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RESUME

La montée en fréquences des dispositifs passifs et actifs congus en particulier pour les
telécommunications, les systémes de détection et de guidage civils et militaires ainsi que
lindustrie spatiale, nécessite une perpétuelle recherche dans le domaine de caractérisation des
matériaux et ceci sur une large gamme de fréquences s'étalant du statique a l'infrarouge. Les
caractéristiques ferroélectriques des céramiques de type.pérovskite leur donnent une grande
variété¢ d'utilisation dans I'Electronique (résonateurs, filtres interférentiels, absorbants micro
ondes, antennes, ...). Ceci nous a mené 4 étudier I'évolution de la permittivité complexe
(g* = & - jev) des composites polyméres (polyester) chargés par le Titanate de Baryum

(BaTiO,) et le Titanate de Strontium (SrTiO3).

Une étude sur la propagation guidée et les dispositifs utilisés en hyperfréquences nous a
permis a déterminer la permittivité complexe des matériaux hétérogénes que nous avons

préparés.
La caractérisation s’est faite sur:

- Un banc de mesure a fréquence fixe F = 9,455 GHz.

- Un analyseur de réseaux HP8510 B qu'on a exploité dans la gamme de fréquences de 0,1 4 10
GHz.

Les spectres des permittivités obtenus en fonction de la fréquence et pour toutes les

-fractions volumiques semblent- €tre presque plats, ce qui explique la stabilité de ce genre de

materiaux.

~ Nous avons ensuite étudié le comportement de la permittivité en fonction des fractions
volumiques des charges incluses. Une étude des lois de mélanges nous a permis de déterminer
celle qui répond le mieux’ 4 nos résultats, ce qui nous permet d’intervenir sur les prop-ortions
des constituants du composite pour générer un nouveau matériau a caractéristiques

prédéterminées.
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INTRODUCTION

Le matériel électronique moderne, avec toute sa complexité, dépend extrémement

de la nature et de la sécurité de fonctionnement des matériaux diélectriques utilisés
pour le construire.

Ces di¢lectriques vont des gaz aux solides en passant par les liquides, et les

premiers isolants naturels de haute qualité tel que ’ambre jaune, aux matiéres

plastiques récentes.

Nous devons en plus, considérer que ces matériaux étudiés doivent travailler en
. . . 5 Fa \ ~ \‘
continu aussi bien qu’en tres hautes fréquences, en atmosphére séche et en atmosphére

humide, aux trés basses et trés hautes températures.

Dans notre travail, qui ne peut prendre compte de la totalité de ces considérations
demandant toujours une perpétuelle recherche et nécessitant de grands moyens , on
s’est intéressé au comportement diélectrique de nouveaux matériaux éomposites que
nous avons élaborés nous mémes 4 partir de diélectriques dignes d’intérét qui sont les
céramiques dites Titanate d¢ Baryum et Titanate de Strontium et les résines polyesters.
Les premiers connus par leur caractéristique ferroélectrique et leurs constantes

diélectriques trés élevées; et les deuxiémes par leur flexibilité, légéreté et leur bonne
stabilité diélectrique.

Apres la préparation de nos matériaux composites, on a essay¢ de déterminer
leurs permittivités complexes (e* =g’ - j £”) & fréquence fixe (9.455 GHz) et puis sur

une large bande appartenant aux hyperfréquences et s’étalant de 0.1 4 10 GHz.
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Introduction
-

La préparation de ces matériaux et la mesure de leurs caractéristiques citées s’est

faite 4 la température ambiante.
Pour mener notre travail, on 1’a divisé en trois parties:

Dans la premicére, divisée en deux chapitres: nous avons parlé de 1’outil utilisé
pour la caractérisation des matériaux en hyperfréquences, en donnant d’abord quelques
notions sur la propagation des ondes ¢lectromagnétiques, puis en expliquant dans le
deuxiéme chapitre les -méthodes que nous avons utilisées pour cette caractérisation

ainsi que le protocole expérimental a savoir le banc de mesures a fréquence fixe et

I’analyseur de réseau.

Pour comprendre et expliquer le comportement du matériau, nous avons consacré
la deuxieme partic aux phénoménes physiques régissant la matiere. Nous avons
introduit dans le premier chapitre de cette partie quelques propriétés diélectriciues, a
savoir la polarisation, la relaxation et notamment la ferroélectricité qui est une
caractéristique  spécifique des perovskites. Le deuxiéme chapitre concerne la
modélisation de ces propriétés, spécialement la permittiviié , a partir des lois de

mélanges bien connues et notamment les plus récentes.

Dans la troisiéme partie,. nous donnons des spécifications concernant les
matériaux que nous avons utilisés pour élaborer nos nouveaux matériaux, ce qui nous
facilitera la tdche dans le prochain chapitre de cette partie ol nous exposons la
méthode . de préparation de nos échantillons, le principe de mesure et ceci i I’aide des
logiciels congus et les résultats obtenus ainsi que leur discussion. Une confrontation
avec les lois de mélanges étudiés nous permet de choisir la plus adéquate, autrement
dit celle qui répond le mieux a nos exigences, ce qui nous permettra de prévoir le
comportement  diélectrique de ces matériaux théoriquement, sans pour autant se lancer

dans les expériences pratiques.

On termine par une conclusion générale, qui résume notre travail, les résultats

obtenus et les difficultés rencontrées, pour pouvoir enfin donner des solutions a ces

~ difficultés et présenter nos perspectives.



Premiere Partie

S BN, BN WU ES SN B N S m A en ) an' s am' = an' =’ om' e



S SES OND S Nd SN SuR NG (BN (GNN (AN (EaS

- am s

- S am N e

Chapitre |

CONCEPTS DE BASE DE
L’ELECTROMAGNETISME GUIDE -

, .

I-1. Rappel sur le traitement électromagnétique d’un guide:
La propagation sur une ligne de transmission ou un guide d’ondes est
déterminée par P’étude de la distnbution des champs électromagnétiques dans Ia

structure générale indiquée dans la figure (I-1):

Figure (I-1): Structure d’un guide d’ondes.

~Si la section du guide est limitée par une enveloppe métallique, 1’énergie
électromagnétique se -propage & l'intérieur de cette enveloppe sans pouvoir s’en

échapper. On dit alors que le guide est un "guide fermé". Dans tous les autres-cas, le .

guide est dit ouvert et ’énergie peut s’en échapper par rayonnement, -
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Chapitre [ ' Concepts de base de I’électromagnétisme guidé

La caractérisation d’un guide consiste a déterminer la maniére dont I’énergie s’y
propage. | ’

En chaque point du plan de section droite du guide, cette énergie peut étre
caractérisée 4 partir des composantes transversales des champs électriques E et
magnétiques H . |

Ces champs sont liés par les équations de Maxwell [1] qui s’expriment comme

suit:
= OB — I
VXE=—§'-=—J(0B:—_]O)}.LH : (I-1)
- - D L . = . L=
VxH=J+-a—t-=J+_]mD=(c+Jcoa)E (I-2)
V-D=p (I-3)
V-H=0 (1-4)
ou:
B: est I'induction magnétique,

. le dépalcement électrique,

- la densité de charge locale,

J: la densité de courant de conduction,

g =g’ —je' ! la permittivité complexe du milieu,

Cp=u’ —ju": la perméabilité complexe du milieu.

Du fait de I’invariance en translation du guide, les champs E et H et toutes les
grandeurs associées ont une évolution en ¢™'%; y est une constante dite constante de
propagation [2] (v =a + jB) |
ou: o est appelée affaiblissement linéique. Elle présente la décroissance de 1’onde dans

la direction de propagation. Son inverse § = l/a est la profondeur de pénétration,

distance sur laquelle le signal décroit d’un facteur 1/e,

‘La partie imaginaire B, estle déphasage linéique qui indique la variation de phase de

I’onde dans la direction de propagation. La longueur d’onde le long de la ligne ou du

guide, dénotée par A, est inversement proportionnelle a 3

5
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Chapitre I : Concepts de base de I’électromagnétisme guidé

Ay =27/B | (1-3)

Le probleme posé est donc de définir, en fonction de la fréquence, cette
constante de propagation et la configuration spatiale des champs.’

Ce sont en fait les conditions de continuité aux différentes interfaces des
matériaux constituants le guide et les conditions aux limites qui permettent de définir
ces caractéristiques. ' |

On peut résumer ces conditions comme suit [3):

Les composantes tangentielles de champs électrique et magnétique, a la surface
de séparation de deux milieux de propriétés différentes, sont continues, ce qui est
exprimé par:

nx (El -E;)=0
ix(H, -H,)=0
Ou 1 est un vecteur normal a la surface de séparation , se dirigeant du milieu 2 vers le
milieu 1.
Au bord d’un c'onducteur électrique parfait , la condition est :
| ixE=0
Alors que pour un conducteur magnétique parfait , on aurait :

ixH=0

I-2. Classification des modes de propagation :

Trois cas de modes peuvent étre isolés :
1- les champs ¢€lectrique et magnétique caractérisant le mode possédent des
composantes longitudinales ; le mode est dit hybride (mode EH ou HE ) .

2- Seule la composante longitudinale du champ électrique ou du champ magnétique

~existe. Le mode est alors dit transverse magnétique (mode TM ou E) ou transverse

électrique (mode TE ou H).
3- les champs sont entiérement transverses, le mode est dit trandverse

électromagnétique (TEM).

La dimension transversale des guides impose les conditions de propagation. Il

existe en général, pour chaque mode, une fréquence de coupure en dessous de laquelle
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Chapitre 1 . . Concepts de base de I'électromagnétisme guidé

il ne peut étre propagé; la constante de propagation qui lui est associée est réelle, le
mode est dit évanescent. Certains modes n’ont pas de fréquence de coupure (mode

TEM par exemple). -

I-3. Diagramme de dispersion : -

Dans un guide d’ondes sans pertes [3],(4] I’exposant de propagation prend la
forme :

y=a+iB=+p? ~k? =p? -{w/c)’ (1:6)

ol p et k sont dits: nombres d’ondes
‘avec: k = m4/ep = ofc

et p est un nombre dépendant de la section droite du guide (forme, et
dimensions), ainsi que la distribution des chainps du mode considéré dans le plan

transverse, et non du milieu remplissant le guide. Il est toujours réel quand le guide est

homogéne.

Le diagramme 'représentant o et B en fonction de la fréquence est appelé

diagramme de dispersion.

I-4, Bandes de fréquences, mode dominant, modes supérieurs:

Dans le diagramme de dispersion d’un guide d’ondes, on distingue du point de

<

vue des réalisations pratiques: quatre bandes de fréquences [3] :
- F<F, : aucun mode ne péut se propager , et les champs décroissent avec la
distance. Le guide sera employé comme affaiblisseur .
-F,, <F<125 F.,: un seul mode, le mode dominant, peut se propager, il présente

toute fois une grande dispersion, de sorte que cette bande de fréquence n’est en général

pas employée pour transmettre 1’information.

- L25F, <F<F, : Un seul mode se propage qui est le mode dominant. La

dispersion est généralement acceptable dans cette bande.
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- F>F, : Plusieurs modes peuvent se propager, le mode dominant et d’autres

modes, qui n’ont pas les mémes affaiblissements et vitesses de propagations. Ceci
entraine une distorsion du signal, ce Qui empéche de travailler dans cette bande de

fréquences.

I-5. Impédance d’onde et impédance de guide :

L’onde plane est 1a forme la plus simple sous laquelle il est possible de modéliser
la propagation. Dans ce cas, et par analogie aux lignes de transmission, on pourrait

exprimer les champs associés a cette onde par :

E = E, exp(jot — yz)

M =H, exp(jot ~vz)

En décomposant les champs transverses en produits d’une fonction a dépendance

longitudinale par une fonction transverse [3] on obtient ;

E (z,r)=U.(2) E1(r))

H (z,r)=1.(2) E1(r,)

ou l'indice treprésente la composante transverse du champ, alors que T spécifie

la partie dépendant de la coordonnée transverse.

La tension U, et le courant I, sont des grandeurs proportionnelles aux champs
électrique et magnétique transverses dans le guide. lIs ne présentent pas une tension et
un courant existant effectivement a un quelconque emplacement dans ce guide. Le

quotient Z. de ces deux grandeurs est appelé impédance d’onde, on le désigne

notamment par n [2], [4]:

n=_— (I-7)
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s : | ST
Atnsi dans le vide, sa valeur est . - T
.’ - "'\ R

T10=/H£_-:120n K\ ’/i
Ep . - '

N
Trois autres impédances de guide différentes sont définies, a savoir [3}: N
Zy = Uy /T | (1-8)
Zn =S, /1| (19
Zoo =0, 5. (1-10)

Ug et | g sont la tension et le courant du guide,' et S, est la composante

longitudinale de la puissance transmise dans le gnide.
Ces impédances vérifient entre elles la relation :
Zpy-Zp =2y - (I-11)
-Notant que ces grandeurs ne peuvent étres définies que si le guide c.ompone des
_ parties métalliques. |

Dans le cas de guide diélectrique, on a intérét a utiliser simplement la notion
d’impédance réduite & liée directement au concept de coefficient de réflexion p par la

relation :

£=-tP (1-12)
I-p

~ p peut étre défini quelque soit le mode, et il est mesurable a toute les fréquences.

I-6. Etude du guide d’ondes rectangulaire et coaxial:[2] - [7]

I-6.1. Guide d’ondes rectangulaire :

La séparation des équations de Maxwell (I-1) a (I-4) en composantes

longitudinale et transversale et leur développement permet d’aboutir aux équations
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différentielles de Helmholtz :

Fig. (I-2): Guide d’ondes rectangulaire.

o

od a~H o) . ’ .
ViH, + 3 5—+k“H, =0 pour un mode TE
Z

2

0°E
2

Z

VE, +

3 +%%E, =0 pour un mode TM
Z

L’opérateur V? désigne la partie transversale.

En faisant usage a la séparation des variables, on aura :

(ViX, +p’X, =0
*X
121X, =0
0z
p? =y =k?

Ou X représente H ou E 'respeﬁ:tivement.

- Pour le mbde TM:

[a-,, + a-q +k2}tb=0'
ox® oy |

Avec @ (flux magnétique) = 0 sur les parois.

- Pour le mode TE:

10
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2 2

(a~ 9°
._+ S
ax2 8y..

+k2] ¥ =0 | (1-14)

N .

Avec % (La dérivée du flux électrique) = O sur les parois.

| .

1-6.1.1. Etude des modes TM:

En utilisant la méthode de séparation des variables, on pourrait écrire I’équation

(I-13) sous la forme:

® = X(x). Y(y)

La substitution de (I-15) dans (I-13) donne:

| .

. 2 2
l }_6 X+i6 Y+k2 30
J X ax2 Y ay2
' En posant:
n 1 9°X ) 18%Y
1 Xad = ¢ g P o

Nous obtenons la condition:

| .

a’+B%=k* - (1-17)

- L’intégration des équations (I-16) est immédiate et donne:

X=A,cosax + A,sinox
Y=B,cosBx + B, sinfx

a-18y
D’ou:
D(x,y) =(A1 cosax + A, sinocx)(Y =B, cosPx + B, sinBx) (I-19)

Les conditions aux limites sur les parois (@ = 0), ainsi que la condition de la

b a
normalisation (I J @2 (x,y)dxdy = 1/ k?) permettent de déterminer les constantes A,
00

As, By, By, acet B [3], [4].

11
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Nous obtenons enfin:

L2 1 . .
D(x,y)=— sin 7 X sin IEE y (I-20)

T (m2 b/a+n’ a/b)v2 a

Le champ électrique transverse dérive du potentiel ¢ le champs magnétique lui

étant perpendiculaire:
E, =(V®)exp(tyz), _ (ru/s)l/2 H, = (e:Z % V(I)) exp(£yz)

on obtient ainsi, en négligeant les pertes, les composantes du mode TM:

[Exnn = ijB—z“ ! 7 [mn) cos = xsin 2L yexp(jpz)
“(mgb/a+n2 a/b) a a b
o 2 -1 nwy . mun nx .
E, =jB— [—) sin——xcos—yexp(jBz)
Yo 2
n (mzb/a+n2 a/b)l/ b a b
2 1 . m .
1E,, =K'= 5 N T - XCOS%WXP(JBZ) (I-21)
n(m b/a+n a/b) a -
H, =--—F H, =E , H =0
Kon ze Yon ? Yin Zc X ? Ly
avec: : _ :
B= fpz_kz, Z, =B/mg’ k:[(mn/a)l_}_(nﬂ/b)f_’]

Les indices m et n précisent qu’il existe une double infinité de solutions, chacune

d’elles caractérise un mode particulier.

La longueur d’onde de coupure aura la valeur:

Ao = 2{ - 2 a2y

[(mn/2)? + (orr0)*]

D’ou la pulsation de coupure:
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I 1
i A . h . h :

27

W = _?L_ = 'ﬁ [(m‘-’t/a)z ¥ (lle/b)z ]L’Z

1-6.1.2. Etude des modes TE:

Cette ¢tude s’effectue de fagon analogue & partir de I’équation (I-14) et des
conditions aux limites aux parois, ainsi que la condition de normalisation; ce qui

permet d’aboutir a:

( . 2 1 mn) . mn nm ,

Hxnm =-jB~ % ( ) sin xcos?yexp(_}ﬁz)

T (m2 b/a+n’ a/b) T a
L2 1
Hymn =-J— 7 [mt) cosg-xsm-?—-yexp(JBZ)
" (m2 b/a +n? a/b) b a b
1 : i
Ha, = B—— 77 cos ":m xcosn%yexp(jﬁz) (1-24)
(m b/a+n? a/b) 4
Exmu = ZCI‘]Ymu i Eymn = _ZCP[ X ? 1:“:J’.nm = 0
avec:
/ /2
3= p2 _kz, Ze =(D],L/B, k=[(mn/a)2 +(n7(/b)2]

On voit que Pexpression donnant la fréquence de coupure est la méme que dans

le cas des modes TM. .

Le mode dominant est celui qui admet la fréquence de coupure la plus bdsse
¢’est le mode TE |y Dans ce cas nous avons:
Dou:
T

¢a0 Jep.a

On donne dans la figure (I-3) la représentation des champs électriques et

(1-26)

magnétiques ainsi que les lignes de courant de ce mode,
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(a) (b) )

Figure (I-3): Représentation du mode TE,,.

(a) Champ électrique, (b) Champ magnétique, (c) Lignes de courant.

1-6.1.3. Ondes stationnaires:
Soit une onde TE), se propageant dans un milieu caractérisé par une permittivité
complexe € =g (g’ - j&”).

Les équations des champs seront déduites donc & partir de (I-24) et valent:

- . TX :
E, =E, sm-t—l—~ exp(]wt - 'yz)
E, =0
E,=0
Le champ électrique est alors constant suivant I’axe des y (n = 0) et présente un#

maximum sutvant I’axe des x (m = 1). Le coefficient y est complexe.

Si une plaque diélectrique ferme le guide d’ondes, en z = 0 par exemple, 1’onde

incidente sera partiellement réfléchie.

L’onde incidente se propage vers les z > 0, elle sera caractérisée par:

E; =E} sin TR vz ot ' (1-27)
. a ' '

L’onde réfléchie se propage vers les z < 0 et de méme:

r . X ., '
Ey = Ejsin—¢'"* ! (1-28)
a .

14
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Le signe + indique un renversement de la direction de propagation sur la plague

chelecmque terminale (en z = 0).

p est un cefficient de reflexion complexe, qui caractérise la plaque diélectrigye

terminale.
- Posons;

p - “re—Zw - _ e—z(u+jv)
En avant du dioptre terminal, le champ total est:
t _ il r
E,=E, +E,
L utilisation des équations (1-27) et (1-28) penﬁet d’aboutir finalement a:

T R |
E! =2E} sin ——e™ " sh(w +7y z) el (1-29)
a .
Le terme de propagation en €™ a disparu de cette expression. On a une onde
stationnaire.
Dans la pratique, on ne peut pas mesurer ce champ mais sa valeur carrée, qui sera

donnée par:

‘El‘ -4E0 sin

- e (sh2 (u+az)+sin’® (v +Bz)) (1-30)

On peut distinguer trois cas particuliers:

Premier cas:

- Propagation dans le vide (a =0,y =jp), avec un ;:,uldc terminé par un court-
cicuit (p = -1, w = Q).

alors:

2
t
EY

=4E) sin2 2 X sin2 (B 2) (1-31)
a

Deuxiéme cas:

- propagation dans le vide (@ =0, y = jB), avec un dioptre didlectrique (p

15
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comlexe, u 0, v #0):

Quand on se déplace suivant I’axe des z, Ey| ? varie sinusoidalement. On appelle

taux d’ondes stationnaires (T.0.S) le rapport:

0= IEt|max
: |E1|mjn
) 12 . (1-32)
e=|Sh 'U+1‘ _ 1 =1+e_“u
shu thu 1-—e™2®
- Ce T.0.S est lié au coefficient de reflexion p par la formule:
1+
0= 1+l (1-33)
1=

Troisiéme cas:

- propagation dans le diélectrique (y est complexe) avec un guide terminé par un
court-circuit (p = -1, w = 0) |
2 TX

lE;’Z =4 EBZ sinl >y (sh2 oz+ sinz_ B z) (I-34)

1-6.2. Guide coaxial:

Nous utilisons ici les coordonnées cylindriques p, @ et z. Nous avons alors les

équations de Helmholtz:

Fig. (I-4): Guide coaxial.

- Pour les modes TM :

16
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2
(li(pi} +...12.__a 5 +k2](D: 0 - (I- 35)
pAp\ Bp/ p” I
Avec @ =0 surles paroisaetb

- Pour les modes TE :
2
(li[pi) +-1—237+k2}11 ~0 (1-36)
pop\ Op/ p° dp | -

v :
avec: — = 0 sur les parois
op

1-6.2.1. Etude des modes TM:-
Pour intégrer 1’équation (I-35) nous poserons :

®(p,¢) = F(p).G(g) 137)

En portant ’expression précédente dans 1’équation différentielle (I-35) nous

obtenons :

=m? (1-38)

Le membre de gauche n’est fonction que de p, celui de -droite que de o, ils
doivent de ce fait, étré tous deux égaux i une constante, appelée ici n?. L’équation

différentielle en ¢ admet dong les solutions suivantes:
.G =B, sinme + B, cosmg , (1-39)
La fonction F(p) doit satisfaire I’équation:

2
p2d—£+pd—s+(k2p2-—m2)F=0 (1-40)
dp -

1l s’agit de I’équation de Bessel [1] dont les solutions sont les fonctions de Besgel -

de premiére espéce J,, et de seconde espece N .

D(p,9) =[AJ,, (ka) +BN,, (ka)]" me - (1-41)
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A partir des conditions aux limites, ainsi que de normalisation, on aboutit a:
L2

[7‘(2"501111:)] :

L NNl (8] -
2[J%:(ka) i 1}

S gmn €St le symbole de Kronecker .

Fll'l.]l (p) =

En procédant comme dans les cas précédents, nous obtenons pour les différents

modes le systéme:

(B, =KkFp, (k)" mo exp(jB2)
E, = jBkFy, (kp)::]s m¢ exp{jBz)

.1 ' .
Eg,. =*iB—Fu(kp) fﬂl me .exp(.]Bz)
P | (1-43),
|Hy ==-E, , H, =-——E_, H, =0

Prn 7. Pon ? Pma ny nn
[§] [+

et

\B=\/p2 ~k?, Z¢ = B/we

1-6.2.2. Etude des modes TE :

Nous avons pour solution pénérale de I’équation (I-36) :

¥ (p,9) = (o (kp) + BN, (kp)| 2 mep (1-44)

s e d¥ .
Aveg les conditions aux limites: - 0 sur les parois C, et C,
p

La prise en considération de ces conditions avec celle de normalisation permet

d’écrire:
LGS i [Jmfp)?u;(k")‘Nm(kpﬁm(kb)]::’:mj; w45
J . (kb) |7 m) > m)?
{[Nm(ka)}. Hrj Hl‘(ﬁj ﬂ

18
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_ /fr/’:f;' i,
Ainsi nous aurons les expressions ' /[{;}’"“\ S
A ¥
S AN
( 2 cos : ' VAR S \.?'
H, =k G,,(kp); moexpo(jpz) ;:‘\ v o 7 I
. cos . AT T4
H, =jBG,, (]\:p)ﬂin me exp(jBz) _ T
o IT1 sin . . \*-t::-"",‘(
JHy = i‘}B; G (kp). meexp(jBz) (1-46)
(Pl'llll = —ZCH pllll] ? E'r)l'llll = Zc H‘Pmn * Ezllm = 0
et : '
[2 12
xB = p - k ? ZG = O‘),J'/B

Les fréquences de coupure les plus basses correspondent au mode TM o1 €t

TE, leurs longueurs d’ondes sont données:
A(on) = 2(a—D) (1-47) °
Aoy = n{a~b) (1-48)

1-6.2.3 : Etude du mode TEM:

Dans le cas du guide coaxial, il existe un autre mode de propagation di &

I"existence de ’onde purement transversale TEM.

Une onde TEM peut étre considéiée comme une onde TM pour laquelle k =0, de

sorte que 1’équation de propagation s’écrira

2
(5_2+13Jq)=1i[p3_¢i)=0 (1-49)
dp° pop pop\ Op

Avec les conditions:

{CD =®,,  surlaparoi C,

. (1-50)
®=d,,  surlaparoiC,
I’équation ( I-44) admet pour solution ;
®=Alogp+B (I:51)

19
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ce qui permet de donner E, et H, par:

E, = A exp(jBz)
P A . | (1-52)
(n/e)"" Ho = ’ exp(jBz)

on définit I'impédance caractéristique Z, & partir du calcul du courant et de la

tension dans le guide [4]:

Fig. (I-5): Directions des champs dans le guide coaxial.

20
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MESURES EN HYPERFREQUENCES

I1-1. Introduction:

En hyperfréquences, la permittivité coinpleXe de la matiére peut étre déterminée

par les techniques des guides d’ondes, des cavités résonnantes ou en espace libre [8].

Les méthodes de mesure en espace libre [9] sont les mieux recommandées pour la

détermination de la permittivité et la perméabilité complexes, en large bande de .

fréquences. Toute fois, la précision des mesures n’est pas bonne a cause des effets de
diffraction autour de I’échantillon & caractériser ainsi que les réflexions multiples entre
les cornets d’antennes de transmission et de réception.

Pour ces raisons, nous avons préféré travailler en propagation guidée, a fréquence

fixe puis en large bande en domaine fréquentiel.
En fait, dans la propagation en large bande, on peut distinguer deux domaines:

- un domaine fréquentiel [3], [6]: basé sur I’emploi d’analyseurs de réseaux
vectoriels et scalaires composés d’une source hyperfréquence et des dispositifs de

séparation des signaux.

- un domaine terﬁporel [10]-[14]: en employant des oscilloscopes
échantillonneurs  programmables, pour la génération de P’échelon, associés & un

ensemble de tests.
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Le principe de base de toutes les techniques de mesure citées, repose sur la

mesure des coefficients de réflexion et/ou de transmission & partir desquels les

parameétres € et p du matériau sont tirés.

- II-2. Mesures & fréqﬁence fixe:

11.2.1. : Méthode utilisée:

Parmi toutes les méthodes de mesure des permittivités complexes par réflexion cn

guide &’onde, on s’est intéressé a la méthode du court-circuit.

C’est la méthode qui se préte le mieux a I’étude des permittivités complexes des
di€lectriques [13]. La grande précision de mesure que I’on peut atteindre avec cette

méthode est due au fait que I’onde électromagnétique traverse deux fois I’échantillon.

-La mesure du coefficient de réflexion en avant de la lame est une mesure globale

tenant compte de toutes les réflexions multiples sur la lame et dans la lame.

I1-2.2, : Description du dispositif de mesure:

Le banc de mesure a fréquence fixe, que nous avons utilisé est représenté sur la
figure (11-1).

M.O.S
’ =
Oscillateur type | |Atténuateur variabld I:Ia?fé“é%t:ilrllf | Ligne | {Court-
\ 6058 B Marconi [~{Philips PM 7110 X [™"| 3'F=1 kHz | . | |de mesure[ [ circuit
. |
Générateur Hyperfréquences ‘
en bande X (8,2 <F < 12,4 GHz) Détecteur| | | T.0.S métre
| HF Philips PM 7883

Fig. (II-1): Schéma bloc du banc de mesure a fréquence fixe.

On peut le décomposer en trois parties:

- Le générateur hyperfréquences.
- Le mesureur d’ondes stationnaires,

- Les composants auxilliaires.

22
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I1-2.2,1; Le générateur hyperfréquences:

C’est un oscillateur accordable travaillant en bande X, de type 6058 B Marconi,
il délivre une puissance hyperfréquence ajustable de 10 mW a 30 mW et cect par un
atténuateur variable intégré de type PM 71110 X Philips. Le signal délivré est modulé
par un signal carré ou sinusoidal de fréquence 1 kHz. On augmente ainsi la sensibilité

de la mesure [3]. La modulation peut se faire aussi par un signal externe a travers un

connecteur.

11-2.2.2, : La ligne de mesure:

C’est 1’élément indispensable pour que 1’on puisse effectuer des mesures. Elle se

compose:

- d’un trongon de ligne, 4 la surface duquel une fente longitudinale a été usinée
sur une longueur d’onde [15], nous avons vu que cette fente ne va pas couper les lignes
de courant indiquées dans la figure (I-3.c). La ligne est dotée d’une regle qui permet la

mesure du déplacement effectué correspondant 4 un minimum et un maximum de .

champ.

- Un chariot que I’on peut déplacer avec une grande précision, le long du trongon
de ligne fendue.

-

- Une sonde capacitive trés fine portée par le chariot et qui peut pénétrer par la
fente & Iintérieur de Ia ligne pour prélever un signal proportionnel au champ électrique

{
E).

I1-2.2.3. : Le détecteur:

II s’agit d’un redresseur a semi-conducteur, congu spécialement pour travaiiler en
hyperfréquences, ¢’est-a-dire ayant un faible temps de transit des porteurs et une faible

capacité parasite.
Y 4 . . . r . 2 r t 2
Apres détection, la tension mesurée sera proportionnelle 4 IEYI :

Le dispositif constitué de la ligne de mesure et la diode détectrice est appelé

Mesureur d’Ondes Stationnaires (M.0.S) [20], on pourrait donc & I’aide de cet appareil

23
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Chapitre 11 | Mesures en hyperfréquences

relever les variations de ’E;‘ avec z, ¢’est-a-dire la structure d’ondes stationnaires

dans le guide.

II faut noter que la tension aux bornes de la diode ne doit pas étre trés grande,
pour que les tensions d’ordre de puissance supérieur a un, soient négligées dans

I"équation de la caractéristique de la diode.

On aura ansi aprés développement un courant continu proportionnel au carré de -
la tension continue donc 4 la puissance du signal hyperfréquence dou I’appelation de
"détecteur quadratique". La détection quadratique est réalisée en atténuant le:signal
provenant du générateur et en ajustant I’enfoncement de la sonde dans la ligne de

mesure a travers la fente.

11-2.2.4. : Le T.0.S métre:

Le signal redressé issu du détecteur est‘ampliﬁé a l'aide d’un amplificateur.
intégré de gain important et trés sélectif pour réduire le bruit et éviter aussi les
problémes de dérive [3]; cet amplificateur a deux bandes: la premiére de 20 Hz et la

deuxiéme de 100 Hz, et ou nous avons choisi de travailler dans la premiere.
Le T.O.S métre est gradué en dB et en valeurs de T.0.S naturel.
La graduation fournit directement une lecture proportionnelle au champ

€lectrique, égale a: 4

T.0.S (dBy=20log (%—"BR‘—J =20 log (T.0.S.naturel)

min
11-2.3. : Détermination de la permittivité complexe des matériaux : [15] - [22]

11-2.3.1. : Etude théorique:

Considérons un guide d’ondes propageant le mode TE, et terminé par un court-
circuit, il est entiérement rempli par un diélectrique d’épaisseur "e" comme c’est

indiqué dans la figure (I1-2):
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Mesures en hyperfréquences

milieu 0

milieu
-~}

-

- ZENA

1
=-A

(ZOE;YOQ)

7

Pa

B
s

-— court-circuit

L diélectrique

“‘—ZA=0

Y

Fig. (II-2): Guide d’ondes rempli par le diélectrique et court-circuité.

Les milieux O et 1 sont respectivement caractérisés par des constantes de

propagation guidée: v, et Y1y €t par des impédances caractéristiques Ly, et ZIB.- '

L’impédance au niveau du plan passant par B se déduit des ondes stationnaires:

E(zt)= E(t)[e+7‘.“°+ pAe_Y.‘*C] '(II-I)l

H (z,t)=lﬁﬁ'?(tl[eﬂ“'c ~pae c] | (I1-2)
lg :

Le coefficient de réflexion en A est:

-+

PA =t (r-3)
Zp+2Z), _
E(z1t) Zp +th(ye)
B= =4y (1I-4)
H(z,1) Zyy +Zp th(yze)
En A, le guide est court-circuité, I'impédance est donc Z A =0, dou:
Zy=2,, +th(y,e) (1I-5)
Si on considére les impédances réduites en B, on trouve a la fois:
_ Zy '
z) = =B =th(ye) (11-6)
Zy,
et
25
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—

Zy,
Zp _ Ty, (714€) (1-7)

wEz 77
Og Og

or, avec les relations suivantes:

72+8pw2:0 et z= [

3
il est facile de montrer que pour les milieux non magnétiques (u, =1), on a
I"invariance du produit Z.y :

Zog¥oy = Z1gYiy = JOU O (11-8)

Dans le trongon 0, du guide, les pertes étant négligeables (o, = 0):

. .27 :
Yoy = IBoy :J‘?L_OE“ J

d ol

S = =] (11-9)
‘{'Ug Tie ?\‘()g Tlg
Mg €tant la longueur d’onde guidée, a partir de (11-7) et (11-9):
c2n th(y,e
4 :JJ_‘M (11-10)
, A‘Og Ylg .
La résolution de 1’équation de propagation:
AE —gp 0 E =0
‘donne pour une onde TE,y:
n’ 2 2
—}LTE-i-ygE:—aum E : . ' (II-11)
[

Cette équation nous permet de déduire une relation entre la constante de

h propagation guidée et la permittivité complexe du mitieu 1:

, ] 1/2 o
I g
Y = 2m [-—2—-“';2—'} (11-12)
I& 0 , :
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A €tant la longueur d’onde dans le vide.

En prenant py =1, et & partir de (1I-10) et (1I-12) Pimpédance réduite Zy sera

reliée a la permttivité complexe par;

(11-13)

Or, pour les ondes stationnaires, 4 un minimum de champ électrique correspond

I’impédance:
5 1=lps| _ Zo, :
Zm = Z‘()g l l = : ' (“'14)
I+fpp] 8
: : Z
Comme I'impédance réduite z,, = -2 ¢

st lice a I'impédance réduite z,, par:

?U_ + thY (}gdm _ _1_ 3 (11- 1 5)

Zy =2y,
" LR zgthy o, d

m

d,, représente la distance entre le minimum du champ et le plan passant par B.

Comme v, = jBy,, I'équation (1I-15) s’écrit:

.| 2nd,, | !
zy + Jtg _ .
1 %’Og
e : (Zﬂ:de
1+ jzptg
Aog

d’ou:

P 2nd
1- JGtg ( Z m)
Og

7, = (11-17)

27
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La connaissance de la position d’un minimum de champ et du T.O.S qui lui est
assocté, permet le calcul de z et par-1a, la permittivité. Comme, généralement d  est

notée positivement de la source vers la charge (sens de I’onde incidente), on a,-a partir

de (11-13) et (1I-17) la relation:

T -
1+19tg&

. 0g
2nd

0+ jtg

Og
11.2.3.2. : Expérimentation:

a- Evaluation de d:

On représente dans la figure (1I-3) le phénomene d’ondes stationnaires dans le

guide d’onde en absence et en présence de 'échantillon.

wiid

sens de graduation ' d, inconnu
¢ e

court-circuit

court-circuit

WS

Fig. (1I-3): Représentation des ondes stationnaires et des paramétres a mesurer.

La procédure de mesure de d;, s’effectue comme suit:

- Mesure de la position m d’un minimum en présence de 1’échantillon,

- Mesure de la position m’ d’un minimum en court-circuit.

(11-18)
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Nous avons ainsi: : - '

dy+m=e-d,
M og

dy +m’' ==

e,
! I‘\-( - f\_

b Pe VAN
ﬁ\ Ts 7
s . >‘\‘“----...._.-.‘--/‘/g )
e /

-

On pourrait négliger le terme — A, /2. et ceci comme suit: apres la-mesure de m
Og » P :

en présence de I'échantillon, on laisse la position du chariot a cet endroit. On enléve
-
I’échantillon, on place le court-circuit et on commence a la recherche du premier

minimum m’ dans le sens de la graduation. Ainsi nous aurons:

d,=m'+e—-m : (11-1'9) :
b- Détermination de A 0g :

La determination” de  Ag, est directe comme ¢’est illustré dans la figure (11-3). 11

suffit de mesurer la distance entre deux minimums, soit en court-circuit (mj] et ms)

ou avec I’échantillon (m, —m,):

}\'Ug . :
5 ={mj-—mj)={(m, —m,)
d’ou:
Agg =2(m5 —mj)=2(m, - m,) “(11-20)

La mesure de Agg en courl-circuit ¢t en présence de Péchantillon nous

permet de comparer les deux résultats obtenus et de refaire les mesures s’ils ne sont

pas 1dentiques.

¢- Evaluation et correction de 6:

Le calcul de 6 se fait par application de:

U

e - |E‘ Mix U 1Max
2

min min

Nos mesures étatent en dB, d’o;
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e(dB) =20 ‘l()g U nax 20 IOg U min

Toute fois, O mesuré ne représente pas le taux d’onde's stationnaires réel. En
effet, le T.O.S 4 vide d’une ligne court-circuitée est infini, or ce n’est pas le cas dans la
pratique ou les pertes et les réflexions parasites se manifestent dans le guide [15], [20},
ot la nécessité de chercher une relation reliant le T.0.S 4 vide au T.0.S mesuré, afin

qu’on puisse améliorer la mesure.

En calculant I'impédance réduite d’une ligne & perte de longueur | et
d’impédance caractéristique Z_, on pourrait tirer une relation liant les coefficients de
réflexions mesuré, vrai et en court-circuit a SAVOITIP,, Py el pe. A partir de celle

derniere on déduit par stmplification que [19], [20]:

. - (11-21)

d- Résolution de I’équation transcendante:

L’équation (11-18) pourrait s’écrire de la fagon suivante:

i 2nd ]
I+ N 54 oo

thz . Aoy Og

2 o) . 2nd
zZ LTE 6\,+th—K m

Og

Tous les paramétres du deuxieme membre sont calculés, on pourrait donc écrire:

1
e _

z

ou C est un nombre complexe de la forme: C=a+jb, et on aura ainsi I’équation -

transcendante sulvante:
thz=C.2
qui peut aussi s’écrire:
thz = f(2) | (11-22)

Cette équation admet une infinité¢ de solutions dans le plan complexe.
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En décomposant ce plan en bandes paralléles a Paxe des réels

Im(z)

4= - — - —

K T pe—— |

M f— - — - s = - — - — -

» Re(z)

Fig. (1I-4): Représentation des zéros de 1a fonction dans le plan complexe,

On démontre que, dans chaque bande, iln’y a Cju’une seule valeur z,, qui annule
Iéquation (11-22) [13].

En écrivant: z=z+j(nn +x/2)
et en utilisant les propriétés:
th(X + jn7) = th(X)

th(X + jnn/2) = th'_] (X)

on déduit:
f(z) = 1/th(z)
soit:
z= arcth[f“'I (Z)]

ou encore:

2= j(nm+7/2) + arcth[f'll(z)] (11-23)

Pour n=0, on prend la valeur initiale: z= jrn/2 pour démarrer le processus
i¢ratif.  On Pintroduit dans (11-23), la valeur obtenue pour z est alors réintroduite dans

le second membre de (II-23) et ainsi de suite. Par la méthode d’Euler, ce processus
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converge tres rapidement vers zg (premier zéro contenu dans la premicre bande) das

fors la fonction f(z) reste supérieure a I"unité.

Les propriétés de la périodicité des fonctions hyperboliques et exponentielics
complexes nous permettent d’avoir plusieurs solutions a partir d’un meme résultat
expérimental. Cela se traduit physiquement par Dexistence de plusieurs demi-
longueurs d’ondes dans I’échantillon qu’on ne pourrait pas prévoir. Ainsi on utilise 14

notion de détermination pour procéder au recoupement des résultats [15].

On dit que I’échantillon est a la k™ détermination, lorsqu’il y aura la possibilité
d’y loger k maximum d’ondes stationnaires. La relation existant entre 1’épaisseur de
y log pa

I'échantillon "e" et sa longueur d’onde est;

Ay A,
e=(2k-1)—>=+ >
(Gk-D—=+—
. Ay
amnsi pour: k=1 = Oﬁels—z—
Ay
k=2 = ‘2—502S}\,g

e- Incertitudes de mesures:

Les incertitudes [20] sont liées essentiellement aux erreurs dg mesures sur le taux
d’ondes stationnaires 0, les minimums de champ m et m’, d’ou le déplacement d,, et
sur I’épaisseur de I’échantillon e. On pourrait les évaluer a: |

- Ae < 1/100 mm’

- 0,02mm <d,; <0,10 mm

re” 56

g 6

En plus de ces erreurs instrumentales, peuvent s’ajouter les erreurs propres &

I'échantilion & caractériser (nature, planéité, homogénéité, choix de son épaisseur). En

‘effet, si I’échantilion ne remplit pas parfaitement le guide, il peut se glisser des lames

d"air, d’ou Iapparition d’un champ dépolarisant faisant baisser les valeurs de ¢ [20].

\JJ
2
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11-3 Mesures en large bande de fréquences:

H.3.1. Méthode utilisée:

Nous avons uﬁlisé un analyseur de réseau vectoriel 11P 8510 B, qui nous permet
de laire des mesures sur une gamme de firéquence allant de 45 MHz 4 20 Giz. 1l
commande une source hyperfréquence constituée d’un synthétiseur de fréquences HP
4341 B, qui offre une trés grande stabilité lors du balayage de la bande souhaitée et
cect sur 201 points de-mesure. Le choix de la méthode s est {1x¢ sur les mesures en’
réflexion-transmission qui, contrairement aux méthodes du court-circuit et de li
premiére réflexion, permettent de déterminer en plus de la per'mittivité complexe la

perméabilité complexe.

I1.3.2. Description du-dispositif utilisé:

L’analyseur de réseau HP 8510 B, travaille dans une large gamme de fréquence

étalée entre 45 MHz et 110 GHz, suivant la configuration installée.

Il comprend, comme c’est indiqué dans la figure (1I-5), 4 modules. Deux sont
communs a toutes les conﬂgurations. Ce sont le processeur et le détecteur II
(fréquence intermédiaire) qui sert de lien entrc le processeur et les nesures
hyperfréquences. Les'-modules non cominuns sont: la source et le test set qui dépendent

de la bande de fréquences utilisée.

Ces quatre modules sont mis au centre d’un systéme informatique pour étre

informatisés.

(98]
wd
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Souf st e [ T

A
ammmm
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Fig. (11-5): Schéma de PPensemble Analyseur-de réseau / Ordinateur.

On présente dans la figure (11-6) son schéma bloc.

Le dispositif de séparation des signaux sépare le signal stimulé par la source en

un signal incident envoyé au dispositif sous test et un signal de référence avec lequel

PPamplitude et la phase des signaux transmis et réfléchis sont comparés. Ces signaux

sont générés par Panalyseur [21], [23] afin de développer et afficher les quotients

complexes en amplitude et en phase.

Signal
source

Signal
référence

RFQQ IF IL]_

Signal
réfléchi

Signal
transmis

Détecteur

SyLo

S~

X3

™1

o

1

Dispositifde
séparation des signaux

Amplitude
e i

Phase

Affichage

Sortie en rampe

Fig. (1I-6): Schéna bloc de Panalyseur de réseau.



- S '

| - -
1
i

T e

Chapitre 11 , Mesures en hyperfréquences

11-3.3. Principe de mesure:
Le principe de Panalyseur est de mesurer les coefficients S de la matrice de
répartition [5], & chaque pas de fréquence.

En  effet, tout quadripdle hyperfréquence peut éure schématisé par le graphe représenté

sur la figure (11-7).

‘f
‘r

a o S, b,
YS, Sy 4
b, S, a

b ol
il it

Fig. (II-7): Graphe dc fluence d’un quadripdle hyperfréquence.

Le quadripdle est défini par sa matrice de répartition [25] dont les coefficients de

réflexion et de transmission sont donnés par;

o |15

a,

L’analyseur possédant deux accés, si ’on envoie I’onde incidente par llaccés [,

elle est représentée vectoriellement par le terme a,, le terme b, représente I’onde

réfléchie et le terme b, IPonde transmise [8]. -
Alnsi, le coefficient de réflexion du quadripdle étudié est;

_ by (w)
a,{w)

Sy (o)

Tandis que le coefficient de transmission est donné par la relation:

_ b, (w)
- a) (o)

S,y (@)

St on envoie ’onde incidente par I’accés 2, il faut inverser les indices 1 et 2 dans
les deux relations ci-dessus. L’analyseur permet d’effectuer jusqu’a 801 points de

mesure dans la bande choisie.
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I11-3.4. Etapes de mesure:

11-3.4.1, Le calibrage:

] ? 1 . . ‘ (o4 , i

[oute mesure n’est exploitable que si un calibrage préalable a été réalisé dans le
but de déterminer et de quantifier toutes les imperfections du systéme [26] et ceci pour
nous ramener a partir d’un appareil réel a un dispositif idéal, pour qu’alors les mesures
effectuces refletent la réalité du DST et non celle de appareit de mesure.

Le calibrage [27] consiste & mesurer les cocfficients ¢ités grice aux éléments
étalons. '

Dans cette étape on fixe la fréquence de départ et d’arrivée en GHz, le nombre de
points de mesure (51, 101, 201, 401 et 801) et le type de calibration soit sur un seul
port soit sur les deux.

Ayant travaillé avec les deux ports, le calibrage se fait sur quatre étapes:

- Calibrage de court-circuit port 2. - "
- Calibrage de la charge adaptée port 2.

- Transmission directe entre les ports 1 et 2.

Une fois le calibrage est réalisé, on le stocke dans une mémoire interne de

I’analyseur.

11-3.4.2, 1’étalonnage (définition des mesures de référence):

L’¢talonnage de la cellule permet de prendre en compte les défauts de la cetlule
et de corriger ainsi les mesures brutes des paramétres Sj pour parvenir a la matrice
S ¢ o1, propre & 1’échantillon,

En "2-ports", P’étalonnage consiste a mesurer les coefficients de réflexion de la
cellule avec deux court-circuits intérieurs (port 1 et 2) et les coefficients de

transmission de la cellule vide.

Les coefficients d’étalonnage S; ., peuvent étre stockés sur disquette afin d’étre

- utilisés ultérieurement lors du calcul des caractéristiques électromagnétiques.

36
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11-3.4.3. Mesures et corrections:

Ayant réalisé un étalonnage de la cellule de mesure vide, on peut procéder
maintenant & des mesures des matériaux. On place la cellule dans laquelle est inséré
I"échantillon entre les deux voies de mesure du test set. On obtient ainsi la matrice

1l faut

¢ clp

globale S; .., du systéme celtule/échantillon. Pour parvenir a la matrice S

normaliser Sy, par rapport a la matrice d’étalonnage S

e tal
On obtient finalement [26], [28]:
« pour les termes de réflexions (i = j):

- pour les modules:

‘S ij mes

jéehl —

{s

avec i=j=1,2
l' ,ijélul‘ '

- et pour les phases:
Cricen =™ P1imes TPy
Pozgch ™ P22 mes P2z m}‘zﬁoe
* pour les termes de transmission (1 # j):

- pour les modules:

‘S 1j nies

s

|S ij ¢ch

& l:lll
- pour les phases:

Pijeen ™ Pijmes _(pijélgli_'BUe

11-3.4.4. Traitement mathématique: )

La mesure des paramétres S permet de détenminer la pérmittivité complexe selon
la procédure que nous allons décrire
La figure (II-8) montre les champs électriques et.magnétiques, incidents, réfléchis

et transmis dans la cellule de mesure ainsi que les impédances intrinséques de la ligne

et de I’échantillon.
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Port 1 vl gee Port 2

source détecteur
———

S

[ C
échantillon

Fig. (1I-8): Ligne coaxiale remplie du matériau

L’introduction  d*un matériau autre que 1’air dans la ligne produit un changement
de son impédance caractéristique [26], [28]. La réflexion sur un plan de discontinuité

d’impédance caractéristique est décrite par la relation:

p= = (11-24)
2+ 7
1 0 oy 1
£y
ou: £ et 1, sont les permittivité et perméabilité relatives du matériau.
Nous avons [23]:
E,=E e 7"+ E e™”
o e 7250 [1-25
Hy = —— (B, ¢ 70" - B} eh?) (2
‘“/J()
E,=E;e"*+E, e"* |
1 Y . p<z<e 11-26
Hz+——(E§e”"+E; e“‘) - (11-26)
Z,
B, Ef e (-9
z >e (11-27)

H, =L(E; e 1))
ZO

Les conditions aux limites sont:
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E,=E;
H, =H,
Ex=E;
H, =H;

a . z=90

a z=0 .

a z=¢ (1-28)
a z=e

-En résolvant ces conditions aux limites, il est possible de relier S“ et S9; aux

dvec:

t=g '

¢ :exp[—

coefficients de reflexion p et de hansmlssmn t par les équations suwanles

| (11-29)‘

i(o/) Ve, ny ¢f

A partir des équations (II-25) a (11-28), p et t peuvent s’écrire:

ou:

p=K+ K2-1 (11-30)

) -850 (o)} +1
b= 25, (a))

{Sll (©)+S,, (09)} P
1- {Sil (@) +S,, (‘D)} P

(1-31)

t=

Des équations (1I-24) et (II-29), on définit x et y comme suit:

[l s’ensuit alors:

“_iz(m‘ +p). -x | (11-32)

T —{—‘l Ln (1)} =y (1133
loe \t E
3 =\/% O (1134)

M =4/Xy (11-35)



-l N 'R e ‘.

Chapitre 11 < Mesures en hyperfréquences

Hi dans notre cas est égale 4 1, alors que s, =, - j g,

11-3.4.5. Incertitudes de mesures:

Les incertitudes portent sur les éléments de mesures, ¢’est-a-dire les coefficienis

S;. ELlles ont ensuite une rtépercussion, avec les calculs de dépouillements, sur les

caractéristiques électromagnétiques. Les erreurs AS ij ont deux origines principales:

a- Les erreurs dues aux appareils, appelées aussi erreurs résiduelles.

La notion technique de I’analyseur donne les incertitudes maximales en module

et en phase sur les mesures en réflexion et en transmission [23], [26].

court-circuit ¢ircult ouvert

® Cercle pour lequel
|S1| <-20dB

Fig. (1I-9): Représentation de la zone d’incertitude

maximale sur I’abaque de Smith.

L’erreur [8] sur le module de S, lorsqﬁ’il est supérieur-a 0,9 est typiquement de
2,5% et pour un coefficient de réflexion supérieur a 0,1, Iincertitude sur la phase reste
inférieure & 4 %. Par contre la mesure de phase devient beaucoup plus imprécise
lorsque le coefficient de réflexion devient plus faible, ¢’est-a-dire lorsqu’il se trouve
dans la partie hachurée de I’abaque de Smith. Cette zone correspond a un coefficient

de réflexion inférieur ou ¢gal 4 0,01 donc proche d’une charge adapfée.

40
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b- Les erreurs dues au dispositif sous test:
Dans ce cas deux sources d’erreurs peuvent étre envisagées:
1- Les défauts de la cellule:
Etant donné que nous procédons a un échantillonnage, ces erreurs sont [aibles.
2: L’échantillon:
La plué importante source d’erreur provenaht du DST est liée a I’échantillon. Les
parametres pour lesquels il faut étre vigilant sont:
- Le parallélisme et la planéité d’entrée et de sortie.
- Une épaisseur de I’échantillon Opli.male compatibie avee des mesures des,
parametres S convenables. Le choix de I’épaisseur de I’échantillbn est important car,

suivant ’épaisseur choisie, les mesures peuvent se trouver dans des zones

d’incertitudes importantes (voir fig.(II-9)). Une éventuelle résonance pourrait se

produire.

Il n’est pas aisé¢ de définir avant la premiére mesure, I’épaisseur optimale pour
éviter les conditions de résonance. Ainsi, la premiére mesure permet d’obtenir un ordeo
de grandeur des paramétres électromagnétiques de I'échantillon. L’épaisseur peut Stee

ensuite ajustée pour avoir un résultat de mesure optimum.
- Les contacts entre I’échantillon et la cellule.

Lorsque les contacts entre le matériau et la cellule présentent des imperfections
sulte & un mauvais usinage, il est nécessaire de prendre compte de la présence de lames

d’air.

3
t])intz: a (I)cxt: b

S

Fig. (II-10): Echantillon & dimensions parfaites

41
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| 7777
or Hp
-m-zzééZzz-~
£ M,
%%%;74%

- Fig. (I1-1 1):: Gaps d’air dans 18:: ;;ride coaxial et capacités parasites associées.

AHHE
000

]
-

Fig. (II-12): Probléme d’excentricité.
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Chapitre LI

PROPRIETES DIELECTRIQU S
DE LA MATIERE

I11-1. Définitions:

| I'll-l.i. Permittivité statique:

D’un 'point de vue électrique, un matériau diéléctrique est défini par sa
permittivité.  Une relation constitutive relie les vecteurs champ électrique I,
déplacement D et vecteur de polarisation P [29), elle est donnée par:

P:ﬁu?ﬁE

1
1!

eo. Permittivité du vide et ¢ la permittivité relative du inilicu (g = 1 -+y)
v: susceptibilité €lectrique.
Pour les milieux homogénes isotropes et linéaires [1], y et £ sont des

scalaires, ils deviennent tenseurs d’ordre deux si le milieu est anisofrope et on .

aura les relations suivantes:
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=
T

D _
l-—-E(]

et

D:EO

ol

Dans d’autres cas plus complexes, la Trelation reliant les paramétres D

E et P sera différente et dépendra de la structure du milien (chiral, non

linéaire).

11-1.2. Notion de polarisation: [29] - |32]

Un dipdle électrique est constitué de deux charges +q et -q placées a une

distance d I'une de Dautre, il est caractérisé par un moment dipolaire M:
M = qd - (111-3)

A Téchelle macroscopique, tout volume de matiére est électriquement
neutre: 1l y a compensation trés exacte entre charges positives (noyaux) et
charges négatives (électrons). A une échelle microscopique; il peut exister des
molécules ou des groupements d’atomes dans les solides pour lesquels les
barycentres positives et négatives ne coincident pas. Globalement cette entité

porte une charge électrique nulle, mais elle présente un moment dipolaire non

nul appelé moment permanent.

Sous leffet d’un champ électrique extérieur, la mati¢re se polarise; cette

polansation, donnée par I’équation (lII-3) se traduit par:

-Un déplacement des électrons par rapport au noyau de telle sorte qu’il

apparait un moment dipolaire dirigé suivant le champ. Ce mécanisme et

appelé polarisation électronique P, il s’établit en un temps trés court et peut
rester - actif a des fréquences situées trés au deld du domaine des micro-ondes,
(F >> 10" Hz).

-Un . déplacement des ions les uns par rapport aux autres donnant

naissance a une polarisations ionique ou atomique P,
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Chapitre 11 Proprictés diélectrigques de la matiérs

Ces  deux polarisations ont en commun le fait quelles sont
indépendantes de la température et existent pratiquement dans tous les

milieux.,

- Une orientation des moments dipolaires permanents qui n’existe que
dans des milieux polaires (liquides comme Ieau) et certains solides ot le
groupement  polaire reste mobile (molécules dans certains ferroélectriques ou
polyméres). Ces moments sont répartis d’une fagon aléatoire avec une
moyenne nulle en [’absence d’un champ électrique: il n’y a pas alors de
polarisation macroscopique. Un champ électrique extérieur tend A aligner tous
ces dipdles dans - sa direction provoquant ainsi une polarisation appelée
polarisation d’orientation P,. Cette polarisation ne §’établit qu’aprés un temps

de Dordre de 10° a 10" s en fonction de la structure et de la viscosité du

milieu [31} (plus on est pres de la sphéricité plus le moment dipolaire est bas).

Elle dépend de la température et de la fréquence du champ appliqué.

- Un déplacement des charges libres qui s’accumulent aux interfaces
entre face isolante et face conductrice ou a la surface des grains d’une
céramique. Cette densité locale de charges est équivalente & une polarisation

appelée polarisation interfaciale P; (ou polarisation par charges d’espace P, ).
La figure (lI-1) illustre les quatre polarisatidns citées:

Electronique — P

Jonique | @ @O @ ) S @@ @@

l)
e o
Dipolaire _—Z)’ \ : _ /ﬂ\‘\a
T
. + — — —
Interfaciale T+ T 4 T _ "':
_ - 7 | — -I:f +

Fig. (III-1): contributions a la polarisation.
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Dans le domaine des micro-ondes, la polarisation totale de la maticre

résulte de D’addition de ces quatre mécanismes
Py=P,+P,+P, +P (111-4)

Pour des fréquences situées au dela du  domaine micro-onde, la
fréquence du champ est trop élevée pour que les deux derniers mécanismes

restent actifs, par suite, la polarisation se réduit aux deux premiers termes:
Py =P, + P, ' (HI-5)

C'est la seule polarisation a considérer si le milieu est homogene, ne

possede pas de moments électriques permanents (substances apolaires).
H1-2. Relaxation diélectrique:

IH-2.1. Définitions:

Le phénoméne de relaxation diélectrique' traduit la  dépendance en
fréquence de la réponse dun systéme (polarisation) 4 une excitation (champ
E).

Dans les diélectriques ferroélectriques, les relaxations résultent de la
présence de groupements polaires susceptibles de s’orienter. A I’équilibre
thermodynamique et 4 température suffisamment élevée (état paraélectrique)

la  polarisaion  résultante est nulle. Si cet équilibre est  perturbé pat

‘Papplication d’un champ électrique, Dorientation des dipdles dans le sens du

champ  entraine ‘l’apparition d’une  polarisation proportionnelle  au  champ
appliqué. Si le champ est annulé, la polarisation induite va diminuer en méme
temps  que la  population des groupements retrouve son equilibre
thermodynamique. Ce temps de retour a Péquilibre est appelé temps de

relaxation symbolisé¢ par t, il représente le temps de réponse du mécanisme de

" polarisation.

Ce temps de réponse <t est comparé a la période T du champ électrique
alternatif appliqué [31], si © est inféricur a T, la polarisation suit le champ

électrique:
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Chapitre 111 Propriétes diélectriques de la mariére

P(t) =2 (e, — 1) E(t) (1-6) -

Par contre si 1t est supérieur & T, les dipbles n’auront plus le temps de

s'orienter comme c’est indiqué dans la figure (111-2):
P(t)=¢, (2, — 1) (1) (11-7)
& et g, sont respectivement les permittivités électriques statique (F =0
et a fréquence infinie (F=o).
P 4 : 8

Pn + Pu + P;l

Fig. (I1I-2): Polarisation et permittivité en fonction

de la fréquence dans un milieu isotrope.

Pour un diélectrique parfait isotrope, il y a simple proportionnalité entre

la polarisation et le champ a trés basse fréquence, F << 1/1:
P(t) =g, x, E(t) (H1-8)
ou % est la susceptibilité statique

Cette  simple proportionnalité se retrouve  aussi lorsqu’on  atteint les
fréquences élevées F >> 1/1, mais le coefficient de proportionnalité n’est plus

ke méme; 1l est toujours plus petit:

P(t) = g4 %, E(1) | | (111-9)

Pour les fréquences intennédiaires, la dépendance de la polarisation et

du champ est moins simple. Eile est due 4 la superposition de la polarisation
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4
induite (qui reste aux trés hautes fréquences) et la polarisation d’orientation.
Elle s’écrit sous la forme:

P(t) =, x(t) ® E(1) . (111:10)

v(t). susceptibilité généralisée.
I11-2.2. Modéles de relaxation di¢lectrique:

111-2.2.1. Modéle de DEBYE:

La relaxation type Debye ne considére que le cas simple ot toutes les
entités sont identiques (t identique pour tous les dipdles) et sans interactions

électriques entre elles. La susceptibilité a alors une forme exponentieile:

1) e W

e’ et g7 auront les expressions suivantes [28], [30] et [31}]:

" te (L1-11)

(w)=¢ Ly TP
() CO+1—(0)'t')2
®T
(o) =(e, —£,) — 11-12
e"(w)=(e, — ¢ )l+(co 3y ( )

ou w est la pulsation de la fréquence.

Pour un mécanisme de relaxation unique, D’allure des courbes obtenues
-est représentée sur la figure (111-3). La courbe des variations de ¢’ est appelée
courbe de dispersion, celle de &” courbes d’absorption. Au maximum de cette
derniére, on a la relation wt = 1. Dans ce cas L’abspisse maximale; obétt a la

relation:

wT= | — - (HE-13)

m
5]
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Fig. (III-3): Variation de £’ et &” en fonction de la fréquence
pour une relaxation de type Debye.
En portant €” en fonction de €’, on obtient la représentation de Cole-
Cole. Dans le cas d’une relaxation unique. de type Debye, ta courbe obtenue
est un demi cercle centré sur I'axe des ¢’; .I’abscisse du centre est (s, + £)/2 et

le rayon cst (g, - €)/2, comme c’est indiqué sur la figure (111-4):

€
8’
L : £
Fig. (HI—4): Dispersion de type (a) Debye, (b) Cole-
Cole.
50
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Chapitre 11 Propriétés diélectriques de la maliére

11-2.2.2. Modéle de Kolrausch-Williams-Watts (IKWW):
Kolrausch-Williams-Watts (KWW) ont proposé une fonction de. susceptibilité
ayant la forme d’une exponentielle étirée: ¥(t) oc (V)" , T et 3 sont des paramétres qui
défimssent la relaxation_, avec0<fB <1,
la permittivité complexe sera donnée par:

e*(w)=¢,, + Ac [1 + (o )0 "‘)]_7 (1L1-14)

avec: Ag = g - €, €t y est un paramétre de relaxation compris entre 0 et
1, et qui dépend de la température. |

Les expressions de la dispersion €’(w), et de absorption £”(w) se

déduisent de (11I-14):

e'(0)=¢€, Jrq_?./2 (20 —€,)cos(y8) N (111-15).
g" (Qo) = q_% (80 — &) sin(y 0) | (111-16) .
avec: | ,
. 2 2
q 4= {1 + (o 'c)(l %) sin [a 1’9} + {(o) r)(] ~*) cos (a g]} *
et

(1-a) T
(1) cos (a 2).
1 +(cor)(1 =) in (a g]

6 = Arc tan

Ce modele proposé, représente une loi générale a partir de laquelle on

.retrouve les modeles de Debye, de Cole-Cole et de Davidson-Cole. En effet,

- Sia=0cety =1 on retrouve le modéle de Debye (Fig: (I11-4.a)).

-Siy=1et0 <a <1, on retrouve le modéle de Cole-Cole (tfigure: (111-4.b)).
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Chapitre 111 Propriétés diélectriques de la matere

-Sta=0et0Q<y<1,onretrouve le modéle de Davidson-Cole (figure: (111-3))

»

g’ &

I
»

2 . Eq £

Fig. (III-5): Dispersion de type Davidson-Cole, o et y quelconques.

111-3. Ferroélectricité:

I11-3. 1 Définition:

La ferroélectricité = [33] englobe un large éventail d’effets didlectriques
dans les matériaux dits ferroélectriques caractérisés en ce qu’ils présentent des
dépendances anormalement  élevées de leurs  propriétés  électriques,
mécaniques, thermiques et optiques avec le champ ¢lectrique et les contraintes

mécaniques et thermiques appliquées.

Contrairement aux diélectriques pour lesquels la polarisation P est une

~fonction linéaire du  champ “appliqué  E, les matériaux ferroélectriques

- présentent une polarisation spontanée P, qui subsiste en I’absence de champ

appliqué, et peut étre inversée sous Paction d’un  champ d’amplitude
supéricure a celle d’un champ dit coercitif E,. Le terme ferroélectricité résu_ltc
d’une analogie entre le corhportement élecrique de tels diélectriques et le
comportement magnétique des composés feﬁomaghétiques. Au dessus d’une
température  dite température de Curie, les matériaux transitent de [’état

ferroélectrique & D’état paraélectrique.
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Les dipbles électriques d’un matériau ferroélectrique tendent & s’orienter
selon un des'deux sens d’une direction paralléle & P’axe polaire; le groupe
spatial  est mnon centrosymétrique. La ferroélectricité” est en particulier
interatomique  dans les liaisons ioniques entre atomes, elle est tres sensible

aux substitutions d’atomes dans la structure.

111-3.2. Structure perovskite:
Cette structure [29], [31] et [34] est commune a un trés grand nombre de
composés de formule générale ABC;. BaTiO; et SrTiOs appartiennent & une

famille qui inclut des matériaux tels que LaFeOs; BiAlO;, PbZrQ;, CaTiOa,

‘PbTiO3, etc.. La maille élémentaire idéalisée est cubique dans la phase

paraélectrique [35]. Les ions Ba® (S8r*") occupent les sommets du cube et
I'ion Ti'', le centre, les oxy;_,enes occupent les centres des faces L’ion Ba*

(Sr”) y est entouré de douze oxygenes tandis que I’atome de titane est lié a
six oxygénes. Sa coordinence est octaédrique de méme que Poxygéne qui est

lié 4 quatre cations Ba®" (Sr*") et deux cations Ti*" Figure (11-6).

© T

® Ba*' (Sr)

o o

Fig. (Il1-6): (a) Structure perovskite idéale, (b) Pour T < T,, la structure
est ]egerement déformée, les ions Ba®* (Sr**) et Ti*"

se déplacent par rapport aux ions Q"
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Chapitre 111 ‘ Propriétés diélectriques de la matiére

111-3.3. Classification des cristaux ferroélectriques:

Les cristaux ferroélectriques peuvent étre classés en deux groupes principaux,
ordre-désordre des ions et a déplacement [29], suivant que la transition est associée a
la mise en ordre des ions ou au déplacement de la sous-structure complete des ions

d’un type par rapport a une autre sous-structure.

- Les ferroélectriques ordre-désordre (ordre de la transition a la température de Curie)
comprennent des cristaux a liaison hydrogéhc pour lesquels le mouvement des protons
est rehié aux propriétés ferroélectriques. La transition du premier ordre se fait avec
hystérésis thermique de & et P, au voisinage de T, alors que la transition du second

ordre se fait sans cycle d hystérésis.

- L’autre classe des ferroélectriques comprend les structures cristallines ioniques

proches de la perovskite.

Il a été démontré derniérement [31], [33], que les transitions que I’on croyait
displacives, étaient en fait des transitions ordre-désordre c’est & dire que le paramétre

d’ordre est la polarisation et non la position atomique.

Un second type de classification, de type structural, et plus utile en pratique,
consiste a répartir les ferroélectriques selon la dimension de ’espace occupé par te
vecteur polarisation fors de son basculement d’un état stable a un autre. On trouve

alors;

- Les ferroélectriques a une dimension: ou les ions déplacés lors du basculement
décrivent des segments de droites paralleles 4 Daxe polaire. Les perovskites

appartiennent a ce groupe, la figure (111-6) illustre ce genre de classe.

+

- Les ferroélectriques & deux dimensions; ou les ions déplacés parcourent des lieux

situés dans des plans paralléles a la direction de la polarisation.

- Les ferroélectriques a trois dimensions: dans ce cas, le basculement de la polarisation
entraine des mouvements ioniques dans une direction qui n’est ni parali¢le a axe

polaire ni comprise dans un plan paralléle 4 I’axe polaire.

Le tableau suivant donne les caractéristiques utiles de BaTiO; et StTiO; 4 la

température ambiante et & une fréquence de 1 KHz [33].
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Chapitre I | Propriétés diélectriques de la matidre -
Composé T. (°C) P, (C.™) e
1 160 (// P
- BaTiO; 130 . 0,26 SO/ Py)
2000 (L P,)
SrTi0, - -163 - 400

Fig. (I11-7): Caractéristiques de BaTiO; et SrTi0;.

[11-3.4. Relation entre la permittivité¢ complexe ct Ia température dans les

ferroélectriques:

Dans un ferroélectrique, le processus de relaxation existe aussi bien dans
le domaine {ferroélectrique qﬁe dans le domaine paraélectrique au voisinage de
la température de transition de phase T, Dans la phase paraélectrique, la
dispersion diélectrique suit une loi de Curie-Weiss:

C
T-T,

c

g(T)~e, = (111-17)

ou C est la constante de Curie-Weiss.

Trés souvent, on observe un comportement semblable dans la phase

ferroélectrique, mais avec des constantes différentes:

g = —— (1N1-18)

avec T, > T (transition de premier ordre).

Si on considére ’expression de la permittivité diélectrique donnée par I'équation
de Debye, Pévolution de la permittivité en fonction de la température se fait en .
explicitant le temps de relaxation qui a une forme exponentielle, en fonction de la
température. les relations obtenues montrent une divergence de g et €7 & la

température de Curie.
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Chapitre IV

LOIS DE MELANGES

IV-1. Introduction:

Dans le chapitre précédent, nous avons déterminé la permittivité comp]e\e en
supposant que le matériau (cchantlllon) est homogene, alors qu’ on fait il ne I’est pas,

Pour aller plus loin dans I’exploitation des mesures, il faudrait utiliser des relations

telles que les lois de mélanges. Ceci est le but de ce chapitre.

Le probléme posé par les lois de mélanges est le suivant: peut-on prévoir quelle
sera la valeur X d’une certaine propriété caractéristique d’un mélange de deux
constituants, connaissant les valeurs Xy et X pour chacun des constituants de cette

méme propriété, et les proportions du mélange ?

S1 on appelle p et (1-p) les proportions relatives en vo]ume des deux constituants,

il s’agit de rechercher la fonction définie par:
qui traduise les variations X du mélange en fonction des variables X, X, et P.

La wvaleur X peut représenter la conductivité électrique, la perméabilité

magnétique ou surtout la permittivité diélectrique qui est I’objectif de notre recherche.
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Avant d’aborder les principales lois de mélanges, on introduit quelques

définitions les concernant.

IV-2. Matériau hétérogéne:

Un mélange hétérogéne [36] est un agregat formé de grains d’un ou plusicurs

constituants  répartis dans un continuum. 1l est caractérisé par sa compacité ou fraction

. volumique des grains p donnée par:

Vul'ains "
P=

agré gat

Un tel mélange dépend du point de vue de sa réponse diélectrique de plusieurs

parametres qui sont;

- La permittivité propre des constituants,
- Lenr compacité.

- La forme des grains et leur orientation dans la charge.

- La répartition spatiale des inclusions.

En général, deux sortes possibles de meélanges seront distinguées [37]

Mélanges du premier type:

Les deux constituants ont ld méme importance, en ce sens qu’ils sont tous deux
formés de grains, intimement mélangés: mais alors on est amené a considérer la

présence d’un troisiéme constituant qui sera le vide ou I’air.

Mélanges du deuxiéme type:

L’un des constituanis forme un miliey homogéne et continu dans lequel baignent
les grains de 'autre.

Enfin 11 faut que le mélange (matériau hétérogene) soit une juxtaposition, ¢’est i
dire qu’il n’y a pas de réactions physico-chimiques particulidres entre les grains qui
seront sur le plan macroscopique en trés grandes quantités pour les deux espéces.

Une loi des mélanges généralisée ne peut donc étre a priori élaborée pour traduire

le comportement diélectrique de ces matériaux: des hypothéses simplificatrices sont
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géncralement faites pour aborder ce probléme d’ou Pexistence de différentes théories

ct lois de mélanges dont on va exposer ici quelques unes.

IV-3. Les principales lois de mélanges:

IV-3.1. Théerie de Reynold et Hough:
Bien qu’elle soit trés difficile 4 metwe en applications, cette théorie reste
cependant une bonne base de départ pour I’étude du comportement diélectrique des

matériaux.

Reynold et Hough [13], [38] considérent que agrégat de permittivité ¢,
(notamment appelée ¢* pour un milieu effectif) est constitué de particules dentiques
de constante di¢lectrique €, réparties dans un milieu continu de permittivité g;.

En admettant ladd1t1v1te du déplacement et du champ clectrique dans chaque

constituant pondue par leur fraction volumique, ils montrent que le champ moyen peut

s’écrire; ‘
p E, (am-—ez)ﬁ-(l—p)ﬁl (emhel)=0 (V-1
En posant E_:— =1 et —E—j— = fz, on obtient alors:
E E
€ z(I ~p)fie +pfy e, (IV-2)
avec!
pfo+(1-p)f,=1 (1V-3)

On est alors ramené au caleul du rapport des champs. Dans Ie cas ot on assimile les

grains a des ellipsoides on a:

£, =i j ) (V-4)
|

ou les o représentent les angles des axes de Iellipsoide avec la direction du champ et

Aj les facteurs de dépolarisation dans la direction des axes, avec: Ay + Ay + A, = 1
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Pour un ellipsoide de révolution autour de I’axe z: A, = Ay=3§,donc A, =1-28 008

caractérise le facteur de forme qui peut étre considéré comune uvne fonction e

l’elliptiéité (e) comme le montre la figure (IV-1),
Les cas généralement rencontrés conduisent a:

- Pour une sphére A, = A, = A, =1/3.

- Pour un cylihdre Ac=A,=1/2,A,=0,

- Pour undisque A, = A,=0, A, = 1. |

[(1-3)

0.8

0.6 | \

04 |4 Disques

0 OSSR O ST FUTIOIOY IR
Cylindres Spheres
K L .
02 c.
o 0.5 1 5 ;
Fig. (I1V-1) Variation du facteur de forme (1 - 28) en fonction de¢ l’eliip’ric'iié (),

Alnsi, pour un mélange de sphéres trés diludes, Maxivell et Garnet considy e

que e* =g, ce qui conduit 4:

d ol
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Chapitre 1V , ,' . Lois de mé]angeé
Em T E =D €r T . (IV-S)
€Eqm t2€ €, t2¢
Sion pose €) = | on obtient la formule de Rayleigh donnée par:
€, T2 €, +2

On remarque qu’il n’y a pas de matrice matérielle, comme si les particules étaient
que q y P :

suspendues dans le vide.,

Pour étendre ces lois a des grains de forme quelconques, Wiener a introduit un

nombre de forme u et donna la formule suivante:

€. —¢E A ’
m 1 _ P 2 1 (IV-7)
g, tu €+ U _ .

Des résultats expérimentaux [38] ont montré que u dépendatit de la compacité p.

1V-3.2. Loi logarithmique des mélanges (Loi de Lichtenecker):

Elle porte souvent le nom de Lichtenecker qui I’a initialement proposée en 1924
du pomnt de vue expérimental, et 1’a justifié théoriquement en 1931. Cette loi peut
s"appliquer 2 des mélanges homogeénes et contrairement aux théories citées

précédemment, elle ne fait pas intervenir la géométrie des grains.
Cette lo1 sous sa forme générale est donnée par:

log X = (1- p) Log X, +p Log X, (1V-8)

Elle énonce un principe assez général en physique [37] qui dit que
Paccroissement relatif d’une propriété X d’un mélange est proportionnel 2

’accroissement d’une proportion d’un des constituants.

dX dp
—=kdp [=k——]
X p-+(1-p)

Quivy donna la démonstration de cette loi a partir de la théorie de Reynold et

Hough, il considére les grains comme des ellipsoides quelconques dont le rapport des
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 axes Aj peut prendre toutes les valeurs possibles de 0 & 1. Il suppose de plus, pour

calculer les valeurs des champs f] et f; que e* = g,,: comme si les grains de chaque
constituant étaient plongés dans un milieu de permittivité &, permittivité du mélange.

En moyennant f par rapport & o et A,, cos® ; (donné dans IV-4) sera donc remplacé

par 1/3 d’ou:

Apres intégration on obtient:

£ €
fl —. m LOg 1

€ — &, €m
De la méme maniére, on obtient pour fy; R
f‘2 — 8[1] Log 8...
Er — &, €m
En reportant f) et f, dans (IV-1) on aura:
€ €, £ £
p(a —-,82)-'—2—Log——"~+(1—-p)(81 *’51)' 2— Log—-=0
" €y —E, €m " ' € — &y €m
Soit finalement:
Loge,, =pLoge, +(1-p)Loge, . (IV-9)

La loi logarithmique présente quelques particularités intéressantes:

- Sa_ possibilité d’inversion: Si la propriété X suit la loi Iogarithlﬁique, 1l en sera de

~ méme pour son inverse 1/X.

- Toute propri¢té physique de la forme: a.X" ou a.X".Y® suivra la loi logarithmique si

les propriétés physiques X et Y la suivent.
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1V-3.3. Loi de Bittcher:
En partant du formalisme de Genzel et Martin [13] appliqué a des grains
sphériques de constante diélectrique & placées dans un milieu de permittivité £*, donné

par:

=% | CaV-10)
g, t2-¢

qui est en effet, identique 4 la théorie énoncée par Raynold et Hough; Boticher calcula
f, qui sera donnée par:
3.¢"
fy=—" | (IV-11)
82 +2- g . .
En posant ¢* = g ef en reportant 1’équation (IV-10) dans (IV-2) avec 'utilisation de
(IV-3), on obtient: |
En & £y — gy

= = ' 1vV-12
3-¢ p2-.~3m+82 ' ( )

ni

IV-3.4. Loi de Bruggeman:
Bruggeman [13] suppose que le matériau est constitué de deux sphéres de

permittivités €, et ;. En calculant f, et f; & partir de I’équation (IV-9) et en les

reportant dans (IV-2) et (IV-3), on aura: -

4_8 4'8 ’
(1-p)——+p—"2—=1
81 +2'8m 82 +2.€ﬂ1

. 3.
(l_p) 3 €m _|_p €m =1
g, +2-€, €, +2-€,

A partir de ces équations on aboutit  :

g€, —¢€ £, & :
1- m 1 + m 2 =0 . 1V-13
( p)sl+2-am- p82+2'8m ( 3)

- qui pourrait aussi s’écrire sous la forme suivante:
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(él - 8111)(82 '3“2'811}):3‘})‘8[]1 l' (81 - 82) (IV'14)

IV-3.5. Loi de Bruggeman Hanai:
En suivant une autre démarche [13], Bruggeman propose une autre loi. 1i
considere un milieu hétérogéne de constante diélectrique ¢, constitué de particules

sphériques de constante diélectrique e, dispersées dans une matrice héte de constante

- diélectrique €.

Sachant que la compacité des particules est donnée par;

P=—"5.
- W+ Y,
ou V, et V, représentent respectivexnent, le volume de la matrice et des grains.

En ajoutant quelques particules occupant le volume dp dans le milieu hétérogéne,

la fraction de cet ajout par rapport au milieu de départ vaut alors;

|: dV2
(Vy +V,) +dV,

La compacité totale de la phase dispersée vaudrait alors:

/ . Vzi\+ dV2
p(Vz +dVs)= Vi +(V, +dV,)

Ce qui permet d’écrire:

. V, +dV, Vs
= V - 2}~ G p - -
dp p( 2 +dv2) p(V_) Vl +(V2 +dV2) : Vl +V,

Soit aprés-calcul:

V, av, -
d = I . 2 — l_ .1
Py, Vv, rav, SUTR)p
d’ot:
_d
o= 4P
I-p
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En rajoutant quelques particules, la constante diélectrique ¢, va augmenter d’une

valeur dg,,,.

Ce qui permet d’écrire: €, > €, +de ..

Bruggeman suppose alors que les particules ajoutées interagissent avec le milieu de

constante diélectrique &,

En reportant cette hypothese dans 1’équation (IV-5) avec les changements suivants:

. dp
81—)8m et p-—~>p e

l1-p

on aboutit & I’expression:

111 1

2'8m+82' dg =p

€y &, 3 €m T dg-m

En négligeant dg,, devant 3 g, dans le dénominateur, il vient:

2-g,, +g,

3. éx:l : (em - 82-)

dgm - dp

1-p
Par une succession de ce processus additionnel infinitésimal, le systéme atteint la

concentration finale p et la constante diélectrique e. Ainsi;

£ I

n 2. + . .
PR X SRR

53'8111'(8111—82) 01‘--f

Finalement, on obtient I’expression connue:

¢ 173
P=1—82 m (EIJ (IV-IS)
£y — &) \Ey

Plus tard, Hanal a obtenu cette expression a partir de I’équation de Wagner en

I’étendant aux constantes diélectriques complexes.

1V-3.6. Loi de Looyenga:

Looyénga démarre des constatations de Van Beek [39], qui remarquait que les

formules de Bruggeman et Boticher, données par les équations (IV-14) et (IV-12)
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‘respectivement, donnent approximativement les mémes résultats malgré leurs origines

et leurs. formes différentes.

Looyenga considére alors une sphére de rayon a contenant un mélange de
constante diélcctrique (em - Ag) et de fraction volumique (1 - p),ou & son centre, sont
ajoutées des petites particules occupant une sphére de rayon b de constante
diélectrique (e, + Ag) et de fraction volumique p. La constante diélectrique du mélange |

obtenu est alors €,

En utilisant les séries de Taylor pour le calcul de la compacité p et en se servant

de I"équation de Boticher, il aboutit 4 la formule suivante:

y3 3
£ — €
=-n (IV-16)
£2 TE
qui peut s’écrire aussi sous la forme suivante:
e =(1-p)-e) +p-s) Qv

Dans ses calculs Looyenga n’a pas introduit la forme des particules, d’ou

I’application de cette loi & toutes sortes de mélanges homogenes.

1V-3.7. Loi de Birchack: -

Birchack propose d’égaliser la constante de propagation du mélange a la somme

‘pondérée des constantes de propagation des matériaux constituants le composite, 11

-

obtient:

o _\/E;=-(1—pl)-\/:€_1‘+p-\/;:; | - (1V-18)

Cette relation s’apparente a celle de Looyenga mais en fait, elle est basée sur

d’autres hypothéses [13].

1V-3.8. Loi de Bottreau:

Se basant sur un grand nombre de résultats expérimentaux [28], [40] et utilisant -

la loi de Lichtenecker comme point de départ, Bottreau a tracé les variations de Ln(g,,)
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en fonction de Ln (V,) puis en fonction de Ln (V,). Les courbes obtenues font
apparaitre des comportements différents suivant les abscisses utilisées, ce qui justifie
que Dutilisation des lois en puissance restent employées pour traduire les phénomenes
de percolation, elles présentent néanmoins I’inconvénient de posséder des exposants
différents de part et d’autre de la percolation, avec des problémes de raccordement 4 ce
niveau, alors que .la mati¢re posséde une structure qui évolue d*une maniére continue
meéme en ce point. Pour résoudre ce probléme, il a proposé deés variations qui
pounalent s’apparenter 4 des branches de tangentes hypelbohques la premiére de la
forme Ln (e, ) ~ th [Ln (Vy/V)] et la seconde par une fonction similaire mais -
dépendante d’une variable différente: Ln (g,,) ~ th [Ln (1-V)/V{], o V; réprésente le
point d’inflexion. Pour homogénéiser I'échelle des abscisses, autrement dit déterminer

une abscisse commune aux deux représentations il chercha une nouvelle variable

commune donnée par:

Ln (Vy)= (IV-19)

Les variations de Ln (em ) sont ensuite normalisées entre -1 et +1 avec comme
origine des ordonnées: Ln (g ). La nouvélle courbe sera symétrique pai' rapport 4 ce
point qui se traduit-; par aihx (g1. £2)"* . Pour ajuster la pente de la tangente a Porigine
par rapport aux résultats expérimentaux, un paramétre o est introduit en exposant de la
variable qui traduit la dynamique de la variation du logarithme de la permittivité

normalisée au point d’inflexion. Aprés développement il arrive 4 1’équation suivante:

Vo) (v Y () vl]“ N
[Vi) +(_1~V,) bo(en) (V,-] Ln(82)+(1_v. Lne,) V20

1
qui a la forme de:
Loge,, =p; Loge, +p; Loge,
oﬁp1+p2=letVl+V2=l.

L’¢équation (IV-20) s’applique aussi bien pour &* que pour &”.
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Fig. (IV-2): Forme de la courbe obtenue par la loi de Bottreau.

On remarque que I’écriture habituelle de la loi de Lichtenecker ot on fait p, =V,
et p, = V2 ne correspond en fait qu’a un cas particulier qui traduit néanmoins d’une

fagon satisfaisante le comportement de matériaux dont le contraste diélech‘ique entre

" les constituants reste faible,

Pour valider sa loi de modélisation [41], Bottreau a fait une corrélation avec les
lois de mélanges les plus usuelles a savoir la loi de Wiener, de Birchak, de Looyenga,
de  Hanar et de Baticher. Les figures (IV-3) et (1V-4) donnent d’une part les variations
pour les permittivités calculées a parﬁr des différentes lois citées et les réponses 4 la
loi des corps mixtes en prei‘iant a = ag = C* et d’autre part, les écarts relatifs entre ces

deux représentations et ceci pour £’y = 4 et £’; = 900,

On rappelle que ’équation des variations des différences relatives est donnée par:

Ln (EN) - th(% aLn (VN))

o) (IV-21)

| D(sz, 8])=
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+ Ln{Epshw)
———C.th{W)
4 Ln{EpsNBir)
—— C.th.(Bir)
# Ln{EpsNLoo)
=—=cC.th.{Loo}

O Ln{EpsNH)
——C.h.{H)
M Ln({EpsNBot)
——C.th.{Bét)
e } 4
-5 -3

Ya LII(VN)

Fig. (IV-3): Comparaison entre permittivités obéissants aux différ entes lois
et courbes répondants 4 la loi des corps mixtes pour o = o,

_D(e,&3)

Fig. (IV-3): Ecarts relatifs entre permittivités calculées a partir des expressions
de base et la loi des corps mixtes pour o = a.
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D’aprés les résultats obtenus, on peut dire que cette loi de imodélisation est une

loi générale qui permet de rendre compte du comportement électromagnétique des

~matériaux binaires avec un nombre de mesures limité 4 Ia fraction volumique de la

charge telle que V, = V; cas trés important pour les milieux & fort contraste

diélectrique. Elle permet également d’obtenir la permittivité de la charge souvent

naccessible & la mesure qui est donnée par:
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Chapitre V

COMPOSITION DES MATERIAUX

V-1. Introduction:

Pour mieux comprendre le comportement des nouveaux matériaux que nous
b
avons élaborés, nous avons trouvé qu’il est nécessaire de donner quelques informations

sur leur constituants qui sont 1a résine polyester et les céramiques (BaTiOj; et SrTiO;).

V-2. Résine Polyester:

De nos jours, les résines sont de plus en plus utilisées pour la fabrication des

matériaux composites. . Elles servent en général, de liants aux renforcements

“organiques, minéraux ou métalliques qui trouvent leurs applications dans presque tous

les domaines.

C’est  Friedburo, vers 1904, qui semble avoir préparé les premiers glyptals .
(compression des mots glycérol et phtalique), résultant de ’action d’un polyalcool sur
un polyacide.

Vers 1930-1933, les Américains développérent les résines dites alkydes
(compression des mots alcool et acide), en introduisant les acides gras dans la

molécule pour lui donner souplesse et solubilité.
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Récemment on a copolymérisé les Polyesters avec les dérivées polymérisables
eux-mémes, comme les vinyliques, pour préparer des résines dites basse pression
polymérisables a basse température.

Les nouvelles résines allyliques, de vrais polyméres, ont ouverts un nouveau

champ d’application aux polyesters [42].

V-2.1. Définition de la résine:;

Les résines dites macromolécules synthétiques thermodurcissables [43], sont des
enchainements de molécules organiques élémentaires (appelées monoméres) pour

constituer un réseau tridimensionnel rigide (appelé polymeére).

Sous 1’action de la chaleur ou d’un catalyseur, des liaisons fortes de covalence 3o
développent - entre toutes les chaines du prépolymeére (initialement sous forme de
liquide en suspension dans un solvant) qui devient finalement un polymere réticulé d
rrois dimensions. La structure est désordonnée et amorphe, mais résistante, dure et

infusible.

V-2.2. Formation des résines: {42] - |44]
Les principales résines utilisées sont obtenues par deux sortes de réactions:

a)- La polyaddition:

A partir de deux monomeres de base, on peut avoir aprés amorgage, la réaction
d’addition sans perte de molécule. Le polymére obtenu est linéaire ou tridimensionnel
suivant la fonctionnalité des monoméres de base. L’exemple type de ce genre de

réaction est celui de la formation de 1a résine époxy.

b)- La polycondensation:

A partir de deux monoméres de base, il y a condensation avec perte d’un résidu,

tres généralement de 1’eau (parfois de I’ammoniaque ou des hydracides (HCIY),
Le polycondensat se présente alors sous forme dun réseau lindaire ou
widimensionnel, dans lequel le motif est répété quelques centaines de fois, La

macromolécule obtenue est relativement réduite.



N [

'

I

G N A T D G B I G N B

Chapitre V Composition des_matériaux

Ainst, la résine Polyester provient de ce genre de réaction. o P TR
I oy
RNt coowvT T
ey - in

_ ' \\ : T

V-2.3. Origine du Polyester: E \ N //f

R 2

Les esters résultent de la réaction d’un acide sur un alcool en présénce d’un
catalyseur déshydratant, comme H,80,. Les Polyesters sont des composés analogues
aux esters mais avec un poids moléculaire élevé, résultant de I’enchainement de

plusieurs molécules d’ester par quatre différentes maniéres [43]:

Ansi, Ia réaction de synthése du Polyester qu’on a utilisé s’écrit comme suit:

FONCTION + FONCTION RESINE POLYESTER (UP)
POLYACIDE - POLYOL - INSATURE
Glycol + Acide maléique — Polyester insaturé + eau
OP-O----COOH v HOf
’ :
A ‘ B o
A = Ester insaturé¢ (double liaison)
Fonction Fonction ’
Alcool Acide
Fonction
Ester

L’ester obtenu a encore une fonction alcool et une fonction acide, qui peuvent
réagir & nouveau sur le glycol et sur I'acide maléique. Par la suite, il s’allonge et

devient résine prépolymére polyester linéaire insaturée. Ce prépolymeére est conservé

-dans le styréne ou dans le méthacrylate de méthyle de maniére 4 obtenir une résine

liquide visqueuse préte a I’emploi.

Sous 'influence combinée du catalyseur et de Paccélératenr (ou de Ia chaleur
qui, dés 100°C, fait I’effet d’accélérateur), la vésine est le siege de gélification, puis d¢

polymérisation,
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Au cours de la gélification, les molécules de styréne se pontent entre elles. Ia
résine devient de plus en plus visqueuse, La réaction est exothermique et

s’accompagne d’un retrait.

V-2.4. Propriétés des Polyesters UP:

Sur le marché, les résines Polyesters se vendent sous des noms comnmerciaux a

savoir: Atlac, Bakélite BRS, Dilecto, Eskal, Fiberglas, Glastic, Laminac, résine Marco,

Paraplex, Plaskon,.etc...

Selon leur module d’élasticité, les résines sont classées en trois catégories:
souples, semi-rigides et rigides.

Pratiquement, on reconnait aux résines dures: une bonne résistance a la chaleur, a
Pabrasion, aux agents atmosphériques, et de remarquables propriétés diélectriques.

La résistance aux acides non oxydants est bonne 3 froid, méme a forte
concentration, elle est moins bonne pour les acides oxydants. La résistance aux bases

est mauvaise pour les fortes et moyennes concentrations. La résistance aux essences,

hydrocarbures aromatiques est bonne, mais mauvaise au chloroforme et aux cétones.

Le tableau suivant [42] résume les caractéristiques de quelques résines.

Résine Polymétha- Résine
Marco cgéilt]? lcé e Plaskon
Densité 4 25°C 121 119 2
Indice de réfraction a 25°C 1.50 1.49 2
Résistance a déchirure (hbar) 35-4 357 427
Reésistance a flexion (hbar) 10-11 9-12 . 98-12
| Résistance & compression (hbar) | 15 7-10 14 - 17
Coefficient de dilatation linéaire (.10°/°C) 8.7 8
Température maximum d’emploi (°C) ' 80 - 95 80 | 150
Coeflicient de transmission lumineuse 90 90
Absorption d’eau (%) 02-04 0.3
Retrait (%) 6-10 6-7

Tab. (V-1): Comparaison des résines transparentes coulées.
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Gréce a leurs propriétés, les Polyesters se pigmentent, se chargent, se colorent
sans difficulté. Ce sont les matértaux recommandés de remplissage et de coulée dans

-

I"industrie électrique et électronique.

V-3. Céramique:

Le tenne générique céramique, qui vient du mot grec keramos signifiant potier cu
poterie, recouvre en fait des domaines aussi variés que celui des céramiques
traditionnelles (réfractaires, Sanit'aires, tuiles et briques, etc...) ou des domaines
nouveaux et stratégiques [45], [46] tels que les céramiques dites nucléaires, les
céramiques & applications thermomécaniques ou les céramiques a applications

électroniques.

'V-3.1. Définition d’une céramique:

Une céramique est un matériau inorganique polycristaltin, préséntant une
microstructure complexe de grains et de joints de grains. Cette structure est définie lors
du cycle d’élaboration, qui transforme des matiéres premiéres le plus souvent
pulvérulentes en un matériau dense, idéalement exempt de pores, et dont les-propriétés

tiennent de celles de ses grains, mais aussi de son hétérogénéité.

- V-3.2. Classification des céramiques:
Dans la littérature on trouve deux classifications différentes des céramiques
diélectriques.
la premicre [47] divise les céramiques en deux classes suivant la valeur de leur
permittivité, on a alors:
- Les diélectriques de la classe I(dit HQ): ils ont une constante diélectrique jusqu’a

500. Cette classe inclut le bioxyde de fitane, le titanate de magnésium, le titanate de

calcium, et le titanate de strontium.

- Les diélectriques de la classe IT (dit HK): ils ont une constante diéle'clriquje de 500 a
10.000. Cette classe inclut les ferroélectriques dont le titanate de baryum est le plus

important.
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La deuxiéme classification [35] se base sur les propriétés des céramiques. On
trouve alors quatre classes:
- Les maltériaux dont la constante diélectrique est inféricur a 12: ils sont les plus
utilisés dans I’économie américaine.
- Les matériaux dont la constante diélectrique est supérieure a 120 ce sont les
matériaux de la casse HQ dans la classification précédente.
- Les maténaux ayant des propriétés ferroélectriques et piézoélectriques: qui

correspondent & la classe HK de la classification précédente.

- Les matériaux ayant des propriétés ferromagnétiques: cette classe inclut les ferrites.

V-3.3. Fabrication d’une céramique:

Pour mieux comprendre le processus de fabrication de nos céramiques (BaTiO;
et SrTi0O;), on présente ici les étapes suivies, qui sont généralement utilisées pour
) -

toutes les céramiques & haute permittivité [34], [45]:

Pesée—» Mélange —> Chamottage —> Broyage— Moulage —* Brilage du

hant — Frittage.

~ Le mélange: aprés pesée, les constituants sont intimement mélangés, d sec ou en

milieu humide.

- Le chamottage: le but de cette opération est multiple. Elle permet de décomposer les

hydroxydes, carbonates, nitrates, etc...Sans ce chamottage, les gaz de décomposition se
dégageraient pendant le frittage et pourraient ainsi agir défavorablement sur la

microstructure de la céramique.

- Le broyage: 1l permet d’obtenir des grains fins et peut s’effectuer en milieu sec ou
humide. 11 sert également  ajuster les surfaces spécifiques du matériau en minimisant

la porosité intergranulaire.

- Le moulage: il dépend de ’usinage désiré. 11 peut se réaliser & partir d’une barbotine

par coulage dans un moule, ou 4 partir de matériaux pulvérulents par pressage

isostatique, avec ou sans liant organique, dans un moule..

76



i i : )
' A e =

T M B

Chapitre V Composition des matériaux

- Le bDrijage du liant; les pi¢ces moulées sont maintenues dans un four i une

température durant un temps suffisant pour éliminer le liant.

- Le fnttage: il constitue la phase la plus importante de I’élaboration de la céramique,
Cette operation est utilisées pour optimiser une ou plusieurs propriéiés physiques bien

détermingées: résistance mécanique, constante diélectrique, perméabilité, ete...

V-3.4. Préparation des poudres de BaTiOj; et SrTiO;:

Les poudres de BaTiO3 et SrTi0; sont préparées [34], [46] en mélangeant en
proportions convenables (suivant la stoechiométrie désirée) et en broyant ensembles
par voic humide, du carbonate de baryum (carbonate de strontivm) et du rutile (T10,).

La poudre obtenue est calcinée a une température de Pordre de 1.100°C avec une

- vitesse de montée en température bien déterminée.

Pour une stoechiométrie (rapport BaO/TiO, ou SrO/Ti0O;) de un, on a les

formules de réaction suivantes:
BaC03 + TIOQ —— BEITIO3 + COg
SrC0O5; + Ti0, — . SITi10; + CO.,

Pour des stoechioméiries différentes de un (supérieures ou inférieures) on obtient
outre BaTiO; (S1TiO3) et CO; un exces de Ba,TiO, (Sr;Ti04), ou de dioxyde de titane
T10, respectivement. '

A partir de la poudre, on peut obtenir des céramiques (polycristallines) ou des
monocristaux suivant la procédure utilisée.

La préparation de la céramique se fait soit:

-

- A sec, en broyant la poudre eten la pressant. La pastille obtenue sera frittée a une

température bien déterminée et pendant un temps défini.

- Ou en TIair, en ajoutant 4 la poudre une phase liquide, le mélange sera broyé, séché,

avant d’étre pressé et fritté.

La préparation des monocristaux se fait par la méthode de flux. Les éléments

constitutifs du flux sont en partie les constituants de la poudre et les autres sont choisis
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=

de relle sorte qu’ils ne se substituent pas dans le réseau cristallin. Le fritta

contrdl¢ par des fours régulés automatiquement.

V-3.5. Propriétés des céramiques:

Les propriétés des céramiques tiennent autant de' leur nature que de la
technologie de mise en forme. Certains matériaux peu?ent e utilisés pour des
fonctions différentes pouvant étre contradictoires selon les ajouts qui leur ont é1é faits,
Le titanate de baryumn par exemple peut étre isolant et diélectrique pour ses

applications en tant que condensateur ou bien semi-conducteur pour ses applicalions

en tant que thermistance.

On peut trouver une large gamme de valeurs de permittivités pour les matériaux

céramiques, associées a des pertes faibles de I’ordre de 107 ou moins [45].

II' faut citer également la notion d’évolution avec le temps de la permittivité, qui
dépend directement de la microstructure du matériau, (nature exacte du matériau, taille
des grains, porosité, tensions internes, densité des défauts cristalling, ete..)). La

décroissance de la permittivité suit une loi logarithmique avec le temps [33], [45].
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VI-1. Introduction:

les propriétés et caractéristiques des matériaux utilisés, que nous avons
explicitées dans le chapitre précédent vont nous servir pour la préparation de nos

nouveaux matériaux composites, a savoir le Polyester-BaTiO; et le Polyester-SrT10;.

Les échantillons (matériaux hétérogénes solides) sont en fait, des mélanges de

deux matériaux dont I'un sert de matrice (Polyester liquide) et autre de charge

~ (poudre de BaTiO; ou SrTiO;). Cette charge est incluse en fractions volumiques de 0
Yo, 5 %, 10%,..jusqu’a 50 %. On n’a pas pu aller au dela de cette limite faute de

I'inhomogénéité du mélange.
g

Pour les élaborer, on a suivi deux méthodes différentes.
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Chapitre VI : Expeériumentations, Mesures et Résultats

VI1-2. Mesures 4 fréquence fixe:

VI-2.1. Préparation des échantillons:

Nos calculs ont été effectués en prenant en considération que le volume total qut
est la somme du volume de la matrice et celui de la charge, soit égale a un, enterme de

pourcentage: 100 %.

Pour ce faire; on a fixé le volume du Polyester liquide ef on a cherché celui de
BaTiO;y ét SrTiO; pour les différentes fractions volumiques. Le volume du Polyester
est mesuré par seringue. Le volume des poudres céramiques étant difficile & mesurer,
on a préfére travailler avec leurs masses qui sont déterminées  partir de leurs densités

"d" connues.

Si on désigne par V,, le volume de la matrice et V, le volume de la charge, on

aura.
Vi %+ V. %= 100 %

Les densités théoriques des poudres BaTiO; et SrTiO; sont: 6,08 et 4,81 (g/cm’

respectivement.

Par pycnométrie, on a obtenu pour SrTiO; une densité de 4.79 (g/em’). La
mesure a ¢te¢ difficile a cause de la perte d’une petite quantité de prains de la

céramique qui flottaient 4 la surface de I’eau dans le pycnométre.

-

La pesée des poudres a été faite avec une balance de quatre chiffies aprés la
virgules et ceci pour avoir une bonne précision dans les proportions du matériau
hétérogene.

Le mélangeage des matériaux se fait en D'air 4 la température ambiante. Le
polyester est accéléré a I’aide d’un accélérateur "Polyax Y3" & base de sels de cobalt
(octoat de cobalt). La réaction de polymérisation est amorcée par I’action d’un

catalyseur "Plyca X8". Le mélange est ensuite versé dans un moule ayant une forme

- rectangulaire. Aprés son durcissement qui dure quelques heures, I’échantillon est poli

pour avoir les dimensions du guide d’ondes (22,86 - 10,16) mm.Pour avoir une bonne
précision sur les mesures {48], [49], plusieurs épaisseurs sont préparées pour chaque

fraction volumique.
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VI1-2.2, Résultats et discussions:

La résolution de I’équation (II-22) citée dans le deuxi¢me chapitre, est faite a

PPaide d’un logiciel qu’on a développé au laboratoire [50], [51] en langage Pascal et

qui permet de déterminer &’ ete” jusqu’ala sixiéme détermination,on donne ici son

organigramimne:

[ Mise en marche du systeme ]

Introduction.de I’échauntillon
dans la cellule de mesure

Mesure de 6., myetm, )
(deux minimums du champ)

[ Mesure en court-circuit de )

ecc 3 ml}’ et m2, J
Détermination de Ay,
Aog =My -y =Mip° - my”

S

/“Introduction des paramétres )
e(:) ecc: Inl: 1111’, ?\'og et €
\_ a l’ord“i’nateur Y,

. ) )
Calcul de p et résolution de )
\__I’équation transcendante

(" Affichage de €° et £” pour A

cinq déterminations ) ,

"

.

Fig. (VI-1): Organigramme de la procédure de mesure de €’ et ¢

par la méthode de la ligne court-circuitée a fréquence fixe.
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Avant de faire des mesures sur nos échantillons, on a commencé par un

étalonnage du banc de mesure avec un matériau bien connu qui est le Téflon; les

résultats étaient en bon accord avec ceux de la bibliographie [23].

On donne.dans la figure (VI-1) Porganigramme de la procédure permettant la

mesure  des termes réel et imaginaire de la permittivité complexe en utilisant la

méthode de la ligne court-circuitée.

Le choix de la fréquence fixe F =9,455 GHz, s’est fait pour travailler avec le
minimum de dispersion [3].
Le calcul de ¢ nous permet de tracer ses vanations en fonction du taux de

charges incluses dans e Polyester comime ¢’est indiqué sur les figures (VI-2) e (VI-3):

0 5 10 15 e I 25 30 33

Fig. (VI-3): Variation de &' du composite Polyester-BaTiO,

en fonction de la fraction volumique de la charge, a F = 9,455GHz.
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Fig. (VI-3): Variation de €' du composite Polyester-S1TiO;
en fonction de la fraction volumique de la charge, a IF = 9,4SSGH7_.

On remarque 'augmentation des valeurs de ¢’ pour les deux composites en
fonctlon de la fraction volumique de 2,88 pour le Polyester pur jusqu’a 11,03 pour un’
taux de’ charge de 30 % de B¢1T1O3, et jusqu'a 18 pour un taux de charge de 50 % de

SrT10;. La forme de cette variation va étre discutée en la comparant a celles obtenues

par les lois de mélanges étudides.

Nous ne donnerons pas les résultats de g” car, ¢tant trés faibles elles sont atfectés

d’erreurs importantes.

VI-3. Mesures en large bande de fréquence:

VI-3.1. Préparation des échantillons:

N’ayant lpas pris en considération dans Ia premicre préparation le retrait du
Polyester durant [a polymérisation donc du matériau composite, le volume atiribué au
Polyester liquide n’était pas le bon en fait, puis'que le volume qui nous intéressait deart

celun du solide.
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Pour résoudre ce probléme, on a travaillé cette fois-ci avec les masses. On a fixé
celle du Polyester 4 10 g et on a cherché ensuite son volume  partir de sa densité

qu’on a mesurée par pycnoméirie, d’oil:

Vu=m/d

avecd=222g/em’etm=10g,

Pour la pesée des poudres céramiques, on a suivi la méme procédure déja citée,
en utilisant cette fois dans le mélangeage un vibreur et ceci pour évacuer Jes bulles
d’air introduites dans le mélange.

Le mélange est ensuite versé dans des moules cylindriques. Aprés durcissement,
I"échantillon est usiné pour avoir fa forme d’un cylindre creux de 3,04 mm de diamétre

interne et 7 mm de diamétre externe avec toujours, différentes épaisseurs allant de 2

mim & 7 mm pour chaque fraction volumique.

VI-3.2. Résultats et discussions:

La figure (VI-4) représente ’organigramme de la procédure utilisée pour la
détermination de la permittivité complexe des échantillons par P’analyseur de réseau et

ceci sur une bande de fréquences de 0,1 4 10 GHz.

.Nous donnons en annexe B le menu du logiciel gérant I’analyseur de réseau.
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A J
Mise en marche du
systéme 8510
y
, L Calibrage des 2 J

Y

untroduction de I’échantillon ] |

A

(Donner Pépaisseur de !’échanl‘il]on}

w

[ Donner le plan de référence | .

l

‘ [ Mesure de Sy (w), Sz1 (@) j

v
L Calcul de p ]

¥

& Calcul 'de t j

[ Calcuide g’ et g” ]

LAfﬁchage deeg ete” ]

A

Fig (VI-4): Organigramme de la procédure de calcul
- de g’ ete” par I"analyseur de réseau. '
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Nous représentons dans les figures suivantes les résultats obtenus par 'analyseur

de reseaun [52].

La variation des deux termes de la permittivité en fonction de la fréquence, du

Polyester pur est illustrée dans la figure (VI-5).

3.04

2.5 ' -

2.0

1.04 - ’ - -

0.5+ ' ’ o

) W a2 11 N5 'm
| N 100
F(100MHz)

Fig. (VI-5): Variations de €’ et ¢” en fonction de la fréquence,
du Polyester pur.
La figure montre des valeurs de ¢ et £” presque constantes. la variation est

comprise entre 3 et 2,78, ce qui est en bon accord avec la bibliographie [35].

Pour les deux matériaux Polyester-BaTiO; et Polyester-Sr1iO;, nous avons
superposé sur les graphes plusieurs valeurs de €’ (£”), correspondant aux différentes
perp grap p =SPQ

fractions volumiques, en fonction de la fréquence.
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c12d | —e—s0%
g
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8 A
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4 1
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0 :
0.1

F(GHz)

Fig. (V1-6): Variations de ¢' en fonction de la fréquence, du compdsite

Polyester-BaTiOs; pour différentes fractions volumiques'de BaliO;.

s —eh——— kA A4 4 AAAAAAAAMMIW% +
lg' §4 . '
' L — 0 —t—0-0 0 ¢ ioononomuw
4 —
L] X U E—E—-0-0 & N N0 XN N MR IR o
24 .
B O T T L3 T T T LR | T T T T ¥ L T
0.1 7 ] 10

F(GHz)

Fig, (VI-7): Variations de &' en fonction de la fréquence, du composite

Polyeéter-BaTiOa pour différentes fractions volumiques de BaTiOs.
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Fig. (VI-8): Variations de €' en fonction de la fréquence, du composite

Polyester-SrTiOs pour différentes fractions volumiques de SrTiO;.

On remarque d’une part, "augmentation de €7 en fonction du taux de charge (ce
qui a été vu dans les graphes précédents) et d’autre part des speetres presque plats., ce

qut explique la stabilité de ces matériaux dans cette gamune de {réquences.

Les variations de £” 4 Ja fréquénce F = 0,1 GHz sont |
- de 3 4 19,5 pour un taux de charge de 0 4 50 %, pour le composite Polyester-Bal10;.
- de 3 a 16 pour un taux de charge de 0 a 45 %, pour le composite Polyester-StTiO; |

Néanmoins quelques pics sont apparus pour quelques fractions volumiques. Un
&

exemple est donné dans la Figure (VI-Q).
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F(GHz)

Fig. (VI-9): Variations de &' et £"en fonction de la fréquence, du composite
Polyester-StTi0O; pdur une fraction volumique de la charge dé 43 %,

Ne connaissant aucune relaxation pour le Polyester et pour les céramiques
¢tudiées dans ces fréquences [31], [34] et [35], on s’est rendu compte que ce
phénomene représente des résonances diélectriques du matériau. |

En’ effet, selon I"épaisseur et fa nature de I’échantillon et la fréquence de mesure,
nous pouvons avoir des phénomeénces de diminution du coefficient de réflexion. Pour
les matériaux sans pertes, ces phénomenes ont lieu lorsque épaisseur de échuntillon

est un multiple de la demi-longueur d’onde a Uintéricur du matérian [25]

(VI-1)
ol k est un entier et A, est donnée par:

A (VI-2)

C
g—\/E_},LF

g ¢t p étant la permittivité et la perméabilité du matériau et F la fréquence de mesure.

39



s NS N TS NN

Chapitre Vi : ' Expérimentations, Mesures et Résultats

En remplagant A, par sa valeur dans (VI-1) on pourrait trouver la fréquence de la
résonance, 1'épaisseur de I’échantillon étant connue ainsi que €, p dans notre cas est
¢galed 1.

En prenant k = 1, on trouve:

F

¢
r2e\/§

On prend 'exemple de la figure (VI-9), ot d=7.05mmete= 16, on trouve.
F=532 GHz. Onremarque que F correspond exactement a la fréquence d’apparition

du pic, d’ol I’élimination de la possibilité d’une-relaxation.

Pour le tracé de €”, nous avons agrandi les échelles pour mieux voir ses

variations trés faibles,

| , ——r—r
1.2 —a— 10 %
T —a— 20 %
1.0+ —a— 30 %
1 e 0 %
0.8
g" 0.6
) vyyvr Vrrey
1. R A A
0.4,
4 t‘“‘:‘
0.2 b
s 0 gy
- e R T
00 T T T LI T T T T I il T LI T T L} T T I
0.1 1 10

F(GHz)

Fig. (VI-10): Variations de €" en fonction de la fréquence, du composite

Polyester-BaTiO; pour différentes fractions volumiques de BaTiO;.
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—a— 05 %)
—a— 15%

—h— 25% §
—y— 359
—y— S0% Y

Fig. (VI-11): Variations de " en fonction de la fréquence, du composite

Polyester-BaTiO; pour différentes fractions volumiques de BaTiOs.
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1
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Fig. (VI-12): Variations de €" en fonction de la fréquence, du éoinposi_t_e
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Las variations de & sont comprises entre 0.05 pour le Polyester pur et environ
0,65 pour un taux de charge de 50 % de BaTiOs et environ 0,25 po,ﬁr 45 % de taux de
SI‘T]‘O}

Des fluctuations apparaissent qui sont expliquées d’une part:
- par la relation existant entre &” et &” exprimée par la loi de Kronig-Kramer [31] qui
mtrodutt qu’une variation de g’ en fonction de la fréquence est accompagnée d une
vartation de €7 aussi petite soit elle.

- et d’autre part par les erreurs de mesure qui sont comparables aux valeurs trés faibles

de €7 [23]

VI-4. Confrontation avec les lois de mélanges:
Pour voir ’évolution de la permittivité en fonction de la charge incluse, nous

avons tracé ses variations a partir des différentes lois de mélanges étudiées.

Loi de Lichtenecker:

D’abord on a commencé par la loi de Lichtenecker. On donne ici les résultats

obtenus pour diftérentes fréquences.

Les fluctuations apparues au dela de 8 GHz ne nous ont pas permis de comparer
les valeurs obtenues par le banc de mesure a fréquence fixe avec celles de Ianalyseur

de réseau.
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Fig.(V1-13): Variation de €' et Ln (¢') du composite Polyester- BaTiO;

en fonction de la fraction volumique de la charge, aF =1 GHz.
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Fig.(VI-14): Variation de £" et Ln (") du composite Polyester-BaTiO,

en fonction de la fraction volumique de la charge, 4 F = 1 GHy.
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Fig (VI-15): Variation de ¢' et Ln (€") du composite Polyester-SrTiO_g

en fonction de la fraction volumique de la charge, & F = 1 GHz. "
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Fig.(V1-16): Variation de " et Ln (¢") du composite Polyester-SiTiO,

en fonction de la fraction volumique de la charge, 4 F= 1 GHz.

94



™

il G NE N (e

.

* Chapitre VI

Expérimentations, dMesures ot Résultats

20 T T | LA I B S R T T 6.0

] ‘ |55

i I A bn(¢) h

' . 5.0
15 4 .

] --"Jas
14 Pt Ja4o
12 e J3s
10 - W - 43¢

| / / 4 2.5

8 /‘
i £ -1 2.0
64 = 15
o e
4 ¥ - - 1.0
o | 4

'l _

2 3 ] 0.5
I 1 T T T ¥ T T T 1 4 | 4 T T OO
10 20 0 40 50 60 70 80 g0 100

V(%)

Fig.(VI-17): Variation de €' ¢t Ln (¢') du composite Polyrster-BaTiO;

en_fonction de la fraction volumique de la charge, a F = 8§ GHz.
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Fig.(VI-18): Variation de " et Ln (") du composite Polyester-BaThO;

en fonction de la fraction volumique de la charge, 4 F =8 GHz.
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Fig (VI-19): Variation de €' et Ln (") du composite Polyester-SrTiOs

en fonction de la fraction volumique dela chrage,  F = 9.455 GHz,

D’aprés les graphes on remarque clairement que ces variations suivent une loi
logarithmique, ce qui permet d’extrapoler les droites (I’extrapolation est représentée
par des lignes coupées) pouf déterminer les deux termes de la permittivité des .
céramiques pures: BaTiO; et SrTiO; qui n’ont pas une valeur normalisée dans la
bibliographie.

On rappeile que deux céramiques avec la méme composition peuvent avoir des
permittivités différentes dues aux conditions de préparation différentes ( différentes

compacités), donc la comparaison se fait au niveau de ’ordre de grandeur seulement.

Les extrapolations nous ont permis d’obtenir les valeurs indiquées dans le tableau

ci-dessous:

g’ £ . F (Gllz)
BaTiO; 162,38 - 151,411 5,3655 - 8,49 0,1-8
SrTi0; 115,584 - 114,17 1,33 - 1,6989 0,1-5

Tab. (VI-1): Valeurs expérimentales de ”¢et €” obtenues par extrapolation.
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o " F (GHz)
Von Hippel [35] 600 - 150 3-10
Aviles Castro [53] 715- 77,6 1-9,55
Mouhsen [31] 1050- 650 0.1-3

Tab. (VI-2): Valeurs de ¢ du BdTiOg données par la bibliographie.

g’ F (GHz)
Von Hippel |35] 232 - 230 0,1-10
Aviles Castro 53] 307 - 189 0,1 - 4,82

Tab. (VI-3): Valewrs de € du SrTiO; données par la bibliographie.

En comparant nos résultats avec ceux indiqués dans les tableaux ci-dessus, on
peut dire que:

- pour les valeurs de StTiO;: elles appartiennent a ’ordre de grandeur donné avee une

légere diminution,

- pour celles’ de BaTiOs: qui appartiennent toujours & 'ordre de grandeur, mais
présentent de faible valeurs. Ceci est expliqué par la présence de I’air dans les
¢chantillons  qui fait baisser la permittivité d’une part, et d’autre part il se peut que ces

valeurs soient celles de ¢’

En fait, Ia comparaison ne peut se faire qu’en connaissant les caractéristiques de
la céramiques, a savoir, la pureté, la taille des grains, etc...Une étude faite sur des
ceramiques magnétiques [54], montre une variation nette de 1a constante diélectrique

pour différents diamétres de grains. L’effet de la taille des grains sur les céramiques

- BaTiO3SrTiOs est aussi remarqué par d’autres auteurs [55].

Loi de Bottreau:

La loi de Lichtenccker n’étant qu’un cas particulier de la loi de Dottrean, les

résultats devraient done vérifier cette loi.
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Effectivement, en appliquant la relation (FV-22) et sans méme passer par fe tracd
des graphes, nous pouvons calculer la permittivité des céramiques pures, connaissant

par ailleurs la valeur de ¢; correspondant au point d’inflexion.

Le point dinflexion est & 30 % du taux de charge, ce qui a ét¢é aussi donné par

d’autres auteurs pour ce genre de céramiques [38].
la permittivité de I"inclusion sera donc égale a:
— 2
£y~ (Ei) /81

la relation s’applique aussi bien pour £” que €.

Le tableau suivant résume les valeurs obtenues par cette loi:

’ T e I (GHz)

€
BaTiO; 169,32 - 154,27 | 5,4366 - 9,3316 0,1-8
SrTiO; 125,77 - 112,805 1,336 - 2,13 O,1-3

Tab. (VI-4). Valewrs de &’ et £” obtenues a partir de la loi de Bottreau.

Les valeurs obtenues par les deux lois sont presque similaires avec une

supériorité 1égeére pour celles de la deuxiéme loi.

Les autres lois de mélange:

Le calcul de la permittivité des mélanges pour les autres lois repose sur la

connaissance des permittivités des coustituants de ce mélange. Or, comme nous avons

déja introduit que la normalisation des mesures ne s’étend pas encore aux mesures de

la permittivité, nous nous sommes basés sur les valeurs de nos mesures extrapolées.

Les figures suivantes englobent les résultats:
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Chapitre VI Expérimentations, Mesures ot Résultars

On remarque sur les graphes (VI-21) a (V1-24), que jusqu’a 10 % des fractions
volumiques des céramiques incluses, toutes les lois semblent donner les méme valeurs,
Au dela, seule la loi de Bruggmann- Hanai reste représentative 4 la limite Jusqu’a 30 %

du taux de charge de SrTiOs, et 40 % du taux de charge de BaTiQ;,

VI-5. Etude des relaxations:

Les graphes obtenus ne laissent -pas paraitre des diminutions de £ accompagnées
de pics pour €7, autrement dit des relaxations. Pour vérifier nos constatations, on a
tracé les diagrammes d’Argand pour les deux matériaux a différentes fractions
volumiques, nous n’avons pu voir aucune relaxation. Ce qui ne contredit pas les |
auteurs [31], [35), [53], et [56]-[58] qui ont trouvé que le Titanate de Baryum
présentait une relaxation autour de 300 MHz, et le Titanate de Strontium aux environs |

de 500 MHz, mais peut s’expliquer comme suit: *

1) Les valeurs de €”, tiés petites, sont comparables aux erreurs de mesure ce qui

ne leur donne pas une bonne précision.

2) Les faibles taux de BaTiO; ou SrTiO; dans le Polyester, ce qui veut dire qué

son comportement reste dominant,

3) Lamauvaise qualité de la céramique (du mélange) due i la préparation, qui se
traduit par une diminution ou suppression des corrélations enfre les octaédres
d’oxygene, ce quia pour effet de supprimer les relaxations aux fréquences citées [53].
Les corrélations pourraient aussi-&tre génées par la présence du polyester dans le

matériau composite,
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CONCLUSION

L’industrie moderne; mécanique, chimique, électrique, é]ectrohique, nucléaire ou
spatiale, a un besoin constamment renouvelé de matériaux de caractéristiques bien
particuliéres: réfractaires, conducteurs, semi-conducteurs, diélectriques,
piézoélectriques et optoélectriques, résistant & la corrosion chimidue, a ’abrasion

mecanique, etc...

Dans notre travail, nous avons étudié¢ le comportement diélectrique des matériaux

composites  (Polyester-BaTiO; et - Polyester-SrTiO3).  Aprés  avoir effe‘qtué la
4

caractérisation du Polyester pur, nous y avons incorporé les différentes céramiques

citées pour faire une étude systématique en fonction de la fiéquence et du pourccnthge

en volume des constituants.

les courbes obtenues, nous montrent la stabilité en fréquence de la résine qui
présente de bonnes propriétés di¢lectriques [59], {60] et un accroissement régulier des
deux termes de la permittivité (& et £”) avec la concentration en inclusions. Nous
avons ensuite exploite les lois de mélanges étudiées pour interpréter nos résultats, nous
avons trouve que la loi de Bottreau et celle de Lichtenecker, qui n’est en fait qu’un cas

particulier de la premiére loi citée, permettent de rendre compte des variations

expérimentales des deux termes réels et imaginaires de la permittivité et ceci sur toute

la gamme de fréquences utilisée. La loi de Bruggemann-Hanai s’accorde avec les

résultats expérimentaux pour un faible taux d’inclusions.

Les permittivités déduites des céramiques pures semblent Iégérement inféricures

“a P'ordre de grandeur donné par la bibliograﬁhie [31], [33], [48]. Nous avons attribué
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certe duninution a la présence de bulles d’air au sein de I’¢chantillon et qui persistent
] .

surtout pour les fractions volumiques élevées [38] ol la quantité de résine n’est plus

suffisante pour remplir les interstices entre les grains.

Les variations de la permittivité en fonction de la fréquence pour toutes les
fracuions  volumiques, donnent des spectres presque plats et ol la relaxation n apparait
pas, ce qui a été remarqué aussi par [53] pour certains échantillons a cause de leur

inhomogénéité.

Pour une caractérisation meilleure et plus spécifique nous recommandons,de
donner plus de soin & la méthode de préparation des échantillons 4 savoir travailler
sous vide pour ¢liminer les micro-bulles d’air et avoir ainsi un matériau binaire et non
ternaire et adapter des nouvelles techniques  physiques et chimiques [61], [62] pour

augmenter la compacité de la céramique.

En fait dans une céramique, on peut trouver une phase vitreuse (polycristalline)
¢t une phase cristalline [4‘7]. I serait donc indispensable de connaitre la microstructure
du composant par diffraction de rayons X, ce qui permet de déterminer les axes
cristallins de fagon a ce que soient connues les directions relatives de contraintes
appliquéés (champ électrique, force, efc...), surtout pour le Titanate de Baryum et de

Strontium qui présentent une anisotropie, pour pouvoir enfin interpréter les résultats.

Une ¢tude en fonction de la température appliquée au matériau serait bénétique.
mais nécessiterait des moyens spécifiques pour empécher la diffusion de la chaleur
dans la cellule de mesure et ainsi perturber les champs clectromagnétiques,

Sur le plan instrumental, nous envisageons d’abord de refaire les mesures et
d’augmenter la résolution jusqu’a 801 points pour mieux visualiser les points suspects
en apportant plus de soin a la finition des dimensions de I’échantillon et & son
positionnement dans la cellule de mesure. L utilisation d’autres méthodes telle que la

cavité résonante permet de donner plus de précision sur ces points.
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DETERMINATION DE LA PERMITTIVITE COMPLEXE DU
POLYESTER CHARGE PAR LE TITANATLE DE BARYUM OU
TITANATE DE STRONTIUM EN HYPERFREQUENCES.

A, MERZOQUKI, D. HAMZAQUI N. BOUZIT, M. A YESSAD et A. M. BOTTREAU*.
Institut d'Electronique Université FIERHAT ABBES SETIIF 19000.
*Laboratoire PIOM, Universite de BORDEAUX I, FRANCE.

La montée en fréquences des dispositifs passifs et actifs congus en particulier pour les
iélécommunications, les systémes de détection et de guidage civils et mulitaires ainsi que
I'industrie spatiale, nécessite une perpétuelle recherche dans le domaine de caractérisation des
matériaux et ceci sur une large gamme de [réquences s'étalant du statique & l'infrarouge. Les
caracténstiques ferroélectriques des céramiques de type pérovskite leur donnent une grande
vanéte d'utilisation dans I'Electronique [1] (résonateurs, filtres interférentiels, absorbants micro
ondes, antennes, ...). Ceci nous a mené a étudier I'évolution de la permittivité complexe
(e* = g - Jg") des composites polyméres chargés par le Titanate de Baryum (BaTiO;) et le
Titanate de Strontium (SrTi0s).

Les échantillons & caractériser (matériaux hétérogénes solides) sont des mélanges dc
deux matériaux dont lun sert de matrice (polyester liquide) et l'autre de charge (poudres de
BaTiO; ou SrTi0;). La charge est’incluse en fractions volumiques de 0 4 50 % par rapport a la
matrice (ne pouvant aller au dela de cette limite car le mélange deviendrait non homogéne). La
réaction se fait a la température ambiante. Les échantillons obtenus de différentes épaisseurs e,
ont la forme de la cellule de mesure (parallélépipédique et torique).

Nous avons effectué nos mesures de la permittivité complexe sur deux dispositifs [2]:

- Un banc de mesure a fréquence fixe F = 9,455 GHz (a Sétif).

- Un analyseur de réseaux HP8510B qu'on a exploité dans la gamme de fréquences de 0,1 4 10
GHz (a Bordeaux).

- A fréquence fixe F = 9,455 GHz, nous avons tracé pour chaque épaisseur e, les variations de
la  permittivité complexe en fonction de la fraction volumique V%. On remarque
laugmentation de €' et g" en fonction du taux de charge. A titre d’exemple, : €' varie de 2,94
pour le polyester pur a 18,27 pour un taux de charge de 50 % de SrTiO; alors que € varie de
0,06 a 0,6 pour les mémes proportions.

- En large bande de fréquences (0,1 a 10 GHz), nous avons représenté pour chaque fraction
volumique et pour chaque épaisseur, les variations de la partie réelle &' et imaginaire € de ia
permittivité  complexe. Les courbes de ¢ en fonction de la fréquence représentent des speclres
plats sans relaxation, ce qui explique la bonne stabilité de ce genre de céramiques. On donne
par exemple pour un taux de charge de 25 % de BaTiO; et une €paisscur de 5,24 mm, g ¢st
autours de 8. Pour 30 % de SrTiO; et une épaisseur de 1,15 mm, €' est autours de 10.

Néanmoins quelques fluctuations apparaissent dans les graphes de €" et ceci se traduit par leurs
faibles valeurs d’ou l'mportance des erreurs de mesures. Les résultats obtenus semblent
vérifier les lois de mélanges de Lichtenecker et de Bottreau [3], et permettent la détermination
de la permittivité complexe de BaTiO; et SrTiQ; purs par extrapolation (112,16 pour BaTiO;
et 107,77 pour SrTiO; a F= 0,8414 GHz en utilisant la loi de Lichtenecker), ceci nous
permettra d'intervenir sur la proportionnalité¢ des fractions volumiques pour générer un
matériau diélectrique & caractéristiques diélectriques prédéterminées.
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ANNEXE A

Les opérateurs de Divergence, Rotationnel, Gradient et Laplaéien

Coordonnées cartésiennes:
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