N
N

N

HAL

open science

Etude et réalisation de capteurs hyperfréquences:
application a la détermination de la concentration en
glucose
Mahdi Srour

» To cite this version:

Mahdi Srour. Etude et réalisation de capteurs hyperfréquences: application a la détermination de la
concentration en glucose. Electronique. Université de Bretagne occidentale - Brest, 2017. Francais.

NNT: 2017BRES0129 . tel-03670409

HAL Id: tel-03670409
https://theses.hal.science/tel-03670409

Submitted on 17 May 2022

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-03670409
https://hal.archives-ouvertes.fr

université de bretagne
occidentale

UNIVERSITE]
' BRETAGNE

THESE / UNIVERSITE DE BRETAGNE OCCIDENTALE  présentée par

sous le sceau de I'Université Bretagne Loire M a h d | S RO U R

pour obtenir le titre de Pré , L TI
DOCTEUR DE L'UNIVERSITE DE BRETAGNE OCCIDENTALE  Fréparee au Lab-STICC _
Mention : Sciences et Technologies de I'lnformation et de la  Laboratoire des Sciences et Techniques

~ Communication  dg |'Information, de la Communication et
Spécialité : Electronique

Ecole Doctorale MathSTIC — ED 601

Etude et réalisation de
capteurs
hyperfréquences :
application a la
détermination de la
concentration en glucose.

Cette thése a bénéficié du
Soutien financier de :

F1Brest

meétropole oceéane

COMMUNAUTE URBAINE

de la Connaissance

Thése soutenue le 12 décembre 2017
devant le jury composé de :

FRANCAIS Olivier
Professeur, ESIEE Paris, Noisy Le Grand

MADRANGEAS Valérie
Professeur des universités, Université de Limoges / Pdt du Jury

PERSON Christian
Professeur des universités, IMT Atlantique, Brest

POTELON Benjamin
Maitre de Conférences, Université de Bretagne Occidentale, Brest

PRIGENT Gaétan
Maitre de Conférences, ENSEEIHT — INPT — Toulouse

QUENDO Cédric
Professeur des Universités, Université de Bretagne Occidentale,
Brest / Directeur de thése

CARRE Jean-Luc
Professeur des Universités, PH, Université de Bretagne Occidentale,
Brest / Invité

PELLEN Fabrice
Maitre de conférences, Université de Bretagne Occidentale, Brest /
Invité



Table des matiéres

Table des matieres

Table des matiéres 1
Table des figures 5
Introduction générale 11
Bibliographie de I’introduction générale 15
Chapitre I : Caractéristiques Du Capteur De Glucose Et Etat De L’art 17
L1, INErOAUCHION .ttt st ettt et et ebe e e esaeeeaneas 19
1.2.  M¢éthodes usuelles pour le dosage du glucose dans le sang humain......................... 20
1.2.1. Les MEthodes CHIMIQUES. ......ccviiieiieiieiieie ettt ere st st seesae e aeesaeessesssessaessaeseensens 20

1.2.2. Les MEthodes eNZYMAtIQUES .....c.veiuveriierieeiieieeteeeteeeeeeteesteeteesseesaesetesseesseesseessesssesssesssansaesseensens 21

1.2.3. Exemples de systémes d'analyse du glucose dans 1€ Sang...........cceeevevierierieniiecienienieseeieennnn 22

1.2.4. Caractéristique du capteur de ZIUCOSE ...cvivviiieiieiierie ettt ettt be et eeaeseeeseee e eseesseesnens 25

1.2.5. Complexité du milieu et Solution envisageable ............ccvevvieierierienieieee e 26

1.3.  Techniques de mesures hyperfréquences des matériaux diélectriques ..................... 28
1.3.1. Techniques de Mesure €N rEfleXI0ON ........eeruieriieiieierieeeese ettt 28

A)  SONAE COAXIALE ....eeviieiiieeiiieieecie ettt ettt st saeesnee e 28

b)  Guide d’onde VOIUMIQUE.........ccoiieiieiiieiieieeieecte ettt 29

1.3.2. Techniques de MESUIe en tranSIMISSION ......cecueeueiruiertieriieiiete et eteeieesteeseeesee e e eneeeneeseeeseeeeeeneeas 30

a)  Cellule en [igne Coaxiale.........ooouiieriiiiiiieeiie e e 30

b)  Guide d’onde VOIUMIQUE.........cocuiriiriiiiiiiiiiiiiiiencece e 31

c)  Ligne de transmission Charge..........cceovueeeiiieeiiieeiiieeieeciieceee e 33

d)  ESPACE IIDTC...ciiiiiiiiie e e e 34

1.3.3. DISPOSITITS TESOMANES.....c.vieiieiiiiieiieiierieeie et et et eeteesteebeesbeesseesaesssesseesseesseesseessesssesssanseesseessens 35

A)  CaVILES TESONANLES.....eeeiuvieeeiiieeeiiieeiteeeiteeertreeetaeesteeessseeessseeessseeessseeessseeessseeenns 35

b)  Résonateurs di€leCtriqUES........ccouiriiriiiiiriiniieieeietee e 36

1.4.  Généralités sur les matériaux di€leCtriqUeSs........cccereereriinienieriieniereeieeeere e 37
1.4.1. Phénomene de POlariSAtiON..........ccuereeriieriieriieieeteeetteete et eteereeeaeseeesteesaeesseesseessesssessseseesseessens 38

1.4.2. Permittivite diClECtIIQUE ...ovieiiiieiieiieieeie ettt ettt e s esteesae e beesseesseessessaessaeseensens 40

1.4.3. Etude théorique sur les modeles diélectriques du liquide..........coceveeviienciieiiieniieiiieeee e 42

a)  Relaxations du type DebYe ......c.cooiviiiiiiiiiiiiieeeeeeee e 42

b)  Distribution des temps de relaxation.............coeceeviieiiienieeiienie e 43

c)  Effet de la température sur le temps de relaxation..........cccceeeecvveenciieenceeenneenns 46

d)  Les mode¢les précédents de la permittivité compleXe .........ccceeevveevciieercreeennenns 47



Table des matiéres

L5, SYNERESE ittt ettt sttt ettt et et nnaeeateas 50
1.6, CONCIUSION. ...cuiiiiiiiiiiiirieeteete ettt 53
Bibliographie du chapitre I 55
Chapitre II : Mesures Des Caractéristiques Des Composants Dans Des Solutions Chimiques Et Dans Le
Sang Total 63
2.1 INIOAUCTION ...ttt ettt et 65
2.2, EXPETIMENTATION ..euvieerieiieeiieeiie et eite et estteeteesteeebeeseaeenseesseeenseesseesnsaessseenseenssesnsens 66
2.2.1. Choix de la technologie pour effectuer des MESUIES .........cceevierierienieiieieeie e 66
2.2.2. Principes et MEthOde de MESUIE .......c.eevvieriieriieiieieeiteeeee ettt e e sae e enseas 67
2.2.3. Mesure de la permittivité diélectrique de I'8au........ceeevveriieiiieciieiecie e 68
2.2.4. Permittivité diélectrique des solutions aqueuses de gIUCOSE. ......ccvvvverierierieriieieeieeeeeeeeenn 72
2.2.5. Détermination de la viscosité d’une SOIUtION AQUEUSE .......eeveeveererieiieriierieereeereeeveeeeesreeeeenseas 79

)  MEthode de MESUIE......c.ueeeiiieiie ettt e e e re e e saree e 79

b)  Préparation des solutions Chimiques...........ccceeerieeeiieeeiieeeie e 80

C)  Reésultats de MESUIES .......cccciiieiiiiciieece e e e eeaee e 81

2.3, MOAEISAION. ...c.eeieiieeiitetie ettt ettt ettt e et e e bt e st esate e aeeenbeesneeeaneas 81
2.3.1. Modele de 1’eau dESIONISEE ......c.ccerveureuirieeieiirieiieiinieietert ettt ettt sa et eaes 81

a)  Construction de Dataset ...........cceecieriieiieeiieie ettt 82

b)  RéEsultats €t diSCUSSION ...eecvvieerieriiieiieriieeiieeiie ettt ete e et eebeeseeeesbeeneaeennees 89

C)  CONCIUSION ...uviiiiieiiieiiteeiie ettt et e et e et et eeabeestaeesseessaesnseesnnaans 95

2.3.2. Modele de la permittivité diélectrique du glUCOSE. .....ccueeiieiiieiiiiecieceeee e 95

a)  Construction de Dataset .........c.ccoceeviiiiiiiiiiiiiiniiniceeeeccecee e 95

b)  Validation du nouveau modele en comparant avec de nouvelles données

expérimentales de la permittivité diélectrique complexe.........ccoeevveerciveercieeenveeennnnn. 100

C)  CONCIUSION ..ottt e 103

2.3.3. Modgele de 1a VISCOSItE A€ ZIUCOSE ...ouvieuiieuiieiieiieiieieee ettt ettt 103

a)  Validation du modele.........c.cooiiiiiiiiniiiiiiiiii e 103

o) I 1033167 L 15 T PP 104

2.3.4. Modele de 1a VISCOSILE A€ @A ...c..eeuieiieiieeieieteee ettt 105

a) Validation du modele.........c..ooeuiiiiiiiiieiiieeeeeeeee e 105

2.3.5. Temps de relaxation €t VISCOSITE. .......evriiirieerieerieeetieerie ettt esireeireeseaeesteeessreesaeensneeseeessseensnes 105

24, CONCIUSION. ...ttt ettt 107
Bibliographie du chapitre 11 109
Chapitre I1I : Capteur Microonde A Base De Technologie Planaire Et Volumique 113
3.1, INtrOAUCHION cueiiiieiececeeee ettt et 115
3.2.  Choix des tubes et des liquides diélectriques..........cceevveerieriienieeiiieie e 115

(\)



3.2.1. Tube de Prélevement SANGUIN ......c..eeruiiiiiiirierieet ettt ettt et ee st e b et teeeaeseeenee 115

3.2.2. Choix des liquides di€leCtliQUES ........eeueriiiierieie ettt ettt 116

3.3. Capteur microonde basé sur un résonateur planaire.............ccceecveeereenieenieeneeeneene 117
33.1. Choix de 1a teChNOIOZIE: .....coueiiieiieieee ettt 117

33.2. Capteur a base d’un resoNAtEUr & STUD .......ooiiiiiiiiiieieeie ettt 118

a) Influence de la position du tube sur la performance du résonateur ................. 119

b)  Influence de la longueur du stub sur la performance du résonateur ................ 122

c)  Influence de la largeur du stub sur la performance du résonateur .............. -124 -

d)  Résultats de mesures du r€SONALEUT .........cccvveeeiieeriieeeiie e e -125 -

€)  CONCIUSION ...ueiieiiiieiiie ettt e e e e e e e reeesaseeenseeensaeens -127 -

3.3.3. Capteur a base d’un resonateur DBR ........c.ccocoiiiiiiiiniiiiiceee e - 127 -

a)  Topologie du rESONALEUT ........cc.eeeeiiiiiiiieiie e - 128 -

b)  Résultats de mesures de résonateur DBR ..........cccoooiiiiiiiiiiiiiiieeeee, - 130 -

C)  CONCIUSION ...oeiieiiiieiiie ettt ettt e e e e eve e e treeeeaseeeaseeenseeens -132 -

3.4. Capteur microonde a base de technologie volumique..........c.cccoceevueeierueeneennnene - 133 -
34.1. Rappel théorique (guide rectangulaire et guide plan) ..........cceceeeiiiniiiienieceeeeeeee - 133 -
34.2. Topologie du guide d’ONde..........ociiiiiiiii e - 134 -
34.3. Guide d’onde sans ouverture avec tube centré au Milieu ..........ccoeeeeveeienieniieneneereee -135-
344 Guide d’0Nde AVEC OUVETTUIE. .....cueertietieieeiieeiieitie st ettt ettt et e ste e e eteesaeeneeseeeseeeneeeneeenes - 137 -

a)  Guide avec un Trou aU-AESSUS ........cccuerriierireieenieeieeree et eaeesaeeeree e - 138 -

b)  Résultats de mesures du guide d’onde........ccceeeceiveeiieeniiienieeeee e, -139 -

345. L070) 101 103 10 o OSSR ST - 144 -

3.5, CONCIUSION. ...ttt ettt ettt eeae e - 144 -
Bibliographie du chapitre I1I -147 -
Conclusion générale & perspectives -151 -
Annexe A -155-
Annexe B -157 -
Annexe C - 160 -

Bibliographie des annexes -163 -






Table des figures

Table des figures

Figure 1. 1 : (a) La méthode photométrique, (b) la méthode ampérométrique pour déterminer

la concentration en glucose [11, 12]. c.oooiiiiiiiiiiiieieee e e 21
Figure I. 2: Représentation synthétique des réactions enzymatiques a la base de la mesure de
la concentration en glucose en solution et/ou dans le sang [14]. ....cccoovveevieviiiiieniieeiienieeen. 22
Figure 1. 3: Lecteur glycémie utilisé dans les laboratoires [15].......ccccuveeiiieeiiieniieeeieeeieeens 22
Figure 1. 4: Appareil GlucoWatch pour détecter la glycémie [16]. ...ceeeevvveeiiieeciiieeiieeeieens 24
Figure 1. 5: Le systéme minimed pour détecter le taux du glucose dans le sang [17]. ............ 24
Figure 1. 6: Lecteur de glycémie 'Freestyle Libre' [18]....ccveevviieiiieeiiieeieeeeeeeee e 25
Figure I. 7: Les composants de Sang [20]. .....cccuievuieriieniienieeiieeie et et see e e 26
Figure L. 8: Technique en réflexion : Schéma de mesure en sonde coaxiale. ..........cccceeuennee. 29
Figure 1. 9: Technique en réflexion : Schéma de mesure en guide d’onde.........ccccceevvriennn. 30
Figure 1. 10: Technique en transmission : Schéma de mesure en ligne coaxiale..................... 30
Figure I. 11: Schéma de mesure en guide d'onde rectangulaire...........cccoceevvieriieniieneenneenen. 31
Figure L. 12: Ligne microruban: Technologie planaire. ...........cccccoeveeniiiniieniiniienieeeeee e 33
Figure I. 13: Schéma de mesure en espace libre. ..........ccoeeverieniiiiniineiiiciicecceeceeens 34
Figure I. 14: Schéma de mesure en cavite [54]......coouieiiiiiieiieeeee e 35
Figure L. 15: Schéma de mesure en résonateur diélectrique [59]......ccovvvevieniiiiieniiieniieieeee, 36
Figure I. 16: Les mécanismes de la polarisation en fonction de la fréquence [68, 69]............ 38
Figure I. 17: Polarisation €leCtronIQUE. ..........cccuieruierieeriieeieeiieeeeeiee e eree e ereeseeeeseeseeeenseas 39
Figure I. 18: Polarisation atOmMIQUE............cceeeuierieerieeniieeieerieeereesteesseeseessneeseessseesseesssesnsens 39
Figure L. 19: Polarisation interfaciale.............cccoeviiriieniiiiiieieciceeece e 39
Figure L. 20: Polarisation par orientation (dipolaire). .........cceceeveeeiienieeiienieeeeie e 39
Figure L. 21: Variation de la permittivité en fonction de la fréquence [69].........ccceevieennennnen. 41
Figure I. 22: Le diagramme d’Argand pour le modéle de Debye. .......c..cccceviineniiniininncnnns 43
Figure I. 23: Le diagramme d’Argand pour le modéle de Davidson-Cole........c...cccevueruennnn. 44
Figure I. 24: Le diagramme d’Argand pour le modele de Havriliak-Negami. ............c..c...... 44
Figure 1. 25: Les permittivités diélectriques pour les quatre modeles : (a) Partie réelle, (b)
PATtIC TMAZINAITE. .oevvveeeereeeiieeeiieeeiteeeeteeesteeesteeesteeassseeansseeensseeassseessssesasssesssseesssseessseesnssees 45
Figure 1. 26: La variation des pertes di¢lectriques (tan A) du matériau en fonction de la
fréquence suivant le type de modele de relaxation conside@re. ..........cooouevvveviiriiienieeiieennennen. 46
Figure 1. 27: Le diagramme d’Argand pour les différents modeles : Debye, Cole-Cole,
Davidson-Cole et Havriliak-Negami. .........cccceriiririiniiniiiienienieeieee ettt 46
Figure II. 1: La méthode de la sonde coaxiale 85070E par réflexion [1]. .....cccceevveriinenicnnns 66
Figure II. 2: Schéma de principe du dispositif expérimental basé sur la sonde coaxial Agilent
85070E €N CIICUIT-OUVETT......eiiutieiieeiieeite ettt ettt ettt ettt e bt e et e bt e st e e sbeeesbeenbeesabeesaeeens 67
Figure II. 3: Caractéristique de I'eau désionisée avant et apres les mesures du liquide........... 68
Figure II. 4: Structure tétraédrique des molécules d'eau. ..........c.cccvvveriiieiiieeiiieeieecee e, 69

Figure II. 5: Permittivité diélectrique de 1'eau désionisée a la température ambiante: €' (rouge)
B €77 (DIOU) . 1ottt ettt e e et e e et e e e aa e e e e e e e e e e beeesbaeeeaaeeenareeenns 69
Figure II. 6: Effet de la température sur les structures des molécules d’eau [3]...........cccceee. 70



Table des figures

Figure I1. 7: Evolution des Permittivités diélectriques relatives de I'eau désionisée en fonction
de la temperature de 5° @ 45°%C. ....uviiiiii e e e eaee e 71
Figure II. 8: Schéma descriptif de l'effet de la concentration du glucose sur la structure de
T'@AU [4]. oottt e et e et e e e ta e e e te e e e aa e e e taeeeaaeeebaeeebaeeeaeeeeareeenn 72
Figure II. 9: Distribution moléculaire (soluté et hydratation) en fonction de la concentration
QU GIUCOSE. ..ottt ettt ettt e st e e bt e e sbeesseeenbeeseesnseesaeenseensneenseas 73
Figure II. 10: Evolution des permittivités diélectriques des solutions aqueuses de glucose a
différentes concentrations mesurées a la température ambiante: partie réelle (lignes
pointillées) et partie imaginaire (1ignes PIEINeS). .......eevveeerieeeiiieeiiee et 73
Figure II. 11: Représentation des réponses ¢lectromagnétiques des constituants d’une solution
AQUEUSE A€ ZIUCOSE. .. .cuvieiiiieeiie ettt e et e et e e et e e e eeeeesaeeessseeesssaeessseeesssaeessseeensseennns 74
Figure II. 12: Caractéristique de 1'eau désionisée avant et aprés les mesures des permittivités
diélectriques des solutions aqueuses de ZIUCOSE. .......eevvieiiieiieniieeiieie et 75
Figure II. 13: Evolution des permittivités diélectriques des solutions aqueuses de glucose a
différentes concentrations a 20 °C: partie réelle (lignes pointillées) et partie imaginaire (lignes
0] (310 L) USRS 76
Figure II. 14: Evolution des permittivités di¢lectriques des solutions aqueuses de glucose a
différentes concentrations a 34 °C: partie réelle (lignes pointillées) et partie imaginaire (lignes
10 (10 L) SRR 76
Figure II. 15: Evolution des permittivités diélectriques des solutions aqueuses de glucose a
différentes concentrations a 37 °C: partie réelle (lignes pointillées) et partie imaginaire (lignes
PLEITIES ). 1.eviiiiieiieeie ettt ettt e et e st e etb e e tee et e esteeesbeeseeeasaesseeesbeeseeenbe e saeenbeeseeenseensaeenreenes 76
Figure II. 16: Evolution des permittivités diélectriques des solutions aqueuses de glucose a
différentes concentrations a 45 °C: partie réelle (lignes pointillées) et partie imaginaire (lignes

10 (10 L) SRR PPPRRTP 77
Figure II. 17: Diagramme d’Argand pour: (a) 1'eau désionisée en fonction de la température,
(b) des solutions aqueuses de glucose en fonction de la concentration. ............cceeceeeveeneeennnen. 78
Figure II. 18: Evolution des permittivités diélectriques des solutions aqueuses de chlorure de
sodium a différentes concentrations a 20 °C: (a) partie réelle, (b) partie imaginaire. ............. 78
Figure II. 19: Diagramme d’Argand pour des solutions aqueuses de chlorure de sodium
(NaCl) a différentes concentrations de 1 @ 10 %0. ....ccovieeiiiieiiiieiieeeieeee e 79
Figure II. 20: Protocole et principe de mesure de la viscosité du liquide étudié. .................... 80

Figure II. 21: Résultats de mesures de la viscosité du glucose en fonction de la température.

Figure II. 22: Distribution des mesures expérimentales de permittivité diélectrique en
fonction de la fréquence et de la température obtenues a partir de la littérature [7, 11, 22, 25-

) [OOSR PSRRI 83
Figure II. 23: Les données expérimentales de permittivité diélectrique statique de 1'eau pure
entre 0 ° et 60 ° C obtenues a partir de la littérature utilisée pour construire le dataset. ......... 84

Figure II. 24: Comparaison entre le dataset de la permittivité dié¢lectrique statique de l'eau
pure et les références utilisées pour construire ce dataset...........ocveveereieerieenieenieeiieenieeieenees 85
Figure II. 25: Temps de relaxation de 1'eau pure a plusieurs températures comprises entre 0 °©
B 00 © €. et b et h e bttt h et eat et be et naeen 86



Table des figures

Figure II. 26: Comparaison entre les valeurs de RelaxAvg du temps de relaxation de 1'eau
pure et diverses références que nous avons déja utilisées pour calculer le RelaxAvg. ........... 87
Figure II. 27: Permittivité diélectrique a 0 °C: Modele {€'(ligne continue), &" (ligne brisée)} et
le dataset [11, 25, 27, 30-32, 36, 37, 46] (SYMDOIES). ....eoeruiieiiaiiieiieiieeieee e 89
Figure II. 28: Permittivité dié¢lectrique a 5 °C: Modéle {€'(ligne continue), €" (ligne brisée)} et
le dataset [31, 39, 40, 41, 45] (SYMDOIES). ...eoevuiieiieiieiiieiiecie et 90
Figure II. 29: Permittivité diélectrique a 20 °C: Mode¢le {€'(ligne continue), €" (ligne brisée)}
et le dataset [11, 22, 27, 31, 34, 36, 37, 38] (SYMDbOIES). ..ooeevuvieeiiieeiiieeieeeee e 90
Figure II. 30: Permittivité dié¢lectrique a 25 °C: Mode¢le {€'(ligne continue), &" (ligne brisée)}
et le dataset [7, 11, 32, 33, 41, 46] (SYMDOIES). .ccuvveeeeiieeiiieeiieeeee et 90
Figure II. 31: Permittivité dié¢lectrique a 30 °C: Mode¢le {€'(ligne continue), &" (ligne brisée)}
et le dataset [7, 11, 22, 27,29, 31, 32, 36] (SYMDOIES). ..cocuvieriiiiieiieiieeieeee e 90
Figure II. 32: Permittivité diélectrique a 35 °C: Mode¢le {€'(ligne continue), €" (ligne brisée)}
et le dataset [39, 42-45] (SYMDOLES). ....eecuiiiiieiiieeiieiie ettt e be e eanees 91
Figure II. 33: Permittivité diélectrique a 40 °C: Mode¢le {€'(ligne continue), €" (ligne brisée)}
et le dataset [22, 27, 29, 31, 32, 37, 44] (SYMDOIES). ..covvieiiiiiiiiiiiieeieecee e 91
Figure II. 34: Permittivité di¢lectrique a 50 °C: Mode¢le {€'(ligne continue), €" (ligne brisée)}
et le dataset [22, 26, 27, 29-31, 37] (SYMDbOLES). ....eerveeriiiiieiiieiieeeee e 91
Figure II. 35: Permittivité diélectrique a 60 °C: Modele {€'(ligne continue), €" (ligne brisée)}
et le dataset [22, 27, 28, 31, 32, 36, 37] (SYMDOIES). ..ccevieiiieiieiieeieeiieeieee e 91
Figure II. 36: Permittivité dié¢lectrique [ (a) partie réelle €', (b) partie imaginaire €"]: données
expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) & 5°C. ......ccvvvviieviieniiiiiienieeeeeee e, 93
Figure II. 37: Permittivité dié¢lectrique [ (a) partie réelle €', (b) partie imaginaire €"]: données
expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a 20°C........ooovveviieviieciienieeieeereenen. 93
Figure II. 38: Permittivité dié¢lectrique [ (a) partie réelle €', (b) partie imaginaire €"]: données
expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a 25°C......cooviiviiiiiiiiieniieeeeeee, 94
Figure II. 39: Permittivité diélectrique [ (a) partie réelle €', (b) partie imaginaire €"]: données
expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a 30°C.......cooeiriiieiiiiiiiniieieeeee, 94
Figure II. 40: Permittivité diélectrique [ (a) partie réelle €', (b) partie imaginaire €"]: données
expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a 35°C......cooovieviiieniieiniieerieeeieeens 94
Figure II. 41: Permittivité diélectrique [ (a) partie réelle €', (b) partie imaginaire €"]: données
expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) @ 40°C. ......cccvveviiiieriieiniieeniieeeieeens 94
Figure II. 42: Permittivité diélectrique [(a) partie réelle €', (b) partie imaginaire €"]: données
expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a 45°C. .....cooviiiiiiiiiiiiiniieieeeee, 95
Figure II. 43: Distribution des nouvelles mesures expérimentales de la permittivité
di¢lectrique du glucose en fonction de la fréquence, de la concentration et de la température.

.................................................................................................................................................. 96
Figure II. 44: Permittivité di¢lectrique statique du glucose en fonction de sa concentration et
de 12 tEMPEIALUTE. ....eeeiiiieeiie ettt e et e et e et e e e e e e steeeessaeeessaeessseeesssaeensseesnnseennns 98

Figure II. 45: Temps de relaxation du glucose en fonction de sa concentration et de la
1701001153 2111 (PSSP URURRRRPPRRTPRIN 99
Figure II. 46: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire €" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=20°C, C=1%.............. 100



Table des figures

Figure II. 47: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire €' '(droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=20°C, C=5%.............. 100
Figure II. 48: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire €" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=20°C, C=10%............ 100
Figure II. 49: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire &" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), mod¢le (ligne brisée) a T=20°C, C=15%............ 100
Figure II. 50: Permittivité di¢lectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire " (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=20°C, C=20%............. 101
Figure II. 51: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire €" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=20°C, C=30%............. 101
Figure II. 52: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire €" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=25°C, C=1%.............. 101
Figure II. 53: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire &" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=25°C, C=5%.............. 101
Figure II. 54: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire &" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=25°C, C=10%............ 101
Figure II. 55: Permittivité di¢lectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire €" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=25°C, C=30%............. 101
Figure II. 56: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire &" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=37°C, C=1%.............. 102
Figure II. 57: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire &" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=37°C, C=15%............ 102
Figure II. 58: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire &" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=37°C, C=20%............ 102
Figure II. 59: Permittivité di¢lectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire &" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=45°C, C=1%.............. 102
Figure II. 60: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire €" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=45°C, C=5%.............. 102
Figure II. 61: Permittivité diélectrique [partie réelle €'(gauche), partie imaginaire €" (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modele (ligne brisée) a T=37°C, C=10%............ 102
Figure II. 62: Comparaison entre les données expérimentales de la viscosité du glucose et le
modele proposé en fonction de la température et de la concentration de la solution aqueuse du

BIUCOSE. ettt ettt et e et e bt e e b e et e st e e eat e et e e ate et e e nneeenseeees 104
Figure II. 63: Différences entre les valeurs calculées par le modele proposé et les données
expérimentales trouvées dans la [ittérature [S6]. .....coevieriiiiiiieiieieeee e 105
Figure III. 1: Les caractéristiques des tubes de s€rum [1]. ....ccceevvieeiiieiiiieeiieeieeeiee e, 116
Figure III. 2: Permittivité diélectrique du sang humain en fonction de la fréquence [2]....... 117
Figure III. 3: Technologie microruban: (a) ligne microruban, (b) représentation des lignes de
(o] F21 10| o USSR 118

Figure III. 4: Stub avec un tube a essai placé a l'extrémité du stub: (a) vue 3D, (b) vue de
dESSUS AU TESONALEUL. ....eeutiiiiieiieiieeiie ettt ettt et e bt e et esseesateesaeeenbeesseesnseesneeenseenens 119
Figure III. 5: Stub quart d'onde avec un tube a essai placé a trois positions différentes: (a) a
I’extrémité, (b) au milieu et (C) & 1a JONCHION. ....cc.eeviiiiiiiiiiiieeieee e 120



Table des figures

Figure II1. 6: Réponses di¢lectriques du décalage de la fréquence de résonance d'un stub avec

un tube placé a I'extrémité du stub: Tube vide (bleu), tube rempli (rouge). .........cccveeeuvenneee. 120
Figure II1. 7: Réponses diélectriques du décalage de la fréquence de résonance d'un stub avec
un tube placé au milieu du stub: Tube vide (bleu), tube rempli (rouge)........ccccceevverevvennnnnns 121
Figure III. 8: Réponses diélectriques du décalage de la fréquence de résonance d'un stub avec
un tube placé au niveau de la jonction du stub: Tube vide (bleu), tube rempli (rouge). ....... 121
Figure III. 9: Décalage en fréquence de résonance du stub quart d’onde en fonction du
déplacement de tube rempli d’une permittivité est €gal a 80,23........cceevevvviecriieniiieeeiieee, 122

Figure II1. 10: Réponses électriques du décalage de la fréquence de résonance lorsque le tube
rempli de di¢lectrique de différentes permittivités : (a) stub quart d’onde, (b) stub demi-onde

et (C) troiS-qUArts A ONAE. ......ccuviieiii et e e e enaee s 123
Figure III. 11: Variation du décalage en fréquence de résonance en fonction de la permittivité
du tube pour 188 troiS STUDS......ccuiiiiiieiieciieie et - 124 -
Figure III. 12: Réponses électriques du décalage de la fréquence de résonance en fonction de
la largeur du stub quart d'ONde. ........cceeeiieiiiiiieeee e - 124 -
Figure II1. 13: Mesure a 'aide d'un Analyseur de réseau..........cccceeevueerieriiieniieiieenieeinns - 125 -
Figure III. 14: Résultats de rétro simulation et de mesure du stub quart d'onde a vide....- 125 -
Figure III. 15: Résultats de mesure du stub quart d'onde avec un tube rempli d'eau désionisée
€8 AU GIUCOSE. ..ottt ettt e et e saee et e e e - 126 -
Figure III. 16: Décalage en fréquence de résonance du stub quart d'onde en fonction de la
coNCeNtration AU GIUCOSE........ieiuiiiiieiieeii ettt ettt ettt ereestaeebeesaaesnaeennee e - 126 -

Figure III. 17: Schéma simplifi¢ d'un résonateur DBR et son impédance équivalente [6]- 127

Figure II1. 18: Résonateur DBR sur un substrat FR4.............cccoooviiiiiiiniiniiiiceece e - 128 -
Figure III. 19: Géométrie du support utilisé¢ pour effectuer les mesures: (a) modele 3D, (b)
support imprimeé par I'imprimante 3D..........ccciiiiiiiiiiiii e - 128 -

Figure II1. 20: Résultats de simulation du résonateur DBR a vide : S12 (bleu), S11 (rouge) ... -
129 -

Figure III. 21: Résultats de simulations du DBR avec deux tubes remplis de différentes
permittivités: Tube 1 est rempli d’une permittivité P70, tube 2 est rempli des diélectriques a

différentes permittivite€s P75, P77 €t P8O.....ccccvvvviiiieieeeeeee e - 130 -
Figure III. 22: Mesure a l'aide d'un Analyseur de réseau du résonateur DBR.................. - 130 -
Figure III. 23: Résultats de rétro simulation et de mesure du double stub a vide............. -131-
Figure III. 24: Résultats de mesure du résonateur a double stub avec deux tubes remplis d'eau
AESTOMISER. .....vieeieentee ettt ettt ettt et et e bt e et e e bt e et e e b eeenb e e seesaseenseeenbeenseesnseenneeenne -131 -
Figure III. 25: Résultats de mesure du résonateur a double stub avec deux tubes remplis d'eau
dEs10NISEE €t AU GIUCOSE. . .evieeiiieeiiie ettt re et e et ee et ee et e e eareeenaaeeen -132 -
Figure II1. 26: Coupe du guide rectangulaire. ..........ccoeueeiiiiiiiinieniiinieiiceeceeeee e - 133 -
Figure III. 27: Guide d'onde rectangulaire WR284 de dimensions 34.04x72.14mm ....... -135 -
Figure III. 28: Diagramme de dispersion d'un guide d'onde non chargé (vide)................ -135-
Figure III. 29: Structure du guide d'onde avec tube...........coeevueriiriiniiniiiieecneeee -135-
Figure III. 30: Structures de guides avec ouvertures: (a) au-dessus, (b) dessus-dessous, (c)
HOrIZONtalement...........cc.oouiiiiiiiieicceere et - 137 -

Figure III. 31: Structure du guide d'onde avec le tube de sérum inséré au milieu............ - 138 -



Table des figures

Figure III. 32: Coefficients des transmissions et des réflexions du guide d’onde WR284 avec
OUVETTUTE AU-AESSUS .....uvieeiiieesirieeitieeeitteeesteeessteeassseeesaeesseeesssseessseeessseeessseeessseesssseesnsseenns - 138 -
Figure III. 33: Principe d'étalonnage du guide d’onde WR284: (a) Thru (b) Reflect, (c) Line. -
139 -

Figure II1. 34: Montage de mesures du guide d'onde avec le tube de sérum.................... -139 -
Figure III. 35: Coefficients des transmissions et des réflexions dans un guide WR284 sont
mesurées: 1) Guide sans ouverture, ii) avec un trou au dessus et iii) avec un tube vide placé au

10011 1S DO RSP SR - 140 -
Figure III. 36: Résultats de simulation et de mesure du guide d’onde avec un tube rempli
d’eau désionisée et placé au milieu du gUIde. .........coevveieeiiiieeiiiiiieece e - 140 -
Figure III. 37: Les résultats de mesures des solutions aqueuses de glucose placées a
I'NNEEIEUIE AU tUDE. ..eniiiiiiiiieee ettt - 141 -
Figure III. 38: Les résultats de simulations et de mesures des solutions aqueuses de glucose
placées a 1'INtérieure du tUDE. .......cooiiiiiiieiieiiecie et -142 -
Figure II1. 39: Grille d'erreur de Clarke [28]. ...cooviieriieeiieiieeieeieeeeee et - 143 -
Figure III. 40: Concentration en glucose ciblée en fonction de celle obtenue g/L. .......... - 143 -
Figure A. 1: Schéma de mesure en espace 1ibre. ..........cccoevveeiiieniieiiieniecceeceeeee e - 155 -
Figure B. 1: La sonde coaxiale 85070E [4].......coiiiiiiiiiiiii e - 157 -
Figure B. 2: Les trois sondes disponibles dans le kit NISOTA. .......ccccooviiieniniinieieenne - 158 -
Figure B. 3: Procédure suivie pour la calibration de la sonde Agilent 85070E................ - 159 -
Figure C. 1: Structures de guides avec ouvertures: (a) au-dessus-dessous, (b)
Horizontalement... .. ..o e - 160 -
Figure C. 2: Coefficients des transmissions du guide d’onde WR284 avec ouverture au-
AESSUS-AESSOUS. ..eeuvvieieiieeiiieesitieeritee ettt e erteesstteeetteestaeessaeeesseeessseeessseeessseeessseessseensseenns - 160 -

Figure C. 3: Coefficients des transmissions du guide d’onde WR284 avec ouverture a gauche
€1 & ATOTEC. ¢ttt et - 161 -



Introduction générale

Introduction générale

Depuis une vingtaine d’années, le développement des capteurs permettant 1’analyse
d’échantillons biologiques (sang, cellules, urines,...) a connu un intérét croissant et
remarquable. Différentes techniques de détection utilisées se basent sur des méthodes
chimiques, enzymatiques, optiques ou encore électriques. L utilisation des techniques de la
microélectronique dans le domaine des biocapteurs permet en particulier d’envisager des
productions massives a faible colt, rapide et fiable. Les capteurs ¢électroniques RF prennent
de I'importance notamment pour les applications biomédicales. Des mesures précises des
propriétés de divers substances sont nécessaires pour un certain nombre d’applications
comme par exemple la chimie industrielle, la médecine, les mesures scientifiques ou encore
I’¢tude de divers phénomenes physiques [1-3]. Pour répondre a ce besoin croissant, un grand
assortiment de techniques de mesures est proposé¢ dans la littérature [4-7]. Une des
applications les plus importantes de ces techniques concerne la mesure de la concentration du
glucose dans le sang [8]. En effet, plus de 8% de la population mondiale souffre de
diabete [9].

Dans le monde, 382 millions de personnes ont été
diagnostiquées comme porteuses du diabéte.

Le diabéte résulte de difficultés pour le métabolisme a gérer convenablement
I’assimilation, 1’utilisation et le stockage des sucres apportés par I’alimentation. Cela se
traduit par exemple par un taux de glucose anormalement €élevé dans le sang. Il n’existe pas
de médicaments pour guérir du diabete, le seul traitement consiste a maintenir son niveau de

glucose dans le sang (glycémie) autour de valeurs raisonnables, en adaptant son régime

TR
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alimentaire par exemple. Pour ce faire, les patients ont besoin d’appareils leur permettant de
connaitre leur glycémie. Actuellement, tous les glucométres utilisés effectuent des mesures
invasives, c'est-a-dire qu’ils nécessitent un échantillon de sang. Ainsi, les personnes
diabétiques doivent se piquer périodiquement pour bien surveiller et connaitre leur taux de

sucre dans le sang.

Aucun patient ne plaidera contre un geste moins douloureux pour mesurer sa glycémie.
Depuis bon nombre d’années, I’ensemble des patients diabétiques, et particuliérement ceux
traités par insuline, réclament une lecture non invasive de leur glycémie et, si possible, en
continu. Obtenir un tel capteur est I’objectif de cette these, méme s’il existe actuellement sur
le marché différents appareils permettant de réaliser des mesures de glycémie. Dans ce
contexte nous allons exploiter I’interaction entre les ondes ¢lectromagnétiques
hyperfréquences et les liquides biologiques pour réaliser des biocapteurs de glucose en
solution aqueuse avec comme application la détermination du taux de glycémie dans le sang

humain.

Actuellement, Il existe plusieurs méthodes pour mesurer le taux de glucose dans le sang
humain. Une de ces méthodes consiste a effectuer des prélévements sanguins. Ces
prélevements sont placés dans des tubes a essai et analysés au laboratoire par voie physico-
enzymatique. L’idée est d’utiliser un tube a essai standard tels que ceux utilisés au CHRU de
Brest [10,11] et de le remplir d’une solution aqueuse de glucose pour détecter sa
concentration. L’interaction entre le champ électromagnétique et la solution (eau/glucose) a

mesurer peut étre observée en mesurant les variations des parameétres S.

La réponse électromagnétique d’un échantillon de sang humain ne donne pas
uniquement la concentration de glucose, mais aussi des autres molécules présentes dans le
sang. Cela rend la mesure trés complexe dans un milieu tel que le sang humain. Pour cette
raison et afin de simplifier le probléme, nous allons remplacer le sang par des solutions

aqueuses de glucose afin d’identifier la signature du glucose seul.

La propagation d’une onde électromagnétique dans un matériau dépend de ses
propriétés électriques et magnétiques. La connaissance précise de ces propriétés est
extrémement importante pour fournir des informations nécessaires pour la conception et la
fabrication des capteurs. La permittivité des liquides est un parametre essentiel pour la
compréhension des mécanismes de couplage fluide/champ électromagnétique qui existent

dans les biocapteurs microondes. Comme la valeur des permittivités dépend fortement de la
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température et des fréquences de mesure qui sont imposées par le type d’application utilisée,
il est nécessaire de développer des modéles de caractérisation capables de caractériser les

solutions étudiées a la fréquence et a la température désirées.
Ce manuscrit se décomposera en trois chapitres :

Dans le chapitre I, nous présenterons des techniques usuelles pour le dosage du glucose
dans le sang humain. Puis nous présenterons un état de 1’art des capteurs existants pour la
détection du taux de glycémie dans le sang humain. Cela nous permettra de mieux aborder la
complexité du milieu et de la solution envisageable. La seconde partie présente un état de
I’art des techniques hyperfréquences pour I’analyse des matériaux diélectriques. Nous
présentons par la méme occasion une liste de travaux préliminaires sur les dispositifs
hyperfréquences dédiés a la mesure de la concentration du glucose dans des solutions
aqueuses. La derniére partie est consacrée a la présentation générale des matériaux

di¢lectriques et des phénomeénes de relaxation et de polarisation associés.

Dans le chapitre I, nous commencerons par analyser et interpréter 1’interaction entre le
champ électromagnétique et la solution a étudier, afin de développer des modéles qui
permettent d’identifier la nature de cette solution. Ensuite, des données expérimentales
effectuées pour I’eau pure et pour des solutions aqueuses de glucose sont présentées. Dans la
deuxiéme partic de ce chapitre, nous présenterons les nouveaux modéles numériques
proposés, ainsi qu’une comparaison avec 1’état de l’art et des nouvelles données

expérimentales afin de valider ces modeles.

Dans le chapitre III, nous commencerons d’abord par choisir la configuration
technologique la mieux adaptée, les tubes et les liquides diélectriques a utiliser pour réaliser
I’accord. Nous présenterons dans la suite, ’accordabilité de la fréquence de résonance d’un
stub quart d’onde, ainsi que celle d’un résonateur DBR (Dual Behavior Resonator). La
derniére partie de ce chapitre est consacrée a la structure volumique d’un guide d’onde

rectangulaire.

Enfin, la conclusion générale reprendra les différents résultats clefs obtenus lors de nos

travaux et tirera des perspectives qu’ouvrent nos recherches.
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1.1. Introduction

Les capteurs microondes prennent de I’importance notamment pour les applications
biomédicales. Des mesures précises des propriétés de diverses substances sont nécessaires
pour un certain nombre d’applications comme par exemple la chimie industrielle, la

médecine ou encore 1’étude de divers phénomenes physiques [1-3].

Pour répondre a ce besoin croissant, un grand assortiment de techniques de mesures est
proposé dans la littérature [4-7]. Une des applications les plus importantes de ces techniques
concerne la mesure de la concentration du glucose dans le sang [8]. Le glucose est 1’'un des
composés les plus dosés dans le domaine médical [9]. Le traitement du diabéte nécessite, par
exemple, une détermination réguliére de la glycémie des patients. En effet, plus de 8% de la

population mondiale souffre de diabéte [10].

Les capteurs de glucose ont considérablement évolué depuis leur origine jusqu'a ceux
actuellement disponible sur le marché. Les techniques exploitées pour chaque modele de
glucométre peuvent étre réparties en deux groupes, chimique et enzymatique. La majorité des
capteurs disponibles de nos jours effectuent des mesures invasives, c'est-a-dire qu’ils
nécessitent un échantillon de sang. Ainsi, les personnes diabétiques doivent se piquer
périodiquement pour bien surveiller et connaitre leur taux de sucre dans le sang. D’autres
techniques sans piqure du bout du doigt (mesure en continu) ont été développées, mais toutes
ces techniques restent invasives avec des effets secondaires sur la santé. Il est aussi nécessaire
d’utiliser des techniques simples, rapides et sans contact pour simplifier la détection du taux

de glycémie pour les personnes souffrant de diabéte.

Dans ce contexte nous nous sommes attarder sur I’interaction des ondes
¢lectromagnétiques avec des liquides biologiques afin de réaliser des biocapteurs de glucose
en solution aqueuse avec comme application la mesure du taux de la glycémie dans le sang
humain. Différentes méthodes microondes sont utilisées pour la mesure des propriétés
di¢lectriques des matériaux. Le choix des méthodes de mesure dépend de plusieurs
parametres, la fréquence d’utilisation et la bande de fréquence (large bande, bande étroite), la
nature du matériau (liquide, solide,...), I’altération du matériau apportée par la caractérisation

(méthode destructive ou non destructive), la forme de 1’échantillon nécessaire pour la
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caractérisation, la structure du matériau (homogene ou hétérogene) et des parametres

¢lectriques recherchés (permittivité diélectrique, perméabilité magnétique, ...).

L’objectif de ce premier chapitre est d’aborder dans un premier temps, les méthodes
existantes pour le dosage du glucose dans le sang humain avant de présenter un bref état de
I’art des capteurs existants pour la détection du taux de glycémie dans le sang humain. Cet

¢tat de I’art a permis de mieux aborder la complexité du milieu et de la solution envisageable.

Le second paragraphe présente un état de I’art des techniques hyperfréquences pour
I’analyse des matériaux diélectriques. Nous présentons par la méme occasion une liste non-
exhaustive de travaux préliminaires sur les dispositifs hyperfréquences dédiés a la mesure de
la concentration du glucose dans des solutions aqueuses. Le dernier paragraphe est consacré a
la présentation générale des matériaux diélectriques et des phénomenes de relaxation et de

polarisation associés.

1.2. Méthodes usuelles pour le dosage du glucose dans le sang
humain

Afin de déterminer la concentration du glucose dans le sang, de nombreuses techniques

existent. Ces techniques peuvent étre rangées en deux catégories :

1.2.1. Les méthodes chimiques

Les méthodes chimiques consistent a mettre le glucose en présence d’un réactif. La
premiére technique, photométrique, détermine la concentration en glucose par mesure de

I’absorbance de la solution a une longueur d’onde donnée (voir Figure 1.1.a).

La deuxiéme technique, ampérométrique, détermine la concentration en glucose par
mesure de micro-courants lors d’une réaction d’oxydoréduction. L’échange d’électrons lié¢ a
la réaction d’oxydoréduction, qui a lieu entre le médiateur réduit et I’électrode, crée un

courant dont I’intensité permet de connaitre la concentration originelle en glucose.
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Figure 1. 1 : (a) La méthode photométrique, (b) la méthode ampérométrique pour déterminer la
concentration en glucose [11, 12].

1.2.2. Les méthodes enzymatiques

Les méthodes enzymatiques fonctionnent de la méme maniére que les méthodes
chimiques vues précédemment. La seule différence est la présence d’une enzyme dans la
solution. Celle-ci catalyse la réaction entre le réactif et le glucose. De nouveau, deux
techniques, photométriques ou ampérométriques, peuvent étre utilisées pour déterminer la

concentration en glucose [13].

La réaction enzymatique est une réaction d’oxydoréduction catalysée par une enzyme.
Le glucose (réducteur) est mis en présence d’un oxydant (médiateur). La forme réduite du
médiateur diffuse dans la bandelette jetable du dispositif vers un indicateur ou une nouvelle
réaction d’oxydoréduction a lieu, permettant de régénérer la forme oxydante du médiateur.
L’indicateur peut étre un composé chimique qui réagit avec la forme réduite du meédiateur.
Dans ce cas, la réaction de I’indicateur avec la forme réduite du médiateur produit un

composé¢ coloré qui est ensuite dosé par photométrie a une longueur d’onde donnée.

Lorsque la concentration du produit est connue, nous pouvons, a partir de la
stoechiométrie de la réaction, trouver la concentration en glucose de la solution initiale. Le
principe du dosage du glucose par méthode enzymatique est présenté dans la

Figure I.1.b, 11.2.
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Glucose Médiateur 4, 2 Electrons ——— Electrode

Indicateur

Gluconolactone Médiateur .,

Figure L. 2: Représentation synthétique des réactions enzymatiques a la base de la mesure de la
concentration en glucose en solution et/ou dans le sang [14].

Ces méthodes sont utilisées dans deux situations différentes: les techniques utilisées
dans les laboratoires (Figure 1.3) et les techniques implémentées dans les lecteurs de glycémie

portables (cf. Tableau I.1).

Figure 1. 3: Lecteur glycémie utilisé dans les laboratoires [15].

Les techniques employées au laboratoire utilisent les deux méthodes chimiques et
enzymatiques, par contre les lecteurs de glycémie portables fonctionnent tous exclusivement

sur des méthodes enzymatiques.

1.2.3. Exemples de systemes d'analyse du glucose dans le sang

Les lecteurs de glycémie sont de petits appareils portatifs vendus dans le commerce que
les patients atteints de diabete gardent avec eux. Les personnes diabétiques se piquent le doigt
quotidiennement grace a un lecteur leur permettant de connaitre leur taux de glycémie. La
goutte de sang d’environ 1 pL est alors placée sur une bandelette sur laquelle a lieu la

réaction.
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Nous vous présentons quelques capteurs de glucose disponibles sur le marché. Cette
liste n’est pas exhaustive mais fait seulement part des dispositifs les plus connus et utilisés au

cours de la derniére décennie.

Tableau L. 1: Les dispositifs de glycémie les plus connus au cours de la derniére décennie.

# Capteur Systéme # Capteur Systéme

ACCU-CHEK
Aviva

Accu-chek Accu-Chek

Advantage Aviva

ONETOUCH
Ultra2

2 | OneTouch Ultra 5 | Precision Xtra

Acensia

3 | FreeStyle
Contour

Les différentes techniques enzymatiques exploitées pour chaque modele de glucometre
commercial pour la détermination de la concentration en glucose sur des échantillons de sang

humain sont présentés dans le tableau ci-dessous :
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Tableau 1. 2: Les différentes techniques enzymatiques utilisées dans des glucométres commerciaux [14].

Glucometre Enzyme Coenzyme Meédiateur Indicateur
Accu-Ceck Hexacyanoferrate Palladium
GOD FAD

Advantage [II/hexacyanoferrate I1 Electrode
Hexacyanoferrate

OneTouch Ultra GOD FAD Caron Electrode
[II/hexacyanoferrate 11

FreeStyle GDH (GlucDOR) PQQ Osmium Electrode

) Quinoneimine/

Accu-Chek viva GDH (GlucDOR)  PQQ o Gold Electrode
phenylendiamine

Precision Xtra GDH NAD Phenanthroline quinone  Electrode
Hexacyanoferrate Palladium

Ascensia Contour GDH FAD

[II/hexacyanoferrate I1 Electrode

Avec, GOD: Glucose oxidase ; GDH: Glucose dehydrogenase; FAD: flavin adenine dinucleotide; GlucDOR :
glucose dye oxidoreductase; NAD: nicotinamide adenine dinucleotide; PQQ: pyrrolo quinoline quinone.

Autres types de capteurs de glucose invasives sans piqure du bout du doigt sont
présentés ci-dessous:

GlucoWatch:

Figure 1. 4: Appareil GlucoWatch pour détecter la glycémie [16].
Un dispositif appelé GlucoWatch a été commercialisé en 2002, mais le dispositif a été
arrété parce qu’il causait une irritation de la peau.

Le systéme minimed :

Figure 1. 5: Le systéme minimed pour détecter le taux du glucose dans le sang [17].
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Il s’agit d’un petit capteur qui mesure le taux de glucose en continu. Il est placé sous la
peau pendant 6 jours. Comme les cathéters, le capteur est inséré a l'aide d'un inséreur
automatique fourni avec. Le capteur est raccordé a un transmetteur, petit et léger, qui
transmet les valeurs de glucose a la pompe a insuline grace a une technologie sans-fil (radio-
fréquence). Ce systéme est encore invasif [17].

Freestyle Libre :

Freestyle Libre est un nouveau lecteur de glycémie (invasif) proposé par le laboratoire
Abbott qui révolutionne les lancettes utilisées pour les prélévements de sang au bout des
doigts qui sont dorénavant remplacées par un capteur, a la forme d’un patch, qui se place sur

la peau durant deux semaines [18].

Figure L. 6: Lecteur de glycémie 'Freestyle Libre' [18]

1.2.4. Caractéristique du capteur de glucose

Suivant les technologies, les glucometres présentent des caractéristiques diverses parmi

lesquelles [19] :

- La résolution : définit la plus petite variation de glucose détectable. Cette
caractéristique est conditionnée a la sensibilité liant le paramétre physique Iu par le
lecteur a la concentration de glucose.

- La spécificité : cette notion désigne l'aptitude ou non du capteur a réagir a d’autres
grandeurs que celle dont on cherche a connaitre la valeur. Par exemple, pour les
capteurs de glucose traditionnels, on parle de non-spécificité lorsque le capteur réagit
a la présence d’autres oses (c’est-a-dire de sucres) en solution. C'est une

caractéristique importante des glucométres car le sang est composé¢ de nombreux

constituants dont la concentration peut varier (voir Figure 1.7).
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L'invasivité pour 1'échantillon a analyser :

qui définit si 1'échantillon de sang a

analyser est consommeé ou altéré lors de la mesure. C'est une propriété importante car

elle autorise ou interdit des analyses en cascade sur un méme échantillon.

l'existence ou non d'un segment commercial.

La fiabilité de la mesure : qui fait écho a la résolution et qui, avec le prix, va définir
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|
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Soluté (8 %)

Eléments
figurés (45 %)

|
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Globules blancs

Plaquettes

Autres

Comprend

Basophiles
Neutrophiles
Eosinophiles

Protéine (89 %) Z o Lymphocytes
solutés (11 %) Monocytes

Coena ) (Cena )
Fibrinogéne Nutriments
Globuline Hormones <

: Transport de Défense "

Albumine Gaz 7 5 : SR Hémostase
Hormones Vitamines Loggens it
Enzymes Déchets

Figure 1. 7: Les composants de sang [20].

1.2.5. Complexité du milieu et Solution envisageable

L’objectif de nos travaux de recherche est d’utiliser le principe d’interaction des ondes

le sang humain.

¢lectromagnétiques hyperfréquences avec des fluides pour détecter le taux de glycémie dans

La technique hyperfréquence que nous proposons présente un avantage par rapport aux

techniques classiques :

elle ne dégrade pas les échantillons a mesurer. Chaque échantillon
peut alors étre mesuré plusieurs fois, pour faire de la redondance, de 1’analyse en temps réel.
En effet, ’analyse de liquides repose sur une interaction onde/maticre et ne requiert donc
aucune enzyme, aucun réactif, aucun biomarqueur. Ces caractéristiques de la mesure
hyperfréquence, associées a d’autres parametres comme la dimension des structures, le

volume de fluide nécessaire, la rapidité des mesures hyperfréquences (de I’ordre de quelques
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secondes a quelques dizaines de secondes), constituent des techniques efficaces pour des

applications de type biocapteur.

Nous comparons dans le tableau 1.3, les caractéristiques des lecteurs de glycémie

(glucometre) et des techniques d’analyse hyperfréquences sur les liquides.

Tableau L. 3: Comparaison entre les caractéristiques des glucométres commerciaux et des techniques
hyperfréquences sur les liquides [19].

Impact sur les

Résolution Volume des Rapidité Soécificits
pécificité A :
sur glucose [g/1] échantillons  de la mesure ¢chantillons
® Bonne
>3] Quelques . .
g 0.0220.03 g/l 1ul S q (sauf a certains Destructifs
>4 econdes
5 0ses)
g
% E_ Non spécifique denla Quelques Non spécifique Non
-g é a priori plusieurs cl Secondes a priori destructifs
S %
>
=

D’aprés ce tableau, nous remarquons qu’il y a des points communs entre les deux
techniques (glucometre commercial et technique hyperfréquences) concernant les volumes
d’échantillons nécessaires pour effectuer une analyse, ainsi que le temps nécessaire pour la

caractérisation.

Comme nous 1’avons déja mentionné, les méthodes classiques de détermination de la
concentration en glucose dépendent de techniques chimiques ou enzymatiques. Elles sont
donc destructrices pour 1’échantillon sous test puisqu’elles mettent le glucose en présence
d’un composé qui réagit avec lui. Par contre, les techniques hyperfréquences reposent sur une
interaction onde/maticre. Elles possédent donc I’avantage de laisser intacts les échantillons de
liquide sous test permettant ainsi d'envisager des caractérisations en cascade (glucose, lactate,

...) avec un méme échantillon qui peut alors étre mesuré plusieurs fois.

La réponse ¢lectromagnétique d’un échantillon de sang humain ne donne pas
uniquement la concentration de glucose, mais aussi des autres ¢léments présents dans le sang
tels que le calcium, le chloride, le potassium, le magnésium,... (Figure 1.7). Cela explique la

complexité¢ du milieu du sang humain. Pour cette raison et afin de simplifier le probléme,
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nous allons remplacer le sang par des liquides diélectriques ayant une sensibilité importante

au champ ¢électromagnétique.

En ce qui concerne la sensibilité, nous notons que 1’eau, et par conséquent les solutions
aqueuses, montrent une forte réactivité au champ électromagnétique dans le domaine
hyperfréquence, et en particulier dans la bande de fréquence entre 1 et 40 GHz, d’ou un
maximum d’absorption des ondes électromagnétiques existe dans cette bande de
fréquence [21, 22]. Cette propriété justifie 1’intérét des systémes hyperfréquences pour mener

des analyses et caractérisations de liquides.

1.3. Techniques de mesures hyperfréquences des matériaux
diélectriques

La conception de circuits et de capteurs hyperfréquences nécessitent la connaissance
des propriétés des matériaux, comme la permittivité relative complexe &*. Différentes
méthodes sont utilisées pour la mesure des propriétés diélectriques des matériaux. Le choix
des méthodes de mesure dépend de plusieurs paramétres, de la fréquence d’utilisation et de la
largeur de la bande de fréquences (large, étroite, ...), de la nature du matériau, de la forme de
I’échantillon nécessaire pour la caractérisation et des paramétres électriques
recherchés (permittivité, perméabilité, conductivité, ...). Les techniques de mesures des
propriétés diélectriques de matériaux ont été étendues a la caractérisation de liquides, pour
permettre la modélisation de ces matériaux, et aussi pour le développement de biocapteurs

hyperfréquences.

Cette partie est consacrée a une présentation générale des différentes techniques de

mesures hyperfréquences que nous avons classées en trois catégories :

- Les techniques réflectométriques
- Les techniques en transmission

- Les techniques résonantes.

1.3.1. Techniques de mesure en réflexion

a) Sonde coaxiale

Les sondes coaxiales sont largement utilisées pour la caractérisation des milieux semi-
solides ou liquides et sont bien adaptées a la nature des milieux biologiques qui présentent

des pertes diélectriques ¢élevées de par leur nature fortement aqueuse [23].
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Cette méthode est actuellement I'une des techniques les plus utilisées pour mesurer la
permittivité diélectrique complexe des matériaux a la température ambiante ainsi qu’a des
températures élevées, et en trés large bande de fréquences grace au mode d’excitation TEM

de la sonde coaxiale.

La procédure de mesure consiste a immerger la sonde dans un échantillon liquide ou a
la poser en contact direct avec un échantillon solide. Le coefficient de réflexion est mesuré a

I’aide d’un analyseur de réseau. La permittivité complexe de I’échantillon est ainsi calculée.

L’¢chantillon a mesurer doit étre homogene et suffisamment épais pour que le champ
EM a P’extrémité de la sonde coaxiale soit confiné dans 1’échantillon et que la surface en
contact avec la sonde soit plane. Cette technique est plus particulierement dédiée a la

caractérisation d’échantillons liquides [24].

Analyseur de réseaux

Onde électromagnétique
incidente

—)
XXX,

RAAR/
(—1

Ligne coaxiale Onde électromagnétique
réfléchie

il D

V-

Analyseur <:|
de réseaux

Echantillon

Figure I. 8: Technique en réflexion : Schéma de mesure en sonde coaxiale.

b) Guide d’onde volumique

La Figure 1.9 décrit le principe de mesure avec le guide d’onde rectangulaire et le
systeme d’excitation du champ électromagnétique a un seul port (détermination du parametre
‘S11°). A l'autre extrémité du guide, la réactance et la conductance équivalentes du matériau

sous test perturbent la réflexion au niveau de la sortie du guide d'onde en circuit ouvert.
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Figure 1. 9: Technique en réflexion : Schéma de mesure en guide d’onde.

Les guides d’onde volumiques sont cependant moins utilisés que les lignes coaxiales

car ils présentent des largeurs de bande fréquentielle plus faibles et sont plus volumineux ce

qui requiert des volumes de fluides sous test plus importants [25, 26].

1.3.2. Techniques de mesure en transmission

a) Cellule en ligne coaxiale

Dans cette méthode, le matériau a caractériser est inséré¢ a I’intérieur de la ligne
coaxiale. La caractérisation simultanée de la permittivité diélectrique et de la perméabilité
complexe s’effectue sur la bande de fréquences ou se propage le mode fondamental TEM. La
bande adressée dépend a la fois de la géométrie de la ligne et des propriétés

¢lectromagnétiques du matériau remplissant cette derniére. Elle s’étend jusqu’a la fréquence

de coupure du premier mode d’ordre supérieur [27].
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Figure I. 10: Technique en transmission : Schéma de mesure en ligne coaxiale.
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Les parametres S de réflexion et de transmission du matériau sous test sont obtenus a
partir de la résolution des conditions de continuité du champ électromagnétique sur chacune
des interfaces de 1’échantillon. La permittivité diélectrique du matériau a caractériser est

déterminée a partir des parameétres S mesurés [27-29].

La mesure des paramétres S du matériau sous test nécessite un étalonnage préalable de
type SOLT. Un court-circuit (Short), un circuit ouvert (Open) et une charge adaptée (Load)
sont placés aux extrémités des cables de connexion pour corriger la phase des paramétres S et

¢liminer les erreurs systématiques dues aux instruments de mesure.

Cette cellule de mesure impose des contraintes séveres sur la forme des échantillons
(forme torique) et sur leur qualité d’usinage et de surfagage. Les cotlts de réalisation des
¢chantillons peuvent de fait étre relativement élevés. De plus, la présence d’un matériau de
grand volume a ’intérieur de la cellule limite fortement la largeur de bande d’utilisation de la
méthode en ligne coaxiale car les fréquences d’apparition des modes d’ordre supérieur sont

basses.

b) Guide d’onde volumique

Le principe de mesure dans cette technique consiste a placer les échantillons (les
matériaux a caractériser) a l'intérieur du guide pour effectuer les mesures de ses
caractéristiques diélectriques. Un analyseur de réseaux permet de mesurer sur une large
bande de fréquences les coefficients de réflexion et, éventuellement, de transmission

permettant ainsi de déduire les propriétés €lectromagnétiques (g, ;) du matériau [30-39].
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Figure 1. 11: Schéma de mesure en guide d'onde rectangulaire.
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Dans un guide d’onde rectangulaire, les modes TE et TM se propagent a partir d’une
certaine fréquence, dite fréquence de coupure, dont I’expression en fonction de la largeur a et

de la hauteur b de la section du guide d’onde est donnée par 1’équation (E L.1).

C m 2 n ?
g lE) ) ELD

ou f. . est la fréquence de coupure pour chaque mode désigné par un couple d'indices (m,

n), c est la vitesse de la lumiere dans le vide, ¢, est la permittivité¢ diélectrique relative et u,

est la perméabilité magnétique relative du milieu remplissant le guide d'onde.

Dans I’analyse électromagnétique de la cellule de mesure, on suppose que seul le mode
fondamental TE10 est présent le long du guide. Pour cela, les dimensions de ce dernier sont
adaptées au fonctionnement monomode de la structure de propagation. Nous présentons dans
le tableau suivant les caractéristiques de plusieurs guides d'ondes rectangulaires en fonction

de leurs bandes monomodes.

Tableau 1. 4: Les caractéristiques de plusieurs guides d'ondes rectangulaires en fonction de leurs bandes

monomodes.
Largeur Hauteur f. finin finax
Bande Nom

(mm) (mm) (GHz) (GHz) (GHz)
L WR-50 165.1 82.55 0.908 1.12 1.7
S WR-284 72.14 34.03 2.078 2.60 3.95
C WR-159 37.85 15.8 3.301 5.85 8.2
X WR-90 22.86 10.16 6.557 8.20 12.4
Ku WR-62 15.80 7.90 9.486 12.4 18
K WR42 10.67 4.32 14.047 18 26.5

Nous notons au passage que lorsque la fréquence augmente (surtout au dela de 10
GHz), les dimensions du guide deviennent trop faibles. Il faut par conséquent prendre en
compte les dimensions de 1'échantillon & mesurer pour choisir la bande de fréquence du guide

d'onde a adresser.
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Cette technologie est souvent utilisée pour déterminer la concentration du glucose en
solution aqueuse [24]. Le premier dispositif hyperfréquence a utiliser cette technique était
basé sur une ligne coplanaire 8 MEMS distribués [40] avec un canal micro-fluidique en
polymére déposé perpendiculairement sur la ligne coplanaire. D’autre structure a base de
guide d’onde pour des applications capteurs optiques sont étudiées pour détecter des solutions

avec différentes concentrations de glucose [41].

¢) Ligne de transmission chargée

Cette technique permet de caractériser les matériaux diélectriques déposés sur la ligne
de transmission large bande. A partir du coefficient de transmission, on détermine les
propriétés diélectriques du matériau sous test [42, 43]. Cette technique est particuliérement
adaptée a la caractérisation des échantillons solides isotropes. La Figure 1.12 montre la

structure de la ligne de transmission chargée par un échantillon.

ligne

Plan de masse

Figure 1. 12: Ligne microruban: Technologie planaire.

Les mesures des parametres S permettent de déterminer les propriétés diélectriques du
matériau en utilisant un modele théorique de la ligne microruban. Dans un premier temps, il
est nécessaire d’étalonner les parameétres du modéle théorique en mesurant la structure a
vide (sans échantillon), pour ensuite mesurer les réponses ¢électromagnétiques avec
¢chantillon. Cette méthode est tres utilisée pour caractériser les matériaux sur une tres large
bande de fréquence. Dans ce cas, 1'échantillon est déposé a la surface d’une ligne microruban

ou coplanaire [42, 43].

La technologie microruban est plus largement utilisée dans les applications

biomédicales. Parmi les applications notables de ces techniques, la mesure de la
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concentration du glucose dans le sang humain et dans des solutions aqueuses a fait I’objet de

nombreux travaux de recherche [24, 44-49].

d) Espace libre

Cette méthode fait partie des méthodes de caractérisations non destructives et sans
contact. Le principe de la méthode en espace libre est basé sur la mesure des coefficients de
réflexion et de transmission a I’aide d’un analyseur de réseaux vectoriel. La mesure consiste a
placer I’échantillon a mesurer entre deux antennes, 1’une pour la transmission et I’autre pour

la réception. La Figure I.13 présente le schéma de la technique de mesure en espace libre.

Analyseur de réseaux

@ggaaa
L
- s

ﬂf ql=

I

J ()

Echantillon Antenne

Port1 \Port 2
_El —

Figure 1. 13: Schéma de mesure en espace libre.

La détermination de la permittivité et de la perméabilit¢ complexes se fait par calcul
direct et non itératif sur une large bande de fréquence a partir des paramétres S qui

s’expriment en fonction des coefficients de réflexion et de transmission I' et T (Annexe A).

Les limites de la méthode de mesures sont liées a l'approche quasi-TEM. D'une part,
I'hypotheése d'ondes planes nécessite des échantillons de grande taille. Par exemple, au-
dessous de 20 GHz, les dimensions nécessaires sont de 1'ordre du meétre, ceci implique des
problémes de fabrication et de manutention des échantillons a mesurer. D'autre part, les
hétérogénéités génerent de la diffusion, et des modes de propagation d’ordres supérieurs, qui
peuvent se propager le long de 1’échantillon. Ces modes perturbent la mesure de la
permittivité du matériau. En plus, 1’épaisseur du matériau a caractériser par la méthode en
espace libre ne doit pas étre trés grande pour éviter les problémes de résonance de dimension

[50- 52].
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1.3.3. Dispositifs résonants

Les structures hyperfréquences résonantes sont connues comme étant plus sensibles et
donc plus précises que les dispositifs large bande pour la caractérisation diélectrique de

matériaux en général, et pour la caractérisation de liquides en particulier.

La contrepartie a la sensibilité tient au fait que les dispositifs résonants ne peuvent
déterminer la permittivité complexe du matériau sous test qu’a la fréquence de résonance de
la structure (ainsi qu’aux éventuelles fréquences harmoniques), contrairement aux guides

d’onde qui permettent de caractériser les matériaux dans une bande de fréquence compléte.

a) Cavités résonantes

Les cavités résonantes sont constituées de cylindres (ou parallélépipedes) aux parois
métalliques permettant d'installer un mode de résonance a I’intérieur de la cavité. Deux ports
placés sur le flanc du cylindre permettent d’exciter le champ électromagnétique dans la

structure [53].

-

Thin daclectric
rodd spocimen
Input =—> @ ] Output
Coupling > Magnetic
loop ficdd
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;\(—/

Resonant froquency
determuned by diamcter

Figure 1. 14: Schéma de mesure en cavité [54].
La Figure 1.14 représente un exemple de cavité résonante. Les liquides sous test sont
placés dans un tube au centre de la cavité cylindrique résonante [54]. La permittivité effective
du matériau a caractériser modifie la fréquence de résonance. Par lecture directe de celle-ci, il

est ensuite possible d’obtenir la valeur de la permittivit¢é du matériau testé. Une des

T -
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applications de cette technique consiste a déterminer la concentration du glucose dans des

solutions aqueuses [55-58].

b) Résonateurs diélectriques

Les résonateurs diélectriques sont aussi utilisés pour la caractérisation diélectrique de
liquides. Ils sont caractérisés par des valeurs de facteur de qualité trés élevées, rendant la
détermination de la fréquence de résonance bien plus précise que dans le cas de résonateurs

implémentés dans des guides miniatures.

Il existe principalement deux facons d’exciter les champs électromagnétiques dans un

résonateur diélectrique:

- La premicre méthode consiste a exciter les modes TE ;5 qui se propagent dans le
diélectrique. Dans ce cas, le résonateur diélectrique doit étre placé dans une cellule
aux parois métalliques de facon a ce que le facteur de qualité du résonateur ne soit pas
dégradé par les pertes radiatives. Il existe deux types de cellules pour renfermer un
résonateur diélectrique : La cellule a plans paralleles (Figure 1.15.a et 1.15.c) et la

cavité métallique (Figure 1.15.b).

Plans métalliques C

TO

— Résonateur o I [ Résonateur o

diélectrique diélectrique

N

(b)

(c)

Figure L. 15: Schéma de mesure en résonateur diélectrique [59].
- La deuxiéme consiste a exciter les modes de galeries (whispering-gallery modes).
Les modes de galeries sont des modes de résonance d’ordres supérieurs qui se

propagent autour de I’axe de rotation principal du résonateur di€lectrique. Le champ
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¢lectromagnétique est confiné a I’intérieur du disque diélectrique et 1’énergie
¢lectromagnétique est concentrée principalement dans une couronne dont le grand
diametre est égal au diametre du résonateur diélectrique. La résonance intervient

lorsque 1’onde et en phase sur son « point de départ ».

D’autres travaux de recherches se sont intéressé€s aux résonateurs diélectriques visant
des applications biomédicales afin de détecter la concentration du glucose dans des solutions
aqueuses [60-65]. D’autres technologies de résonateur peuvent étre envisagées, comme par
exemple les résonateurs miniatures implémentés en technologie coplanaire ou microruban

(patch,..) [66, 67].

Dans le cas d'un capteur hyperfréquence, la permittivité relative complexe (€) est une
caractéristique physique des matériaux qui nous intéresse particulicrement. Ce paramétre
affecte directement le comportement d'une structure fonctionnant a des fréquences ou
interviennent les phénoménes de propagation (la propagation des ondes, décrite par les
¢quations de Maxwell, dépend des propriétés physiques par l'intermédiaire de € et p). Le
principe de détection repose donc sur la perturbation de la propagation, par la modification
des propriétés physiques du milieu dans lequel s’effectue cette propagation. Le changement
de permittivité entraine une variation de fréquence ou de phase du résonateur, corrélée a la

concentration des espéces a détecter.

La valeur de la permittivit¢ des liquides, en particulier des solutions aqueuses de
glucose dépend de sa nature, de ses structures moléculaires, de sa polarisation et de sa fluidité
qui est fortement dépendante de la température. Dans ce contexte, nous abordons dans la
partie suivante la permittivité des diélectriques liquides et ses mécanismes de polarisation.
Dans un second paragraphe, nous présentons les modeles empiriques qui permettent de

définir la permittivité complexe en fonction de la fréquence et de la température utilisées.

1.4. Généralités sur les matériaux diélectriques

Les matériaux diélectriques sont capables de stocker de 1'énergie électromagnétique
lorsqu'ils sont exposés a un champ électrique externe. Ils existent sous forme solide, liquide
et gazeux. Les matériaux diélectriques idéaux ne sont pas conducteurs du courant €lectrique
puisqu'ils ne contiennent pas de charges libres dans leurs structures. Par contre, Les
matériaux diélectriques réels contiennent un certain volume de charges libres provenant des

impuretés. Toutes les charges positives se déplacent vers la direction du champ tandis que les
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charges négatives se déplacent dans la direction opposée ce qui crée une polarisation du

diélectrique.

La polarisation et la conductivit¢ induisent des pertes diélectriques. Tous les
phénoménes dans les dié¢lectriques soumis a un champ électrique dépendent de la fréquence

du champ, de la température et de la structure moléculaire du diélectrique.

1.4.1. Phénoméne de polarisation

En I’absence d’un champ électrique extérieur, le moment ¢électrique est nul car les
centres de gravité des charges positives et négatives coincident. Sous I'action d'un champ
¢lectrique extérieur, les centres de gravité ne coincident plus et les particules (atomes et
molécules) sont alignées suivant la direction du champ E et acquiérent un moment
dipolaire Py. Les différents types de polarisation peuvent étre classés en deux groupes selon
leurs caractéres : la polarisation de résonance et la polarisation de relaxation (Voir

Figure 1.16).

A Charges Dipdles Atomes Electrons
spaciales

I B e e e e e NN RS L CP
-2 0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 Logf

Relaxations Résonances
Figure 1. 16: Les mécanismes de la polarisation en fonction de la fréquence [68, 69].
Ces deux groupes peuvent €tre séparés en quatre types de polarisation: électronique,

atomique, dipolaire et polarisation interfaciale (Maxwell - Wagner) [69, 70].

La polarisation électronique est due a la déformation du nuage électronique entourant
chaque atome. Le centre de gravité des électrons des atomes dans le matériau se déplacent et
ne coincident plus avec celui des protons (Figure 1.17). Elle a un temps d’établissement tres

court (107" s). Elle se produit dans la gamme de fréquences des UV (entre 10'* et 10'° Hz).
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Figure 1. 17: Polarisation électronique.

La polarisation atomique est due au déplacement relatif des atomes liés au sein de
molécules. Ce processus est identique au précédent (concernant électrons et protons), mais il
se produit avec les anions et les cations (Figure 1.18). Il se produit dans la gamme de

fréquences de infrarouge (entre 10' et 10" Hz).

E=0 %
oeo 000
] | | . "\ / ation
"' ‘ _____ " @ Anion

Figure 1. 18: Polarisation atomique.

La polarisation interfaciale prend part dans les matériaux hétérogenes et résulte de
I’accumulation de charges a I’interface de deux matériaux présentant une conductivité et/ou

une permittivité diélectrique différentes (Figure 1.19). Elle est observée au dessous de 10° Hz.

E=0 __E s

Figure 1. 19: Polarisation interfaciale.

La polarisation dipolaire (ou d’orientation) consiste en l'orientation des molécules
dipolaires sous l'action du champ électrique (Figure 1.20). La polarisation dipolaire dépend de
la température et apparait dans les gaz, liquides et corps amorphes trés visqueux. Elle se

produit dans la gamme des hautes fréquences, entre 10° et 10'' Hz.

Figure 1. 20: Polarisation par orientation (dipolaire).
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La température joue un réle fondamental dans le mécanisme dipolaire mais ne joue

apparemment aucun role dans les mécanismes ionique et ¢lectronique [69, 70].

Pour résumer, nous présentons dans le Tableau 1.5, les différents types de polarisation

et les caractéristiques qui leur sont associées.

Tableau 1. 5: Les mécanismes de polarisation.

Sans champ Avec champ Fréquence Temps Température
Polarisation .
extérieur exterieur [Hz] [s] [°C]
Déplacement des
Electronique ¢électrons (nuage 10'-10" 10" Non
! \ électronique)
= Ne possedent
=
2 pas de
~ Déplacement des
Atomique moment P 102-10"  1072-10™ Non
dipolaire 1ons
_ Déplacement des . _
Interfaciale <10 - Oui
charges
=
2
< Moment . .
= o S Orientation de - o _
™ Dipolaire dipolaire 10°-10 107 -10° Oui

molécules polaire
permanent

1.4.2. Permittivité diélectrique

La permittivité est la somme de ces différentes polarisations. Il est possible de calculer

la permittivité relative a partir de I’équation suivante:
. & (o . .
g, (a)):%:l+2;@'(a))—12;{n () (EL2)
0 n n

Les propriétés diélectriques d'un matériau sont caractérisées par la mesure de la valeur

de la permittivité relative complexe, définie par 1'équation :

g (w)=¢'-je" (E13)
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Ou, €’ est la partie réelle de la permittivité. Elle est liée a la capacité a stocker de 1’énergie
dans le milieu sous I'effet d'un champ électrique. £"est la partie imaginaire de la permittivité.
Elle est liée a la dissipation de 1’énergie (pertes) et peut s'écrire en fonction de la conductivité

o du milieu et de la fréquence ¥ suivant I'équation (E 1.3) [71, 72]:

g (w)=¢ "+ (E L.3)

" 279,

L’effet de ces pertes peut étre également représenté par la tangente de pertes du
matériau qui est définie comme le rapport de la partie imaginaire par la partie réelle de la

permittivité complexe:
8"
tan§ = — (EL4)
gV
De plus, La permittivité est une propriété ¢lectrique caractéristique d’un milieu
constitué d’atomes et de molécules. Elle traduit, en effet, I’état de polarisation d’un
di¢lectrique. La Figure 1.21 présente la variation de la permittivité en fonction de la fréquence

pour les différents mécanismes de polarisation.

lonic Conductivity Orientation Atomic Electronic

A © 0+0 ©
‘] \o \e 6 o

| Zone A B C D |

| | |
RF MW IR VIS UV

Figure L. 21: Variation de la permittivité en fonction de la fréquence [69].

Lors de D’application d’un champ électrique, les différents types de polarisation
apparaissent en fonction de leurs temps de relaxation. Aux fréquences tres basses, les dipdles
des molécules s’orientent suivant la direction du champ appliqué. Avec 1’augmentation de la
fréquence, la contribution des différents types de polarisation disparait progressivement,
puisque a ces fréquences I’entité polarisable n’a plus le temps de répondre au champ

appliqué. Aux fréquences élevées, dans le domaine infrarouge et au-dela, la contribution des
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phénomenes de relaxation d’orientation a la polarisation est négligeable, seules les

polarisations atomique et €lectronique subsistent [73].

Assurément, en termes de Bio-détection, il est particulierement intéressant de travailler
dans des zones de dispersion, 1a ou il existe une forte variation de la permittivité diélectrique
en fonction de la fréquence (Zone B). Dans notre étude, nous travaillons dans le domaine des

micro-ondes, lequel correspond a la polarisation dipolaire (Zone B).

1.4.3. Etude théorique sur les modeles diélectriques du liquide
a) Relaxations du type Debye

Comme nous I’avons déja évoqué dans la partie précédente, la permittivité est due a des
dipoles présents dans le diélectrique, qui sous 1’action d’un champ électrique vont s’orienter.
Au début du XXeéme siécle, en s’inspirant des diélectriques liquides, Debye a constaté que si

tous les dipoles ont le méme temps d’orientation 7 et n’interagissent pas entre eux, la

permittivité complexe & en fonction de la fréquence suit la loi suivante [74-78] (cf. équation

E L5).

x Ag
e \w)=¢"(w)-ie"(w)=¢,+ E LS5
(@)=¢ (@) is"(@) =5, + €13
avec Ae=¢,—-¢,,
En séparant les parties réelles et imaginaires, on obtient I’équation (E 1.6) ;
Ag Ag
=g, +——;&" = 01— EL6
T 1+o'r? 1+ o't E16)

Ou,
— g, estla permittivité a ’infini (aux tres hautes fréquences),

— &, est la permittivité statique (aux tres basses fréquences),
— 7 est le temps de relaxation du liquide,
— west la pulsation en rad/s (a) = 272f) .

Cette réponse est dite idéale, car tous les dipdles participant au phénomene de
relaxation ont le méme temps de relaxation 7 [79]. Ce comportement a été principalement
observé dans des diélectriques liquides tels que I’eau. Par contre, les interactions entre les
dipoles dans des solutions aqueuses ne peuvent pas étre négligées ce qui induit une dispersion

du temps de relaxation.
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b) Distribution des temps de relaxation

Dans le cas ou tous les dipoles n’ont pas le méme temps de relaxation mais qu’un pic
de relaxation est visible, on parle de distribution des temps de relaxation. Il existe plusieurs
modeles empiriques permettant de décrire ces types de relaxation. Ces modeles sont tous

dérivés de 1’équation de Debye (E L.5).

Relation de Cole-Cole

Une certaine corrélation entre les mouvements des dipdles peut exister, ces interactions
(dipole-dipole) ne sont des lors plus négligeables. Cole et Cole [80] ont alors proposé de
modifier la théorie de Debye, en introduisant une distribution des temps de relaxation par
symétrie. La permittivité diélectrique est donnée par 1’équation (E 1.7) :

. Ag
¢ (w)=¢'(w)-ie"(0)=¢, +——— (EL7)
1+ (iw7)
Ou « est une constante liée a la largeur de la distribution des temps de relaxation (0 <a <1).
Plus « est proche de 0, plus la distribution des temps de relaxation est large. L’expression du

Cole-Cole se réduit a I’équation de Debye pour la valeur dea =1. Cette relation empirique

permet d’obtenir une réponse fréquentielle symétrique (Figure 1.22)

£
== = = Debye
Cole-Cole
t=1
- -~ -~ ~
7 N
1
/, ! N
| \
) | \
|
’
£ e, ¢

Figure I. 22: Le diagramme d’Argand pour le modéle de Debye.

Relation de Davidson-Cole

Ce modele est tres proche du modele de Cole-Cole. Il inclut un nouveau coefficient f3
qui permet d’introduire un comportement dissymétrique, observé lors de mesures en basses
températures. Davidson et Cole [81] ont attribué ce comportement a un processus de
réorientation des groupes hydroxyles, accompagné de cassures de liaisons, qui
provoqueraient un élargissement de la distribution du temps de relaxation vers les hautes

fréquences. Le modele de Davidson-Cole est représenté pas 1’équation (E 1.8) :
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¢ (0)=¢"(w)-ic"(w)=¢ +Lﬂ (EL8)
[1+ic7]
avec 0< /<1

Cette relation empirique permet d’avoir une réponse fréquentielle asymétrique, qui suit
la courbe de Debye aux basses fréquences et qui a une pente plus faible pour les hautes
fréquences. Il est souvent utilisé dans le cas de diélectriques liquides [81].

Le diagramme d’Argand correspondant est alors un arc de cercle biaisé vers les hautes

fréquences (Figure 1.23).

”

€. e €

s

Figure I. 23: Le diagramme d’Argand pour le modele de Davidson-Cole

Relation de Havriliak-Negami

La fonction généralisée proposée par Havriliak et Nagami [82] est obtenue en

combinant les deux fonctions précédentes (Cole-Cole et Davidson-Cole)

& (0)=¢ —2¢ (E1.9)

" [ (er) |
Cette relation empirique permet d’avoir une réponse fréquentielle asymétrique, o et
permettant de régler les pentes respectivement en hautes et en basses fréquences. On peut
remarquer que pour le casa = S =1, on obtient la relation classique de Debye. Le diagramme
d’Argand correspondant est alors un arc de cercle biaisé vers les hautes et les basses

fréquences (Figure 1.24).

”

€. € €

Figure 1. 24: Le diagramme d’Argand pour le modéle de Havriliak-Negami.
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Comparaison des trois modeéles présentés avec le modéle de Debye

80

60

—Debye

40 - Cole-Cole
~——Davidson-Cole
——Havriliak-Negami

Permittivité diélectrique: réelle

20

0
0,045 0,45 4,5 as
Fréquence [GHz]
(a)
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o
‘®
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)
5
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=
E
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o
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0,045 0,45 4,5 45
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Figure 1. 25: Les permittivités diélectriques pour les quatre modéles : (a) Partie réelle, (b) partie
imaginaire.

D’apres la Figure 1.25, nous remarquons que les modeles empiriques permettant d’avoir
des variation de permittivitées réelle sur une large gamme de fréquence, plus large que celle
d’une réponse de type Debye.

Nous pouvons aussi constater, d’apres la Figure 1.25, I’effet des paramétres a et 5. Les
modeles Cole-Cole et Davidson-Cole, par exemple, permettent d’ajuster la pente aux basses
et aux hautes fréquences successivement. En contrepartie, le modele Havriliak-Negami

permet d’ajuster chaque pente a la fois aux basses et aux hautes fréquences.

Nous présentons également sur la Figure .26 la variation des pertes di€lectriques
(tan A) du matériau en fonction de la fréquence suivant le type de modele de relaxation

considéré.
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Figure 1. 26: La variation des pertes diélectriques (tan A) du matériau en fonction de la fréquence suivant
le type de modéle de relaxation considéré.

La Figure 1.27 présente le graphe d’Argand qui donne la partie imaginaire en fonction

de la permittivité réelle pour les différents modeles présentés précédemment.
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Figure L. 27: Le diagramme d’Argand pour les différents modéles : Debye, Cole-Cole, Davidson-Cole et
Havriliak-Negami.

Ce type de représentation (diagramme d’Argand) permet de mettre clairement en

¢vidence le fait que le pic des pertes diélectriques est toujours corrélé aux variations

maximales de la permittivité

¢) Effet de la température sur le temps de relaxation

L’orientation de molécules polaires sous I’action du champ électrique dépend de la

température et apparait dans les gaz, les liquides et les corps amorphes trés visqueux. Dans
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certains corps (par exemple la cellulose), certains groupements moléculaires peuvent
s’orienter, sans affecter le corps de la molécule.

Le temps de relaxation 7 d’un dipdle tournant dans un liquide de viscosité dynamique 77

a été calculé par Debye (cf. équation (E 1.10)) [73].

e (EL10)

avec r: Rayon de la molécule,
k : constante de Boltzmann,
T: Température (en K).
La présence de solutés peut également augmenter la viscosité de la solution finale. La
viscosité est également affectée par la température selon 1’expression d’Arrhenius (cf.

équation (E 1.11)) [83].

= 4ex £, ELl11
n p T (EL11)

avec A : facteur de fréquence,
E, : Energie d’activation (en J.mol™),

Comme mentionné dans les parties précédentes, la température est un facteur important
influant sur la permittivité¢ diélectrique du milieu. Dans ce contexte, nous allons présenter
dans la partie suivante un bref état de I’art portant sur les modeles et les fonctions
d'interpolation de la permittivité diélectrique relative du liquide étudi¢ en fonction de la

température.

d) Les modéles précédents de la permittivité complexe

Le modele de relaxation de Debye offre un ajustement précis pour la permittivité sur

une plus large bande de fréquences. Ce modele repose sur I’équation (E 1.12) [84-87].

3 A.
& a),T =&, + — _l+¢ EL12
( ) JZ::‘ I+ioz, f (E112)
Ou:
A, : Amplitude de chaque terme de temps de relaxationz, .

&y Définit le terme de résonance.

Dans nos travaux, nous nous sommes intéressés dans un premier temps a 1’analyse et

I’interprétation de I’interaction entre le champ électromagnétique et I’eau pure. Dans cet
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objectif, il est nécessaire de développer un modéele capable de décrire les caractéristiques du
liquide en fonction de la fréquence et de la température. Nous présentons tout d’abord dans
cette partie, les modeles de la permittivité diélectrique relative de I’eau trouvés dans la
littérature.

Kaatze [84]: introduit en 1989 un nouvel ensemble de données de permittivité
di¢lectrique relative complexe de 1'eau pure sur la gamme de fréquences allant de 1.1 a
57 GHz a neuf températures comprises entre 0 ° et 50 ° C. Il a utilisé le terme de relaxation
pour s'adapter a sa fonction d'interpolation de la permittivité dié¢lectrique complexe de l'eau. Il
énonce que les erreurs expérimentales possibles peuvent étre comprises entre 1 et 10%. Son

modele est donné par I’équation (E 1.13).

E.—E&
(o) =5 "% 4 ELI3
( ) I+iot ( )
Ou:
) » S o ey _22957
(7)) =3.745x10 [1+7x10 (7-27.5) ]GXP(273.15+TJ

s (T) — 11:94404-0.001997)
g, (T) =5.77-2.71x107>T

Ellison [85] a cherché par la suite a construire une fonction d'interpolation précise sur la
plage de température de 0 a 100 ° C et dans l'intervalle de fréquence de 0 a 25 THz, a partir
des données expérimentales disponibles dans la littérature. Par rapport aux études antérieures
qui ne donnent de justification sur l'erreur explicite estimée des données. Ellison attribue une

estimation de 5% pour l'erreur sur la permittivité di¢lectrique de toutes les données.

La méthodologie utilisée dans cet article consiste a construire une fonction
d’interpolation pour s'adapter a toutes les données expérimentales sur la plage de température
de 0° a 100° C et sur la gamme de fréquences de 0 a 25 THz. Pour effectuer cette étude,
l'auteur indique l'existence de trois processus de relaxation dans la région des micro-ondes et
de deux résonances moléculaires dans la région des infrarouges. L'auteur explique qu'il existe
des données qui ne correspondent pas a son modele d'interpolation. Son modéle est donné par

I’équation (E 1.14) :
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At
elo,T)=¢ +tio—— EL14
( ) l+iot ( )
Ou:
7(7T)=1.382264x10"" exp (Mj
133.1383+T

£,(T)=87.9144—0.404399T +9.58726x107* T
+1.32802x107°77
A(T)=79.23882exp(—4.300598x107°T)

Liebe [86] fournit en 1991 une fonction d'interpolation de la permittivité di¢lectrique de
l'eau a des fréquences allant jusqu'a 30 THz et sur la plage de température de 4 ©a30°C. 1l a
utilisé deux processus de relaxation et deux termes de résonance (Lorentzien). Il mentionne
qu'il existe des erreurs systématiques sur les données de permittivité diélectrique dans
certaines bandes de fréquences. Son modé¢le final pour la permittivité de 1'eau avec un seul
terme de relaxation de Debye est donné par 1’équation (E 1.15) :

E,—&,

g(a),T): +é&, (EL15)

l+ior
Ou:

1
27| 202+146.4a (T)+316a(T)’ |

T(T)Z

£,(T)=77.66-1033c(T)
£,(T)=3.52+7.52a(T)
300

a(T):l_[273.15+T]

Meissner [87] introduit en 2004 une nouvelle équation de la permittivité diélectrique
complexe de l'eau pure en fonction de ses mesures sur la plage de température comprises
entre 20 ° et 40 ° C et pour des fréquences allant jusqu'a 500 GHz. Il utilise la version
modifiée du modele Klein-Swift [88] et le compare a d’autres modeles a plusieurs fréquences

et a plusieurs températures.

e(a),T)—S—""Jrew (EL.16)
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Ou:

_ 5.0478-7.0314x107T +6.0059x10~' T
27[45+T]

3.70886x10* —8.2168x10'T
g, (T)= >

T +4.21854x10
£,(T)=3.6143+2.8841x10"°T

7(T)

Néanmoins, son modéle reste peu précis pour certaines fréquences et températures, en

particulier en dehors de la plage de température entre -2 © et +29 ° C.

L’étude des différents modeles présentés précédemment, nous ameéne a constater qu'il
n'existe pas de modele précis qui couvre une large bande de fréquences et une large gamme
de températures. Il est par conséquent nécessaire de développer des modéles précis pour la
permittivité diélectrique qui correspondraient aux mesures déduites a partir de la littérature et
a de nouvelles données expérimentales. Ces modéles sont étudiés dans le chapitre I1. Ils nous
ont aidés dans la conception et dans la modélisation des capteurs hyperfréquences. Pour
compléter cette étude, nous résumons dans la partie suivante, les différentes techniques et
topologies présentées dans les parties précédentes, afin de choisir celles qui répondant le

mieux a notre problématique.

1.5. Synthése

Les caractéristiques des différents capteurs hyperfréquences utilisés pour déterminer les
propriétés diélectriques des matériaux et des liquides diélectriques en particulier des solutions

aqueuses de glucose sont présentées dans le tableau suivant (Tableau 1.6):
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Tableau L. 6: Résumé sur les méthodes de mesures.

Mode Techniques Précision Encombrement Plac.em'e nt de B'fmde de
liquide fréquence
. MoyenneA Modéré A extrémité de
Sonde coaxiale (Gap entre cable o Large
g P . (non intégrable) la sonde
.g et échantillon)
()
= Moyenne , e
O
22 Guide d’onde (Gap entre guide Volumineux Al extrc?mlte Etroite
g . du guide
et échantillon)
A o Alapl
Cellule en céable Modéré ) 1@ prace du
. Bonne o diélectrique du Large
coaxiale (non intégrable) A
cable
. . A P’intéri .
g Guide d’onde Bonne Volumineux fteneur du Etroite
§7 guide
wn 7 r
= Ligne de » Déposé au-dessus
Z S Modéré ou
= transmission Moyenne ., Large
e ) (non intégrable) au-dessous de la
= chargée li
igne
Volumineux
Espace Libre Bonne (surtout en basses Seul Large
fréquences)
3
g ., . . A 1 ,
g Cavité Trés bonne Volumineux 4 centr.e’de a Monofréquence
2 cavite
=
=
£ .
g, R?sonaFeurs Excellente Volumineux Nombrf: uses Etroite
@ diélectriques technique
)

Dans la conception de tels biocapteurs, il est nécessaire tout d’abord de bien

comprendre les phénoménes d’interactions onde/liquide qui déterminent la sensibilité de ces
capteurs. Comme nous 1’avons déja dit dans les parties précédentes, que la permittivité est un
facteur important dépend fortement de la nature de la solution étudiée. Pour cela, il est
nécessaire de modéliser les permittivités di¢lectriques complexes en fonction de la fréquence
et de la température, afin d’utiliser ces valeurs dans le développement de circuits
hyperfréquences.

Pour effectuer ces études, nous nous sommes intéressés au choix d’une technologie
convenable pour mesurer les variations des permittivités des solutions étudiées d’une part,
afin de modéliser et d’étudier ses variations sur une large bande de fréquence, et d’autres
technologies permettent de réaliser les circuits hyperfréquences d’autre part.

Selon les critéres évoqués dans le tableau précédent, le choix des techniques de mesures
hyperfréquences des matériaux diélectriques résulte d’un compromis entre la précision, la

facilité de mise en place, le colit de préparation des échantillons, le volume d’échantillon et la
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largeur de la bande de fréquences d’utilisation de la méthode de mesure. De plus, une autre
propriété importante des technologies proposées dans ce projet est la non-invasivité de
I’échantillon a mesurer (sans-contact) ce qui permet d'envisager plusieurs analyses sur un
méme échantillon afin d'améliorer la fiabilité de mesure.

La technique en sonde répond a notre besoin en termes de largeur de bande de
fréquences d’une part, et simplifie les problémes d’utilisation des échantillons d’autre part.
Nous trouvons par conséquent judicieux d’utiliser cette méthode pour mesurer la permittivité
relative complexe de la solution a étudier.

Parmi les autres méthodes que nous avons présentées dans le tableau précédent, nous
remarquons que les technologies planaires et volumiques sont assez complémentaires et
répondent a nos besoins dans la conception des circuits hyperfréquences. Nous abordons dans
le tableau suivant les avantages et les limitations de ces trois technologies en transmission

(guide d’onde et planaire) et en réflexion (sonde coaxiale).

Tableau I. 7: Les avantages et les inconvénients de quelques technologies en transmission et en réflexion.

Mode Techniques Avantages Limitations
Non-destructive Nécessite une épaisseur d’échantillon >1
(typique)
Large bande de . . A \ .
£ L’échantillon doit étre homogeéne et isotrope
o fréquence
2
% .
3} Sonde coaxiale Idéal pour liquides . : .
5 pour (11‘211 Les solides doivent avoir une surface plane
2 ou semi-solides
Pratique. facile 4 La technique de la cavité résonante est
?Hiliser meilleure pour les mesures de perte
extrémement faibles
Dispositifs coaxiaux
ou guides d’ondes . . . .
u gll; rgement Forme précise de 1’échantillon a mesurer
disponibles
Guide d’onde Large bande de Besoin de gros échantillons pour les basses
g fréquence fréquences
% Bonne solution pour
g .. P Liquides, poudres et gaz doivent étre contenus
7 les matériaux solides .
=t durs (must be contained)
S
=
Sans contact et non La réponse trés sensible a la position de
destructive 1’échantillon
Planaire Large bande de
(Microruban) fréquence

Faible cout do Faible facteur de qualité

fabrication
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1.6. Conclusion

Ce chapitre a été consacré a 1’état de 1’art des techniques de mesure de la permittivité
diélectrique complexe des matériaux et de la concentration du glucose en solution aqueuse.
Ces méthodes de mesure sont séparées en trois groupes dont les caractéristiques, géométrie,

fréquences de mesure, parametres mesurés, types d’échantillons, etc..

L'étude bibliographique introduite dans ce chapitre nous a aidé a orienter notre choix de
structure vers un biocapteur résonant en transmission avec lequel les niveaux de résolution et
de précision de mesure peuvent potentiellement étre en cohérence avec l'application
envisagée. Ce capteur permet de déterminer les caractéristiques €lectriques et di¢lectriques de
I’échantillon étudié afin de détecter le taux de glucose (glycémie) dans le sang humain total et

dans des solutions aqueuses du glucose.

Le chapitre II de ce manuscrit présente un grand nombre de données expérimentales
obtenues a I’aide de mesures effectuées par la sonde coaxiale. Ces mesures nous permettent
avec d’autres données expérimentales obtenues de la littérature de modéliser les solutions a
¢tudier. Le chapitre III de ce manuscrit retrace ainsi les étapes de conception et
caractérisation de biocapteurs hyperfréquences résonants pour 1’analyse de solutions

aqueuses de glucose.

D
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2.1. Introduction

Le chapitre précédent nous a dirigés vers les technologies microondes. Le
développement de tels dispositifs pour I’analyse de liquides nécessite tout d’abord de mieux
comprendre les mécanismes qui déterminent la sensibilité de ces biocapteurs, et en particulier

I’interaction entre le fluide et le champ électromagnétique.

La propagation d’une onde ¢lectromagnétique dans un matériau dépend de ses
propriétés électriques et magnétiques. La connaissance précise de ces propriétés est
extrémement importante, d’une part pour fournir des informations critiques nécessaires pour
la conception, la modélisation et la fabrication des capteurs, et d’autre part parce qu’elles
doivent étre maitrisées dans la perspective des circuits/structures proposés. La permittivité
des liquides, en particulier des solutions aqueuses de glucose dans notre cas, est un parametre
essentiel pour la compréhension des mécanismes de couplage fluide/champ
¢lectromagnétique qui existent dans les biocapteurs hyperfréquences. La valeur de la
permittivité d’une telle solution dépend de sa nature et de ses structures moléculaires. Dans
ce contexte, nous pouvons aussi parler de la viscosité qui est un facteur important a prendre
en compte dans la caractérisation des solutions étudiés et notamment sa dépendance en

température.

Comme la valeur des paramétres ¢électromagnétiques dépend fortement de la
température (et par conséquent de la viscosité) et des fréquences de mesure qui sont imposées
par le type d’application utilisée, il est nécessaire de développer des modeles capables de

caractériser les solutions étudi€es a la fréquence et a la température désirées.

Pour atteindre cet objectif, de nouvelles données expérimentales de la permittivité et de
la viscosité¢ pour des solutions glucose/eau ont été effectuées. Ces mesures avec d’autres
données obtenues grace a la littérature sont utilisées pour développer et valider de nouveaux
modeles numériques de la permittivité relative complexe et de la viscosité pour les solutions
étudiées. Ces modeles seraient plus réalistes et permettraient de mieux comprendre et
d’analyser la réponse ¢€lectrique du glucose dans le sang humain sous I’effet d’un champ

¢lectrique.

Dans un premier temps, nous avons commencé par analyser et interpréter 1’interaction
entre le champ électromagnétique et la solution a étudier, afin de développer des modéles qui

permettent d’identifier la nature de cette solution. Ensuite, des données expérimentales



Chapitre 11 : Mesures Des Caractéristiques Des Composants Dans Des Solutions Chimiques Et Dans Le Sang
Total

effectuées pour 1’eau pure et pour des solutions aqueuses de glucose sont présentées. Dans la
deuxiéme partie de ce chapitre, nous présentons les nouveaux modeles numériques proposeés,
ainsi qu’une comparaison avec 1’état de 1’art et des nouvelles données expérimentales afin de

valider ces modéles.

2.2. Expérimentation

2.2.1. Choix de la technologie pour effectuer des mesures

La technique en sonde répond a notre besoin en termes de largeur de bande de
fréquences d’une part, et simplifie les problemes d’utilisation des échantillons d’autre part.
Nous allons par conséquent utiliser cette méthode pour mesurer les caractéristiques
diélectriques de la solution a analyser. La Figure II.1 montre le systéme choisi pour mesurer
la permittivité en fonction de la température. Une sonde coaxiale a extrémité ouverte (Agilent
85070E open-ended coaxial probe) qui est classée comme une méthode de réflexion sans-
résonance a été utilisée pour déterminer la permittivité di¢lectrique constante dans la bande
de fréquences allant de 200 MHz a 50 GHz (Annexe B) [1]. Un mod¢le analytique permet

ensuite de calculer la permittivité diélectrique a partir du coefficient de réflexion.

Figure II. 1: La méthode de la sonde coaxiale 85070E par réflexion [1].

La procédure de mesure consiste a immerger la sonde dans un échantillon liquide ou a
poser la sonde en contact avec un échantillon solide. Un logiciel controle l'analyseur de
réseau et guide facilement l'utilisateur a travers les étapes de configuration et de mesure. En

quelques secondes, il calcule et affiche une permittivité complexe dans une variété de

66



Chapitre 11 : Mesures Des Caractéristiques Des Composants Dans Des Solutions Chimiques Et Dans Le Sang
Total

formats, y compris la constante dié¢lectrique, le facteur de perte di€lectrique et la tangente de

perte ou encore le Cole-Cole.

2.2.2. Principes et méthode de mesure

Une fois la sonde calibrée avec les trois standards ‘ouvert dans 1’air’, ‘court-circuit’ et
I’eau désionisée’ (Annexe B), nous pouvons caractériser les liquides a mesurer. La Figure I1.2
montre le systéme utilis¢ pour mesurer la permittivit¢ du liquide en fonction de la
température. La sonde coaxiale est utilisée pour effectuer les mesures sur une large bande de
fréquences allant de 200 MHz a 50 GHz. Le systéme global est basé sur un analyseur de
réseau qui permet de mesurer le liquide sous test placé en contact avec la sonde. Un logiciel
basé sur un modele analytique est installé sur un ordinateur et est connecté avec l'analyseur
de réseau. Il permet I’acquisition directe des données et le calcul de la permittivité
diélectrique a partir du coefficient de réflexion. Un thermorégulateur permet de chauffer le
liquide ou de le refroidir.

Computer
(85070E Measurement software)

Coaxial cable s E
Th t
ermometer broba g
8
8
Glass tank .
L ]
™\ —1 =
—I Network Analyser
R Solution
ﬁater ba(hl

Figure IL 2: Schéma de principe du dispositif expérimental basé sur la sonde coaxial Agilent 85070E en
circuit-ouvert.

Afin de garantir une bonne précision et de connaitre le taux d'erreur, il est nécessaire de
mesurer les caractéristiques diélectriques de I'eau désionisée a la température ambiante avant

et apreés la mesure de chaque solution (voir Figure 11.3).
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Figure II. 3: Caractéristique de 1'eau désionisée avant et aprés les mesures du liquide.

Nous remarquons d'apres la Figure I1.3, qu'il n'y a pas de changement notable entre les
parties réelles et les parties imaginaires de la permittivité diélectrique de I'eau désionisée au
début et a la fin des mesures. Ceci veut dire que la référence de mesure reste stable durant

toutes les mesures.

2.2.3. Mesure de la permittivité diélectrique de 1'eau

Les propriétés physico-chimiques des liquides sont directement liées a leurs propriétés
structurales, et plus particuliérement a la capacité plus ou moins importante des molécules a
former des liaisons hydrogéne entre-elles. La molécule d’eau H>O est une petite molécule
angulaire et symétrique qui possede un moment dipolaire important (1.58 Debye). Ce
moment dipolaire €levé ne peut étre expliqué que par 1’existence de deux paires d’¢lectrons
libres. Les deux paires et les deux liaisons sont orientées sous forme d’un tétraédre donnant
une structure similaire a celle de la glace dans laquelle il y a des liaisons hydrogene (liaisons
H) O—H...O résultant de I’interaction entre I’hydrogene d’une liaison O—H d’une premicre
molécule d’eau et d’une paire d’¢lectrons libre d’un oxygene d’une autre molécule d’eau. A
ces importantes propriétés de polarité s’ajoute le fait que les atomes d’hydrogene avec leur
faible rayon atomique peuvent s’approcher étroitement des atomes d’oxygene, ce qui génere
des forces d’attraction relativement fortes. C’est ce que 1’on appelle un pont hydrogéne ou

une liaison hydrogene (Figure 11.4) [2].
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Figure II. 4: Structure tétraédrique des molécules d'eau.

L’eau est le seul liquide a développer un aussi grand nombre de ces liaisons hydrogeéne
qui jouent un rdle extrémement important en lui conférant des propriétés trés particulicres.
Malgré la présence de ces liaisons dans 1’eau liquide, les molécules d’eau ont encore la
possibilité de changer de positions car l'agitation thermique est encore importante et a pour

effet principal de permettre a ces liaisons de se tordre.

Dans un premier temps et pour regarder l'évolution fréquentielle de la permittivité
diélectrique de I'eau désionisée, nous 1'avons mesuré a la température ambiante. Le résultat de

la mesure est présenté dans la Figure IL.S5.

H [-)) 0
o o o

Permittivité diélectrique relative: [e*]
N
()

0 1 1
0,1 1 10
Log (Fréquence [Hz])

Figure II. 5: Permittivité diélectrique de I'eau désionisée a la température ambiante: &' (rouge) et
€’ (bleu).

69



Chapitre 11 : Mesures Des Caractéristiques Des Composants Dans Des Solutions Chimiques Et Dans Le Sang
Total

Comme ¢énoncé dans le premier chapitre, les propriétés diélectriques des liquides
polaires évoluent fortement en fonction de la fréquence. Nous remarquons, d’aprés la
Figure IL.5, une forte variation des permittivités de I’eau lorsqu’on applique un champ
¢lectrique local. Dans ce cas, il y a une création d’'un moment qui tend a aligner les dipdles
dont la direction du champ appliqué pendant une durée correspondant au temps de relaxation,
ceci explique le mécanisme de polarisation dipolaire. La partie réelle de la
permittivité (Figure I1.5 en rouge) varie brusquement a 50 GHz entre 78.4 du c6té des basses
fréquences et 14.6 du co6té des hautes fréquences et passe par une transition autour de
20 GHz. Par contre, la partie imaginaire (en bleu) présente un maximum a 19.2 GHz,

fréquence a laquelle se produit la relaxation.

Eau désionisée € £ o 7 r(PS)

Température ambiante 78.4 5[7] 8.28

La température a un effet significatif sur les propriétés dié¢lectriques de I’eau. En effet,
lorsque la température augmente, ’intensité des liaisons hydrogéne (les interactions
moléculaires polaires) diminue ce qui permet de séparer les molécules d’eau et d’augmenter
la distance entre elles (voir Figure 11.6). Dans ce cas, les polarités de 1’eau diminuent. Ceci
veut dire que la quantité de 1’énergie stockée dans le milieu diminue également impliquant la
décroissance de la partie réelle de la permittivité diélectrique. L’¢lévation de la température
s’accompagne également d’une diminution des frottements entre les molécules induisant une
diminution des pertes di€lectriques (partie imaginaire de la permittivité diélectrique). Dans ce
contexte, nous pouvons parler de la viscosité qui est un facteur important qui explique
clairement I’effet de la température sur la structure moléculaire du liquide étudié. Pour mettre
en évidence ce phénomene, il faut mesurer les permittivités de I’eau en faisant varier la

température.
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Figure II. 6: Effet de la température sur les structures des molécules d’eau [3].
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Nous avons effectué les mesures de 1'eau désionisée pour des températures allant de 5°
a 45°C dans la bande de fréquence 200 MHz a 50 GHz. La Figure I1.7 trace l'évolution

fréquentielle des parties réelle et imaginaire de la permittivité relative complexe de 1'eau.

100
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—— (5] == =[20] " [25] ‘= = [30] ——[35] — [40] ——[45] |

o O
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Frequency [GHz]

Figure IL. 7: Evolution des Permittivités diélectriques relatives de 1'eau désionisée en fonction de la
température de 5° a 45°C.

Cette figure met en ¢évidence I'impact de la température sur les permittivités
diélectriques relatives réelle et imaginaire. Comme énoncé précédemment, aux basses
fréquences, plus la température est élevée plus les valeurs des parties réelles et imaginaires
sont faibles. Puis autour de 8 GHz, il semble y avoir un point d’inflexion ou I’effet de la
température devient négligeable. Plus haut en fréquence, une diminution de la température

s’accompagne d’une diminution des valeurs des parties réelle et imaginaire de la permittivité

diélectrique.

La nature polaire de 1’eau fait de 1’eau liquide un puissant solvant des substances
ionisables et des substances polaires. L’eau est donc un solvant particulierement efficace,
pour cela nous allons I'utiliser pour préparer des solutions aqueuses de glucose a diverses

concentrations dans le but de déterminer et de mesurer ses caractéristiques diélectriques.
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2.2.4. Permittivité diélectrique des solutions aqueuses de glucose

Dans le cas de I’eau pure (Figure I1.8.a), les molécules d’eau forment de trés
nombreuses liaisons hydrogeéne entre-elles et s’organisent en réseau tétraédrique. La présence
de glucose dans 1’eau génére de nombreuses cassures dans le réseau de liaisons hydrogeéne de
I’eau, et I’arrangement tétraédrique du solvant (eau) va ainsi perdre de sa coopérativité. Les
schémas de la Figure I1.8.b, I1.8.c et 11.8.d présentent 1’évolution des interactions (solvant-
solvant, solvant-soluté et soluté-soluté) en fonction de la concentration en glucose. Nous
remarquons que les interactions par formation de liaisons hydrogeéne entre molécules de
solvant sont majoritaires en milieu fortement dilué¢ (Figure 11.8.b). Pour des concentrations
relativement élevées, les interactions sucre-sucre et eau-sucre deviennent importantes, et la
dynamique des molécules d’eau diminue. Cette diminution de la dynamique est a rapprocher

de I’augmentation de la viscosité du milieu.

Figure II. 8: Schéma descriptif de I'effet de la concentration du glucose sur la structure de I'eau [4].

Nous remarquons d'apres la Figure 11.9, que la distance entre les molécules de glucose
diminue avec 1'augmentation de la concentration du glucose ce qui implique une diminution
du nombre des liaisons 'hydrogeéne de chaque molécule du soluté. Il y a, en effet, des
molécules d'eau qui partagent ses liaisons hydrogeéne avec plusieurs molécules du soluté.
Dans ce cas, les polarités de la solution diminuent ce qui implique une diminution de la partie

réelle de la permittivité diélectrique. Afin de mettre en évidence cet effet, nous avons mesuré
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les permittivités di€lectriques (partie réelle et partie imaginaire) des solutions aqueuses de

glucose a diverses concentrations.

Solvant
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\
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Figure II. 9: Distribution moléculaire (soluté et hydratation) en fonction de la concentration du glucose.

Dans un premier temps et pour regarder 1'évolution fréquentielle de la permittivité
diélectrique des solutions aqueuses de glucose, nous avons mesuré la solution de glucose a la
température ambiante. Nous rappelons qu’il est nécessaire de mesurer les permittivités de
I’eau désionisée (prise a la température ambiante) avant et aprés les mesures afin de vérifier
le taux d’erreur des mesures (Figure 11.12). La Figure I1.10 représente 1’évolution des parties
réelle et imaginaire de la permittivité en fonction de la fréquence pour les solutions aqueuses

de glucose a différentes concentrations.
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Figure II. 10: Evolution des permittivités diélectriques des solutions aqueuses de glucose a différentes
concentrations mesurées a la température ambiante: partie réelle (lignes pointillées) et partie
imaginaire (lignes pleines).
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Nous notons d'apres cette figure que plus la concentration est élevée plus la partie réelle
est faible. D'autre part, aux basses fréquences, plus la concentration est ¢levée plus les pertes
diélectriques (partie imaginaire) sont élevées. Autour de 10 GHz, il semble y avoir un point
d’inflexion ou D’effet de la concentration est assez faible. Plus haut en fréquence, la
diminution de la concentration s’accompagne d’une augmentation de la valeur de la partie
imaginaire de la permittivité diélectrique. Pour expliquer l'effet de I’inversion de la variation
des pertes diélectriques entre les basses et les hautes fréquences, nous représentons sur la
Figure II.11 les réponses électromagnétique de chacun des trois constituants de la solution

aqueuse de glucose (soluté, hydratation et I'eau).

A

Soluté

> Water
» ) . .
Hydroxyl Q ]
\' p ~
. ) Hydrogen ) Q
bond ]
Glucose !;

Permittivité diélectrique: Imaginaire

MHz GHz THz

Fréquence

Figure II. 11: Représentation des réponses électromagnétiques des constituants d’une solution aqueuse de
glucose.

D’apres cette figure, nous constatons qu’aux basses fréquences, I’effet du soluté est
prédominant. Ceci explique a ces fréquences I’augmentation des pertes
di¢lectriques (frottement intermoléculaire) avec 1’augmentation de la concentration en
glucose. A contrario, aux fréquences €levées, c’est 1’effet des molécules d’eau qui prédomine
ou le nombre de molécules d’eau (Bulk water) diminuent lorsque la concentration du glucose
augmente, ce qui entraine une diminution des pertes diélectrique. D’autre part, la viscosité de
la solution étant modifiée avec la variation de la concentration du glucose, la permittivité
di¢lectrique du milieu est également modifiée. L’étude portant sur la viscosité de la solution

sera étudié dans la suite de ce chapitre.
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L’¢évolution fréquentielle de la permittivité di€lectrique (partie réelle et imaginaire)
avant et apres les mesures des solutions aqueuses de glucose est présentée sur la Figure 11.12.
Nous remarquons qu'il n'y a pas de changement notable entre les parties réelles et les parties
imaginaires de la permittivité dié¢lectrique de I'eau désionisée au début et a la fin des mesures.

Nous vérifions ainsi que la référence de mesure commune a tous les échantillons reste stable.

90 | 4 45
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2
- 2
o 60 4 30 5 —¢'(H20): Début
9 2 = =-g'(H20): Fin
o 45 5 ——e"(H20): Début
t £, —--£"(H20): Fin
& 30 4 15 ®
m—
15
0 0
0 10 20 30 40 50
Fréquence [GHz]

Figure II. 12: Caractéristique de 1'eau désionisée avant et aprés les mesures des permittivités diélectriques
des solutions aqueuses de glucose.

La température a toujours un effet sur les caractéristiques di€lectriques de liquides. 1l
est intéressant par conséquent d’étudier 1’évolution de la permittivité d’une solution aqueuse
de glucose en fonction de sa concentration, la température environnante et la fréquence de
mesure. Afin d’assurer les variations en température, On utilise un thermorégulateur pour
pouvant chauffer et refroidir le liquide dans I’intervalle de température entre 20° et 45°C. Les
résultats de mesures sont représentés dans les Figures II.13-11.16. Pour les températures
supérieures a 30°C, nous avons rencontré un probléme lors de la mesure en haute fréquences.
Ce probléme peut étre du a la présence de bulles d’air lors de la mesure a haute température,
ou a un probléme dans le cable utilis€¢. Pour cela nous nous sommes limités a la bande de
fréquence allons de 200MHz a 35 GHz dans un intervalle de température entre 20°C et

45 °C (Voir Figures 11.13-11.14).
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Figure IL. 13: Evolution des permittivités diélectriques des solutions aqueuses de glucose a différentes

concentrations a 20 °C: partie réelle (lignes pointillées) et partie imaginaire (lignes pleines).
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Figure II. 14: Evolution des permittivités diélectriques des solutions aqueuses de glucose a différentes

concentrations a 34 °C: partie réelle (lignes pointillées) et partie imaginaire (lignes pleines).
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Figure II. 15: Evolution des permittivités diélectriques des solutions aqueuses de glucose a différentes

concentrations a 37 °C: partie réelle (lignes pointillées) et partie imaginaire (lignes pleines).

76



Chapitre 11 : Mesures Des Caractéristiques Des Composants Dans Des Solutions Chimiques Et Dans Le Sang
Total

[~
o
T

-==Cl%
-==C5%
C10%
=== C15%
=== C20%
=== C30%

[}
[=]

H
o

Permittivité diélectrique (partie réelle)
N
=]

(241euiBew) a)ued)anblioa21p 931AIIWIRY

0 : . ' 0
0 10 20 30
Fréquences [GHz] Milliards

Figure IL. 16: Evolution des permittivités diélectriques des solutions aqueuses de glucose a différentes
concentrations a 45 °C: partie réelle (lignes pointillées) et partie imaginaire (lignes pleines).

Dans la premiére partie nous avons expliqué que le liquide étudié (solution aqueuse:
eautglucose) a une forte perte di¢lectrique. Les figures précédentes présentent les évolutions
des pertes en fonction de la fréquence. Il est courant dans le domaine des pertes di¢lectriques
de représenter &,'en fonction de &, qui sont dues aux mécanismes de relaxation et les pertes
qui sont dues a la conduction g,.. Dans ce cas, le facteur de dissipation diélectrique est définit

par 1'équation suivante:

tan S = - (@)+(0./ @2) (E1L1)
&

(@)

Nous présentons dans la Figure I1.17, 1’évolution de la partie imaginaire &' de la
permittivité diélectrique &, en fonction de sa partie réelle &, dans le cas de I’eau désionisée,
ceci pour différentes températures (Figure 11.17.a) et pour différentes concentrations de la
solution de glucose (Figure I1.17.b). D’apres ces deux graphes, nous remarquons 1’effet de la
conductivité aux basses fréquences, laquelle est assez faible dans le cas d’une solution
aqueuse de glucose (eau désionisée + glucose). Par contre, dans une autre solution comme le
chlorure de sodium (Nacl), nous pouvons remarquer l’effet de la salinité aux basses
fréquences. Pour mettre en évidence ce résultat, nous avons préparé des solutions aqueuses de

chlorure de sodium a différentes concentrations, afin de mesurer ses permittivités

diélectriques en fonction de la fréquence. (Voir Figure 11.18).
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Figure IL. 17: Diagramme d’Argand pour: (a) I'eau désionisée en fonction de la température, (b) des
solutions aqueuses de glucose en fonction de la concentration.
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Figure II. 18: Evolution des permittivités diélectriques des solutions aqueuses de chlorure de sodium a
différentes concentrations a 20 °C: (a) partie réelle, (b) partie imaginaire.

La Figure I1.18 présente 1’évolution des permittivités diélectriques des solutions
aqueuses de chlorure de sodium (NaCl) a différentes concentrations (de 1 a 10 %), en
fonction de la fréquence allant de 200 MHz a 50 GHz. Ces réponses permettent de constater

I’effet de la salinité de la solution mesurée sur les pertes diélectriques qui sont dues dans ce
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cas a la conduction. Dans la Figure I11.19, nous présentons le diagramme d’Argand des
solutions NaCl reflétant I’évolution de la partie imaginaire de la permittivité¢ dié¢lectrique en

fonction de sa partie réelle.
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Figure II. 19: Diagramme d’Argand pour des solutions aqueuses de chlorure de sodium (NaCl) a
différentes concentrations de 1 a 10 %.

Nous rappelons 1’équation d’Einstein qui relie la relaxation du liquide et sa viscosité :

3
z_:47zr77

EIL.2
KT (E11.2)

11 est par conséquent nécessaire d'étudier l'effet de la viscosité sur le liquide en fonction

de sa concentration et en fonction de la température.

2.2.5. Détermination de la viscosité d’une solution aqueuse

Comme la valeur de la permittivité diélectrique dépend aussi de la viscosité, nous
allons développer un nouveau modele de la viscosité du glucose en fonction de la
concentration et de la température. Pour atteindre cet objectif, de nouvelles données

expérimentales de la viscosité ont été effectuées.

a) Méthode de mesure

La Figure I1.20 montre le systéme utilisé pour mesurer la viscosité du glucose en
fonction de la température et de la concentration. Ce viscosimétre a été construit par
COUETTE. Il se compose de deux cylindres coaxiaux de rayons R; (rayon du cylindre
interne) et R, (rayon du cylindre externe) [5, 6]. Le liquide étudié est cisaillé entre les deux
cylindres dont 1'un des deux est fixe et l'autre mobile par 1’intermédiaire d’un moteur pas a

pas. Le systéme global est basé sur un analyseur, qui permet de calculer et d'afficher les
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résultats de mesures sur un écran. Un thermorégulateur permet de chauffer le liquide ou de le

refroidir.

Viscosimetre

: | Computer
(Measurement software)

|
Fil de torsion

Thermometer

\

lwale' bathl Thermoregulateur]

Figure II. 20: Protocole et principe de mesure de la viscosité du liquide étudié.
b) Préparation des solutions chimiques
Le glucose D(+) monohydrate en poudre (99.5%) a été dissout dans I’eau désionisée

pour obtenir des solutions aqueuses glucose/eau a plusieurs concentrations (cf. Tableau II.1).

Tableau II. 1: Les différentes concentrations de glucose a mesurer.

Masse Molaire Poids Volume Concentration
Solution (eau)
1 0
[g/mol] [me] - [%]
100 10
Glucose 250 15
198.15 25
CsH 1206 500 20
1000 30

Avant de commencer les mesures, il est nécessaire de calibrer le systéme suivant une
procédure basée sur une mesure a vide (Air) du cylindre utilisé pour placer les solutions a
¢tudier. Afin d'obtenir une meilleure précision des mesures. Tous les échantillons ont été

mesurés entre 20° et 45°C en utilisant le thermorégulateur.
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¢) Résultats de mesures

Nous présentons sur la Figure 11.21, les variations de la viscosité¢ en fonction de la

température pour les quatre concentrations.
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Figure II. 21: Résultats de mesures de la viscosité du glucose en fonction de la température.

Cette figure montre I’augmentation de la viscosité avec I’abaissement de la température
et ’accroissement de la concentration, ce qui s’explique physiquement par un ralentissement

de la dynamique, qui est complétement liée aux interactions intermoléculaires.

Ces nouvelles mesures avec d’autres données obtenues grace a la littérature sont
utilisées pour développer de nouveaux modeles numériques de la permittivité relative
complexe et de la viscosité pour les solutions étudiées. Comme nous 1’avons déja dit, ces
modeles seraient plus réalistes et permettraient d’analyser la réponse électrique du glucose

dans le sang humain sous 1’effet d’un champ électrique.

2.3. Modélisation

2.3.1. Modé¢le de I’eau desionisée

L’¢étude faite dans le chapitre I, concernant les modeles de la permittivité diélectrique
de l'eau existants dans la littérature [7-11], nous ameéne a constater qu'il n'existe pas de
modele précis qui couvre une large bande de fréquences et une large gamme de températures.
Il est par conséquent nécessaire de développer un nouveau modele de la permittivité

di¢lectrique de 1’eau qui soit plus précis. Le modele de relaxation de Debye offre un
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ajustement précis de la permittivité sur une plus large bande de fréquences. Ce mode¢le repose

sur I’équation I1.3 [12].

(D)-¢, (T
e(o,T)= 81+ia>:(T() )+eoo (T) (E I1.3)

Nous rappelons que :

&, est la permittivité a ’infini (aux tres hautes fréquences),
— ¢, est la permittivité statique (aux trés basses fréquences),

— restle temps de relaxation du liquide,

— west la pulsation en rad/s ( w=2rxf ) .

— T est la température en [°C].

a) Construction de Dataset

A partir des résultats de mesures présents dans la littérature, nous avons construit un
ensemble de données expérimentales correspondant a la permittivité diélectrique statique
& (T)[7, 10, 13-24] et a la permittivité diélectrique (partie réelle et imaginaire) de l'eau pure
sur une large bande de fréquences et de températures [7, 11, 22, 25-46]. Le choix de la bande
de fréquences comprise entre 200 MHz et 50 GHz est 1i¢ aux phénomenes de relaxation. En
effet, il est indiqué dans plusieurs références qu'il existe de nombreux termes de relaxation
pour les fréquences plus élevées sans réelle explication de leur importance physique. Nous

nous sommes donc limités a une bande qui ne comprend qu'un seul terme de relaxation.

En ce qui concerne la température, notre objectif est de construire un ensemble de
données couvrant une large gamme de températures tout en restant compatibles avec la bande
de fréquence que nous avons choisie. La Figure 11.22 montre la distribution fréquentielle des
valeurs de mesures trouvées dans la littérature pour la permittivité diélectrique de 1’eau en

fonction de la température.
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Figure IIL. 22: Distribution des mesures expérimentales de permittivité diélectrique en fonction de la
fréquence et de la température obtenues a partir de la littérature [7, 11, 22, 25-46]

La Figure 11.22 montre qu'il n’existe pas beaucoup de données expérimentales pour les
températures supérieures a 60° C. Il serait donc intéressant de travailler a des températures
allant de 0 ° a 60 ° C pour valider notre approche. Le nombre de valeurs expérimentales [7,
17, 26-31, 36-40, 42-53] de la permittivité di¢lectrique relative complexe correspondant a
chaque température est présenté dans le Tableau I1.2.

Tableau II. 2: Nombre de valeurs expérimentales pour la permittivité diélectrique complexe de I’eau a
chaque température dans la plage de fréquence indiquée (dmin - Omax) [7, 11, 22, 25-46].

Température Nombre de points Omin — Imax
[°C] N, [GHZ]
60 42 0.5-35
50 98 0.5-37
40 62 0.57-37
35 30 3.5-37
30 114 0.58-40
25 398 0.1-40
20 194 0.1-40
28 1.15-38
0 66 0.58 —37

Ainsi pour faire la syntheése des données existantes dans la littérature, nous avons

construit un ensemble de données contenant des données expérimentales pour la permittivité
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di¢lectrique statique et pour la permittivit¢é complexe sur une bande de fréquences allant

jusqu'a 50 GHz. Toutes ces données sont collectées pour des températures entre 0 ° et 60 ° C.

A partir de ces données expérimentales, Des fonctions d’interpolation pour la
permittivité diélectrique statique et du temps de relaxation par rapport aux variations de
température sont déduites. Ces deux fonctions, avec le modele de la permittivité diélectrique
a haute fréquence gy extrait de la littérature, sont utilisées pour obtenir un nouveau modele
pour la permittivit¢ complexe de l'eau pure sur une large bande de fréquences de 0,2 a

50 GHz en fonction de la température comprises entre 0 ° et 60 ° C.

Permittivité diélectrique statique

Comme expliqué précédemment, la permittivité diélectrique statique est l'un des
parameétres, dans le modele de Debye, les plus affectés par les variations de la température.
Le Dataset est construit en calculant la valeur moyenne des mesures publiées dans la
littérature [7, 10, 13-24] a chaque température (Figure I11.23). Cet ensemble de données
permet d'adapter une nouvelle fonction d'interpolation de la permittivité diélectrique statique
de I'eau pure en fonction de la température donnée par la fonction polynomiale représentée

par I’équation (E I1.4) :

&, =87.793—-0.392T +7x10*T" (E 11.4)

avec T la température en [°C].
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Figure II. 23: Les données expérimentales de permittivité diélectrique statique de 1'eau pure entre 0 ° et
60 ° C obtenues a partir de la littérature utilisée pour construire le dataset.
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La différence de pourcentage entre le dataset obtenu et les références tirées de la

littérature pour construire ce dataset est illustrée dans la Figure 11.24. Nous constatons une

erreur inférieure a 1%. D'autre part, une comparaison entre les résultats obtenus grace a cette

fonction d’interpolation et ceux obtenus par les fonctions d'interpolation trouvées dans la

littérature est donnée dans le tableau 11.3.
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Figure II. 24: Comparaison entre le dataset de la permittivité diélectrique statique de 1'eau pure et les

Tableau II. 3: Différence de permittivité diélectrique statique [%] du modele proposé (fonction

références utilisées pour construire ce dataset.

d'interpolation) et d’autres modéles compilés de la littérature [7, 10, 14, 48-51], par rapport au dataset

construit (g ).

Température  Dataset Différence [%]

[°C] £ Interp. Func. [8] [9] [10] [14] [7],[48] [49] [50] [51]
60 66.72 0.1 0.15 1.03 0.03 0.1 0.1 0.2 1.48 0.1
50 69.93 0.01 0.01 0.5 0.1 0.1 0.04 0.2 0.79 0.03
40 73.26 0.03 0.1 0.1 0.1 0.12 0.11 0.22 0.2 0.11
35 74.95 0.02 0.1 0.02 0.1 0.2 0.1 0.2 0.1 0.11
30 76.66 0.003 0.1 0.1 0.1 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1
25 78.42 0.01 005 02 002 02 0.04 0.02 0.2 0.1
20 80.26 0.03 0.1 0.2 0.1 0.2 0.1 0.01 0.4 0.1
10 83.94 0.004 0.02 02 0.05 0.15 0.03 0.2 0.44 0.02
5 85.85 0.001 0.1 0.12 0.1 0.11 0.1 0.3 0.43 0.02
0 87.76 0.03 02 0.03 02 0.03 0.2 0.4 0.36 0.1

Temps de relaxation

Le deuxieme parametre de Debye dépend de la température est le temps de relaxation.

A partir des mémes références utilisées pour construire le dataset, nous avons calculé les
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temps de relaxations en utilisant le modéle de Debye standard [7, 10, 13, 22] que nous avons
combiné avec d'autres temps de relaxations déduits de la littérature également calculés a
partir du modele de Debye [21, 25, 48-50]. La Figure 11.25 illustre cette combinaison en

fonction de la température.
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Figure II. 25: Temps de relaxation de I'eau pure a plusieurs températures comprises entre 0 ° et 60 ° C.

En utilisant les valeurs calculées présentées dans la Figure I1.25, nous calculons les
valeurs moyennes du temps de relaxation (RelaxAvg) a chaque température. Le résultat
obtenu est utilis¢ afin de déduire une nouvelle fonction d'interpolation pour le temps de
relaxation en fonction de la température qui varie de 0 © a 60 °C. Cette fonction peut s’écrire

sous la forme d’une fonction exponentielle (cf. équation (E IL.5)).

r=A+Bexp(al) (E1L5)

avec T la température en [°C].

Le meilleur ajustement est obtenu pour A = 1.61, B =16.02896 et o = -0.03601. L’écart
moyen en pourcentage entre les résultats obtenus par la fonction d'interpolation et les valeurs
RelaxAvg est de 0,52%. La Figure I1.26 présente 1’écart en pourcentage entre les valeurs
RelaxAvg et les références utilisées pour le calculer. Nous constatons une différence
inférieure a 10%, ce qui peut étre dii aux erreurs de mesures expérimentales qui dépendent

notamment de la précision de la méthode de mesure utilisée.
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Figure II. 26: Comparaison entre les valeurs de RelaxAvg du temps de relaxation de 1'eau pure et diverses
références que nous avons déja utilisées pour calculer le RelaxAvg.
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Une comparaison entre notre modele de temps de relaxation "Interp. Func." et d'autres

modeles présentés dans la littérature avec le temps de relaxation expérimental

moyen (RelaxAvg) est représentée dans le Tableau I1.4. On peut remarquer que l'interpolation

proposée ne montre aucune différence significative entre les valeurs a toutes les températures.

Les différences de pourcentage moyen des autres mod¢les sont: Kaatze [7] 4,2%, Ellison [8§]
5,92%, Liebe [9] 5,93%, Noyel [49] 7,48%, Hamelin [52] 4,72%, Eyring [53] 3,21% et
Nabokov [54] 4,19%.

Tableau II. 4: Différence entre le temps de relaxation [%] du modéle proposé (fonction d'interpolation) et
d'autres modéles compilés de la littérature [7-9, 49, 52-54], par rapport au temps de relaxation calculé (t

[Ps]).
Température  RelaxAvg Différence [%]

T[°C] T [Ps] Interp. Func. [7] [8] [9] [49] [52] [53] [54]
60 3.5 1.5 12.7 13.8 19.7 14.4 7 3 9.8
50 4.28 0.5 10.3 12.2 15.1 10.8 8.6 5.6 9.6
40 5.42 0.2 6.7 8.8 9.1 8.3 7.7 5.7 7.3
35 6.12 0.6 5.7 7.8 7 6.5 7.4 59 6.7
30 7.1 0.7 2.6 4.6 3 6.4 4.7 3.7 3.8
25 8.14 0.2 1.6 3.5 1.3 4.5 3.7 3.2 2.9
20 9.46 0.5 0.1 1.9 0.8 3 1.8 1.7 1.2
10 12.85 0.5 1.2 1.1 1.8 2.4 1.1 0.5 0.4
5 14.97 0.2 0.5 23 0.2 7 1.8 0.8 0.02
0 17.7 0.2 0.5 3.3 1.5 11.5 3.3 2.1 0.2
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Constante diélectrique aux hautes fréquences '’

Le dernier paramétre de Debye li¢é a la température est la permittivité diélectrique
infinie ‘e, . I s’agit du paramétre dont la dépendance en température est la moins
significative. Dans la littérature, il n’existe que trés peu de modeles décrivant la relation entre
'e,, et la température. La plupart des modéles la considérent comme invariante. Le modé¢le le
plus adéquat pour notre étude permet d’envisager les variations en température de la
permittivité infinie pour des températures allant jusqu'a 60 ° C. Il s’agit du modéle de

Kaatze [7] dont la formulation est donnée par 1’équation (E I1.6).

g, =577-2.71x10"T (E 11.6)

avec T la température en [°C].

Dans ce cas, nous ne pouvons pas calculer la précision de ce modéele, car les mesures

des permittivités a haute fréquence restent peu fiables.

Nous présentons, dans le Tableau IL.5, un échantillon de valeurs expérimentales
(permittivité relative diélectrique statique et temps de relaxation 1) et des valeurs calculées
(permittivité €,,; aux fréquences hautes) pour différentes valeurs de température.

Tableau II. 5: Valeurs expérimentales (&, ; T [Ps]) et calculées (£.,) des paramétres du modéle de Debye
sur la plage de température de 0 ° 4 60 ° C.

Dataset RelaxAvg Calculées
T [°C] € T [Ps] €0

60 66.72 3.5 4.13
50 69.93 4.28 4.4
40 73.26 5.42 4.67
35 74.95 6.12 4.81
30 76.66 7.1 4.95
25 78.42 8.14 5.09
20 80.26 9.46 5.22
10 83.94 12.85 5.5
5 85.85 14.97 5.63

0 87.76 17.7 5.77
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b) Résultats et discussion

D’apres ces études, nous présentons ci-dessous le modele de Debye de ’eau pure
fonction de la température que nous avons ¢laboré. La fonction de Debye et ses parametres

sont donc données par les équations (E 11.7).

(D) —e, (T

avee !

£,(T[°C])=87.793-0.392T + 7x107*T*
7(T[°C]) =1.61+16.02896 exp(—0.03601T)
£, (T[°C])=5.77-2.71x10"T

0

Validation du nouveau modeéle en comparant avec le dataset de la permittivité complexe

Pour valider ces nouvelles fonctions d'interpolation de la permittivité diélectrique
complexe, nous avons effectué une comparaison entre les fonctions d'interpolation et les
données expérimentales trouvées dans la littérature. Ces comparaisons sont faites pour les
températures de 0 °, 5 °, 20 °, 25 °, 30 °, 35°,40 °, 50 ° et 60 ° C afin d'assurer la fiabilité¢ du
modele et de ses fonctions d'interpolation sur une large bande de fréquence et sur une grande
plage de température. Ces comparaisons sont représentées sur les graphes des Figures 11.27 a

IL.35.
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Figure IL 27: Permittivité diélectrique a 0 °C: Modeéle {¢'(ligne continue), €'" (ligne brisée)} et le dataset
[11, 25,27, 30-32, 36, 37, 46] (symboles).
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Figure II. 28: Permittivité diélectrique a S °C:

Modéle {¢'(ligne continue), &' (ligne brisée)} et
le dataset [31, 39, 40, 41, 45] (symboles).
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Figure IL. 29: Permittivité diélectrique a 20 °C:
Modéle {¢'(ligne continue), &' (ligne brisée)} et
le dataset [11, 22, 27, 31, 34, 36, 37, 38]
(symboles).
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Figure II. 30: Permittivité diélectrique a 25 °C:
Modéle {¢'(ligne continue), &' (ligne brisée)} et
le dataset [7, 11, 32, 33, 41, 46] (symboles).
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Figure IL. 31: Permittivité diélectrique a 30 °C:

Modéle {¢'(ligne continue), &' (ligne brisée)} et

le dataset [7, 11, 22, 27, 29, 31, 32, 36]
(symboles).
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Figure II. 32: Permittivité diélectrique a 35 °C:
Modéle {¢'(ligne continue), £'" (ligne brisée)} et
le dataset [39, 42-45] (symboles).
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Figure II. 33: Permittivité diélectrique a 40 °C:

Modéle {¢'(ligne continue), £'" (ligne brisée)} et
le dataset [22, 27, 29, 31, 32, 37, 44] (symboles).
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Figure II. 34: Permittivité diélectrique a 50 °C:
Modéle {¢'(ligne continue), &' (ligne brisée)} et
le dataset [22, 26, 27, 29-31, 37] (symboles).
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Figure IIL. 35: Permittivité diélectrique a 60 °C:

Modéle {¢'(ligne continue), &' (ligne brisée)} et
le dataset [22, 27, 28, 31, 32, 36, 37] (symboles).

Pour des températures supérieures a 40° C, les données expérimentales ne sont pas

suffisantes, donc il n'est pas possible de connaitre la précision de notre modele pour les

hautes températures. Les seules valeurs trouvées sont obtenues pour des températures de 50°

et 60° C (Figure I11.34 et 11.35). Le Tableau I1.6 compare les données expérimentales de la

littérature par rapport aux valeurs calculées en utilisant notre modele a 50° et 60° C a

\

certaines fréquences comprises entre 200 MHz et 50 GHz.

91



Chapitre 11 : Mesures Des Caractéristiques Des Composants Dans Des Solutions Chimiques Et Dans Le Sang

Total

Tableau II. 6 : Permittivités diélectriques calculées par rapport aux données expérimentales de la

littérature.
Author T 9 Re(e) Re(e) Im(g) Im(e)
[°C] [GHz] Calculées Mesurées Calculées Mensurées

Cook®! 50  3.00 69.46 69.70 5.33 5.95
Cook®! 50 9.39 65.86 64.60 15.76 17.00
Saxton®’ 50 24.19 50.00 48.75 30.12 31.10
Giese™ 50 771 67.12 67.17 13.20 14.49
Giese® 50 1247 63.09 61.52 19.99 21.41
Giese® 50  17.46 57.77 56.25 25.45 27.15
Giese®® 50 26.78 47.08 44.18 31.21 31.97
Chekalin® 50  36.68 37.10 35.10 32.75 32.50
Sheppard” 50  2.00 69.70 69.30 3.57 3.54
Sheppard” 50  4.00 69.13 68.00 7.07 7.54
Volf* 50  9.00 66.17 64.80 15.18 16.20
Volf* 50 15,35 60,11 61,69 23,35 24,04
Collie™ 60 3,00 66,46 65,37 4,15 4,55
Cook® 60 3,00 66,46 66,40 4,15 4,60
Hasted?? 60 325 66,41 66,00 4,50 5,00
Hasted?? 60 9,14 64,26 63,50 12,20 13,50
Hasted?? 60 23,68 53,20 50,50 25,78 26,50
Grant®’ 60 0,58 66,73 66,30 0,80 0,96
Grant®’ 60 1,74 66,64 66,70 2,42 2,90
Grant®’ 60 34,88 43,29 39,70 30,30 31,60
Sheppard” 60 2,00 66,61 66,60 2,77 2,49
Sheppard” 60 4,00 66,25 65,90 5,51 6,21
Volf* 60 10,00 63,30 63,50 13,24 14,20

Le Tableau I1.6 montre qu'il n'y a pas de différence significative entre les valeurs. Les

résultats pour €' présentent une bonne correspondance, la différence de pourcentage moyenne

étant inférieure a 2%. Bien que plus importante, la différence de pourcentage moyenne pour

" reste inférieure a 8%. Ceci est dii au fait que €" est plus sensible a la température que €' [8].
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Selon le Tableau II.6, aucune différence significative entre les valeurs pour toutes les

fréquences considérées ne peut étre soulignée. Cela confirme la fiabilit¢ du modele de

relaxation de Debye unique a ces températures. Afin de s'assurer que les nouvelles fonctions

d'interpolation sont valides sur une large bande de fréquences, nous allons les comparer avec

de nouvelles données expérimentales pour des températures allant jusqu'a 45° C. (Voir

Figures 11.36-11.42).

Validation du nouveau modéle en comparant avec de nouvelles données expérimentales

de la permittivité diélectrique complexe

Afin de valider le modele proposé sur une large bande de fréquence, nous allons le

comparer avec nos mesures allant de 200 MHz a 50 GHz avec un pas de 45MHz. Les

résultats de ces comparaisons sont représentés sur les graphes des Figures 11.36-11.42.
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Figure II. 36: Permittivité diélectrique [
(a) partie réelle &', (b) partie imaginaire €'"']:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a 5°C.
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Figure IL. 37: Permittivité diélectrique [
(a) partie réelle €', (b) partie imaginaire ¢'']:

(ligne brisée) a 20°C.

données expérimentales (ligne continue), modéle
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Figure II. 38: Permittivité diélectrique [
(a) partie réelle €', (b) partie imaginaire ¢'']:
données expérimentales (ligne continue), modéle
(ligne brisée) a 25°C.
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Figure II. 39: Permittivité diélectrique [
(a) partie réelle €', (b) partie imaginaire ¢'']:
données expérimentales (ligne continue), modéle
(ligne brisée) a 30°C.
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Figure II. 40: Permittivité diélectrique [
(a) partie réelle €', (b) partie imaginaire €'']:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a 35°C.
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Figure IIL. 41: Permittivité diélectrique [
(a) partie réelle €', (b) partie imaginaire ¢'']:
données expérimentales (ligne continue), modéle
(ligne brisée) a 40°C.
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Figure II. 42: Permittivité diélectrique [(a) partie réelle €', (b) partie imaginaire &'']: données
expérimentales (ligne continue), modéle (ligne brisée) a 45°C.

¢) Conclusion

Les valeurs calculées coincident avec les valeurs mesurées pour toutes les températures
jusqu'a 45 ° C et pour des fréquences allant jusqu'a 50 GHz. L’écart entre ces valeurs
augmente lorsque la température augmente, mais il ne dépasse pas 5% pour toutes les
températures. Nous obtenons néanmoins une précision inférieure a 1% dans certaines bandes
de fréquences. Pour les températures supérieures a 45 ° C, les données expérimentales ne sont
pas suffisantes. Nous ne pouvons par conséquent pas connaitre la précision de notre modele
aux températures ¢levées. Les seules valeurs que nous avons trouvées sont obtenues a des

températures de 50° et 60° C.

2.3.2. Mode¢le de la permittivité diélectrique du glucose.
a) Construction de Dataset

Contrairement a la permittivité¢ diélectrique de l'eau, nous n'avons pas trouvé de
données expérimentales dans la littérature portant sur les permittivités d'une solution aqueuse
de glucose et leurs variations en fonction de la concentration et de la température. Pour avoir
un modele dans le cas de la solution de glucose, nous sommes obligé d'utiliser nos mesures

pour déterminer toutes les équations exprimant les parametres du nouveau modele.

Ainsi, a partir des mesures présentées dans la partie précédente, nous avons construit un
ensemble de données contenant les résultats des mesures expérimentales pour la permittivité

diélectrique statique &,(T,C) , le temps de relaxation 7(T,C) et la permittivité
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di¢lectrique (partie réelle et imaginaire) du glucose sur une large bande de fréquences
comprise entre 200 MHz et 50GHz et pour des températures entre 20° et 45°C. La
Figure I1.34 montre la distribution fréquentielle des valeurs obtenues par les mesures
effectuées dans notre laboratoire pour déterminer la variation de la permittivité diélectrique

du glucose en fonction de la température et de la concentration de la solution aqueuse.
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Figure II. 43: Distribution des nouvelles mesures expérimentales de la permittivité diélectrique du glucose
en fonction de la fréquence, de l1a concentration et de la température.

Comme ¢énoncé précédemment, le modeéle de Debye est utilisé pour un liquide qui
correspond a un seul terme de relaxation comme dans le cas de l'eau pure. Apres 'ajout d'un
soluté dans l'eau, plusieurs termes de relaxation sont mis en jeu. Il existe plusieurs modeles
disponibles et qui pourrait étre la base de notre modele a élaborer pour la solution aqueuse de

glucose : Cole-Cole, Davidson-Cole et Havriliak-Negami.

Pour simplifier le probleme, nous avons utilisé¢ le modele 'Cole-Cole', le plus simple
parmi ces modeles a plusieurs termes de relaxation. Ensuite, et a partir du dataset construit,

nous avons trouvé les différents parametres du modele ainsi défini.

Afin d'avoir une référence fiable pour toutes les concentrations des solutions aqueuses
du glucose, nous avons choisi le modele de I'eau désionisée, déja validé avec la littérature et
pour lequel la concentration serait ainsi égale a zéro. Nous présentons dans les
équations (E I1.8) - (E 11.10), le mod¢le générale de Cole-Cole, avec ses deux parties réelle et

imaginaire [55] :
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N (,—¢,)
e(w)=¢,+ To (i (ar,) (EIL)

avec:

1+ (wr,)"* sin L
") — _ 2
e'w)=¢,+(g,-¢,) ] (EIL.9)
1+2(wz,)™ sin Jomt (07,)*™

- 1
(wt,) “cos—ar
e'"(w)=(&,—¢€,) I 2 (E IL.10)
1+2(wr,) ™ sin Jomt (w7,)""

L'objectif de cette partie est de trouver les équations des paramétres de Cole-Cole qui
dépendent de la concentration de la solution aqueuse de glucose et de la température du

milieu.

Permittivité diélectrique statique

La permittivité di¢lectrique statique est I'un des parametres dans le modele Cole-Cole le
plus affecté par les variations de la température et de la concentration de la solution aqueuse
de glucose. A partir du Dataset construit, Nous avons trouvé les permittivités statiques a
chaque température et a chaque concentration (Figure 11.44). Cet ensemble de données
permet d'adapter une nouvelle fonction d'interpolation de la permittivité diélectrique statique
de la solution aqueuse du glucose en fonction de la température et de la concentration (cf.

équation (E IL.11).

e(C.T)=¢/(C=0,T),,,+As(C, T)H20+C6H1206 (EIL1T)
avee
A&(C.T) yrorc o =(=0.185T +10.67)* _C (E IL12)
’ o 1513.851

ou C est la concentration du glucose en [mmol/l] et T est la température en [°C].
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Figure II. 44: Permittivité diélectrique statique du glucose en fonction de sa concentration et de la
température.

Temps de relaxation

Le deuxiéme parametre de Cole-Cole dépendant de la température et de la
concentration est le temps de relaxation. A partir des mémes données expérimentales utilisées
pour construire le dataset, nous avons calculé les temps de relaxations a chaque température
et a chaque concentration (cf. équation (E I1.13)). La Figure I1.45 illustre la distribution du

temps de relaxation en fonction de la température et de la concentration.

2(C,T)=7(C=0,T),,0 +AT(C.T) 1300c0m 0, (E1L13)
avec
ATC,T) ronc 0 = 2.76*( ¢ j (E1L14)
wHha0s 1513.85
et

7(T')=A+B. exp(a.T)+AT(C, T) 204,10,
A=1.60982; B =16.02932; =—-0.0356

ou T est la température en [°C] et C est la concentration en [mmol/1].
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Figure IL. 45: Temps de relaxation du glucose en fonction de sa concentration et de la température.

Constante diélectrique aux hautes fréquences '€’

Le troisieme parametre de Cole-Cole li¢ a la température et a la concentration est la

permittivité diélectrique infinie'e,,”. Il s’agit du paramétre le moins dépendant de la
température et de la concentration. La modification faite a la fonction d'interpolation "e.,  de

I'eau désionisée est présentée dans 1'équation (E I1.15) :
£,(T)=¢6,(C=0,T)50 + A& (C.T) 120, ot 0, (EI1.15)
avec

(0.25C)

e (T)=5,77-2,71.10"T +
1513.85

ou T est la température en [°C] et C est la concentration en [mmol/l].

Enfin, le dernier parametre de Cole-Cole dépendant que de la concentration de la
solution aqueuse du glucose est le paramétre alfa a. D'aprés l'optimisation faite sur ce
parametre nous avons obtenu une fonction d'interpolation linéaire en fonction de la

concentration du glucose (cf. équation (E I1.16)).
o =7x107°C+0.006 (E1L.16)

avec C est la concentration en [mmol/I].

Comme énoncé au début de cette section, contrairement au modéle de 1'eau désionisée,
nous ne pouvons pas trouver les précisions de ces fonctions d'interpolations, car aucune

mesure ni fonction n’est disponible dans la littérature pour des modeles de permittivités dans
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le cas d’une solution aqueuse de glucose. Dans ce cas, nous allons comparer le modéle final

proposé a nos mesures de permittivité dié¢lectrique complexe.

b) Validation du nouveau modéle en comparant avec de nouvelles
données expérimentales de la permittivité diélectrique complexe

Afin de valider le modele proposé sur une large bande de fréquence, nous allons le

comparer avec nos mesures allant de 200 MHz a 35 GHz avec un pas de 45 MHz, et pour

différentes concentration du glucose allant de 1% a 30%. Ces comparaisons sont représentées

par les graphes des Figures 11.46 a 11.61.
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Figure II. 46: Permittivité diélectrique [partie
réelle g'(gauche), partie imaginaire &' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a T=20°C, C=1%.
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Figure II. 47: Permittivité diélectrique [partie
réelle £'(gauche), partie imaginaire &' '(droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a T=20°C, C=5%.
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Figure II. 48: Permittivité diélectrique [partie
réelle £'(gauche), partie imaginaire €' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle
(ligne brisée) a T=20°C, C=10%.
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Figure II. 49: Permittivité diélectrique [partie
réelle £'(gauche), partie imaginaire &' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle
(ligne brisée) a T=20°C, C=15%.
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Temperature 20°C
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Figure II. 50: Permittivité diélectrique [partie
réelle £'(gauche), partie imaginaire &' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a T=20°C, C=20%.
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Figure II. 51: Permittivité diélectrique [partie
réelle ¢'(gauche), partie imaginaire &' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a T=20°C, C=30%.
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Figure II. 52: Permittivité diélectrique [partie
réelle £'(gauche), partie imaginaire &' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a T=25°C, C=1%.
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Figure II. 53: Permittivité diélectrique [partie
réelle £'(gauche), partie imaginaire €' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a T=25°C, C=5%.
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Figure II. 54: Permittivité diélectrique [partie
réelle ¢'(gauche), partie imaginaire &' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a T=25°C, C=10%.
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Figure II. 55: Permittivité diélectrique [partie
réelle £'(gauche), partie imaginaire &' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a T=25°C, C=30%.
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Figure IL. 56: Permittivité diélectrique [partie
réelle £'(gauche), partie imaginaire €' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle
(ligne brisée) a T=37°C, C=1%.
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Figure IL 57: Permittivité diélectrique [partie
réelle £'(gauche), partie imaginaire &' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle
(ligne brisée) a T=37°C, C=15%.
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Figure II. 58: Permittivité diélectrique [partie
réelle £'(gauche), partie imaginaire €' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle
(ligne brisée) a T=37°C, C=20%.
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Figure II. 59: Permittivité diélectrique [partie
réelle €'(gauche), partie imaginaire €' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a T=45°C, C=1%.
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Figure II. 60: Permittivité diélectrique [partie
réelle ¢'(gauche), partie imaginaire €' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a T=45°C, C=5%.
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Figure II. 61: Permittivité diélectrique [partie
réelle £'(gauche), partie imaginaire &' (droite)]:
données expérimentales (ligne continue), modéle

(ligne brisée) a T=45°C, C=10%.
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¢) Conclusion

Nous remarquons que les valeurs calculées par le modele du glucose proposé
coincident avec les valeurs mesurées pour toutes les températures jusqu'a 45° C et pour des
fréquences allant jusqu'a 35 GHz. L’écart entre elles augmente lorsque la température et la
concentration augmentent. Ceci est dii a la présence des bulles d'air dans la solution mesurée
a haute température et surtout a haute fréquence, ce qui perturbe les réponses
¢lectromagnétiques du liquide étudié. Ainsi, la précision de la mesure diminue aux hautes

températures cela va de méme pour I’écart entre les valeurs mesurées et les valeurs calculées.

D'aprés les modélisations des propriétés diélectriques des solutions étudiées (I'eau
désionisée et la solution aqueuse de glucose), nous continuons a étudier les autres parameétres
qui donnent une image (réponse) sur la nature des matériaux étudiés. Rappelons qu’il existe
une relation entre la relaxation du liquide et sa viscosité (d'apres I'équation d'Einstein). 1l est
par conséquent nécessaire d'étudier l'effet de la viscosité sur le liquide en fonction de sa

concentration et en fonction de la température.

2.3.3. Modele de la viscosité de glucose

Les valeurs expérimentales sont utilisées pour obtenir un nouveau modéle permettant la
prédiction de la valeur de la viscosité du glucose en fonction de la température et de la

concentration. Le mod¢le est donné par 1’équation (E I1.17).

*
n(C,T)= ! *|1.625*exp (wj (E1L17)
exp(6.9076 + 0.48C) T

Ou, nest la viscosité du glucose, 'C' est la molarité du soluté en mol/L; "T' est la température
en [K].
a) Validation du modele

Nous présentons dans le Tableau II.7 ainsi que sur la Figure 11.62, les valeurs mesurées

et les valeurs obtenues par le modéle trouvé.
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Tableau II. 7: Viscosité du glucose: Comparaison entre les valeurs mesurées et les valeurs calculées par le

modéle.
Glucose T Viscosité Viscosité Erreur
[%] [K] (Mes.) (Calc.) (%)
10 293.85 1.185 1.197 0.95
15 310.15 0.908 0.907 0.14
20 294.15 1.45 1.43 1.75
30 318.85 0.985 0.951 3.4

L’¢écart en pourcentage entre les données expérimentales et les données calculées ne

dépasse pas les 2.5 % a toutes les températures et pour les différentes concentrations.

Viscosité=f(1/Température)
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Figure I1. 62: Comparaison entre les données expérimentales de la viscosité du glucose et le modéle
proposé en fonction de la température et de la concentration de la solution aqueuse du glucose.

b) Conclusion

Dans cette partie, nous avons utilis¢ nos données expérimentales pour développer un
modele représentant la viscosit¢ des solutions aqueuses de glucose en fonction de la
température et de la concentration. Nous remarquons que les valeurs calculées par le modele
de la viscosité proposé coincident avec les valeurs mesurées pour toutes les températures
jusqu'a 45 ° C, ou I’écart en pourcentage ne dépasse pas les 2.5 % a toutes les températures et

pour les différentes concentrations.
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2.3.4. Modz¢le de la viscosité de I’eau

Afin d'obtenir un modele précis de l'eau en fonction de la température, nous avons
utilisé le modele de la viscosité du glucose, mais avec une concentration égale a zéro. Ce

modele est présenté par I'équation (E I1.18).

T
T7)=0.304922 +24975.exp| ——— EII.18
Mrsoae(T) Xp( 27971 lj ( )

Ou, nest la viscosité du glucose et "T' est la température en [K].
a) Validation du modele

Le mod¢le de I'eau proposé est comparé aux données expérimentales de la viscosité de
I'eau trouvées dans la littérature (viscopedia) [56], en fonction de la température allant de 5° a

60°C.

1,6 1 2
14 —\/iscopedia [56] { 18
’
¥ Modeéle proposé {1 1,6
1,2 Précision [%)] 4 1,4
ey 1 ' 3
£ i {128
."v;: 0,8 » 4 1 2
g S
206 | 1% %
- 4 0,6 L
04 0'4
0,2 4 0,2
0 L—u 1 1 1 ) 1 1 1 1 L L 0

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60
Température [°C]

Figure II. 63: Différences entre les valeurs calculées par le modéle proposé et les données expérimentales
trouvées dans la littérature [56].

Nous remarquons d'aprés cette figure, que les valeurs calculées par le modele de la
viscosité de I'eau proposé coincident avec les valeurs mesurées pour toutes les températures

jusqu'a 60°C.
2.3.5. Temps de relaxation et viscosité

La relaxation des dipdles s’accompagne d’une dissipation d’énergie. Ainsi, sous

I’influence d’un champ alternatif, il apparait des pertes dié¢lectriques. Le temps de relaxation
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d’un dipdle tournant dans un liquide de viscosité dynamique a été calculé par Debye (cf.

équation (E I1.19)) [57].

4R’
KT

t(n,T)= (E1L19)

Ou k est la constante de Boltzmann, R est le rayon de la molécule, T est la température

et nest la viscosité du liquide.

Nous présentons dans le tableau 8, une comparaison entre les valeurs calculées par le
modele du temps de relaxation proposé et les valeurs obtenues par le modele d’Einstein.
Nous remarquons que le taux d’erreur est inférieur a 6% a toutes les températures étudices
entre 5° et 100°C. Cette comparaison nous permet de déduire que le modele proposé pour le
temps de relaxation de 1’eau désionisée pour des températures comprises entre 5° et 60°C est
aussi valable pour des températures plus élevées jusqu’a 100°C.

Tableau II. 8 : Comparaison entre les valeurs calculées par le modéle proposé et le modéle d’Einstein du
temps de relaxation de I’eau en fonction de la température.

T [Ps]

T [°C] Vis:’s“é Notre modéle Einstein Ef:/:;'r
5 1,5182 15,0415 14,3301 4,729
10 1,3059 12,8649 12,1086 5,8791
20 1,0016 9,5126 8,9702 5,7020
35 0,7191 6,2596 6,1267 2,1232
40 0,6527 5,5061 5,4722 0,6159
50 0,5465 43456 4,4400 2,1726
60 0,466 3,5308 3,6724 4,0102
70 0,4035 2,9586 3,0872 43443
80 0,354 2,5569 2,6317 2,9274
90 0,315 22748 22773 0,1102

100 0,282 2,0767 1,9841 4,4609
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2.4. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté les différents modeles proposés pour déterminer
les propriétés di¢lectriques des liquides étudiés. Au début de ce chapitre nous avons défini les
caractéristiques de la technologie basée sur une sonde coaxiale utilisée pour effectuer les

mesures, ainsi que le principe et la méthode de mesure.

Nous avons ensuite analysé 1’effet de la température sur les propriétés diélectriques de
I’eau et sur les structures moléculaires de la solution aqueuse de glucose en fonction de sa
concentration. Les résultats de mesures des permittivités diélectriques complexes de 1’eau
désionisée et des solutions aqueuses de glucose sont présentés sur une large bande de
fréquences allant de 200 MHz a 50 GHz, et sur une large gamme de températures comprises

entre 5° et 45 °C.

Pour atteindre D’objectif de cette ¢étude, qui était d’étudier les réponses
¢lectromagnétiques du liquide, nous avons proposé deux modéles. Dans un premier temps,
les permittivités diélectriques de 1’eau désionisée sont modélisées en fonction de la
température. Ce modele est basé sur des bases de données obtenues de la littérature. Le
modele obtenu est validé sur une large bande de fréquence de 200 MHz a 50 GHz et pour des
températures comprises entre 5 °C et 60 °C. La validation se fait en comparant le modéle
propos¢ avec des données expérimentales obtenues de la littérature, et des données
expérimentales effectuées dans notre laboratoire. Les valeurs calculées coincident avec les
valeurs mesurées pour toutes les températures jusqu'a 45 ° C et pour des fréquences allant
jusqu'a 50 GHz. Pour les températures supérieures a 45 ° C, le manque de données
expérimentales fait que nous ne pouvons pas connaitre la précision de notre modele aux

températures ¢élevées. Les seules valeurs que nous avons trouvées sont a 50° et 60° C.

Le deuxieéme modele proposé est celui de la permittivité complexe du glucose en
fonction de la température et de la concentration. Contrairement au modele de l'eau
désionisée, nous ne pouvons pas comparer ce modele avec la littérature car nous n’avons
trouvé aucune mesure ni fonction pour des modeles de permittivités diélectriques d'une
solution aqueuse de glucose. Dans ce cas, nous 1’avons comparé¢ avec nos mesures de
permittivités complexes sur une large gamme de fréquence de 200 MHz a 35 GHz, et pour

des températures comprises entre 20° et 45°C.
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Afin de compléter 1’é¢tude de tous les parametres qui caractérisent les liquides, il est
nécessaire d’étudier 1’effet de la viscosité sur le liquide en fonction de la température et de la
concentration. Pour cela, nous avons proposé un mod¢le de la viscosité du glucose et un autre
pour I’eau pure. Les valeurs calculées par le modele de la viscosité de 1'eau coincident avec
les données expérimentales trouvées dans la littérature pour toutes les températures comprises
entre 5° et 60°C. D’autre part, les valeurs mesurées de la viscosité du glucose coincident avec

les valeurs calculées par ce méme modele.

Les résultats présentés dans le cadre de ce chapitre sont exploités dans le chapitre 111
pour concevoir de nouvelles générations de biocapteurs hyperfréquences résonants pour la

détermination de la concentration en glucose en solution aqueuse.
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3.1. Introduction

Les travaux menés dans le cadre du chapitre II ont permis d’une part de valider le
fonctionnement des biocapteurs microondes du point de vue de I’interaction entre le champ
¢lectromagnétique et les différents fluides étudiés; et d’autre part, d’améliorer la conception
du capteur hyperfréquence afin de maximiser sa sensibilité. Le présent chapitre réutilise les
résultats du chapitre précédent, afin de développer des capteurs performants en termes de
précision pour la détermination des propriétés des liquides (mesures de permittivité, de
concentration en soluté,...), celles pour lesquelles 1’interaction entre le liquide sous test et le

champ électrique est sensible a la nature des liquides étudiés.

Actuellement, Il existe plusieurs méthodes pour mesurer le taux de glucose dans le sang
humain. Une de ces méthodes consiste a effectuer des prélévements sanguins. Ces
prélevements sont placés dans des tubes a essai et analysés au laboratoire par voie physico-
enzymatique. Ainsi, les techniques microondes constituent une voie complémentaire pour la
mesure de liquides biologiques. Il s’agit d’'une méthode simple et rapide pour obtenir les
résultats souhaités. Dans cette perspective, le tube a essai standard est utilisé pour valider la

possibilité d’usage de ce type de tube dans les techniques de mesure microondes.

L’objectif de cette étape de modélisation du biocapteur est d’établir un lien entre les
¢carts de permittivité des différents fluides sous test et les variations des caractéristiques du
résonateur AFr et A|[S21|. Pour effectuer cette étude, deux technologies sont utilisées pour la

conception du capteur : la technologie planaire et la technologie volumique.

Dans ce chapitre, nous commengons d’abord par choisir la configuration technologique
la mieux adaptée, les tubes et les liquides diélectriques a utiliser pour réaliser I’accord. Nous
présentons dans la suite, 1’accordabilité de la fréquence de résonance d’un stub quart d’onde,
ainsi que celle d’un résonateur DBR (Dual Behavior Resonator). La derniere partie de ce

chapitre est consacrée a la structure volumique d’un guide d’onde rectangulaire.

3.2. Choix des tubes et des liquides diélectriques

3.2.1. Tube de prélévement sanguin

Dans notre travail, nous avons choisi le tube de sérum le plus utilis¢é dans les
laboratoires d'analyse pour le remplir de sang humain et faire les mesures et les analyses

nécessaires [1]. Dans notre projet, nous avons utilis¢ le méme tube de prélevement sanguin
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afin d'é¢tudier les caractéristiques diélectriques et les réponses électromagnétiques d'une
solution aqueuse de glucose a différentes concentrations et du sang humain total afin d’y
déterminer le taux de glucose (glycémie). Les caractéristiques du tube choisi sont présentées

sur la Figure IIL.1.

@16 mm gi3mm @13 mm

£ £
£ £ &
8 8 i
b= = R
Serum tube
\ o \o
Volume Volume Volume
7;8&9ml 5& 6 ml 4& 4.5 ml

Figure III. 1: Les caractéristiques des tubes de sérum [1].

Pour des raisons de sécurité et afin de simplifier les procédures et les principes de
mesures ¢lectromagnétiques du sang humain, nous avons utilisé ces tubes de prélevement ou
les prélevements sanguins sont placés directement. Nous n'avons ainsi pas besoin d'utiliser
d’autres équipements pour doser et transporter le sang. Dans ce cas, et pour prendre en
compte les effets €¢lectromagnétiques de ces tubes dans toutes les mesures a effectuer, nous
les avons utilisés pour placer des solutions aqueuses de glucose afin de déterminer leurs

concentrations.

3.2.2. Choix des liquides diélectriques

Avant de choisir les liquides di¢lectriques, il est nécessaire de noter que la permittivité
di¢lectrique du sang total est trés élevée en basses fréquences (voir Figure I11.2). Pour cela, il

faut choisir un liquide ayant la méme variation de permittivité en fonction de la fréquence.
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Figure III. 2: Permittivité diélectrique du sang humain en fonction de la fréquence [2].

Les liquides sont classés en deux groupes ; polaires et non polaires. Les liquides
polaires sont caractérisés par des permittivités élevées (ex: alcool, eau,...) tandis que les
liquides non polaires sont caractérisés par des permittivités largement inférieurs (ex: huile,...)

[3, 4]. Nous choisissons donc un liquide polaire faisant office de sang humain.

Comme énoncé dans le deuxiéme chapitre, 1'eau a une permittivité élevée en basses
fréquences. De plus, il s’agit d’un trés bon solvant grace a une polarisation ¢élevée. Pour ces
raisons, l'eau est utilisée pour préparer les solutions de glucose afin d’en déterminer la

concentration et les caractéristiques diélectriques.

3.3. Capteur microonde basé sur un résonateur planaire

3.3.1. Choix de la technologie:

La technologie planaire est trés souvent utilisée en raison de son faible encombrement,
de son intégration aisée et son faible colit de fabrication, elle patit cependant d’un facteur de

qualité faible.

Afin d'obtenir un effet significatif du champ électromagnétique sur la solution étudiée,
il faut avoir un champ électromagnétique maximal a 1'endroit ou la solution est placée. Une
des technologies planaires susceptibles de répondre a ce besoin est la technologie
microruban. La technologie microruban demeure la structure planaire la plus utilisée pour la
réalisation de dispositifs microondes et millimétriques, ceci grace a leur souplesse et la
simplicité de leur procédé technologique. La ligne microruban est constituée d'un substrat
di¢lectrique d'épaisseur h métallis¢ sur sa face inférieur, et supportant sur sa face supérieure,

un ruban métallique de largeur w et d'épaisseur d (voir Figure I11.3).
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substrat

)

Plan de masse

(a)
,./’/‘\\\ Sy \
I

(b)

Figure III. 3: Technologie microruban: (a) ligne microruban, (b) représentation des lignes de champ

X

Comme le montre la Figure II1.3, les lignes de champ électrique se déplacent de la ligne
microruban vers le plan de masse a travers le substrat. Ces lignes de transmission sont
caractérisées par une impédance caractéristique et par une permittivité effective qui
dépendent de la largeur du ruban et des caractéristiques du substrat. Un substrat de faible
permittivité diélectrique par comparaison a celle de la solution étudiée est a privilégier afin
d'obtenir un effet significatif. Les caractéristiques de la ligne microruban sont présentées dans

le Tableau I11.1.

Tableau III. 1: Caractéristiques de la ligne microruban.

Type & Tan A
FR4 4.6 0.02
Substrat
Evai h 1.6 mm
paisseur d 33um

3.3.2. Capteur a base d’un resonateur a stub

D’aprés les résultats de mesures présentées dans le chapitre 11, nous avons choisit dans
un premier temps de développer notre capteur a la fréquence 5 GHz, ou la distribution de la
permittivité diélectrique des solutions glucose/eau est linéaire (voir Chapitre II). Les logiciels
‘ADS’ et ‘HFSS’ sont utilisés pour la conception et la simulation d’un résonateur a stub
résonant quart d’onde. Le systéeme adopté pour cette étude est celui de la Figure 111.4. 1l s’agit

d’un stub terminé par un circuit ouvert.
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Figure III. 4: Stub avec un tube a essai placé a 1'extrémité du stub: (a) vue 3D, (b) vue de dessus du
résonateur.

Le substrat considéré est de type FR4 de permittivité €,=4.6, et d’épaisseur 1.6 mm.
Les autres parameétres sont définis dans le Tableau I11.2.

Tableau III. 2: Dimensions et caractéristiques de la structure.

Nom Type & Tan A
FR4 4.6 0.02
Substrat Largeur Longueur Hauteur
71mm 111mm 1.6 mm
2.95 mm K/4 33 um
Stub Impédance | Fréquence Tube
50 5 GHz 13x75 mm

Un tube a essai en plastique (PET : Poly-Ethyléne Téréphtalate) identique a ceux
utilisés au CHRU de Brest est placé au dessus du stub [5]. Nous étudions dans la partie
suivante en détail I’effet de la position du tube sur la résonance du stub, afin d’obtenir la
position pour laquelle la sensibilité est maximale.

a) Influence de la position du tube sur la performance du résonateur

Nous regardons dans cette partie, 1’évolution de la fréquence de résonance d’un stub
quart d’onde terminé en circuit ouvert en fonction de la position du tube afin de déterminer la

position optimale permettant le décalage de la fréquence de résonance le plus important.
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Pour effectuer cette étude, nous avons considéré trois positions pour le tube : au niveau
de la jonction, au milieu et a I’extrémité du stub (voir Figure IIL.5). La simulation se fait a

I’aide du simulateur électromagnétique HFSS de la société ANSYS.

©

] § 2 @__;:s"*! , : __f‘j‘ ©
mi.! @ o U—m m“" @ °_

Tube a essai

(a)

©
‘ (@1

©

(c)

Figure III. S: Stub quart d'onde avec un tube a essai placé a trois positions différentes: (a) a ’extrémité,
(b) au milieu et (c) a la jonction.

Le tube est rempli d’eau désionisée laquelle est prise dans son état statique avec une

permittivité de 80.23. Les résultats de simulation sont présentés dans les Figures II1.6-11L.8.

0.00

5.0

410,00 Tube vide =—

diiid Tube rempli —

s21(dB)

-20.00

-25.00

-30.00

-35.00 . — \ : T : 1 —
2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00

Freq [GHz]
086 525

Figure III. 6: Réponses diélectriques du décalage de la fréquence de résonance d'un stub avec un tube
placé a I'extrémité du stub: Tube vide (bleu), tube rempli (rouge).
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Figure III. 7: Réponses diélectriques du décalage de la fréquence de résonance d'un stub avec un tube
placé au milieu du stub: Tube vide (bleu), tube rempli (rouge).

Tube vide m—

Tube rempli se—

5.20

25.00 1
0.02 /5.28|
5.25 \\]
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Figure III. 8: Réponses diélectriques du décalage de la fréquence de résonance d'un stub avec un tube
placé au niveau de la jonction du stub: Tube vide (bleu), tube rempli (rouge).

D’apres ce graphe, nous notons la différence de la dynamique de variation de la
fréquence de résonance. Lorsque le tube est placé au niveau de la jonction entre la ligne
d’acces et le stub, la fréquence de résonance ne bouge quasiment pas apres 1’ajout d’eau dans
le tube. Ceci est di au fait, qu’un stub quart d’onde terminé a son extrémité par un circuit
ouvert (champs électrique maximal), présente a 1’autre extrémité (au niveau de la jonction) un
court-circuit €lectrique (champ électrique minimal). Par contre, nous remarquons un décalage
significatif sous I’effet du liquide lorsque le tube est placé a I’extrémité du stub ou le champ

¢électrique est maximal.
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Le résonateur est treés sensible a la position du tube sur le stub. La Figure I11.9 met en

¢vidence la sensibilité du résonateur a la position du tube.

e 20
&
<
v
¢ 1 15 ——|
=)
T l I
-
- 10
<
¥
= 5
v
a
-1,5 -1 0,5 0 0,5 1 1,5
4,5mm
Deplacement (mm)

w=Frequency shift (%)

Figure I1II. 9: Décalage en fréquence de résonance du stub quart d’onde en fonction du déplacement de
tube rempli d’une permittivité est égal a 80,23.

D’aprés la Figure II1.9, on note qu’un petit déplacement (en mm) du tube (Imm
correspond a un décalage de 14% par rapport a la longueur du stub), introduit un décalage
important de la fréquence de résonance. Pour éviter cela, et s’assurer que le décalage
fréquentiel est uniquement di a la variation de la permittivité, il est nécessaire d’utiliser un
support permettant de placer le tube a essai au méme endroit pour toutes les mesures. (Voir

Figure I11.13).

b) Influence de la longueur du stub sur la performance du résonateur

Un tube a essai (PET) rempli de di¢lectrique de différentes permittivités est positionné
a l'extrémité du stub en circuit ouvert afin d’obtenir une meilleure sensibilité avec du champ
électrique, lequel est maximal a cet endroit. Dans cette partie, 1'évolution de la fréquence de
résonance du résonateur en fonction de la longueur du stub est représentée afin de confirmer
que la longueur (quart d'onde) choisie au début de cet article assure la meilleure sensibilité du
stub. Pour ce faire, trois stubs micro-ruban: quart d'onde, demi -onde et trois-quarts d'onde
sont étudiés. La simulation de ces trois topologies est faite a 1’aide du simulateur
¢lectromagnétique HFSS de la société ANSYS. Les résultats des simulations sont présentés

dans la Figure I11.10.

[\
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Figure III. 10: Réponses électriques du décalage de la fréquence de résonance lorsque le tube rempli de
diélectrique de différentes permittivités : (a) stub quart d’onde, (b) stub demi-onde et (c) trois-quarts

d’onde.

D’apres la Figure II1.10, nous notons la différence de la dynamique de variation de la

fréquence de résonance des trois topologies (quart d’onde, demi-onde et trois-quarts d’onde)

lorsque le tube est rempli de diélectriques de différentes permittivités. La Figure II1.11

présente une comparaison des réponses €lectriques des ces trois topologies et du décalage de

la fréquence de résonance. A partir de ce graphe nous pouvons déduire la topologie qui

permet le décalage fréquentiel le plus important en fonction de la variation de la permittivité.
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20 ~ ~#-Stub demi onde
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Figure III. 11: Variation du décalage en fréquence de résonance en fonction de la permittivité du tube
pour les trois stubs.

Le graphe permet de constater que le décalage de la fréquence du stub quart d'onde est
plus important que celui du stub demi onde et du stub trois-quarts onde, ce qui confirme notre
choix de la longueur quart d’onde. D’autre part, Les simulations des ces trois topologies pour
les trois positions du tube (jonction, milieu et a ’extrémité du stub) rempli de diélectrique de
différentes permittivités ont été faits afin de confirmer le choix de la longueur du stub et la
position du tube qui donnent la meilleur sensibilité sous I’effet du liquide di¢lectrique. Dans

la suite, le stub quart d’onde est choisi pour réaliser le résonateur.

¢) Influence de la largeur du stub sur la performance du résonateur

Nous avons vu dans les sections précédentes, que la dynamique la plus importante de la
fréquence de résonance est obtenue lorsque le tube est placé a I’extrémité d’un stub quart
d’onde. Dans cette partie, 1'évolution de la fréquence de résonance du résonateur en fonction
de la largeur du stub est représentée afin de confirmer que la largeur (2.95mm) choisie au

début de cette partie assure la meilleure sensibilité et la meilleure performance du stub.
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Figure III. 12: Réponses électriques du décalage de la fréquence de résonance en fonction de la largeur du
stub quart d'onde.
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La Figure III.12 montre que lorsque la largeur du stub diminue, le décalage de la
fréquence augmente. Nous notons un décalage progressif de la fréquence de résonance de
16.2%, 21.2%, 27.3% et 35% respectivement pour des largeurs de 4 mm, 2.95 mm, 2 mm et 1
mm. Cette étude nous permet de choisir la largeur optimale du stub permettant 1’obtention
d’une bonne sensibilité¢ au champ ¢électrique d’une part et tenant la surface inférieure de tube
a essai d’autre part. La largeur de stub 2.95 mm assure la meilleure performance, ce qui

confirme notre choix de la largeur au début du travail.

d) Résultats de mesures du résonateur

Avant de commencer les mesures, il est nécessaire de calibrer le systéme a travers trois

étapes : un circuit ouvert, un court circuit et une charge adaptée a chaque acces.

Figure III. 13: Mesure a I'aide d'un Analyseur de réseau.
Dans un premier temps, les parametres S pour le résonateur a vide (tube a essai vide)
sont mesurés. La figure suivante représente la réponse en rétro-simulation et celle mesurée

d’un stub, avec un tube a essai vide positionné a son extrémité et pour une permittivité du

substrat de 4.4.
2
-
—
7+ ——Simulation
-25 -
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Figure III. 14: Résultats de rétro simulation et de mesure du stub quart d'onde a vide.
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Le résultat montre que la mesure est cohérente avec la simulation électromagnétique.
Lorsque le tube a essai est rempli d'eau désionisée et de glucose a différentes concentrations.
Les propriétés diélectriques du milieu sont modifiées. Cette modification provoque un

décalage de la fréquence de résonance (cf. Figure II1.15).
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Figure III. 15: Résultats de mesure du stub quart d'onde avec un tube rempli d'eau désionisée et du
glucose.

Le décalage en fréquence de résonance s’effectue entre 5.34 GHz pour le tube rempli
d’eau désionisée et 5.23 GHz pour le tube rempli de glucose a 10.7%, ce qui correspond a un
décalage d'environ 110 MHz. Ces informations permettent de prédire la concentration de la

solution de glucose mise dans le tube.

D’apres la Figure I11.15 nous constatons qu’il y a une relation entre la concentration en
glucose de la solution aqueuse et la réponse électromagnétique du résonateur. Nous
présentons dans la Figure III.16 le décalage fréquentiel de la réponse du résonateur quart

d’onde en fonction de la concentration en glucose.
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Figure III. 16: Décalage en fréquence de résonance du stub quart d'onde en fonction de la concentration
du glucose.
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Le graphe permet de constater que le décalage fréquentiel en fonction de la
concentration devrait étre une droite. Cette constatation nous permet de déduire le principe de
fonctionnement du capteur microonde pour lequel il s’agira de détecter de faibles variations

de concentration en glucose en tenant compte des aspects linéarité, sensibilité et fiabilité.
e) Conclusion

Dans cette partie, nous avons présenté les résultats d’une étude sur un capteur
¢lectromagnétique basé sur un résonateur avec un tube a essai rempli d’une solution aqueuse
de glucose. Il a été démontré que la longueur du stub influe sur la performance du résonateur.
Il est également constaté que le décalage fréquentiel dans le cas du stub quart d'onde est plus
important que celui dans le cas du stub demi onde et du stub trois-quarts d'onde. Les résultats
de simulation ¢lectromagnétique et de mesure obtenus sont en bon accord, un décalage de la

fréquence de résonance d'environl10 MHz est observé avec la solution de glucose a 10.7%.

3.3.3. Capteur a base d’un resonateur DBR

Dans la partie précédente, nous avons présenté un concept en technologie microruban
pouvant servir a développer un capteur. Le taux de glycémie de I’échantillon a mesurer est
obtenu par détection du décalage fréquentiel entre sa fréquence de résonance et celle d’un
autre échantillon servant de référence. Dans ce paragraphe, nous proposons un nouveau
capteur planaire basé sur la topologie DBR (Dual Behavior Resonator). Cette topologie a été
imaginée et développée au Lab-STICC par Cedric Quendo [6-9]. Dans ce cas, les résonateurs
sont réalisés grace a des stubs pouvant étre en circuit ouvert ou court-circuités. Chaque
résonateur est alors composé de deux stubs, situés de part et d’autre de la résonance,

apportant chacun un zéro de transmission (cf. Figure II1.17).

.
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Figure III. 17: Schéma simplifié d'un résonateur DBR et son impédance équivalente [6].
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a) Topologie du résonateur

Les logiciels ‘ADS’ et ‘HFSS’ sont utilisés pour la conception et la simulation de la
topologie DBR a la fréquence de résonance de 5 GHz. Pour cette étude, la structure
représentée dans la Figure II1.18 est considérée. Il s’agit d’un stub double en circuit ouvert

congu sur un substrat di¢lectrique.

Référence

_>.

_).

Echantillon

Figure III. 18: Résonateur DBR sur un substrat FR4.

La Figure II1.18 montre la présence de deux échantillons différents positionnés sur les
deux extrémités ce qui provoque I’effet DBR. Pour éviter le probléme de placement de
I’échantillon dans la méme position & chaque mesure, nous avons construit un support avec
deux trous de 13mm de diamétre permettant de fixer les deux échantillons aux extrémités des

stubs durant toutes les mesures (Figure. I11.19).

Deux fentes

pour
mettre le substrat

(a) (b)

Figure III. 19: Géométrie du support utilisé pour effectuer les mesures: (a) modele 3D, (b) support
imprimé par I'imprimante 3D.

- 128 -



Chapitre 111 : Capteur Microonde A Base De Technologie Planaire Et Volumique

Dans cette partie, nous regardons 1’évolution de la résonance du résonateur DBR en
fonction des permittivités des échantillons placés dans les deux tubes a essai. Pour effectuer
cette étude, nous avons rempli le premier tube (référence) avec un échantillon de permittivité
¢gale a 70 correspondants a la permittivité de I’eau desionisée a la température ambiante (voir
Chapitre II). Le deuxieme tube est rempli d’une solution correspondant a la permittivité d’une
solution aqueuse de glucose. La simulation de cette topologie se fait a 1’aide du simulateur
¢lectromagnétique HFSS de la société ANSYS. Afin d’obtenir la réponse du résonateur a
vide, nous avons simulé¢ dans un premier temps, la structure avec deux échantillons vide. La

réponse de la simulation est présentée dans la Figure I11.20.
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Figure III. 20: Résultats de simulation du résonateur DBR a vide : S12 (bleu), S11 (rouge)

D’apres cette figure, nous remarquons la présence d’une seule résonance. Il s’agit du
principe d’équilibre du DBR. Lorsque le deuxiéme tube est a une permittivité différente que
celle du premier tube, I’équilibre du DBR est modifié, une deuxiéme résonance apparait alors

(voir Figure II1.21).
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Figure III. 21: Résultats de simulations du DBR avec deux tubes remplis de différentes permittivités:
Tube 1 est rempli d’une permittivité P70, tube 2 est rempli des diélectriques a différentes permittivités
P75, P77 et P80.

b) Résultats de mesures de résonateur DBR

Avant de commencer les mesures, il est toujours nécessaire de calibrer le systéme a

travers trois étapes: un circuit ouvert, un court-circuit et une charge adaptée (50 Ohm).

Figure III. 22: Mesure a I'aide d'un Analyseur de réseau du résonateur DBR.
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Dans un premier temps, les parametres S pour le résonateur a vide sont mesurés. La

figure suivante (Figure I11.23) représente la réponse de la simulation et de la mesure du DBR.

-20
™) - -
3, ——Simulation
-
2] --- Mesure

-40 |

-60

1,5 2,5 3,5 4,5 5,5

Fréquence [GHz]

Figure III. 23: Résultats de rétro simulation et de mesure du double stub a vide

Le résultat montre que la mesure est cohérente avec la simulation électromagnétique.
Lorsque les deux tubes remplis de la méme permittivité, les propriétés diélectriques du milieu
sont modifiées. Cette modification provoque un décalage fréquentiel, mais I’équilibre du

résonateur reste inchangeable (Figure 111.24).

-5,00 i
.- | Eaudésionisée
= -15,00 o8 =~
&
o . .
-25,00 T
-35,00
1,50 2,00 250 3,00 3,50 4,00 450 5,00

Fréquence
Figure II1. 24: Résultats de mesure du résonateur a double stub avec deux tubes remplis d'eau désionisée.
Le changement de la permittivité, situé dans un des deux tubes, implique une

modification de I'équilibre du résonateur DBR. Ceci explique l'apparition d'une nouvelle
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résonance qui correspond au cot¢ du DBR ou la permittivité dans le tube est changée (voir

Figure 111.24).
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Figure III. 25: Résultats de mesure du résonateur a double stub avec deux tubes remplis d'eau désionisée
et du glucose.

D’apres cette figure, nous remarquons la modification de I’équilibre du résonateur DBR
lorsqu’on rajoute de 1’eau désionisée dans le premier tube et des solutions de glucose a
différentes concentrations dans le deuxieéme tube. Nous notons néanmoins que ce résonateur
n’est pas trés sensible au changement de la concentration du glucose. Afin d’avoir une
meilleure sensibilité, il est nécessaire d’étudier la méme topologie a une fréquence plus
élevée pour laquelle la variation de la permittivité en fonction de la concentration en glucose

devient plus importante.

¢) Conclusion

Dans cette partie, nous avons présenté les résultats d’une étude sur un capteur planaire
basé sur la topologie DBR. Nous avons remarqué que cette topologie présente une moindre
sensibilité aux variations de concentration du glucose que le résonateur a stub quart d’onde.

Dans ce cas, nous proposons plusieurs solutions afin d’avoir une meilleur sensibilité, comme
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par exemple d’étudier la méme topologie a une fréquence plus élevée, de changer les
propriétés physiques et diélectriques du substrat utilisé¢, ou alors de percer le substrat aux
extrémités du stub pour mieux placer les tubes et ainsi confiner une grande partie des champs

¢lectromagnétiques a I’intérieur du tube.

Une autre solution consisterait a utiliser d’autres technologies pour analyser et détecter

le taux de glucose dans des solutions aqueuses comme par exemple la technologie volumique.

3.4. Capteur microonde a base de technologie volumique

En technologie volumique il existe de nombreuses solutions topologiques utilisées pour
développer le capteur. La plupart des technologies volumiques sont réalisés a partir de cavités
métalliques (guide d’ondes, cavité, etc..) ou par des résonateurs diélectriques [10-25]. La
structure la plus proche a la conception de notre capteur est la structure volumique basée sur

un guide d’onde.

Aprés une breéve présentation de la théorie des guides d’onde rectangulaires, nous
présentons 1’allure des champs en fonction des conditions aux limites et de la permittivité
di¢lectrique du milieu et en fonction de la longueur du guide d’onde. Nous présentons ensuite
les simulations et les mesures effectuées pour la structure volumique proposée pour la

conception du capteur microonde.

3.4.1. Rappel théorique (guide rectangulaire et guide plan)

Un guide d’onde permet la propagation d’une onde électromagnétique selon une direction
privilégiée, et ce idéalement sans atténuation ou distorsion du signal (tel que la dispersion)
[26].

0 a X

Figure III. 26: Coupe du guide rectangulaire.
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Classification des modes guidés :

Nous présentons ici les propriétés de modes de propagation par une approche sous

forme d’ondes planes pour un guide rectangulaire vide de section « a x b » (Figue I11.25).

1. Différents modes transverses peuvent se propager dans le guide.
2. Chaque mode transverse présente une fréquence de coupure (équation (E III.1)). Le

mode ne peut se propager que si la fréquence est supérieure a cette coupure donnée

C m ? n ?
fc—E (;) +(3J (E 1IL1)

3. Par conséquent, plusieurs modes transverses peuvent se propager dans un méme guide

par:

a hautes fréquences, nous parlons alors de propagation multi- modale.

3.4.2. Topologie du guide d’onde

L'objectif de cette étude est d’utiliser la technologie volumique (guide d'onde) avec des
tubes standard tels que ceux utilisés au CHRU de Brest remplis dans un premier temps d’une
solution aqueuse de glucose pour détecter sa concentration puis remplis de sang humain
totale pour déterminer son taux de glycémie. L’interaction entre le champ électromagnétique
et la solution a mesurer peut étre observée en mesurant les variations des parameétres S entre 2

et 4 GHz.

Pour effectuer cette ¢étude, nous avons ¢étudié la transmission dans un guide
d’onde (WR284) de section rectangulaire de dimension 72.14 x 34.04 mm (Figure II1.26)
avec un tube (75 X 13 mm) mis au centre du guide et rempli par des diélectriques de
différentes permittivités. Les caractéristiques du guide d’onde utilisé sont présentées dans le

tableau suivant :

Tableau III. 3: Les caractéristiques du guide d'onde utilisé.

1.0 Mechanical specifications

1.1 Waveguide type WR284

1.2 Flange type FDP32 (cover)

1.3 Material Aluminum

1.4 Inside finish Chromate conversion
1.5 Outside finish Anticorrosion grey paint
1.6 Length L=101.6mm

2.0 Electrical specifications

2.1 Frequency range 2.6-3.95 GHz

2.2 VSWR (Max) 1.05
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Figure III. 27: Guide d'onde rectangulaire WR284 de dimensions 34.04x72.14mm

3.4.3. Guide d’onde sans ouverture avec tube centré au milieu

Dans un premier temps, nous avons commence par un guide d’onde non chargé (vide),
afin de connaitre les fréquences de coupure des cinq premiers modes qui se propagent dans le
guide (Figure I11.28).

Diagramme de dispersion
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Figure III. 28: Diagramme de dispersion d'un guide d'onde non chargé (vide).

Nous avons ensuite ajouté un tube ayant une permittivité variable a I’intérieur du guide.
Dans un premier temps, le tube est clos par des parois métalliques dans le prolongement des
parois du guide d’onde. Le tube modélise un tube a essais rempli de liquide dont les valeurs
de permittivités varient autour de 80.23, valeur correspondant a la permittivité de l'eau

désionisée (permittivité de I’eau).

Figure III. 29: Structure du guide d'onde avec tube
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Le but de ces ¢tudes est de comprendre la relation entre les champs et les diélectriques
des matériaux utilisés, a partir des amplitudes et phases des parametres 'S' et de ’allure des

champs dans le tube et dans le guide d’onde.

Nous considérons le guide d’onde précédent, dans lequel nous remplagons le sang
humain par de I’eau désionisée. Compte tenu du fait que dans un guide d’onde rectangulaire
le champ ¢lectrique est maximal au centre et nul sur les parois, 1’introduction d’un liquide
di¢lectrique de forte constante diélectrique dans le tube a essai renforce la concentration du
champ ¢lectrique dans celui-ci. De ce fait, la répartition de 1’énergie électromagnétique est
modifiée ce qui provoque le décalage de la fréquence de résonance. En effet, a hautes
fréquences, le champ ¢lectrique est souvent plus concentré au niveau du matériau de plus
forte permittivité. Nous présentons dans le Tableau II1.4, 1’allure des champs ¢lectriques (E)
en fonction de la longueur du guide et de la permittivité située dans le tube.

Tableau III. 4: Répartition des champs électriques dans le guide d'onde en fonction de la permittivité du
tube et en fonction de la longueur du guide

Longueur du guide 100 mm 150 mm

Permittivité
1

Permittivité
80

D’apres le changement de la permittivité di€lectrique située dans le tube et la longueur
du guide, nous remarquons que lorsque nous augmentons la permittivité diélectrique a
I’intérieur du tube, les champs tendent vers le tube de forte permittivité quel que soit la

longueur du guide.
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Dans notre cas, et afin d’obtenir une interaction significative, il faut que le tube soit
placé a I’endroit ou il y a un champ électrique maximal. Pour cela, nous avons percé le guide
d’onde au milieu pour placer le tube de sérum utilisé et effectuer toutes les mesures
nécessaires. Nous allons alors dans la partie suivante aborder les procédures utilisées dans la

conception du nouveau capteur hyperfréquence sans contact.

3.4.4. Guide d’onde avec ouverture

Pour s’approcher du cas réalisable, nous avons ensuite modélisé notre guide, avec des
trous paralleles sur les parois verticales (dessus et dessous-dessus) et deux trous paralléles sur
les parois horizontales (voir Figure I11.30). De la méme fagon que précédemment, nous allons
ensuite introduire un tube constitué d’un matériau de permittivité relative variable modélisant

un tube a essai rempli de liquide.

(@) (b)

Figure II1. 30: Structures de guides avec ouvertures: (a) au-dessus, (b) dessus-dessous, (c)
Horizontalement

Afin de réduire I’influence de la discontinuité, due aux ouvertures dans les parois
métalliques du guide, nous avons choisit la premiére structure du guide qui a une seule
ouverture au-dessus de la face supérieur du guide. Les simulations de deux autres structures
sont présentées dans I’Annexe. Dans les trois cas suivants, nous avons changé les valeurs de
permittivité diélectrique des matériaux que nous avons mis a I’intérieur du tube entre 70

et 80.
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a) Guide avec un Trou au-dessus

Figure I11. 31: Structure du guide d'onde avec le tube de sérum inséré au milieu.

Le guide d’onde rectangulaire WR284 est percé avec un seul trou sur la paroi
supérieure. Ce trou permet d’insérer le tube de sérum a I’intérieur du guide (Figure I11.31). Le
percage est effectu¢ au département Génie Mécanique de 1’Universit¢é de Bretagne
Occidentale. Le diamétre du trou est de 13 mm. La figure ci-dessous représente les résultats

de simulations du guide avec un trou au-dessus de celui-ci.
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Figure III. 32: Coefficients des transmissions et des réflexions du guide d’onde WR284 avec ouverture au-
dessus

Les résultats nous montrent de nouveau la relation entre la permittivité diélectrique et
les paramétres S. 1l y a un changement du niveau de la transmission. Nous remarquons par

ailleurs I‘influence de la discontinuité sur les parametres ‘S’.
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b) Résultats de mesures du guide d’onde

Avant de commencer les mesures, il est toujours nécessaire de calibrer le systéme a
travers trois étapes ‘Thru, Reflect, Line’. Le montage de mesures est présenté dans les

Figures I11.33, 111.34.

(b)

Figure III. 33: Principe d'étalonnage du guide d’onde WR284: (a) Thru (b) Reflect, (¢) Line.

Vector network
analyzer

Tube support

Waveguide to
Coaxial convertor

N

Figure II1. 34: Montage de mesures du guide d'onde avec le tube de sérum.

Dans un premier temps, les parametres-S pour le guide d’onde WR284 sans ouverture,
avec ouverture sans tube et avec un tube vide sont mesurés. La Figure II1.35 représente les

réponses des différentes mesures.
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Figure III. 35: Coefficients des transmissions et des réflexions dans un guide WR284 sont mesurées:
i) Guide sans ouverture, ii) avec un trou au dessus et iii) avec un tube vide placé au milieu.

Nous remarquons d’apres la mesure du guide d’onde standard que 1’étalonnage est bon.
Lorsqu’il est percé le guide présente une discontinuité perceptible sur le paramétre S11.
Lorsqu’un tube vide est placé au centre du trou, le paramétre S11 est a nouveau modifié. Par
contre, Il n’y a pas de résonance due a I’effet du tube. Les résonances peuvent étre observées
uniquement lorsque nous rajoutons la solution de permittivité différente et sont par

conséquent uniquement dues aux caractéristiques des solutions étudiées.

Concernant la référence a prendre, nous avons choisi 1’eau désionisée, afin de comparer
sa résonance avec celles des solutions aqueuses de glucose et ainsi déduire leurs
concentrations. Dans ce cas, I’eau correspond a une solution de glucose de concentration
nulle. La Figure II1.35, montre les résultats de mesure et de simulation sous HFSS™ pour un

tube rempli d’eau désionisée.
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Figure III. 36: Résultats de simulation et de mesure du guide d’onde avec un tube rempli d’eau désionisée
et placé au milieu du guide.
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Cette figure montre la présence d'une fréquence de résonance a 2,85 GHz, qui donne

des informations sur le liquide insérée dans le tube. D'autre part, la figure montre qu'il n'y a

pas de différence significative entre la simulation et la mesure. L'étape suivante consiste a

remplir le tube avec des solutions aqueuses de glucose de différentes concentrations.

Le glucose D(+) monohydrate en poudre (99.5%) a été¢ dissout dans I’eau désionisée

pour obtenir une solution aqueuse glucose/eau de différentes concentrations (Tableau III. 5).

Tableau III. 5: Tableau des concentrations glucose/eau.

Echantillon Concentration
Solution
Weight Volume mmol/l g/l

(mg) (ml)

100 25 50,461 10

250 25 126,154 25
Glucose

500 25 252,308 50

1000 25 504,617 100

Comme nous savons que les propriétés diélectriques des liquides sont liées a la

structure moléculaire. Lorsque la concentration d’une solution change, la structure de la

molécule change aussi. Cette modification peut étre observée a partir des parametres S. Nous

présentons dans la figure suivante les résultats de mesures.

0
-5
-10
'_%' 15 —Water
= -20 ——0.0504 mol/L
& .25 —0.1261 mol/L
30 —0.2523 mol/L
—0.5046 mol /L
-35
2,6 2,8 3 3,2 3,4 3,6 3,8
Fréquence [GHz]

Figure IIIL. 37: Les résultats de mesures des solutions aqueuses de glucose placées a l'intérieure du tube.
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La Figure III.38 montre que les résultats des simulations électromagnétiques sont

cohérents avec ceux de la mesure. D’apres cette figure nous notons une signature spectrale

spécifique a chaque concentration du glucose.

(4}

-5

-10

§ -15

§ -20 Water

- —0.0504 mol/L
B ——0.1261 mol/L
-30 —0.2523 mol/L
———0.5046 mol/L

-35

2,6 3,2 3,5 3,8

Frequency [GHz]

Figure III. 38: Les résultats de simulations et de mesures des solutions aqueuses de glucose placées a
I'intérieure du tube.

Lorsque la concentration du glucose augmente, la viscosité du liquide augmente, puis
les fréquences de résonance se déplacent vers les fréquences élevées avec une diminution de
la perte d'insertion S21 [dB]. Ceci est du a 1'effet du champ électromagnétique sur la structure
de chaque molécule. Ces parametres permettent de fournir une nouvelle relation qui permet
de déterminer la concentration en glucose des solutions aqueuses insérées dans le tube de

sérum (cf. relation (E I11.2)):

G = F(Res,) (E1I1.2)

avec Res; est la et la fréquence de résonance de la solution aqueuse 1i.

Pour valider la nouvelle fonction d'interpolation, il est nécessaire d'utiliser la grille
d'erreur de Clarke. En effet, Clarke a développé une analyse de grille d'erreur qui décrit la
précision clinique des systémes d'auto-surveillance de la glycémie (SMBG) sur toute sa
gamme [27]. La grille est divisée en cinq zones (A, B, C, D et E) de précision des estimations

de glucose (voir Figure I11.39).
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Estimated BG
400

100

100 40C
Maasurad RG

Figure III. 39: Grille d'erreur de Clarke [28].

Dans notre travail, seule la zone A est représentée. Elle représente des taux de glucose
qui s'écartent de la référence de moins de 20%. Cette grille d'erreur est utilisée pour la mesure
de la concentration du glucose dans le sang ainsi que la quantité du glucose dans I'eau

désonisée [29].

Concentration du glucose obtenue [g/L]

0 T u

0 100 200
Concentration du glucose ciblée [g/L]

Figure III. 40: Concentration en glucose ciblée en fonction de celle obtenue g/L.
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La grille d'erreur de Clarke de notre prévision de glucose est présentée dans la
Figure I11.40. L'axe x représente les concentrations réelles du glucose et 1’axe y représente les
valeurs estimées. La ligne diagonale (ligne pointillée) représente 1'accord parfait entre les

deux. L'espace entre les deux lignes rouges correspond a la zone A.

D’apres la Figure 111.40, nous remarquons que notre méthode donne des valeurs tres

précises de la concentration de glucose. Toutes les valeurs sont en effet incluses de la zone A.

3.4.5. Conclusion

Dans cette partie, nous avons présenté une nouvelle approche pour le développement de
biocapteurs hyperfréquences basés sur la technologie volumique (guide d'onde) avec des
tubes standards remplis d’une solution aqueuse de glucose pour en déterminer la
concentration. Les résultats de simulation électromagnétique et de mesures obtenues sont en
bon accord. En plus, la méthode que nous avons utilisée donne des valeurs précises de la

concentration du glucose.

3.5. Conclusion

Ce chapitre a été consacré au développement des capteurs hyperfréquences pour étudier
des solutions aqueuses de glucose afin de déterminer la concentration en glucose.
L'originalité¢ de ce travail consiste a utiliser des tubes standards tels que ceux utilisés au
CHRU de Brest, remplis d'une solution aqueuse de glucose. Pour effectuer cette ¢tude, deux
technologies sont utilisées pour la conception des capteurs : la technologie planaire et la

technologie volumique.

Au début de ce chapitre, nous avons défini la configuration technologique la mieux
adaptée, les tubes ainsi que les liquides di€lectriques utilisés pour réaliser 1’accord. Nous
avons présenté par la suite, 1’accordabilité de la fréquence de résonance d’un stub quart
d’onde avec un tube a essai positionné a son extrémité et rempli d’eau désionisée et de

glucose a différentes concentrations.

La deuxiéme topologie utilisée est basée sur la technologie planaire. Il s’agit d’un stub
double en circuit ouvert avec deux différents échantillons (tubes) positionnés aux extrémités.
Ceci provoque I’effet DBR (Dual Behavior Resonator). Le premier tube (référence) est
rempli d’eau désionisée. Le deuxiéme tube est rempli d’une solution aqueuse de glucose avec

concentration donnée.
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La derni¢re partie de ce chapitre est consacrée a la structure volumique d’un guide
d’onde rectangulaire (WR284) avec des tubes standards remplis d’une solution aqueuse de
glucose pour en détecter sa concentration. L’interaction entre le champ électromagnétique et
la solution & mesurer a été observé en mesurant les variations des parametres S entre 2 et
4 GHz. La méthode que nous avons utilisée donne des valeurs précises des concentrations de

glucose déterminées.

.Les résultats de simulations électromagnétiques et de mesures obtenues pour les deux
technologies (technologie planaire et technologie volumique) sont en bon accord. Des
mesures seront faites pour les mémes topologies avec des tubes remplis de sang humain total
pour déterminer le taux de glycémie. Ces résultats seront présentés lors de la soutenance des

ces travaux de thése.
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Le biocapteur est devenu aujourd’hui trés intéressant du fait de ses nombreuses
applications dans divers domaines. Une des applications les plus importantes concerne la
mesure de la concentration du glucose dans le sang humain. En effet, plus de 8 % de la
population mondiale souffre de diabéte. Nos travaux de recherche s'inscrivent dans le
contexte général du développement d'un capteur microonde basé sur la détection
hyperfréquence du taux de glucose dans des solutions aqueuses ; ceci sans contact et de facon

rapide et fiable.

Nous avons tenu a décrire de maniére non exhaustive les différents types de
glucométres utilisés au cours de la derniére décennie, ainsi que les méthodes usuelles pour le
dosage du glucose dans le sang humain. Cela nous a aidés a mieux aborder la complexité du
milieu et de la solution envisageable. Dans ce contexte, nous avons exploité I’interaction
entre les ondes électromagnétiques hyperfréquences et les liquides biologiques afin de
réaliser des biocapteurs a faible colit, qui soient sensibles, rapides et fiables. Nous avons
présenté par la suite, un état de D’art des techniques hyperfréquences pour 1’analyse des
matériaux diélectriques ainsi que pour la détection de la concentration du glucose dans des
solutions aqueuses. Nous avons fait par la méme occasion une présentation générale sur les
matériaux diélectriques et sur les phénomeénes de relaxation et de polarisation associés, ainsi

que sur les modeles empiriques permettant de décrire ces phénomenes.

Dans le chapitre II, nous avons tout d’abord défini les caractéristiques de la technologie
basée sur une sonde coaxiale utilisée pour effectuer les mesures de la permittivité diélectrique
des liquides étudiés. Nous avons ensuite analysé et étudié 1’effet de la température sur les
propriétés diélectriques et sur les structures moléculaires de 1’eau et de la solution aqueuse de
glucose. Un grand nombre de données expérimentales est obtenu a l’aide de mesures
effectuées par la sonde coaxiale. Ces mesures nous ont permis avec d’autres données
expérimentales obtenues grace a la littérature de modéliser les solutions étudiées. Dans ce
contexte, nous avons propos¢ deux modeles des permittivités diélectriques complexes, un
pour I’eau en fonction de la température, et 1’autre pour des solutions aqueuses de glucose en
fonction de la température et de la concentration. Nous avons par la suite comparé les

nouveaux modeles avec I’état de I’art et les nouvelles données expérimentales sur une large
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bande de fréquence allant de 200 MHz jusqu’a 50 GHz et sur une large gamme de

température arrivant jusqu’a 60°C.

De fagon complémentaire, nous avons propos¢ deux modeles de la viscosité, un pour le
glucose et un autre pour 1’eau pure. Les valeurs calculées par le modele du glucose coincident
avec les valeurs mesurées. D’autre part, les valeurs calculées par le modéle de la viscosité de

I’eau coincident avec les données expérimentales trouvées dans la littérature.

Dans la derni¢re partie de ce manuscrit, deux technologie sont utilisées pour la
conception du capteur, la technologie planaire et la technologie volumique. L’originalité de
ce travail consiste a utiliser des tubes standards tels que ceux utilisés au CHRU de Brest,

remplis d’une solution aqueuse de glucose afin d’en déterminer la concentration.

Nous avons tout d’abord commencé par choisir la configuration technologique la mieux
adaptée, les tubes a essai et les liquides diélectriques. Dans un premier temps, deux
topologies planaires sont utilisées pour réaliser I’accord. Il s’agit d’une part stub simple et

d’autre part stub double en circuit ouvert avec des tubes positionnés aux extrémités.

La derniere topologie utilisée est basée sur la technologie volumique. Il s’agit d’un
guide d’onde rectangulaire (WR284) avec des tubes standards remplis d’une solution aqueuse
de glucose pour en détecter la concentration. Afin de valider les résultats que nous avons
obtenus a partir de la nouvelle fonction d’interpolation proposée, nous avons utilisé la grille
d’erreur de Clarke. La méthode utilisée donne des valeurs tres précises de la concentration de

glucose. Ces mesures sont en effet incluses dans la zone d’acceptabilité.

Les résultats de simulations électromagnétiques et de mesures obtenues pour les trois

topologies (stub quart d’onde, stub double et le guide d’onde WR284) sont en bon accord.

Comme indiqué dans le titre de cette these “’Etude et réalisation de capteurs
hyperfréquences : application a la détermination de la concentration en glucose’’. L’objectif
était de regarder la signature électromagnétique d’un capteur microonde en fonction des
caractéristiques physico-chimiques d’une solution aqueuse de glucose afin de déterminer la
concentration. Comme nous 1’avons évoqué dans les chapitres précédents que la sensibilité

est un facteur trés important dans la conception et dans le développement de tels biocapteurs.

Afin d’avoir une meilleur sensibilité des circuits hyperfréquences présentés dans le

chapitre III, surtout dans la technologie planaire, il est nécessaire d’étudier les mémes
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topologies a une fréquence plus élevée pour laquelle la variation de la permittivité en fonction
de la concentration en glucose devient plus importante. D’autres solutions consistent a
changer les propriétés physiques et di¢lectriques du substrat utilisé, ou alors de percer le
substrat aux extrémités du stub pour mieux placer les tubes et ainsi confiner une grande partie

des champs électromagnétiques a 1’intérieur tube.

Pour rappelle 1’objectif de nos travaux de recherche a long terme, est de déterminer le
taux de glycémie dans le sang humain de facon non invasive. Dans ce contexte, des mesures
seront faits avec les mémes topologies proposées dans ce manuscrit et des tubes remplis de
sang humain pour en déterminer le taux de glycémie. Ces résultats de mesures en plus des
résultats obtenus dans ce travail, nous permettront d’avoir des données additionnelles afin de

se rapprocher de 1’objectif a long terme de ces recherches.
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Détermination de la permittivité complexe pour la méthode de
transmission en espace libre

Le principe de la méthode en espace libre est basé sur la mesure des coefficients de
réflexion et de transmission a I’aide d’un analyseur de réseaux vectoriel. La mesure consiste a
placer 1’échantillon & mesurer entre deux antennes, |’une pour la transmission et I’autre pour

la réception. La Figure A.1 présente le schéma de la technique de mesure en espace libre.

Analyseur de réseaux

CE 0
seee
- s

1

[}

Echantillon Antenne

Port1 \Port 2
_n —

Figure A. 1: Schéma de mesure en espace libre.
La détermination de la permittivité et de la perméabilité complexes se fait a partir des
parametres S qui s’expriment en fonction des coefficients de réflexion et de transmission I et

T selon les équations (E A.1) et (E A.2).

1-77
S =55 =p{—1_72p2} (EA.1)
1-p°
Sy=8,=1| —5~ EA2
21 12 |:1_sz2:| ( )

Avec O le coefficient de réflexion de la discontinuité air-matériau, et 7 le coefficient de
transmission le long de 1’échantillon. Ces deux parametres dépendent des caractéristiques du

matériau sous test (cf. équation (E A.3)).
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— 1
_=-l_N& (EA3)
L z+1 1 '
— +1
g}"
—vd
T=¢e" (E A.4)

ouz = 1/+/g, ety = yy/&, sont respectivement I’impédance caractéristique normalisée et la
constante de propagation de ’onde dans le matériau sous test. y, = 2w /Ay avec Ay la
longueur d’onde dans I’espace libre, d 1’épaisseur du matériau sous test, et €, la permittivité

relative complexe du matériau. [1-3].

(E A.5)
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Les caractéristiques de mesure de la technique de mesure en sonde
coaxiale.

La sonde coaxiale (Agilent 85070% open-ended coaxial probe) qui est classée comme
une méthode de réflexion utilisée pour déterminer la permittivité di€lectrique complexe dans
la bande de fréquence allant de 200 MHz a 50 GHz. La Figure B.1 montre la structure de la

sonde.

Figure B. 1: La sonde coaxiale 85070E [4].

Les propriétés de la méthode de la sonde coaxiale 85070

— Large bande de fréquence: de 200 MHz a S0GHz

— Convient pour les matériaux a forte perte: essentiellement les liquides et les semi-
solides.

— La précision: de 1% a 10% environ dépendant de la taille de la sonde.

— Les données sont facilement partagées avec d'autres programmes basés sur Windows
ou par I’interface "Component Object Model" (COM).

— Les résultats peuvent étre visualisés sous différents formats: €/, €,", tangente de perte,
Cole-Cole.

— Calibration: Cette méthode nécessite une calibration du dispositif avant chaque

mesure. La calibration est du type de 3 standards "Short-Open-Load".

La sonde 85070E est un system de mesure en réflexion qui contient trois différentes
sondes: La sonde a haute température (High Temperature Probe), la sonde de forme mince
(Slim probes) et la sonde de performance (Performance probe). La figure B.2 montre les trois

sondes disponibles dans le kit N1501A. La sonde a haute température (a) est présentée avec
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le bloc de court-circuit "short". Trois sondes minces (b) sont présentées avec le short et
quelques autres accessoires. La sonde de performance (c¢) est présentée aussi avec le bloc de

court-circuit "short".

(@)

Flange I '
Short

Short

0 0°
000
G —a
Aperture > . : /
— — ¢
R :._—-——"'” e - Performance Probe
High temperature probe Simprobes

Figure B. 2: Les trois sondes disponibles dans le kit N1S01A.

Nous présentons dans le tableau suivant, les performances garanties de ces trois probes

sur une large bande de fréquence et sur une large gamme de température entre 0° et 55 °C :

Tableau B. 1: Les performances garanties de trois probes (La sonde de performance, la sonde de forme
mince et la sonde a haute température) sur la gamme de la température entre 0° et 55 °C [4].

La sonde de . La sonde a
La sonde de forme mince i
performance haute température
Bande d
ande de 200 MHz 4 50 GHz 200 MHz 4 50 GHz 200 MHz 4 20 GHz
fréquence
Range de la . \ \
) -40° a +200°C 0°a+125°C -40° a +200°C
temperature
Longueur 140 mm 200 mm 35 mm
Connecteur 2.4 mm 2.4 mm 3.5 mm
Diamétre >20mm
Taille de Insertion >5 mm and Insertion >5 mm and Epaisseur > ZI::)*I mm
I’échantillon Autour de la sonde>1mm Autour de la sonde>5mm Taille desr

granules<0.3mm

Dans nos travaux, nous avons choisi la sonde de performance pour effectuer les
mesures des permittivités diélectriques. Cette sonde dispose de performances robustes, a
haute température et en large bande de fréquence dans un design simple et mince. La sonde
résiste a une large gamme de température de -40 °C a +200 °C ce qui permet de faire les
mesures en fréquence et en température. La sonde peut étre autoclavée, donc elle est parfaite

pour les applications dans les industries alimentaires, médicales et chimiques ou Ia
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stérilisation est trés importante. Le design mince et les conditions nécessaires de 1'échantillon
permettent de l'intégrer facilement dans des cuves de fermentation, des chambres de réaction
chimique ou tout autre équipement avec des petites ouvertures. Dans la partie suivante, nous

expliquons le phénomeéne de la calibration de cette sonde coaxiale.

Calibration de la sonde « kit performance probe »

Comme tous les appareils de mesures hyperfréquences, la sonde nécessite une
calibration avant d’entamer les mesures. Pour I’étalonnage, nous avons utilisé un court-

circuit, un circuit ouvert et de I’eau désionisée.

Goc0

8S07CE
Dielectrik Probe

La sonde coaxiale avec VNA La sonde ‘ouvert dans Fair’

La sonde +‘court-circuit’ La sonde +‘Eau distillée’

Figure B. 3: Procédure suivie pour la calibration de la sonde Agilent 85070E

Tout d'abord, il faut connecter l'analyseur de réseau vectoriel et sélectionner la
calibration "Air / Short / Eau" pour la calibration avec les 3 standards "Ouvert dans l'air",
"court-circuit" et "l'eau désionisée" (Figure B.3). Il est important que la sonde soit étre
complétement immergée dans la solution pendant la calibration (au moins 5 mm). Aprées la
calibration, il faut effectuer la mesure de la permittivité diélectrique de l'air. Si le résultat est

proche de la valeur 1.00 + j0.00, la calibration est complétée. Sinon, il faut la refaire.
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Annexe C

Annexe C

Capteur microonde a base de technologie volumique

Pour s’approcher du cas réalisable, nous avons modélisé le guide d’onde WR284, avec
des trous paralléles sur les parois verticales (dessus et dessous-dessus) et deux trous paralleles
sur les parois horizontales (voir Figure C.1). Dans cette partie, nous allons présenter les
simulations ¢électromagnétiques pour les deux topologies du guide d’onde : (a) deux trous au

dessous-dessus sur les parois verticales, (b) deux trous sur les parois horizontales.

(a) (b)

Figure C. 1: Structures de guides avec ouvertures: (a) au-dessus-dessous, (b) Horizontalement
De la méme facon que précédemment, nous allons introduire un tube constitué d’un
matériau de permittivité relative variable modélisant un tube a essai rempli de liquide. Nous

présentons dans Les Figure C.2-C.3.
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Figure C. 2: Coefficients des transmissions du guide d’onde WR284 avec ouverture au-dessus-dessous.
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Figure C. 3: Coefficients des transmissions du guide d’onde WR284 avec ouverture a gauche et a droite.

Les résultats de simulations nous montrent de nouveau la relation entre la permittivité

di¢lectrique situés dans le tube et les coefficients de transmissions.
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Etude et réalisation de capteurs hyperfréquences : application a la détermination de la

concentration en glucose
Résumé

A T’heure actuelle, disposer de données fiables est une nécessité pour poser efficacement un
diagnostic. L’une des voies pour obtenir des données précises, et de maniére non-invasive est
d’utiliser des capteurs électroniques RF. Ainsi cette catégorie de capteurs prend de I’importance,
notamment pour les applications biomédicales. Parmi les paramétres biomédicaux les plus suivis, la
mesure de la concentration du glucose dans le sang humain, ou glycémie, représente un besoin
important tant d’un point de vue qualitatif que quantitatif. Malheureusement, la signature
¢lectromagnétique d’un échantillon de sang humain n’est pas liée exclusivement a la concentration de
glucose, mais est également dépendante de nombreuses autres molécules ou substances présentes dans
un milieu complexe tel que le sang.

Dans cette thése, les travaux se sont orientés dans un premier temps vers la connaissance précise des
propriétés di¢lectriques des solutions a base de glucose. En effet, une connaissance détaillée, associée
a une modélisation précise des phénoménes sont extrémement importantes pour fournir les
informations nécessaires a la conception et la fabrication des capteurs. Aussi, une partie importante du
travail s’est focalisée sur la description des phénomeénes physiques rencontrés, et des modéles
capables de représenter les solutions étudiées aux fréquences et températures désirées sont proposés.
La seconde partie de cette theése propose deux capteurs hyperfréquences basés sur deux technologies
distinctes : une technologie planaire et une technologie volumique. L’originalité de ce travail consiste
notamment a utiliser des tubes standards tels que ceux utilisés au CHRU de Brest, et remplis d’une
solution aqueuse de glucose afin d’en déterminer la concentration.

Mots clés : Biocapteur, Hyperfréquence, Sang humain, Glucose, Eau désionisée, Permittivité,
Viscosité, Température, Debye, Technologie microruban (Stub, DBR), Technologie volumique
(Guide d'onde), Tube de sérum.

Study and realization of microwave sensors: application to the determination of the

glucose concentration

Abstract

Today, having reliable data is compulsory for effective diagnosis. One of the ways to obtain accurate
data, on a non-invasive way is to use electronic RF sensors. Thus, this category of sensors is gaining
importance, especially for biomedical applications. Amongst biomedical parameters, measurement of
concentration of glucose in human blood, represents an important need from both qualitative and
quantitative points of view. Unfortunately, electromagnetic signature of human blood sample is not
exclusively related to glucose concentration, but is also dependent on many other molecules or
substances in a complex medium such as blood.

In this thesis, work has initially focused on the precise knowledge of the dielectric properties of
glucose solutions. Indeed, a detailed knowledge, associated with a precise modeling of the phenomena
are extremely important to provide the information necessary for the design and the manufacture of
sensors. Also, a significant part of the work has focused on the description of the physical phenomena
encountered, and models able to represent the solutions at the desired frequencies and temperatures
are proposed. The second part of this thesis proposes two microwave sensors based on two distinct
technologies: a planar technology and a waveguide technology. The originality of this work consists
in the use of standard tubes such as those used at the Hospital of Brest (CHRU), and filled with an
aqueous glucose solution to determine its concentration.

Keywords: Biosensor, Microwave, Human blood, Glucose, Deionized water, Permittivity, Viscosity,
Temperature, Debye, Microstrip technology (Stub, DBR), Waveguide technology, Serum tube.



