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INTRODUCTIO N,

L'étude des propriétés électriques des milieux poreux & fré-
guence largement variable fournit des renseignements sur lss struc-
tures microscopiques, sur les phénoménes de nature physico-chimique,
en particuliasr sur les liaisons adsorbant-adsorbé polaire, qui se

produisent au sein du milieu poreux.

Les progrés technologiques permettent d'envisager la mesure
de la permittivité complexe €* = &' - j&€” & partir du spectre
hertzien du diélectrique, sur un échantillon unique de 0 & 6 GHz

et sur un autre échantillon de 7 &8 40 GHz,

L'échantillon - poudre, matériau polycristallin, monocristal,
etc.... = ast placé dans uns callule convenable et une enceinte
3 température constante 3 atmosphére contrdlés. Des dispositifs de
mesure sont connectés & la cellule; ils donnent souvent dirsctement

(admittancemétres & lecture directs) €' (Ff) et €"(f) de 0 & 4 CGHz,

Notre travail est relatif & 1'étude des dispositifs et des mé-
thodes de mesure de €%, sur échantillon unique, dans la gamme de
fréquences 7 -~ 40 GHz,

Nous avons 8tudié la propagation d'une onds T.E dans une lar-

ge bande de fréguencss. Un procédé dynamiqus de mesure utilisant



des réflectométres st des systémes de contrdle continu des modes de
propagation en guide surdimensionné est continuellement utilisé.
Pous avons ensuite appliqué cette méthode & la mesure des propriétés
diélectriques de corps hétérogénes solides, ici des gels de silice.
La mgsure se falt sans abaque, par simple mesure d'une fréquence et
d'un coefficient de réflexion. La nouveauté du travail est dans 1la
recherche de dispositifs de mesure simplaes, & lecture instantanée,

utilisables pour un échantillon imposé, et ceci & large bande fréquences.

Dans une premiére partis nous rappelons quelques principes de me=
sure de E‘= €' - 5 &" gsur échantillon solide; nous envisageons quel-
ques méthodes de mesure possibles, puis nous préciscons les aspects de

la propagation dans un guide surdimensionné,

Dans une dsuxiéme partie, nous utilisons la technique du guide
surdimensionné pour étudier les propriétés de 1'admittance d'entrée

d'une callule guide d'ondes remplie de diélectrique.

Dans une troisiéme partie, nous étudions les propriétés électriques
des gels de silies (tracé du spéctro hertzien) en fonction du pourcen=-
tage d'eau adsorbée, dans le but de préciser le comportemsnt de 1'sau
en H. F : mode de fixation de l'eau sur le squelette = énergie d’'ac-

tivationes eses



PREMIERE  PARTIE
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PRINCIPE DES MESURES DE €% = €+ - j5€»

ETUDE DE LA PROPACATION D'UN ONDE T,E

A LARGE BANDE DE FREQUENZES .



I/ PRINCIPE DES MESURES DE €% = €' - je» ,

I.I Rappels sur la propagation d'une onde trensverse dans un guide

avec diélectrigue. Notations utilisées.

En régime harmonique, les équations de Maxwell se mettent sous
la forme:

—_— —>
Rot H = jw€'E
—_— —
Rot E = =jwu™H
p—
dive¥E = 0
—y
div®H = 9

La solution est de la forme:

'
ey = 3 = 1
E=E°.e‘3wt.e5z

{ —
ol X? est la constante de propagation dans le guide (direction Mz).

1) 2
Posons: X3 + E'/u»* = (—9—'}) (1)
<

Xc étant la longueur d'onde de coupure dans le guide, pour le mode ds
propagation envisagé (TF,J I]'

En posant: @ = 3:}?—
gy

nous avons: X«é s J@ \’E‘,/L'r - d (2)
1 1 4

De plus: . (3)
5 F T

donne: Xg = ~__;i__*___ (4)
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Introduisons les grandeurs réduites: A = -éjL
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Nous obtenons: . N j 3 =] @ ,)w |

A+ jB

]
O«
<_

m

EEY

RN o

T

b

Q.

@«

D'od en séparant parties réelle et imaginaire:

8% - AT - d) + d

i/

E" (B]

ZAB(O - d)

/
Remargues: - “% et @S dépendent | du diélectrique X
de la géometrie de la ligne par d =<?_>
<

- on montre aussi qus le rapport des admittances caracts-

ristiques de la ligne avec et sans diélectrique est:
Yl
-.ne‘ = -
Vi B-jA . (I)
c

I. 2 Principe des mesurss,

Les mesures de la permittivité complexe des diélectriques aux
hautes fréquences sont souvent basées soit sur 1'étude de la réflexion
des ondes E.M sur le dioptre d'entrée d'une celluls contenant le maté-
riau, soit sur 1'étude de la transmission de ces ondes E.M dans les

didlectriques.



a) Supposons une cellule de longueur infinie, remplie des digélectrique
(fig.I).

< l‘\aéo
b
Ec e
@ Er )//
b
Fig.I

Une onde incidents Ei se réfléchit partiellsment sur le dioptre d'entrée
(plan bb) et donne naissance & une onde réfléchie Er {milieu I). D'autre
part, une onde Et gst transmise dans la colonns diélectrique (milieu 2).
Colle-ci &tant supposée suffisamment longue (h =], 1'onde trgnsmise Et

est totalement absorbée par le diélectrique (atténuation en 8 3“).

Dans ces conditions, le coefficient de réflexion dens ls plan d’entrée bb

de la cellule ést:

P ir
Ce coefficient de réflexion esst 1ié au matériau par les grandeurs B et A:
changement d'impédances caractéristiques -;ﬁ— = B - jA.
[

b) Supposons maintenant une cellule de longueur h finile , terminée par
un dioptre réfléchissant localisé dans le plan cc (fig.2).

Dans ce cas, l'onde incidente Ei donne toujours naissance 2 une onde ré-
fléchie E {onde réfléchie par le dioptre plan bb) et & une onds trans-

Tl

mise EtI .
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Mais, contrairement au cas précédent, 1l'onde E_. n'est plus absorbée to-

tI
talement par la colonne diglectrique (milieu 2}:sur le plan cc 1'ampli-

tuds de 1'onde est E I.e- ﬂ'h 7= 0 et il y aura réflexion de cette onde

sur le plen cc, d'ol onde réfléchis E'I qui revient vers bb (etténuation
en @ & h].

Catts onde E;I va & son tour se réfléchir partiellsment sur le dioptre
plan bb: onde Et2 » 8t se transmettre partiellement dans le milieu I:
onde Er2 .

Ce processus de transmission st réflexion partielle dans le plan bb se

~

renouvelle & chaque trajet de l'onde dans le milieu 2.

Globalement, nous observons & gauchs du plan bb une onde réfléchie to-
tals:
s =3
Er EI‘I + Er2+'¢r3 +.I'...

L 'onde ErI gst dus & la réflaxion de 1'onde incidente Ei sur le dioptre

d’entrée; les ondes Er2 ’ Er3 2sss sont dues aux réflexions partielles
de 1'onde transmise Et dans le milieu 2.

Le coefficiant de réflexion dans le plan d’entrée bb est:




L'admittence réduite d’entrée correspondante yé est liée au coefficient
de réflexion e' par les relations classiques:

er I"yé
1
I+ Yo
¢) Cas particulier: Les cellules de mesurs sont souvent terminées

par un court-circuit: obstacle parfaitement réfléchissant dans le plan
CC.

Onmontre que (I) dans ce cas, 1'admittance réduite d'entrée est de 1la
forme:

= yy! '
y! . coth Xg.h

O -

' = -4 ~ ]
vyl = (B - JA) uothxg.h

Les valeurs A, B, Xé sont 1iées & €% ot 2 la géomdtrie de la ligne de
mesure, et pour une cellule de hauteur h donnée, les variations de la
permittivité complexe €*(f) se traduisent par des variations de 1'ad-

mittence d’entrée y!(f) et du coefficient de réflexion QV[FJ.

d) Analyse du systdms d'ondss.

Le systéme d'ondes existant & gauche du dioptre d'sntrée plan bb
peut 8tre analysé 3 partir des méthodes classigues de mesure d’admit-

tances aux hyperfréquences: ligne de mesure de T.3.S, réflectométre,
T hybride, etCevean

- Ligne de mesur=s de T.0,S: la sonde mabile du mesureur de T.3.S




détecte un signal proportionnel au champ électrique existant 3 la dis~-
tance 1 du plan d’entrée bb de la cellule (fig.3),

Fip.3

A fréquence fixe, le module du ccefficient de réflexion |Q'] reste
constant, mais la phase varis en 2@ 1.

Pour des valeurs maximales et mlnimales VM et V de la tension détec-
tée, 1*admittance ramenée dans le plan de la sonde gst réslle (b = Q)
et est égale 4 S ou 1/S.

L'admittance & mesurer {plan bb) se déduit de la valeur du T.0.S et de

la position de la sonde donnant Vm.

Cette méthode présente un inconvénient: 3 fréquence variable, 11 est
difficile de suivre continuement la variation de 1'admittance d’entrée
Yoo

On pourrait par exemple asservir la position de la sonde sur une valeur
réslle de 1'admittance d'entrée, mais la grande diversité des impédan-
ces & mesurer ne permet pas cet asservissement.

La mesure de T.2.S ne fournit donc dans ce cas gu'une information in-~
complete: nous n'avons pas de renseignemaent sur la phase présentée par
1'admittance inconnue, De plus, le mesureur de T.0,S dans sa forme clas-

sique est d'un emploil peu commode & large bande de fréquences.

- Réflectomdtre,.

Laes progreés récents dans la réalisation de réflectométres & large
bande de fréguences sont & l'origine de 1'emploi de plus en plus fré-

quent de ces dispositifs dans le domaine des hyperfréquences,
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Le réflactomdtre détecte un signal proportionnel au module du coeffi-
cient de réflexion |@°|.

11 permet de suivre continusment les variations de 1'admittance d'entrée
an fonction de la fréquence, Par contre, il ne fournit pas 1’information
"nhase” de ce coefficient de réflexion.

Pour obtenir 1'information de phase, on psut rechercher des frégquences
privilégiées pour lesquelles 1l'admittance d'sntrée de la cellule pré-
sente des propriétés particulifres: admittance d'entrée purement réeslle

et cogffilciant de réflexion minimum, etCeees

Une étude systamatique des propriétés de 1'admittance d'entrés d'une
cellule court-circuités romplie de diélectrioue montre que le coeffi-o
cient de réflexion est minimum lorsque la hauteur h de la celluls sst
tells que 1'on alt:

14
h o (2 + 1) -%L (a quelquaes % pras)
/
ol Xg est la longueur d’'onde dans la czllule remplis de diélectrique.

A ces fréquences, 1l'admittance d'entrée de 1la cellule de mesure sz mst

sous la forme:

yé = g 79 B.thdé.h (7)
« -g— = ‘P— —é-
soit: 3 th(Zp + I) > "R {8)

En résumé, & partir des données sxpérimentales {fréguence donnant
un coaefficient de réflexion minimum, =2t masure du coefficient ds ré-
flexion ou du T.J.5 présentd par la celluls & cette fréquence), nous

pouvons déterminer 1'admittance d'entrée de la cellule et par suite



~II-

A et B et an déduire la permittivité complexe €* du matériau diélectri-

que par les relations (8},

) A
Nous avons: B = ==t avec Ag A -
Ag Va-d
Ay = ===30i
37 TH VT

et A est déterminé par l'intarmédiaire de l'équation (8).

]
[}
1
1
]
[}
|
[
i
v

8 3°B gauche de la charge adaptée

]

18]

]

i

!

i
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g

& droite de la charge adaptés

-

I.3 Sur le choix des hauteurs de callules a utiliser,

On montra {I) que, sur un abague de Smith, le lieu ds 1'admit-
tance d'entrée d'une collule de hauteur fixe remplie d'un matériau don=-

né en fonction de la fréquence, a 1'allure d'une spirale,

Les points représentatifs des coefficients de réflexion minima et maxi-

ma sont situés approximativemant sur 1’axe horizontal de 1'abaque.

Nous donnons figurz 4 1'aspect de spirales pour trois cas différents de
diélectriques, la hauteur de celluls h étant imposée, la fréguence
étant variable,
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Partas fortes Partes moyennas Partes faihles

-

=—===3: spirale pour f variant de 0 & e,
————: portion de spirale observée dans une gamme de
fréquences donnée,

fio.4

Pour un diélectrique donné, 1'aspect de la spirale & fréqusnce variable
et pour des hauteurs de cellules différentes est le m8me que précédem-

mant.

Une courbe représentative du module du coafficient de réflexion en

fonction de la fréquence (hauteur fixe) ast donnée figure 5.

Pour une hauteurl12:> h 1'aspect da cetts courbe est donné par la

I s
figure 6.
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e

Hauteur hI

{€1

Hauteur h2> h

Fig, B



La portion dz courbe AB correspond au liesu des valeurs minimales
du coaefficient de réflexion pour la spirals passant & gauche de I sur
1'abaque de Smith, alors que la portion BC de la courbe corraspond au
lieu des minima da cosfficient de réflexion pour la spirale passant 3

droite de I sur 1'abaque.

Mous constatons qus, pour un diélectrigus donné et unz bands de °
fréquences donnée, les points représentatifs des minima de coefficient
de réflsction passent d'autant plus rapidement & droite de I qus la
hauteur de celluls est plus grandes. Or, les bonnes mesuras sont caelles
pour lesquelles on se trouve au voisinags de la charge adaptée, & gau=-

che de préférence (1) (2.

Pour assurer do bonnes mesures & large bande de fréquences, il
nous faut donc choisir des hauteurs de cellules convenables. Ramarquons
qu'il est impossible, & trés large bande de fréquences et pour des pro-
duits trés absorbants, d’'obtenir dans tous les cas la meilleure valsur
de 1'’admittance a mesurer,

Par contre, pour des diélectriques & pertas moyennaes et pour la bands
8 - 43 CHz, on pesut, pour une hautour convenable, obtenir une bonnsc dé-

termination de £%

Nous voyons donc gue la hautour de celluls a utiliser cst lige &
1'absorption présentés par le diélectrique & mesurer,
Des calculs préliminaires (3) nous ont permis de sélectionner des hau-
teurs de cellules convenables pour la majeure partie des produits étu-

diés: h =I5 mm, & mm, 3 mm, 53 mm.



II/ IMPERATIFS DE MESURE LIES A LA NATURE DES ECHANTILLI NS,

II.I Généralités,

Les matériaux & masurer se présentent soit sous forme de gra=-
nules, de poudres, socit ds corps polyeristallins,
Il ast évident gus las problémes de tassement, de contact et de granu-
lométrie peuvent jouer un rdle important {(formation de ménisquss) et

fournir des résultats apparents n'ayant gudre de signification,

Seule la mesure sur échantillon unique dans la plus large bands
de fréguences possible psrmet de donner le sens de variation des phéno-
ménes caractdristiques du matériau: elle est indispensable pour 1'étuds

des diélectrinues envisagés,

I1 faut placer 1'échantillon dans une csllule convenable puis re-
chercher les méthodes qui permettent de mosurer correctement, 3 large
bande de fréquences, les admittances éguivalentos 3 ces cellules rem—

plies de matériaux.

I1. 2Examen de quelques méthodses de mesure possiblas,

La mesure classique de 1'impédance d’entrée d'un trongon de
ligns de longuzur h,court-circuitéd, rempli d'échantillon est longue st
souvent peu précise: & fréquence fixe, la valesur de 1'impédance dfentrée
est souvent peu favorable & uns bonne mesure (2) et les erreurs peuvent
gtra importantes: points de masure souvent accumulés dans les zonas m-3§-
al la précision est mauvalse.

Elle néecessite un échantillon différent pour chagque bande de fréguences:
X 8,2a 1274 GHz
P 14 3a1I8 GHz
K I8 & B,5 tHz
R %8,5 3 40 GHz



Les mesurss doivent &tre dépouillées & partir d’abagues du type
z.coth z (I)(2),

Pour les liquides, on opare souvent & fréquence fixe et cellule des
hauteur variable, ce qui diminus beaucoup les errsurs de mesure en per—
mettant de choisir lss longusurs favorables et facilite aussi les cal-
culs & effectuer (valeurs particuliéres des admittances d'entrée mesu-

réQS] »

IT1. 21 Utilisation de guides surdimensionnés.

Pour les solides, une des méthodes possibles est de connec-
ter la cellule unique remplie d'échantillon aux différents dispositifs
de mesure, par l'intsrmédiaire de transitions convenables,

On opére ainsi & hauteur fixe et fréquence variabls, st partiellement

en guide surdimensionné.

Les cellulss porte-échantillon utilisées sont cholsies dans un stendard
donné, par exemple celui de la bande X, de dimensions intérieures
a= 2486 mm 3 b = I0,I6 mm et sont raccordéss aux bancs de mesure par

des transitions convenables,

D'autres méthodas psuvent 8tre, et ont été, envisagées: cellules

composites, transformateurs d'impédances, etCuess

T.2 ZUtilisation de cellules compositoes,

La technigue des callules compositss consiste & remplir
partiellement la cellule de mesure d'un diélesctrique connu, sans per—

P

tes, l'autre partie étant remplis par le diélectrigus & mesurer (fig.7).
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//// E//// € : diélectrique connu, sans pertes

x ! (téflon &I = 21)
| ///// Yl E:: diélectrique & mesurer

A
-y
v

Cette technique présente lss avantages d'une grande largsur de
bande, d'un transport de puissancs important, d'une réduction ds la
vitesse de phase de 1'onde électromagnétique (43(5)(6)(73(8)(9).

Par contrs, de nombreuses difficultés existent: ellss sont dues & 1'exis-
tence de modes parasites, de résonances..... 2t de plus, on montre .

(4)(5) que les équations caract2ristiques sont complexes, de la forme:

tg (x + iy) . Lg (a + ib)

x + Jy a + jb =0

ce qul nécessite des travaux sur calculatricses, lors du dépouillemant

des mesures,

En outre, il faut remarquer gus le volume réservé au diélectrique
inconnu est faible; la granulométrie est telle gus las intosrfaces su-

perficisls réfléchissants apparaissent, I1 y a risque de formetion de

~

cavités & 1'intérieur de la cellule et par suite d'erreurs de mesure.

-

De plus, 1'emplol de ces cellules & large bande de frégquences nécessi-

N

te aussi 1'utilisation de transitions trés difficiles & adapter.

II. 23 Utilisation de transformatsurs d'impédancss.,

Au lisu d'exciter une cellule de mesure par une onde de
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fréquence supéricure aux fréquences pour lesquelles la cellule a été
construite (principe du guide surdimensionnél}, on peut imaginer de
1'exciter par des ondss de fréquences inférieures.

Il est évident que cette cellule ne pourra propagsr que des ondes
da fréquences’f supérieures & la fréguence de coupure fcb de la cellule,

Pour augmenter la bande de fréguences utile, 1l faut diminuer 1la
fréquence de coupurse Fco , ce qul pesut 8tre réalisé en chargeant la
cellule par un matériau diélectrique de permittivité relative Er‘;> I
(diminuticn de la vitesse de phase ds 1l'onde E.M): c’est le principe du
transformateur d'impédencss (fig.8) qui fonctionne & l'inverse du gui-

de surdimensionné,

Trawsformaleur

d'impédances

+
!
1
H
!
|
t

excitalian

§

Fig,8
En effet, la fréquence de coupure Fco d'un guide vide (meds Tﬁj I)

. .C o | )
est foo = XCO 3 le guide propage des fréquences f‘>>fco .

Si on remplit le guide avec un matériau de constante diélectrique Qr s

la vitesse de phase de 1'onds diminue:
v S ewew e e

r
et la fréquence de coupure du guide chargé devient:

.F v

.?
- - c - _.Co
€ ’\co ’\co\}er \[q'

Le guide propage des fréquences f >> fco /VETH ¢ il y a augmentation

de la bande passante du guide.
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Prenons un exemple: supposons la eéellule de mesurs construite dans
le standard de la bande K (dimensions intérieures I3,67 mm x 4,7 mm);

la longueur d'onde de coupure du mode TEO est 2,34 mm ce qui donne

une fréquence de coupure de 1'ordre de fcz = I4 GHz, Un guide standard
bande K propage donc des fréguences supérisures a 14 GHz,.

Mbus pouvons diminuar artificiellesment la longueur d'onde de coupure en
chargeant la cellule par du téflon (par exemple) de constante diélectri=-

que &r = ZI : il y a réduction de la vitesse de phase de l'onde E.M et
Fc = fco / V?,I =4/ I7 GHz,

La csllule peut alors propager des fréguences sup@rieurss 8 T0 GHz: il

y a augmontation de la bande de fréquences utile,

L 'inconvéniant de cette méthode apparait nettement: la fréquence
inférieure de mesure est limitée & la fois par le standard de la cel-
lule de mesure et par le diélectrique remplissant le trapsformatsur.
Par conséquent, si ultérisurcment on désire augmenter les fréguences de
mesure, le standard de la cellule changs: csllule de dimensions inté-
riesuras plus faiblcs: Ac diminue donc fc augmente et la fréguence bas-
sa augmente: il y a translation et non pas extension de la gamme des

fréquences do mssure,

De plus, de nombreux essais ont montré que ls transformateur d’im-
pédances €tait le sidge de nombreuses réflsxions parasites: impossibi-
lité de trouver un profil de transition assurant un coefficient de

transmission correct st constant 38 large bande de frégusnces.

IT. 2 .4 Choix de la méthode,

A la suite de tr2s nombroux essais = plusieurs dizaines -
il nous est apparu gus seule la solution du guide surdimensionné est
réellement exploitabls pour les mesures snvisagées sur les matrices
alvéolaires rigides: elle joint la rapidité de mesure at de calcul; il

n'existe pas de limite supérieurc de la fréquence d'utilisation.



III/ PROPAGATION EN GUIDE SURDIME NSO NME  (G.S.D).

ITI LI Modes de propagation.

La condition de propagation d'une onde dans un guide vide.

est:

f/>/+‘c ou/\<>\c

Pour un guide rectangulaire, nous pouvons déterminer les longueurs d'on=-

des de coupure des différents modes de propagation (fig.8).

moce >\¢_
TEY) 1 . 2a
T N 2 a T
TEJ 3 2a/’3 b
TED 4 a’/? L
TE 10 2b < a 5
TE 20 b
., TEy
. TEa.
TEoB
0 2_-3.9-. a 2a 1

Fig.9
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Lo tracé du graphe universel a/A = f(b/A) permet de déterminer les -

modes de propagation dans un suide, cn fonction de la fréquence (fig.I0),

L
Al
1,5 =
Te,, e
TEoy Tha
T&4
4
TEO[ o1 TE,,
T i TEro
TE.‘LO )
. SePam\-t‘rl'cQ deg
"'\.....,__,____ "// TEn ef T'M"
0,5 <
4 TE,, TEw TE1o
/ TE&O TE&U
/////// -
o 0,5 1 4,5 iy
A
Fi?anIO

Il existe une région du graphe pour laguelle un seul mode se pro-

page: - le TE, pour 0,5 {-—i— 1

b
le TE o pour 0,5 g-;\- {1

Un guide d'ondes rsctangulaire excité par des fréquences convanables
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(condition 0,5 < 'gf 4; I réalisée) propage le seul mode TEDI dit
fondamental, les autres modass 2tant trés rapidement évanescents: nous

avons affaire & un guide standard.

Si maintenant nous excitons ce guide par des fréquences supéricures
a celles pour lesguelles le mode TﬁDI se propage seul, 1'apparition de
modes supéricurs de propagaticon est possible, L'expériencs montre que
cette apparition dépend des modes d'excitation, des cosfficients ''de

réflexion parasites, otCeisase

Il est important de connaitre exactement quels sont les modes qui
se propagent effectivement dans un tel guide appelé guide surdimensionné
[(G.S.D),s

Il est évident qus la présence de plusieurs modes a une influence sur

la pureté de 1l’ondzs correspondant au mode fondamental, et il est né-
cessaire et impératif, lorsqu’'on travaille en $.S.D de s'assurer que
les perturbations apportées par ces modes "parasites” sont, sinon to-
talement é€liminées, tout au moins fortement atténuécs et quo lours ef-

fets sont négligeables.

Aux trés hautes fréguences, pour un guids donné, nous avons:

A A, ot Ag=-—-£\--;-— A
1- (&
Nous sommes alors dans le cas d’'une pronagation quasi-optique: 1'onde
qui se propage est pratiquement une onds plane; les parcis du guide d'on=-

des n'interviennant pratiquement plus.

Par contrae, pour les fréquencaes que nous utilisons (A & 4 GHz) le
gulde est neu surdimensionné et il est alors évident que tous les
cbstaclas localisés dans le guide (fon@tre, mica, déformations mécani-
gues, orifices, jonctions entrc deux trongons de guides, etc....) fa-
vorisent l'excitation de mordss supérisurs.

Un contrdls continu de ces modes est & notre avis indispensable pour

=

utiliser a ces fréquences les guides surdimensionnés.
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Remarque: rappelons que la limite inférieure de la bande de fréquences
d’'un guide est imposée par A 2Za (Cf fig. I0).

III, 2Atténuation dans un G.S.D.

Un des avantages du G.S.D =st la large bande de fréquances
transmises,
Un autre avantage est 1ié & 1'atténuation dans un G.S.D qui est plus

faible que dans un guide standard & la méme fréguence.

Pour un guide en cuivre, 1'atténuation du TﬁDI est donnée par la

formule: (10

143 107 ({ifﬁ * g @f i (s)

O(da/m = 0.3/2' [1 i é)z ].'I/i

Pour des fréquences telles que f;> FC on a:

-9 /
A gnfo = __5_50_._ ‘f” (20)

On voit alors que 1'atténuation d'un guide standard X est 9,094 dB/m
en 3 cm, 0,IT dB/m & 35 GHz , alors que celle d'un guide classique &
cette fréquence est de 0,6 2 dB /.

On remarque de plus que 1’atténuation introduite par le G.S.D varie

relativement psu avec la fréquence.
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ITII.3 Etude des modes de propagation dans un G.S.D.

Les bancs de mesure gus nous utilisons pour des bandes de

fréguences donnéaes se composent:

N

-~ d'un générateur wobulé & puissance de sortie contrdléc

constante,
- d'un réflectom@tre avec atténuateur calibré,

= d'un trongon de ligne de longueur D suffisants, avec dé-

tecteur apériodiaue,

- da la trensition, d'un dispositif dz court-circuit et de

la cellule de mesure,

di's ro_«h’F

atténuateur defecteur de ¢ ¢
calibre &Pér\'od\'qut TransiFron l Cellule de
/ mesure

4 N 2

I
& =7 f
<“‘\~\~‘~““‘ﬁ‘r

v
) A% S e %

L5 v I
| DTS, ! ]
T ‘ b
‘ [
Genérateur  Reflectomeétre | D J
H-F o 9
wo Lulé 1 l

Ag.II

ITI.3,I Dispositif de visualisation des anomalies de propagation.

Pour préciser la présence ou 1l'absence de2s modes supérieurs,
neus utilisons un dispositif de visualisation des anomalies de propaga-

tion,
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Un détecteur larze bande = sonde apériodique ou détectaur ds
courants de parois- est sensiblec 3 1'addition des ondes incidentss et

des ondes réfléchies.

En faisant varisr manusllement la fréqusnce sur une gamme de fré-
quences donnée, on obtient une succession de valeurs maximales et mini-

males caractérisant un taux d'ondes stationnaires,

En dynamique (modulation des ondes H.F par une onde B.F), on vi-
sualise 1le T.0.S sur toute la gamme X, P, K ou R, et la fréquence ap-
parsnte de modulation du phénom2ne dépend de la fréguence de wobulation
du générateur et de la distence D entre le détectsur large bands et le
plan d'entrée de la celluls (IDI 2.

Toutzs les anomalies de propagation, a toutes lss fréquences
- résonances parasites, effets de fendtres, modes supéricurs - appa-

raissent comme des "perturbations” sur ces pseudo-sinusoides (fig.I 2).

Par ailleurs, apparaissent aussi directecment les variations ds
1'admittance d'entrés de la cellule en fonction de la fréquence, sous
forme des courbes enveloppes du T.0.S de cette cellule et du coefficient

de réflexion présenté par celle-ci (fig.I3).

Cette visualisation permet éventuellsmant de faire une mesure de
TS & une fréguence donnée fo en arrétant la moduletion et en mesu-

rant autour de ¥ wune valeur S = V /N
0 Max min

Nous utilisons actuellement pour cette mesure, le réflectomatre,
La sonde fixe nous sert uniquement & contrdler 1'absence de mades pa-

rasites.



Fig. 12

F ig.; 13
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1I71.3, 2 Excitation d*un G.S.D =~ Etude de la transition,

Le G.S.D , construit dens le standard ds la bande X (di~-
mensions intérieures a = 288 mm ;3 b = I2,I6 mm) est excité par une
transition pyramidale (Fig.I4].

Ce standard est imposé & la fois par la fréquence inférieure de la gam-

me de fréquencss de mesure: 8 GHz et par la granulométrie des échantil-
lons,

Excitabion

G'5D

Fig, I4

La transition doit 8tre tr#s progrossive, afin de ne pas avoir une
rupture brutale de 1'impédence d'onde; e2lle doit réaliser une adaptation
sntre les troncons de guides.
dn admet généralsment (ID)(I3) que les pentes doivent &tre inférisures

a4 I0° pour qus la distribution d'amplitude du TEOI soit conservéa,

Le trongon de gulde surdimensionné est fermé soit sur un court-
circuit, soit sur une charge adaptée, soit sur une charge ahscrbante
simulant ls diélactrigue,

Nous avons constaté 1'existence, avec une amplitude notable, 'des
modes TEb 28t TMII (en bande K): observation & 1'aide d'un détecteur

large bande (sonde apériodiqus) plecé au quart de 1la largsur du guide
('Fig.IS] .
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Fig.IS

De plus nous constatons que, pour certaines positions du court-
circuit, la courbe de modulaetion de 7.3 .S présente certaines anomaliaes
(pics de résonances),

In peut imaginer gu’elles sont dues & des résonancses de modes supérisurs
insuffisamment filtrés, dans le troncon de G.S,D et la transition qui

forment alors une cavité résonente (ID)(I4].

I11.3.3 Filtrage des modss supérieurs.

-

Nous cherchons & propager uniguement le mode fondamental,

I1 faut alors filtrer les modes T%JZ et TMII .

D'aprés la configuration du TEb 2(Fig.IS], nous voyons qu'il peut

8tre &8liminé en disposant des charges absorbantas (film=card) sur les
petits chtés du G.S.D.

=
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e \ v N
) . \ £
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4 v, ‘
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I1 est préférable de dispossr ces charges absorbantes sur les petits
cbtés de la transition, le TEb - 88 trouvant ainsi absorbé au fur et a

masure qu'il se forme,

Juant au Tﬂ[I (fig. 7) on peut envisager son filtrage par un mica

situé dans le plen central de la transition.

Iy
ty
t s
}
|
|
= m|

Ces deux filtrages ont €t2 sssayés; les résultats étaient satis-
falsant quant & la forme d’'ondes mais malheureusement la diminution

d'amplitude du T%JI était beaucoup trop importante.

Aprés de nombreux essals sur des transitions différentes, cette
solution de filtrage a &té abandonnée au profit de la suivante: réali-

sation d'une double transition (fig.I8 et I9),.

Seule la dimension "a” détermine le longueur d’onde de coupurg Xb
du mode fendamental. C'est donc sur la transition (:) que doivent se
porter tous les soins de réalisation.

La trensitiaon (:)est trés courte, par contre (:) gst d'une longueur

suffisante pour réaliser une adaptation L #¥ 15 a3 20 AO).

Grace & cs dispositif nous avons pu obtenir une forme d’ondes

satisfaisante, ceci sans diminution notable du niveau de sortie,

Nous donnons ci-aprés (fig. 20 et 21) les oscillogrammes: modula-
tion ds T.,7.S avant filtrage {(transition pyramidale classique) et aprés
filtrage (double transition).
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Remarque: L'’alignement des &léments du banc de mesure doit 8tre treés
soigné. La moindre discontinuité entre les divers &#léments
du banc entraine la création de résonances gui, évidemment,

perturbent la forme d’ondes.

IT1L3,4 Eléments Si4 ds la matrice transmission de la transition.
J

al Méthode de mesure.

Afin de concrétiser las résultats précédents quant 3

la validité de la transition utilisée, nous avons déterminé las élé-

ments Sij de la matrice trensmission de ce quadripdle hyperfréquancs.
A v
s — &=
Q
€ —
v, Ly
+ +
% 'SH7% +SI?V2 (1D
V=5, .V + s .V, 2
2 “zr1t 2272
Vl- - +
SII = ':FT a V2 =1 ¢ coefficisnt de réflexion du quadripbdle
x} (fermé sur charszs adaptée]
& * = 3 o H
SZZ-— —Vgr & VI =1 id., en sens contrairg
PSR Y,
A '
: cogfficients de transfert d'énergis
“w
S .= ==%= ay_=19
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Supposons le guadripdle fermé sur une impédance z
+ -
- V2 / V2 []

2ayan't: un coefficient

de réflexion: 92

A partir de (I 2):

¥ 1 >
V2<'§" - 522> * SopVr
L
o

v - czrbe
2 I=0p55, I
D'oli (II):
VI = s_.W +s o b v
IS B M & 2 A P
z 22

= mmm— = § +

v II I =025,

e Vi Sp 28, €,

Nous utilisons alors trois valeurs différentes de 92 d'ol détermina-

tion des S.. :

ij
- Si = , . _
o1 ?? N  (charge adaptée) ea SI[
= 61 e = +1 (circuit ouvert) : P =5s__ + -i.zf.?}_
2 ’ *ole Yt T TTSTS
22
S S
1 - ircuit) : P = 17721
Si Q?— I (court-circuit) @ ec S, g % g
22
Le quadripdls étant linéaire et passif on a SI 5= S?I

A 1l'aide des trois mesures précédentes, nous pouvons déduire:

?0 +€c + Q&L

S, ., = =—=———omeaa
22 eo_eo‘

Sp27 S1= Y- 80) (2-%2)
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Le quadripdle étant & falbles psrtes, nous avons aussi utilisé la mé-

thode des tangentes. Les résultats se recoupent,.

b)Résultats expérimentaux.

Nous faisons figurer ici les résultats concernant le
coefficient de réflexion du quadripdle fermé sur charge adaptéz, et le
coefficient de réflexion apparent du gquadripdle fermé sur court-circuit

(pertes d'inscrtion).

Coefficient de réflexion de la transition fermée sur charge adaptée.

+ I8 | " I9° 20 21 22 3 4 5 5
GHz

p o,04{007/0,07,0,05{0,08]0,05| 0,03 | 0,33 0,03

Pertes d'insertion.,

rFGHz I8 19 20 2I° 27 3 4 5 5

AdB 2,6 0,7 Ns4| 9,2] 3,4 0,5 2,4 Dy 2 0,4
%

GC 7,940,993 {12,864{0,98(9,96}1,385§ 0,96 (3,98 {1,886

Les courbes expérimentales sont représentées fieure Z2

c) Conclusions,

Nous voyons que la transition est parfeitement valable
sur toute la gamme de frégquences I8 - 2B GHz: elle présents un faible
coefficient de réflexion & 1l’antrée et cec coefficient de réflexion sst
pratiquement constant. Les pertes d'insertion sont faibles et pratique-

mant constantes.
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III.4 Conclusions.

Le probléme primordial posé par 1'utilisation du G.S.D est

la réalisation des diverses transitions,

Grace au dispositif de wobulation des génératcurs hyperfréquencss
utilisés, nous avons pu visualiser & 1'oscilloscope la réponse d'un
G.S.D & une excitation donnée, sur toute uns bande de frégquences. MNous

avons pu ainsi situsr exactament les anomaliss éventuelles et y remédier.

L 'avantage majeur du G.S.0 est sa bande de fréquences tres large,
En effet, plus on monte en fréquencs, plus on se rapproche des condi-
tions de la propagation libre, et il est alors évident que les proble-
mas technologiques (réalisation de transitions) deviennent moins diffi-
ciles & résoudre.
Dz plus on bénéficie d'une atténuation plus faible et pratiguement
constante sur toute la gamme da fréquonces,
Enfin nous pouvons grace aux générateurs hyperfréquences wobulés, sur~

velller constammant la forme d'ondes.
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INTRODUCTIO N

Pour étudier de facon correcte, a larze bande de fréquences, les
variations de 1'admittance d'entrée d'une cellule guide d'ondes rem-—
plie de diélectrique par la méthode du G.S.D, en vue d'obtenir la va-

leur de la permittivité complexe E*. il gst indispansable:

I°) de vérifier que les effets des perturbations
-~ modes parasites, résonances, etCeses = sOnt

négligeables.,

2) de faire das mesures & des fréquences privilégiées:
celles pour lasquelles lz module du coefficient de
réflexion Rbb' s, 8@ l'entrés de la cellule de mesure
gst minimum, co qui rermet d'obtenir sans abaque las
composantes B et A liées & la permittivité complexe
du diélectrique (I) et de certifier que 1'on effec~

tue la meilloure mesure possible sur le produit (2.

I/ MURCES OBSERVEES - METHIDE DE DEPIUILLEMENT DES MESURES

I.I Courbes visualisées,

Pour uns propagation valable, sans perturbations importantes,
on visualise, sur une bande de fréguences donnée, le module du coeffi-
cient de réflexion Rbb' ainsi que le T.J3 .S présantés par la cellule
(fig. B)
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Fig. 23

Il & été montré (I) gue le module R s présents, pour uns cel-

bb*
lule de longueur h cqurt-circuitée, de; valeurs minimales et maximales

pour h % (2 + I)—%L et h 7% m--Azg-- :

Le lieu du coefficient de réflexion préssnté par la cellule ds me=-
sure dans un abaque de Smith, & frégquence variable, est uns pseudo-spi-
rale (Cf I° partie p:I1 fig.4 et figure 2), st son module (siegnal dé-

tecté) peut 8trec schématisé figure 5.

Pour unz bande de fréguences donnée, un diélectrique donné, on
obtient et visualise & 1'oscilloscope (information de sortie du réflec-
tométre) par exempls deux ou plusieurs minima H5 et H7 et deux maxima

H4 et H8 .
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I.2 Indétermination sur le systéme d'ondes stationnaires existant

dans la cellule de mesurc.

. , /
Nous savons que dans une bande de fréquences donnée, £ (f)
est une fonction lentement décroissante de la fréquence., Nus admettons

qu'il n'y a pas de résonancss de domaines dans catte bande de fréquences.

Nous avons tracé, pour chaque celluls utilisés, et pour des fré-

quences f telles qua 7 GHz £ f £ 26 GHz , un abaque €' = € (f), le

/7
parametre étant AZ = -7539-f~ .
Nous donnons figure 26 doux abaques €' = €’(f), pour deux hauteurs de

callules différentes,

Nous remarquons gu'a une fréquence donnée correspondent plusieurs
7
valeurs possibles de €' , chague valeur étant liée a As = mmm————

ou ce qui est équivalant (h fixs) au paramdtre 2p + I .,

Une incertitude est par conséquent possibls. Le chercheur peut
choisir un systéme d'ondes stationnaires comme existant & 1'intérieur
de 1la cellule et donc la valeur du numéro du minimum ou du maximum de

Rbb’ et ce numéro d’'ordre supposé peut étre arroné.

Cependant (compte tenu du fait que E£'(Ff) décroit lentement quand la
fréguence augmente, et que 1'on dispose souvent d'informations bassss
fréquences) pour une hauteur de cellule donnée h, un diélectriqus
corragspondant & H_ et

7 5

H7 (fig. 25) permet socuvent de lever totalement 1’'indétermination.

donné, la connaissance dzs fréquences fs et f

Précisons ﬁua les indices 5 et 7 correspondent au parametre 2p + I
hs(2p + I)-ét @ j

Ils caractérisent le nombre de --%- existant dans la cellule de mesurs,
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Exemple: supposons qus 1l'on visualise deux valeurs minimales du
coefficient de réflexion pour f = I9 GHz et f = 2 2GHz (cellule

h =3 mm).

L'abague correspondant & cette cellule (fig. 26) fournit les couples

de valeurs possibles pour ¢':

: f = I9 GHz 2p + I=1I €= 220
f= 2 20Hz 2p + I = I3 £= 2726

2 f = 1 GHz 2p + I =13 €= 3,3
f = 22 GHz 2p + I =I5 g =3

. f = 19 GHz 2p+I=T5 € =4
f = 22GHz 2p + I =17 &' = 3,74

s U o~ -
I ne convient pas: € croit quand f croit
3 ne convient pas: €’ décroit trop vite

2 convient

Les numéros des minima sont donc dans ce cas: I3 et I5 ; fréquences

¥, 3 et f

I I5 °

I.3 Indétermination sur la phase du minimum de coefficient de

réflexion.

Une deuxiéme incertitude est possible quant & la phase du

minimum de coefficient de réflexion (position de rizp . T a droite ou

a gauchs de I sur 1'abaque de Smith),

Pratiquement, le sens des variations du T.J.S correspondant 3 H7

par rapport a celui correspondant & H_ (fig. 2 5) permet de laever cette

5
indétermination.
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En effst, on remarque qus si le T.0.S diminue en passant de FS a F7

(correspondant & H. et H7J, nous nous trouvons a gauche de la charge

5
adaptée (phase d'un circuit ouvert); si le T.J.S augmente, nous nous

>

trouvons & droite de la charge adaptée (phass d'un court-circuit)
(CT abaque de Smithl.

II /METHODE DE MESURE DE €%,

I1.T Constitution du dispositif de mesure.

La constitution générale d'un dispositif de mesure est re-

présentée I° partie, p: 2%, fig.IIl.

Nous disposons dans checune des bandes de fréguences X P, K, de
tels dispositifs comportant un générateur wobulé, régulé intérieure-
ment ou extérieursment d'oll puissance de sortie constante sur chaqus
bande de fréquences, et nous sommes donc assurés que toutes las varia«
tions du coefficient de réflexion qui apparaissesnt ne sont duss qu’au
diélectriqus & mesurer ou & des coefficisnts de réflexion parasitss.
fous trouvons ensuite un systime de détection (T.2.S et réflectométre),
la transition, un dispositif de court-circuit et la cellule de mesure

Ure cellule de masurs guide d'ondes, standard bande X, est repré-

sentés figure 28.
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IT.2 Contrdle des anomalies de propagation: étude dynamique de

1'admittance d’entrée de la celluls de mesure,

Dans un premier stade, nous visualisons sur une bande de
fréquences donnée, le module du coefficient de réflexion Rbb' et le
T.O.S présentés par la cellule (Cf fig. Z 3).

Nous repd@rons & 1l'aide de marqueurs, les fréguences pour lesguel=
les le coefficient de réflexion présents des valeurs minimales: soient

Fs et f7 ces fréquences.

IL3 Etude statique: mesure dz 1'admittance d'entrée de la csllu

le a fréquence fixe.

Ayant repéré lss fréquences f5 at f la mesure consiste 3

7 2

arréter la wobulation, et, aux fréquences f. puis f, , & faire uns me-

5 7
sure de c6afficient de réflexion & partir de 1'énergie réfléchie sur

la cellule et sur un court=-circuit de référence.

En pratique on utilise un atténuateur variable étalonné, d'ol une
mesure directe de 1'atténuation introduite par le diélectrique et on
déduit directement le coefficient de réflexion et le T.2.S présentés

par la cellule ds mesure (fig.2 9],

délection
Atténuateur d\'&gosiﬁf de ¢-C

vartable dtalonné Réflectometre
Cellule de mesure

A

- - wf

Fig. 29
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Remargues sur la technique de mesura.

&

I°) Le dispositif étant fermé sur la cellule, a 1'aide de 1'atténuateur
variable, nous affichons un niveau convenable sur 1'appareil de détec-

tion (milli ou microvoltmdtre). Cette valeur de 1'atténuation est A dBS.

Puis, nous plagons la court-circuit ds référence dans ls plan d'entrée

de la cellule et nous réglons 1'atténuateur variable de fagon a retrou-

ver le méme niveau détecté que précédemment: 1'atténuateur indique B dB.

L'atténuation présentée par le diélectrique est par conséquent (B - A) dB;
on en déduit dirsectement (calcul ou graphique) le T.J.S présenté par la

cellula de mesure.

_gil Remarquons que 1'atténuateur variable doit 8tre de préférence pla-
cé dans la branche de détection du réflectom2tre, st non pas dans la
brancha transmission du faisceau principal afin que 1’énergie délivrée
par le générateur et arrivant sur la cellule ou le court-circuit soit

toujours identiqus (1B).

3°) La mesure des fréguences fS et f7 s'offectue & 1'alde d'un fré-

quencematre & large bands,.

On dispose de deux informations:
- la fréguence mesurés fournit Xg g L= g, X; et B

- A est obtenu & partir du cosfficient de réflexion (ou du
TN .S) par la relation (8],

A et B sont ainsi connus d'od calcul de € et £"par les relations clas-

siques (formulss (6) p:8).
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IT .4 Exemple de dépouillement de mesures.

a) Las éléments d'une feuille ds dépouillement sont donnés

ci-dessous.

- Mesurs des fréquences f_ et FZ

iE

I/ détermination de Ap et (I - d)

ey 2/ détarmination par abague de €, A; s, n= 2p+1I

As- =
3/ calcul da B = -=%-
Ay

= Mesure de 1’'atténuation introduite par 1z diélectrique

sur C,C : B dB
sur cellule: A dB

S = sasas Sens de variation de S en fonction de la
fréguence —>» & gauche cu a droite ds la charge adaptée

”

= calcul de A = calcul de & .

Une feuille de dépouillement est jointe ci-apres.

b) Nous donnons en annexe un exemple de dépouillement

complet,



MATERTAUX HETEROGENES

MESURE DE €~ CELLULE CC MODE TE

Substance : Date

Etat § Température : psllule h : mm

Déterminer les fréquences F1, FZ pour lesguelles la cellule de profondeur h donne un

cosfficient de réflexion minimum,

£, = f A, =
1 cC : ! :
atténuation L I-4d=
Produit : A
b = B= $—= 8% -
dB Ag
Gauche Droite
g = 'th n Tr—-.-——r’;\-— =
7 B 2 B
= &= W I A
n = 2 B
' =
o
= A
| B
S & L
AdB ——) en = 2 ___%_ ?
g =95 = Droite
N _é}'z ' Gauche € T E f[I * Rl =
======3:========ﬂﬂ'a=====================B==‘-‘:==================a=ﬂ-agl’sﬂ,:’a===========
fz = FZ Xg =
Atténuation CC . T
Produit = A 2
. B = ——&_ = B =
bap * e
Gauche Droite g _ T A
5 thn =g
L
Dp— SR
n = -
’ A =
A 5
a2 LR
AdB ey S =
g=S - ODroite e” = ¢ f(I -d) =
= _%-= Gauche \lfi/
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III / CONTROLE DES DISPNSITIFS DE MESURE A PARTIR DE [IELECTRI-
QUES LIQUIMES PRIS CIMME ETALONS SECONDAIRES ,

Nous avons mesuré de 7 GHz & Z6 GHz la permittivité complexe
de corps simples liquidss dont on connait la permittivité aux fréquen=

ces considérées,

Les mesuraes ont 2té faites par deux méthodes:

= la méthode "fréquence fixe = hauteur variable"” : au-

tant de cellules que de bancs de mesure,

- la méthode "hauteur fixe = fréguence variable” : une
cellule unique sur tous les bancs de mesure; utilisation

des transitions guide-guide (méthode du G.S.D).

Mus constatons une bonne concordance des résultats de mesure:
pratiguement I% sur €' .

pratiquement X% sur&" .,

Nous donnons ici les résultats pour le trichloreoéthyléne, & 25°C:
tracé du diagramme de Cole ot Cole par les doux méthodes de mesure

(FigeI Vs



.Diasrqmme de Cole et Cola

’ Trfc.hlé roe'Hurli'ne. 25°C

N

%]
0,25 1
° i ; : ; 1Mn o
£,e5 250 2,75 3 5185 T3,58 . PL

5 Fte"uencc, Fixe - haufewr varsalle

Q houleur ff'x:e - freéquence variable

Fig . 30



TRIISIEME PARTIE

PROPRIETES ELECTRIJUES DES GHE.S DE SILICE

DE 7 A 40 GHz,
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Introduction.

L'&tude aux hautes fréquances des diélectriquas poreux a été en-
treprise dans le but de préciser le comportement des surfaces actives
et en particulier de 1l'eau adsorbée : détermination du mode de fixation
de 1'eau sur la squelette (nature des liaisons); é&tude de la variation
des propriétés diélectriques en fonction de la concentration en esau,

et détermination ds 1'énergie d'activation des phénom@nes considérés.

Mous avons choisi d'é€tudier des gels de silice partiellement hy-
dratés (3,5% , 5,3% , 8,7% , I0,9% , I5% en poidsiizlll, dont 1'étude
en basses fréquences a été réalisée et publide (IB).

Les spectres hertziens de ces gels ont été tracés a différentes
températurss : -75°C , -53°C , -25°C , 2°C , +25° , +3°C , +75°C .,

I/ RESILTATS EXPERIME MNAU X

I.I Spectres hertziens,

Les résultats de nos mesures sont consignés dans les tableaux

" mesures H,F” /nnexs 7 .

Les graphiques 31, 32, 33 , 34 , 35 sont relatifs aux tracés
de €" en fonction de la fréquencs.
La partie B, F do ces spectres, obtenue & partir de 1'étude d'un échan-
tillon unigue placé dans une cellule coaxiale est donnés sur les mé@mas

graphiques,
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L 2 Interprétation des mesures B.F et H,F : existence d'un

coefficient de remplissage.

I.2.J Conditions de mesure,

Aux basses fréquences, les échantillons de diélectriques
sont placés dans des cellules coaxialas (de 3 & 3 GHz) alors qu'en
hautes fréquences, on utilise des cellules guide d’'ondes & section

rectangulaire.

Lors du tracé des spectros hertziens des gels de silice, nous
avons constaté que les parties B.F et H.F de cas spectres ne se rac-
cordaient pas : les mesures H.F donnent des valeurs de €' et € " trop

fortes par rapport & celles que 1'on pouvait attendre des mesures. B.F.

Les écarts constatés sont dls soit & des erreurs systématiquess
dues au tassement ou & la granulométris, soit & des errcurs de prin-

cipe de masure,

L'étude de diélectriques liquides tels que le trichloroéthyléne

et 1'octanol nous a permis de préciser quelques aspects de ces erreurs.

La mesure des constantes diélectriques des liquides montre qu’il
n'apparait pas de discontinuités tant dans le tracé de &€ "(f) que

dans celui du diagramme de Cole et Cole €" = (€,

Le non-raccordesment des spectres B, F et H.F de produits porsux ne
provient donc pas d'errours de mesure mais bien d'effets propres a la
constitution du solids, en particulier le tassement ot la granulom@trie

des produits.

De plus, la comparaison dec nos spectres de liquides avec das spec-
tres précédemment tracés par d’autres méthodes de mesure (T7)(I8)(I9)
mentre une coincidence parfaite des valeurs €' et € " : les principes

de masure sur cellule uniaue, en guide surdimensionné, sont donc corracts.
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Nous donnons figure 36 les diagrammes deo Cole et Cole relatifs

a 1l'octanol et au trichleroéthylane, obtenus par les deux méthodss :

- fréquence fixe

= hauteur fixe

hautaur variable

- frégunnce variable

Nous avons axaminé les raisons du non-raccordement des mosurcs

B.F ot HF, db & 1'influcnce de la granulomdtrie des solides, ot nous

avons anvisagd l’oxistance d'un coefficient de ramplissage, différent

an Be F et an H,F,

Pour csla, déterminons la loi de répartition de 1'énergie dans un

—
coaxial, en fonction du rayon vescteur r (fig.37).

Fig.37

La puissance transportés par le

coaxial est donnée par:

—
[ g
W = // —E-Az—t’-- ds  (13)
S

e
ol les composantes de E et H sont

E =0
—é" )
£ = E(r)
r
- Hy = HIr)
H
H = )
r
E
Do o VAL
at 3



Par application du théoréme d'Ampars on a immédiatement :

He = --2-%;- » I étent le courant qui circule dans le conducteur

1
ettt on B m V:_/t.. —elem
central, st Er' P R v

2
Ainsi: W =//-£2- \\[Lg- --]':--"'7.- cZnr.udr
5 ( n I‘]Z

b
2
We = L. I dr /r
7 £

L
A une distance r du centre on a donc W' o= L V-A:— L°g —

pe =
]
st W = LA Zog_j_’._
o \/g <

La répartition énergéticus dans une structure coaxiale est celle

représentés figurs 38.

b - =

Fig.38



Nous constatons ques 1l'énergle est concentrée au voisinage du con=-
ducteur central.

Si nous considérons unn collule coaxiale (fig.38), nous voyons que

1'énergie est maximale 1& ol

e
/ |~ forte densite la quantité de produit est mi-
e _ d'énergie nimale (ménisques : influence
A P des granules),
1 -
- 7‘4;,%ranules I1 est alors évident gue nous
A L mesurons des & " apparents
A " plus faibles que les coeffi~.
A — cients réels.,

Par contre, en cellule guids d'ondes (fig.40) 1l'énergie est maxi-
male au centre, 13 ol le tassement des granules est luil aussi maximum;

& " apparent mesuré est voisin du £ " vrai du produit,

4
I’
’ . . .-"',’ ? -
- energie minimum < - @nergl® maximum
B ¥,
T A - . .
- menisques 7 -granules imbriques
v
:‘..'"'r
Fig.4)

Il apparait donc utile d’affacter les résultats de mesure B.F d’'un
terme correctif rendant compte de ces influznces,



I.2 .2 Détermination du coefficient de remplissage.

a)

Expérimentalement on constate que pour qu'il existe
raccordement des spoctres B.F et H.F , i1 faut affecter les mesures

B.F d'un coefficient k tel qus L: Lk LI,50 .

Cette valeur de k a &té obtenue par étude systématique d'une di-
zaine de spectres de gzls de

silice qui ont une granulométric moyenne
CIG'U,Smm .

b) Calcul théorique de k.

I°) Considerons tout d'abord le probléme plan (fig.4I).

gmnules

de rayen R Les granulss peuvent 8tre

assimilés & des sphdres de
rayon R donc, dans le plan,

& des cercles de rayon R.

Fig.4l

Calculons 1le nombre de plus prochsos voisins d'un cercle de rayon R
(Fig.4 2 ).

La figure 47 montre que le cercle central peut 8tre inscrit dans un

hexagone régulier dont la surface est BR“ /\/3 .

=55~



Fig.4 2

L a surface du cercle inscrit étant HFQ‘, le rapport:

_surface hexagone_
surface cercle

ast Gpal & =—2R--—e = = 6 /T3 = LI

Consid&érons maintenant la cellule coaxialz et intéressons—-nous ssule-
ment & la premiére couche de granules, qui a un effat prépondérant,

puisque c'est elle qui est traversée par le maximum d’énergie.

Dével orpons la surface latérale du cylindre ayant pour base ls cercle
de rayon (R + 2) st pour hauteur la hauteur h de la cellule coaxiale
(fig.43)

556
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<—-—————-?.'N(R+O.) —_—

O h

Fie.43

Soit S cette surface développée: S = 2N(R + al.h

Sur cettoe surface viennent se placer les cercles de rayon R (section
des granules) et on a vu gque chagus cercle psut &tre inscrit dans un
hexagone régulisr,

La surface totale de ces haxagones circonscrits aux cercles est la

surface S, 7n paut donc déterminer la surfacs S’ réecllement occupéc

par les cercles: S' = —fgi- d'ol le nombre de cercles possibles:
’
Moo= emSi o 2 2IB 2 8lsh
mR? I,T.R”

ces cercles roprésentant la section des granules supposés sphériques

par le plan considéré,

Le vclume occup2 par ces N sphares est :
p

V!

1
1
1
1
=
s

V': ———————————————

Considérons maintenant la cellule coaxiale élémentaire suivante (fig.44).
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Son volume utile est : V = T [(a + 2!?)2- az] h
V = 401 R(a + R).h

et le coefficient de remplissage est :

V' BTMR(R + al.h 2

Z=SI==sSsSSSS==ssS=Ess

Pour une cellule guide d'ondes, on admet que le coefficient de remplis-

sage est I. Nous aurons donc une limite supérieure du coefficient Kk :

2°) Si nous considérons maintenant le probleme spatial,

on montre que (27 ) 1l'on peut assimiler chague grain de diélectrique a

une sphére de rayon R et que ls coefficient de remplissage idéal est
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égal au rapport du volume de la spére a celui de 1'hexagone circons-
crit & la sphére, de hauteur 2F?V7;./ 3 (hauteur du tétraédre ré-
gulier) :

Dans ce cas le facteur k est : Kk = 353" = 1,35

zs=ss==ESz=s=cs=======

3°) Mus constatons un excellent accord entre la valeur

de Kk = 1,35 st la valeur de k : 1,30 £k, LD .

théorique expérimentale exp

-

Les mesures B.F seront & affacter systématiquement de ce coeffi-
cient k = I,35 , ce qui donne alors un excellent raccordement des spec-
tres B. Fet H.F .

I1/ INFERPRETATIO N “DES MESURES .

II.I Rappels sur la polarisation &lectrique des corps poreux.

L 'expérience montra quo la polarisation électrique présen-

te plusieurs domaines, ordinairement trois ou guatre.

Une €tude systeématique de cette polarisation a été et est effec-
tuée au laboratoire (IB)(2I)(22(23).

Ces domaines apparaissent nettement dans le spectre hertzien € "(f),

tracé en échelles logarithmiques (fig.45).
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Fig.45

Ls domaine I est souvent localisé aux T.B.F (< IO kHz).
Le domaine II est le domaine B.F ( LT 9 MHz).
Le domaine TI I ast le domaine M. F ( I0D MHz & 5 GHz).

Le domaine IV est le domaine H.F (;> 5 GHz).

Afin de préciser la nature de ces domaines, de nombrzusaes étudss
systématiques ont été entreoprises depuis guelques ennées, tant sur les
gels de silice (B)(23) que sur les zéolithes (2I) et les alumines

activées (22).

Les domaines I et I I apparaissent commz étant 1iés aux différents
interfaces, et les domaines III et IV comme étant liés aux molécules

polaires adsorhbées (2 I).

Précisons que lz domaine I (domaine des granules) est di a la po-

larisation interfaciale entre granules conducteurs et milieu isolant.
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Le domaine II (domailne alvéolaire) est di 8 la polarisation in-
terfaciala au niveau des alvéoles élémentaires.

Le domaine IIT caractérise les duréss de vie des édifices labilgs
existant dans les pores au niveau des interfaces.
Ce domaine peut éventucllement 8tre décomposé en deux domaines:

= IIT a qui serait relatif aux durfées deo vie des liaisons

gau-surface.
= IIIb gqui semblerait provenir de la structure des matériaux.
Le domaine IV, qui n'est pas souvent observé (frégquences supérieures

a 20 0GHz) est un domaine de relaxation des hydroxyles NOH.

II 2 Généralités,

~

La dynamique de 1'eau adscrbée peut &tre Studiée A partir
de la variation des propriétés électriques (mesure du spectre hertzien)

des gels en fonction du pourcentage d'sau adsorbée et de la température.

Les mesures H,F, bien que s'effectuant sur uns large bande de fré-
guences, ne sont cependant pas suffisantes & ellss seules pour étudier
les propriétés électriques dass matériaux poreux considérés.

C'est pourquoi nous avons fait figurer sur les spectres hertziens pré-

~

cédents (fig.3I & 35) une partie das résultats obtenus en B.F,

Mus proposons une étude et une intarprétation des domaines II I
et 1V,
Les renseignements nécessaires a cetts étude (comportement en H.F de
1'eau adsorbée) nous seront fournis par 1l'examen des variations en fonc~

tion du pourcentage d'sau adsorbée :
- de la fréguence critigque du domaine,

- de l'amplitude € du domainga,

Max



=52

~

- de &' et g" a fréquence fixe,

- du paramétre ds distribution «.

Nous préciserons é€galement la valeur de 1l'énorgis d'activation du do-
P ;

maine.

Nais proposarons enfin une interprétation de ces variations, en vue

d’'expliquer le mode de fixation de 1'eau sur le squelstte.

IT.3 Energie d'activation d'un domaine de relaxation.

Rappelons que la frégquance critique d'un mécanisme de re-

laxation peut se mettre sous la forme (2I) :

£ = pg"U /KT
c

ol A = constante (dimensions d'une fréquence)
U = énergie d'activation du mécanisme

k = constante de Boltzman

T = température absolue

En prenant le logarithme :

U
log fC = log A - “k7 log e

= <
3

En tragant la courbe log FC en fonction de -%— nous obtencns une droite
dont la pente permet de déterminer U,

log €

4"
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Mous avons tracé (fig.46) les courbes log o

étant le pourcentage d’'eau adsorbée.

Les résultats obtenus sont consignés dans le tableau suivant :

-63-

= f(I/ T), le paramdtre

% H,0 3;5 553

8,7

12,8

15

u 7,388 | 1,388

2,43

2,40

1,393

Ces résultats indiguent qu’aux errsurs expérimentales prés, 1'énsr—

egiz d'activation reste constante an fonctien de la concentration en eau

(concentration inférieure & 15% en poids).

Sa valeur moyenne est U_7772,4) eV

eV A

0,50 ¢

Y
x
2

o640 T E'4

0,30 t+

6,20

0,’50 b

Fig, 47

7 Ho 0
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IT.4 Variation d= la fréquence critigue f en fonction du pour-—
Lo

centaze d'eau adsorbée,
]

Le tracé de la courbe fc = FC(% F!QQ] (fig.48) pour des -
températures constantes +%°C , +25°C, 3°C , -25°.,=-50°C , =75°C, fait
apparaitre une rupture de pente (point d’inflexion) pour un pourcen=-

tage d'eau adsorbée compris entre 7% et 8% .

Nous observons donc :

- A température constante, une fréguence critique qui

augmente guand le pourcentage d'eau adsorbée auzmente

- Pour un méme pourcentage d'eau adsorbée, la fréquence
critique augmente quand la température augmente, ce
qui est normal et caractarise 1'énergie d'activation

du phénomene.

II.5 Amplitude du domaine.

Les courbes E"Max en fonction du pourcentage d'eau adsorbée

sont représentées figurs 49 (le paramdtrs est la température),

MNous remarquons ¢ - gue 1'amplitude du domaine augmente avec le

pourcentagze d'eau adsorbée,

~ que les pentes de ces courbes sont diffé-
rentes pour les températures 0°C et 2 5°C ou
les températures -2 5°C , -50°C , -75°C .
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Ce dernier phénom&ne pourrait résulter de la superposition de
deux m&canismes, 1'un existant quelle que soit la températurs, 1'au-

tre n'apparaissant qu'aux tompératuras positives.

IL6 Variations de €* et &€ " en fonction du pourcentage d'eau

adsorbée.

fréquence fixe ¢ 10 GHz et
20 GHz

Qv

Les courbas ont été tracées

A température constante :
=76°C , =50°C , =25°C , O°C ,
+2 5°C , +50°C .

Elles sont représentées figure 50,

Nous constatons encore une rupture de pesnta (point d'inflexion)

pour un pourcentage d'eau adsorbée voisin de 7% .

1.7 Paramdtre de distribution <.

Le réseau de courbes o (% H2(]] a température constante
(fig.5T) fait apparaitrs une forte distribution pour les basses tem-
pératures. Cette distribution diminue au fur et 3 mesure que la tem—

pérature augmente.

Nous constatons que o diminue quand le pourcentage d'eau adsorbée
augmente, et ici encore il y a un point d'inflaxion pour un pourcenta-

ge d'eau adsorbée voisin de 7% .
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II.8 Interprétation des mgsures = Existence d'une monocouche.

I1.8.1 Des travaux antérieurs sur des gels de silice par-
tiellement hydratés ont permis & quelques auteurs (24)(25) de con-
clure quant & la formation, pour un certain pourcentage d'eau adsaorbée,
d'une monocouche,

Ces études ont été effectuées par voies thermodynamigqus et &lectrique.

Avant de préciser différents aspects de ces phénoménes, nous rap-

pelons briévement le mode de fixation de l'eau sur un gel de silice.

IT.8., 2 Mode de fixation de l'eau sur un gel de silice.

EQ. Un gel de silice desséché & 400°C, sous une pression de 0,I mm
de mercurs pendant plusieurs heures, psut 8tre représenté (2 4) par la
figure 52.

0 H 0O H 0O H
| Surface
o i i 0 Si 8] SRS \
0 Q 0
, Volume
wme B ] ai g G ==
0 a
=51 ] s=== gl == )

Fig., 52
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MNous constatons qu’'il existe encore de l'eau de constitution.

Cette eau de constitution hydroxyle est fortement lide & la surface.

b) Plusisurs hypothéses ont &té avencées sur le mode de fixation
de 1l'eau de constitution moléculaire, représentées par exemple figure

53 cas I et 2 (nous ne représentons gue la surface).

sau de constitution

moléculaire
\
H H H
o--f—o— -0
o Si 0 S — 0 Si S —
Cas I Cas 2

Fig. 53

111 11 est possible d'admettrs que l'sau adsorbée se fixe suivant

le schéma de la figure 54, gquand il s'agit d'une monocouche.

«————— gau adsorbée

QU P, P |

l l

— S5i 0 Si —

Fig. 54




Quand il s'agit d’'une multicouchs,

rait &tre représentée figure 55.

i

-68-

la fixation de 1'eau adsorbée pour-

aau adsorbée

H

s R S [ PR,

— 8 0 si
Fig. 55

In peut caractériser deux scrtas d'cau:

- pau
- nau de constitution

= 2all

- pau adsorbée, se fixant soit en

multicouche (fig. 55).

hydroxyle OH

de constitution moléculaire

monccouche (fig. 54) , soit en

A partir de ces représentations généralement admises, il est possible

d'interpréter nos résultats.



II.8.3 Interprétation des résultats oxpérimentaux.

II1.8.3.1 Les courbes f_, €7, , €', €', « (fig. 48 & 5I)
en fonction du pourcentage d'eau adsorbée indiquent un changement de
pente (point d'inflexion) pour un pourcentage d'eau adsorbée voisin de

7% (nous rappelons gu'il s'agit du domaine II I).

L'étude thoarmodynamique des gels do silics en fonction du pour-
centage d'eau adsorbée fait apparaltrs aussi, lors du tracé des iso-
thermes d'adsorption une tells variation (24)(25) : changesment de
pente ou point d'inflexion pour un pourcentage d’eau adsorbée voisin

de 7% , corraespondant & la formation d'une monoccuche.

Nos résultats expdrimentaux samblent donc confirmer les &tudes
précédentes. Pour misux précissr la dynamigue du phénoméne, nous pou-
vons essayer d'apprécicr la teneur en eau nécessaire pour que 1'obser-

vation du phénomeéne soit possible,

IL.8,3.2 Quantité d’sau nécessaire pour gu'une monocouche soit

présente.,

La surface spécifique des gels de silice étudiés est de
1'ordra de 817 ny%@ (donnée par le fabricant: St-Cobain).
Si nous admettons que 1'encombrement théorique d'uns molécule d'eau
2st I7,6 R? (24), le nombre de molécules d'sau nécessaires pour

avoir une monocouchs est:




T

D'od le poids d'eau théorigue nécessaire:

F# 7, 72 gramme

Pour avoir une monocouche il faut donc, th&origuement, 72 d'eau (en

poids).

Ces 27 % d'eau correspondent & un taux de recouvrement théorique éeal
p g

al.

Renarquons que ce pourcentage de 22 % est de beaucoup supérieur aux 7%

trouvés expérimentalement, ce gui est db & 1l'imprécision de la méthode
utilisée (méthode du B.E.T) pour calcular le pourcentage d'eau théori-

=

gue nécessaire a la formation de la monocouche,

Eyraud signale (2 4) que pour un taux de recouvrement thécrigue
voisin de 0,35 = qui équivaut & un pourcentage d'eau adsorbée de
22% x 1,35 = 7,7% = 1'isgtherme d'adsorption des gels ds silics
présente un pcint d'inflexion.

Une autre anomalie est signalée: la chaleur d’adsorption cst voisine
de IZkcal/mole (57,52 eV) pour un taux de recouvrement égal & 7,35
alors que pour des valeurs inféricurss de ce taux de recouvrement elle
est de T 4 kcal/ mole (#7,6) eV).

Pour ce taux de recouvrement sup@rieur ou égal a 3,35 , Eyraud émet
1'hypothese de 1'existsncs de forces d'interactions latérales entre

les moléculas d'ezu.

IT 833 A partir de né&s meosures, nous pouvons avancer uns
autre hypothése: pour un taux de recouvrement théorique voisin de 3,35
= éguivelent & un pourcentage d'eau adsorbée voisin de 7,7% = une

monocouche est en moyenne formée.
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Lorsque la monocouche est fermée, des forces d’intéractions laté-
rales entre les molécules d'eau apparaissent, et il y a diminution des

liaiscns adsorbant~adsorbé,

Au dela d'une concentration en eau supéricure & 7,7% , on peut
envisager la formetion, dens certains capillaires, d'une multicouche,
les couches extérieures étant moins fortement 1iées & la surface.

Ce phénoméne pout expliquer las changements de pentes précédemment si-
gnalés et observés sur les courbes expérimentales pour une teneur an

gau de 1l'ordre de 7,5% .

En effet, les forces de liaison et d'intéraction, donc la durée
de vie des &difices poclaires, ne sont pas de m8me nature & la surface
(monocouche) et au voisinage de cette monoccuche.

Ainsi, pour une monocouche, nous cbservons une cartaine polarisation
diélectrique, et pour une multicouchs, un type différent de pclarisa-
tion, ce qui s=2 traduit sur les courbes rendant compte des propriétés
diélectrigues dss gels de silice par des changsments de pentes (points
d'inflexion) (courbes figures 48 a 5I).

Nous pouvons émettre 1'hypothése suivante: pour une teneur en aau
inférieure & 7,5% (valeur moyenne de la pesition du point d'inflexion
des courbes expérimentales) uns monocouche se forme; les molécules
d'eau de cettz monccouche sent fortement ligées & la surface du gel de
silice.

Au dela d'une teneur en eau ds 7,5% , il y a création d’une multicouche,
les couches extéricures étant moins fortement liées & la surface, et

cet effet est discernable sur les ccurbes 48 & 51,

Les résultats de notre travail rejoignent las conclusions de nom=
breux auteurs (24)(25)(28)(Z7)(28)(29) gui ont &tudié 1'adsorption
de 1'eau, du mé&thanol, de 1'éthanol et du benzéne sur des adsorbants
poOreux.,

En particulier, Nair (25) a trouvé = étude de 1'adsorption de 1l'eau
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sur des gels dg silice = que 12 monocouche était formée pour 7,4%
d'eau (veleur déduit> des isnthermes diélectriques) et 7% d'eau (va-

lour déduite de la chaleur de sorption),

Signalens cependant que MNair (2 5) trouve que l’encombrement d'une
molécule d'gau 2st voisin de Z 6 K? . Dans ce cas, le pourcentage d'eau
nécessairs pour qu'uns monocouche soit formée est sensiblement 9% .

Mir remarqus que l'encombrement de 26 Xz}sst égal & 1'aire occupée
par deux groupes "silancl” dans un gel saturd; chaque molécule d'eau
adsorbée doit 8tre reliée par pont hydrogéns & deux groupes hydroxyles

de la surface.

Si nous admettons cemme exacte la valeur oxpérimentals de la taneur
en eau nscessaire 8 la formation d'une monocouche, déduite de nos mesu-
res (7,5%) , et une valour de le surface spécifiguo des sels de silice
utilisés de 8IJrn2 / % , nous sommas conduits & admettre pour une

s . . . °2
structurc idéale un encombrement de la molécule d’'eau égal @ 3T AT .
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03 NCLUSIO N,

L'étude & large bande de fréquances, sur échantillon uniquz, de
diglectriques hétédrogeénes cst nécessaire si 1l'on veut préciser vala-
blement les propriétés élasctriques présentécs aux hautes fréquences

par les diélectriques solides poreux.

L'é&tude que nous avons offectudc a été rendue possible par les
progrés technologiques récents dans les générateurs hyperfréguances
wobulés a puissance de sortis constante, les réflactométres a large
bande de fréquencss, las transitions, et en o&néral dans tous les
composants hyparfréguences (atténuateurs variables étalennés, détec~

tours apériodiques....s).

Dans nntre travail, nous avens montré qu'il cst nécessaire de
contrbler en continu la puretd de 1'onde, en particulier en guide
surdimensionné, si 1’on veut pouvoir assurer que la mesure ait un
sens. Pour cela, lss =ffots des perturbations de toutes natures
- modes parasites, résonances, effets de fenétre.... = doivent

8tre négligeables,

Nous avons montré gu'il est indispensable d’utiliser en guids
surdimensionné des transitions trés prograssives, réalisant des adap-
tations & large bande de fréquencss,

Par la mise au point de transiticons au profil soigneusement étudié,
nous avons pu assurer une prepagation monomode (TE‘_,J I] a large bande

de fréqguences.

Ce procédé de mesure en guide surdimensionné peut 8tre appliqué
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& 1'étude des propriétés de 1'admittance d'entrée d'une cellule osuide
d'ondes remplie de diélectrique et donc & la détermination des constan-

tes ciélectriques de solides poraeux.

Nous avens utilisé co nrocédé pour étudier aux hautes fréquences,
& large bande, les propriétés Slactriques présentéas par des zels de
silice partiellsment hydratés, en vue de priciser le comportemcnt en
H.F de 1'eau adsorbée, la valsur de 1'énergie d'activation..eee.
Les mesures ont en cutre été effectudes sur une large gamme de tempé-

raturss,.

L'étude des propriétés diélectriques de ces gels nous a permis de
trouver une valeur de l'énergie d'activation du domaine H.F (domasone III)
voisine de 2,4 sV.

D'autre part, la fréquence critigue et 1'amplitude du domaine augmentent
avec le pourcentage d’cau adsorbée, alors gue lg paramétre de distri-

bution diminue.
Nous avons pu aussi mzttre en évidence la formation; pour un pourcenta=-

ge d'eau adsorbée voisin de 7,5% , d'une monocouche:
= pour un pourcentage d'cau adsorbée inférisur ou égal & 7,5% ,
les ligisons adsorbant-adsorbé sont trés rigides;
= pour un pourcentage d'eau adsorbée supéricur a 7,5% , une mul-
ticouchs apparailt et les liaisons adsorbant-adsorbé des couchss
extérieures sont beaucoup moins rigides que les liaisons monocouche-
surface.

Ces différents types de liaisons se traduisent par des propriétés

électriques différentes,

De nombreux auteurs ont montré 1l'oxistence de la monocouche par
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1'étude thermodynamique des gols de silice. Mtre &tude électrigue aux
hautes fréqusnces, a large bande, nous a permis de confirmer leurs ré-

sultats.

L'utilisation de la technigue du guide surdimensionné est parti-
culiéremsnt bien adaptée & 1'étude on continu dios variations des cons=
tantes diélectriques des solides noreux: elle joint rapidité de mesu-

re et de dépouillement.
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Gel

de Silice 3,5

% H,0

: T° = + 75°; +50°C ¢ +25°C :; 0° i =25°C : = 50°C : = 75°C
f : 8,510Hz: 3,78 CHz : 8,88 GHz : 9,02 GHz : 9,28 GHz : 9,50 GHz : 9,67 GHz
e' : 3,70 s 3,47 : 3,k0 i 3,29 : 3,1k : 2,97 : 2,87
e" 1 0,415 1 0,393 1 0,307 i 0,239 : 0,178 : 0,115 : 0,085
f ¢ 11,54 CHz : 11,77 GHz : 12,06 Gliz : 12,12 GHz : 12,40 GHz @ :
e? 1. 3,66 : 3,7 i 3,32 : 3,28 : 3,13 : :
e" 1 O,lbs : 0,386 : 0,29 : 0,229 : 0,168 : :
£ : 18,22 Gz : 18,54 cHz : 18,65 GHz : 10,03 OHz : 19,65 GHz : 19,67 GHz
et 1 : 3,k : 3,20 : 3,26 : 3,12 : 2,93 : 2,93
e" 3 ¢ 0,319 : 0,25k : 0,21k : 0,162 ¢ 0,100 : 0,066
£ : 21,38 GHz : 21,78 Gz : 22,13 GHz ¢ 21,94 GHz : 22,50 GHz : 23,18 GHz : 23,18 GHz
e' : 3,h2 : 3,30 : 3,19 1 5,25 : 3,09 : 2,91 : 2,91
e" : 0,283 : 0,285 1 0,237 i 0,212 : 0,147 : 0,100 ;0,077
£ : 24,35 Gliz : 24,70 tHz : 25,40 CHz : 25,50 GHz : 25,30 CHz : :
e' 1 3,k2 : 3,19 : 3,18 t3,17 : 3,08 : :
e" : 0,305 i 0,27 : 0,251 : 0,183 : 0,138 : :
Gel de Silice 5,3 % H,0
P esoc P oasoec P owoason P oo ‘o259 ' os50% P - 759
£ ' 8,30 CHz | 8,58 GHz ' 8,78 GHz | 0,007MHz ' 0,27 GHz ° 9,30 GHz ° 0,66 GHz
e' 0 3,88 o 3,6k P 3,k8 . 3.3 Po3,1 P3,09 > 2.8
e" 1 O,b50 1 o,kk5 P 0,33k ' 0,25 0,1625 0,12 * 0,087
£ ' 11,32 aHz | 131,66 cHz P 11,05 aHz P 12,11 oHz : :
e! 1 3,78 . 3,58 . 3.0 . 3,29 .
e" o 0,kko . 0,h38 Do0,3k2 T 0,26 ;
g ! ‘18,20 Fz ' 18,55 cHz ' 18,75 ez | 19,02 GHz © 19,k @iz | 10,65 GHz
ge? ! To3,h2 . 3420 P 3,22 . 3,13 T 3,03 P 2,93
e ! . 0,33h . 0,270 . 0,2035 | 0,155 D 0,106 0,070
£ ! 21,03 GHz | 21,39 rHz | 21,77 0Hz © 21,94 cHz | 22,32 oHz ¢ 22,75 CHz | 23,18 GHz
et & 3,53 o3 . 3,28 ‘3,21 ©3,12 To3,02 ©o2,901
e" ' 0,328 D 0,266 . 0,238 . 0,19 o 0,16 . 0,1135 © 0,089
£ ¢ 2,36 cHs | 24,70 GHz | 25,07 @Mz | 25,35 Gz 25,70 GHz | 26,17 GHz
e' | 3,48 . 3,38 i 2927 : 3,20 . 3,10 . 3 .
e" 1 0,322 . 0,306 . 0,254 C0,19 . 0,137 S 0,00 :




Gel de silice 8,7 % H,0
w75 ° % 4500 P +25°c P 0% ‘o259 ! w500 Y75 °C
£l ' 8,11 GHz | 8,40 cHz | R,TR cHz ' @ 06 CHz ‘ 0,20 GHz | 9,67 Clz
e' ! . 4,06 . 3,80 . 3T . 3:‘ & . 3,11 . 2985
e" T 0,66 ° 0,533 . 0,355 P 0,236 D 0,128 > 0,100
£ ' 10,34 ;Hz | 10,97 cHz P 11,20 ofiz | 11,07 GHz | 12,35 GHz :
e' . L,52 . b . 3Tk . 3,38 . 3,17 . .
e" n,646 . 0,55 Po0,hot P 0,358 10,215 : :
£ : : f 18,47 cHz P 10 aHz ¢ 10,10 GHz | 19,65 Giiz
e' : : * 3,32 ©3,1h P30 2,03
gy : ‘0,29 0,211 * 0,11 0,06
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