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Introduction générale

La nature des matériaux que 'nomme est capabibdhrer et d'utiliser pour répondre
a ses besoins est un marqueur le I'époque dansllaguvit. Aujourd’hui, nous assistons a
une grande effervescence dans les milieux académagundustriel pour la création de
nouveaux matériaux en réponse a des besoins téEss.piEn particulier les matériaux
composites, dont la complexité et la fonctionnadibét de plus en plus grandes, suscitent un
grand intérét. Dans ce cadre, les progrés constints technologie dans le domaine du
chauffage micro-onde permettent d’entrevoir desliegjons dans le domaine du frittage
pour la réalisation de matériaux composites. Ailes, études portant sur la compréhension
des différentes interactions mises en jeu lors élabloration de pieces mécaniques par

frittage micro-onde de matériaux en poudre sonttdalite.

Bien que tres intéressante la technique de frittaigeo-onde souffre néanmoins pour
l'instant d’'un manque de contréle de la températtme effet, les systemes de mesure de
température actuellement disponibles sur le mareh@épondent pas suffisamment a ce
besoin. Aussi, une collaboration entre I'E.M.P.Aabfratoire Suisse spécialisé dans le
domaine de la science des matériaux et des tedajieslaurables) et I'.LE.M.N. (Institut
d’Electronique, de Micrélectronique et de Nanotextbgie) a donc été initialisée il y a
quelques années dans le but d’étudier la fais@lilitcontrble de température par radiomeétrie
micro-onde. Cette technique non-intrusive permeeféet d’accéder a la température interne
d’'un corps. Une premiere étude a été menée a liidedispositif radiométrique développé
au laboratoire qui a permis de valider la posséiti’'un suivi non-intrusif de la trajectoire
thermique (jusqu’a 300°C) de matériaux pulvérulestgaimis a un gradient inverse de
température. Ces premiers essais de suivis dempérature par radiométrie micro-onde
montrent que I'on peut obtenir des informations ppurraient s’avérer utiles pour le contréle

de la température interne.

Lors d'un frittage par micro-ondes l'interaction ten le matériau et le champ
électromagnétique se traduit d'un point de vue ostopique par le paramétre de permittivité
diélectrique. Ce paramétre va dépendre non seutetieela nature du matériau (composition
chimique, structure, taille des grains, arrangepaasité,...) mais également de la fréquence
micro-onde utilisée et de la température atteiatesde matériau. Notons que ce parameétre est

eégalement d’'une grande importance dans la mesueetdempérature radiométrique, il fixe le
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degré d’émissivité au sein du matériau et intetvem le champ de réception du capteur
radiométrique. Aussi, la connaissance de la pauibdtt diélectrigue des poudres et des
matériaux en cours de frittage permettrait en palir d’appréhender le processus du frittage
par une modélisation macroscopique multi-physidqdalheureusement, peu d’informations
sont actuellement disponibles a ce sujet. Pourtartpnnaissance de ce parametre présente
un grand intérét dans de nombreux secteurs indlss{fabrication de matériaux composites,
céramiques et polymeéres, industrie du verre,...)atiqulier pour la conception de matériaux
composites thermo-structuraux destinés a rempkr fdactions mécaniques a tres hautes
températures (500 a 2000°C) et qui peuvent étrenisoa d'importants gradients thermiques

dans le cas d’applications liées au secteur dgi@, de I'aéronautique et du spatial.

Dans ce travail, nous nous sommes intéressés ardatérisation hyperfréquence de
matériaux simples et de matériaux composites nompaotés réalisés a partir de mélanges
(sous forme de poudres micrométriques) de différennstituants de base conférant ainsi au
nouveau matériau des propriétés ou caractéristigudse posseéde pas habituellement. Une
attention particuliére est portée aux meélanges oom@apt un taux important de particules
métalliques pour la réalisation de piéces mécasigue micro-mécaniques par procédé de
frittage sous rayonnement micro-onde. Les étudesladgpermittivité diélectrique des
matériaux sous investigation sont réalisées arpdatcellules de mesure originales. Celles-ci
sont congcues a partir de structures de propagiige bande destinées en particulier a la

caractérisation de faibles volumes de matériaux.

Le document est organisé autour de trois chapifkis.de situer le contexte de ces
études, nous consacrons le premier a la présemtdiim état de l'art succinct dédié au
frittage micro-onde. Nous donnons ensuite quelqéssitats d’'une étude realisée lors de
'implantation du dispositif radiométrique, réalisgel'lEMN, sur un four de type industriel
installé sur le site de 'TEMPA en termes de sudesla température par radiométrie micro-
onde. Nous montrons en particulier que la trajeetdhermique obtenue par radiométrie
micro-onde dépend non seulement de la températeiie ratteinte au sein du matériau mais
aussi de son émissiviteé liée également a la pevitétt diélectrique. Afin de mieux
appréhender l'interaction des micro-ondes avecalare pulvérulente de ces matériaux, ce
chapitre se termine sur les premiers essais dermeésupermittivité diélectrique en utilisant
les méthodes disponibles au Laboratoire : mesurezkule coaxiale, mesures a distance en

utilisant une antenne directive, puis des meswresirs resonateur micro-ruban chargé. Nous
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montrons qu’a partir de ces méthodes il est diffici’obtenir une valeur de la permittivité
complexe des poudres testées sans ambiguité. dloast nécessaire de mettre au point une

méthode alternative. Celle-ci fait I'objet du sedatapitre du manuscrit.

Ainsi, dans le deuxiéme volet du mémoire, en répangette problématique, nous
proposons des cellules de mesure réalisées a gartignes microruban. Les avantages de
cette technique résident dans la possibilité deureesur une une large bande de fréquences,
la rapidité et la facilité de mise en ceuvre. Apmas description du principe général de la
méthode de caractérisation en ligne de transmisgi@veloppée, des simulations
électromagnétiques a l'aide du logiciel Ansoft-HF&8gh Frequency Structure Simulator)
sont décrites. Compte tenu des résultats trés esgeants obtenus en simulation, la poursuite
du projet est envisagée au travers de l'applicatien la méthode dans le domaine

expérimental.

Enfin, le dernier chapitre présente la descriptithn mode opératoire, les cellules
réalisées et le banc de mesure complet. Les résdikanombreuses campagnes de mesure sur
divers matériaux en poudre sont donnés. En padicuhous présentons les résultats de
caractérisations diélectriques de matériaux teks lguplexiglass mais aussi des matériaux
pulvérulents dans les bandes de fréquences : 30-MHZHz et 50 MHz - 18 GHz. Afin de
conforter nos résultats, nous avons égalemenséitiine autre technique de caractérisation
diélectrique basée sur une mesure sans contaclogpee dans notre groupe de recherche
(MITEC). La derniére partie de ce chapitre abomdalisabilité d’'une structure coplanaire

pour la caractérisation de poudres de taille natogué.

Ce travail permet de fournir la constante diélgciei de matériaux micro-structurés en
vue de I'établissement d’'une premiere base de agmngéi demande a étre enrichie pour
répondre au cahier des charges imposé par lesrgoestrs de matériaux composites. Au
terme de ce mémoire, nous dégageons les poinssdertette contribution a la caractérisation
hyperfréquence de matériaux composites et propadesiperspectives pour la poursuite de
ce passionnant projet de recherche.
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.1 Introduction

Depuis quelques années, les chercheurs et indssp@tent un vif intérét a la
compréhension des différentes interactions misegeenlors de I|'élaboration de pieces
mécaniques par frittage de matériaux en poudrehetchent surtout a déterminer les
parametres (composition, structure et procéde€) aprditionnent les propriétés et les
performances de ces matériaux. La qualité finalenel’ piece mécanique dépend de
I'ensemble des étapes qu’elle a subi : choix dedtiere premiere (qui se présente sous forme
pulvérulente), compression et mise en forme des-@é]l puis consolidation lors du frittage
(soudage des grains a haute température) avaapd'ate finition et de contréle. La qualité
des pieces dépend donc de nombreux parametréailidades grains, I'arrangement, le degré

de compaction et la température qui est détermanang du processus de frittage.

Le frittage est une technique de fabrication degsemécaniques consistant a chauffer
les poudres sans les mener jusqu'a la fusion. $agton de la chaleur, le matériau
pulvérulent qui constitue la piéce est transforrm@eun matériau compact. Le frittage est
couramment utilisé pour obtenir la densificationnai@tériaux céramiques et récemment dans
la métallurgie des poudres. Afin d’obtenir des maté& plus homogénes, avec moins
d’'impuretés tout en réduisant les codts, I'une dglelitions envisagées est le frittage par

micro-onde.

Dans ce premier chapitre, nous définissons touiatthle contexte de notre étude en
présentant les généralités sur la fabrication desep mécaniques par frittage. Dans une
deuxiéme partie, nous présentons les matieres @resnutilisées pour le frittage, puis les
matériaux utilisés dans le projet. La techniquédritiage par micro-ondes est ensuite abordée
ainsi que la problématique du contréle de tempégatknfin nous abordons les propriétés
diélectriques des matériaux pulvérulents ainsi des techniques de caractérisation

habituellement utilisées.
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|.2 Elaboration des pieces mécaniques par frittage

Quelle que soit I'application visée, le procédélabération reste sensiblement le

méme, avec 4 grandes étapes décrites par I'orgamige de ldaigure I-1 : la préparation et
I'activation des poudres, suivie par une étape @ ran forme, puis une étape de frittage et

enfin une étape de finition et de contréle.

Matiéres premiéres Liquide Ajouts chimiques
(eau)

l l l

Etape de préparation et d’activation des poudres
- par voie solide
- par voie chimique

l

Etape de mise en forme
- par pressage
- par coulage

|

Etape de frittage
- frittage conventionnel
- frittage non conventionnel

l

Etape de finition et contrble
- usinage, rectification (outils diamantes)
- vérification des dimensions et de la microstructure

Figure I-1 : Les 4 étapes principales d’élaboratiorde pieéces mécaniques par frittage.

par quelques mots.

© 2011 Tous droits réservés.
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|.2.1 Etapes de préparation et d’activation des paires

Les poudres utilisées pour le frittage doiventsfaitie certains critéres conditionnant
les propriétés finales du produit. Une poudre ielgedut étre décrite comme étant formée de
grains de petite taille, de forme réguliére, avee wépartition de taille trés étroite. Le
probleme principal concernant les matieres premideebase, sous forme de poudres, est la
difficulté d’évaluer les parametres fondamentaaxitisant la réactivité du matériau vis-a-vis
de ceux avec lesquels il est amené a réagir. binsthermique du matériau joue un role trés
important lors du frittage. La forme et la taillesdgrains dépendent a la fois de la nature
chimique des matériaux et de la méthode d’obtendiormilieu pulvérulent. Il existe deux

méthodes pour parvenir a la synthése des matiézasgres.

Le premier procédé est une préparation mécaniquevgia solide : les matieres
premiéeres de base sous forme pulvérulente (oxydelspnates, nitrates) sont mélangées puis
broyées afin de disperser les agglomérats de grdiant ensuite 'opération de chamottage
ou calcination qui consiste a faire subir au méapglvérulent un cycle thermique au cours
duquel va se former la phase cristalline rechercAdédssue du chamottage, le matériau de
base de la céramique est dispon[blaU 96].

Le second procédé est une préparation par voieighénElle regroupe un ensemble
de techniques de synthése dont I'idée consistearaefodes précipités ou des gels a partir
d’'une solution homogene contenant les cations @gspuis a calciner ces précipités pour
former la phase et la microstructure recherchéassDa majorité des cas, ces méthodes de
synthese permettent d’obtenir des poudres dontdeactéristiques (finesse, homogénéite,

frittabilité...) sont nettement supérieures a cetleenues par chamottapi¢AU 96].

Une fois les matiéres premiéeres synthétisées, oneelle phase de mélange et de
broyage est alors entreprise durant laquelle (eddibroyage) peuvent étre ajoutés des liants

qui favorisent 'agglomération des grains.

-11 -
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1.2.2 Etapes de mise en forme

Au cours de I'opération de mise en forme, on olbtierproduit de la compression dit
"comprimé", "piece a vert" ou "cru" qui est conséitdes particules de poudre enrobées ou
non d'un liant organique. La compression permatrager les grains du matériau les uns a
cOté des autres, de diminuer la porosité et deetomme tenue mécanique au produit avant le
frittage. Le produit est comprimé dans un moulepyafigure la forme définitive de la piéce a

réaliser.

Le choix de la techniqgue de mise en forme dépesdntiellement de la structure
géomeétrique de la piéce finale (taille, forme enptexité). Il y a plusieurs méthodes de mise
en forme d’une poudre, par exemple par coulageadookine, par extrusion, par calibrage ou

pressage.

La technique du coulage consiste a injecter unbadbiae contenant le moins d’eau
possible dans des moules en platre. Le coulageraoléspermet d’obtenir de grandes feuilles
de céramique d’épaisseur genéralement inférieureilimetre. Le procédé de mise en forme
par calibrage est une technigue de moulage tampeniize procédé permet de former des
pieces atteignant 400 a 500 mm de diamétre. L'sitruest utilisée pour la mise en forme de
pieces de section réguliere. Un piston force |l& gatravers une buse de sortie dont la forme

correspond au profil désif€AR 99].
Une autre technique de mise en forme est le presadgoid ou a chaud :

- le pressage uniaxidFigure 1-2 (a) : la compaction de la poudre dans une
matrice rigide est effectuée a l'aide d’'un pist@ios une direction privilégiée. Ce type de

pressage convient a des pieces de formes simples.

- le pressage isostatiquBigure I-2 (b)) : la compaction de la poudre insérée
dans un moule flexible est réalisée suivant tolgeglirections par l'intermédiaire d'un fluide
a base d'huile et d'eau. Ce type de pressage réisuf@rement adapté aux pieces de formes

complexes.

-12 -
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pistons fluide sous pression
isostatique
11 poudre
\ V' A///
- -
- D
11 ¥~ moule en
pistons élastomere
(a) Pressage uniaxial. (b) Pressage isostatique.

Figure I-2 : Deux types de pressage.

1.2.3 Etapes de frittage

Apres leur mise en forme, les compacts de poughiés€ a vert) doivent étre plus ou
moins densifiés suivant I'application désirée. Sbastion de la température, la troisieme
étape permet de transformer les compacts en unsemsalide, d’éliminer les liants
organiques d’'une part, et de densifier le matédautre part. Des liaisons chimiques se
forment alors entre les particules et les videspotes sont plus ou moins comblés. Les
températures appliquées sont généralement infégear la température de fusion du
constituant principal (entre 0,4 et 0,6 fois la pémature de fusion). Cependant, il existe
souvent un constituant mineur qui forme une phiagade, facilite la diffusion de la matiere

et accélere le frittage.

De nombreux parametres influent sur la qualitérdtage : la température, la pression
mais aussi la durée de I'opération, la granuloraéta morphologie des poudres, la présence

ou non d’'une phase liquide. Le frittafggt actuellement I'objet de nombreuses recherches.
[.2.3.1 Définition du frittage
Nous trouvons deux définitions du frittage :

» «Le frittage est un processus faisant évoluer ttement thermique un systeme
constitué de particules individuelles (ou un aggoaih poreux), avec ou sans pression

exercée, de sorte qu'au moins certaines des ptéprifs systeme (sinon toutes) soient

-13 -
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modifiées dans le sens d’'une réduction de I'énelibie globale du systeme. Cette
évolution entraine une diminution importante (simmamplete) de la porosité initiale.
Le processus suppose qu’au moins une phase salgte eonstamment pendant tout le
traitement thermique, de fagcon a conserver uneaioertstabilité de forme et de

dimension du systeme considéré. » Définition prépgsar M. CizerofCIZ 68]

> « Le frittage est la consolidation par action decttaleur d’'un agglomérat granulaire
plus ou moins compact, avec ou sans fusion d’'udeoplusieurs de ses constituants. »
Définition proposée lors d’'une série de conféremmesioncées en 1968 a I'Institut de
Céramique Francaise et a I'Ecole Nationale Supkzigie Céramique Industrielle de
Sevres

En résumé, le frittage permet de transformer unpcong de poudre (corps cru) en une

masse solide et cohérente sous I'effet de la tetyvér

La force motrice lors du frittage est la réductiénergie libre de surface du systeme
[GOU 03]. Ceci est obtenu par la réduction de l'aire defasas et des interfaces du compact

selon deux processus :

- la densification : remplacement des interfacessgdide au profit d’interfaces
solide-solide d’énergie libre inférieure (joints gieins). Cette soudure des grains conduit

a une augmentation de la cohésion du matériau, le'ésttage.

- le grossissement des grains : réduction de kizterdes joints de grains, c’est-
a-dire conversion d’'un grand nombre de petitesiquaels en un nombre plus faible de
grosses particules. Le grossissement des grainsbeu limité par l'ajout de dopants

appropriés génant le mouvement des joints.

Au cours du traitement thermique d’'un matériau pullent, ces deux meécanismes

peuvent se produire simultanément.

- 14 -
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OOO0
Chemin 1 OOOO Grossissemer

088,00
OO0 OQ\« |

Chemin 2 OOOO_ Frittagel
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o000

Figure 1-3 : Les différentes évolutions d’'une poude soumise a un traitement thermique.

La Figure 1-3 montre les deux évolutions possibles lors du dagef:
- Chemin 1 : les grains grossissent, se soudesa éénsifient.
- Chemin 2 : les grains se soudent, se densifiegriossissent.

La densification et le grossissement des grains fi€ayant la méme origine, sont
deux processus concurrents du point de vue debfédion d’'une piece. Il faut, dans la
mesure du possible, favoriser le chemin 2 au détndu premier puisque des grains
anormalement gros entrainent une diminution déd#&stance des piéces en agissant comme
des concentrateurs de contrainfe®©U 03, BER 05] Afin d'illustrer ces phénomenes, la
Figure I-4 donne un exemple de la structure d’une pastilludimne observée au cours d’'un
processus de frittad&RE 72].

[ -

_ _ 1700°C-1min 1700°C*2min 1700°C-6min _ o
Pastille avant frittage pPastille aprés frittage

Figure I-4 :  Evolution du processus de frittage d’me pastille d’alumine observée au
microscope.

1.2.3.2 Les différentes techniques de frittage

D’un point de vue physico-chimique, on distinguendéypes de frittaglBER 05]:

-15-
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- en phase solide : tous les constituants restééitad solide tout au long du frittage. La
densification passe par un changement de formegoess et le transport de matiere se

produit principalement par diffusion en phase snlid

- en phase liquide : il y a formation d'un liquidsqueux qui remplit plus ou moins
complétement les espaces poreux du compact initial. densification se produit
principalement par mise en solution et repréciitatiu solide, permettant un transport de

matiere rapide.

D'un point de vue technique, on distingue plusiguosédésle frittage :

- le frittage naturel durant lequel aucune conteagxterne n’est appliquée. Ce procédé
est simple mais nécessite des températures élepgegeuvent entrainer une croissance
granulaire importante pouvant a son tour empéckkmination totale de la porositRIC
98].

- le frittage sous charge ou pressage a chaud (btRxbssing]MOS 85] uniaxial en
matrice. Il permet d’obtenir des densités élevéphia basses températures, ce qui, combiné
avec la pression, prévient une croissance graeutaip importante. Mais il nécessite un

équipement lourd et la géométrie des échantillshfiraitée.

- le frittage a pressage isostatique a chaud (HiPostatic pressingROU 93]. Des
pressions de gaz élevées (jusqu'a 200 MPa) pemhetédiminer rapidement a relativement
basses températures la porosité fermée d'échastiicé frittés ou de fritter des comprimés
crus encapsulés dans une enveloppe étanche awexgaqu@rtz). Cela permet d’avoir une
croissance granulaire limitée, des densités éledasséchantillons de géométries complexes.
Mais cela nécessite un équipement trés lourd epde#seémes souvent liés a lI'encapsulation

peuvent se produire.

- le frittage-forgeagelVEN 87] ou le matériau est déformé uniaxialement sans
constriction latérale ce qui permet d’éliminer pes contraintes de cisaillement générées
certains gros défauts introduits lors du compact@gpendant un équipement lourd est
nécessaire et la géométrie des échantillons eiséém
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- le frittage a vitesse de retrait contr6lée (RC&ite controlled sintering)
[OBR 90, ALL 90]. Cette technique vise I'obtention d’'une microstowe et d’une densité
précises en contrblant la pression et la tempéraanrfonction de la vitesse de densification

instantanée.

- le frittage a chaud avec un champ électrique&(®&PS = Spark Plasma Sintering)
[ZHA 04]. Cette technique assez récente vise a l'obtentioneddensité élevée dans un
temps relativement court (5-10 minutes) grace a witesse de chauffage et de
refroidissement élevée et I'application de pressimnportantes (100-200 MPa). La rapidité
de frittage permet souvent de minimiser la croissamles grains et d’atteindre une densité
proche de 100%.

- le frittage par micro-ondef[SUT 89]. La spécificité de cette technique se traduit,
comme pour la méthode SPS, par des temps d’éladnoggnéralement trés courts, de 'ordre
de quelques minutes. Le frittage par micro-onde t pégalement conduire a des

microstructures particuliéres.

Les propriétés d’'une piéce mécanique sont forterdsd aux défauts microscopiques
tels que les pores (frittage incomplet, porosisdielle), les agglomérats (dus a la matiére
premiére ou au procédé de mise en forme) ou lewurggs chimiques (des matieres
premiéres ou dues aux procédés d’élaboration). MNagaux tentent d’éliminer ces
imperfections afin d’obtenir des matériaux plus logénes, avec moins d’'impuretés tout en
réduisant les codts. Dans cette optique le frittage micro-onde est I'une des solutions

envisagées.
|.2.4 Etapes de finition et controle

L'étape de finition et contrble entrant dans I'@edtion est essentiellement un
contréle de qualité de la piece. Pour évaluer seopnances, le produit subit des contrbles
dimensionnels et microstructuraux (taille de grastsucture des joints de grains, porosité)
ainsi qu’une détection des défauts éventuels (bgédeités, microfissures, impuretés...)
[GER 96].
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Pour devenir un composant mécanique ou électriguproduit doit encore subir de
nombreuses transformations spécifiques a chaque Less finitions comprendront par
exemple des opérations d’usinage ( par tonnelagegasser les angles, par rectification pour
malitriser des états de surface et des épaissansafers, par laser ou jet de sable), des poses
d’électrodes et de connexions, ( par trempage tyreirou sérigraphie suivie de cuisson, par
soudure électrique, soudure a la vague), des egeshzar des résines déposées par trempage

et polymérisation, des résines moulées|[lafeJ 96].
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1.3 Les matiéres premieres du frittage

1.3.1 Les matieres premieres

Le frittage est utilisé depuis une cinquantainendées par les céramistes, mais il n’est
pas spécifigue a la fabrication des céramiquesgstl de plus en plus utilisé par les
métallurgistes[EUD 94]. Les poudres sont caractérisées par leur composiimature
chimique, impuretés, défauts, ...), leurs propriétéssurface qui en découlent, la taille et la

forme des grains, la répartition granulométriqaerioportion d’agglomérats, ...

Les poudres industrielles peuvent étre des métarsgd des alliages, des non-métaux
ou des composés métalliques tels que les oxydéssotarbures ; le mélange comprend, en
outre, une faible proportion d’'un lubrifiant solid€oici quelques exemple, de matériaux

pulvérulents disponibles sur le marché :

- plastiqgue (Nylon, ABS, polycarbonate, Nylon corsip@ polystyrene). L'étude du

frittage de ces matériaux ne sera pas abordédelandre de cette these.
- métal (cuivre, fer, aluminium, or, acier...)
- céramique ( silice, quartz, verre de silice, aire, alumine, carbure de silicium...)

[.3.1.1 Les métaux

Les métaux sont en général des solides cristallarss les conditions normales de
température et de pression. lls ont toujours unbwerd'oxydation positif et ne forment donc
que des cations. La plupart du temps, les métank esdraits sous forme minérale plus ou
moins cristallisée dans leurs minerais et presqutirs combinés a un ou plusieurs autres
atomes. Dans [€ableau I-1 nous comparons trois types de métaux purs couratrutiésés

dans l'industrie.
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Propriété physique
Symbol P Prysid Propriété électronique
Metal o Masse Conductivité _ o
chimique ) ) T° fusion | (constante diélectrique)
volumique thermique
Cuivre Cu 8,96 g-cth | 401 W-m-K* | 1084,62 °C ~1
Fer Fe 7,87 g-cth | 80,2 W-nit-K*' | 1538 °C ~1
or Au 19,3g-cni | 317 W-m-K! | 1064,18 °C ~1

Tableau I-1 : Caractéristiques de trois métaux.
[.3.1.2 Les céramiques

La plupart des céramiques sont des matériaux psigins, c’est a dire comportant
un grand nombre de microcristaux ou grains bierormmds reliés par des zones moins
ordonnées, que I'on appelle les joins de grains.frepriétés des céramiques dépendent de la
structure électronique (nature des atomes et @ésotis) mais également de la structure
cristalline (phase cristalline et présence de défalues matériaux céramiques présentent une
caractéristique essentielle par rapport a d’autrariaux : les atomes ou constituants de leur
réseau cristallin sont en général trés solidemiést éntre ewpar des liaisons chimiques
fortes. Nous présentons dang kbleau |-2 trois matériaux céramiques : le dioxyde de titane
le dioxyde de silicium, la zircone.

Propriété physique o )
etal Symbol Propriété électronique
ela - Masse Conductivité
chimique _ _ Te fusion | (constante diélectrique)
volumique thermique
Dioxyde de
_y TiO, 3,9 g-crit 2,5W-m-K* | 1855 °C 3,8
Titane
Dioxyde de
_ y Sio, 2,6 g-crit 6,8 W-m-K* | 1650 °C 4,2
silicium
Zircone ZrQ 5,9 g-cnt 7 W-m*K*! 2715 °C 12

Tableau I-2 : Caractéristiques des trois matériauxcéramiques.
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1.3.2 Les matériaux pulvérulents sélectionnés

1.3.2.1 Choix des matériaux : le carbure de siliciy I'alumine, I'aluminium

A l'origine les pieces mécaniques se présenterg Boforme de poudres compressées.

Mais, afin de faciliter les essais de faisabiliedéndesure de température lors des opérations de

frittage nous avons travaillé avec des échantilfmrigérulents non compressés.

Pour effectuer une sélection parmi les nombreuxériaatx pulvérulents qui étaient

disponibles a TEMPA (Laboratoire Fédéral de Suyiseeus nous sommes intéresseés a trois

propriétés:

- La conductivité thermique qui fixe 'amplitude dgsadients thermiques a l'intérieur

de I'échantillon.

- Latransmission des micro-ondes afin de déternlioetre de grandeur du volume de

poudre qui peut contribuer a la mesure de la teatpes radiomeétrique.

- Latransmission des ondes infrarouges afin de coanpes températures mesurées par

radiométrie micro-onde a celles obtenues par cepiefrarouges habituellement

employés.

Nous avons sélectionné trois matériaux de caratigpues tres différentes : I'alumine

(Al03), le carbure de silicium (SiC) et I'aluminium (AfJableau I-3). Les caractéristiques

indiquées dans ce tableau sont données a titreaitifdiet correspondent aux matériaux

massifs.

. Transmission Transmission Conductivité
Echantillon . . ;
infrarouge micro-onde thermique
Al,O3 Bonne Tres bonne Mauvaise
SiC Mauvaise Mauvaise Trés bonne
Al Mauvaise Trés mauvaise Excellente

Tableau I-3 : Caractéristiques des trois matériawpulvérulents retenus.

© 2011 Tous droits réservés.
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> Le Carbure de Silicium

A I'état naturel, le carbure de silicium (SiC) seuve uniguement dans les météorites.
Afin d’en obtenir une grande quantité, il doit domdre synthétisé. Il est produit
industriellement a partir du carbone et du dioxgidesilicium, qui réagissent selon I'équation

suivante :

Si,+3C- SIC+2CO -1

Le SiC se présente principalement sous deux formesSiC et 3-SiC. Le SiC
commercial est principalement constituédsiC (3C) et dex-SiC sous la forme 2H, 4H, 6H
et 15R. Les lettres C, H et R sont utilisées padriquer respectivement que la structure est
Cubique, Hexagonal ou RhombigRAB 99, LI 01]. Lors d’'une production en masse, il est
souvent difficile de contréler le type de structupé sera obtenue. Dans le cadre de notre

étude, nous avons eu a notre disposition du SiGtéiest donc de type.

Ce matériau présente des propriétés remarquaftasde dureté, bonne résistance aux
chocs thermiques, grande conductivité, faible dilah thermique, excellente inertie
chimique. Il trouve des applications comme : éléméfractaire, résistance chauffante, outil

de coupe, piece de frottement, joint d'étanché&mbmpes a eau et support de catalyseur.

Le SiC présente également des propriétés semi-ctimis découvertes récemment et
son utilisation en électronique ne cesse de gratejiuis une dizaine d’annéfsEU 01,
CEA 01].
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Propriétés 3C-SiC 6H-SiC Si GaAs
Bande Interdite (eV) 2,3 3,0 1,1 1,4
Point de fusion (°C) 1800 1800 1420 1240
Stabilité physique excellente | excellente bonne assez bonne
Mobilité des électrons (chv*.s%) 1000 600 1350 8000
Mobilité des trous (chV™.s?) 40 40 480 300
Tension de claquage (19.cni?) 4,0 4.0 0,3 0,4
Conductivité Thermique (W.cthK™) 3-5 3-5 1,5 0,5
Vélocité de saturation (1@m.s%) 2,5 2,0 1,0 1,2
Constante diélectrique 9,7 9,7 12 11,5

Tableau I-4 : Propriétés du SiC comparées a celled’autres semi-conducteurs (a T=
25°C).

Le Tableau I-4 présente quelques propriétés du SiC comparéelfea dautres semi-
conducteurs. Il est a noter que dans certains dwmwail présente des propriétés plus
intéressantes que le silicium. En effet, c’est w@atémau semi-conducteur idéal pour travailler
a haute tension puisqu’il a un champ de claquageains 10 fois supérieur. De plus, grace a
sa large bande interdite, le SiC peut étre utdigie hautes températures (>600°C) alors que

les composants a base de silicium sont limités0ad.5

> L’Alumine

L’alumine ou oxyde d’aluminium (ADs) représenterait plus de 1,5% de la masse de la
crolte terrestre, il existe a I'état naturel damsbduxite, sous forme d'alumine hydratée,
mélangée avec de I'oxyde de fer. L'extractionalerfiine de la bauxite est réalisée suivant un
procédé chimique appelé procédé Bayer. Ce proagtiste a dissoudre I'alumine et non les
impuretés avec de la soude a chaud, puis les it@susent séparées de la liqueur d’alumine
par décantation et filtration. En refroidissanéetdiluant la liqueur, la réaction est inverseée, il
y a précipitation d’'un hydrate d’alumine. Ce dernést enfin calciné afin de produire de

'alumine.
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Propriété de ALO3 Valeur
Point de fusion 20546 °C
Point d'ébullition 3000 °C
Coefficient de dilatation & 25 °C 7,196
Conductivité thermique a 25 °C 0,46 JtetK?
Chaleur spécifique & 25 °C 0,753 1K™
Constante diélectrique a 25 °C 10,6
Résistivité & 14 °C 180.cm

Tableau I-5 : Propriétés de I'Alumine.

Le Tableau I-5 donne quelques propriétés remarquables : bonne t@éganique aux
températures élevées, grande résistivité électrgpamde dureté, bonne résistance a l'usure et
inertie chimique. En particulier, I'alumine est mmatériau biocompatible a faibles pertes
diélectriques et a faible conductivité thermiquijsé pour des applications tres diverses, par
exemple, comme substrat dans la conception deitsirélectroniques hyperfréquences, dans
les lampes a vapeur de sodium, pour la fabricat@prothéses, de membranes de séparation
isotopiques et de filtration[SUG 98, PRU 01, COR 03]

> L’Aluminium

L’aluminium (Al) est obtenu par électrolyse de lialine. C’est un matériau possédant
despropriétés et des qualités uniques. Il est mowerlédurable, souple, flexible, alliable et
recyclable presque a l'infini sans que sa qualéé soit altérée. De plus, I'aluminium a une
densité (2,7) Tableau I-6) environ trois fois plus faible que celle de l'acou du cuivre ; il
est malléable, ductile, facilement usinable et nfaiole. Il posséde une excellente résistance a

la corrosion et une grande longevite.

- 24 -
© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Qing Lu, Lille 1, 2011
Chapitre | Généralités sur le frittage micro-ontlkee techniques de caractérisation diélectriquediriaux pulvérulents

Propriété de Al Valeur
Point de fusion 660,32 °C
Point d'ébullition 2519 °C
Conductivité thermique 237 Whs'k™?
Conductivité électrique 37,71 S-m*
Chaleur massique 900 Jkyg*
Dureté 15
Masse volumique 2,6989 g.ém

Tableau 1-6 : Propriétés de I’Aluminium.

Ce matériau courant est tres utilisé dans les leronsommations et d’équipements
tels que les transports, I'emballage, le matériettdque, la construction et le batiment.
L’association de ce matériau a des céramiques (makécomposites) permet d’obtenir un
matériau léger et trés résistant utilisé pour ¢gsieations aérospatiales, militaires ou encore
dans I'automobil¢MIL 04, YE 05].

[.3.2.2 Les échantillons étudiés

Nous avons travaillé avec des échantillons puleértsl de carbure de silicium,
d’aluminium et d’alumine pure, ainsi qu'avec deslan§es réalisés a partir de ces trois

éléments de base.

Les clichés obtenus au microscope a balayage @éhegtre Figure 1-5) permettent de
constater que la taille des grains des échantib@hectionnés se situe en moyenne autour de
100 um. Les grains d’aluminium présentent une formengée et arrondie due au procédé
d’élaboration. Contrairement au carbure de silicietma I'alumine qui aprés synthétisation
sont broyés et tamisés, I'aluminium a subi une #&ation dans I'eau. Ce matériau étant
ductile de petites paillettes résulterait d’'un l@gg ce qui est inadapté a la fabrication de
pieces frittées. Les poudres d’aluminium sont dolokenues a partir du métal liquide qui est
dispersé en fines gouttelettes avant d’étre s@ididpidement dans un gaz ou dans l'eau
[GAL 03].
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SiC

Al

Al,03

Figure I-5 : Photographies obtenues au MEB des éahtillons pulvérulents de SiC,
d’Al et d'Al 20a.
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|.4 Frittage par micro-ondes

1.4.1 Le principe du chauffage par micro-ondes

Lorsque des matériaux sont irradiés par une ondetrémagnétique, plusieurs
comportements sont possibles selon que ces matésiant transparents, absorbants ou
réfléchissantsKigure 1-6). L’origine de ces différents comportements ext i la nature de la
matiere qui est constituée de charges mobilesdiEisées par une conductiohet par des
charges fixes (caractérisées par la permittivithglexe :¢ ) qui peuvent s’orienter plus ou

moins sous l'effet d’'un champ électrique ou magyuei

- ! , . 1 , .
Matériaux 1 Matériaux 1 Matériaux
~§ g Transparents: Absorbants I Réfléchissants
|
S 3 ! |
0 o |
22 . |
) |
8o | :
S 2 ! l
8 5 plast “lectrol !
S = Thermoplasjique Electrolytes \
oo . _Aluminium
| .
Q ! Acier

Y

Pertes diélectriquess”

A

Profondeur de pénétration

Figure 1-6 : Absorption des micro-ondes en fonctiorde la nature des matériaux.

- Les matériaux transparents se caractérisent gpdred faibles pertes diélectriques et
une grande profondeur de pénétration. L'onde dpwgnétique est transmise sans perte
d’énergie.

- Les matériaux absorbants vont emmagasiner ungdinaplus ou moins importante de

I'énergie transportée par les ondes électromagmediq

- Les matériaux réfléchissants regroupent prineip&nt les métaux qui en raison de la
faible profondeur de pénétration (de I'ordrejdu) réfléchissent presque la totalité des ondes

qu'ils recoivent.
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\

La propagation d'une onde électromagnétique peutc donduire a un transfert
d’énergie dans certains milieux. L'application d’anamp alternatif fait osciller les charges
électriques ou les molécules du matériau qui lardguréquence devient trop importante ne
peuvent plus suivre le mouvement imposé par le phétactrique appliqué. Il y a alors
apparition d’'un déphasage entre le champ d’exoitati la réponse qui est accompagné d’une
absorption de I'énergie engendrant le chauffagendtériau. L'interaction des micro-ondes
avec les matériaux est exposée dans de nombreickegrtnous allons examiner plus

précisément les trois cas principaux.

[.4.1.1 Cas des matériaux diélectriques a faiblestps

Dans ce cas les ondes électromagnétiques travdesgleiment ces matériaux, sans
que ces derniers n’absorbent d’énergie. Dans cetigorie, nous pouvons citer le verre,
certaines matiéres plastiques comme le polyéthylersse densité, le polypropyléne ou le
polyester. Toutefois parmi ces matériaux a failpleges diélectriques, beaucoup présentent
une conductivité électrique (ou un facteur de @i augmentent rapidement au-dela d'une
certaine température. lls peuvent alors absorbernmigero-ondes s’ils sont préalablement
portés a une température appropriée a partir dsonece de chaleur classique (par conduction
ou convection). Cette technique est par exempleségi pour réaliser un chauffage hybride
[DEK 02, ZHA 00].

1.4.1.2 Cas des matériaux diélectriques présentdes pertes

Au niveau microscopique, les entités dipolairesjqaes, électroniques sont sensibles
au champ électrique et réagissent en effectuanindesements (rotation, translation) limités
par les forces de liaison du milieu. Ces mécanistoesduisent a I'échauffement du matériau
[SUT 89, NMA 94, MET 98].

Le degré d'interactions des micro-ondes avec urémnaat diélectrique s’exprime par

la permittivité complexe du matériau
£= &4 &= eoer-je) [-2

ol g permittivité du videg=8,86.10" F.m")
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g'r . permittivité diélectrique relative
¢" . pertes diélectriques

Nous utilisons plus communément le facteur de pegté représente la capacité du

matériau a dégrader I'énergie électromagnétiquehateur :

tano ="/ ¢ -3

La puissance électromagnétique absorlb®g)(par le milieu est proportionnelle au

carré du champ électrique.

Pabs: Oeff E2 |'4

L’expression completeP,) contient deux termes : le premier est relatif pextes
diélectriques et le second aux pertes par condudile s’exprime par les relations suivantes:

Paps = (we™+ o) E2 I-5

Pabs = (we'tand+ o) E2 1-6
pour un matériau diélectrique= 0,

Pabs = 2xfe'tand E2 I-7

ou Pabs (W.m) : puissance absorbée par unité de volume
oeri(S.mY):  conductivité électrique effective

E(V.m™%): amplitude du champ électrique a I'intérieurrdatériau
o (Rad.§") : pulsation

o (S.mY:  conductivité électrique

Cette expressiorkEQ. 1-7) montre que la puissance absorbée varie linéaiteavec la
fréquence, la constante diélectrique relative, eetfdcteur de pertes, par contre elle est

proportionnelle au carré du champ électrique.
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La Figure |-7 décrit le profil de la puissance absorbée dansnilieu diélectrique
semi-infini soumis a une onde électromagnétique THRE partie de cette onde est réfléchie
et I'énergie de la partie transmise est transfore@esnergie calorifique dont 'amplitude

diminue au fur et a mesure que I'onde pénetre amatériau.

Onde TEM

Préfischie :
Ptransmise

Incidente

P 20X
(normale) ‘3

AIR X=0 Dié}ectrique

D, Profondeur de pénétration

Figure I-7 : Profil de la puissance absorbée dansumilieu diélectrique.

La matiere qui absorbe I'énergie électromagnétafiecte le champ électrique qui

décroit exponentiellement en pénétrant dans lerraaté
Px)=PRe?™ =pe™'D -8

ou P (W.m®):  puissance transmise & l'interface air-matéreaux = 0)
o (nep.mY):  constante d’atténuation
Dp(m) : profondeur de pénétration
La profondeur de pénétrati@y, (pour un milieu semi-infini) est définie comme réta

la distance sur laquelle I'onde cétle de son énergie initiale au matériau :

C
D, = =
" ont2s 1k €1 B -1)
Ouco: vitesse de propagation de I'onde dans le \dgle,3.1F m.s™

La profondeur de pénétration est inversement ptaporelle a la fréquence (et donc
proportionnelle a la longueur d’onde). Les rayonaets électromagnétiques souvent utilisés
(infrarouge, laser) ont, du fait de leurs faiblesdueurs d’onde, une pénétration extrémement
limitée dans la matiere. Les micro-ondes préserdeatlongueurs d’onde centimétriques ou
millimétriques généralement du méme ordre de gmandee les dimensions des objets a

chauffer.
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Il est a noter également que la profondeur de petidt dépend des propriétés
diélectriques du matériau qui elles-mémes dépendenta fréquence, mais aussi de la
température. Les matériaux généralement soumis @aitement par micro-ondes peuvent

étre classés selon leurs propriétés d'absorption

1.4.1.3 Cas des métaux

Dans le cas des matériaux réflechissants, |'utibeades micro-ondes pour le
chauffage est tres difficile voire impossible. Tefois lors de recherches bibliographiques,
nous avons trouveé plusieurs travaux sur le frittdgenétaux ( se présentant sous une forme
pulvérulente ) réalisés avec succes depuis undndizannées. Afin de comprendre les
mécanismes sous-jacents et de confirmer ou nonndesbreuses hypothéses avancées

actuellement, de nombreux efforts devront encareeitrepris.

- L’équipe de Monsieur Cherradi a utilisé de pedithantillons de poudres compactées
et de tailles variées placés selon différentesntat®ons dans une cavité mono-mode ou
l'orientation des champs électriques et magnétiquesée fixée par le mode Tgz Ces
expérimentations mettent en avant I'importance a@mgants de Foucauftans le chauffage
des métauYCHE 97]. Des expériences concluantes sur le frittagendésux dans des
cavités micro-ondes ont eégalement été effectuéebamipe de Monsieur RoOjROY 99]et
I'équipe de Monsieur ChenfCHE 02]. lls ont mis en évidence que la forme et la tailks d
échantillons de poudres métalliques ont un effegatlisur le chauffage par micro-ondes et
gu’il n'est pas possible d'ignorer l'influence dinamp magnétique dans les interactions

microondes-matériaux surtout dans le cas des raatéconducteurs.

- L’équipe de Monsieur Peng a confirmé la capadég poudres métalliques a absorber
les micro-onde$PEN 02]. A titre indicatif la poudre d’aluminium peut airegpres une durée
de chauffage ne dépassant pas 5 minutes sous igsamee incidente de 1000 W, atteindre
une température de 600°C alors que la températui&aldmine (I'oxyde d’aluminium) ne
dépasse pas 100°Gl semblerait que la poudre métallique en raison s@e porosité
inter-particulaire se comporte comme un diélecgiqanducteur. Le chauffage peut alors se
produire principalement par pertes ohmiques (ebgsement par d’autres mécanismes) a

condition que la taille des grains soit de I'ordeegrandeur de I'épaisseur de peau.
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- L’équipe de Monsieur Rybakov a concentré sesamttes sur la présence d'une fine
couche isolante d’oxyde sur les grains métalligiR¥B 06]. La présence d'une couche
diélectrique sur toutes les particules conductrezepéche ainsi la percolation, c’est-a-dire les
transitions de connectivité entre les particuleauggmente de maniere significative I'énergie
électromagnétique qui peut étre absorbée par lgpacirde poudre. La connaissance de la
distribution du champ électrique a lintérieur d'wel matériau permet d’avoir une
information sur la distribution de la puissanceabgée. Par exemple, pour un échantillon
compact de poudre de silicium chauffé par microesn@ 30 GHz, la distribution de la
puissance absorbée change en fonction de I'épaidsela couche d’oxyde, mais également
de la température. Il semble gu’une épaisseurssuiffe d’'oxyde (quelques nanométres) soit
nécessaire pour que le champ électrique soit mawrinaw centre de I'échantillon: le

chauffage par micro-ondes devient alors plus eféca

1.4.2 Application des micro-ondes au frittage

Le frittage par micro-ondes fait partie des techei| de frittage dites rapides et
assistées par champ (« FAST », Field Assisted 18igtelechniques). Cette technique de
frittage est apparue a la fin des années 70 etaefiZ® mise en oeuvre a l'origine pour des
poudres céramiques. Aujourd’hui cette technologie wilisée dans de nombreux secteurs
industriels comme l'industrie agroalimentaire, éelsage du bois, le traitement du caoutchouc,
la stérilisation médicale ou dans lindustrie phaceutique et chimigy&PR 93] Par
rapport au chauffage traditionnel (four électriquette technique présente de réels avantages.

Le principal avantage réside dans la distributiolumique de I'énergie a l'intérieur
du matériau traité. La conversion de I'énergie tébegoagnétique en chaleur est instantanée et
particulierement efficace, permettant ainsi de i&dconsidérablement le temps de chauffage
et par la méme occasion d’économiser une quantigoitante d’énergie qui dans les
procédés conventionnels contribue majoritairemeéthauffer les parois du fo[BYK 01,

FAL 02, SHU 03_a] Ainsi une opération de frittage avec une méthwdditionnelle par
induction nécessite deux a quatre heures, alorgnguheure environ suffit en utilisant les

micro-ondes comme le montreRgure 1-8(a).
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Figure I-8 : (a) Comparaison de la durée de traiterant entre le frittage conventionnel
et par micro-ondes.
(b) microstructure apres un frittage conventionnel.
(c) microstructure aprés un frittage micro-onde.

Ce chauffage rapide et en volume engendre égalementicrostructure plus fine et
homogene des matériaux céramiques. Eigsires 1-8(b) et (c) montrent une comparaison
des microstructures obtenues en fonction de la odéthutilisée aprés un méme temps de
chauffage. La microstructure est constituée dengrdont la taille varie de 20 a fin aprés
un frittage conventionnel alors que I'utilisatioasdmicro-ondes permet d’obtenir des grains
ne dépassant pas 1m. De ce fait les matériaux frittés par micro-ondegsentent
généralement de meilleures propriétés : duretémrgité plus importantes, augmentation de la
résistance a la corrosion et a I'érosiofBRE 05]

Le frittage par microondes semble particulieremigien adapté a I'élaboration de
multi matériaux grace son caractere rapide, suddeple ralentir certaines transformations
microstructurales non souhaitées (croissance gaaayl.etc), et surtout grace a la possibilité
d’utiliser les effets distincts des champs éledi@t magnétique sur des matériaux de classes
différentes pour opérer des phases de chauffageti$él'application a I'élaboration de multi
matériaux est tres prometteuse, en combinant fessefie chauffage rapide, de couplage
localisé a I'échelle macroscopique (constituanis diulti matériau) et microscopique (phases

d'un matériau compositdBAN 08]. Un des plus récents développements du chauffage
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micro-onde concerne le frittage de composites noStaeéramiques. Des essais de frittage
sous micro-ondes a 2,45 GHz ont été réalisés auecés au laboratoire d’Essais des
Matériaux de 'TEMPA (Suisse) sur des composite§SIi€, Ti/C[LEP 02].

Bien que les effets des micro-ondes pendant ladetne soient pas encore totalement
bien élucidés, ils permettent d’obtenir des miatagtires plus uniformes, avec une bonne
reproductibilité des caractéristiques souhaitéesffegnt ainsi des potentialités remarquables
pour de nouvelles applicatiofSIU 03, SHU 03_b]

1.4.3 Suivis des trajectoires thermiques

1.4.3.1 Utilisation d’un dispositif radiométrique

Lors d’'une opération de frittage par micro-ondasdifficulté majeure est le contrdle
de la température interne qui s’avere primordiah aféviter les emballements thermiques
[ROU 87, KRI 92, PAR 97, WU 02] Au cours de cette opération, la température’ase |
des grandeurs physiques les plus difficiles a neesrans le cas du traitement de matériaux a
faible conductivité thermique, I'absorption des rmiondes génere des gradients inverses de
température qui peuvent produire en profondeurxags de chaleur entrainant une rupture
fatale des pieces en cours de frittage. Etant dtenmi#fficulté de détecter en profondeur la
présence de zones surchauffées, les risques deessu de distorsions sont fréquents. De ce
fait, malgré le nombre important de résultats pribeues qui ont été obtenus et publiés,

I'utilisation industrielle du frittage par micro-des reste quasi-inexistante.

La radiométrie micro-onde semble alors étre unehau prometteuse pour détecter
les échauffements internes trop importants. L'accélistance a la température interne de
pieces en cours de frittage, permettrait d’optimies parameétres du processus. Compte-tenu
de I'expérience de I'IEMN dans le domaine de la mesde température par radiométrie
micro-onde, nous avons été sollicité par 'TEMPA peétudier la possibilité d’'intégrer un
dispositif radiométrique sur un four micro-onde i@édux opérations de frittad®UB 96,

RIC 06]. Une description schématique du radiomeétre utdstérésentée surfgure 1-9.
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Figure I-9 :  Synoptigue du radiométre a deux référaces internes de température
eéquipé de son unité de calibration.

Ce radiometre fonctionne autour de 3,2 GHz avediamele-passante de 500 MHz. Sa
structure permet d’éliminer un certain nombre d'arfpctions, notamment au niveau de
I'étalonnage qui est souvent long et fastidieuxdestréduire considérablement l'influence de
grandeurs déterminantes lors de la mesure ( brogre de chague composant y compris du
capteur, pertes d’insertion des éléments de coaneadaptation du capteur qui se modifie en

fonction de la position de 'objet ciblé par exeejpl

Nous avons intégré ce dispositif radiométrique wurfour industriel, localisé sur le
site de 'EMPA situé a THUN (Suisse) que nous narons « four de 'TEMPA ». Ce four
(Figure 1-10(a)) est constitué d’une cavité de 40x40x4C cBelle-ci est reliée & trois guides
d’ondes qui permettent d’amener I'énergie microeigénérée a la fréquence de 2,45 GHz
par trois magnétrons indépendants : deux magnétoindélivrent au maximum 3 kW et le
troisieme 1,2 kW. La puissance maximale qui peat @tlivrée est donc de 7,2 kW.

Afin de chauffer les pieces le plus uniformémensgilole, le four est eéquipé d'un
plateau tournant placé au centre de la cavitéini&taction avec le champ électromagnétique
est maximale. Ce plateau est réglable en hautdarretation maximale est d’un tour toutes
les 2,5 secondes. La température des éléments s@unthamp micro-onde peut facilement
atteindre 1500°C voire 2000°C. Dans ces conditiams,systeme de refroidissement est
nécessaire: une circulation d’eau peut alors é&ttierammée dans la double paroi de I'enceinte

(étanche aux micro-ondes et aux gaz) d’'un métmialaetre Figure 1-10(b)) qui entoure la
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cavité ou s'effectue le frittage des matériauxedt également possible de travailler sous

atmosphere contrblée: hydrogene, azote ou argon.

Pyromeétre
infrarouge

Caméra
Infrarauge

Echantillon

Plateau
tournant

Enceinte extérieure

Cable
v coaxial

(d)

Figure 1-10 : (a) Photographie du four de 'TEMPA utilisé pour le frittage par micro-
ondes (b) Positionnement du pyrométre et de la cam&infrarouge. (c) vue
extérieure de la porte et (d) vue intérieure.

Afin d’étudier le processus de frittage par micrwdes dans le cadre de recherches
appliquées et fondamentales, le four est équipgodebreux capteurs, au total plus de 200
parametres (température, pression, puissance...epeétre controlés et enregistrés. Parmi
toutes ces données, nous nous sommes particuligréméressés aux différentes mesures de
température et aux puissances délivrée et réfldolrs de I'émission des micro-ondes:

- la température des parois du four peut étre &irég grace a cinq thermocouples,

- un pyrometre infrarouge (Heitronics) situé aueaivr de la paroi supérieure de la cavité
permet de suivre I'évolution de la température dpamt ciblé sur la surface supérieure d’'un
échantillon Figure 1-10(b)),
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- une caméra infrarouge (Flir) placée en positibtigoe par rapport a I'échantillon
enregistre son image thermique, a partir de laguiélest possible d’extraire I'évolution
temporelle de la température en différentes zaNess avons sélectionné deux zones, l'une
au niveau du plateau et l'autre au niveau de I'étilhen pour lesquelles nous avons extrait

les valeurs maximales de température.

L'installation du dispositif radiométrique a nédéSsquelques aménagements,
notamment la réalisation d’une nouvelle porte gaucavité du fourKigure 1-10(c) et (d)

afin d'y intégrer le capteur radiométrique.

Le capteur a été placé dans un boitier métalliquei d’'une plaque coulissante jouant
le réle d’obturateur, afin de protéger I'électramiqdu dispositif radiométrique durant
I’émission des micro-ondes. L'ensemble a été \ssgda partie inférieure de la porfedure
[-10(c)), constituée d’'une double paroi pour assurer W@ étanchéité aux micro-ondes.
Afin de faire coulisser manuellement I'obturatengus avons connecté a celui-ci une vis
munie d’'une poignée permettant par serrage de bfagpiposition a la hauteur souhaitée (sur

une excursion d’'une dizaine de centimetres).

1.4.3.2 Suivis de températures d’échantillons pulukents sous atmosphere contrblée

Afin de minimiser la durée d’arrét de I'émissioncnoi-onde nécessaire a la mesure
radiométrique, ( principalement di aux manipulaiarouverture et fermeture des portes ),
nous avons installé un dispositif pneumatique déstiwre de la trappe, commandable de
I'extérieur et entierement étanche. Cette modificata permis également de réaliser des
expérimentations sous atmosphere contrdlée (eicyat sous azote). Plusieurs essais de
suivis de température ont été menés avec diffégatitantillons pulvérulents (SiC, Al, Al/SIiC
a 50% en volume) placés dans un creuset herméticgmis atmosphere d’azofe creuset a
été réalisé a partir d'un bloc de K¥$le 11 cm de c6té et de 12 cm de hauteur (couvercle
compris), dans lequel a été creusé une cavitédidine de 7 cm de diametre et de 6 cm de
profondeur Figure 1-11). Les creusets en K\Ssont fabriqués par la société RATH & partir

de panneaux de fibres a base d’alumine et de silice
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Couvercle
en KVS

Echantillon
de poudre

Creuset en KV

Figure 1-11 : Echantillon de poudre placé dans unreuset en KVS.

Pour remplir ce creuset et travailler avec le m&okeime de poudre, nous avons
utilisé :
- 345 grammes de poudre de SIC,
- 205 grammes de poudre d’Al,

- 252 grammes d’'un mélange de poudres Al et S&Dfa en volume).

Lors des expérimentations présentées ci-apresyéediu chauffage (en mode alterné)
a été fixée a 20 minutes avec une puissance irteiddé®m 1000 W délivrée par un seul
magnétron. Chaque cycle de 2 minutes comporte 806ndes d’émission micro-onde et
40 secondes affectées a la mesure radiométirRj@=06].

> Poudre de carbure de silicium

Un échantillon de poudre de SiC a été soumis aonrsgment micro-onde selon un
mode alterné comportant 10 cycles d’une durée méngtes. Au cours d’'un cycle, les micro-
ondes ont été émises dans la cavité du four duB@nsecondes, puis les mesures de
température radiométrique ( 3 a 4 acquisitionst) & effectuées durant les 40 secondes
suivantes. Pendant les mesures, le magnétron escto, la porte extérieure du four
(enceinte cylindrique) est ouverte, ainsi que kwmateur du boitier contenant I'antenne
radiométrique et les signaux sont envoyés veradeometre. Une fois les mesures réalisées,
la porte extérieure et I'obturateur sont fermékeesignaux résiduels qui se propagent dans le
cable de liaison entre le capteur et le radiomstr@ envoyés vers une charge adaptée qui
peut dissiper 10 W. Cette procédure permet de eular montée en température de

I’échantillon sans détériorer ou perturber I'élenigue du radiométre.
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Figure I-12 : Enregistrements des températures etalla puissance réfléchie lors du
chauffage sous atmospheére d’'azote, de poudre de Siacée dans un
creuset hermétique en KVS (puissance incidente : 1000 W).

Sur les relevés obtenusFigure 1-12) nous constatons que la température
radiométrique mesurée augmente trés rapidemenC)8@fes le premier cycle, puis elle
progresse avec une pente d’environ 30°C/cycle ptiemdre une valeur de 400°C au bout de
10 cycles (soit 20 minutes). L'examen de la puissareéfléchie montre une décroissance,
probablement due a une absorption plus importagsenticro-ondes dans le matériau, liee a

'augmentation des pertes diélectriques avec |pésaiure.

> Poudre d’aluminium

La méme expérimentation a été reproduite avec bhargition de poudre d’aluminium
et les relevés obtenus sont présentés skiglare 1-13. Cette fois, la trajectoire thermique
enregistrée par radiométrie présente une évoluditigarente de celle obtenue dans le cas
précédent (SiC). Aprés une tres rapide montée ¢Bs)yjusqu’aux environs de 300°C, la
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température radiométrique décroit rapidement (egcles) pour tendre finalement vers une
valeur de 130°C, alors que le niveau de la puissalétivrée est resté fixé a 1000 W. Des
I'arrét de I'émission micro-onde, I'évolution de tampérature radiométrique reprend une
allure classique traduisant le refroidissement nehtde la poudre d’aluminium. Par contre
toutes les autres températures mesurées par mfar@résentent, sur l'ensemble de
I'enregistrement, le méme comportement que celsenk® lors du chauffage de la poudre de

SiC.

350
300 ¢
250 + |

Pyrometre IR
Max(Al-KVS)
Max(plateau)

200 !

150 |

Température (T)

100

0:00 0:30 1:00 1:30

P. Réfléchie (W)

0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0:00 0:30 1:00 1:30
Temps (heure : minute)

Figure I-13 : Enregistrements des températures etalla puissance réfléchie lors du
chauffage sous atmosphere d’azote de poudre d’alumum placée dans un
creuset hermétique en KVS (puissance incidente : 1000 W).

Le relevé de la puissance réfléchie présente uméutéan inverse a celle de la
température radiométrique. Sa valeur décroit deWWafis a 80 Watts en 2 cycles et augmente
ensuite durant les 4 cycles suivants pour atteindrpalier a 300 Watts. Cette évolution a la
fois de la température radiométrique et de la pmiss réflechie est caractéristique du
phénomene de frittage: les grains d’aluminium sedsat entre eux, formant alors une

cohésion qui débute au cceur de I'échantillon egnesse vers la surface. Par conséquent, les
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ondes électromagnétiques ont de plus en plus feultiés a pénétrer a travers I'échantillon.

Au cours des 3 premiers cycles, la températureoawr cle la poudre augmente et entraine une

absorption plus importante de I'énergie micro-ordiee a I'augmentation des pertes du

matériau (traduit par une diminution de la puissanéfléchie). Lorsque la température

radiométrique atteint environ 300°C, il y a fritteades grains.

» Mélange de poudres Al/SiC

L’'opération a également été répétée avec un edbantionstitué d’'un mélange (a

50% en volume) de poudres d’aluminium et de carlieesilicium. Les enregistrements

obtenus sont donnés suHmure 1-14.

Température (t)

P. Réfléchie (W)
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200
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Figure I-14 : Enregistrements obtenus lors du chatage micro-onde sous atmosphére
d’azote, d’'un mélange (a 50% en volume) de poudred/SiC placé dans un
creuset hermétique en KVS (puissance incidente : 1000 W).

Nous observons les mémes phénomenes que précédemealution de la

température radiométrique met en évidence un psasede frittage au bout de 3 cycles.

Cependant la décroissance durant les 7 cycles rgsivest beaucoup plus lente ceci est
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principalement du a la présence des grains de &degusilicium qui donnent au matériau une
émissivité plus importante lors de la mesure raéimigue. Nous constatons d’ailleurs que le
palier de la température radiométrique qui appaaibout du 7" cycle est situé & environ

220°C au lieu de 130°C dans le cas de l'aluminiewl.sLes grains de carbure de silicium
constituent un obstacle & une cohésion entre Eagyd’aluminium et permettent ainsi aux

micro-ondes de mieux traverser le matériau fritté.

Les expérimentations effectuées ont clairement réaqe la radiométrie micro-onde
en bande S permet de suivre la trajectoire thereiqrs du chauffage interne de matériaux

composites pulvérulents comportant une grande géat# particules métalliques.

Nous avons constaté au cours des divers essaseseglie les matériaux pulvérulents
vont réagir differemment en fonction de leur natiorsqu’ils sont soumis a un rayonnement
micro-onde. Le parameétre qui caractérise l'intacecavec le champ électrique ( en ce qui
concerne les matériaux testés ) est la permittiditdectriqgue. De méme la trajectoire
thermique obtenue par radiométrie micro-onde dépend température réelle atteinte au sein

du matériau mais aussi de son émissivité liée pgalea la permittivité diélectrique.
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1.5 Les propriétés diélectriques des matériaux pukrulents

Les propriétés diélectriques des matériaux inteneéat lors d’'un chauffage par
micro-ondes et lors des mesures radiométriquegrdpdratures. Les parametres thermiques
et diélectriqgues vont agir sur I'évolution des drpires thermiques lors du processus de
frittage et il est donc intéressant de connaitre garametres sur une large gamme de
températures (allant de la température ambianteujasx environs de 1500°C).
Malheureusement peu de ces données sur les mat@uduerulents sont disponibles dans la
littérature. Nous avons donc entrepris, en pamlide nos recherches bibliographiques,
d’évaluer expérimentalement ces grandeurs d’abangr ples échantillons de poudre de

carbure de silicium, et d’aluminium, puis pour deslanges.

Dans une premiere phase, des mesures de perrégtdiglectriques ont été effectuées
au moyen de trois méthodes de caractérisationouiisies a I'lEMN: mesures en cellule
coaxiale, en espace libre puis a partir d'un résama

1.5.1 Techniques habituellement utilisées au Labotaire

Depuis I'avenement de l'analyseur de réseaux dassahnées 70, on observe une
multiplication des techniques de caractérisatiom pacro-ondes notamment pour la
caractérisation de matériaux nouved@AN 95]. Dans cette partie nous nous proposons de
décrire rapidement les principales méthodes dectaisation hyperfréquences utilisées :
mesures en cavité, utilisation de structures dpagation, sonde de contact ou de proximité,

mesure en espace libre, microscopie micro-onddxamp proche.

- Mesures en cavitéc’'est une technique qui consiste a placer un rédloa du

bY

matériau a caractériser dans une cavité résonnddeplus classiques sont les cavités
métalliques rectangulaires ou cylindriques. Le gpa repose en général sur la méthode des
perturbation§MEN 95], d’ou sa grande sensibilité pour la mesure destanjitivité €; ou de

la perméabilitqs, des matériaux a faibles pertes. L'inconvénient orajie cette technique est
le caractere monofréquence de la mesure, en effeta s’effectue uniquement au voisinage

de la fréquence de résonance de la cavité.
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- Utilisation de structures de propagatiares techniques permettent de réaliser des

mesures sur de larges bandes de fréquences. Hilgs largement utilisées pour la
caractérisation des matériaux, notamment lorsquiiésentent des pertes dié€lectriques
importantes. Le principe consiste bien souventagsll’échantillon a caractériser a l'intérieur
d'un guide d’'onde rectangulaire ou dans une ligadrdnsmission coaxiale. La mesure des
parametres S de la cellule (un troncon de lastreae propagation de dimensions connues )
permet de déterminer la permittivité de I'échaatil[GLA 99]. L’inconvénient de cette
méthode est qu’il faut, en général, usiner le nietiéa analyser de maniére a ce qu’il puisse
étre parfaitement inséré dans la structure de paifmn tout en assurant un trés bon contact

avec les parois métalliques du guide ou de la ligne

- Sonde de contact ou de proximit@tte technique peut étre utilisée pour des nessur

a faibles distances, dans le cas de matériaux fdandént ou directement au contact, dans ce
cas il est nécessaire d’avoir une surface parfaitemplane entre la sonde et I'échantillon pour
garantir un bon contact. Dans le cas de mesureeflement, on utilise un modele prenant
en compte la distance entre le matériau et la sfBRK 94]. Il existe essentiellement deux
types de sonde: I'extrémité ouverte d'une lignexaea et le guide d’onde ouvert ou fendu.

Les mesures sont effectuées la plupart du tempé&flexion.

- Mesure en espace libr€est la méthode qui semble la mieux adaptéeoatr@e non

destructif de matériaux en milieu industriel. Lessures sont effectuées en transmission ou
en réflexion. En général les mesures sont effestdaas des conditions permettant d’utiliser
les hypotheses du champ lointain afin d’'inversagildanent les équations permettant de
remonter aux caractéristiques diélectriques desnmaatk (homogenes, hétérogenes, isotropes,
anisotropes) a partir des parametres S rel@8&D 90]. La dimension des échantillons a
caractériser ( en particulier la surface ) doit @&lativement grande afin de minimiser les
effets de bords, sinon il faut avoir recours ailisdation d’antennes focalisantes, en placant
par exemple une lentille a la sortie d'un guidendl®e. En transmission le matériau a
caractériser est placé entre deux antennes eflexioé I'une des antennes est remplacée par

un plan de référence qui est généralement un cogrH.

- Microscopie micro-onde en champ prochette technique permet d’obtenir une

résolution spatiale supérieure et une plus graedsilsilité aux propriétés diélectriques des

matériaux scannés. En régle générale, les micrescopcro-ondes en champ proche sont

- 44 -
© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Qing Lu, Lille 1, 2011
Chapitre | Généralités sur le frittage micro-ontlkee techniques de caractérisation diélectriquediriaux pulvérulents

équipés d’'une antenne dont la dimension est beauglms petite que la longueur d’onde de
la fréquence d'observation : souvent une pointel’extrémité ouverte d’'un micro-cable
coaxial. Cette antenne est reliée a un analyseuésbaux vectoriel et maintenue a une trés
faible distance du matériau ( inférieure a la ¢adle I'antenne]ANL 01]. Les principaux
avantages de la microscopie champ proche sont plusegrande résolution spatiale et une
plus grande sensibilité aux propriétés diélectrsoges matériaux scannés. Les limites de cette
résolution ne sont plus fixées par la longueur dodes signaux micro-ondes utilisés, mais
par la géométrie de la sonde du microscope. Mdite ¢echnique nécessite un contréle
rigoureux de la distance séparant la sonde du raatércaractériser et elle n’est pas large
bandgWAN 10].

1.5.2 Les premiers résultats

Les premiers essais de mesure de permittivité adiedee des matériaux pulvérulents
sélectionnés ont été réalisés en utilisant les odéth déja disponibles au Laboratoire :
mesures en cellule coaxiale, mesures a distanagilesant une antenne directive, puis des

mesures sur un résonateur micro-ruban chiite 06].

[.5.2.1 Mesures en cellule coaxiale

La photographieRigure 1-15) présente la cellule coaxiale utilisée pour camdstr un
échantillon de poudre placé entre le conducteugrexir ( 7 mm de diamétre ) et intérieur
d’un trongon de ligne coaxiale d’'une longueur éga@ mm[LEG 84]. Ce troncon de ligne
peut étre court-circuité et caractéerisé en tant djpéle (mesure du coefficient de réflexion
uniquement) ou considéré comme un quadripble quiires®ré entre les deux ports de
I'analyseur de réseau. La configuration en transimisnécessite une compression suffisante
de I'échantillon afin qu’il garde une certaine csioé, cependant, en raison de la dureté des
grains, nos échantillons sont difficilement compiigles et s’effritent. Donc, seule la

configuration en tant que dipble a été utilisée.
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Conducteur extérie

Echantillon a caractéris#

Conducteur intériel

Figure 1-15 : Photographie de la cellule coaxialeantenant un échantillon de poudre.

La Figure I-16 présente les résultats obtenus a partir des nsesaregflexion pour 3
échantillons de poudre, SiC, Al et un mélange a 8d%olume d’Al et de SiC. Les mesures

ont été effectuées sur une plage de fréquenced die0,1 GHz a 3 GHz.

Fréquence (GHz) Fréquence (GHz)

Figure I-16 : Evolution frequentielle de la permittivité diélectrique des échantillons de
poudre SiC, Al, puis un mélange Al/SiC a 50% en vame.

L’introduction de grains d’aluminium dans la poudte carbure de silicium semble
modifier I'évolution de la permittivité, toutefoisisqu’a 3 GHz les ordres de grandeur sont
similaires pour les trois types d’échantillons. &nqui concerne le terme imaginaire de la
permittivité, nous constatons nettement que lemgr@aluminium se comportent comme un

matériau a plus faibles pertes que les grains drigade silicium.

Nous n’avons pas pu obtenir des résultats explesagur une plus large gamme de
fréequences car des fluctuations importantes apgseai au-dela de 3 GHz dont l'origine
semble due a un probleme de contact entre la paideeconducteur central du troncon de
ligne. La nature pulvérulente des matériaux rerfticé I'utilisation de cette technique :
compactage impossible du SiC, quantification durélede compactage difficile, mauvais

contact entre I'échantillon et le conducteur cdntraA ce stade nous avons testé la technique
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de mesure en espace libre pour laquelle la mesans sontact permet d’envisager
ultérieurement une étude de la permittivité desastittons de poudre en fonction de la

température.

1.5.2.2 Mesures en espace libre

Cette technique utilisée en réflexion a été élabal@ns le Groupe MITEC pour des
applications industrielles notamment pour la déwectle défaut ou d’humiditgGLA 02,
GLA 05]. Un dispositif de mesure des parameétres S (SPBParameters Measurement
System) fonctionnant a 2,45 GHz a été utiliséetnpet de mesurer le coefficient de réflexion
a l'entrée d’'une antenne placée a une distanca altériau testé qui est déposé sur une

plague métallique.

Un modele simplifié prenant en compte I'épaissaumthtériau et la distance qui le
sépare de lI'antenne permet de relier le coeffictEntréflexion mesuré a la permittivité du
matériau sous test. Celle-ci peut alors étre détete par résolution d’'un probleme inverse a
'aide d’'une procédure d’optimisation numérique dmssur la méthode de NEWTON-
RAPHSON[GLA 05].

En pratique, afin d’éviter les phénomeénes de diffoa sur les bords de I'échantillon,
'antenne qui a été utilisée est une antenne Bifpgsente un diagramme de rayonnement
étroit permettant ainsi de mieux cibler le matésaus test placé a une dizaine de centimetres.
Le dispositif est présenté sur la photographieadeidure 1-17. Les matériaux pulvérulents
ont été déposés sur une plaque métallique et désirpar un pourtour cylindriqgue en carton
de 40 cm de diamétre.

SPMS

Antenne BIP

Echantillon

Plaque métallique

Figure I-17 : Photographie du dispositif pour la meure en espace libre.
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Les résultats obtenus pour les trois échantillamd seportés sur I&igure 1-18. Le
carbure de silicium présente une permittivate de l'ordre de 9,5 a 10,5 et des pertes
diélectriques” ; = 1,5. Un mélange a 50% avec la poudre d’aluminiaindhuter la valeur
de ces deux paramétres et nous observons une mpludegincertitude dans I'estimation des
pertes.

90 105 120 135 150 165 180 90 105 120 135 150 165 180
Distance antenne - plaque métallique (mm) Distance antenne - plaque métallique (mm)

Figure I1-18 : Détermination de la permittivité desdifférents échantillons de poudre a la
fréquence de 2,45 GHz.

Au vu des résultats obtenus avec la cellule coax&éaP,45 GHzAl : €', =6,8 ee” | =
0,24 ;Al-SiIC: ¢, =79ete”,=0,63; SIC: €, =8,7 ete” ,=1,38), nous nous attendions a
ce que lI'échantillon contenant uniqguement de I'ahiom présente une permittivité et des
pertes inférieures aux échantillons de SiC et @Al- La permittivité extraite,
expérimentalement de I'ordre de 7 palr vérifie cette prévision, mais contrairement aux
résultats attendus, les pertes { >1,5) sont plus importantes que celles du SiCeAtade il

est difficile de définir quelle est la techniqué danne les bons résultats.

Le modele utilisé pour extraire la permittivité chatériau, suppose que nous ayons
une onde plane en incidence normale qui se prapagevers d’un matériau plan, homogene
et isotrope. Or I'échantillon de poudre est positi@ a une dizaine de centimetres de
I'antenne BIP et les conditions d’approximation TEM sont pas suffisamment respectées.
Une solution pour améliorer les résultats seradgffdctuer une calibration qui prenne en

compte le diagramme de rayonnement de I'antenng ltlanet dans le matériau.

- 48 -
© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Qing Lu, Lille 1, 2011
Chapitre | Généralités sur le frittage micro-ontlkee techniques de caractérisation diélectriquediriaux pulvérulents

[.5.2.3 Mesures par résonateur et ligne microruban

Afin de déterminer la permittivité diélectrique dematériaux pulvérulents sur une
large bande de fréquences et ceci avec un volumalériau peu important nous avons

utilisé (Figure 1-19) :

- une ligne microruban gravée sur un substrat ép@xy,52 mm d’épaisseur dont la
permittivité €', est voisine de 4,7. Elle présente une longueul® mm et une
largeur de 2,9 mm afin d’obtenir une impédance atarsstique égale a 5Q (dans
I'air).

- unrésonateur microruban de 80 mm de long, réalgartir d’'une ligne d'impédance
caractéristique égale a %R Il est relié par un couplage capacitif a deuxeacs0Q

par le biais de deux coupures de 0,2 mm de large.

Echantillon

Porte-échantillon
de poudre

Ligne ou
Résonateur

Figure I-19 : Photographie de la structure (ligne a résonateur) en présence de
I’échantillon de poudre a caractériser.

Le matériau sous test peut étre le subgh#tl 01, HIN 02], ou une surcouche au
contact ou a faible distance de la ligQJE 94, QUE 96] (ou du résonateur) microruban.
L’échantillon pulvérulent a été placé a I'intériadiun porte-échantillon qui se présente sous
la forme d’'un cadre de 15 mm de hauteur avec 50dmarodtés internes. Le matériau utilisé
pour la réalisation du cadre est du polystyreneaeg@ qui présente une permittivité
diélectrique trés proche de celle de I'air avedrds faibles pertes. Nous avons tout de méme
préalablement vérifié que sa présence ne pertudazeitles mesures. Nous avons fixé la
hauteur des échantillons (a l'aide du cadre) a 1. tdne épaisseur plus importante ne
modifie pas les mesures de méme que la présenne glaque métallique placée sur la face

supérieure de I'échantillon.
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La permittivité du matériau peut étre déterminéeune large bande de fréquences a
partir du relevé, du coefficient de transmissiof 8es deux structures. Les valeurs de
permittivité sont extraites des parametres S mesué partir d’'une modélisation
électromagnétique tridimensionnelle de la structura recherche de la permittivité du
matériau a été réalisée de facon itérative par lations successives, a l'aide du logiciel
commercial de simulation électromagnétique IE3DIgde Software]IE3D]). Ce logiciel,
basé sur la méthode des moments, permet de tfadéement des structures (circuits ou

antennes) planaires de dimensions finies, mémeé&semce de fortes pertes diélectriques.

L’'analyse des échantillons de poudre a été réatisé@,1 GHz a 4 GHz, en utilisant
les deux structures (ligne et résonateur microrsipaihe module du coefficient de
transmission de la ligne est influencé principaletmgar les pertes diélectriques’.J du
matériau analysé alors que les fréquences de més®rdu résonateur sont essentiellement

liées a la permittivité relative’().

Les courbes expérimentales obtenueg|f|four la ligne microruban et le résonateur

sont présentées sur legyures [-20etl-21.

Fréquence (GHz)
0 0.5 1 1.5 2 25 3 35 4

1Si2| (dB)

-5

Figure 1-20 : Evolution fréquentielle du coefficiet de transmission de la ligne
microruban en présence de poudre SiC, Al, puis SIC Al a 50% dans le
porte-échantillon.
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Fré

uence (GHz2)

o)

1Szl (dB)

-100

Figure I-21 : Evolution fréquentielle du coeffitent de transmission du résonateur
en présence de poudre SiC, Al, puis SiC / Al a 50%ans le porte-
échantillon.

Nous constatons que la substitution d’'une partiel®@la totalité de la poudre de SiC
par de I'aluminium ne modifie pas I'allure des k&e obtenus. Pour le paramétrgl|8e la
ligne de transmission, nous observons qu’en fonatio pourcentage d’aluminium, l'allure
fréquentielle est plus complexe a analyser. Suiartbande de fréquences considérée, le
comportement est différent : de 0,1 a 1,3 GHzplases semblent augmenter avec la quantité

d’aluminium alors que l'inverse est observé au-dgld,3 GHz.

Dans le cas du résonateur, la fréquence relatixepans de résonances augmente en
fonction du pourcentage d’aluminium introduit ddaspoudre de SiC, ce qui suggere une
diminution de la permittivité. Il semble que la pettivité €', suive le méme comportement
qgue celui observé a partir des mesures réaliséessgace libre. A partir de la méthode
utilisant une cellule coaxiale ce comportemenipéss difficilement discernable en raison des

difficultés de reproductibilité du degré de tassenues poudres.

L’essai d’extraction de la permittivité de la poei@iC est présenté surHagure 1-22.
Les résultats relatifs a I'extraction de la perivitié de la poudre d’aluminium et du mélange
Al/SIiC a 50% a partir des relevés des parametigs fi®nt pas été concluants. Nous n’avons
pas réussi a déterminer des valeurs cohérentesftanind’ajuster les courbes théoriques et

experimentales du parametrg,|Spour la ligne et pour le résonateur simultanémia ce
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fait, la question du comportement diélectrigue debantillons comportant des particules
métalliques se pose.

2 2 3
Fréquence (GHz) Fréquence (GHz)

Figure I-22 : Evolution fréquentielle de la permittivité diélectrique de la poudre SiC.
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.6 Conclusion

Dans ce premier chapitre, nous avons introduiblgexte et les enjeux du projet, qui a
été entrepris en réponse a un vif intérét du seatelustriel pour la fabrication de matériaux
composites (céramiques, polymeéres, industrie dueyemétallurgie des poudre ...).
L’élaboration de piéces mécaniques en matériauxposites par frittage par micro-ondes est
une procédure tres attractive ( rapidité, croissates grains plus faible, moins gourmande en
énergie,...), mais elle nécessite un contrdle dergérature interne des piéces qui n'est pas
encore suffisamment maitrisé. Les premiers essa@ivi de la température par radiométrie
microonde montrent que I'on peut obtenir des infations qui pourraient s’avérer utiles sur
I’évolution interne de la température, mais il @@itfpas oublier que c’est une information
volumique. Il reste encore de nombreux travauxféctfer tant sur le plan expérimental que
théorique avant de pouvoir utiliser la ou les terap#es radiométrigues mesurées pour

optimiser une opération de frittage.

La nature des matiéres premieres utilisées pooor@eption des composites, la taille
des grains, leur forme, I'arrangement, le degre&ampaction, mais également la trajectoire
thermique qui aura été suivie vont conditionnerdexpriétés du matériau final (solidité, état

de surface, conductivité, densité,..).

Lors d'un frittage par micro-ondes, linteractiomtee le matériau et le champ
électromagnétique se traduit d'un point de vue ostopique par le parameétre de permittivité
diélectrique. Ce paramétre va dépendre non seutetieela nature du matériau (composition
chimique, structure, taille des grains, arrangenaasité,...) mais également de la fréquence
de I'émission microonde utilisée et de la tempémaiteinte dans le matériau. Ce parametre
est également d’'une grande importance dans la meuta température radiométrique, il
fixe le degré d’émissivité au sein du matériaungervient sur le champ de réception du

capteur radiomeétrique.

La connaissance de la permittivité diélectriquemtasdres et des matériaux en cours de
frittage permettrait en particulier d’appréhendeptocessus du frittage par une modélisation

macroscopique multi-physique.
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Les premiers tests de mesure de la permittiviédedirique des poudres qui ont été
réalisés ne permettent pas de donner sans ambimétealeur de celle-ci. Nous avons donc
entrepris de mettre en ceuvre une autre méthods, ndoureuse, qui permettrait de

déterminer la permittivité diélectrique des poudsesune large bande de fréquences.
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1.1 Introduction

Le chauffage par micro-ondes d’'un matériau ain® @umesure de sa température
radiométrique sont fortement dépendant de ses iptéprdiélectriques qui vont évoluer, en
particulier, en fonction de sa température, dedgufence de travail et de la pression exercée.
La connaissance des propriétés diélectriques keiudevolution est donc d’'un grand intérét si
I'on désire par exemple optimiser un processusrittage par micro-ondes. Peu de données
étaient jusqu’a maintenant disponibles sur ce sdpats la littérature. Mais le regain d’intérét
sur l'utilisation des micro-ondes dans les opéretide frittage de poudres céramiques mais
eégalement métalliques ainsi que les recherches eseséar I'élaboration de nouveaux
matériaux composites a entrainé une relance desuttasur les mesures de la permittivité

diélectrique.

Afin d’interpréter les résultats que nous avonsenbs lors des essais de suivis des
trajectoires thermiques par radiométrie micro-onde cours d'opérations de frittage, nous
avons tenté de déterminer la permittivité diélectei des matériaux pulvérulents utilisés ( SiC,
Al, mélanges SIC/Al ). Les premiers tests realigépartir de résonateurs microrubans
[RIC 06] ont permis d’obtenir un ordre de grandeur entredd,4 GHz de la permittivité
diélectrique de la poudre SiC utilisée. Afin d’atliteune estimation plus précise et pour
extraire la permittivité d’autres matériaux (compse exemple la poudre d’aluminium) d’'une
facon plus rigoureuse et plus aisée, nous avonemixuvre une nouvelle technique basée
sur l'utilisation de lignes microruban faisant ofide cellules de mesure. L’objectif visé dans
un premier temps est la détermination, a la tentperaambiante, de la permittivité
diélectrique de matériaux pulvérulents ( non cortgmg sur une large bande de fréquences.
Apres une description du principe général de lehod utilisée, nous présentons les travaux
de simulations électromagnétiques que nous avamspeis afin de vérifier la validité de la

méthode proposée.
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1I.2 Mise en oeuvre d’une caractérisation diélectque large-

bande

Parmi les méthodes utilisées au Laboratoire ees@iésentées dans la littérature c’est
I'utilisation d’une ligne de propagation partiellent chargée par le matériau diélectrique a
caractériser qui nous a semblé la plus simple &eneh ceuvre pour atteindre notre objectif :
déterminer la permittivité diélectrique de matéxiguulvérulents a température ambiante sur
une large bande de fréquences. Nous avons déj@npéésu chapitre | des essais realisés avec
une ligne microruban gravée sur un substrat digdpet FR4, les résultats obtenus étaient
cohérents avec les données de la littérature. @epenla détermination de la permittivité
diélectrique avait été entreprise en modélisastriacture de propagation a l'aide du logiciel
IE3D en ajustant la permittivité du matériau tedéefacon a faire coincider au mieux les
paramétres de transmission mesurés et calculémdde opératoire nécessite un temps de
calcul trop important et d’autre part le substrRdFutilisé présentait des pertes diélectriques

élevées et la présence des connecteurs SMA atatgr compte de facon trop simplifiée.

Nous avons donc recherché dans un premier tempméti®de simple permettant de
déterminer la constante de propagation d’'un trongenligne microruban chargé par le
matériau a caractériser qui permette de s’affrarsds connecteurs et des transitions situées
entre les connecteurs et la zone chargée par lérimat A partir de la connaissance de la
constante de propagation, il est alors possibles(smertaines conditions) d’en déduire la
permittivité diélectrique du matériau en utilisamte modélisation bidimensionnelle dans un
plan orthogonal a la direction de propagation dstlacture de propagation que constitue la

ligne microruban chargée par le matériau a caraeter

Nous avons donc étudié la faisabilité de cettertiegle sur une bande de fréquence
allant de 0,1 GHz a 6 GHz. Nous avions en effeitéerdisposition dans le groupe MITEC un
analyseur de réseaux portable fonctionnant darie bainde de fréquences qui couvre les
fréequences utilisées pour le frittage micro-ondg%2GHz) des poudres et les mesures de

températures par radiométrie micro-onde.

Cet analyseur peut étre facilement piloté par ucreordinateur portable dans lequel
sera implanté le modéle d’extraction de la permiétidiélectrique. Cela nous permettra donc
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de concevoir un démonstrateur dédié a la mesupeihaittivité dans la bande 0,1-6 GHz que

I'on peut aisément transporter sur un site indelstri

[1.2.1 Présentation de la méthode utilisée

1.2.1.1 Détermination de la constante de propagati: Méthode de Bianco-Parodi

Différentes techniques permettent de déduire lssteme de propagationy:=a+jp
d’une structure de propagation a partir de la needes parametres S. Au cours de notre étude
bibliographique, nous avons retenu les travaux d8isihco et M. Parodi publiés en 1976 qui
proposent une méthode habile d’extraction de lastamte de propagation du mode
fondamental d'une ligne microruban. Nous allons @sent rapidement décrire la
méthodologie employée. La détermination de la @metde propagation est basée sur la
mesure des parameétres S de deux quadripbles (ligaepropagation), possédant des
topologies identiques, et qui ne difféerent entrg que d’'un incrément de longueur de ligne
notéAL [BIA 76].

Les quadripbles Qet Q (Figure 11-1) sont composés d’'un point de vue schématique
[PAL 92] :

- de deux acces constitués par deux troncons de tjmgpéedance caractéristique

égale a 5@,

- de deux transitions identiqgues ® R;, entre les lignes d’acces et la ligne d’étude de
largeur W,

- d’'une ligne de largeur Y&t de longueur égale a bu L.

Le deuxieme quadripOlé=igure 11-1(b)), ne differe du premier=gure 1l-1(a)) que
d’'une longueuAL = L,- L, de la ligne de largeur W
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Figure II-1: Méthode utilisée pour la détermination de la constante de propagation du
troncon de ligne de longueuAL=L ,-L ; et de largeur W.

Dans le développement qui suit, nous montrons gaiir de la connaissance des
parametres S relatifs aux quadripbles &) Q, nous obtenons la constante de propagation

complexe de la ligne de largeurp\&t de longueuAL (Figure 1I-1(c)).
Cette technique repose sur la mise en cascadeatkigples. Plutdét que d’utiliser la

matrice chaine classique, nous privilégions I'emmle la matrice de transferil][: les
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grandeurs de sortie sont exprimées en fonctiorgaealeurs d’entrée. Cette matrice possede
des propriétés analogues pour ce qui concerneaimatpe de quadripdles. Nous remémorons
I'expression matricielle de la matrice de transéartfonction des ondes entrantes et sortantes

a chaque acces du quadripdle (equatidn).

ol

Les parametres de la matrice de transfert glolmieexprimés en fonction des termes
de la matrice [S]. Dans ce but, nous rappelonseégatt la transformation suivante :

_ 1 1 ~S,u1 _ 1 1 ~Sy10
[T]Ll_sz1,|_1{su,u _AQJ et[T]Lz_g,Lz{Su,Lz _Aﬁj -2

oUAS 1= S11,11 201 Si2,01 D111 €145 2= S11.12 2,17 Si2.21 1,12

Nous posons alors I'hypothése suivante : la projp@gae 'onde dans les structures
de longueur L, L, et les transitions R R, est monomodale. Les discontinuités ne générent

aucun mode supérieur, seul le mode fondamentalogpage.

Comme indiqué sur l&igure 1l-1(a), le quadripble @ est décomposé en deux
quadripbles élémentaires notég & . Les matrices de transfert respectivég [et [Tg]
sont définies dans les plang Pc et B, P.. C’est dans les plang Bt B que seront effectués
ultérieurement les relevés des parameétres S. lreRplast fictif et peut étre localisé, a priori,
en tout point de la ligne de longueus. lLa matrice de transferfT] du quadripble @

s’exprime alors par la relation suivante :

[TlQu=[TAl [Te] 11-3

Le second quadripéle QJFigure 1l-1(b)) est une réplique du précédent, la ligne de
largeur W, posséde ici une longueur; I>L;. Le quadripble @ est alors constitué du
quadripble @, du troncon de ligne de largeuro\dt de longueuAL, puis du quadripble £

Sa matrice de transfert s’exprime donc par laiceat

[Tlo2 = [TAl [Ta] [Te] -4
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A partir des deux formulations (¢g3 et eqll-4 ), nous pouvons écrire I'égalité

suivante:

[Tlo1 [T 02= [Tal [Tu] [TA™ II-5

Cela implique que la somme des termes de la didgqmencipale des matrices {{]

et [T]oilT] 1 02, OU encore que leurs traces sont égales. Nous alait :

tr[ Tyl = tr{T)oi T] o2™ 11-6

Dans l'équatiorll-6, la partie droite peut étre exprimée en foncties garametres
Sij1 et .2 mesurés sur les quadripOles € Q. Quant a la partie gauche, elle peut étre

exprimée par la relation:

145 11-7

tr[T, ] =

1
Sachant que la trace de la matrice de transfar} §'un troncon de ligne d’impédance
quelconque et de longuent. est égale &ch@ 4L) ol y =a+jp représente la constante de

propagation complexe, nous obtenons finalemerrkadlation générale suivante :

S122,L1+ gzL 2t SIL 1%2, st %1, 2 %2 1 % 1 %,_1 |§ 2 |§
SLZ,L1§2L 2

-8

2¢ch(/AL )=

Ainsi, la mesure des parametrgs 8t §, des deux quadripbles; @t Q aboutit a la

détermination de la constante de propagation di¢ctno de ligne de longuet =L ,-L ;.

Nous nous sommes donc inspirés de cette méthodedgberminer la permittivité
diélectrique de matériaux ( en particulier sousn®mde poudre ) qui seront déposés sur deux
troncons de ligne microrubaffrigure 1I-2) de longueur respective; et L, et d'impédance
caractéristique égale a 50 Ohms dans lair. La fievite des matériaux déposés sera
calculée & partir de la connaissance de la corstpropagatiop du troncon de ligne de
longueurAL déterminée en appliquant la méthode de BiancodRfQUE 94, QUE 96, HIN
01, HIN 02].
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Avec cette méthode notre but est de réduire I'anflte des fiches de connexion, des
lignes d’acces ( lignes microrubans dans I'air Jeporte-échantillon sur la détermination de

la constante de propagation.

L1

Matériau sous test

Ligne 1

s 4 A
Transitions identiques ns identiques
. 7

Ligne 2

Figure 11-2: Cellules de mesure ( deux lignes micruban de longueurs respectives | et
L » partiellement recouvertes par le matériau a caradriser)

11.2.1.2 Extraction de la permittivité complexe duatériau: modélisation de la

structure de propagation par la SDA unidimensionte|

Afin de déterminer la permittivité du matériau dé@osur le trongon de ligne de
longueur AL, nous pouvons utiliser un logiciel de simulatiélectromagnétique tels que
HFSS, CST Microwave Studio ou encore un code deutaléveloppé dans le Groupe
MITEC basé sur la FDTD. Le probleme a traiter seinée ici a I'étude des caractéristiques de
propagation d’'une structure ( ligne microruban yamante suivant I'axe de propagation.
Nous pouvons donc nous limiter a une modélisatidimensionnelle dans un plan de section
droite de la structure. Les codes cités précedemstatt basés sur une résolution purement
numeériqgue des équations de propagation ou desiéqgsiate Maxwell. Le temps de calcul
nécessaire a la détermination de la permittivité ndatériau sous test a partir de la
connaissance de la constante de propagation pecté&tce important ( nous avons en effet
observé un temps de calcul minimum de 30 minutep@at de fréquence avec un ordinateur
ayant un processeur de type Intel Core2 fonctionaa®l GHz et ayant 4 Go de mémoire

RAM). Nous avons donc préféré utiliser un code d&w basé sur I'’Approche dans le
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Domaine Spectral (SDABER 90, HUR 91, TEN 03]. Dans cette méthode semi-analytique
les équations de continuité entre les différentescloes Figure 11-3) sont écrites dans
I'espace transformé de Fourienif, y, z ) de I'espace réel ce qui permet de nougnama la
résolution d'un systeme d’équations algébriquesitilisation de ce code de calcul permet
alors de réduire le temps de calcul a quelguesnsiesopar point de fréquence avec le méme

matériel informatique.

La structure de propagation modélisée est schédeatisr |aFigure 11-3. Une analyse
rigoureuse par la mise en ceuvre de I'’Approche tammaine Spectral nécessite quelques

hypotheses :

- Les difféerents milieux qui composent la structueeptiopagation ( structure planaire )
sont assimilés a des couches paralléles et suppos@syenes, isotropes et linéaires.
lls sont caractérisés par leur épaisseur et letmifievité diélectrique complexe.

Nous considérons qu’ils n'ont pas de propriétésmatgues.
- Nous supposons I'absence de charges et de phénsiepelarisation.
- Des murs électriques sont placés de part et d'aatla structure, suffisamment loin

pour ne pas perturber les phénomeénes de propag&ala permet de faciliter le

développement analytique du probléeme.

Du point de vue pratique nous avons défini les dsmans des cellules ( en particulier
les dimensions transversales ) de facon a véafiemieux les hypothéses utilisées pour la

mise en ceuvre de la SDA.

y A
A
Région0 A2 - &o
i matéraux: g \
Région 1 R 3 hy
— X
. A
Region 2 h,
Y

e = g
Figure 1I-3. Modéle de type ligne de transmission.
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Toute étude de propagation se ramene a la résoldfiln probléme aux valeurs
propres. Habituellement aprés avoir considéré enpaivilégié de propagation (ici 'axe Oz),
I'ensemble des composantes longitudinales deswactéonde, ou constantes de propagation,
constitue le spectre de valeurs propres des maadgnchés. Ici, nous nous intéresserons
uniqguement au mode fondamental pour lequel nous/qmsu calculer le diagramme de
dispersion et I'affaiblissement en fonction derkeglience.

Notre but est cependant d’utiliser ce modele pouexraire la permittivite complexe
de I'une des couches (région 1 ou 2). Nous avons dwdifié la description du probleme de
fagcon a ce que la permittivité complexe de I'uns diggions constitue maintenant la valeur
propre a rechercher connaissant la constante deagation du mode fondamental de la

structure préalablement déterminée a partir degéhhode de Bianco-Parodi.

Si nous négligeons dans un premier temps l'infleethe I'épaisseur de métallisation
( ce point sera pris en compte ultérieurement Ylifficulté essentielle réside dans I'écriture
des conditions de continuité sur l'interface contgolrle ruban métallique.

La simulation numérique basée sur la SDA permekplimer les champs et les
conditions de continuité dans un domaine transfoded’espace direct; ce domaine est
obtenu en considérant la décomposition en sérieadeier des champs électromagnétiques
suivant un axe parallele a I'interface comportantdban métallique. Ainsi, cette méthode
permet de décrire aisément les conditions de caitéirsur cette interface en dépit de son

inhomogénéite.
» Expression des champg& etH dans les différentes régions

Dans un premier temps, nous rappelons succincteleegtapes de la mise en oeuvre

de I'Approche dans le Domaine Spectral. Les chakpst H caractérisent I'onde se

propageant suivant la direction Oz. Linhomogénéiéla structure dans un plan de section
droite entraine que les modes qui s’y propagenénsode nature hybride. Le mode
fondamental étudié est de type pair, les composaotegitudinales des chamjis et H

respectent les deux conditions suivantes :

Ez(-x)=Ez(x)
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Hz(-x)=-Hz(x) -9

La connaissance de I'ensemble des champs électra@tigqiges qui se propagent dans

la structure passe par la résolution des equatittedmhotz :

2 2 ) . Ez
(%+:Ty—y2+af£oyogriJ(HZj:O 11-10

avecs =& -j&ri " ete =ailweo

ou i : représente l'indice de la région (couche ) cdérsie
y : la constante de propagation
&i - la permittivité complexe de la région i
o . la conductivité de la région i

La présence de murs électriques en positierl /2, permet de décomposer
I'ensemble du champ électromagnétique en sérieodedf. Les composantes longitudinales

peuvent ainsi s’exprimer sous la forme:

00

Ez(x Y=Y ( Ez(a,, YBin@, 3+ Ez@,. Yrost, X
m 11-11

Hz (% W= iz (@, y5in@, 3+ Hz@,, ¥cost , )

ouEz ,Ez_, Hz, et Hz_sont les coefficients de Fourier des composantestiz.

La parité du mode fondamental de type pair perraesichplifier les équationg-11,

nous obtenons alors :

E2(x Y=Y Ez(@,. Yieose, 3

1-12
Hz(x y) =2 Hz(a,. YBin@, 3
m=1
La variableom prend des valeurs discretes,; =w [1-13
T
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(ou m est un nombre entier) afin de respecter U&tion des composantes tangentielles du

champ électrique sur les murs électriques. Ledficiefts de FourieEz, et Hz_ s’expriment

par les relations suivantes :

L

~ 2 32
Bz (ay, == | E2(x yoos@, 3 d
T Lp
l1-14

LNy

Az, (@, )= | Ha(x Ysin@, 3 d

N ‘—4'_.—"\)

Dans ces conditions le systeme d’équatletD appliqué aux grandeurs transformées
devient :

2 .
(G——K;JFZ‘:}O 11-15
Hz,

ou le vecteur d’onde suivant 'axe Oy a pour exgi@Es:
l1-16

Kimi*=am +y -0 equosri
Pour le mode étudi€, les composantes longitudir@désnues a partir du systeme (Il-

15) ont pour forme :

dans la région 0 (y=h:

Ez(x Y= M(m &0 cos@, 3
" 1I-17
Hz,(x Y= N(n) &m"Vsin@, X
dans la région 1 (O<y<h:
Ez(x Y= [amsh i ¥ P i ¢h K )lcosa, )
m 11-18

Hz(x 9 =3[ QM st i, ¥+ R in éh K lsin@, )

dans la région 2 (zky<0) :
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Ez(x Y=Y [ S Msh & W T )n ¢hk )jcos@,, )
m=1 11-19

Hz,(x Y= 2 [U(m st K, ¥+ i dh kg Kfsinga,, )

Les grandeursl(m), M(m)...V(m) sont des termes complexes qui seront déterminés en
écrivant les conditions de continuité aux difféemninterfaces de la structure. Dans chaque
région indicée i, les composantes transversalasdaoluites des composantes longitudinales a

partir de I'écriture des équations de Maxwell.
» Ecriture des conditions de continuité

- en y=-b, nous avons un plan métallique supposé parfaiternenducteur, les
champs électriques tangentiels sont nuls :

Ex(X,-hp)= EZo(X,-hp)=0 [Ox [1-20

- eny=(Q a l'interface ruban métallique-diélectrique newsns :

a) continuité des composantes tangentielles du gh&lectrique, aussi bien sur

a partie conductrice gu’en dehors de celle-¢f,:so
Exi(X,0)= Ex(x,0) [x
Ez(x,0)= E3(x,0) [Ox 11-21
b) discontinuité des composantes tangentielleshdmp magnétique sur la partie
conductrice qui fait apparaitre des densités deamsuperficielly et J7 :
Hxy(x,0)- Ex(x,0)=Jz(x,0) OXx

Hz(x,0)- Ez(x,0)=Ix(x,0) Ox 11-22

- eny=h, alinterface entre la région O et région 1, nausns :
a) continuité des composantes tangentielles du pléectrique
Exo(x, )= Exa(x,hy)  Ox
Ez(X,m)= Ez(x,hy) [Ox 11-23

b) continuité des composantes tangentielles du phraagnétique
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Hxo(x, )= Hxa(x,hy)  Ox

Hzo(x,h)= Hzy(x,hy) [Ox 11-24

La présence des murs électriques en x#Lnous permet également d’exprimer les

densités de couramty et J; sur le ruban métallique ( en y=0 ) sous la forreesdries de

Fourier :

3(x0)=3 (@, ,0)5ing, x)

[1-25
'JrZ(X’ 0) = z er(am ) O)ECOS(}'m X:
=1
En tenant compte des relations d’orthogonalité :
Lr
H L
j cos@, x )cosg, x ﬁX:7T5mn
Lt
2 L
| sin(@,x)(sin@,x)dx= T 3, 11-26

b

N

L

2
j sin(a, x)Ctos@r x dx= 0
Ii

2

OU Om=1 sian=0,70 etdmm=0 Siamtan

De l'ensemble des conditions de continuité aux éd#fites interfaces et des

expressions des champset H dans les différentes régions, nous aboutissonsysiéme

matriciel suivant :

{B.‘I‘.l(am'y*'w’g*ri) Bll2(am7y* ’wlgri )j j;((alm’o) — EX(a,m’o) “_27
B, (a,,V .@&,) B,@,y wé )\ Iy a,0) \E«a,,0)

Ou Ex(a,,0), EZa,,,0), Jy(a,,0), Ji(a,,0) sont les composantes des champs

électriques et des densités de courant sur I'etertontenant le ruban conducteur, exprimées

dans I'espace transformé de Fourier. Les termes B1,, B,1, B, sont les éléments de la
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fonction de Green dyadique exprimés dans le domaamsformé de Fourier qui dépendent
en particulier de la constante de propagation dstidacture et des caractéristiques des

différents milieux dont la permittivité diélectrigu
> Prise en compte des pertes métalliques

L’Approche dans le Domaine Spectral ne permet gaprdndre en compte de fagon
rigoureuse des métallisations de conductivité fieted’épaisseur non nulle. Mais il est
toutefois possible d’introduire la notion d'impédande surface Zs qui permet d’obtenir des
résultats relativement correctes en présence dibanr métallique non infiniment mince et
non parfaifiITO 73, NGH 91, KIN 90].

Dans ce cas le champ électrique sur l'interface peQt étre considéré comme la
somme de deux composantes : un champ électBtsar le ruban conducteur et un champ
électriqueE® en dehors du ruban. Nous pouvons donc écrire Bespace transformé de

Fourier les relations suivantes:

Ex=E x+ E x= B. Ix+ B. Iz

- o - ~ - 11-28
Ez=Ez+ Ez=B.Jx+ B, J:

aveCE'x=ZsJ >etE'z= ZsJ . Le termeJ’ représente la densité de courant sur le ruban

métallique. Nous aboutissons alors au systeme cietmodifié :

(Bll(am’y* 'a)’g*ri) BlZ(am 1}; !a)’éri )j er(a'm,O) = Ed X(am1o) ”-29
le(am’y*ﬂ)’g*ri) Bzz(amy 'a)’éri) er(am,O) E 4a,,.0)
ou B, = (B‘u_ Z9; B, = (B‘zz_ Z9; B, = B'12 etB, = Blzl-

L’'impédance de surface peut s’exprimer par la i@hati-dessous, dans le cas ou
I'épaisseur t' de métallisation reste faible par rapport a lagéaur W du ruban de

conductivitéo:

ZS: JWO

p .coth( jau,o I) 11-30
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» Résolution du systeme matriciel

La résolution du systeme matricigt29, est réalisée a partir d'une méthode des

moments connue sous le nom de méthode de Ga[@Rin34].
Cette méthode consiste a :

a) décomposer les densités de courant sur le nméaallique sur une base de fonctions
connueslx(x, 0)etJz(x, 0):
|
I%(%0)=> Ax(x0)
i=1

, 11-31
Jz(x0)=2 C Jz(x0)
j=1

Les coefficients de pondératidnet C; sont des constantes inconnues a déterminer.

b) définir un produit scalaire :

Sur l'interface séparant les régions 1 et 2, lampasantes tangentielles du champs
électriqgueEy (x,0) sont nulles sur le ruban conducteur et la derggtecourant superficiel
n’existe que sur ce ruban conducteur. Ainsi le pitosicalaire de ces deux grandeurs est nul

sur I'interface y=0. Nous pouvons donc écrire Eations suivantes :

(Ex(x0). 3 (x0) = [, Bu(x0).% (x 0.0 ¢
le 11-32
(E5(x0), 35 (x0) = [ E(x0).37(x0).d (

Le symbole désigne le complexe conjugué.

Par application du théoreme de Parseval, ces psodualaires se transforment en

sommations discrétes dans le domaine spectral :

(Ex(%0), 3% (x0) = Y By @, .00 %6, .0
m 11-33

(EZ(x0),95(x0) = LY Er@, .06, .0)

ou L est un coefficient qui dépend de la définitionaleransformée de Fourier utilisée.
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Ceci permet alors de transformer le systélk®9 en un systéme homogéefiRRI 84]
de dimensionK= (I1+J) ou les inconnues sont les coefficients de potidérah, C; des

fonctions de base :

> Ky (A +3 Kyy(n, )G, = 0
= = 11-34

2'(21('0’ A ’i Ko (p, j)C, =0

| et J correspondent respectivement au nombre de forsctide base utilisées pour
décomposer les densités de courdpety, et les quantité&y(n, i), Kia(n, j), Ka(p, i) et

Kaz(p, J) s’expriment par :

Kll(n’ I) = z_ 'j;n (am) Bll(awy* 1a)’§ri)jxi (am)

M I* * * -
KlZ(n' J) = Z ‘]xn (am) Blz(am’y ’w’gri)‘]zj (am)
" 1I-35

M T * * =
K21( P I) = Z sz(am) BZl(am’y W& ri)in (am)
m=1
- M et * * ~
K22( p’ J) = z sz(am) BZZ(a m 4 1W,E ri)‘]zj(a m)
m=1
Les entiers etp varient respectivement de 1 at de 1 al.

Les valeurs propreg (lorsque I'on recherche les caractéristiques depgmyation
d’'une structure) ou la permittivité inconnue d’wmiche (si est connue), sont les solutions
du probleme et sont obtenues en annulant le détanihde la matrice carrée L’ensemble
des vecteurs propres correspondands, Cj)) permet alors de calculer les champs
électromagnétiques a l'interface contenant le rubétellique. L'utilisation des équations de
continuité conduit ensuite a la détermination éagemble du champ électromagnétique dans

toute la structure.

Les fonctions de base choisies pour décrire lessitdande courantly(x,0) et

JZ(x,0) sont construites a partir des polynémes de Tchewd,(w) etTo(w) :
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U, (@) si|{<wi/2
J%(x0)=1 2 11-36
x(x0) {O si[{ > w/ 2
. J1- Si|X < w/2
Jz(%0)= Togy(@) V1 o M [1-37
0 si[X > w/ 2
ou i est un nombre entier eE=2x/w, w étant la largeur du ruban métallique.

Ces fonctions permettent des développements pewwtepour obtenir la solution
physique du probleme et prennent en compte lestagsn@insi que les effets de bord par le

Y2 De plus les transformées de Fourier des polysddpest T,, s’expriment &

terme (leo?)
partir des fonctions de Bessklde premiére espéce. Cela permet d’obtenir uneuiation

analytique des densités de couﬁa;g(tam, 0) etjg (a,,0)dans I'espace transformé de Fourier :

wrz, J,, (a,w/2)

S@,0=3 AT

27 (i)Y a,
) 3@ wi2) -8
3 Wrt i—- m
J5(0,00=3"C, ()i —
= 2 (=1)

avec A etC;: les coefficients de pondération des fonctionbatae
| etd: le nombre de fonctions de base suivant chaqeetdin Ox et Oz

w : la largeur du ruban métallique
» Permittivité effective

A partir des caractéristiques de propagaticru+jp, il est possible de déterminer la
permittivité relative effective de la structure plepagation:

2
A CZﬁZ
e =|=2| = -39
ft (/19] 4 f?
avec Jo: la longueur d’onde dans I'espace libvg ; la longueur d’onde guidée
c: lacélérité de la lumiére (3% s%) ; 5 : la constante de phase (en rad)m
f: lafréquence de travail (en Hz).
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» Impédance caractéristique

Dans le cadre de I'approximation quasi-TEM, la wiébn la plus généralement
utilisée pour calculer I'nmpédance caractéristigqliene ligne microruban est I'nmpédance

caractéristique en courait,” exprimée sous la forme :

[1-40

P représente le flux de la puissance transportééepande de propagation considéré

(ici le mode fondamental de nature quasi-TEM). lux fde puissance traversant la section

droite de la structure étudiée a pour expression :

P*=%£(EDF|*)d*s=—;L [[ExCxy HC x ¥ BY Xy Fik 0 o II-41

ou Sreprésente la section droite de la structureé Bndice de la région considérée

Cette quantité peut étre calculée dans le domaemesformé de Fourier ou elle

s’exprime sous la forme :
- 1 T o 1 H
Pr=— [ [ Bx(@n W Ry (@, 9= Eyl@,, ¥ Hx@,, )] I-42
T M=1_o
Le courant direct correspond a la circulation de la composatesur le ruban

métallique dans la section droite de la structure :

= [ [Hx,(x,0)= Hx, (x, 0)] dx 11-43

'—.I\J\S

NS

Apres avoir présenté les développements essedadbs méthode nous abordons dans

le paragraphe suivant les essais de validatioreliie-c.
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[1.2.2Validation de la méthode a partir de simulatons

électromagnétiques

Avant de passer a I'étape expérimentale, nous adab®rd testé par des simulations
électromagnétiques la faisabilité de la détermamaiile la constante de propagation d’un
troncon de ligne microruban sur lequel est déposénatériau diélectrique placé dans un

porte-échantillon.

Dans un premier temps nous avons calculé les pamsre des 2 cellules (présentées
sur laFigure 11-2) a I'aide du simulateur électromagnétique 3D HEASS 10]. L’étude de
la structure en 3 dimensions permet de tenir condete discontinuités. La constante de
propagation est ensuite déterminée a partir deanpsres S calculés en appliquant la
méthode proposée par Bianco et Parodi. Les résutattnus ont été comparés a ceux tirés
d’'une modélisation bidimensionnelle de la structum®rrespondant au plan orthogonal a la
direction de propagation pour le trongon de ligedahgueuAL ) a partir du logiciel HFSS
et du code de calcul basé sur I'Approche dans iad@he Spectral (SDA).

Les comparaisons ont été effectuées pour 3 coatfligums:

- lignes microrubans a vide sans porte-échantillon
- lignes microrubans a vide avec porte-échantillon

- lignes microrubans avec porte-échantillon coat¢mnin matériau.

11.2.2.1 Lignes microrubans a vide sans porte-éclidion

Les simulations ont été effectuées en considéaagainme de fréquences : 0,1 GHz a
6 GHz. Nous nous sommes limités a cette bande de frégsecae compte-tenu des
dimensions des cellules les simulations avec HF&&ssitent des tailles mémoires trop
importantes. Laigure 11-4 présente les deux structures modélisées aveqi@dbHFSS.
Nous avons considéré 2 lignes microrubans de lamdue 76 mm et k= 101,5 mm gravées
sur un substrat diélectrique RT Duroid 5880 qusprie une épaisseur de 0,508 mm et une

permittivité €, = 2,2-j.0,00198. Elles ont une largeur égale & TBn afin d’obtenir une
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impédance caractéristique de G0(a vide), I'épaisseur de métallisation est de lifbet la

largeur du substrat diélectrique est de 50 mm.

domaine de calcul

ruban métallique

Figure 11-4. Modélisation des lignes microrubans &ide.

Les résultats obtenua €tp) sont donnés sur lésgures 11-5 etll-6.

a(nep/m)
0.25
22
0.2}
ow5fp =
o1b - A &> . TeEee R
s — Ol3D HFSS+Bianco-Parodi (& vide)
y A 02D SDA (avide)
oosfp - A -
0
0 1 2 3 4 5 6

Fréquence (GHz)

Figure II-5. Simulation de I'atténuation a obtenue avec HFSS (modéle 3D) associé avec
la méthode deBianco-Parodi, avec HFSS (modele 2D), et avec la 8D
(ligne a vide sans porte-échantillon )
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180 i

|
wfF i—————————
140 | ‘ _ ‘
L ~
100 | ‘
80 f,,f,,f,,f,,f,,f,, ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,

60 |

aof-—— A T DR SRET
A P2D SDA (2 vide)
20 | |

\
| |
0 1 2 3 4 5 6

Fréquence (GHz)

Figure II-6. Simulation de la constante de phasp obtenue avec HFSS (modele 3D)
associé avec la méthode de Bianco-Parodi, avec HF®®dele 2D), et avec
la SDA. ( ligne a vide sans porte-échantillon )

Nous observons un bon accord entre les 3 modelesesitsur toute la bande des

fréquences considérées.

11.2.2.2 Lignes microrubans a vide avec porte-éclhidion

Compte-tenu de la nature pulvérulente des matégaexnous désirons caractériser, la
solution la plus simple consiste a déposer la poedr une partie des lignes microrubans a
I'intérieur d’'un porte-échantillon. Ce dernier seégente sous la forme d'un cadre
rectangulaire dont les parois présentent une épaisse 5mm et une hauteur de 5mm.
Louverture destinée a recevoir I'échantillon e 80mm x 36mm pour la ligne 1 et
30 mm x 61,5 mm pour la ligne FiQure 11-7). Le matériau choisi est du Plexiglass de
permittivité &, =2,5-j0,005 qui présente de faibles pertes. Avaaited plus loin nous avons
d’abord vérifié que la méthode de Bianco-Parodimtait de s’affaranchir de sa présence et
que nous retrouvions les résultats précédents ggpmgrhell.2.2.1 ). Nous avons donc
recalculé les paramétres S des deux lignes ennuesk porte-échantillon, puis nous avons
extrait la constante de propagation du tronconigieel( de longueuAL=25,5mm ) avec la

méthode de Bianco-Parodi.

-87 -
© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Qing Lu, Lille 1, 2011

Chapitre Il Caractérisations diélectriques largedeade matériaux pulvérulents

le porte-échantillon

uwg/

uwgToT

Ligne 2

Figure II-7. Modélisation des lignes microrubans &ide avec porte-échantillon.

LesFigures 1I-8 etll-9, donnent les résultats obtenus poet 3.

a(nep/m)

0.25

0.2

0.15

0.1

. — 0.3D HFSS+Bianco-Parodi (a vide)
005~ A azp RFS'S #Bidhco-Parod (porfe-échanion) |

0 1 2 3 4 5 6
Fréquence [GHZz]

Figure 11-8. Simulation de I'atténuation o obtenue avec et sans porte-échantillon.
Calculs effectués avec HFSS (modele 3D) associécaleeméthode de Bianco-
Parodi. ( ligne a vide avec porte-échantillon )
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180 ‘ ‘
w0 i—————————————————————————————1———
“op ‘ ————————————————————————— D

b B e
i0o0bF¢ e .

80 | i |
#" - - P2 HFsS (avide) !
60 | |
- ﬁSD HFSS+Bianco-Parodi (a vide)

ol | : A BC%D HFS S+Bianco-Parodi (po}te—échantillon)
20 |
0 : I

0 1 2 3 4 5 6

Fréquence [GHZz]

Figure 1I-9. Simulation de la constante de phasef obtenue avec et sans porte-
échantillon.Calculs effectués avec HFSS (modele 3D3ssocié avec la
meéthode de Bianco-Parodi. ( ligne a vide avec poré&chantillon )

Nous constatons que la présence du porte-échantiboperturbe pas les résultats.
Nous avons utilisé un porte-échantillon dont Igéar intérieure est égale a 30 mm ceci afin
de respecter les hypotheses simplificatrices qutiébé utilisées pour la mise en ceuvre du
modele basé sur la SDA. Ainsi les parois du potteagtillon sont suffisamment éloignées du
ruban métallique pour ne pas perturber la configumadu champ électromagnétique dans son

voisinage.
11.2.2.3 Lignes microrubans partiellement couvertgar un matériau

Nous avons ensuite simulé la présence d'un matépauoccupe tout le volume
intérieur du porte-échantilloriFigure 11-10). Les résultats obtenus, présentés suFigsres
[I-11 etll-12, correspondent au cas d’'un matériau de 5 mm dgpar et de permittivité
¢ = 8-j0,8 (ordre de grandeur de la permittivitéreé poudre SiC ) considérée constante sur

toute la bande de fréquences.
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matériau a caractériser ¢

porte-échantillo

Figure 11-10. Modélisation des lignes partiellementecouvertes d’un matériau placé
dans le porte-échantillon.

a(nep/m)
10 | | |
\ \ \
8 I l l l
\ \ \
o | | | |
\ \ \
4r \ \
1 ‘ . - - ~0l2D HFS S (poudre 5mm)
2 -—— -y s +t—— - — - — =
| \ — Ol3D HFSS+Bianco-Parodi (poudre 5mm)
~ | A 02pspaA fpoudre 5mm)
. | |
0 1 2 3 4 5 6

Fréquence [GHZz]

Figure II-11.  Simulation de l'atténuation o obtenue avec HFSS (modele 3D) associé
avec la méthode de Bianco-Parodi, avec HFSS (modé&p), et avec la
SDA. ( ligne partiellement couverte par un matériau)
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B(rad/m)

250

200 |

150 |

100 |

50 |

\
A B2D SDA (poudre 5mm)

0 1 2 3 4 5 6
Fréquence [GHZz]

Figure II-12.  Simulation de la constante de phasg obtenue avec HFSS (modele 3D)
associé avec la méthode de Bianco-Parodi, avec HF@®dele 2D), et
avec la SDA. ( ligne partiellement couverte par umatériau )

Nous retrouvons a nouveau un bon accord entreémdtats obtenus a partir des 3
méthodes utilisées. La présence du matériau aieéttme augmentation du terrfiemais

aussi de l'atténuatiom due aux pertes diélectriques.

A ce stade, nous avons donc vérifié par des siioaktque la méthode de Bianco-
Parodi appliqguée a notre probleme permet bien derrdéner la constante de propagation
d'une ligne microruban recouverte d’'un matériaulatigiqgue de quelques millimétres
d’épaisseur. Nous avons également constaté queiede calcul basé sur la SDA donne des

résultats quasiment similaires a ceux obtenus laviegiciel HFSS.

11.2.2.4 Détermination de la permittivité complextun matériau

L’étape suivante schématisée suiFlgure II-13 a consisté a simuler I'extraction, a
l'aide du modele basé sur la SDA, de la permitivitiélectrique du substrat
(¢'= 2,2-1.0,00198 ) sur lequel sont gravées les Egmicrorubans ; puis celle d’un matériau
(¢ = 8-j.0,8) placé dans le porte-échantillon. Conprécédemment, les paramétres S des
deux cellules ont été calculés a partir d’'une nisaiion 3D avec HFSS puis la constante de

propagation en est déduite a partir de I'expressigh Cette grandeur devient alors une
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donnée pour le code d’extraction de la permittigli@sé sur la SDA) de I'une des couches
(substrat ou matériau déposé sur la ligne) du neodella structure de propagation étudiée
(Figure 11-13).

Les Figures 11-14 et llI-15 présentent les évolutions fréquentielles ( jusqu@Hz )

de la permittivitée’, et du facteur de pertes tadéterminées a partir du modéle basé sur la
SDA, puis a partir d'une modélisation 2D sous HFES8Bre de comparaison. Pour ce dernier
point la modélisation est associée a une procédimgtimisation qui permet d’'ajuster la
valeur de la permittivité complexe recherchée anvérifier la valeur de la constante de
propagation introduite comme donnée. Dans le canatiele basé sur la SDA la recherche de
la permittivité dans le plan complexe est beaucplys rapide car le code découle d'un
développement semi-analytique et non purement rigaeér Ainsi le temps de calcul se
réduit a quelques secondes au lieu de plusieuasngiz de minutes sur un micro-ordinateur de

bureau.

Modélisation 3D des

cellules avec HESS : E}Ll
Calcul des L2 o -
paramétres S |||||||||||||||||||||||||||||||||||‘”||||Il'" ““ﬂﬂﬂﬂﬂ]ﬂ]ﬂmb(ar , &) matériau
I

Etape 1: Etape 2Modéle sba
Bianco-Parodi y .

[S]L1 hy

[S]L2 } Ta X

Figure 1I-13.  Mode opératoire (en simulation) pourla détermination de la
permittivité d’un matériau.
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Er
10
8 h———— A A —g———————— T BN JEE—
— SDA (poudre)
A HFSS (poudre)
6 I R N ——————————.
4 I R e ——————————
) ee— e — e S —— ' |
— SDA (substrat)
m HFSS (substrat)
O Il
0 1 2 3 4 5 6

Fréquence [GHZ]

Figure II-14.  Test de la procédure d’extraction dda permittivité avec HFSS et le
code de calcul basé sur la SDA. Détermination dg;.

tand
0.15
0.12 |
A A A A A A |
o9}, — — SDA (poudre)  —
A HFSS (poudre)
006} —
0.03 |
— SDA (substrat)
N m HFSS (substrat)
0 b= (o ]
0 1 2 3 4 5 6

Fréquence [GHZ]

Figure II-15.  Test de la procédure d’extraction dda permittivité avec HFSS et le
code de calcul basé sur la SDA. Détermination dudteur de pertes.
Nous constatons que les résultats obtenus ppsont quasiment identiques pour les 2
méthodes d’extraction et que les valeurs de la p&vite@ du substrat et du matériau déposé

dans les porte-échantillons correspondent bierl@scixées lors de la modélisation 3D des
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cellules avec le logiciel HFSS. En ce qui concdeéacteur de pertes les écarts sont plus
importants, principalement en basses fréquencda. geait s’expliquer par l'introduction de
la notion d'impédance de surface utilisée dans ¢eléte SDA pour tenir compte des pertes
métalliques dans le ruban conducteur. L'expressidisée (1I-30 ) ne permet pas de bien
prendre en compte ces pertes dans le domaine dsssbfiéquencdPON 07]. Les résultats
obtenus sont toutefois acceptables au-dela de 1 GHz

Compte-tenu des résultats obtenus en simulatioa aeons validé, en théorie, le

mode opératoire proposé et avons abordé I'aspatitpe.
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1.3 Conclusion

Dans ce chapitre est présentée une méthode detéreation diélectrique de
matériaux pulvérulents dans le domaine des micdesnlLes cellules contenant les matériaux
a caractériser sont constituées d’'une structurprdpagation de type microruban. Afin de
s’affranchir des caractéristiques des fiches deexion et de la présence du porte-échantillon
pour la détermination de la constante de propagatela structure, nous avons appliqué une
méthode d’extraction proposée par Bianco et Pampdi S’appuie sur la mesure des
parameétres S de deux structures de propagatioiqdea dans un plan de section droite,
mais de longueurs différentes. Les termes de lataote de propagation ainsi déterminés sont
ensuite utilisés comme données dans un modéle déidiionnel de la structure de propagation
étudiée. Ce modele basé sur I'Approche dans le Dmrapectral permet d’en déduire trés
rapidement la permittivité diélectrique du matériasté qui est directement recherchée dans

le plan complexe.

Avant d’aborder la phase pratique, nous avons gfiapplication de cette méthode

(les cellules sont modélisées en 3D a l'aideadyiclel HFSS pour le calcul des paramétres
S ) et nous retrouvons bien la valeur de la permétcomplexe du matériau testé qui a été
introduite dans le modéle. Le code d’extractionéms la SDA fournit en quelques secondes
des résultats identiques a ceux obtenus a padirednodélisation 2D de la structure réalisée
avec le logiciel HFSS, sauf en basses frequenoé&riGures a 1 GHz) pour le facteur de
pertes. Cela est vraisemblablement d( a une désaripcompléte de I'impédance de surface
sur le ruban conducteur utilisée pour la prise@npte des pertes métalliques.
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Chapitre ||

Application a la caractérisation diélectrique deéémaux pulvérulents.

Prospectives pour la caractérisation de poudresmatniques
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[11.1 Introduction

Dans ce chapitre nous présentons l'application iquat de la méthode de
caractérisation diélectrique de matériaux que rEvesis détaillée au chapitre Il et validée par

simulation.

Les expérimentations ont d’abord été réaliséesisarbande de fréquences allant de
30 MHz a 6 GHz a l'aide d’'un analyseur de réseauxaple. Il est possible de le connecter a
un ordinateur portable qui permettra de le pileted effectuer I'extraction de la permittivité
complexe des matériaux testés. Cela nous permetetkee en ceuvre un démonstrateur qui

servira a effectuer des caractérisations diélagtscpur le terrain (hors Laboratoire).

Les expérimentations ont ensuite été étenduesbaride de fréquences 50 MHz-18
GHz. La méthode a d’abord été testée sur des maxémassifs dont nous connaissons les
caractéristiques: le substrat diélectrique a pdtquel ont été réalisées les cellules de mesure

(Duroid) puis du plexiglass.

Puis, des matériaux pulvérulents, dont la taille gieins est de I'ordre de 1Qf, ont
été caractérisés a température ambiante: du Cadeug#icium (SiC), de I'Alumine (A3)

et de I’Aluminium(Al) ainsi que des mélanges SiG@J et SiC/Al avec différents ratios.

Les résultats obtenus ont été comparés, pour partiseux fournis par une autre
technique développée dans le Groupe MITEC : lact@rigation sans contact en espace libre.
Nous rappelons brievement le principe de cettenigcle puis nous présentons les résultats

obtenus pour de la poudre SiC.

Finalement, ce chapitre se termine sur une étuderitfue de faisabilité pour la

caractérisation diélectrique tres large bande tieepeguantités de nanopoudres.
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l1l.2 Expérimentations

1.2.1 Mode opératoire

Nous avons réalisé 2 cellules qui sont présentaedasFigure 1llI-1 et dont les
caractéristiques ( matériaux et dimensions ) stentiques a celles des cellules modélisées
(Figure 11-7). Les liaisons avec l'analyseur de réseaux saitsges par I'intermédiaire de

connecteurs coaxiaux SMA.

Cadre : porte-échantillon

Ruban
métallique

Ligne 1

Figure IlI-1. Photographie des 2 cellules utilisées

Le mode opératoire utilisé est rappelé sufitgure IlI-2 . Les premiers essais ont été
réalisés avec un analyseur de réseaux vectoriefld8bchwarZZVL6 qui fonctionne dans
la bande de fréquences allant de 9 kHz a 6 Glitiufe 111-3). Nous avons utilisé un mode
de calibrage SOLT et les mesures des paramétreesS2 dcellules ont été réalisées a

température ambiante (entre 20 et 25°C).

Les mesures ont d’'abord été effectuées a vide (pr&sence du porte-échantillon).
Cela nous permet de déterminer la permittivitéedigique du substrat sur lequel sont gravées
les lignes microruban et de les comparer aux dandéeconstructeur. Nous avons ensuite
caractérisé du plexiglass (matériau connu) puitagmudre SiC dont nous avons donné les

caractéristiques au chapitre I.
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Analyseur de

[SlL1
[S]L2
| I o (=, &) metériau
I
Etape 1:
Bianco-Parodi

Ligne 1  Ligne 2

Figure lll-2.  Mode opératoire utilisé pour la mesure de la permittivité d’'un matériau.

Figure IlI-3. Banc de mesure des parametres S.

11.2.2 Mesure des paramétres S

Nous donnons a titre d’exemple quelques relevéspdemmetres S, d’abord pour la
cellule a vide [igure I11-4) ; puis en présence de blocs de plexiglass de méngensions
extérieures que les porte-échantillorgg(re I1I-5 ) et enfin lorsque 'on rempli les porte-

échantillons par la poudre Si€igure 111-6 ).
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» Paramétres S de la ligne;la vide

St1,22[0B] S12,21[dB]
0 0

2wl ] 0.1
0.2
0.3
0.4
0.5

-0.6

-0.7

-70 -0.8
0 1 2 3 4 5 6 0 1 2 3 4 5 6

Fréquence [GHZ] &
Su1, 2 [deg] duence [GH2 S1z, 21 [deg] Fréquence [GHz]

270 270

210 F—

150 |

9 |

30 |

-30
90 e _ - — % -

ot . -150 |
= B £ o0l 7 O Sizgide)

X S22 (iide X Sp1 (ice)
270 270
0 1 2 3 4 5 6 0 1 2 3 4 5 6
Fréquence [GHZ] Fréquence [GHZ]

Figure IlI-4. Relevés des paramétres S de la ligmaicroruban L , a vide.

Les cellules sont en théorie des quadripbles Easgiheétriques, si nous supposons
que les transitions ligne microruban-connecteur SiMAé&té réalisées exactement de la méme
facon. En pratique le montage des connecteurstrairre une légére dissymétrie qui risque
d’influer sur I'extraction de la constante de prgaton lors de I'application de la méthode de
Bianco-Parodi. Nous avons donc examiné les terrada thatrice S obtenus lors des mesures
a l'analyseur de réseaux vectoriel. Nous constatpesles termes;set $;1 sont quasiment
identigues en module et en phase (les écarts asseont de I'ordre de grandeur de la
précision des mesures). Par contre nous constatessécarts plus importants entre les
parametres 3 et S, et plus particulierement sur la phase. Ces égqmtent en partie
s’expliquer du fait que les niveaux mesurés pogrpgarametres sont ici tres faibles ( a vide

les lignes présentent une impédance caractérisfigale a 5@ ).
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» Paramétres S de la ligneslchargée par un bloc de plexiglass

S11,22[dB] S12,21[dB]
0 0

01
_ 02}
20 —F \ o Y s}
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-04
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Figure llI-5.  Relevés des parametres S de la lignmicroruban L, en présence de
blocs de plexiglass.

Comme dans le cas précédent, nous observons usgmdisie sur la phase des

parameétres $ et S..
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Figure 111-6.

» Paramétres S de la ligne;len présence de poudre SiC

S11,22[dB]
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Relevés des parameétres S

-270
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de la ligneicroruban L, avec les porte-

échantillons remplis par la poudre SiC.

Cette fois les écarts observés sur la phase desnpties § et S, sont beaucoup

moins importants compte tenu du fait que les nixaaasurés pour ces parametres sont plus

élevés.

Nous avons procédé au méme type de caractérisatianilisant la ligne L a vide,

avec plexiglass et avec SiC), les conclussiongssde ces mesures sont comparables a celles

observées dans le cas de la ligae L

© 2011 Tous droits réservés.
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11.2.3

Détermination de la constante de propagatio

A patrtir des relevés des parametres S des 2 celhales avons déterminé I'atténuation

et la constante de phase de la structure microrpbanles trois cas étudiésigures 11l-7 et

[11-8 ). Notons que nous avons préalablement vérifié lgaerésultats obtenus a vide avec

présence ou non du porte-échantillon sont idensigee qui confirme l'efficacité de la

méthode de Bianco-Parodi.

a(nep/m)
14
12 |
10 |
8 =
6 | o Sic

x Plexiglass

Ar— — Substrat
2
ok

0 1 2 3 4 5

Fréquence [GHZ]

Figure IlI-7.  Evolution fréquentielle de I'affaibli ssement linéiquean.

Nous observons sur Igigure 1lI-7 que la présence du plexiglass ne change pas

I'atténuation déterminée a vide car ce matériasgnte des pertes diélectriques trop faibles

pour étre mesurables avec notre dispositif. Patrearous observons bien une influence sur

le paramétrgs, bien que la valeur de la permittivité du plexggdfournie dans la littérature)

soit tres proche de celle du substrat utilisé pedabrication des cellules.
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50F - —— i ‘ —
. | |
0 1 2 3 4 5 6
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Figure 1lI-8.  Evolution fréquentielle de la constarte de phasep.

En ce qui concerne les résultats obtenus en présknta poudre SiC, nous observons
bien un changement important flequi se traduit par une augmentation de la pent&ade
fonction3(f) et une augmentation de I'atténuatior{ compte-tenu de la nature dissipative de

ce matériau ) qui augmente de facon importante vigéquence.

Ces manipulations ont été effectuées plusieurseimigarticulier pour le cas des lignes
partiellement chargées par du plexiglass ou paladgoudre SiC et nous avons pu ainsi
confirmer la reproductibilité des résultats poudéermination des constantes de propagation.

11.2.4 Extraction de la permittivité

Nous présentons maintenant I'évolution fréqueriele la permittivité du substrat
ainsi que du plexiglass et de la poudre SiC déteenia partir de la connaissance de la
constante de propagation. Les résultats obtenuslawade de calcul basé sur la SDA ont été
comparés a ceux obtenus a partir d'une modélis@idnle la structure de propagation avec
HFSS[LU 10].
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Figure 111-9. Permittivité relative ¢’ du substrat, du plexiglass, et de la poudre SiC
déterminé avec la SDA et HFSS.
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Figure 11I-10. Facteur de perte du substrat, du péxiglass, et de la poudre SiC
déterminé avec la SDA et HFSS.

Nous constatons un bon accord entre les valeuenobs a partir des deux modéles de
30 MHz a 6 GHz. Les valeurs obtenues pour le sabg&iuroid5880 ( 2,11 < 2,16 et
0,001 <tad< 0,005 ) et le matériau Plexiglass ( 22,< 2,5 et 0,005< tas 0,03 ) sont

conformes aux données de la littérat{ROG 99, RF]. Le facteur de pertes est toutefois
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surestimé dans le cas de matériaux a faibles pesegui est peut étre di a I'imprécision des
mesures sur les structures a faibles pertes mag aud'utilisation de la notion d'impédance
de surface dans les codes de calcul. C'est en effetnoyen qui permet d’approcher la
solution si I'on désire tenir compte des pertesatligties dans le ruban conducteur, mais cet

artifice ne semble pas valide en basses fréquémiéseures a 30 MHz pour notre cas).

Dans le cas de la poudre de SiC, nous observoreceord entre nos permittivités
mesureées et les résultats obtenus pour la mémeianapar d'autres laboratoires utilisant une
technique de caractérisation difféerente (la teamide la cavité résonanf®AE 02]. Nous
constatons que la permittivité diélectrique du Siithinue légéerement dans la bande de
fréquence étudiée. Ainsi, nous estimons pour lalpode SiC dans cette bande de fréquence

les paramére suivants; sic= 6 a 7, tabsic = 0,12 a 0,2.

-112 -
© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Qing Lu, Lille 1, 2011

Chapitre Il Application a la caractérisationldié&rique de matériaux pulvérulents. Prospectiv®s fa caractérisation de poudres nanométriques

[11.3 Caractérisations diélectriques de matériaux ulvérulents

dans la bande de fréquences : 50 MHz - 18 GHz

La techniqgue de mesure de permittivité large-banuae nous avons développée a
ensuite été testée sur une plage de fréquencesimpmtante. Nous avons effectué les
mesures de parameétres S des deux cellules a Idide analyseur de réseaux vectoriel
Agilent HP 8720C qui fonctionne dans la bande éguence de 50 MHz a 20 GHzidure
[11-11). Toutefois étant donné que les lignes microrubamsété reliées a des connecteurs
SMA, nous avons limité les mesures a la fréquenaeimuale de 18 GHz. Les premiers tests
ont été réalisés d’'abord a vide afin d’en déduar@drmittivité du substrat RT Duroid 5880

sur lequel sont gravees les lignes puis nous avamEterisé le plexiglass.

10 i (e
(BT

1

.
| e

Figure IlI-11. Banc de mesure 50 MHz — 18 GHz.
[11.3.1 Tests sur matériaux solides : substrat Dural 5880 et Plexiglass

Pour toutes les mesures effectuées a lI'analyseuwesiEaux nous avons utilisé un
calibrage de type SOLT. Nous avons d’abord rel&slution fréquentielle des paramétres
S lorsque le porte-échantillon des deux structatas vide; puis en recouvrant partiellement
les lignes par les blocs de plexiglass que nousnaviléja utilisés auparavant. Liegures
[11-12 etlll-13 donnent un exemple de relevés des parametres @ddunle et phase) pour

ces deux cas.

-113 -
http://doc.univ-lille1.fr

© 2011 Tous droits réservés.



Thése de Qing Lu, Lille 1, 2011

Chapitre Il Application a la caractérisationldié&rique de matériaux pulvérulents. Prospectiv®s fa caractérisation de poudres nanométriques

S11,22[dB] S12,21[dB]

-70 -25
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Si2,21[deg] Fréquence [GHz]
270 ‘ ‘
210 | |

AAANAAAAR
FTTY

-210 ***\*****T*****r****qgm\
| | | | I X $3 (ide) | | | X 1 ide!
-270 -270
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Fréquence [GHZ] Fréquence [GHZ]

Figure llI-12. Relevés des parametres S de la ligmaicroruban L , a vide.
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Figure llI-13. Relevés des parametres S de la lignmicroruban L, en présence de
blocs de plexiglass.
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Nous constatons a nouveau que les parametsest $; sont égaux (en module et
phase) en présence du plexiglass (quadrip6le sigué)r

A partir de ces mesures les ternteg Figure 111-14 ) et 3 ( Figure 11I-15 ) de la
constante de propagation de la structure étudig@dé microruban avec ou sans surcouche
diélectrique ) ont été calculés en appliquant lahode de Bianco-Parodi. L'évolution
frequentielle de I'atténuation montre par contre des fluctuations importantesi@a-de 4
GHz qui vont se répercuter sur I'estimation de &atip imaginaire de la permittivité du
matériau sous testHigure IlI-17 ). Nous observons une évolution linéaire de la e
de phas§d en fonction de la fréquence et une augmentatioia gente en présence du bloc

de plexiglass.

a(nep/m)

4 f x Substrat
o Plexiglass

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Fréquence [GHZ]

Figure IlI-14.  Evolution fréquentielle de I'affaibl issement linéiqueu.
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Figure 111-15.  Evolution fréquentielle de la constante de phasep.

La permittivitée’, et le facteur de pertes du plexiglass et du satbdes lignes ont été
déduits de la constante de propagation et repsutéesFigures I11-16 et 11I-17. Nous avons
extrait ces parametres a partir du modéle baska KIDA et du modele 2D décrit avec HFSS.
Nous observons un bon accord sur toute la bandegeences et les valeurs gleobtenues
sont en accord avec les données constructeur les agd la littérature. Par contre nous
observons toujours une surestimation du tesihequi reste du méme ordre de grandeur et
qui confirme la difficulté de détermination du fast de pertes pour les matériaux a tres
faibles perte$LU 11].
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Figure 1lI-16.  Permittivité relative €'r du substrat et du plexiglass déterminée avec la

SDA et HFSS.
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Figure IlI-17. Facteur de pertes du substrat et duyplexiglass déterminé avec la SDA et
HFSS.

Apres avoir effectué les tests sur des matérialpedaittivite connues et compte-tenu

des résultats obtenus nous avons ensuite abocds Bes matériaux pulvérulents.
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111.3.2 Cas de matériaux pulvérulents

Nous avons d’abord recherché la permittivité de ématix pulvérulents non
compactés ( dont la taille des grains est de lorde 100um ) constitués d'un seul
composant : le carbure de silicium, I'alumine, pkeguminium (Figure I11-18). Puis nous
avons considéré le cas de mélanges a deux compssaes mesures des parameétres S ont

éte réalisées a température ambiante.

SiC Al,03 Al

Figure 111-18. Photographie des échantillons de padres: Carbure de Silicium,
Alumine et Aluminium placés dans un porte-échantilbn en plexiglass.

1.3.2.1 Poudres constituées d’'un seul composargiC, AbOs et Al

Les différentes poudres ont été déposées dansitsdgrhantillons en plexiglass afin
d’obtenir une couche de 5 mm d’épaisseur sur ¢ggefi microrubans des cellules 1 et 2. Nous
donnons a titre d’exemple quelques relevés desnmdras S obtenus lorsque le porte-
échantillon de la ligne 2 contient de la poudre,$i@is de la poudre d’Aluminiunf{gure
11-19 etlll-20).
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Figure IlI-19. Relevés des parametres S de la ligneicroruban L, avec le porte-

échantillon rempli par la poudre SiC.
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Figure 111-20. Relevés des parametres S de la ligneicroruban L, avec le porte-
echantillon rempli par la poudre d’Aluminium.
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Nous observons toujours une dissymétrie entre lasanpetres § et S,
principalement au niveau de la phase. L'affaiblisset linéiquen et la constante de phage
de la structure de propagation extraits des parasi& des deux cellules sont représentés sur
lesFigures 111-21, etlll-22 .

Les résultats obtenus montrent que I'atténuatioprésence de poudre SiC augmente
fortement avec la fréquence ce qui semblait prigdsiPour la poudre d’Alumine les valeurs
sont faibles et semblent peu évoluer avec la fnécgi€-igure 111-21). Nous constatons qu’en
présence de poudre d’Aluminium nous obtenons deduiens fréquentielles de et
comparables a celles obtenues en présence de pBitirenais avec des fluctuations plus
importantes en particulier pour La poudre d’Aluminium semble donc se comporteriari

comme un matériau diélectrique.

a(nep/m)

100
90

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Fréquence [GHZ]

Figure IlI-21.  Evolution fréquentielle de I'affaibl issement linéiqueu.
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Figure [lI-22.  Evolution fréquentielle de la constante de phasep.

La permittivité diélectrique et le facteur de psrtee ces 3 matériaux sont représentés
sur lesFigures IlI-23 et 1lI-24 . L'extraction de ces grandeurs a été réalisée rér [phu
modéle basé sur la SDA et les résultats ont étépamds a ceux obtenus a partir du modele
bidimensionnel décrit avec le logiciel HFSS. Noumstatons que la poudre d’alumine
présente une permittivité constantg £ 2,7) sur la bande de fréquence considérée ( 50 MHz
— 18 GHz ) et des pertes diélectriques tres fail®@s contre la permittivité de la poudre de
carbure de silicium continue a décroitre au-del® d&Hz ;¢’; varie de 8 ( vers 50 MHz ) a
3,4 (vers 18 GHz ). Etant donné que le facteupettes reste relativement constant (0,15 -

0,2), il en va de méme de la partie imaginairg(e” (=€’ tar).

Ces résultats sont cohérents avec ceux présemntds paBaeraky ( autour de 20°C )
qui a réalisé des mesures de permittivité a I'aldecavités résonantes dans les fréquences :
0,615 GHz, 1,412 GHz, 2,214 GHz, 3,017 GHz et &8& [BAE 02].

Nous nous attendions a rencontrer des difficultéar pextraire les termes de la
permittivité de la poudre d’Aluminium. Nous obsemgcen début de bande ( entre 50 MHz et
2 GHz ) des variations @&, qui tendent rapidement vers une valeur de 4,8etaude 2 GHz.
Par contre les valeurs du facteur de pertes ostilbeaucoup entre 0,1 et 0,2 lorsque

I'extraction est effectuée avec le modéle baséla8DA. La poudre d’Aluminium semble
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donc bien se comporter comme un matériau diélestrapquel il est possible d’attribuer une
permittivité complexe effective ( qui tient compta métal, de 'air entre les grains et de la

couche d’oxyde : A3 qui entoure les grains ).

10

=== Al,03(spa) ¢ Al203(HFsSs)

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18
Fréquence [GHZz]

Figure IlI-23.  Permittivité relative €r de la poudre SiC, de I'Al et de I'Al,O3
déterminée avec la SDA et HFSS.
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Figure IlI-24.  Facteur de pertes de la poudre SiCde I'Al et de I'Al,O3 déterminé avec
la SDA et HFSS.
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Pour les matériaux caractérisés nous avons obsenl¥n accord entre les valeurs

extraites a partir des deux modeéles ( SDA et ma2lelsous HFSS ).

1.3.2.2 Poudres composites SiC/AD; et SiC/Al

L'utilisation de matériaux pulvérulents permet &yaént de réaliser facilement des
mélanges de plusieurs composants afin de réaleepigces mécaniques ayant de nouvelles
proprietéedRHO 90, POU 91, MUZ 97]

Nous avons appliqué notre techniqgue de mesure awitpeité aux deux meélanges
pluvérulents SiC/AIO; et SiC/Al. Ces mélanges ont été placés dans lee-pohantillons des
deux cellules de fagon a réaliser une couche ddrpawon compactée de 5 mm d’épaisseur
sur les trongons de ligne microruban. Toutes lesumes de parametres S ont été réalisées a

température ambiante (au voisinage de 20°C).

Pour le composite SiC/AD; la quantité d’alumine a été fixée a 20 %, 40 %%G0:t
80 % en volume. Les résultats relatifs a la constde propagation de la ligne microruban
recouverte par cette poudre sont présentés surideses 111-25 et 111-26. La permittivité
diélectrique complexe a ensuite été déterminéeuenignt avec le modele basé sur la SDA
( car I'extraction de la permittivité est beaucqlps rapide ). L'évolution fréquentielle dg
et du facteur de pertes est présentée suritpges IlI-27 et 11I-28. Nous avons également
indiqué sur ces relevés les résultats correspondaat poudre SiC seule et a la poudre
d’Alumine seul@_U 11].
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Figure I11-25.

Figure 111-26.
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Figure IlI-27. Permittivité relative €', des poudres SIiC, AIO3; et des mélanges
SiC/Al,03 a 20%, 40%, 60%, et 80% ( en volume ) déterminée partir
de la SDA.
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Figure 111-28. Facteur de pertes des poudres SiQAl, et des mélanges SiC/AD3; a 20%,
40%, 60%, et 80% ( en volume ) déterminé a partir d la SDA.

Nous observons que les valeurs des caractéristigiédsctriques des différents

mélanges sont situées entre les celles de la pd&i@eoure et de la poudre &5 pure.
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L’introduction de grains d’alumine entraine une iintion de la permittivité ainsi que du
facteur de pertes. L'effet sur la permittivitd, est beaucoup plus marqué en « basses
fréquences » a cause de la diminution de la pewitétde la poudre SiC lorsque la fréquence

augmente.

Le composite pulvérulent SiC/Al a été caractériggcdes proportions suivantes : 10%,
20% et 50% en volume. Les résultats relatifs a dastante de propagation de la ligne
microruban recouverte par cette poudre sont présenir les-igures 111-29 et 111-30. La
permittivité diélectrique complexe déduite de lastante de propagation est présentée sur les
Figures IlI-31 ( ¢’y) et 111-32 ( facteur de pertes ). Comme dans le cas précédantavmns
également indiqué sur ces relevés les résultateggondant a la poudre SiC et a la poudre

d’Aluminium.

Nous observons les mémes effets que lors de lottion de poudre d’alumine a
savoir une diminution de la valeur de la permitévet du facteur de pertes lorsque la
proportion de grains d’aluminium augmente. Toutefai-dela de 11 GHz la permittivitg
des mélanges composites semble suivre celle deoddre SiC, les grains d’aluminium
semblent ne plus avoir d’influence. Est-ce lié dalde des grains ? Il serait donc intéressant
d’étudier ce type de mélanges avec diverses taldegrain d’Aluminium et de SiC pour

essayer de comprendre ce phénoméne.

Une autre hypothese concerne la validité du modélsé pour I'extraction de la
permittivité. Nous assimilons I'échantillon pulvénot SIC/Al a un matériau diélectrique
équivalent dont nous recherchons la permittivitéative du point de vue macroscopique.
Mais peut-étre apparait-il des interactions erdgegrains métalliques et les grains de SiC qui
ne sont pas prises en compte dans le modele. Hedirtellules utilisées pour la mesure des
parametres S au-dela de 10 GHz sont peut étre dagltées pour ce type de composites.
L’évolution de I'affaiblissement linéique est ereatfdifficile a interpréter pour les fréquences
supérieures a 10 GHzHgures 111-29 ). Nous envisageons donc pour le futur de caraetér
ce type de composite a I'aide d’'une autre méthadeng soit plus basée sur une structure de

propagation afin de vérifier si nous observonsiésnes phénomenes.
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Figure 111-29.

Figure 111-30.
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Figure 1lI-31.  Permittivité relative €r des poudres SiC, Al, et des mélanges SIiC/Al a
10%, 20% et 50% ( en volume ) déterminée a partir € la SDA.
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Figure 1lI-32. Facteur de pertes des poudres SiCAl, et des mélanges SiC/Al a 10%,
20% et 50% ( en volume ) déterminé a partir de la BA.

Bien que la poudre d’aluminium semble présentecamportement qui S’apparente a
celui d'un diélectrique, il subsiste de nombreugesstions sans réponses en particulier pour
les mélanges pulvérulents céramique/métal et ilbdemonc intéressant de poursuivre cette

étude.
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Les articles relatifs aux mesures de permittivieépdudres métalliques sont rares et
traitent dans la majorité des cas de matériaux ositgs constitués d’'une matrice en
polymére (généralement de I'époxy) dans laquelke mhaticules métalliques (aluminium ou
acier) sont disperséf&CH 99, SIN 03, BRO 04, CHE 05, GAL 1Q]
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l1l.4 Caractérisation diélectrique en espace libre

Une technique de caractérisation diélectrique santact ‘la méthode en espace libre’

a également été développée dans le Groupe MI[HAD 07]. Les résultats relatifs a la

poudre SiC présentés précédemment ont été compangsix obtenus en utilisant cette

technique. Nous n’avons pas pu faire les essais lageautres matériaux pulvérulents car aux

fréequences considérées il est nécessaire de teavalec un volume de matériau

suffisamment important que nous n’avions pas aeraigposition.

1.4.1 Principe

Le principe de la mesure est représenté par lepsigue donné erfrigure 111-33.

Dans cette configuration, un analyseur de réseaotoriel est utilisé pour mesurer le

coefficient de réflexion S d’'une antenne cornet placée a une distdncd’'une plague

métallique sur laquelle est déposé le matériau sxsisC’est une configuration de mesure en

réflexion, dite monostatique, la présence de lgydamétallique permet de n'utiliser qu’'une

seule antenne fonctionnant & la fois en émissi@m eéception.

© 2011 Tous droits réservés.

Analyseur de réseaux vectoriel
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Figure 11I-33 : Synoptique du banc de mesure et grghe de fluence associé.

Nous faisons également apparaitre, sur cette figeirgraphe de fluence représentant
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I'interaction entre I'antenne et le matériabigure 111-33(b)). Nous donnons ci-dessous

quelques précisions:

» La permittivité complexe de I'échantillon sous testtdéfinie par :

*

= er-je « 11-1
» I, I, Ti, T, représentent respectivement les coefficients diexién et de
transmission du quadripdle qui prend en comptealjpart 'antenne dans son environnement

et d'autre part la zone de champ proche comprise diantenne et le plan de mesure du

matériau ( distanckt),

> row o et toy, tio représentent respectivement les coefficients dlexién et de
transmission des dioptres air-matériau (matérig-situés a une distancel s de I'antenne.
En appliguant les conditions aux limites a l'inbed air-échantillon, les parametres du dioptre

air-matériau (matériau-air) s’écrivent :

:i -2
L+ e

> t,ett'hreprésentent les coefficients de transmission tamatériau teste.

oy =T = 1+t 10~ 1-t 01

> le coefficient de réflexionRym calculé dans le plam = L. correspond a la
contribution de toutes les ondes émergentes delate dues au phénomeéne de réflexions
multiples.

Dans le cas usuel, la distance entre I'antenne ptdtériau est choisie suffisamment
grande afin de négliger le facteur de divergengei ¢raduit la diminution de I'amplitude de
'onde au cours de sa propagation dU au fait quaiseeau n’est pas paraxial : divergence
géomeétrique). Dans notre cas, nous avons volonaine opéré a une distance antenne-
matériau relativement proche afin de minimiser ééfets de diffraction sur les bords de
I'échantillon, de ce fait, nous prenons donc en mience facteur de divergence dans la
modélisation. Nous considérons donc une onde spierplutdét qu'une onde plane se

propageant dans le matériau. Ainsi, le rapportecies champs électriquég0) ( au point de

référencer=0 ) etE(P) ( en un point d’observatioR situé a une distanaedu point de

référence ) est donné par I'expression suivante:
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F(P)‘: Bo_gr -3
EQ)] potr

poest le rayon de courbure de la surface d’onde &t de référence=0, et le terme

Po est le facteur de divergence qui traduit la corst@n de I'énergie durant la

Potr
propagation d’une onde sphérique. L'amplitude dede s’atténue donc au fur et a mesure

gu’elle se propage, a cause du facteur de diveegéthamus utilisons donc un formalisme basé
sur les regles de Mason, ou sont ajoutés des étémenveaux pour tenir compte de cette

atténuatiofHAD 09].

Les coefficients de transmissitnett’, dans le matériau sous test s’expriment
alors sous la forme :

E(po + Lref + Znh) po + Lref + 2nh —yh

t, = =

" E(py* L +(2n+Dh)  po+ L, + (20 Dh

o 2 Bt Ly +@2n+Dh) _ pp+ Ly + (2 D, Ill-4
"TE(D+ Ly +(2n+2)N)  py+ L+ (204 2)h

ou le nombre entien’ représente le nombre de trajets (dis aux réfteximultiples) entre les

deux interfaces etest la constante de propagation de I'onde danmstériau sous test qui est

liée a sa permittivité par la relation suivante :
y=a+jp

aveca——‘/ t,B—— 1

La mise en équation du graphe de fluence correwmmn dispositif en présence du

-5

matériau a caractériser permet d’obtenir I'expassiu coefficient de réflexios;m, mesuré:

Sim=r-TT,R; avec Ry, = f(hg*r’LrewLo’po’rz) 111-6

L'équationlll-6 définit la relation entre la permittivité complexeet le coefficient de
réflexionS;;, mesuré avec I'analyseur de réseaux. Ainsi, parsign de cette équation, nous

sommes capables, connaissant I'épais$ediu matériau, d’en déterminer sa permittivité
relative¢ . Linversion de I'équatiorill-6 ne peut se faire de facon analytique puisque la
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grandeuR;1, est une fonction non linéaire aussi bien de lanfigvité que de I'épaisseur du
matériau. Nous utilisons donc une technique nuroéripasée sur la méthode de Newton-
RaphsorfANG 72] pour déterminer la permittivité relative compleke matériau sous test a

partir de la mesure du coefficient de réflexiaaS
111.4.2 Calibrage du banc de mesure

Avant de réaliser les mesures du coefficient dexi&hn de I'antenne en présence du
matériau sous test, nous considérons le cas a(lidere 111-34) dans le but de réaliser un
calibrage du banc. Cette technique de calibragalldét dans la these de Monsieur Haddadi
[HAD 07], doit étre effectuée afin de déterminer les ttersnes complexed,:, /%, et TiT,

ainsi que le terme régy.

Analyseur de réseaux vectorigl

mesure du coefficient de réflexipn S/llm
‘kﬁ‘slllm >
antenn I
—>
AN I
ILref
= f------ < Lrer1-
L Iz
: E(I—i) s E(2Li —Lref2
E(Lrer) 1 EL)
plague métallique
Y Y > L-t-
777777777, » i
1 vr
(a) Banc de mesure. (b) Graphe tleence.

Figure 1lI-34 : Synoptique et graphe de fluence caespondant a la procédure
d'étalonnage du banc de mesure.

L'établissement du graphe de fluence de la stracturvide permet de calculer le

coefficient de réflexion ‘$1m, ('exposant ‘v’ indiquant une mesure a vide):

] o ) N 100 + Lref =27 (Lo=Lyes )
S = -TTS (-1 ) 1 e o -7
11m 1~ h ZnZ:; 2 P, +2nL, — (2n-1)L,,

ouyo=j2n/Lo représente la constante de propagation dans l'air.
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Compte tenu de la nature transcendante de I'équiki@ , le développement d€'S,
est limité a I'ordre n = 3. Dans le cadre des ajpibns abordées cet ordre est généralement
suffisant pour rendre compte de maniere satisfesdala grandeur mesurg®AD 07, HAD
09].

Afin de réaliser le calibrage, un moyen d'opéret d®ffectuer la mesure du
coefficient de réflexion de I'antenne a vide pourtje positions distinctds (i = 1,..,4) de la
plague métallique de fagcon a procéder au calcutidae inconnuek,, 7, le produitT; T, et
po. Compte-tenu de I'expressidil-7 le systeme d’équations obtenu a partir des quatre
mesures doit étre résolu numériquement. Cependéint,d’augmenter la précision sur la
détermination des quatre inconnues pour la plagecdrsion L, Limad NOus considérons
mesures du coefficient de réflexion paumpositions de la plaque métallique. Le systéme

d’équations obtenu est ensuite résolu en utilisanmtéthode des moindres carrés.

Un exemple d’ajustement est donné suFilgure 111-35 a la fréquence de 2,45 GHz
lors de l'utilisation d’'une antenne cornet largerba ( 2 - 18 GHz ) dont les dimensions de
I'ouverture rectangulaire sont: 8,2 cmx12,6 cms Maleurs des parametres ajustés sont :
I'1=-9,7 dB/-120,5°7,=-13,4 dB/89,6° T, T,=-6 dB/89,6°tp,=0,33 cm.

|S'11m| [dB]

m mesures VNA
— modele Egq. (llI-7

-10

5 55 6 6.5 7 7.5 8
Lo (cm)

(a) Evolution du module du coefficient de réflexionS'11, en fonction de la distance b
entre I'antenne et la plaque métallique (a vide)
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(b) Evolution de la phase du coefficient de réflegn S'11m en fonction de la distance b
entre I'antenne et la plaque métallique (a vide)

Figure IlI-35 :  Ajustement des quatre termesrI’ I, le produit TiT, et ppa partir de
I'expression IlI-7 (avec n=3) en utilisant la méthde des moindres carrés.

111.4.3 Caractérisation de la poudre SiC

Aprés avoir calibré la structure a vide en utilisendémarche décrite précédemment,
nous avons caractérisé la poudre SKmyre 111-36). Les quantités des autres produits
n'étaient pas suffisantes pour pouvoir négligemieénomenes de diffraction sur les bords de
I’échantillon. Cela a permis de comparer les réssilobtenus précédemment (cf. paragraphe
[11.3.2.1) avec ceux donnés par une technique dectéisation trés différente.
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analyseur de
éseaux vectoriel

Figure 111-36 : Banc de mesure en espace libre pouraractériser la poudre SiC.

Un analyseur de réseaux vectoriel Agilent HP 8720actionnant dans la bande
(50 MHz a 20,05 GHz) a été connecté a une anteomeic(AEL Industries model H-1498)
placée face a une couche de poudre SiC de 1 cnaig&&ur déposée sur une plaque
métallique. Lantenne a été placée a une distaeckoddre de 5 cm au-dessus du matériau
présentant une surface de 22,5 x 3¢ ceti afin que la majorité du lobe de rayonnement
intercepte le matériau pour minimiser l'influencesddiffractions lors du calcul de la

permittivité.

Apres avoir procédé au calibrage du banc ( effegoer chaque fréquence de
mesure ), la permittivit¢ diélectrique complexe de la poudre SiC a été déduite du
coefficient de réflexiorS;;,, mesuré a I'entrée de I'antenne dans une bandeédednces
allant de 2 a 10 GHz. Les résultats obtenus s@septés sur lesigures 111-37 et 111-38 et

compares a ceux obtenus a partir des mesuresugféscavec les lignes microruban.

-136 -
© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Qing Lu, Lille 1, 2011

Chapitre Il Application a la caractérisationldié&rique de matériaux pulvérulents. Prospectiv®s fa caractérisation de poudres nanométriques

&
10
8
6
4
— méthodemicroruban
m méthode espace libre
2 I
0
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18

Fréguence [GHZ]

Figure I1I-37. Permittivité relative €', de la poudre SiC déterminée avec la technique
en espace libre.
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Figure 111-38. Facteur de pertes diélectriques ded poudre SiC déterminé avec la
technique espace libre.

Les comparaisons ont été limitées a la bande dpidrices 2 GHz - 10 GHz car le
cornet ne fonctionne qu’'a partir de 2 GHz et alddie 10 GHz le dispositif utilisé ne

permettait pas d’avoir une précision suffisante rpl@s mesures de position ce qui rend
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difficile I'estimation des 4 termes recherchés. plas il était trés difficile de garantir

I'épaisseur de poudre a mieux que 1 mm.

Nous observons globalement un bon accord sur lesifheités déterminées a partir
des deux techniques. Des disparités apparaissemmuns sur I'estimation des pertes
diélectriques. Une étude de sensibilité a montré u mesure en espace libre dépend
fortement de I'épaisseur du dépb6t de poudre. Etiqoes il était trés difficile de maintenir
une épaisseur constante a mieux que 1 @es mesures nous ont toutefois permis de
conforter les résultats relatifs a la poudre SiGenbs avec l'utilisation des cellules en

technologie microruban.
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l11.5 Etude de faisabilité pour la caractérisationde nanopoudres

Les résultats présentés jusqu’ici sont relatifes whatériaux massifs ou pulvérulents
dont la taille des grains est de I'ordre de 100romtres. Les cellules de mesures réalisées
nous ont permis de montrer la faisabilité de lahoéé proposée pour caractériser du point de
vue diélectrique sur une large bande de fréquedesspoudres classiques utilisées pour la

réalisation de pieces mécaniques par frittage.

L'utilisation de poudres dont la taille des graest inférieure au micrometre semble
apporter en particulier un renforcement des catiatitfues mécaniques. Il devient donc
intéressant d’étudier les propriétés diélectriqgiegpoudres nanométriques qui vont interagir

avec un champ électromagnétique comme par exeogle’lun frittage sous micro-ondes.

Le travail présenté dans cette partie est une @adaisabilité pour la caractérisation

diélectrique de poudres nanométriques a partireditructure de propagation coplanaire.
1.5.1 Présentation de la structure coplanaire

La manipulation de poudres nanométriques est dangeret doit étre effectuée dans
un environnement contrélé qui n'’expose pas le mdaipur a ces particules. Il est donc
absolument nécessaire de confiner ces poudresutagsntenant étanche que I'on pourra
ensuite manipuler sans risques. Il n’est donc phssible de travailler avec les cellules que

nous avons présenté précédemment.

L'idée que nous avons retenue est de placer déesadpantités de nanopoudres a
I'intérieur de tubes rectangulaires (de trés faldeénensions dans un plan de section droite)
en borosilicate Kigures-39 ayant une longueur de 5 cm sur lesquels serqms#ges des
lignes coplanaires. Ce matériau peut étre utilisy’a une température de 500 °C, il présente
une permittivitée’, = 4,7 et un facteur de pertesdan0,0055. Afin de confiner la poudre a
I'intérieur des tubes les extrémités seront scelfis pincement a chaud ou bouchées par une

résine.
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Figure 111-39.  Photographie des structures de ligneoplanaire.

Pour réaliser les mesures sur une trés large dmd€quences (100 MHz & 60 GHz)
tout en restant mono-mode (utilisation du mode &wnental) les ouvertures doivent étre de
I'ordre d’'une centaine de micromeétres or le chaheptéque doit pénétrer suffisamment dans

le matériau a caractériser. L’épaisseur des tubekit donc pas étre trop importante.

Vu les dimensions mises en jeu, la mesure des gar@snS sera réalisée a l'aide
d’'une station sous pointes ce qui permettra d'élénies problémes liés a la connexion des

fiches.

Afin de vérifier si l'utilisation d’'une structureedpropagation coplanaire réalisée a
partir de ces tubes était suffisamment sensible gatraire la permittivité inconnue du
matériau placé a l'intérieur, nous avons calculégdamittivité diélectrique effective de la

structure de propagation en fonction de la fréegee@aegure I11-40).
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Figure 111-40. Cellule de mesure constituée d’unetaucture de propagation coplanaire.
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Les calculs ont été réalisés avec les parametiesntsi :

- longueur des lignes L=10 mm ;
- épaisseur de métallisation tgfn ;
- largeur des métallisations zw.000um, w=200um, s=175um.

Nous avons considéré 4 types de tubes en bordsilitsponibles sur le marché :

- Tube 1: a=200um ; b=200um.
- Tube 2: a=300um ; b=300um.
- Tube 3: a=400um ; b=400um.
- Tube 4: a=1500um ; b=3000um.

11.5.2 Etude de la permittivité effective

Cette étude a été réalisée a I'aide du logiciel $I68r une plage de fréquences allant
de 0,5 GHz a 20 GHz. Nous nous sommes intéreskepermittivité diélectrique effective
car ce parametre est lié aux lignes de champ ieets qui traversent le substrat ( ici la paroi
des tubes ) mais également I'air ( au-dessus dgaed) et en particulier le matériau placé a
I'intérieur des tubes. Si les lignes de champ ékpoes pénétrent suffisamment a lintérieur
du tube ( dans le matériau ) alors les caractguet de propagation de la structure subiront
une modification ( par rapport a celles observéesjue les tubes sont vides) que I'on pourra
déceler lors de la mesure des parametres S etrfaitipaté effective de la structure de

propagation en sera alors affectée.

Le modele utilisé pour les calculs est présentdadtigure I11-41 .
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11.5.3

Porte d’excitation

Figure 111-41.

Résultats
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Mode de propagation quasi-TEM

Modélisation d’une ligne coplanairedéposée sur un tube.

La permittivité effective a été calculée pour 3iafions : lorsque les tubes sont vides,

en présence d'un matériau (noté 1) de permittivité=3-.0,3 ; puis en présence d’'un

matériau (noté 2) de permittivitd.= 8-j.0,8. Les évolutions fréquentielles glex pour les

différents cas considérés sont présentées skidases Il1-42 a,b,c et d.
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Figure 1lI-42. Parametres g ¢ Obtenus a partir d’'une modélisation avec HFSS.

Nous observons bien une différence de la valeudad@ermittivité effective en
fonction de la nature du matériau placé a l'intdériges tubes 1, 2 et 3. Par contre I'utilisation
du tube 4 ( compte-tenu des dimensions transversigda ligne coplanaire considérée ) ne
permet pas de déceler la différence de permittditénatériau. L’épaisseur des parois du tube
est trop importante et le champ électrique estinérguai-totalement dans la paroi supérieure

sur laquelle est gravée la ligne.

Nous constatons que la cellule de mesure seraaghiaptus sensible que la paroi du
tube sera faible. Pour la suite des ces travauxs mwons donc choisi de travailler avec les
tubes 1 et 2.
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[11.6 Conclusion

La méthode de caractérisation diélectrique que woss développée a été mise en
pratique sur une large bande de fréequences aklaBOMHz a 18 GHz. Les expérimentations
réalisées d’abord avec des matériaux de permétiedbnnue (substrat Duroid 5880 et
plexiglass) ont donné des résultats tout a faiteots, toutefois la détermination des pertes
diélectriques ( facteur de pertes ou partie imagnde la permittivité complexe ) reste
difficile pour le cas des matériaux a faibles perteserait possible d’améliorer ce point d’une
part en testant d’autres cellules de mesures ééalia partir de structures de propagation
différentes ( par exemple coplanaires ou microfehtet d'autre part en améliorant la prise en
compte des pertes métalliques de la structure afgagation dans le modeéle d’extraction basée
sur la SDA.

Les tests réalisés sur des matériaux pulvérulentsianné des résultats qui semblent
cohérents avec les données de la littérature et awans constaté en particulier que nous
pouvions affecter une permittivité complexe effeeta la poudre d’Aluminium dont la valeur
est proche de celle de la poudre de SiC. Celagugaiait du point de vue macroscopique les
observations faites lors des expérimentations ittade de poudres d’Aluminium par micro-
ondes ainsi que les trajectoires thermiques erirégis par radiométrie micro-onde. Les
résultats obtenus pour la poudre SiC ont été cuoefir a partir d'une méthode de

caractérisation totalement différente ( méthodesgace libre ).

Les nouveaux matériaux et en particulier les mat&ricomposites présentent des
propriétés intéressantes lorsqu’ils sont réalisgarir de poudres nanométriques. Nous avons
donc envisagé la mise en ceuvre de cellules detédsation diélectrique de nanopoudres sur
une large bande de fréquence en utilisant des rhitxes en borosilicate. Des simulations
électromagnétiques ont permis de faire un choixmpdes différentes géométries et
dimensions disponibles sur le marché. Les prentests de réalisations de cellules de

mesures sont en cours.
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Conclusion générale et perspectives

Le chauffage par micro-ondes de matériaux compopitésente de gros avantages par
rapport aux technigques de chauffage traditionnelas particulier, il permet I'obtention de
pieces fortement agglomérées présentant de medlepropriétés mécaniques. Cependant,
'un des problemes dans le cas de l'utilisation deisro-ondes réside dans le risque
d’emballement thermique. Ainsi, une collaborationire 'TEMPA et 'IEMN a été entreprise
dans le but d’étudier le contréle de températurerpdiométrie micro-onde. Des essais de
suivis de trajectoires thermiques de nombreux nzabér sous forme pulvérulente
(diélectriques, semi-conducteurs, métaux) ont é&tdligés en utilisant un dispositif
radiomeétrique fonctionnant autour de 3,3 GHz imgdasur un four micro-onde instrumenté
(de type industriel). Nous avons constaté au cdessdivers essais réalisés que les matériaux
pulvérulents réagissent differemment en fonctionede nature lorsqu’ils sont soumis a un
rayonnement micro-onde. Le parameétre qui caraetéiigeraction ‘essentiellement’ avec le
champ électrique ( en ce qui concerne les matétesigs ) est la permittivité diélectrique. De
méme la trajectoire thermique obtenue par radiageétmicro-onde va non seulement
dépendre de la température réelle atteinte audsematériau mais aussi de son émissivité liée
également a la permittivité diélectriqgue. Les pesdgue nous désirons caractériser sont
destinées a la réalisation de matériaux compositpartir d'une opération de frittage par
micro-ondes. Aussi, le but a long terme consistiéelopper une méthode de détermination

large bande de la permittivité diélectrique de maté pulvérulents.

Au travers d'un bref état de l'art, nous avons diab présenté les principales
techniques de mesure de permittivités diélectrigigesiatériaux pulvérulents puis nous avons
mis en ceuvre trois méthodes de caractérisatiorowiisies a I'lEMN. Nous avons mis en
avant deux verrous de ces techniques que sont ghariel’exploitation sur une plus large
gamme de fréquences, et d’autre part les limitatida I'extraction de la permittivité : la
rapidité de calcul, le volume de matériaux en peudrAfin de palier au probleme de
détermination de la permittivité diélectrique smedarge gamme de fréquences, des travaux
relatifs au développement d’'une méthode de caisatém basée sur la mesure des
parametres S de deux lignes microruban ont ététslé@elle-ci est principalement utilisée
pour la caractérisation de matériaux pulvérulenilssés lors des opérations de frittage par

micro-ondes.
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Cette technique comporte deux étapes principales :

» Détermination de la constante de propagation parméthode habile : méthode Bianco-
Parodi pour extraire la constante de propagatiam dioncon de ligne basée sur la
mesure des parameétres S de deux lignes microridmag’inspirant de cette méthode et
des travaux de E. Paleczny et I. Huynen, nous awun#ré la possibilité d'extraire la
valeur de la constante de propagation du troncdigde de longueuAL chargé par une

certaine quantité d’'un matériau sous test.

» Détermination de la permittivité diélectrique : soavons développé un code de calcul
basé sur I'Analyse dans le Domaine Spectral (SD&)adligne microruban sur laquelle
est déposée la couche de matériau dont nous récmsréa valeur de la permittivité dans
le plan complexe. La permittivité complexe de laicdte de poudre constitue alors la
valeur propre a rechercher connaissant la constenpgopagation du mode fondamental
de la structure préalablement déterminée expératament a partir de la méthode de
Bianco-Parodi. Le code de calcul réalisé permetdé@rminer la permittivité d’'une

couche en quelques secondes par point de fréquence.

Nous avons validé cette méthode par des simulaBedromagnétiques a l'aide du
simulateur électromagnétique 3D HFSS. Les comparaiont été effectuées pour trois
configurations: lignes microrubans a vide sanseédhantillon ; lignes microrubans a vide
avec porte-échantillon ; lignes microrubans avedepéchantillon contenant un matériau.
Nous avons pu ainsi verifier que la présence dtep&zhantillon ne perturbe pas les résultats.
Les différents relevés ont montré que le code dlukchasé sur la SDA donne des résultats

quasiment similaires a ceux obtenus avec le ldgitiSS.

Les essais de mesure de permittivité diélectriquetdisant la méthode microruban
ont été réalisés dans deux bandes fréquences :H208@Hz (Rohde&Schwarz ZVL6) et
50MHz-18GHz (Agilent HP 8720C). Cette étude a perrde valider la possibilité de
caractérisation diélectrique large bande de SiGsgoulent, d’AbOs pulvérulent et d’Al
pulvérulent, mais également de mélanges de po&i&al,0s, SiC/Al et aussi de matériaux
solides (substrat et plexiglass). Notons qu’'uneeaigichnique de caractérisation diélectrique
sans contact ‘la méthode en espace libre’ a égale@i@ mise en oeuvre. Les résultats relatifs

a la poudre SiC présentés précédemment ont aigioghparés a ceux obtenus en utilisant
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cette technique. Nous observons globalement uraboord sur les permittivités déterminées
a partir des deux techniques. Ces mesures nouaimsitpermis de conforter les résultats

relatifs a la poudre SiC obtenus avec l'utilisati@s cellules en technologie microruban.

Dans le cas des études réalisées a partir dewsgaanicroruban, pour les composites
pulvérulents SiC/AIO;, SIC/Al nous trouvons que les valeurs des caratifues
diélectriques des différents mélanges sont siteéa® celles de la poudre SiC pure et celles
de la poudre AlO; ou Al pure. Pour les mélanges contenant de langod‘@luminium, nous
observons les mémes effets que lors de l'introdactie poudre d’alumine a savoir une
diminution de la valeur de la permittivité et dwctieur de pertes lorsque la proportion de
grains d’aluminium augmente. Toutefois au-dela #iegGHz la permittivités’, des mélanges
composites semble suivre celle de la poudre Sk gtains d’aluminium semblent ne plus
avoir d’influence. Est-ce lié a la taille des gmaih Apparait-il des interactions entres les
grains métalliques et les grains de SiC qui ne pastprises en compte dans le modéle SDA ?
Pour répondre a ces questions, nous envisageorspdan le futur de caractériser ce type de
composites a l'aide d'une structure de propagatidiférente afin de veérifier si nous
observons les mémes phénomenes.

Pour I'étude de l'influence de la taille des graias dans le but de caractériser des

poudres nanométriques, nous proposons le dévelapyeata structures coplanaires.

De maniére plus générale, des études en fonctida température, de la taille des
grains (jusqu’a quelgues nanometres), du degréodgaction, ainsi que de la nature des
mélanges pourraient étre envisagées. Une modsélisdé 'interaction des micro-ondes avec
les matériaux pulvérulents métalliques (ou contenge fraction de particules métalliques)
en considérant les dimensions micrométriques voia@omeétriques ainsi que l'aspect

aléatoire des arrangements des grains serait Urpmdieux pour la poursuite de ces travaux.

Enfin, I'objectif final est la mise a dispositiodud démonstrateur portable pour la
détermination des grandeurs diélectriques des rat€sur une large bande de fréquences
dont la vocation est de sortir des laboratoires gtreé mis en ceuvre sur les sites d’opérations.
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RESUME en francais :

L’industrie a besoin de nouveaux matériaux dowblaplexité et la fonctionnalité sont de plus ersplu
grandes et nécessite I'élaboration de structuremposites. Afin d'optimiser leur élaboration, il est
important d’évaluer leurs propriétés physiques amiqulier du point de vue électromagnétique adrava
notion de permittivité électrique et perméabilitégnétique.

La nature des matériaux de base utilisés pourdaegiion de ces composites, la taille des gradus, |
forme, l'arrangement, le degré de compaction aips la procédure de frittage utilisée vont en effet
conditionner les propriétés du matériau final @4, état de surface, conductivité, densité,.gs C
paramétres vont influer en particulier sur la pdiaiié diélectrigue et peu dinformations sont
actuellement disponibles a ce sujet. Pourtant glfésentent un vif intérét pour de nombreux sesteur
industriels (céramiques, polymeéres, industrie dueve.).

Dans ce travail de thése, nous présentons legesetle mesure réalisées a partir de lignes micaorub
La méthode de caractérisation, les simulationmdee opératoire et des résultats relatifs & desériaak
solides et pulvérulents sont décrits. Les travawnds s'inscrivent dans la volonté de proposer un
démonstrateur intégrant les ressources matérgllegicielles.

Les potentialités de cette méthode sont illustedesravers de la mise en ceuvre de bancs de mesure
permettant d'effectuer des relevés sur une largeldale fréquence (50MHz a 18GHz) de la constante
diélectrigue de matériaux pulvérulents utilisés Ides opérations de frittage par micro-ondes. Dt pie
vue expérimental, cette technique de caractérisatiélectrique, simple et rapide, est utilisable s
types d'échantillons (solides, pulvérulents, ligsd..). Elle peut également étre utilisée pour la
caractérisation de couches minces.

MOTS-CLES :
Permittivité diélectrique, matériaux pulvérulerdaractérisation micro-ondes, frittage micro-ondes,
modeélisation électromagnétique, ligne microruban

TITRE en anglais :
Broadband microwave dielectric characterizatiop@ider materials

RESUME en anglais :

New materials of composite structures with high plaxity, functionality and flexibility are more and
more required for industry. In order to optimizeittfabrication, it is important to evaluate thphysical
properties in particular in terms of dielectric pétivity and magnetic permeability.

The exact knowledge of material permittivity is exstgal in the study of physical phenomena that
govern interactions between electromagnetic wandstlzae tested material. But, a lack of papers atigre
dealing with the field of powder materials charazggion is observed.

In this work, we propose a reflection/transmissinathod, which has the significant advantage of
being operable in a wide frequency band. The thabeysimulation tests and the measurement celig us
microstrip lines for broad-band dielectric charaeggion of solid materials as well as for powdeatemnials
are presented. The work performed provides a dematos integrating hardware and software resources
for materials characterization.

Compared to the data found in the literature, twolysprovides dielectric permittivity values inade
frequency band. From the experimental point of vienr measurements method is fast and easy to
implement. The measurement process repeatabilisy bieeen checked and has shown a high level of
confidence. This characterization method that iigl\far a very large class of powder materialsigoavell
suited for solid materials (thick or thin).
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