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Introduction

La surveillance des milieux aquatiques est I’enjeu majeur de nombreuses probléma-
tiques modernes. En effet, le suivi de la pollution des cours d’eau, nécessité vitale pour
les populations, requiert une observation continue, afin de limiter tout désastre humain a
grande échelle. Cet état de fait est particulierement vrai dans les territoires Amazoniens,
ou de nombreuses communautés vivent séparées géographiquement et ne dépendent que
de quelques cours d’eau. En Guyane Francaise, les dangers de la contamination des fleuves
et rivieres ont également été exacerbés durant la derniere décennie du fait de I'explosion
démographique, mais également a cause de I'augmentation tres importante des activités
humaines, comme 'urbanisation, I'industrialisation croissante et les contaminations crimi-
nelles. Ainsi, le nombre d’agents pouvant indiquer une pollution est d’autant plus impor-
tant dans les milieux liquides, puisqu’ils peuvent étre chimiques (hydrocarbures, métaux
lourds), physiques (boues, matiéres décomposées) ou encore biologiques (bactéries, virus
etc.).

La mesure de la qualité de ’eau repose actuellement sur de nombreuses techniques. La
premiere consiste au prélevement, en des lieux prédéterminés, d’un échantillon en phase
liquide et a un instant donné. Leur caractérisation, selon une ou plusieurs cibles, doit
souvent se faire dans un laboratoire éloigné du lieu de prélevement. Cette contrainte rajoute
un délai et de la complexité entre les phases de prélevement et de mesure, et met a mal
la validité de la solution, selon la capacité de conservation de l'intégrité des molécules a
identifier, voire a mesurer. De plus, I’échantillonnage effectué ne permet pas d’affirmer une
absence de contamination du cours d’eau ni dans son ensemble, ni dans la durée. Une
autre technique de mesure consiste en la surveillance par des moyens satellitaires de 1’état
des cours d’eau, via des techniques de colorimétrie. Ce type de mesure permet d’observer
de tres grandes surfaces, simultanément, avec des temps de réponse quasi instantanés. En
revanche, la certitude d’identification d’un agent polluant est relativement faible, et n’est
pas envisageable pour des agents incolores comme certains métaux lourds. Une méthode
alternative et complémentaire consiste a développer des systémes de capteurs nomades,
amenés sur le terrain, et qui vont pouvoir détecter la présence des différentes cibles. Ce
type de mesure, dit « in-situ », permet de corriger les différentes limitations des méthodes
précédentes. De plus, 1'utilisation de réseaux de capteurs améliore la capacité de suivi du
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cours d’eau.

Les capteurs a ondes de Love offrent une solution intéressante pour répondre a ces
problématiques. En effet, leur utilisation en tant que capteurs physiques, chimiques et
biologiques a été de nombreuses fois démontrée dans différents travaux. La sensibilité de
ces capteurs est cependant limitée par la surface présentée au liquide. L’utilisation de
nouveaux matériaux poreux cristallins, associés aux capteurs a ondes de Love, constitue
une solution originale pour améliorer la sensibilité tout en gardant le caractére générique
du capteur.

Les travaux de cette these portent ainsi sur I'utilisation de capteurs a ondes de Love
couplés a des matrices poreuses. A terme, ces systemes pourront étre déployés dans un
fleuve du bassin amazonien, pour la détection de molécules de tres faible poids, telles que
les cyanotoxines.

Les travaux précédemment menés sur les capteurs a ondes de Love utilisent, pour la
plupart, un systeme d’interrogation électronique dans une configuration classique en oscil-
lateur qui permet de suivre une fréquence d’oscillation renseignant sur les perturbations
extérieures. Nos travaux ne se limitent pas uniquement aux performances du capteur en
tant que détecteur acoustique tres sensible. Ils apportent également une nouvelle approche
méthodologique de l'utilisation du capteur a ondes de Love. Cette approche utilise I’en-
semble des caractéristiques pouvant étre obtenues par une mesure en boucle ouverte, et
permet de mesurer 'influence des phénoménes mécaniques et électriques du milieu de dé-
tection sur la réponse du capteur. Cette nouvelle approche offre une richesse de signature
que nous souhaitons explorer dans le cadre de nos travaux.

Le premier chapitre propose un état de I'art et une contextualisation du projet et des
avancées autour des capteurs a ondes de Love. Les différentes optimisations du capteur et
de son instrumentation, notamment au sein de 1’équipe MDA ! du laboratoire IMS 2, sont
listées chronologiquement et permettent de justifier les choix stratégiques qui ont mené
a ces travaux de these. Les techniques de modélisation et leurs intéréts sont également
présentés et permettent une analyse critique des applications abordées.

Le second chapitre étudie spécifiquement le fonctionnement et la réponse du capteur a
ondes de Love sans couche poreuse. Afin d’aller au-dela des différentes techniques de me-
sure présentées dans le chapitre 1, une approche méthodologique différente est proposée.
Celle-ci repose sur une lecture décomposée des différentes parties constituant une plate-
forme SAW en configuration « ligne a retard ». Ainsi, 'analyse en boucle ouverte permet
d’enrichir la réponse du capteur et d’obtenir, en une seule mesure, ses comportements
électriques et mécaniques. Cette méthode est appliquée pour des capteurs présentant des

1. (Equipe) Microsystéme a Détection Acoustique et Alternative
2. Laboratoire de U'Intégration du Matériau au Systéme (UMR 5218)
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caractéristiques différentes dans deux exercices classiques : une mesure de la sensibilité
thermique du capteur d’une part et de la sensibilité mécanique de celui-ci dans un milieu
liquide viscoélastique d’autre part. Ce dernier exercice est complété d'une étude des possi-
bilités de détection du capteur pour des variations des constantes diélectriques du liquide
de détection.

Le troisieme chapitre propose différents modeles du capteur a ondes de Love par la mé-
thode des éléments finis. Deux approches de modélisations sont présentées : une approche
par cellule résonante ("Representative Volume Element" ou RVE) et une approche par
la simplification en 2.5D de la ligne a retard. Ces modeles sont confrontés aux différentes
caractérisations expérimentales effectuées au chapitre 2. Les résultats et performances obte-
nus sont comparés avec les mesures et les simulations réalisées. Enfin, plusieurs applications
de ces modeles pour I'optimisation des capteurs sont proposées et aboutissent a de nouvelles
structures a ondes de Love, caractérisées et comparées aux capteurs actuels. Notamment,
une nouvelle méthode de conception pour des applications Radio Fréquences (RF) a per-
mis d’obtenir de nouveaux types de capteurs de plus grande sensibilité travaillant dans les
bandes de fréquences libres a 220MHz et 430MHz.

Le quatrieme chapitre étudie les effets de ’association du dispositif a ondes de Love avec
des couches d’oxyde de titane mésoporeuses. Plusieurs techniques de dépot sont testées sur
le capteur pour obtenir une couche mince de 770, mésoporeux. La qualité des dépots obte-
nus est analysée, puis les effets du protocole et des différentes caractéristiques des couches
poreuses sur la réponse du capteur a I'air sont étudiés. Ces résultats sont analysés a 'aide
de la méthode d’enrichissement des réponses et permet de conclure sur la qualité de ’as-
sociation obtenue. Le modele par éléments finis nous permet d’améliorer la compréhension
des mécanismes perturbant le couplage de I'onde acoustique dans la couche poreuse ainsi
que l'effet du protocole de dépdt sur la réponse du capteur. Une estimation des constantes
¢élastiques des couches d’oxyde de titane mésoporeuses déposées est proposée.

Le cinquiéme chapitre propose une caractérisation de la sensibilité mécanique en milieu
liquide, obtenue avec les capteurs a couches poreuses. De facon similaire a la méthode ex-
périmentale utilisée au chapitre 2, ’ensemble des nouveaux capteurs est caractérisé pour
un jeu de liquides présentant différentes viscosités et densités. Ces résultats sont compa-
rés a la réponse d'un capteur sans couche poreuse et permettent de conclure sur l'intérét
de nos travaux. Les résultats de mesure et une application des modeles par éléments fi-
nis permettent également de dresser quelques axes d’optimisations des couches poreuses,
notamment via les parametres poroélastiques de celles-ci.
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1.1 Systemes Electro-Acoustiques

Les systemes électro-acoustiques pour des applications « capteur » font 'objet de beau-
coup d’études depuis plusieurs décennies. La littérature foisonne de communications décri-
vant la multitude de transducteurs électro-acoustiques a base de substrats piézoélectriques
pour des applications diverses et variées permettant la réalisation de capteurs physiques et
biochimiques fonctionnant aussi bien en milieu gazeux que liquides [1]-[6]. Ainsi, I'objectif
de ce premier chapitre de theése ne vise pas spécifiquement a revenir sur les explications
et descriptions des différents dispositifs électro-acoustiques susceptibles d’opérer en tant
que capteurs qui sont tres largement bien décrits. Nous nous concentrerons sur la méca-
nique des ondes de Love dont les performances en milieu liquide ne sont plus a démontrer.
Nos travaux visent en effet le développement d’une plateforme a onde acoustique dédiée a
la détection de cibles biologiques de faibles poids moléculaires dans les fleuves et rivieres
amazoniennes. Ce chapitre exposera également les bases des méthodologies expérimentales
associées a ce type de plateforme.

1.1.1 Contexte historique

Si la découverte de la piézoélectricité par les freres Curie initia le début de l'intérét
des chercheurs pour les systemes électro-acoustiques, ¢’est bien I'invention du résonateur a
cristal de A. M. Nicolson [7] qui peut étre pris comme point de départ de I'utilisation de ces
composants dans les technologies modernes. Le développement des sciences des matériaux,
bien que largement antérieur a ces découvertes avec R. Hooke [8] ou encore Lord Rayleigh
9], [10], a permis "amélioration des systemes électro-acoustiques grace a la compréhension
de la cristallographie et de la mécanique des ondes acoustiques.

Les ondes acoustiques peuvent étre séparées en deux catégories : les ondes de volume
et les ondes de surface. Les ondes de volume (BAW!) se propagent dans le volume du
matériau suivant différents types de polarisations (LG 2, TV? ou TH*?), présentées sur la
figure 1.1.

Lord Rayleigh fut le premier & mettre en évidence mathématiquement les SAW?® et
A.E.H. Love démontra l'existence dés 1911 des ondes de Love [11]. R.M. White [12] pro-
posa en 1965 'utilisation des technologies émergentes de photolithographies pour générer
des ondes acoustiques de surface sur des substrats piézoélectriques avec des électrodes in-

Bulk Acoustic Wave - Onde Acoustique de Volume
Longitudinale (Polarisation)

Transverse Verticale (Polarisation)

Tranverse Horizontale (Polarisation)

Surface Acoustic Wave - Onde Acoustique de Surface

G o =
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FIGURE 1.1 — Polarisations acoustiques des ondes de volume

terdigitées (IDT9). Cette percée démarra une vague d’intérét autour des systémes a ondes
acoustiques de surface qui perdure encore de nos jours, bien que les systemes BAW eurent
un regain d’intérét a la fin des années 1990 [13].

1.1.2 Différents types de systemes électro-acoustiques

Les systemes électro-acoustiques sont classés selon deux caractéristiques : leur polari-
sation acoustique incluant la direction de propagation de 'onde et leur utilisation en mode
résonateur ou ligne a retard.

Les résonateurs a ondes de volume sont constitués d’une lame de cristal dont 1’épaisseur
fixe la longueur d’onde et donc une fréquence de résonance tel que présenté a la figure
1.2 schématisant un QCM 7. Ces systémes sont trés utilisés pour réaliser des oscillateurs
nécessitant des coefficients de qualités élevés, mais aussi par la communauté « capteur »
pour des applications de détection [14], [15].

Le volume non négligeable des résonateurs a posé tres tot des limites d’intégrations dans
des systemes électroniques. De plus, les fréquences de résonances obtenues restaient relati-
vement basses, en dessous de la dizaine de mégahertz [16]. Ce n’est que depuis I'utilisation
de (T)FBAR® & l'aide de techniques de dépot en couche mince et de photolithographie trés
bien controlées, que les BAW ont retrouvé leur utilisation dans les systemes électroniques

6. InterDigitated Transducer - Transucteur Interdigité
7. Quartz Crystal Microbalance - Microbalance a Quartz
8. (Thin) Film Bulk Acoustic Resonator - Résonateur Acoustique d couche mince
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Electrode positive -
Substrat piézoélectrique

Electrode négative

Input ==

D

Onde acoustique

FIGURE 1.2 — Représentation simplifiée d’un résonateur de type QCM

« hautes fréquences » et notamment dans les circuits intégrés et SoC? [15], [17]-[19]. Les
ondes de volumes peuvent aussi étre utilisées en tant que ligne a retard, notamment avec
les modes de plaques [20]. Les plateformes a modes de plaques ont été particulierement
utilisées au début des années 1990, mais leur manque de robustesse et leur énorme difficulté
d’intégration ont limité leur intérét en dehors de quelques laboratoires de recherche.

Les ondes de surface se propagent uniquement a 'interface matériau-fluide. Leur densité
d’énergie diminue de fagon exponentielle dans la profondeur du substrat piézoélectrique. Il
faut distinguer en particulier deux types d’ondes de « surface » : les ondes de Rayleigh de
polarisation transverse verticale et longitudinale avec un mouvement elliptique, présentées
a la figure 1.3; et les ondes de Love de polarisation transverse horizontale, présentées a
la figure 1.4. Néanmoins, d’autres méthodes existent pour obtenir des ondes quasiment
surfaciques, telles que I'utilisation de couches minces ou de « leaky-SAW ».

Amplitude de
déformation en z

%107
10

Sens de propagation

FI1GURE 1.3 — Onde de Rayleigh

9. System On Chip - Systémes sur une puce
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L’intégration de dispositifs a ondes de surface dans les systemes de technologies pla-
naires est particulierement aisée, ce qui a conduit la communauté « Radiofréquence » (RF)
a leur porter un intérét tout particulier [1], [3], [16]. Leur principe repose sur I'utilisation de
transducteurs interdigités dont la périodicité détermine la longueur d’onde acoustique sur
un matériau piézoélectrique de vitesse de phase donnée, fixant ainsi une fréquence optimale
pour la génération de I'onde. Une schématisation simplifiée des dispositifs a ondes de Love
est présentée a la figure 1.5.

Pout

Onde acoustique

Couche guidante
Substrat piézoélectrique

Onde acoustique Pout
g ik LW

= 9 B ==Output
T

T

————————— -

FIGURE 1.5 — Représentation simplifiée d’une ligne a retard a ondes de Love

Les criteres de choix pour 'utilisation d'un systeme par rapport a un autre dépendent
beaucoup de la fréquence et des coefficients de qualité désirés. En effet, les résonateurs
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BAW permettent de monter a des fréquences beaucoup plus importantes que les dispositifs
SAW du fait de leurs simplicités de réalisation par photolithographie [15], [19]. La figure
1.6a représente la diversité des systemes électro-acoustiques en fonction de leur complexité
et de leur fréquence de fonctionnement.

La communauté « capteur » a commencé a s’intéresser tres tot aux systemes électro-
acoustiques [21]. En effet, les caractéristiques de propagation des ondes acoustiques changent
selon les parametres mécaniques du milieu, tels que ses constantes de rigidités mécaniques,
sa viscosité et sa densité. Ces interactions font donc des ondes acoustiques des plates-formes
intéressantes pour des applications de détections « mécaniques », telle que la détection de
molécules selon leurs « masses ». Aussi, les chercheurs débattent jusqu’a ce jour des diffé-
rentes polarisations et des différents systemes électro-acoustiques pour la création de cap-
teurs [22]-[24]. Le choix du type de systéme dépendra donc du type d’application choisie,
mais également des sensibilités obtenues. La figure 1.6b, présente une répartition apprécia-
tive des types de dispositifs en fonction de la sensibilité des capteurs et des fréquences de
fonctionnement.

>
—>

Complexité technologique
Sensitivity

Qcm
Fréquence ) 0.001 0.1 ]l_ 10 )
Frequency (GHz)
a. Utilisation des ondes acoustiques en
fonction de la fréquence et de la com- b. Utilisation des ondes acoustiques en fonction
plexité technologique de la fréquence et de la sensibilité, selon [25]

FIGURE 1.6 — Répartition des différents types de systemes électro-acoustiques en fonction
de parametres d’utilisation selon la littérature
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1.2 Enjeux et application a la détection en milieu li-
quide pour I’environnement

Les enjeux environnementaux a l’échelle mondiale ne sont plus, ni a démontrer, ni a
expliciter. La surveillance devient chaque année, plus importante au vu de I'augmentation
de 'urbanisation et de la pollution, bien que les eaux des pays développés soient relative-
ment bien surveillées par différents instituts nationaux (IFREMER, BRGM) et mondiaux
(OMS). Dans le cas de certaines régions du monde, plusieurs obstacles se posent pour une
gestion durable des eaux. En particulier, la zone amazonienne, localisée en Amérique du
Sud (Brésil, Guyane frangaise etc.) connait une période de développement rapide, dont
certains objectifs politiques consistent a exploiter les ressources de son sol, de son sous-sol
et de ses rivieres. A titre d’exemple, les infrastructures minieres, agricoles, énergétiques et
de transport sont des activités humaines qui s’étendent sur des territoires vierges, de plus
en plus nombreux. Ces activités provoquent des troubles et des changements environne-
mentaux qui pourraient interférer de maniere irréversible avec la faune, la flore et la santé
humaine [26], [27]. Pour autant, les populations locales qui y vivent, ont besoin de res-
sources et d’activités économiques. De ce point de vue, les outils technologiques pourraient
aider a surveiller, contrdler et prévenir la pollution et les catastrophes avant qu’elles ne se
produisent. L’étude environnementale des zones amazoniennes, plus particulierement des
cours d’eau, repose sur deux méthodes :

— la télédétection présente 'avantage d’étre facile a mettre en ceuvre et permet d’ana-
lyser une grande surface a 'aide d’images satellitaires [28], [29]. Néanmoins, cette
méthode n’est pas appropriée pour une détection spécifique de composés biochi-
miques, et notamment dans la colonne d’eau, sauf dans certains cas particuliers [30].
L’exemple d’un bloom bactériologique est représentatif de ce probleme. En effet, le
rapide développement d’algues est trés reconnaissable a sa couleur caractéristique.
Néanmoins, de tres nombreuses especes sont susceptibles de présenter cette couleur
et peu sont significativement dangereuses pour 'homme, telles que les cyanobactéries
(dont certaines seulement sont toxiques), présentées a la figure 1.7.

— la collecte d’échantillons in situ avec des méthodes de conditionnement qui néces-
sitent : un prélevement, puis le transport du terrain vers un laboratoire d’analyse qui
utilise des outils de chimie analytique tres cotiteux (chromatographes a gaz, spectro-
metres de masse, 1’électrophorése) et un personnel hautement qualifié. Certains in-
convénients peuvent apparaitre comme une dégradation biochimique des échantillons
lors de la collecte et du transport des prélevements [31]. De plus, cette méthode ne
permet pas une analyse exhaustive des composés biochimiques dans la colonne d’eau
dans une large zone d’investigation. En effet, la logistique a déployer, mais aussi son
coiit global (consommable et main d’ceuvre), limitent la fréquence de prélevement
d’échantillons et la surface étudiée. Cet inconvénient n’est pas compatible avec la
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nécessité de disposer de données sur la qualité de I'eau dans une zone étendue [32].

FIGURE 1.7 — Bloom cyanobactérien, selon [33]

Une approche alternative aux techniques « classiques », consiste a utiliser des capteurs
biochimiques in situ permettant la couverture d’'une grande surface et I’analyse des com-
posés dans la colonne d’eau. Ces capteurs doivent relever de nombreux défis tels que :

— ¢tre sensible a une cible biologique donnée : sensibilité et sélectivité

— étre robuste aux conditions extérieures et a des variations du milieu : robustesse et

compatibilité terrain.

— avoir un faible coiit

— avoir une utilisation intuitive par des non-spécialistes

— necessiter une faible consommation d’énergie.

L’émergence et la démocratisation des réseaux de capteurs et de I'Internet des objets
(IoT) justifie également cette stratégie de surveillance des milieux aquatiques.

L’équipe MDA de I'IMS de Bordeaux a tres tot été confrontée a ces problématiques et
a montré que les dispositifs a ondes de Love sont d’excellents candidats pour la détection
en milieu liquide.

1.3 Capteur a ondes de Love

1.3.1 Génération d’une onde de surface

Le premier systeme en ligne a retard a base d’onde acoustique de surface a été réalisé par
R. M. White et F. W. Voltmer et est présenté dans [12]. En effet, ce n’est que depuis 1965
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que les technologies de photolithographies permettent de réaliser le dépot de structures mé-
talliques interdigitées qui sont a la base des transducteurs SAW couramment utilisés. Sous
I'effet d’une excitation harmonique électrique, ces doigts métalliques vont venir imposer
une différence de potentiel a la surface d’un substrat piézoélectrique. La coupe cristallogra-
phique de ce substrat est choisie afin de permettre la propagation d’une onde acoustique
de polarisation prédéfinie. Par effet piézoélectrique inverse, une déformation mécanique est
produite par ces variations de champs électriques, qui permet ainsi la génération de I'onde
acoustique. La structure périodique des doigts interdigités impose une périodicité spatiale,
fixant ainsi la longueur d’onde acoustique. Une fois générée, cette onde va se propager le
long d'un « chemin » entre les IDTs ( « chemin acoustique ») avec une vitesse de phase
dépendante des parametres électromécaniques des matériaux et milieux rencontrés. La vi-
tesse de phase et la longueur d’onde étant fixées, il existe donc une fréquence, que l'on
appellera fréquence de synchronisme £, 1. Le relevé du spectre en fréquence d'une ligne a
retard SAW permet d’identifier la fréquence f, qui correspond a la fréquence du minimum
des pertes d’insertions. Pour les dispositifs de type « ligne a retard », 'onde excite une
structure interdigitée de sortie qui convertit électriquement 1’énergie mécanique par effet
piézoélectrique direct. Une instrumentation typique d’interrogation électrique des lignes a
retard est présentée a la figure 1.8.

Entrée

FIGURE 1.8 — Caractérisation électrique d’une ligne a retard a ondes de Love (quadripole)

Les ondes incidentes a; et as sont liées aux ondes sortantes b; et by par la matrice S,
(appelée « scattering parameters matrix ») . Cette matrice permet de quantifier le rapport
entre I'onde a la sortie et 'onde a ’entrée du capteur, soit les coefficients de transmissions
So1 et Sig, mais aussi les coefficients de réflexions Sy et S, La ligne a retard étant
symétrique, la matrice S correspondante est également symétrique, d’ou Si;; = Sy et

521 = 512-

10. fréquence de résonance
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La figure 1.9 montre que le spectre en transmission de la ligne a retard est comparable au
module d’un sinus cardinal centré en f,., dont la bande passante (a -3 dB) et le coefficient de
qualité sont directement liés au nombre de doigts. La fréquence f, représente la fréquence
optimale a laquelle la transduction électromécanique s’opére. Nous pouvons observer la

bonne linéarité de la phase (cf. figure 1.9 b) qui est la preuve du bon comportement du

dispositif.
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FIGURE 1.9 — Spectre typique d’une ligne a retard de type SAW

Les caractéristiques de I'onde sont sensibles au type de matériau rencontré lors de sa
génération et de sa propagation le long du chemin acoustique. La mesure des parametres S
permet de suivre les perturbations de ces caractéristiques et justifie I'utilisation de la ligne
a retard comme capteur, tel que montré pour la premiere fois par Wohltjen et al. [34] en
utilisant des ondes de Rayleigh.

1.3.2 La problématique des milieux liquides

Un dispositif a ondes acoustiques avec une polarisation transverse verticale ne peut
pas fonctionner en milieux liquides. En effet, le rayonnement de la composante TV dans
le liquide, impliquerait une perte totale de I’énergie acoustique [35]. En revanche, les po-
larisations transverses horizontale et longitudinale ont pour propriétés d’étre évanescentes
dans les liquides. Ainsi, une proportion relativement faible de ’onde est dispersée, limitant
les pertes d’insertion tout en permettant une interaction entre 'onde et le liquide [36].
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Toutefois, la déformation mécanique produite par I'onde acoustique dans un substrat
piézoélectrique s’accompagne toujours d’une déformation électrique, d’ot le nom plus exact
d’onde électro-acoustique. Ainsi, 'onde est également sensible aux caractéristiques diélec-
triques des milieux rencontrés au cours de sa propagation. La mise en contact d’une solution
aqueuse, dont la permittivité relative est proche de I'eau (¢, =~ 80), induit le rayonnement
de la partie électrique de l'onde dans le milieu et engendre par conséquent des pertes
d’énergies [37].

Afin de limiter les pertes diélectriques de 'onde, un moyen relativement simple revient
a utiliser des substrats dont la permittivité diélectrique est élevée comme le niobate de
lithium ou le tantalate de lithium [38]. Ces substrats permettent également d’obtenir des
coefficients piézoélectriques k? relativement importants et donc une plus grande énergie
électrique. Ce phénomene a pour effet de générer moins de pertes d’insertion, mais provoque
une diminution de la vitesse et de la pureté harmonique de 1'onde. Une autre méthode
consiste a rendre passive la surface du capteur, en appliquant directement sur le substrat
une couche mince d’un matériau isolant [39].

Comme expliqué au paragraphe 1.1.2; les ondes de Love sont des ondes de surface dont
la polarisation est transverse horizontale. Leur génération avec un substrat de quartz seul
est impossible, puisque celui-ci ne permet de générer, en coupe AT avec une rotation de
90 degrés, qu'une onde TH de type SSBW 1. 1l est toutefois possible de transformer cette
onde SSBW en onde de Love a I'aide d’une couche mince isolante déposée sur le substrat,
recouvrant ainsi le transducteur. L’énergie acoustique est ainsi piégée dans la couche mince,
qui sert de guide d’onde et est donc appelée « couche guidante ». Le couplage électrique
du transducteur est ainsi protégé du milieu extérieur par cette couche, rendant ainsi le
capteur compatible a une utilisation en milieu liquide et a la détection biologique.

1.3.3 Applications courantes de capteur SAW a ondes de Love
et TH pour la détection biologique

Moriizumi et al. en 1987 [36] proposérent les premieres mesures en milieux liquides
pour des lignes a retard en réalisant une estimation de la sensibilité d’un capteur de type
leaky-saw a la viscosité d'un liquide. Rapp et al. proposerent une premiere description
des immunocapteurs a ondes de surface sur ligne a retard en 1995 [40]. L’immunocapteur
obtenu par dépot d’anticorps sur la surface de la ligne a retard a permis, pour la premiere
fois, d’observer l'activité enzymatique des oxydases de glucose.

Pour les capteurs a ondes de Love, Kovacs et al. [41] théoriserent I'effet d’un changement
de masse sur la surface du capteur en milieu liquide, Gizeli et al. [42], en 1992, furent

11. Surface Skimming Bulk Wave
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les premiers a utiliser un capteur avec une couche guidante de PMMA et des anticorps.
Ainsi, les interactions d’'IgG 12 avec le PMMA furent observées a l’aide de changement de
masse. En 1997, Harding et al. [43] créeérent un capteur capable de détecter des interactions
antigene-anticorps entre les IgG et anti-IgG. Ils utiliserent un systeéme de ligne sensible et de
ligne de référence, permettant les premieres expérimentations de détection de bactéries. En
2000 Harding montra la possibilité de détecter des bactéries, Fscherichia coli et Legionella,
en expérimentant plusieurs méthodes de fonctionnalisation de la surface du capteur.

A partir de ces travaux, de nombreuses études pour détecter des molécules de masses
moléculaires diverses furent entreprises. Tamarin et al. [44] réussirent & établir un modele
de détection pour des bactériophages M13. N. Moll et al. [45] améliorérent la technique de
capture pour des molécules d’Escherichia coli, a I’aide d’un prétraitement de la surface du
capteur permettant 'immobilisation des anticorps utilisés comme couche sensible. Enfin,
Fournel et al. [46] parvinrent & détecter I'acide okadaique en y ajoutant un anticorps de
prétraitement, afin d’alourdir la molécule.

La nécessité d’optimiser le capteur devint alors un axe de recherche prioritaire pour la
détection de cibles plus petites, telles que les toxines et virus. Ainsi plusieurs voies furent
explorés :

— l'optimisation de la couche guidante, a la fois en épaisseur [41] et en matériaux [13]

— T'utilisation de la couche sensible déposée en surface, permettant ainsi d’augmenter
la sensibilité du capteur [47]-[49]

— T'utilisation de nouveaux protocoles de mesures [50], permettant d’optimiser le volume
d’échantillon et de réduire les perturbations électriques au niveau des transducteurs.

1.4 Optimisation des capteurs a ondes de Love

Selon Bertrand Russell, « Physics is mathematical not because we know so much about
the physical world, but because we know so little; it is only its mathematical properties
that we can discover. » [51]. Cette citation résume assez bien les avancées scientifiques du
20eme siecle, ou la démonstration mathématique faisait foi. Néanmoins, la modélisation
des systemes physiques est rapidement limitée par leur complexité. Aussi, leur modélisa-
tion analytique nécessite des hypotheses simplificatrices. Le processus d’optimisation d'un
systeme existant associe la simulation et la mesure. En effet, si « seules les propriétés ma-
thématiques peuvent étre découvertes » selon Russel, leur validité ne tient qu’a celle du

12. Immunoglobuline de type G
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modele dont elles sont issues et seules les mesures sont 'image d’une réalité physique. Ni-
kola Tesla disait déja au siecle dernier : « Aujourd’hui les scientifiques ont substitué les
mathématiques aux expériences. Alors ils errent d’équation en équation, créant éventuel-
lement une structure qui n’a aucun lien avec la réalité. » [52].

Ainsi, les avancées scientifiques peuvent étre, soit liées a la modélisation ou a la com-
préhension d’un phénomene, soit issues de I'expérience. Par exemple, si A. Einsten théorisa
I'existence probable des ondes gravitationnelles [53], ¢’est bien B. P. Abbot et al. [54] qui
prouverent leur existence, au prix d’avancées technologiques conséquentes permettant leur
observation. La complémentarité de ces deux approches est a la base de stratégies d’opti-
misation des systémes. Ainsi, la stratégie d’optimisation d’un capteur peut se schématiser
telle que présentée a la figure 1.10.

Mesures

Sensibilite aux Sensibilitea un
interférents mesurande

<P Interactions
<=P Comparaison
<@=» Feedback mesure
<=p Feedback modele

Conception

Modélisation
de |la sensibilite
du capteur

Modélisation
du capteur

Modele(s)

FIGURE 1.10 — Stratégies d’amélioration des capteurs en utilisant la modélisation

Sur cette figure, et dans le cadre de cette these sur les capteurs a ondes de Love fonc-
tionnant en milieu liquide, les mesures sont dissociées selon deux terminologies :

— La sensibilité aux parametres cibles représente la dépendance de la réponse du capteur
a des parametres choisis comme faisant partie des mesurandes, grandeurs a mesurer
ou especes cibles a détecter.

— La sensibilité aux parametres interférents représente la dépendance de la réponse
du capteur a des parametres ne faisant pas partie des mesurandes. Par exemple,
I’épaisseur de sa couche guidante ou les caractéristiques physico-chimiques du milieu
de test modifieront la réponse du capteur.
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La modélisation du systéme dépend de la compréhension de la réponse aux mesurandes
et aux interférents.

1.4.1 Modélisation des capteurs SAW

Une des premiéres démarches de modélisation concernant les SAW fut analytique, selon
deux approches complémentaires : électrique et mécanique. L’approche électrique permet
de modéliser les transducteurs et leur influence sur la réponse spectrale, notamment via la
théorie des modes couplés (COM '3). Les SAW et leurs aspects trés géométriques, utilisant
comme principe de base des effets de symétrie et de périodicité, se prétent particulierement
bien & la théorie des COM [1]. Cette approche a permis la réalisation et I'optimisation de
nombreux systemes, tels que des filtres RF. Ces résultats sont tres bien présentés dans
I'ouvrage de Hashimoto [1] et dans plusieurs articles de syntheses tels que [3], [55].

Néanmoins, I'approche électrique modélise uniquement le (ou les) transducteur(s) et
réflecteur(s), mais ne permet d’obtenir, ni le couplage électromécanique, ni les vitesses de
propagation. L’approche mécanique utilise les équations de Hooke étendues a la piézoélec-
tricité et donc les équations de propagation de Christoffel. C’est ainsi que Kovacs et al.
[41], [56] montrerent I'existence d'une épaisseur de couche guidante permettant d’optimiser
la sensibilité du capteur a un effet de masse, soit la variation de la masse d’une couche a la
surface du capteur. Jakoby et Vellekoop [57] proposerent une méthode d’insensibilisation
d’un SAW aux phénomenes électriques via une technique de « shielding », et montrerent
I'existence d’une épaisseur permettant d’obtenir une compensation thermique, insensibili-
sant ainsi I'onde acoustique a des variations de température [58]. Zimmermann et al. [59],
[60] prouverent également l'existence d’épaisseurs de couches guidante et sensible optimi-
sant la réponse du capteur. Ces modeles furent étendus a des détections en milieux liquides
avec Tamarin et al. [61] pour des variations de viscosités. La méme équipe proposa une
autre utilisation de ces modeles afin d’estimer les parametres mécaniques de couches de
polymeres [62].

L’approche analytique pure qui consiste en la résolution d’équations de dispersion,
malgré sa polyvalence, possede plusieurs inconvénients :

— Elle néglige la plupart du temps la piézoélectricité, responsable de pertes diélectriques
en milieu liquide et d’un ralentissement de l'onde électro-acoustique, bien que la
résolution numérique des équations analytiques permette d’éviter cette simplification

— Elle se concentre sur les modifications des propriétés de propagation de I'onde et ne
prend donc en compte ni le transducteur, ni d’éventuelles non-linéarités géométriques,
comme le dépdt d'une couche sensible au milieu du chemin acoustique.

13. Coupling Of Mode (theory) - (théorie) des modes couplés
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Aussi, une approche utilisant la FEM '* permettrait de pallier les inconvénients de
I’approche analytique. Un premier exemple probable d’utilisation des éléments finis pour
modéliser une onde de surface est celui proposé par Lysmer et al. [63]. Bien qu’extrémement
complete, la modélisation FEM nécessite des ressources informatiques tres importantes et
repose sur des simplifications géométriques et I'utilisation de conditions aux limites afin
de réduire le nombre d’éléments du modele et sa taille. Néanmoins, la simplification d’un
systéme pour le modéliser par FEM n’est pas toujours évidente. Ventura et al. [64], furent
probablement les premiers a simuler plusieurs types de SAW en utilisant des modeles
FEM et BEM '°, basés sur une architecture périodique, avec cependant une approche plus
mathématique que physique, qui conduit a d’excellents résultats. Ce premier modeéle utilise
une simulation dans le domaine fréquentiel de la structure périodique des interdigités en
2D. Ippolito et al. [65] proposeérent en 2003 un premier modele 3D TH-SAW avec le logiciel
Ansys, pour simuler un filtre utilisant un substrat de niobate de lithium et une couche
guidante d’oxyde de zinc. Le systéme est modélisé en 3D, dans les domaines temporel et
fréquentiel, avec deux paires de doigts par transducteur et deux transducteurs. En revanche
les résultats obtenus sont assez éloignés de la réponse réelle du capteur. Cette approche fut
ensuite reprise par Rocha-Gaso et al [66] pour I’évaluation de la sensibilité a l'effet de masse
d’un capteur a ondes de Love, puis par Ramakrishnan et al [67] qui simplifierent ce modeéle.
Nikolaou et al. [68] utiliserent 'approche FEM en 2016 pour 'estimation de parametres
viscoélastiques d’une couche sensible de graphene avec une simulation temporelle. Achour
et al. [69] utiliserent une stratégie similaire, mais avec une simulation fréquentielle et pour
des détections de métaux lourds, tout en faisant un récapitulatif assez exhaustif de 1’état
de l'art.

Bien que ces modeles soient chaque année plus proches de la réalité, des simplifications
sont effectuées sur le systéme comme une diminution de I'ouverture des doigts, du nombre
de doigts ou de la longueur du chemin acoustique. Aussi, leur manque de robustesse semble
pour le moment limiter leur intérét au sein de la communauté.

1.4.2 Utilisation d’une couche sensible

L’utilisation d’une « couche sensible » en milieu liquide a été proposée des la premiere
introduction de Moriizumi et al. [36], sous la forme d’une couche d’anticorps déposée a
la surface du capteur, en contact direct avec la solution test. La couche sensible utilisée
permettait de rendre le capteur sélectif face a une cible prédéterminée. Cette approche
a tres vite été améliorée, notamment en assurant une meilleure adhérence des cellules
réceptrices dans le cadre des travaux de Moll et al. [45], puis de Gammoudi et al. [47].

14. Finite Element Method - Méthode par Eléments Finis
15. Boundary Element Method - Méthode par Eléments Finis de Frontiére
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Assez tot, I'utilisation de cette couche sensible fut étendue a ’amélioration de la sensi-
bilité du capteur et plus seulement a sa sélectivité [62], [68], [70], [71]. En particulier, Lebal
et al. [49] proposerent d’utiliser des capteurs a ondes de Love avec des couches sensibles
de polymeres a empreinte moléculaire (MIP '9). Les excellents résultats obtenus furent a
la fois expliqués par le choix du matériau, mais aussi par sa microstructure. En effet, un
parametre supplémentaire permettant l'amélioration de la sensibilité consiste a augmen-
ter la surface sensible présentée par le capteur, augmentant ainsi la capacité du milieu de
détection a interagir avec 'onde acoustique.

Les travaux de Lebal avec les MIPs, de Gammoudi [72] avec les couches d’oxyde de
titane réalisées par Blanc et al. [73], [74] ou encore de Viespe [75] avec des couches d’or,
reposent sur des matériaux dont la structure est extrémement poreuse, augmentant ainsi
de fagon conséquente la surface effective et donc la sensibilité du capteur. D’autres ap-
proches avec des microstructures permettant d’obtenir des effets similaires, telles que des
« micro-ridges », furent également proposées par Oudich et al. [76]. Néanmoins, le proces-
sus de réalisation de ces couches est complexe et nécessite des équipements de micro et
nanotechnologies difficilement accessibles. En revanche, le dépot de couche poreuse par la
méthode « sol-gel » présente a la fois une bonne reproductibilité et une grande simplicité
d’utilisation une fois le protocole établi, tout en nécessitant trés peu de moyens [73], [77],
[78].

Or, comme indiqué a la section 1.3.3, les performances d'un capteur a ondes de Love
sont limitées pour la détection de cibles de tres faible poids moléculaires. Nous pouvons
donc poser I’hypothese que 1'utilisation de couches poreuses dont les vaisseaux peuvent étre
fonctionnalisés est une voie vers 'amélioration de la sensibilité du capteur. La figure 1.11
synthétise le contexte stratégique de 1'utilisation de matrices poreuses dans nos travaux.

Néanmoins, il existe de nombreuses problématiques inhérentes a 'utilisation de matrices
poreuses dans notre cas. Premierement, la solidité du matériau poreux, qui diminue pour
une augmentation de la porosité [79], doit étre suffisante pour résister a la pénétration
rapide d'un liquide. Gammoudi [72] remarque en effet que les couches d’oxyde de silicium
n’y résistent pas, contrairement aux couches d’oxyde de titane. Néanmoins, ¢’est justement
la rigidité plus importante des couches d’oxyde de titane qui semble étre la cause de leur
sensibilité tres inférieure aux couches d’oxyde de silicium, comme 1’a montré Tortissier et
al [78] en milieux gazeux. De plus, la taille des pores doit étre suffisamment grande pour
contenir un ou plusieurs anticorps, ce qui fixe leurs diametres & un minimum de 20 a 30 nm.
Il est donc nécessaire de trouver un compromis entre la porosité, la taille des pores et la
résistance mécanique afin de permettre une optimisation des performances du capteur.

16. Molecularly Imprinted Polymer
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FIGURE 1.11 — Synthese de I'utilisation d’une couche sensible poreuse sur capteurs a ondes
de Love pour une utilisation en milieu liquide.

1.4.3 Protocoles expérimentaux et bancs de mesures

Un autre axe d’amélioration concerne les protocoles de mesure pour l'utilisation des
capteurs a ondes de Love en milieu liquide. Nos travaux s’inscrivant dans la dynamique
portée par le laboratoire de I'IMS de Bordeaux, nous souhaitons donner sous forme détaillée
la trajectoire suivit depuis 20 ans.

Pour commencer, O. Tamarin [80] fut le premier du laboratoire IMS & mettre a profit
les capteurs a ondes de Love en milieu liquide dans une configuration de type oscillateur
(figure 1.12) et préalablement utilisé par C. Zimmermann [59] pour des applications de
détection de composés chimiques a 1’état de vapeur. Les solutions tests étaient directement
injectées a la surface du capteur par micropipette (« drop-casting »). Un véhicule de test,
permettant de connecter la ligne a retard a ondes de Love au sein de 'oscillateur, consis-
tait en un PCB muni de ports SMA, sur lequel étaient reportées les connexions du capteur
par « ball bonding ». Les contacts métalliques du capteur, faisant offices d’entrée-sortie
électrique, étaient ensuite protégés par une cellule en Téflon ou en plexiglas et un joint
d’étanchéité, laissant une ouverture au-dessus de la surface du capteur. Cette configura-
tion amenait un recouvrement des transducteurs et des chemins de propagation par la
solution liquide. Ceci avait pour effet de produire entre les IDTs d’entrée et de sortie un
couplage électromagnétique, avec pour conséquence la détérioration du signal acoustique.
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Néanmoins, ce probleme fut résolu a I’aide de « baluns » dans le cadre de la these d’Ollivier
Tamarin.
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F1GURE 1.12 — Oscillateur utilisé par 'IMS pour les capteurs a ondes de Love en milieux
liquide [80]

Les travaux de N. Moll [81] présentent deux améliorations : les contacts électriques
d’entrée et de sortie de la ligne a retard par des pogopins (pointes de contact électrique
a micro-ressort) et 'utilisation de cellules microfluidiques en PDMS. Cette cellule est pré-
sentée a la figure 1.13. La solution est déposée dans une cavité microfluidique ouverte sur
le chemin acoustique. Des cavités fermées sont localisées au-dessus des transducteurs, sé-
parées de la solution par des murets d’une centaine de micrometres de large environ. Cette
méthode permet d’éviter les changements d’impédance des transducteurs et le couplage
¢lectromagnétique de I'entrée vers la sortie causé par la présence d’un liquide, supprimant
le recours a des « baluns » et préservant la génération et la détection de I'onde.

Enfin, V. Raimbault [82] fut le premier & développer des cellules microfluidiques dis-
posant d'un réseau de canaux, compatible avec l'utilisation d’un circuit de circulation
permettant de réduire considérablement le volume mort de 'ordre de la cinquantaine de
microlitres. Le systeme proposé par V. Raimbaut est présenté sur la figure 1.14. Les tra-
vaux de these de H. Tarbague ont permis de développer des structures plus performantes
pour répondre aux exigences de la détection de composés biologiques (cf. figure 1.15).

Si ces parois ont une épaisseur réduite (100 pm), celles-ci induisent une atténuation de
la propagation, classiquement mesurée a -bdB. Néanmoins, leur utilisation reste compatible
en configuration oscillateur. Depuis, la constitution du PCB d’interfagage entre le capteur
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Cellule PDMS

Cavité de test
ouverte

Cavités fermées au dessus
des IDTs

Couche guidante
IDTs
Quartz

FIGURE 1.13 — Cellule PDMS pour dropcasting de N. Moll [81]
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(4) puce microfluidique
(5) bécher « poubelle »

FIGURE 1.14 — Banc de mesure réalisé par V. Raimbault [82]
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FIGURE 1.15 — Banc de mesure et véhicule de test réalisés par H. Tarbague [83]
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et le systeme d’interrogation et I'utilisation des cellules microfluidiques ont évolué au sein
de I'équipe. La version utilisée pour ces travaux est présentée sur la figure 1.16.

Cellule microfluidique
pour dropcasting

Capteur

“4— Cale de maintien inférieure

FI1GURE 1.16 — Véhicule de test utilisé durant la thése

Dans une configuration avec une puce microfluidique permettant un isolement de la
chambre d’analyse vis-a-vis des IDTs, nous limitons notre mesure aux effets du liquide sur
le chemin de propagation. Cette configuration oscillateur ne permet pas d’avoir une me-
sure des différents mécanismes d’interaction sur notre systeme en ligne a retard, puisque
la seule information obtenue est la fréquence de résonance de 'oscillateur. Cette fréquence
de résonance répond a la condition de Barkhausen. Cet état de fait démontre tout I'intérét
a s’orienter vers l'utilisation d’un systeme d’interrogation de ’ensemble des parametres S
de notre ligne a retard. Cette solution, via l'utilisation d’un analyseur de réseau vecto-
riel (VNA), offre 'avantage de pouvoir observer en mode dynamique 1’évolution de 1’en-
semble des parametres S et permet ainsi de dépasser les limitations liées a la configuration
oscillateur. Cet avantage pousse l'intérét des chercheurs a s’orienter vers des techniques
d’interrogation de type « boucle ouverte » [23], [84].
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1.5 Conclusion du chapitre

Ce chapitre nous a permis d’expliciter les différents enjeux et points problématiques du
développement d’un capteur a ondes de Love, notamment pour des applications en milieu
liquide. Nous avons pu remarquer que I'optimisation du capteur nécessite une phase de mo-
délisation, 'utilisation d’une couche sensible, et de protocoles expérimentaux appropriés.
La modélisation des capteurs a ondes de Love avec une approche purement analytique reste
limitée, tandis que I'utilisation de la méthode des éléments finis tend a gagner de l'intérét.
L’utilisation de couches sensibles a fait 1’objet de tres nombreux travaux, portant majo-
ritairement sur les propriétés physico-chimiques ou mécaniques des matériaux utilisés. En
revanche, nous avons montré que l'intérét des couches microstructurées reste un domaine
relativement peu exploré, en particulier pour des milieux liquides. Cet état de fait justifie
notre intérét pour les couches mésoporeuses d’oxyde de titane, qui sont relativement inertes
d’un point de vue chimique, mais possédent des propriétés poreuses tres intéressantes. De
plus, ces couches ont déja permis un gain en sensibilité en milieux gazeux, et ne semblent
pas se dégrader en milieu liquide.

Enfin, nous avons retracé I’évolution des systeémes d’interrogation et des protocoles
de mesures utilisés par le laboratoire IMS. Nous avons remarqué que l'instrumentation
du capteur en configuration « boucle ouverte » (mesures au VNA), permet d’obtenir une
signature plus riche qu’'une configuration de type oscillateur. Un objectif secondaire de notre
travail sera donc de proposer un nouveau protocole, compatible avec le milieu amazonien
et capable d’enrichir la signature du capteur. Aussi, nous choisirons I'analyseur de réseau
vectoriel comme instrumentation privilégiée.
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2.1 Synthese des mécanismes physiques constituant
la réponse d’un capteur a ondes de Love

En préalable au développement de ce chapitre, nous proposons de détailler le fonction-
nement d'un capteur a ondes de Love en configuration « ligne a retard ». Pour y parve-
nir, nous identifierons les différents mécanismes physiques qui constituent la réponse du
capteur lors de son interrogation. Ces mécanismes physiques constituent des « quantités
d’énergies » transitant dans la ligne a retard qui peuvent étre perturbées par le milieu de
détection et/ou la cible d’intérét et sont a l'origine de la sensibilité globale du capteur.
Ainsi nous pouvons identifier trois chemins de « conduction énergétique ».

Tout d’abord, chacun des IDTs du capteur est assimilable a un condensateur plan
inter-digité. Ainsi, le champ électrique contenu dans chacune des capacités associées est
le premier chemin de conduction d’énergie du capteur pouvant étre perturbé. Les conden-
sateurs plans interdigités sont des capteurs trés couramment utilisés pour des détections
chimiques ou biologiques en mesurant la variation de leur impédance électrique [85], [86].
Dans notre cas, I'impédance d'un IDT est modélisée par un schéma électrique équivalent
composé de la capacité statique d’entrée et d'une impédance de rayonnement liée a la géné-
ration de l'onde électro-acoustique. L'impédance de rayonnement dépend des parametres
mécaniques des matériaux supportant le transducteur. Ensuite, 'onde électro-acoustique
générée va se propager le long du chemin acoustique, en étant atténuée et retardée en fonc-
tion des parametres des matériaux et du milieu rencontrés. Nous identifions ce transfert
d’énergie électro-acoustique le long de la ligne a retard comme le second chemin de conduc-
tion énergétique et il constitue le principal moyen de détection (c.-a-d. la principale énergie
pouvant étre perturbée). Enfin, le couplage électromagnétique induit entre les deux capaci-
tés électriques des IDTs séparées par le milieu constituant le capteur (dont principalement
le chemin acoustique) et son environnement (le milieu liquide pour nos applications) gé-
nerent un troisieme chemin de conduction d’énergie au sein capteur. Le schéma de la figure
2.1 synthétise ces trois transferts d’énergies au sein du dispositif a ondes de Love.

La figure 2.2 précise le bilan d’énergie global dii aux mécanismes présentés a la figure
2.1 et son influence sur les parametres S du capteur. Le parametre Sy; (I'impédance d'un
IDT, et plus particulierement de 'IDT d’entrée) est sensible aux parameétres électriques du
liquide, mais également aux parametres mécaniques autour de la fréquence de transduc-
tion f,. (dus & 'impédance de rayonnement). La perturbation du parametre S;; impacte
I’énergie transférée entre les IDTs d’entrée et de sortie et donc modifie le parametre So;.
Les deux chemins de transferts d’énergies vers la sortie : le couplage électromagnétique et
I’onde électro-acoustique, sont perturbés par les propriétés diélectriques et acoustiques du
milieu et par le mécanisme de détection. Ces énergies de transit, recombinées au niveau du
transducteur de sortie, sont ainsi mesurables en déterminant le parametre Sy, du capteur.
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Pout

FIGURE 2.1 — Représentation des transferts d’énergies électromagnétiques et mécaniques
existants dans un capteur a ondes de Love. Couplage EM (couplage électromagnétique),
capacitance (impédance).
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FIGURE 2.2 — Diagramme de transfert d’énergies (power Flow Chart) d’un capteur a ondes
de Love
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L’utilisation de techniques d’analyses plus fines peut permettre d’appréhender plus en
détail les résultats. En effet, le temps de transit de l'onde électro-acoustique entre les
IDTs d’entrée et de sortie est habituellement de 'ordre de quelques microsecondes pour
nos capteurs, contrairement au temps d’établissement du couplage électromagnétique de
Ientrée vers la sortie qui est quasiment instantané. Cette différence signifie que ces énergies
sont séparables dans le temps en utilisant des méthodes de filtrages numériques permettant
d’isoler et d’identifier chacune des énergies de transit comme le montre la figure 2.3.

param. meca.

param.
—|dielect. i param. méca
_—| A A tﬁ '
) J ) “ﬁ’ E ™
param. :
dielect. Couplage EM '‘Onde Acoust.
fr+ A F 0 T T+ AT
Fréquence Temps E
param. méca.
- param.
53 | dielect. —
= 9w
N
Fréquence ' ' " f+AR f

Fréquence

FIGURE 2.3 — Parametres physiques d’un liquide influencant la réponse énergétique en
transmission (Ss;) du capteur a ondes de Love. Décomposition de la signature temporelle

de la ligne a retard.

2.2 Parametres de conception influencant la réponse
du capteur a ondes de Love

2.2.1 Effet de la géométrie du transducteur sur la réponse du

capteur

Les doigts métalliques des IDTs sont déposés directement sur la surface du substrat
piézoélectrique de quartz de coupe AT. Une couche guidante d’oxyde de silicium est dé-
posée par PECVD (Plasma-Enhanced Chemical Vapor Deposition) sur les transducteurs
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et des pads sont libérés pour permettre 'acces électrique du capteur. Afin de garantir une
adhérence optimale entre les matériaux, les métallisations des IDTs sont composées de trois
couches d’épaisseurs différentes : un premier « flash » de titane sur environ 30 nm, puis une
couche d’or assurant une bonne conductivité électrique, sur environ 100 nm d’épaisseur,
puis de nouveau un « flash » de 10 nm de titane pour garantir une bonne adhérence du
S104 sur les IDTs. Pour générer une onde acoustique, une différence de potentiel est obli-
gatoire toutes les demi-longueurs d’onde. Ainsi, deux doigts sont nécessaires pour générer
cette tension, avec une distance physique d’une demi-longueur d’onde.

Néanmoins, cette périodicité a deux doigts maximise les réflexions acoustiques causées
par la différence des propriétés mécaniques (impédance acoustique) entre la métallisation et
la couche guidante, tel que présenté a la figure 2.4a. Aussi, I'utilisation de doigts doublés (cf.
figure 2.4b) permet de limiter ces effets de réflexions causés par le transducteur. L’utilisation
de doigts de type SPUDTs (Single Phase UniDirectional Transducer) comme le montre la
figure 2.4c), met a profit les phénomenes de réflexions afin de contraindre la propagation de
I'onde dans un seul sens, plutét que d’avoir une génération de chaque coté du transducteur.

Réflexion acoustique Réflexion acoustique

! o, A
Maximisée a - Maximisée a "
4

\1

. Propagation dans un seul sens
Propagation dans les deux sens Propagation dans les deux sens

a. doigts simples b. doigts doublés c. SPUDTs

FI1GURE 2.4 — Configurations possibles de doigts interdigités

La longueur d’onde est donc fixée par la périodicité spatiale introduite par la répétition
des doigts inter-digités. La vitesse de 'onde acoustique étant fixée par les matériaux, la
longueur d’onde est donc directement proportionnelle a la fréquence f, du minimum de
pertes d’insertions. La finesse des géométries réalisées étant tres bien controlée par les
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technologies de dépots et masquages, une tres faible variabilité en ressort pour des largeurs
de doigts de l'ordre du micrometre. Aussi, il fut décidé par le laboratoire IMS d’utiliser
des dispositifs a ondes de Love ayant une longueur d’onde de 40 pum, soit des doigts d’une
largeur de 5 pm dans une structure double doigts.

La répétition de N doigts correspond a N sources ultrasonores, et fixe donc le coefficient
de qualité. Le spectre ainsi généré peut étre modélisé par I’équation suivante :

sin(N - 27 (f — fr)/fr)>2
N - 27T(f - fr)/f'r

Sy — 4. ( (2.1)

avec :

— N : nombre de doigts (ou de paire de doigts)
— f» : fréquence de résonance, située au centre du sinus cardinal au carré
— f : fréquence

— A : coefficient de pertes d’insertion

L’onde générée par le transducteur d’entrée est réfléchie par le transducteur de sortie.
Cette énergie acoustique va également revenir sur le transducteur d’entrée, pour éventuel-
lement étre encore réfléchie avant de rejoindre les IDTs de sortie. Ce phénomene est appelé
triple transit écho (TTE!) et vient perturber la propagation directe de 1'onde acoustique
et donc le spectre, tel que schématisé a la figure 2.5.
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FIGURE 2.5 — Triple transit d’'une onde acoustique, effet sur le spectre en fréquence [1]

1. Triple Transit Echo
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Ces réflexions peuvent cependant étre utilisées comme avantage. En effet, des métal-
lisations posées avant le transducteur d’entrée et apres le transducteur de sortie peuvent
également servir a générer des réflexions constructives et ainsi détourner l'utilisation de
la ligne a retard en résonateur, améliorant ainsi le coefficient de qualité. Ces différentes
géométries changent légerement la répartition de ’'énergie électrique et donc vont changer
I'impédance présentée par les transducteurs.

La longueur d’ouverture des doigts influence directement la diffraction de 'onde acous-
tique comme présenté dans la figure 2.6. Une plus grande ouverture permettra a l'onde
d’étre plus directive et donc limitera les pertes introduites par la non-récupération par le
transducteur de sortie de I'énergie diffractée.

ﬁJ %

a b

FIGURE 2.6 — Effet de 'ouverture des IDTs sur la directivité [1]

Une ouverture plus importante des doigts permet une répartition plus importante de
la surface d’énergie et augmente donc de facon considérable la capacité électrique présen-
tée par le transducteur, augmentant également la sensibilité du capteur a des variations
diélectriques des matériaux ou bien du milieu.

smmBr

|52

4 Frequency

a. Apodisation des IDTs b. Spectre apres apodisation

FIGURE 2.7 — Effet de apodisation des IDTs sur le spectre [1]
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Des techniques d’apodisation de I'ouverture existent et permettent de controler la forme
du spectre afin d’obtenir des gabarits plus proches du carré, (cf. figure 2.7). Néanmoins,
ces techniques limitent la distance entre les deux transducteurs, puisqu’une apodisation
va engendrer un phénomene de diffraction de 'onde, qui ne va plus seulement se propa-
ger vers le transducteur de sortie, mais également vers les bords latéraux, tel que nous
pouvons l'observer a la figure 2.6. Or, le niveau minimal de détection du transducteur en
fonctionnement « capteur », dépend de cette longueur critique du chemin acoustique. En
effet, pour une perturbation donnée, une longueur plus importante du chemin acoustique
permet une augmentation de 'atténuation du signal et un retard plus important de I'onde
acoustique. Aussi, cette technique d’apodisation n’est pas utilisable pour les capteurs a
ondes de surface.

La géométrie utilisée par le laboratoire IMS et pour ces travaux de these est présentée
a la figure 2.8. Avec une longueur d’onde de 40um et pour 88 doigts doublés, la fréquence
est centrée a 130 MHz en SSBW (sans couche guidante) avec un coefficient de qualité
d’environ 87.

Quartz pour A =
40pm

a = l.4mm a,=1.352 mm + 2.28 mm

=3.632 mm

LS5mmY @ <—tFormm>1 ' ¢=0.4mm

b=15mnp:

=40
1.6 mn

1647, +2%d = 6.570 mm

(2% )+ h)=10.16 mm
*j+h+a+a)=20224mm

X, =24224 mm

FIGURE 2.8 — Géométrie des capteurs utilisés et réalisés par le laboratoire IMS et le LAAS
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2.2.2 Effet de la couche guidante sur la réponse du capteur

De toutes les composantes du capteur a ondes de Love, la couche guidante est la partie
la moins bien controlée et pourtant la plus critique. En effet, les technologies de dépdts
planaires garantissent des géométries de transducteurs extrémement bien maitrisées. Pour
autant, les techniques de dépots en couches minces restent sujettes a de nombreuses varia-
tions.

Comme présenté dans le chapitre 1, la couche guidante modifie le mode de 'onde SSBW
du quartz en une onde de Love par couplage acoustique. Le couplage mécanique entre
ces deux couches nécessite une vitesse d’onde acoustique de volume TH plus importante
dans le quartz que dans la couche guidante. Or, une couche guidante d’oxyde de silicium
amorphe permet a la fois une adhérence optimale avec le quartz (qui est du SiO; cristallin),
mais aussi un bon couplage mécanique, puisque la vitesse de I'onde de volume TH est de
I'ordre de 3500 m.s~! dans le SiOy amorphe alors qu’il est de I'ordre de 5100 m.s~! dans le
quartz en coupe AT. Plusieurs matériaux et procédés sont utilisés pour réaliser des couches
guidantes. Le matériau le plus utilisé est le S2O5 en couche mince, réalisé par des procédés
de croissances ou de dépdts [41], [44], [87].

Les équations de dispersions développées par C. Zimmermann [59] permettent une pre-
miere approximation de la célérité de I'onde de Love piégée dans une couche guidante de
S10,. Le couplage de 'onde acoustique est limité par son épaisseur. En effet, cette épais-
seur conditionne I'apparition de modes supérieurs, mais également le maximum d’énergie
disponible a la surface libre du SiO,. Ainsi, I’énergie accessible au milieu de détection est
maximisée et par conséquent permet un optimum de la sensibilité du capteur.

125 - mode #
——10

120 - —_—1
= 2

115 -

110 -

105 -

fr (MHz)

100 -

0 20 40 60 80 100 120 140 160
Epaisseur de couche guidante Hg (um)

FIGURE 2.9 — Fréquence de résonance d’un capteur a ondes de Love en fonction de I’épais-
seur de couche guidante (courbes adaptées de [59]) a longueur d’onde fixe (40um)
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La figure 2.9 présente I’évolution de la fréquence de résonance du capteur a longueur
d’onde fixe (40um), en fonction de 'épaisseur de la couche guidante de SiOy (Hgr? en
um), calculée avec les équations analytiques développées par C. Zimmerman [59]. Il peut

étre noté que les modes secondaires n’apparaissent qu’a partir d’une épaisseur de couche
guidante de 20pum, bien au-dessus des capacités de dépot par PECVD.

Nous constatons que I'augmentation de I’épaisseur de la couche guidante diminue la
célérité de l'onde et donc la fréquence de résonance f, du capteur. La fréquence de nos
dispositifs est ainsi bornée entre 130 MHz et 85 MHz, soit respectivement la fréquence de
I'onde TH dans le quartz et celle de la couche guidante de Si0,. En étudiant la dérivée
de cette fréquence par rapport a I’épaisseur de la couche guidante, nous pouvons obtenir
la sensibilité du capteur a des variations de parametres mécaniques, d’ou 'existence d’une
épaisseur optimale en sensibilité. Ici, comme le montre la figure 2.10, la sensibilité optimale
semble étre atteinte a environ 6.1um d’épaisseur de Si0s, ce qui conduit a une fréquence
optimale d’environ 115 MHz.
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Epaisseur de couche guidante Hg (um)

FIGURE 2.10 — Variation de la fréquence de résonance en fonction de 1’épaisseur de couche
guidante a longueur d’onde fixe (40um)

Les caractéristiques de la couche guidante modifient également la capacité présentée
par le transducteur. En effet, une épaisseur importante de couche guidante a pour effet
d’augmenter la valeur de la capacité. Cependant, a notre connaissance, il n’existe pas de
modele analytique correspondant a notre cas qui pourrait étre utilisé.

La figure 2.11a et la figure 2.11b présentent respectivement des résultats de mesures
expérimentales de la fréquence de résonance f, et de la capacité en basse fréquence pour
plusieurs capteurs présentant des épaisseurs de couches guidantes différentes. La dispersion
des mesures que nous observons, notamment pour la capacité d’un transducteur, peut avoir

2. Guiding Layer Height - Epaisseur de couche guidante



38 Chapitre 2. Caractérisation du capteur

118 -
9.2-

116 -

114 -

112 -

fr (MHz)
L)
Capacité (pF)

110 - °
L
40 45 5.0 55 6.0 alo 45 5.0 5.5 6.0
Epaisseur de couche guidante Hg (um) Epaisseur de couche guidante Hg, (um)
a. Fréquence de résonance mesurée b. Capacité présentée

FIGURE 2.11 — Fréquence de résonance et capacité mesurées en fonction de I’épaisseur de
couche guidante pour les capteurs a ondes de Love utilisés durant nos travaux de these

plusieurs origines, dont la mesure en elle-méme. Néanmoins, un facteur important peut
étre la dispersion technologique, notamment de 1’épaisseur de la couche guidante. Afin de
supprimer ces effets, nous pourrions mesurer une épaisseur de couche moyenne sur chaque
capteur, mais une méthode encore plus simple consiste a utiliser la fréquence de résonance
comme indicateur direct de I’épaisseur de la couche guidante et ainsi obtenir la figure 2.12.
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Capacité (pF)
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8.2 -
8'0— 1 1 1 1 1
110 112 114 116 118
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FIGURE 2.12 — Capacité en basse fréquence présentée par le capteur en fonction de sa
fréquence de résonance f,
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2.2.3 Effet de la couche sensible sur la réponse du capteur

La couche sensible a pour fonction premiere d’optimiser la sensibilité ou la sélectivité du
capteur. Une maniere d’accroitre la sensibilité consiste a favoriser le couplage acoustique
de I'onde au sein de la couche sensible. Ainsi I’énergie mécanique piégée a la surface du
capteur est plus importante, ce qui augmente les interactions de 'onde avec le milieu ou
s’opere la détection.

frequency frequency frequency frequency

' i E ; : Couche sensible é '
Siy ; Couche sensive s, 3 S g (cs) S22 |
: R z | z

- Jr T

vy v,
: o CS/Si0, i : x CS/Si0, }
i f x CS/Si0,/Quartz /Quartz  f. x CS/Si0,/Quartz i i fr x5i0,/Quartz /Quartz :  fr xSi0;/Quartz
a b

F1GURE 2.13 — Configurations possibles de la position des couches sensibles

Le positionnement de la couche sensible sur la ligne a retard modifie les caractéristiques
de la réponse du capteur a ondes de Love. En effet, si la couche sensible est déposée sur
I’ensemble de la ligne a retard incluant les IDTs d’émission et de réception, ainsi que le
chemin de propagation (cf. figure 2.13a), alors la célérité de 'onde générée dépendra du
couplage mécanique de la tri-couche quartz-SiOs-couche sensible. Dans cette configuration,
la fréquence de résonance f, sera substantiellement modifiée en fonction des interactions
entre la couche sensible et le milieu de détection, comme les vitesses de phase et ampli-
tude de 'onde qui se propage. Dans une seconde configuration, pour des transducteurs de
type bicouche quartz-SiOs, lorsque la couche sensible n’est déposée que sur le chemin de
propagation (cf. figure 2.13b), 'onde subit un changement de vitesse de phase et d’ampli-
tude dit & un couplage acoustique de I'onde avec la couche sensible lors de sa propagation,
I'onde est donc retardée. La fréquence de résonance du capteur n’est pas impactée dans
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cette configuration dans le cas d’un systéme monomode, pour lequel les phénomenes de
couplage avec la couche sensible ne changent pas le mode de 'onde acoustique, ce qui est le
cas de nos travaux. Cependant, dans le cas de dépots expérimentaux de couches sensibles,
les effets du protocole et des contraintes mécaniques exercées sur la surface du capteur
peuvent également modifier la fréquence de résonance.

Pour certaines applications, il peut étre intéressant de choisir la seconde configuration
(couche sensible entre les IDTSs) quand le besoin en sensibilité n’est pas rédhibitoire, pour
avoir un capteur « multiparametres ». En effet, la sensibilité fréquentielle des IDTs, sans
couche sensible, au niveau de la génération de 'onde pourrait étre directement comparée
a des changements de phase causés par des variations de vitesse dues a la propagation de
I'onde le long du chemin acoustique recouvert de la couche sensible. Ainsi, plusieurs para-
metres, avec et sans couche sensible, peuvent étre mesurés par un seul capteur en utilisant
une instrumentation en boucle ouverte permettant d’observer chaque facteur séparément.

2.3 Réponse du capteur a des changements de tem-
pérature
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FIGURE 2.14 — Vitesse de phase de 'onde TH et sensibilité thermique du quartz en fonction
de 'angle © de la coupe cristallographique
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Une premiere application simple de caractérisation du capteur est la mesure de sa
sensibilité thermique. Il s’agit d'un travail classique, trés bien documenté [58], [59], [88],
[89] mais qui reste un passage obligatoire a la caractérisation de tout capteur. A Taide des
équations développées par C. Zimmerman, des équations de Fahmy et al. modélisant la
rotation cristallographique du quartz [90] et aussi des travaux de R. Bechmann [91] nous
indiquant les coefficients de dilatation thermique des parameéetres mécaniques du quartz,
nous pouvons obtenir la figure 2.14 qui représente la vitesse de phase de 'onde TH en
fonction du second angle de rotation d’Euler (©), ainsi que la sensibilité relative du quartz
a une variation de température d’un degré Celsius.

La coupe AT du quartz, selon sa définition cristallographique, c’est-a-dire avec des
angles d’Euler précis (90°, 54.75°, 0°) permet d’atteindre un coefficient de sensibilité ther-
mique du quartz quasiment nul. Cependant, la coupe cristallographique utilisée usuellement
pour la génération d'une onde de Love et exploitée dans nos travaux, permet d’atteindre
le maximum de vitesse de phase de 'onde de volume TH, mais n’est pas compensée en
température. Il s’agit de la coupe (90°, 58.5°, 0°) qui est la plus répandue sur le marché.

L’utilisation du Si70y en tant que couche guidante prend davantage de sens pour la
mise en oeuvre de nos capteurs. En effet, ce matériau possede une variation positive de
son parametre de cisaillement en fonction de I'augmentation de la température [92]. Selon
C. Zimmermann et al, son utilisation comme couche guidante de 4 pum d’épaisseur sur un
substrat de quartz de coupe cristallographique AT (90°, 58.5°, 0°) permet d’obtenir un
capteur a ondes de Love thermo-compensé [59].

2.3.1 Méthode de mesure, matériels et capteurs utilisés

Pour nos expérimentations, les mesures ont été effectuées a 'aide d’'un VNA Copper
Mountain Planar 304/1 et d’un véhicule de test congu et réalisé par 'IMS et déja présenté a
la figure 1.16 du chapitre 1, page 25. Dans le cadre de nos tests en température, nous n’avons
pas utilisé de cellule microfluidique en PDMS. Les mesures ont nécessité vingt-trois capteurs
issus de cing lots issus de sessions de fabrications différentes (RUN technologiques).

Deux méthodes de mesure ont été expérimentées :

— La premiere méthode de mesure utilise une étuve, avec une montée en température
par paliers manuels de 5 °C, avec un temps de stabilisation de 15 minutes a chaque
palier. Ce temps de stabilisation s’avere suffisant pour garantir une bonne reproduc-
tibilité de nos mesures.

— La seconde méthode repose sur un systeéme réalisé par J.-L. Lachaud, inspiré des
travaux de Tarbague et al [83] et initialement congu pour réguler en température
le capteur a l'aide d'une résistance chauffante placée sous la ligne a retard en uti-
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lisant un capteur de température « PT100 ». Pour notre capteur a ondes de Love
de 500um d’épaisseur environ, la température imposée par la résistance chauffante
est tres rapidement répartie sur I’ensemble du dispositif. Ce second systéme permet
d’obtenir des résultats tres rapides, avec un temps de régulation thermique de 'ordre
de 5 minutes.

Les études comparatives n’ont pas permis de montrer de différences probantes entre les
deux méthodes sur la réponse en régime permanent du capteur, aussi leurs résultats sont
présentés sans distinction.
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FIGURE 2.15 — Spectre fréquentiel de la réponse en transmission du capteur (Sg;) en
fonction de la température

La figure 2.15 présente le spectre de la réponse en transmission (Ss;) du capteur pour
deux températures a 30 °C et 60 °C. Nous pouvons observer que les réponses sont tres
bruitées. Deux origines sont probablement a la source de ces perturbations. Tout d’abord,
de multiples réflexions de 'onde acoustique viennent se superposer au signal de propaga-
tion Sy initial. Ces réflexions sont produites par les IDTs (Triple transit et multiples) et
par les bords du capteur. Ensuite, le niveau de bruit du milieu environnant produit par un
couplage électromagnétique entre I'entrée et la sortie du capteur. Afin de mieux appréhen-
der ces sources de perturbations, I'observation de la transmission d’énergie entre les IDTs
d’émission et de réception dans le domaine temporel pourrait permettre d’identifier, voire
d’isoler les pics de transmission d’énergie.

La figure 2.16 présente le spectre temporel du parametre Sy; obtenu apres une trans-
formée de Fourier inverse du spectre fréquentiel S;;. Nous pouvons observer que plusieurs
pics sont facilement identifiables compte tenu de la vitesse de propagation des ondes mé-
caniques et électromagnétiques, mais aussi de la configuration géométrique du capteur.
Alinsi, nous pouvons distinguer I’énergie associée au couplage électromagnétique autour de
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FIGURE 2.16 — Spectre de la réponse en transmission (S3;) du capteur dans le domaine
temporel (I FFT du parametre Sy fréquentiel)

t = 0s. L’énergie de I'onde acoustique principale arrive a partir de 2 us, puis les réflexions
de triple transit a partir de 6 us.

Aussi, un moyen simple de supprimer les contributions identifiées comme du bruit,
consiste a utiliser une bande passante pertinente sur les fréquences intermédiaires (IF
bandwidth) configurable au VNA. Cependant, cette méthode ne permet pas de supprimer
le couplage électro-magnétique, pourtant responsable de la majorité du bruit et réduit la
stabilité des mesures en limitant le temps d’établissement de I'onde regue par le VNA. Pour
ne pas tenir compte du bruit associé au couplage électromagnétique, le filtrage temporel
(Time-Gating) est une méthode simple, qui revient a ne garder le spectre temporel que
sur une plage déterminée. Pour notre application, le seul signal utile au sens acoustique,
est compris entre 1.25 et 3.5 ps, aussi nous supprimons tous les signaux en dehors de ces
bornes. De nouvelles méthodes utilisant des techniques de filtrage plus avancées, telles que
des filtres de type Tukey ou Blackman, sont actuellement en cours de développement, mais
restent a améliorer.

La figure 2.17 correspond au spectre fréquentiel du parametre Ss; aprés correction
numérique par Time-Gating. Le signal apres filtrage devient compléetement assimilable a
un sinus cardinal au carré tel que nous pouvons l'observer dans la littérature. C’est a
partir de ce signal corrigé que les analyses de nos expérimentations seront effectuées pour
la réponse en transmission (S2;) du capteur.

Ainsi, On obtient numériquement la fréquence f,. et 'atténuation minimale du module
du parametre S; ou Sio a cette fréquence, et le module des parametres Si; et Sao. La
mesure de la phase est obtenue apres avoir d’abord cherché une fréquence permettant
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FIGURE 2.17 — Spectre fréquentiel de la réponse en transmission du capteur (Sp;) en
fonction de la température apres filtrage temporel (Time Gating)

d’obtenir une phase de 0 degrés sur le parametre Sy; ou Sio de la mesure de référence
dans l'air. L’ensemble des mesures de la phase sont ensuite réalisée a cette fréquence. La
fréquence de référence de phase permet d’éviter les sauts de phases qui nuiraient a la
lecture des résultats et permet également une bonne précision lors des comparaisons entre
plusieurs mesures. La différence entre les mesures de la référence et de la solution test est
ensuite calculée. Puis nous réitérons cette méthode de mesure a un autre capteur ou une
nouvelle solution. La méthode décrite ci-dessus est schématisé sur la figure 2.18.

2.3.2 Réponse du capteur a ondes de Love en fonction de la
température

Les figures 2.19a et 2.19b présentent respectivement les résultats de variations relatives
de fréquence de résonance et de phase du capteur en fonction de la température, avec la
réponse a 30 °C comme référence. Pour représenter les différents capteurs, nous faisons le
choix de les classer en fonction de leur fréquence de résonance (& température ambiante)
comme étant représentative de I'épaisseur « moyenne » de leur couche guidante. Ainsi,
nous obtenons un classement plus représentatif de la réalité des dispositifs. En effet, nous
avons remarqué que des capteurs issus d’'un méme lot (donc avec une épaisseur de couche
guidante supposée similaire) ne présentaient pas la méme réponse.

Les résultats obtenus indiquent une variation linéaire de la fréquence de résonance et
de la phase en fonction de la température sur la plage observée, de 30 a 60 °C. Nous
observons que le coefficient directeur de ces droites semble dépendre de la fréquence de
résonance et donc de I’épaisseur effective de couche guidante. La dispersion de mesure est
considérablement plus importante pour la fréquence de résonance, explicable par le faible
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coeflicient de qualité du capteur. La mesure de la phase est tres reproductible. Aucun effet
probant n’a pu étre relevé sur les modules de la réponse en réflexion (S1; ou Ssg), aussi ces
résultats ne sont pas présentés. L’absence probante de variation du module du parametre
S11 de la ligne a retard en fonction de la température peut suggérer que la température
agit principalement sur la réponse mécanique du capteur.
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FIGURE 2.20 — Réponse en transmission des capteurs a trois températures différentes

Les figures 2.20a et 2.20b présentent les variations de la fréquence de résonance et de la
phase des 23 capteurs pour 3 températures différentes. Chaque point représente une mesure.
Les lignes continues correspondent a une régression linéaire et la surface en transparence
a 'intervalle de confiance & 95%. Les résultats semblent indiquer un zéro de sensibilité en
température pour les capteurs ayant une fréquence centrale autour de 116.5 MHz, soit une
épaisseur de couche guidante d’environ 4 gm. De nouveau, les mesures sont reproductibles,
avec cependant une précision plus importante pour la mesure de la phase.

Afin d’aller plus loin dans I'exploitation de nos mesures, nous proposons de comparer
les phénomenes acoustiques (variation de fréquence) et les phénomenes électro-acoustiques
(variation de phase). Pour cela, nous comparons la variation de phase directement mesurée
au VNA au calcul d’'un déphasage équivalent en utilisant la fréquence de résonance du
capteur selon I’équation (2.2).

Aarg(Sy) = 360 - LAP - o= ey (2.2)

Jrves
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Avec LAP la distance parcourue par 'onde acoustique, en nombre de longueurs d’onde,
soit ici 208.25.
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FIGURE 2.21 — Variation de phase mesurée et de phase recalculée avec la différence relative
de fréquence de résonance pour 3 températures différentes. La fréquence de résonance de
référence (f,,.,) est déterminée pour la réponse du capteur a 30 °C

La figure 2.21 présente avec des points la phase recalculée avec la fréquence de résonance
(donc sensible uniquement aux perturbations des parametres mécaniques du capteur) et
la régression linéaire obtenue par les variations de phase mesurées (donc sensible aux pa-
rametres électro-acoustiques du capteur). Les résultats, trés similaires, semblent confirmer
I’hypotheése que la variation de température perturbe uniquement les parametres méca-
niques du capteur.

2.3.3 Conclusion sur les caractérisations en sensibilité thermique

Cette section a permis de vérifier la sensibilité thermique du capteur tout en validant
I'utilisation du banc de mesure associé. Le capteur utilisé est tres peu sensible en tempé-
rature comme déja démontré, avec dans le pire cas une sensibilité d’environ 1 degré de
phase par °C. Néanmoins, cette thermo-compensation pourrait étre compromise avec une
couche sensible, qui, selon sa propre sensibilité en température, peut modifier la vitesse
de I'onde acoustique. De plus, si le capteur est compensé en température dans 'air, le
liquide et ses proprié¢tés mécaniques perturberont la propagation de I'onde selon sa propre
sensibilité a la température. Aussi, il pourrait étre intéressant de rechercher une épaisseur
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de couche guidante permettant une thermo-compensation en milieu liquide ou avec une
couche sensible.

Une désensibilisation thermique est rarement parfaite et le milieu de détection joue un
role important sur la réponse du capteur. Les especes biologiques auront également des
comportements différents en fonction de la température. Une solution pourrait consister
a mesurer I’ensemble de ces parametres pouvant perturber la détection, (en incluant par
exemple, un nombre plus important de capteurs), puis a décorréler chacun des effets par
des caractérisations expérimentales et des simulations théoriques. L’utilisation d’une cellule
PDMS protégeant les transducteurs du liquide permettrait, en théorie, de mesurer a la fois
les variations de température par la fréquence de résonance (Sy; et Sgo) ainsi que les
atténuations et le déphasage des parametres transitifs (Ss;) dans le cas d’une détection
biochimique dans un liquide.

Ces premieéres expérimentations thermiques nous ont permis de mieux appréhender les
difficultés accompagnant I'utilisation des capteurs a ondes de Love dans une optique d’enri-
chissement de leurs réponses. Toutefois, dans le cadre de nos travaux, les expérimentations
en milieu liquide doivent, dans la mesure du possible, étre réalisées dans un environnement
tres controlé, autant en température qu’en pression et humidité.

2.4 Réponse du capteur a ondes de Love en milieu
liquide

2.4.1 Mise en ceuvre expérimentale

Pour nos expérimentations en milieu liquide, le banc de mesure est identique a celui ex-
ploité pour la caractérisation thermique du capteur. Nous rajoutons cependant une cellule
microfluidique en PDMS permettant d’effectuer une injection de liquide en drop-casting
par micropipette sur ’ensemble du dispositif, transducteurs inclus. La carte d’interfacage
ne possede pas de circuit d’adaptation d’impédance, ce qui permet d’utiliser un kit de
calibration applicable directement sur les pogopins de connexions et permettant la mesure
de I'impédance présentée par le capteur. Comme présenté a la section 2.3.1, I'utilisation de
I’ensemble de la réponse du capteur permet d’accroitre le nombre d’éléments mesurables,
voire leurs sensibilités, pour enrichir la signature de notre dispositif. L’utilisation du VNA
permet d’observer chaque parametre (S11, Sa1, S12, S22) pour chercher a décorréler les dif-
férents mécanismes mis en jeu. Dans le cadre de nos travaux, nous n’avons pas utilisé de
cellules microfluidiques permettant d’introduire les échantillons liquides en flux continu,
telles que V. Raimbault et H. Tarbague les ont développées et utilisées. En effet, 'expéri-
mentation des capteurs a ondes de Love en milieu Amazonien, telle que décrite dans [93]
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a montré que l'utilisation de micropipettes est trés robuste et permet des reproductibilités
suffisantes pour nos travaux.

Plusieurs mélanges aqueux a base d’éthanol, de glycérol, de PBS (solution de Tampon
phosphate salin) et de PEG600 (polyéthylene glycol 600), ont été utilisés afin d’obtenir des
variations a la fois de constantes diélectriques et de parametres mécaniques de liquides. Les
solutions utilisés dans ces travaux sont présentés en annexes A. L’ensemble des mesures est
réalisée en salle blanche, & une température ambiante constante (20 °C). La mesure de la
réponse du capteur a chaque échantillon est constituée de quatre « balayages » fréquentiels
successifs. Une premiere mesure est effectuée a l'air libre afin de servir de référence. Puis,
une seconde mesure est effectuée apres injection par micropipette de 150uL de solution sur
le capteur. Deux balayages sont réalisés pour chaque mesure. Le premier permet d’obtenir
une réponse en large bande, typiquement de 1 a 500 MHz, qui permet d’évaluer les com-
posantes des impédances d’entrée et de sortie du capteur. Le second balayage est centré
autour de la fréquence de résonance f,, avec un pas fréquentiel plus restreint. Cette me-
sure en bande réduite permet de caractériser I’onde électro-acous<ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>