. N
)

{ ) .
A2 N
D) \

5033
4

UNIVERSITE DE LILLE

Laboratoire de Radioélectricité et d'Electronique

de la Faculté des Sciences de Lille

DIPLOME DETUDES SUPERIEURES

de Sciences Physiques

Sur différentes Méthodes

de Mesure de la Permittivité Complexe
dans la Bande Q

JURY Président : M. GABILLARD
Examinateurs : M. LEBRUN
M. WERTHEIMER

Présenté a Lille, le Juillet 1961

par M. de WAVRECHIN Régis, Licencié és Sciences



A MES PARENTS




Ce travail a été effectué au Laborotoire de Radioéldéctricité et

Rlectronique de la Faculté des Sciences de Lille,

Nous tenons & remercier llonsieur le Professeur GABILLARD qui nous a

aoccepté dans son Laboratoire.
Nous devons & Monsieur CONSTANT de nous avoir initié & la recherche
et de nous avoir diriger avec beaucoup de bienveillance, de compréhension et

dtautorité dans ce travail : nous lui exprimons nos sincéres remerciements.

Nos remerciements vont encore & lonsicur le Professeur LEBRUN qui

nous a toujours suivi avec intérét au cours de cette étude,

Nous tenons & remercier également le personnel technique et spéciale-

ment lionsicur LEMESRE pour 1'aide qu'il nous a apportée.

LILLE Juillet I96I,



Nototions utilisdes,

b suceptance réduite,
¢ vitesse dec la lunidre,
£ fréquenes de la source ﬁg fréquence dans le guide.
f,  fréquence de coupure (guidc dtondo)
'A 2 .
ad = (A) (guides d'ondos).
A2
e conduckaonce réduite,
n norbre enticr pair,
n nombre entier dmpair,

g taux dtonde stationmmaires,

L longucur,position d'une sonde (mesureur).

largeur au double du mine {mesurc de T,0,S)
u  cowmposante circulaire d'unc admittance,partie rdéelle,
v " " " " partic inaginaire,
X oi de détcetion dlun ddteetcur,

y adnittance réduite par rapport & unc admittance caractéristique Yé

admittance réduite présentéc dans 1c plan b b § lc plan b b scra de
plan dtentrée de la ccllule,

o partic réclle de la constante de propagation dans le guido,

Bg partic imoginaire de la constantc de propagation dans le guide,



yg constantc du propagoetion dans le guide Yy = o+ JB
Y " " " non guidéc,

o= er‘p amplitude complexe du coefficicnt de réfloxion ( t”x : coeff de
réfidons b b).

9 terme correetif généralcrent petit,

A longucur dtonde )‘g longuour dtonde dans la guide = 21
g
g

9 modulc du coeff.de réflexion [
Je
se M " W ooon ol
P phase = ¢

W =2 nf fréquence eirculaire

Pour unc dielectriquc,les paramdtres précédents seront affectés de

1tindicc !
De plus 3
4 = portic inoginaire de 1'indice complexe (
) Mode TE M
B = n partic réellc " " n (

h Hauteur en épaisscur de dielectrique dans la ccllule de mesure.
k  indice dlextinction,

n  indice (partic réclle)

n”  indico complexe n" = n-jk
[
6 angle de portes  tg 6 = €
i
2 ” N
A phose de 1llindice ocomplexe = —— =
n



E_* pornittivité dielectrique complexe s £' =3 ¢" rclative &
so perpittivité du vide,
i._”g perrdttivité di.lectrique apparente dans le guide.
¢! ot g" portie réelle et imaginnire de &%

ot anplitudc complexe de la réflexion air diclectriques



INTRODUCTION

.

Ltétude des variations de la permittivité complexe ¢! -~ j g
d'une substance en fonction de la fréquence et de la température permet d!obtenir
des renseignements sur la strncture moléculaire de cette substance en particulier
aux trésc hautes fréquences, Noitre travail est relatif & la détermination des deux
composantes ¢' et ¢ " pour des dielectriques liquides, aux longueurs d'onde voi-

sines de 8 mm, & des températures comprises entre - 20° et 90°(¢ -

Dans une premidre partie,nous précisons les propriétés - coefficient de
réflexion et impedance dlentrée - d'un trongon de guide court-circuit (cellule),

rempli d'une épaisseur variable de dielectrique,

Dans une deuxidme partie,nous indiquons comment l'association cellule
de hauteur voriable - ligne de mesure T,0.S permet de déterminer g' et ¢ " pour
des tg & supérieures & 5 - I0-J - Nous précisons les réglages préliminaires

nécessaires pour obtenir rapidement et avec une bomne précision ces deux facteurs.



Dans une troisieme partie, un comparateur T hybride est utilisé avec une
cellule de hauteur veriable. Nous avons réalisé un montage trds sensible permettant
de mesurer pour des dielectricues & trés faibles pertes (tg 6 de quelques 10"4) £t

4 s

avec une précision relative de 0,5 10 ' et g " & I0™°

Nous donmons ensuite quelques résultats sur des solutions d'acide gras

dans des solvants non polaires,



Les méthodes permettant de déterminer la permittivité complexe
£‘= £' ~J ¢" d'un dielectrique aux ondes U -~ H - T sont trés nombreuses.
Les unes utilicsent la propagation guidée ; d'autres plus réecentes,la propagation
a ltair libre, Le choix des méthodes dépend surtout de la fréquence & laquelle
on travaille, de 1'état du dielectrique,solide ou liquide, des pertes que celui-:
ci précente, et également du volume de 1'échantillon disporible, Il est certain
dltautre part, qutaux fréquences tres élevées (ondes millimétriques) des problémes

de réalisation mécanique se posent, et il faut en tenir compte.

Cependant, pour l'étude des dielectriques liquides & la fréquence
considdérée - 8 mm -~ il semble qu'il soit encore possible d'utiliser des montages
en guide dtonde, Les méthodes de mesure décrites ici utilisent une section de
guide d'onde (cellule) terminée par wn court circuit, et remplie du dielectrigue
a étudier. La propagation guidée des ondes dans ce milieu est différente de celle-
du guide avec air. Il est possible, en mesurant le coefficient de reflexion pré-
senté par la ccllule, de determiner la constante de propagation y’g dans le die-

lectricue et d'en déduire les deux composantes ¢' et g" de la permittivité,

I Reletions liant la constante de propagation y‘g & la permittivité

complexe relative g%

La propagation libre dans un milieu diclectrique est de la forme
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En choisissant comme miliecu de propagation le vide, on a 3

A et la vitesse de 1l'onde est celle de la lumidre :
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L
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Pour Jes autres milieux dielectriques et pour une incidence normale

v o= Jw e g5 (1,1)

i

et en ne considérant que les matériaux non magnétiques ’.;" I,

et en remplagant ws par sa valcur
v! o= 5 BVEF (1,2)

Cette rclation est valeblepour les lignes coaxiales (mode T,E.JI) et

pour la propagation libre sous incidence normale.

Pour la propagation guidée, la réduction des équations de Maxwelles(mo-
de T Eol) conduit & poser 3

t roae
Vig=¥ -—%-,E (1,3 ) avec .y et '.?\'g loS 1oUVeaUx para=

metres de la propagationg



I1 est commode d'introduire une permittivité fictive &"g

par snalogie avec Ll'équation (I,2).

- K s g "
Hg-jsg\/&g' =38, YV Egy-aer, (L4

Par analogie avec l'éguation de propagation libre out 1'on a

X ~ R : ”
n =VY§& , pn peut aussi introduire wn indice fictif Veg = nr

On pose souvent 3

.‘/*' " .
;5 V& = 30 = A+3B (1,5).

g

A et B étant les deux composantes de 1'indice fictif,

Y

Dens ce cas, ona : ylg = Bg (A + j3B) (I,6).
Crest & dire 3

€'g = B2 - 42

g = 24D (1,7)

On passe faciloment & £~ & partir de ces valeurs,
P



I1 appara.t en effet & partir des équations (I,2),(I,3) ; (I,4)

I

£' = €'y (1-a) + a

n o M (I - d) (1,8)
€ te enposantd:[_ggjé
d est entidrement déterminé lorsque la fréquence de la source est fixde et lors~

que la longueur d'onde de coupure (dimensions géométriques du guide) est domnée ;

ona?\c= 2b

X
En pratique, pour obtenir la permittivité £ = dlun dielectrique, il
X
suffit de déterminer y'g d'ot Atk B, de passer ensuite & &z puis & &' et

¢ " Remarquons que si 1l'angle de perte tgd est inférieur & 0,I,(on a tgd = &'
; €1

il est possible de déterminer ¢! 4 partir d'une seule mesure de B clest-a~dirc da
la longueur dlonde A'g du dieclectrique. Dans le cas géndral,tgé 3 0,I ; les

informations sur §' et g§" sont imbriquées dans A et B.

Toutefois, aux ondes millimétriques tg & est souvent inférieure & 0,I,

II ~ Relation liant y ' g au coefficient de reflexion [ &

1lentrée de 1z cellule,

Dans le plan d'éntrée b b de la cellule (fig.I), définie par la surface



de séparation air - dielectrique,on peut définir wun coefficient de réflexion
f;’ , puisque 1'onde incidente ost en partie rifléchie (présen e d'un milieu

autre que l'air) - Nous posons [j; = pyel PX

Les instruments de mesure que nous utilisons, ligne de mesure de
T.0,S ou point comparateur (type T hybride symétrique) permettent de mesurer
directement 1le module et la phase d'un coefficient de reflexion, c'est pour-
X

quoi il est intéressant d'exprimer FQ en fonction de ¥y ‘g 3 de rn

on pourra ensuite obtenir y 'g d'ol la permettivié ix

fig.I,

o . g, 20
K i (o ‘/6, ﬁgz
e

&
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a) Réflexion cir Jdielectrique & 1l'entrde de la cellule

Une réflexion partielle dtamplitude r " Ei se produit & l'entrée de la
cellule, indépendamment de toute réflexion sur le court circuit terminal, 1'admite
tence d'onde n'étant pas la méme dens les deux milieux (Fige 2) (I). Les déquations
de Moxwells permettent d'éerire la valeur des composaentes du champ électromagnéti-
que en un point quelconque du guide de transmission.

Avec E; 3 chenp incident au plan b b, (la transition est choisie pour origine),

z
ona g - _ z it - % Ze _ B _ap o2
dons 1'air E_ Ei ey +r Ei e g JwHHy % Eie rEiezk
E =3 op (1+x")
%
done 0 L.
By, dg (1)
dlautre part
! 7
E,=E (1-1") evg
x i
done Ex' jwt{
] —”&u 1 -

1 ]
Jon Wl g
les conditions cux limites pour des équations de Maxwells imposent ¢

= 1- %2 /% (1,9)

c'est & dire en faisant apperaftre { 'g et tg Jg' , et en supposznt tg g faible

Cevent 1 3 O

1+\/€rg<1+:itgég/2) 1+B-jA

on remarque noterment que pour un diélectrique sans pertes (tg Jlg =0 3; A=0)

" = (1,10)

eo

1tanplitude de ls réflexion r" est

oy M W B Sy Sy s Sk et ey Sy e Wt S i W Wioh  oonn Sy Wt Wl Wt S W) il s W G} Onven Wit Wi St Vo St s Swwn i Sa— e
(I) c'est & dire 1'équivalent de 1'admittonce carcctéristique pour une ligne coaxia~

T
les, on & dazns ltair y = = s dens le didlectrique y' = -?‘%J—ﬁ—-
Jup



=sseasseaaa

E2assans,




\[&‘Pg =1 =n1n,-1 (1,11)
Eg + 1 n+1I
g g

expression identique & celle obtenue en optique pour la réflexion d'une
onde lumineuse tombant goys incidence normale sur la surface de séparation de

1t'air et d'un milieu non absorbant,d'indice de refraction n = ng

b) Coefficient de reflexion total §?

£

L'onde reflechie & 1llentrée de la cellule est la somme de r" et dlune
onde qui a subi des refelxions multiples entre le plan de la transition air-dio~

lectrique =~ plan b b, et le plan court-circuit -~ plan cc = (fig 3).

fig. 3

Ainsi, en utilisant les notations de la figure

'
o n {21
E.i = I Ei + Lt 1



w 0

B "'i est la somme des ondes transmises dans 1llair aprés avoir
traversé le milieu dielectrique,

Le coefficient de reflexion a l'entrée de la cellule est ainsi g

§’2{1 E!i

et

Ei

na BU= B 2y
8 & RN (I - P") « R" est l'amplitude

complexe du coefficient de reflexion du court cireuit ; si le court circuit
est parfait R" = & 1, de plus p" = ~ 2%,

E"i dtautre part est lasomme de toutes les ondes allant du plan(b b) vers
le plan (c ¢). C'est une onde ayant subi en réalité unc infinité de reflexion,
SOn amplitude initiale était Ei (1~ ; & chaque parcours de la colonne

de dielectrique elle subit deux reflexions, en mfme temps qu'une atténuation

dtamplitudes e-2y' . L'onde résul-ant€ . a pour valeur :

E“i - Ei (1 - 1‘") & Ei (1 = I‘") R" Qn 8—2'}’fgh + Ei (1 - ) R"Q"e"zwgh

RHQ" e—'2'¥, gh+ enssssane

progression géométrique dont la sorme est :

E"i = Ei 1 - !

“] - R® P" e"z'é"gh

On a donc :

E'i = Ei [ ™+ (1 - p“) R " e"zy:gh (L~ 2" )

] {1,12)

1-Rpt et



~ II =

et @

- -2y
R= - & (1,13)

12y

ou encore

= -yl - syt ) g2 Ylgn
r‘x v, vg (vg zég) g

(1,14)

-2y 1

vg + ylg - {yg -~ vig) e=¥V'gh

Expression dans laquelle yg, constante de propagation dans 1ll'air, est détermi~
née par la fréquence de la source,
On peut avec cette équation calculer Y‘g loraque la phese et le module

du coefficient de refléxion T: ont été mesurés,

I1 est également possible de faire apparaitre l'admittance dl'entrée

= de la cellule,puisque 1l'on a s

1 -G

5. =z
4+

X

ctest-d~dirc en explicitapt r; et en faisant afparaitre les paramdtres

Aet B

(1,15) Y = BSh2APh-Asin 2BRBh~jAsh2ABh+Bsin2Bph

Ch2ABh~coe2BfBh ch2ABhe-cos2Bfh
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IIT - Détermination de y! g 3 partir de Fi

a) Conditions expérimentales favorables pour une détermination de y'g

I1 existe dgs hauteurs de ccllules favorables pour lesquelles une
variation faible de y"g de la Cte dc propagotion dans le dielectrique donne une

variation importante de T; - quantité mesurée. Elles permettent dlobtenir y'g

avec une meilleure précision.

Pour ces hauteurs privilégides, lec rapport dJ7 est meximm
L

1
dyg

Ces haubours sont solutions de 1téquation suivante

Iy =0 (1,16)

Sytgd h
Si la variation ¢! e ntest pas due & une variation de fréquence, on a

Mk = 2 2ygh-~sh2ytgh

5v'eg Yot v, = (Y tip)em 2ign



w 13 =

1téquation (I,I4) donne, si on cxprime (I,IG) une expression dont la résolution
exacte n'est pas simple dans le cas général., En supposant que lez pertes sont
faibles (y'g #££ j B'g), l'cxpression sera vérifide si les 2 dgalités suivantos

sont vérifides

cos ZB'gh = T

1 by . =% . '
ot ctest a dire tg 2B gh = 20 -
i 1 - 2
Bla 2P gh = 2B gh dont les

solutions sont h

I

nAlg eth = m Mg

o2 , oun ct m sont respectivement des
-

nombres enticrs impairs et pairs,

Pour h = n A'g sz = R
4

Or pour tout dielectrique autre que

=g

i

B
5

o

—-X

M

1

a

ltair, pB'g > Bg

dlol les solutions h =n A

!

2.

I1 est ainsi recommandé;pour avoir une plus grande sensibilité.d‘utiliser

une cellule de hauteur h = n Mz (18 hauteurs h =mn % g s pos soatre

trés peu indiquées).On peut montrer graphiquement que 128 hawudeurs h = n I'g sont
‘ 4

la
cncore les plus favorables dans le cas d?un dielcctrique avee pcrtcs.(I).
Pour ces hauteurs,il parait utile de préciser les propriétés du coeffi-

ciont de réflexion & llentrée de la cellule T;' et ce que deviennent les équations

permettant de calculer y* g & partir dlune mesurc de ;'

b) Propriétés particulidres de 7 pour une ccllule b =a Mg

home s e

. . Ot = zbjlax
Posons : [1i = ¢~ 2V' gh=rplel?

ey e St Vomn e Sy St

(1) Arnoult, Lebrun s Onde electrique ~ Iai I955 n° 338 p 449,



On a alors

% = »" - pt odo'.

(1,17)
T -t Plejtp' !

La cellule étant de hauteur h =n\g ’ on a ¢! =W - Si la cons~
4

tante de propagation varie maintenant d'une quantité dy'g, ¢' prend une val ur
A o' et il apparait une variation de phase correspondante de § g1 D Ppe On

peut de cette fagon défindr une sensibilité de la cellule ; ce sera le rapport

A%

At

Comme en premidre approximation le module p ¢ reste constant, on

obtient : lorsque - o ast_nul

Ay = e, (1)

A : ' '
’ . 2“ n
pour wtaible g, o T 25 1L+ gt (20 A () (1,19)
A ¢t ‘e Ty

La sensibilité pour une mesure de phase dépend directement de la per—
mittivité &'g du dielectrique considéré. Llerreur sur ¢! due & une erreur sur
la mesure de ¢ est ainsi généralement faible : on obtient la composante imagi-

haire B'g de y!? s - en premidre approximation € '~ avec une bonne précision.
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Pour ces hauteurs de cellule, le coefficient de reflexion et

1'admittance d'entrée ont des expressions simples,

R I A

(1,20)
1+ (Bagh)thn'/2 A
n
¢ = 2 A th n/2 A/B
1~ (Bthn'/, A/B)2 (1,21)

1tadmittance correspondant & g eStalors y = 1= M =g +30b

X pe b
1+ F’x
avee g = B th nn A ( y
I,22
2 B ?
bxm—A 'bh an_A___
2B

o) Bemerques sur les calcw)s & offectuer et sur la précision obbenue pour

différents types de cellules.

I) Cellule de Hauteur fixe., On détermine la permittivitd

du dielectrique introduit dans ls cellule en mesurant T;, clest & dire &y et
/
bye Il faut ensuite en déduire A et B, {2 calcul ngest pas tris simple ;

1lexprossion quiil faut résoudre est en effet , {(eqs I,1I5) :



"'16-

& b = -3 Bh (4 +33) coth B b (A+3B) (1,23)

—————

P

équation transcendante de la forme & coth o : il faut pour déterminer A et B

utiliser un abaque.

Van Hippel et ses Collaborateurs ont déterminé ainsi la permittivité
complexe dlun dillectigmn,aux U M F = un abaque en o coth « a é-é5tabli
par Lebrun,d'emploi commode : le lieu des admittances d'entrée pour une cellule

de longueur H est une droite,

I1 y a intérét cependant,nous 1'avons déjd dit plus haut; & utiliscr

une cellule dont la hautour est hn = n Mg
4

A'g 3 il faut donc en général faire deux mesures 3 la premidre pormet de déter-

+ A priori, on ne connait pas
miner Alg et de choisir en conséquence une cellule de hauteur convehable. Il est
nécessaire d'autre part,au cours d'une série de mesures, do disposor de toute unc

gamme de cellules de hautcurs différentes,

2) Utilisation d'une cellule de hauteur variable, Pour rendrc les

calculs plus simples et les mesures plus rapides et plus préciscs, nous utili-
sons une cellule dont le plan du court-circuit,marialisé par un piston intro~

dult dans le guide,peut 8tre déplacé et repéré cn position.

A partir dlun réglége préliminaire des instruments de mesure (Chapitres



II et III) on peut obtenir automatiquement,avec une bonne précision les hautours

de cellules multiples de Alg .+ On peut ainsi déterminer les paramdtres A ct B
7 :

directement, d'ol une mesure de ¢! et ¢ ", Cette cellule peut aussi &tre uti-

liségpar toute wne gamme de dielcetrique.

Dans les chapitres suivants,nous indiquons comment,d partir d'une cel-
lule de ce type,on peut déterminer la permittivité complexe d'un dielectrique li=
quide en utilisant successivement une ligne de mesure T,0.S et un point T hybride

symétrique,
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CHAPITREIE ITI.

HMGSURE DE LA PORIITTIVITE DE DIELECTRIQUES LIQUIDES
A PARTIR D'UNE LIGNE DE MESURE DE T,0,5 ASUOCIEE

A UNE CELLULE DE FAUTEUR VARIABLE,

e o LR PR Y

T ~ METHODE DE MNESURE,

a) Ligne de mesute T:0,S,

A

Eile est constituéed'une section de guids dionde fendue suivant

le grand o8té, ne petite sople cst mobile le leng du guide: Sa position est
repérée (abeisse L ) gpartic dlun micramdire, La tonsion induite proportionnelle
au champ electrique, esh détectée & partir d'un easemble cristal~circuit accordéd,

au maximum du signal de scrtie.

A Zlextrémité du mesurcur cn place la cellu.e de hauteur variasble (plan

d%entrée b b) ~ fig Ty

mesurtyne

p—

& cellule



A partir de 1'indication du volimdtre on obtient 2 informations s
-~ amplitude minima et maxima du champ électrique : mesure du

T.0,5 & ={THBXe (4ot00tion quadratique) ot du module Py 40 Tx

V min,
donné par?x= g-:f]é
+

- position d'une minimum : ceci permet de déterminer la phase de

£

b) Principe de mesure de permittivité,

On a vu chapitre I page {3 1!intérét diutiliser des hautours de
cellules multiples de Mg (Mg longueur d'onde dans le dielectrique) pour obte-
nir une précision max:.mf;m sur la mesure de la pormittivité du dielectrique, la
détermination de ces hauteurs s!'obtient directement : il suffit de régler la
soude & une position fixe LO (distance Sople - plan b b de la forme : lo =
n _2\54) et de faire varier la hauteur de cellule.les hautours h pour lesquelles

i ini 3 la s ol 1 = = !
le signal est minimum & la sople sont de la forme h hn n Mg . Cotto —-1ns

tion rigourcuse si le dielectrique est sans pertes est encorc scnsiblcement

vérifide (voir paragraphe suivant,p 20 ) si le dielectrique a des pertes.

A partir de hn mesuré, on a A' g (I) donc B

B=Ag =nig (2,1)
Mg Lhn
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Le coefficient de réflexion !; pour les hauteurs hn de cellule est

alors donné par 1'équation (I,22),( phase P nulle) :

L-p =1 = Bth nn A (2,2)
1+ Py Sn 2 B

On effectue la mesure de Sn pour déterminer A,

~ Le calcul des composantes ¢ ' et ¢" de la permittivité & par-

tir de A et B se fait alors rapidement au moyen des équations (I,7) et(I,8).

¢) Corrections 3 introduire pour obtenir une détermination plus higourcuse,

Les relations (2,I) et (2,2) ne sont qu'une premidre approximation
lorsqu'il y a des pertes, Pour évaluer l'importance des approximations faites,
en réalité il suffit de aommaitre les hauteurs de cellule exactes (toujours
trés voisines de n A! g) qui donnent un signal minimum & la gorls,lorsque

4
celle~ci est placée & la position 10 ~ appelée souvent position " b = o ",

Le coeeficient de réflexion ou de la soude est égal & = f:

§1_ coefficient de réflexion & ltentrée de la cellule,

Le signal recueilli au mesureur a alors une amplitude proportionnclle
& (1~T) - Ainsi, T éq 1,13 ) ¢
(I'”...r“) I+e"2'§/'gh I_I_e"z'ﬁ'!gh
E=" ' =2 (B -~ jA)
I _me278h (1+B=-3a) ~(I-B+ja) 27 &l

Le signal detecte est (E,Z_ Les hauteurs exactes de cellules rccherchées

gont ainsi ; (min, de 1'cxpression en (E)?) g
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?
hn=n-)7\;-g-(1-1 A 5 ) ovee =%#—t¥§—§-(2,3)
nrt cothun +B(lL+ )
Cette égnlité peut s'éerire @ 5
3! \ 4
= i —
h =n =8 (1+9) o 9/ TS AT A (2,4)

(1e caleul déteillé sern effectuéd dems une publicotion ultérieure, 1o these de
E. Constont)s On remorquers que le terme de correction n - est d'eutont plus ime
portant que AZ est gronde Pour les pertes fortes cependent g reste frible,

En caleulent le T.0.S. correspondont s, présenté por la cellule, on &

mintenant s 2
I . -
Bthafh = —= (1+ T‘_'_é?—) (conductcnee de 1o cellule g &1 )
n n
(2,5)
et s A2
BthaPh =s (1+ ) g 51
1+ S,

ou hn est la hauteur de cellule corrigées

Il faut noter que le facteur de correction introduit ainsi dans 1'équa=-
tion (2,2) cugmente corme 52 et peut devenir important s ctest un terme en quelw
ques 2. 'JZO-'2 pour tgg = 0,2, Mais pour th Id 10-2 il reste en général toujours
foible si gx(t o 11 suffit pour cela de choisir correctement la h-a,uteu:p de cellu~

le en fonction des pertes du diélectriques

d) Erreurs sur £ ! et £" dues oux approximations effectudes

L'erreur sur t"gl est, & partir de l'équation (I,7) :

AL < ‘bgz &
2
g réel
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La valeur réelle de §! est plus faible que celle effectivement
mesurée Sans corriger les hauteurs Dh de la cellule, De fait, les dielectriques
les plus souvent étudides ayant tg & ¢ IO "2, llerreur commise sur §! est

inféricure 3 0,5, 10~ 4
Sur §¢" , on obtient :

2
AE" g
g "réel 2

Clest également une crrour trés faible pour la majorité des corps
étudiée,

Lorsque les pertes du dielectrique sont fortes cependant, la précision
sBur ¢! et € " ne diminue pas considérablement comme il semble & priori. I1 faut
tenir compte de 1lteffet compensateur intervenant sur lc terme de correction des

hauteurs de cellule.

o ) Conclmmtir .

Les mesures de permittivité complexe de dielectrique; dans le
domaine des ondes U, H. F peuvent s'effectuer trds rapidement & partir dtune
cellule de hauteur variable ot d'un mesursur, Il suffii aprés un réglage préli-
minaire de la soude du mesureur a " b = o " de relever les haubeurs de la
cellule donnant ;n signal minimum et la valeur des T.0.S correspondants . On peut

alors déduire dircctemcnt sans abaque Yes deux composantes A et B,
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Quelques approximations sont introduites pour tg 6) I0 ~ 2,
Néanmoins pour la plupart des dielectriques étudiéds, les pertos présentées,
& la longueur d'onde 8 mm, sont suffisamment faibles pour que llerreur due 3

ces approximations soit souvent négligeable & la précision de nos mesures,

IT ; DESCRIPTION DU LMONTAGE UTILISE.

Nous avons réalisé le montage suivant s

- . [ v
X L . _ Att. i
-)yshon Ond. : 5 Lvar. : Pﬂesurcur ‘Cevdt

Riimen takion

ige II
fig 5

La source est un Klystron L T T K I92 ; longucur dfonde centrale
A = 8,60 m,

L'ondemetre également de fabrication I T T a un coefficient de qua~
1ité d'environ 4000, I1 est directement étalomnd en fréquence et permet de

4

déceler des variations de 1lordre de 2. I0™
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-~ Ltisolateur & ferrvites découple la charge de la source et agsure
ainsi wne bonne stabilité de fréquence. On placc copendant wn atténmateur;
pour améliorer ce découplage et permcttre également de régler 1!'énergie incidente

4 un niveau convenable. ’

~ La soude du mesureur (L T T ) est ici & enfoncement fixe, et ses

déplacements sont repérés au I/IOO mm,

La cellule de mesure est placée & la sortie du mesureur et un coude
plan E permet de llorienter & la verticale. On assure de cette fagon une
meilleure étanchéité et on évite que les bulles d'air ne se forment et genent

les mesures lorsque le dielectrique est introduit.

Cellulc de mesure (fig,II

5)

Elle est constitude d'un trongon de¢ guide fermé d'un c8té par une
fen8tre de mica ; de 1l'autre ¢8té par wn piston de court-circuit qu'il est POS=-
sible d'enlever pour effectuer le remplissage de la cellule, o piston est fixé
& un axe central solidaire d'une t8te micrométrique (lecture au I/Ioomm) 1 on
peut ainsi le déplacer et repérer sa position. les mouvements du liquide son pos

sibles & partir d'une rainure pratiquée suivant le petit e8té du piston,

Piskon
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Les pertes & vide de la cellule & vide ont étd réduites au minimum
en utilisant du guide dont la surface interne est argentée (ceci protige égo—~
lement contre llattaque dee parois par les solutioge dlacide); et en soignant
la qualité des contacts entre le piston court-circuit et les parois de la

cellule,

Nous avons étudié plusieurs types de piston @
- piston & grande surface latérale de contact. Ses qualitée chane

gent aprés un usage prolongé, le contatc ne se faisant plus régulidrement (FigII4)

~ piston & pidge. Ses performances dependent de la permittivité du
dieleetrigue introduit dans la cellule, et il est donec impossible de l'utiliser
pour unc séric de mesures, Nous avons fait quelques essais avec un piston
de ce type constrult pour 8tre utilisé avec les dielectriques de permittivité
€' = 2,2 =~ corps trés fréguemment rencontréé. La réalisation mécanique

étant trds ddlicate, les résultats nlont pEs &té trés satisfaisonts (fig IT )
5

Nous préférons donc opérer avec un piston " & 1ldvres", le contact se
fait sur une surface réduite,ce qui diminuc les irrégularités, Il suffit,aprés
usage prolongé,dfécarter les ldvres pour que le piston retrouve sa qualité

primitive ( & > I00) fig II )
' 6



III lMODE OPERATOIRE,

I1 faut initialement placer la soude & la position convenable, La
longueur dtonde hg dans ltair étant comnwe, la cellule vide est réglée & unc
hauteur multiple de Ag y (bx = 0), Elle est ensuitc montée & 1loxtrémité du

D

&

mesureur ¢t on recherche la position de g@nd& pour laqueclle ltamplitude du
systéme d'onde stationnaire établi est minimum, La scide est fixée a cctte

position.

Le dielectrique est ensuite introduit dans la cellule ¢
. on détermine les hauteurs hl’ hS; Jn13 easss de celle-ci pour lesquelles
le Signal & la gewnle ©st minimum,
-~ On mesure également les T,0.8 corrcspondanty présentés par la ccllule
Si, 83, 855... Ces deux mesures permettent d'bbtenir la permittivité complexe

$voir paragraphe Ib) .

I1 est utile de préeiser que le réglage de laBcnde est & recommen=
cer si la fréquence du klystron varie ou si la fenBtre en mica placde dens lc
plan dlentrée de la cellulc est changde, Dans tous les autres cas,on peut

faire trés rapidement une série de mesure sur des diclectriques différents .



IV - CAUSES D'ERREURS ET INFLUENCE DES DIVERS ELEIENTS

DU MONTAGL &

a) Erreur due 3 une variation de fréqucnee.

Un glissement de fréquence peut éventuellement se produire
lorsque le découplage entre le klystron et la cellule est insuffisant,
Il foaut utiliser une cellule de hauteur faible placée le plus prés possible

du mesurcur,

Dans le montage que nous utilisons, les réalisations mécaniques nous
imposent une distance minimum ert;'e + cellule et mesureur - présence du coude =3
et 1l'erreur sur la position de¢ laggpge peut facilement &tre de I /100 mm
pour une trés petite variation de fréquence, Aussi faut-il contr8ler souvent

& l'ondempyre la fréquence au cours dtune séric doc mesurcs.,

b) Erreurs dues au mesurcure

L'erreur due & la profondeur de la .ssnde est négligeable (scnie fixe),.

Lterrcur est due, par contre, au relevé de la position dlun minimum

-réglage & b = 0 ~ 3 nous sommes limités par la précision du mesurcur, I1 y a



de ce fait une erreur A h sur la valcur des haubeurs hn particulidres de la
ocellule obtenues au cours d'unc mesure de permittivité. Entenant compte unique=
ment de la différence des hauteurs hn s Gependant, i1 est possible de réduire

sensiblement 1!'importance de cette erreur dans le calecul de Nga

I1 est intéressant de calculer queclle peut &ire la valeur A h lorsque
la position d'un minimm est repérde avec le mesurcur avec une précision maximum

de 0y = 0,5mm , On a alors, en effet; sur la phase du coefficient de réflexion
I00

{7, une erreur D¢, = 4T Ay
Ag
Si le diclectrique a de trés faibles pertes et une permittivité E'g ’

1'erreur correspondante sur ¢t , phasc de [, est 3

L

A ]
P A’g
Done Ay = E'g (2,6)
h

La détermination des hauteurs de cellule est plus précise si le dielec~

yrique a wne permittivité E' g élevée, Pour ¢! e #2 , 4h = I/IOO mm



o) Erreur due & la loi de detection du cristal,

Nous utilisons des cristaux L T T dont la loi de détection est quadra~
tique ( X = 2), si 1tamplitude du signal est faible (inféricure & 3mv.V) .
L'emploi de 1'attenuateur permet de satisfaire cette condition, méme si le

T,0,S mesuré est important.

Une erreur commise sur la loi de détection dx réduirait 1o préci-
gion obtenue sur une mesure dec s

On & en offet, (six #~ 2) ¢+ ds = Log S dx
S 2

Lterreur cst dtautant plus grande que le T,0,S est grand (mesure

directe du rapport V Max
V Min

d) Erreurs dues & la préscnce du coudes

Le coude utilisé, en guide d'onde 8 mm, présente un T.0.S de I,09
lorsqu'il cst suivi d'une charge adaptée 1 les réflexions parasites qu'il in-
troduit ne sont pas négligeables, il faut les ajouter vectoriclicment &
la réflexion f"'x produite par la colomne de dielectrique. Il en résultc des

erreurs & ¢ et A p sur la détermination du module et de l'argument de {"’x.

Détermination de A P et de 4 .

Nous supposons que la réflexion fz due au coude est localisée dans



un plan ¢ ¢ ¢ dans cec plan f;’ = 9, € I 9P ( _fig»II,.?) _ La mosurc dirccte
coude -chorge adaptée étant pou indiquée _ T.0,5 dec la charge adaptée 1,03 = +

ilest préférable d'utiliscr une variante de la "methode dos tangentes",

Un piston de court-circuit est placé immédiatement derridre le coude,
On reléeve les positions 7 d'un minimum avec la soude du mesurcur pour diverscs

positions Yy du piston.

( :(_coud.e' - | .
¢ F3 .
} } Pig,I1
J, ! | cc 7
|
| I
: !
|
t f
3 to R
VR !
& h

La différence y2 -y a  été portée sur la courbe ci~contre (Courbe
I

IT). Cette courbe permet dlobtenir llerreur A¢ = o o= (.p,“ sur unc mesure de
phase en fonction de Py = P13 position du coude par rapport au plan du court-

circuit ; c'est également l'erreur sur la position d'un minimm 3 on a s

q)2 - 1 = Arey o et ¢ c T~ P71 = .f‘@l S
A A
g g



Cette courbe permet également de déterminer 1'influence du coude

sur une mesure de T.0.S, Le coefficient de réflexion dans le plan ¢ ¢ serait

en cffet 8'il n'y avait pas de réflexion parasite s [ = e"2 th =p e Je
(F#I ) 3 mais en réalité on a dans ce plan ™m = Pn © 3 (o+ae)
Si S, est faible, on obtient (&q. I,I7) 3
49

r’m-_-. S, e c, r

c'est & dive ¢ (o +4 o)
edlo+lo ¢c 3¢

?m = S " ej +ee
Corme A ¢ est faible; on a

Ay = 8, sin ( ¢ - @)

Fo
A?” Sy cos (chw-tp) en posant Ae=Pm"?

Lo position du coude (plan ¢ ¢ ) par rapport au plan dlentrée de la
cellule ( b b ) cst trds importante : 1ll'crreur introduite par le coude peout
8tre plus importente sur la phase, ou sur le module du coefficient de réflexion
mesurée, Différents essais avec des trongons de guide dc longucur différente
placds entre la cellule et le coude permettent de se régler sensibloment &

T . : o
9@ = — de telle sorte due llerreur sur @ soit minimur «



Ew

S iadape

i
+

43151

R
L

e




- 32 -

La quontité Q¢, nous l'avons indiqué plus haut, introduit unc orrcur
sur une position de coude. Cela peut limiter po précision sur les hauteurs hn
de cellules; pour une mesure de permittivité - par exomple si § 'g X 2

A h ost de llordre de _%6_6@_., Néanmoins 1lerreur réellcment commise est beaucoup

plus faible, car la mesure est offectuée & phase constante, les hauteurs hn

étant déterminées pour une mfme position ded oude,

e) Errcurs dues au mica.

De mlme que @ coude, le mica mis dans le plan dtentrée b b de la
collule Aintroduit des pertes et un certain dephasage. Fuisqulon travaillc &
phasce constante _ s@de réglée & b = 0 = , le mica est toujours fixé dans un
maxinum de tension, au moins pour les corps & faibles pertes, et lterrcur introe
duite est scnsiblement constantes A titre indicatif, le minimum pour b = o, avec

le mica wtilieé (épaisseur LQ p ) se déplace de I6 /100 T

Mais pour en tex\kir compte, i1 suffit de déterminer la position convenae
ble de la sogie lorsque le mica est en place, C'est un avantage de la ecllule &
hauteur voriable 3 il scrait plus difficile de fairc wne ecorrection avec une

cellule de hauteur fixe.

Les pertes introduites étant faibles sont difficiles & mesurer § rigou-
reuscment méme, il faudrait introduire un coefficient de réflexion localisée du

au mica, Dans le cas qui nous intéresse _ mesure & phase constante _ il est plus
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simple dc les assimiler aux pertes d!inscrtion ou pertes & vide de la ccllule,

Pour avoir wne plus grande sécurité, un mica do 20 p o également 6t6
placé dans le plan d'entrée du coude. Mais il est possible d'cn tenir compte de
la mfme fagon que pour le premier mica ; mm offet compensatcur pouvant d'ailleurs

s¢ produire si lc mica est placé scnsiblement & 1 ) g/ ; & promier

f) Errours dues oux pertes & vide de la cellules

La ccllule vide ne présente pas un T,0,S infini j il faut en tenir compte

dans la détermination du coefficicnt de¢ réflexion f”&

Considérons, pour cela, les pertes présentées par la cellule remplie 3

W =% = I~ @n c ‘. -
n Sn T+ ¢n °? et les pertes présentées par la cellule vide W,

]

S
Les portes réelles introduites par la colonne de dielectrique sont obtenues par
la différence W - W, Aussi les pertes d'un diclectrique, quand clles sont
faibles; tout au moins telles que W (2w, ; notarment pour les

solvants non polaires souvent ubilisés, ne peuvent pas 8tre ; en réalité; étudids

car la détcrmination des pertes & vide W, est peu précise. (7.0.8, levé).,

I1 est généralemept préférable de considérren conséquence, pour une
mesure sur des solutions de corps polaires dans des solvants non polaircs, lecs

pertes du solvant comme étent les pertes & vide du lao,cellule,
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La cellule utilisée présente un T.0.5 & vide voisin de I8 3 avece
le Benzéne et la plus grande houtour de ccllule, on obtient s ZZ IO,
Lterreur sur la détermination des pertes du benzdne est ce cette fagon de 1llor-
dre de 8%/ .

La précision cst supérioure & 0,5 '/, si le T.0,8 préscnté par la

cellule est inféricur & 2,

g) Sensibilité dos mesures,

On peut comettre une errecur assez importante sur la détermination
des hauteurs hn si le T,0,S présenté par la cellule est voisin de I, La sonsibi~
1ité est en offet mauvaise , le. minimum & la soude cst peu prononcé,

Un ohoix convenable des hauteurs de collule permet dtéviter ces incon~
véhients ~ hh est déterminé avec unc préeision de 1l!ordré du centidme do mm,

lorsque les T,0,S considérés sont supéricurs & I,3,

V.PRECISION FINAIE SUR__§1! et g "

1

Précision obtenue sur §!

Elle dépend seulcment, en définitive, de la précision obtenue sur le
pointé des hautours hn s le terme correctif A2 introduit dans 1téquation (I,7)
pour traduire 1l'cxistence de la composante imaginaire de la mermittivité est en

10™ ; pour tg & < 52
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Si ho est la profondeur totale de la cellule, on obticnt done

ag' 2 Ah |

8 ﬁé’- —— ainsi aér. %Z(I—d‘)dh
1
Eg h, g1 h,

L¥importonce de la précision finalcuent obtenue sur la détermination dé

e dépend dircetement de la hautcur ho.
g

La ccllule utilisée avait une profondeur moximum ho = 85 mm, 4 = 0,372,
Bn tenant compte des cawses dterrour déjd indiquées, on obtiont sur £! un préci~

sion de 2, 107 g3 g b Z 2, 1072,

Pour des diclectriques ayant des portes supéricurcs, la précision docroit

rapidencnt ( 10~2 de

Précision sur €0

Elle est surtout limitde par la précision obtenue sur la détermination du

parametre A, c'est - &~ dire sur mne mesure de T,0,5,

5
Pour tg & » 5,10 la préeision maximum sur ¢" est de 1'ordre de
?
- 2 . -
2, 10 ", 51 tg 6 ¢ 5.I0 3, 1z précision diminue ; on nc pcut plus mesurcr les

3

portes avec une précision suffisante si tg & & I07
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CONCLUSION

Ltutilisation d'une cellule & h variable associée & un mesurcur
pernet la détermination rapide ot préeise de permittivité dtun didléetrique dans

la bande (P .

Les paramétres A et B se déduisent directement & partir des quantités
mesurées ot los erreurs syshématiques, dues aux instruments de mesure, sont ré-

duites (mesure 3 phase constante).

EBéanmoins, lorsque le diclectrique & étudier présente de trds fatbies
porten (g 8¢ 5-10"3) - cas des solutions trés diludes de corps polaircs dans
des solvants non polaires _, le montage utilisé monque de scnsibilité et nous
préférons utiliser un montage comparateur & partir d'un T hybride., Ce montage

est décrit dans le chapitre III,






































































































