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REVUE DE PHYSIQUE APPLIQUEE

LES METHODES DE MESURES DE RESISTIVITES VOLUMIQUES

ET SUPERFICIELLES EN COURANT ALTERNATIF

F. EHRBURGER-DOLLE

Centre de Recherches sur la Physico-Chimie des Surfaces Solides
CNRS, 24, avenue du Président-Kennedy, 68-Mulhouse

(Regu le 30 septembre 1971, révisé le 12 janvier 1972)

Résumé. — Dans cette étude bibliographique, I’auteur s’est proposé d’examiner les différentes
méthodes de mesure de résistivité en courant alternatif. On a ainsi passé en revue les mesures par
courants de Foucault et les mesures en hyperfréquences. Les premiéres sont généralement utilisées
pour étudier la résistivité volumique d’un échantillon et présentent I’avantage sur les mesures en
courant continu de ne nécessiter aucun contact électrique ; au contraire, en hyperfréquence, seule

.....

Abstract. — In this bibliography review, the author has examined the different methods availa-
ble to resistivity measurements with alternative current. Both the eddy-current methods and the UHF
methods are reviewed. The former are generally used to study the bulk resistivity with the advantage
of a direct current requiring no electrical contact. The UHF methods on the other hand, permit
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one to obtain only the surface resistivity.

Introduction. — Nous avons entrepris ce travail
bibliographique dans un double but: d’une part,
pour faciliter le choix d’une méthode de mesure de
conductivité de surface d’un échantillon conducteur
massique ou a I’état divisé, d’autre part, pour essayer
d’en déduire une méthode de mesure de conductivité
de poudre faiblement conductrice. Dans ce deuxiéme
cas plus particuliérement, I'intérét d’une mesure par
courants induits réside dans le fait qu’elle ne nécessite
aucun contact électrique qui fausse souvent Pinter-
prétation des résultats.

Les courants de haute fréquence induits dans des
échantillons bons conducteurs sont confinés au
voisinage de la surface par suite de I’effet de peau de
sorte que les propriétés électriques déduites de ces
mesures sont spécifiques de la zone superficielle et
peuvent varier par suite de différentes modifications
physiques ou chimiques de la surface (influence du
polissage, oxydation, adsorption de gaz, irradia-
tion, etc...).

Cette étude est essentiellement constituée de deux
parties : dans une premiére partie, nous analyserons
les différentes méthodes de mesure de résistivité par
courants de Foucault et dans une deuxiéme partie,
nous envisagerons I’application possible des hyper-
fréquences a 1’étude des propriétés électriques super-
ficielles.

1. Rappels théoriques. — 1.1 EQUATIONS GENERA-
LES. — La propagation des ondes électromagnétiques
(caractérisées par I’ensemble des 4 vecteurs E, D,
B, H) dans le vide ou dans un milieu de perméabilité p,
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de conductivité o, de permittivité e, est régie par les
équations de Maxwell [1]

B
rotE = — 5 1)
oD

rotH=J + ¥ 2
divD = p A3)
divB =0 @

et, dans un milieu isotrope :
D =¢E Q)
B = uH (6)

la loi d’Ohm s’écrit :

J =oE @)

et en I’absence de sources (p = 0) : divD = 0.
Ces 7 équations peuvent se contracter en :

JH

rotE = — P ®)
rotH=aE+s%—]f C))
diveE =0 (10)
divpyH = 0. (11)

Dans le cas particulier d’'un champ électromagné-
tique fonction périodique du temps, les champs élec-
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triques et magnétiques peuvent se mettre sous la
forme suivante :

E(x, y, z, 1) = §(x, y, z) &/**

, 12
H(x, y, z, t) = ¥(x, y, z) /" . (12

Les opérateurs de dérivation par rapport au temps
sont alors remplacés par jw et les équations de Mawxell
s’écrivent :

roté§ = — joude (13)
rot & = (o + jwe)é (14)
divude =0 (15)
dive6 =0 (16)

ou sous la forme générale de ’équation de propagation
des ondes :

A& — 2§ =0
AJe — y2 3 =0

(17)
(18)

avece |

y == 0? pe + jops = o + jB.

La valeur de y peut étre obtenue dans les cas parti-
culiers :

— isolant parfait
(6=0) a=0 y=j=+v—- o pe
— conducteur parfait

- R wuo
y = jouo = (1 +)) \/ =22

cest-a-dire [a | = || = N nuof (ou festla fréquence).

1.2 DEFINITION DE LA PROFONDEUR DE PENETRATION.,
— Si on choisit ’axe Oz comme axe de propagation de
I’onde, les champs électriques et magnétiques varient
en exp(jwt) — yz). L’atténuation de I’onde est donnée
par le facteur e™* et par définition, la profondeur de
pénétration nominale J est la valeur de z pour laquelle
les champs électrique et magnétique sont atténués
dans un rapport 1/e :
d’ou

5=1.
o

Dans le cas d’un conducteur parfait (¢ > ew) la
profondeur de pénétration est donnée par la relation
suivante :

_ 1
Japef

Par conséquent, en haute fréquence, seule une
faible épaisseur d’un matériau conducteur est par-
courue par le courant. Dans le cuivre par exemple,
la profondeur de pénétration est de 60 p 4 1 MHz
et de 0,6 p a 10 GHz; elle dépend également de la
température par Dintermédiaire de o. Cependant

0

(19)

Paction combinée des variables de fréquence et
température n’entraine pas une diminution indéfinie
de la profondeur de pénétration.

Lorsqu’elle devient égale ou inférieure au libre
parcours moyen des électrons du métal, la loi d’Ohm
J = oF n’est plus valable, § diminue beaucoup plus
lentement. Ceci constitue 1’effet de peau anormal
étudié principalement par London [2], Pippard [3];
une théorie plus compléte a été faite par Reuter et
Sondheimer [4].

1.2 DEFINITION DE L’IMPEDANCE DE SURFACE D’UN
METAL. — Par suite de la conductivité finie du métal,
les courants induits par le champ magnétique existant
a la surface créent un faible champ électrique. L’im-
pédance de surface représentera, par définition, le
rapport entre l'intensité de ce champ électrique et
celle du champ magnétique. En supposant, comme
précédemment, la surface métallique placée dans un
plan xOy et en admettant que les champs et les cou-
rants disparaissent quand z tend vers I'infini, 'appli-
cation du théoréme de Stokes le long d’un contour
paraliéle 4 H, entre les valeurs z = 0 et z infini,
conduit a I’expression

J Jdz = H, (20)
ou H, est le champ magnétique a la surface. Dans
cette expression, on a négligé le courant de dépla-
cement. L’impédance de surface Z = R, + jX,, est
alors d’aprés la définition précédente :

E, _E

J.sz Ho

L’expression de Z est obtenue en calculant E,
et H,. Ainsi la résistance de surface est donnée par
I’expression :

Z =

@1

22

2. Mesures de conductivité par courants de Foucault.
— 2.1 PRINCIPE DES DIFFERENTES METHODES. —
Un échantillon conducteur, soumis a un champ
électromagnétique variable, est le siége de courants
induits tendant & s’opposer a la variation de flux.
Cet effet, 1ié directement a la résistivité de ’échantillon,
peut étre mesuré de différentes fagons. Nous distin-
guerons essentiellement deux catégories de mesures :

— les mesures faites en régime permanent, consis-
tant & mesurer ’auto-inductance d’une bobine ou a
mesurer 'inductance mutuelle de deux bobines entou-
rant DPéchantillon, méthodes que nous appellerons,
dans la suite de I’exposé, méthodes statiques.

— les mesures faites en régime transitoire, que nous
qualifierons de méthodes dynamiques, consistant a
mesurer soit I’amortissement des courants de Foucault
dans I’échantillon aprés une brusque variation du
champ magnétique extérieur, soit I’amortissement
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du mouvement de I’échantillon dans un champ
magnétique constant.

2.2 METHODES STATIQUES (REFERENCES [5] A [15]). —
Rorschach et Herlin [5] d’une part, van der Berg et
van den Marel [6] d’autre part, semblent avoir été
les premiers a faire des mesures de résistivité en étu-
diant la variation de l'inductance mutuelle de deux
bobines. Ces derniers [6], pour réaliser I’équilibre du
pont de mesure, ont compensé la perte de flux dans
les bobines coaxiales, dues a la présence de I’échantil-
lon, par le changement du nombre de spires d’une des
bobines, le nombre de tours étant proportionnel a
\/p/f, ol p est la résistivité et f la fréquence.

Ces auteurs insistent cependant sur le fait que la
valeur de p ainsi déterminée est, par suite du confi-
nement des courants au voisinage de la surface de
I’échantillon, généralement supérieure a la résistivité
massique, a cause des défauts ou des contaminants
superficiels.

Zimmerman [7] par contre a mesuré la variation de
I’inductance et de la résistance d’une bobine entourant
un échantillon cylindrique de cuivre et d’un alliage
Cu-Mn, par un pont de mesure. La tension alternative
est délivrée par un oscillateur de fréquence variant
entre 7 Hz et 200 Hz. L’ensemble bobine-échantillon
est placé dans I’hélium liquide. Les auteurs ont tracé
la courbe de variation de la résistivité entre 4,2 °K
et 1 °K. La valeur de la résistivité a partir des mesures
de I'inductance et de la résistance est obtenue de la
fagon suivante :

Soient L, et R,, L et R les inductances et résistances
de la bobine seule et de ’ensemble bobine-échantillon
respectivement ; on peut écrire

L=Ly+L e R=Ry+ R .
Les contributions L’ et R’ dues a la présence de

I’échantillon peuvent étre calculées pour des formes
simples, cylindriques ou sphériques.

— Echantillon cylindrique :

R 2 My(®) . _ 3=

KoLy = x My ™" [01(") P00 =7 ]

L 2 M) 3n
oLy = x Mo ["‘(") 0= 4] o

— Echantillon sphérique ou sphéroidal (axe paral-
léle au champ)
kR _°6 [1 Y M]
oL, y* 2 2chy —cosy
r 3shy —siny {

K =
wL, ychy—cosy

Dans ces expressions :
¥ = 2x* = 2 wop, a®
a rayon de I’échantillon
o conductivité
Uo 471077 H/m.

My(x), Oy(x), M(x), 0:(x) sont les composantes
polaires des fonctions de Bessel Jo(j3/? x) et J;(j3/? x).

K est un facteur assez difficile a évaluer qui, dans
le cas du cylindre infini, est approximativement égal
au rapport des sections droites de la bobine et de
I’échantillon et qui, dans le cas de la sphére peut
étre défini par la quantité 4%/2 @, si on remplace
dans les relations (25) et (26) L, par la valeur de
Pinductance par unité de longueur (4 étant le
rayon de la bobine).

Une expérience semblable est décrite dans I’article
de E. W. et H. H. Johnson [8] dont le but est cependant
différent : il s’agit de mesurer la variation de la résis-
tivité en fonction de la distance a la surface. L’échan-
tillon cylindrique de cuivre est placé dans une bobine
(Fig. 1), dont la variation d’inductance est mesurée

X l "

000000000000000000

e 1] Eb

oooooooo\ifoooooooo
bobine échantillon

Fic. 1. — Coupe montrant la disposition de I’échantillon dans
la bobine dans le cas de ’expérience décrite par Johnson [8].

dans un pont de Owen [9]. A température ambiante,
la profondeur de pénétration aux fréquences consi-
dérées (100 Hz a 100 kHz) est encore importante,
c’est pourquoi les mesures sont faites a la température
de I'azote liquide. Le flux magnétique ¢ a l'intérieur
de I’échantillon est déterminé par I’équation diffé-
rentielle suivante :

d?e

dx?

@7

dans cette expression :

@ x = r/a, variable réduite caractérisant la position
d’un point de I’échantillon par rapport
a I’axe du cylindre de rayon a.

p 10 p
_ px
og(x)———po

po étant la résistivité nominale.

Les solutions de I’équation différentielle ont été
obtenues pour un certain nombre de fonctions g(x)
dont les paramétres ont été déterminés par des calculs
de statistique effectués par un ordinateur de fagon
4 obtenir le meilleur lissage des courbes expérimen-
tales.

Cet exemple constitue I'un des seuls mettant en
évidence par la méthode des courants de Foucault
les différentes valeurs de la conductivité entre une
profondeur de métal comprise entre 300p et 3 p

(Fig. 2).
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(en pf-cm)

résistivite

300 100 30 .10 3
profondeur de pénétration (en}.:)

FiG. 2. — Variation de la résistivité d’un échantillon de cuivre
en fonction de la profondeur de pénétration [8].

Enfin, ce type de méthode a également été utilisé
pour mesurer la résistivité résiduelle de matériaux
supra-conducteurs, par Burger et Deutscher [10], [11],
puis Lauriat et Perio [12] utilisant le méme appa-
reillage (Fig. 3) :

00000000000000000000

I bobinages

V0 000) [sasasin) recepteurs
0ooo00000000O0OOOOOOOO bobinage

excitateur

FiG. 3. — Coupe montrant la disposition de I’échantillon dans
la bobine dans le cas de deux bobinages récepteurs montés
en opposition [10], [11].

Le champ alternatif H = H, e¢’** est produit par
une premiére bobine, a lintérieur de laquelle se
trouvent deux bobinages récepteurs montés en oppo-
sition. En I’absence d’échantillon, ces bobines sont
compensées de sorte que la tension mesurée aux
bornes des bobines réceptrices est nulle. Ce dispositif
permet de mesurer avec une bonne approximation
des résistivités comprises entre 15 x 107° Q.cm
et 1078 Q.cm. Ce domaine pourrait étre étendu vers
des résistivités plus élevées griace a une meilleure
compensation des bobines.

Ces différentes techniques « statiques » permettent
donc de mesurer des résistivités sans qu’aucun contact
électrique ne soit nécessaire, ce qui est particuliérement
intéressant pour des échantillons corrosifs ou des
échantillons de trés haute pureté pour lesquels une
soudure de contact fausserait les résultats.

Cependant, grace a leffet de peau, ces méthodes
permettent, dans certaines conditions de température
et de fréquence, de mesurer la conductivité de surface
et de mettre en évidence l'influence du mode de
préparation et de I’état de surface sur la conductivité.

2.3 METHODES DYNAMIQUES. — On a appelé les
méthodes décrites dans ce paragraphe « dynamiques »

car elles consistent a étudier des phénomeénes transi-
toires tels ’amortissement des courants induits dans
P’échantillon lorsque le champ inducteur varie brus-
quement ou I’amortissement du mouvement de
I’échantillon dans un champ magnétique. Dans les
deux cas, il est relativement aisé de calculer la résis-
tivité en fonction des grandeurs mesurées, s’il s’agit
d’échantillons de forme simple, cylindrique ou sphé-
rique.

La valeur de la profondeur de pénétration est
alors définie a partir de la vitesse de la variation du
flux, déterminée soit par le temps de montée de I'im-
pulsion, soit par I’amortissement du mouvement de
I’échantillon dans le champ magnétique. Il faut noter
que si dans la mesure de ’amortissement des courants
induits, la fréquence correspondante au temps de
montée peut atteindre 1 MHz, dans le second cas,
cette fréquence est plus faible et la résistivité mesurée
est pratiquement la résistivité de volume.

2.3.1 Mesure de la décroissance des courants de
Foucault (réf. [16] a [24]). — Un premier exemple de
mesure de résistivité a partir de la mesure de la
constante de temps de décroissance des courants de
Foucault est celui de expérience de Baird et Boyle [17]:
Péchantillon a la forme d’une spire de cuivre de
4 cm de diamétre et de 0,2 cm d’épaisseur. Le champ
inducteur est produit par une bobine parcourue par
un courant pulsé. Le temps de relaxation des courants
induits dans la spire est mesuré a I’oscilloscope.
Cette méthode cependant exige une forme d’échantil-
lon particuliére et ne donne qu’une valeur moyenne
de la résistivité.

Une méthode plus générale a été décrite par Bean,
de Blois et Nesbitt [18]. L’échantillon est placé dans
une bobine inductrice (Fig. 4) a laquelle on applique

—o0

000000000

[OOOOOOO

FiG. 4. — Schéma du dispositif permettant la mesure du temps
de décroissance des courants de Foucault lorsque le champ
magnétique varie [18].

une impulsion de courant rectangulaire. Un bobinage
récepteur de méme axe permet de mesurer la tension
induite, directement relevée en fonction du temps
sur ’écran d’un oscilloscope. Une valeur approchée
de la fonction V(¢) a été calculée pour un échantillon
cylindrique :

V(t) — 10 NpH, exp [— ;%] (28)

avec

2,7 uR*107°
TR = _—p—
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et pour un échantillon parallélépipédique :

2 2

160 i\l' p H, a~+b
ab

exp [— i] 29)

Tab

V(i) -

avec
_ 1,27 pa® b*107° .
p(a® + b?)

Tab

Dans ces expressions :

N  nombre de tours de la bobine réceptrice,

p résistivité de 1’échantillon en Q.cm,

H, champ magnétique maximum,

R rayon du cylindre, en cm,

dimensions transversales du barreau parallélé-
pipédique en cm.

Cette méthode est appliquée a 1’étude de la résisti-
vité & 4,2 °K d’un échantillon cylindrique de tantale
en fonction du degré de purification du métal.

Mordike et coll. [20], [21] ont utilis¢ pour leur
part une méthode basée sur la mesure du rapport du
temps de décroissance des courants de Foucault a
deux températures différentes, dans des métaux de
haute pureté. Cette méthode est ainsi indépendante de
la géométrie de 1’échantillon mais ne donne que des
indications sur les impuretés contenues dans le métal.

Cependant, Le Page et coll. [22], analysant ces
méthodes de mesures de décroissance des courants de
Foucault, en soulignent les difficultés et les erreurs
que peut entrainer une mauvaise interprétation des
résultats. Il s’agit tout particuliérement de bien déter-
miner les constantes de temps du circuit de mesure
avant de pouvoir affirmer que les valeurs mesurées
sont caractéristiques de I’échantillon et peuvent é&tre
reliées a sa résistivité par les relations établies par
Bean et coll. [18].

Enfin, J. E. Neighbor [19] a généralisé¢ la méthode
au cas ou la résistivité est anisotrope. Il est en parti-
culier possible de déterminer le tenseur de résistivité
a partir des mesures du temps de décroissance des
courants de Foucault, pour différentes orientations
cristallines de I’échantillon par rapport au champ
inducteur.

2.3.2 Amortissement du mouvement d’un conducteur
dans un champ magnétique (réf. [25] a [38]). — Cette
méthode consiste a étudier le mouvement d’un solide
conducteur dans un champ magnétique. Pour cela,
il y a essentiellement deux fagons de procéder, ’échan-
tillon constituant un pendule :

— J’échantillon est animé d’un mouvement pendu-
laire au départ en ’absence de champ magnétique.
Un champ magnétique uniforme induit des courants
dans le métal, entrainant un amortissement du mou-
vement ;

— Déchantillon est immobile en [I’absence de
champ ; un champ magnétique tournant lui commu-
nique un couple mécanique.

Ces méthodes ont été beaucoup utilisées, et depuis
longtemps a en croire les références citées par Colin [25]
[26] a [33]. Himsted [30], Lamb [31], Marcus [32],
Keeping [33] se sont penchés sur I’aspect théorique
du probléme et ont donné des solutions pour des
solides cylindriques et sphériques.

Colin [25], [34] a congu un appareillage permettant
la mesure de la résistivité et de I’anisotropie magné-
tique de composés d’insertion du graphite : ’échan-
tillon est suspendu a un fil de torsion et placé dans
un champ magnétique uniforme, homogéne. En
I’absence de champ, I’équation générale du mouvement
est la suivante :

d?o de

I—+Fy,—+Cy0=0. (30)
ds? dt
Si on peut admettre que le moment des forces dues
aux courants induits en présence d’un champ magné-
tique H est proportionnel a la vitesse, cette équation
se transforme en :
do de

I —+F, —+4+Cy0=0.
de? Yt 0

(31)
De plus, si I’échantillon présente une anisotropie
magnétique, il apparait un couple supplémentaire C,,
ou « constante de torsion magnétique » s’ajoutant
au couple C,.
Dans ces expressions :

I moment d’inertie de I’ensemble mo-
bile.
Fo(dO/dt) Freinage dii a la viscosité du gaz

entourant I’échantillon et a la visco-
sité interne du fil de torsion.

F, = F, — F, coefficient de frottement magnétique
d@i aux courants induits.
C, = C; — C, constante de torsion due a I’aniso-

tropie Ay de la susceptibilité magné-
tique.

Pour des échantillons cylindriques de diamétre a
et d’épaisseur e ne présentant pas d’anisotropie
magnétique (C,, = 0), la relation liant F,, a la résis-
tivité p,, est la suivante :

na* eH?
= S, 2

La mesure de F,, obtenue a partir de celle des diffé-
rents paramétres de 1’équation différentielle permet
de déterminer p,, valeur qui est différente de p,
mesurée par la méthode a quatre points lorsqu’il
existe une anisotropie magnétique. Cette étude a
été faite par les auteurs pour des échantillons métalli-
ques (Pb, Al, Sn, laiton) et sur des pyrocarbones purs
et des pyrocarbones ayant subi une bromation « in
situ ».

Le deuxiéme type de méthode, consistant & mesurer
le couple mécanique auquel est soumis I’échantillon
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dans un champ magnétique tournant, a été utilisé
par de nombreux expérimentateurs. Regel [35] par
exemple, a mis au point un dispositif permettant
d’étudier la variation de la résistivité de I'indium en
fonction de la température. La sphére d’indium est
suspendue par un fil de torsion, le champ magnétique
tournant est produit par trois bobines disposées a
120° T'une de l’autre. Le moment du couple mesuré
est relié a la perte d’énergie par courants induits,
donc a la résistivité. La valeur de la conductivité de
différents métaux a des températures supérieures a
1250 oC a été obtenue avec une précision de 1 Y
par Roll et Felger [36] par une expérience semblable.
Dans une publication récente, Chaberski [36a] a
étudié théoriquement la relation entre la résistivité
et le couple auquel est soumis un échantillon conduc-
teur placé dans un champ magnétique tournant, et
décrit un dispositif permettant la mesure des résisti-
vités dans un large domaine (1078 Q.cm 4 10® Q.cm).
Une variante de cette méthode a été décrite par
Ramanathan et Dhillon [37] ; ces auteurs ont mesuré
Pimpulsion mécanique communiquée a I’échantillon
par un brusque changement du champ magnétique.

Enfin, il faut décrire une méthode originale qui,
en réalité, ne peut étre rattachée ni aux méthodes
statiques, ni aux méthodes dynamiques de fagon
rigoureuse, mais qui constitue plutdt un cas inter-
médiaire. Le dispositif mis au point par Haisty [38]
est le suivant (Fig. 5): I’échantillon, contenu dans

phot9diode

s I

E oscillateu

F1G. 5. — Schéma du dispositif décrit par Haisty [38].

une ampoule en quartz tombe, guidé par un tube en
quartz également, a travers la bobine d’un oscilla-
teur Collpitts résonnant a 14 MHz. Les courants
induits dans D’échantillon par son passage dans le
champ HF de la bobine entrainent une variation
de la charge de l'oscillateur qui se traduit par une
variation du courant grille. La courbe donnant la

valeur de ce courant en fonction de la résistivité a
été tracée a partir d’échantillons étalons. La variation
de ce courant donne sur 1’écran d’un oscilloscope une
impulsion dont la forme permet de mettre en évidence
des inhomogénéités de I’échantillon. Cette méthode
offre un certain nombre d’avantages sur les méthodes
précédemment décrites : d’'une part la gamme de
résistivités mesurables est étendue et recouvre un
domaine allant de 107> Q.cm a 10® Q.cm ; d’autre
part, un four situé avant le tube de guidage permet de
porter les échantillons a4 des températures élevées
(en vue de I’étude de solides en fusion), et le temps de
passage entre la sortie du four et la bobine étant
trop bref, il n’y a pratiquement pas de variation de
température. Un dispositif semblable pourrait d’ail-
leurs étre envisagé pour les mesures de résistivité a
basse température.

2.4 CoNcLUSION. — Les différentes méthodes de
mesure de conductivité par courant de Foucault,
quon a briévement décrites dans les paragraphes
précédents, permettent ainsi, d’une part, d’éliminer
des mesures, le probléme des contacts électriques qui
souvent sont technologiquement difficiles et qui,
de plus, sont une cause d’erreur considérable dans
la détermination de la résistivité ; d’autre part, ces
méthodes permettent, dans certains cas, d’obtenir
des renseignements sur la conductivité de surface.

Cependant, en général, la profondeur de pénétra-
tion est encore importante, dépassant largement les
couches superficielles et seules les mesures en hyper-
fréquence sont réellement intéressantes pour étudier
les propriétés électriques des surfaces solides.

3. Mesures de conductivité en hyperfréquence. —
Le développement des techniques hyperfréquence a
conduit & examiner de fagon approfondie les pro-
priétés de conduction des matériaux utilisés dans les
guides d’onde ou les cavités résonnantes.

En effet, la théorie de la propagation des ondes
électromagnétiques dans les circuits hyperfréquence
est basée sur I’hypothése d’une conductivité infinie
des parois métalliques. En réalité, cette conductivité
a une valeur finie et il y a ainsi amortissement de
Ponde par perte d’énergie Joule dans les parois ;
a cause de leffet pelliculaire, seule une trés faible
épaisseur du métal y contribue, et I’état de surface
des parois joue un rdle primordial. Il est donc essentiel
de bien connaitre les propriétés électriques superficielles
des parois des guides d’ondes ou des cavités résonnantes
afin de minimiser dans le premier cas l’atténuation
de I’'onde, dans le second cas, la diminution du coeffi-
cient de surtension.

Les mesures de conductivité de surface en hyper-
fréquences sont de deux sortes :

— la mesure de l'atténuation d’une onde dans un
guide ;

— la mesure du coefficient de surtension d’une
cavité résonnante. )
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Il a été fréquemment observé que la valeur de la
conductivité ainsi mesurée était inférieure a la valeur
déterminée en courant continu. Ceci montrait la
grande importance de la préparation de la surface.
La question de l'influence de I’état de surface sur
la conductivité sera discutée dans le prochain chapitre
alors que, dans ce qui suit, on se bornera a décrire
et analyser comme précédemment, les différentes
techniques.

3.1 GUIDES D’ONDES (REFERENCES [39] A [41]). —
L’atténuation d’une onde électromagnétique se pro-
pageant dans un guide est due essentiellement aux
pertes par effet Joule dans les parois et dépend donc
directement de la résistivité de surface. Si le guide
est court-circuité, la valeur du taux d’ondes station-
naires (TOS) est une fonction connue de la conduc-
tivité. Soit s le TOS mesuré a ’entrée du guide ; le
coefficient d’atténuation, exprimé en décibels est :

10 s+ 1

o =—log——-—. 33
T %851 (33)
Dans le cas particulier d’un guide rectangulaire

fonctionnant dans le mode TE;, [39], ce coeflicient

est relié a la conductivité par la relation suivante :

oc—i 1 ( 4n )%x
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Dans cette expression :

a largeur du guide (en métres)
b hauteur du guide (en métres)
Ao longueur d’onde dans le vide

(en meétres)

longueur d’onde de coupure
(en meétres)

Uo = 4m x 1077 H/m perméabilité du vide (MKS)
c vitesse de la lumiére (en
métres-seconde ™ 1)

Les parois du guide sont constituées par le
métal échantillon, dans cette expérience décrite par
Maxwell [39]. La longueur / du guide est choisie
de facon 4 obtenir une valeur du TOS de 5 ou 6.
Les métaux étudiés sont le cuivre, I’aluminium, le
nickel, I’argent, 'or, etc...

Les valeurs des conductivités obtenues par cette
méthode et par la méthode de la cavité résonnante
dont on reparlera, sont en général sensiblement plus
faibles que les conductivités mesurées en courant
continu.

Une méthode semblable est décrite par Chatterjee
et coll. [40]. L’échantillon est une plaque court-
circuitant le guide. On détermine alors le coefficient

de réflexion p de la plaque, reli¢ a la conductivité
par la relation :

T
bo T
Wil = p)?

ou 4, est la longueur d’onde caractéristique dans le
guide. Pour cela, on mesure le TOS en un point proche
de la terminaison, par la méthode de la phase ou par
une méthode de Hipple modifiée [41]. La précision
de la mesure de o, fonction de I’erreur expérimentale
sur 4, f, p, est estimée & 3 9. Les valeurs des conduc-
tivités de surface de cuivre, d’argent, de laiton ainsi
obtenues sont légérement inférieures aux valeurs
obtenues par Maxwell. Les valeurs expérimentales
des coefficients d’atténuation « sont plus élevées que
les valeurs théoriques calculées d’aprés la relation
précédente. Cette différence peut é&tre attribuée a
I’état de surface des parois du guide et surtout de
I’échantillon court-circuitant le guide d’onde. Les
auteurs soulignent d’ailleurs qu’ils n’ont pas tenu
compte de I'erreur introduite de ce fait dans la déter-
mination de o, erreur particuliérement sensible dans
le cas du cuivre qui se recouvre, a 'air, d’une couche
d’oxyde altérant de fagon importante la valeur de la
conductivité.

(3%)

3.2 CAVITES RESONNANTES. — Cette deuxiéme
méthode de détermination des conductivités de sur-
face est, de beaucoup, la plus couramment utilisée,
les résultats obtenus étant généralement plus précis.
Elle consiste & mesurer le coefficient de surtension
d’une cavité résonnante fonctionnant dans un mode
donné. Par définition, le coefficient de surtension Q
est déterminé par le rapport de I’énergie électroma-
gnétique emmagasinée et de 1’énergie thermique
dissipée par effet Joule dans les parois, par période :

Q — 2 nfEcmm. .

Ediss. (36)

D’autre part, on a défini I'impédance de surface
dans le premier paragraphe :

_(E,
Zs = Rs + ]Xs = (F)z=0 (21)

¥

et on a montré que R, = 1/6 0. Le coefficient de
surtension peut alors s’écrire :

n(uofso)” | 2 Jif e

R, A jj H? ds

La quantité entre crochets est une constante pour
une cavité fonctionnant dans un mode donné :
d’ou

Q= (37

[

Ya Y
— An(po/eo) _ Ac(nuo)l/l (7) .

g = =2k (38)

S
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On ne s’étendra pas longuement sur les différentes
méthodes de mesure de coefficient de surtension,
qui sont décrites dans les ouvrages généraux [43], [44],
[45], [46], [47]. 1l faut cependant souligner que la
précision de la détermination de o est d’autant meilleure
que le coefficient de surtension est élevé. Cependant,
les mesures précises de Q élevés sont délicates. Les
méthodes décrites par Salaiin [46] permettent d’attein-
dre une précision de 5 9 sur des coefficients de
surtension de 10* 4 107.

11 existe un grand nombre de références concernant
les mesures de résistances et d’impédances de surface.
Dans le cadre de cette étude, nous n’en avons pas
fait la bibliographie exhaustive ; nous donnons quel-
ques références [48] a [54] en détaillant cependant
les méthodes les plus caractéristiques.

Il y a essentiellement deux positions possibles de
Iéchantillon dans la cavité :

— il peut constituer une face amovible de la cavité ;
le métal dont on étudie les propriétés de conduc-
tivité de surface constitue la cavité elle-méme.

Maxwell [39] décrit dans [Particle précédemment
cité, une méthode de mesure de conductivité de
surface a 1’aide d’une cavité résonnante. Plusieurs
types de cavités sont envisagées : une cavité cylin-
drique fonctionnant dans le mode TE,, ’échantillon
formant I'une des faces terminales du cylindre, une
cavité coaxiale (TEM) pour laquelle 1’échantillon
constitue le conducteur central, des cavités rectan-
gulaires différemment assemblées.

Des cavités rectangulaires ou cylindriques a fond
plat ont généralement été choisies pour les expériences
car elles offraient le meilleur compromis entre la forme
de I’échantillon (la plus simple possible a cause du
polissage) et la simplicité de la mesure. Ces cavités
fonctionnent dans le mode TE,, et la valeur du coeffi-
cient de surtension est obtenue a partir du tracé de la
bande passante déterminée par mesure du TOS.
Lorsqu’on remplace le fond d’une cavité résonnante
par un échantillon, le nouveau coefficient de surtension
s’obtient aisément de la fagon suivante [46], [55]:
le coefficient de surtension est égal (a un facteur peu
différent de 1 prés) au rapport du volume de la cavité
au volume compris dans I’épaisseur de peau. Ce facteur
dépend du mode choisi et il est le méme avec ou sans
échantillon :

— soit Q; le coefficient de surtension de la cavité
avec un fond métallique pour lequel, a la fréquence
choisie, la profondeur de pénétration est d; :

Vv

Q1=a S—(Sl (39)
— Si on remplace le fond métallique par 1’échan-
tillon dans lequel la profondeur de pénétration est &,,

on obtient un coefficient de surtension Q,

Q,=a v
(S —5)0, + 50,

(40)

V volume de la cavité,
S surface totale de la cavité,
) surface du fond de la cavité.

Ce principe a été utilisé par Salaiin [46] dans un
dispositif a barillet permettant d’étudier successive-
ment six échantillons dans les mémes conditions ;
la cavité cylindrique (TE,;,) se compose de trois
parties : un corps cylindrique, le fond supérieur muni
des dispositifs de couplage, le fond inférieur inter-
changeable sur lequel sont évaporés les métaux
supraconducteurs (Pb, Nb) a étudier. La cavité
résonnant dans le mode TE,,,, les lignes de courant
ne coupent pas les régions de contact entre les diffé-
rentes parties, ce qui minimise les erreurs dans la
détermination de .

La valeur de la conductivité de surface est parti-
culiérement importante dans les applications des
hyperfréquences, plus spécialement dans les accélé-
rateurs linéaires haute énergie ou la puissance perdue
par effet Joule dans les parois du guide accélérateur
est importante. Afin de réduire les pertes, Biquard et
Septier [56] ont étudié la résistance superficielle de
cuivre et d’aluminium & différentes températures
(77 °K, 20,4 °K, 4,2 °K). Des cavités de forme simple
en cuivre ou en aluminium ont été étudiées :

— une cavité cylindrique résonnant dans le mode
TE,;; a 3160 MHz,

— deux cavités coaxiales (TEM) résonnant a
3160 MHz et 1420 MHz.

Ces auteurs ont d’ailleurs plus particuliérement
étudié 'influence du mode de préparation de la surface
sur le facteur de surtension d’une cavité en cuivre,
TE,;; résonnant a 3 160 MHz : en (a) il s’agit d’une
cavité a parois polies électrolytiquement, en (b) d’un
polissage mécanique et en (¢) d’une surface brute
d’outil. Cette courbe montre également une influence
beaucoup plus grande de 1’état de surface a basse
température (Fig. 6).
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FiG. 6. — Variation du facteur de surtension d’une cavité
résonnante en fonction de la température pour des états de
surface de parois différents : @) surface polie électrolytiquement,
b) surface polie mécaniquement, ¢) surface brute d’usinage.

3.4 INFLUENCE DE L’ETAT DE SURFACE SUR LA
CONDUCTIVITE EN HYPERFREQUENCES. — Des différentes
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expériences décrites précédemment, il faut retenir
ceci : la mise en évidence d’une différence fondamen-
tale entre conductivité de surface et conductivité de
volume ne peut se faire que sur une surface parfai-
tement lisse. Ce cas idéal n’étant jamais atteint, il faut
essayer de minimiser les irrégularités. Morgan [57]
a étudié théoriquement [linfluence de certaines
irrégularités de surface de forme définie, sur la puis-
sance dissipée par les courants de Foucault sur une
surface métallique. Citons un exemple : dans le cas
d’une surface présentant des rainures dont la direction
moyenne est perpendiculaire a celle des courants
induits et dont la taille moyenne est comparable a la
profondeur de pénétration, la puissance dissipée
peut étre augmentée de 60 9, de la puissance dissipée
sur une surface parfaitement lisse. Dans le cas ol ces
rainures sont dirigées parallélement & la direction
du courant induit, on ne note qu’une augmentation
de 20 9 de la puissance dissipée sur une surface
lisse.

Bien que la distribution des rainures sur une surface
soit aléatoire et donc que leur effet correspondant
a une valeur intermédiaire comprise entre ces deux
extrémes, ces chiffres donnent un ordre de grandeur
de linfluence des défauts de surface se répercutant
sur la détermination de conductivités de surface par
une augmentation de la valeur de o.

De plus, cet effet, auquel s’ajoute a basse tempé-
rature, I'effet de peau anormal, complique singulié-
rement I'interprétation des résultats obtenus et masque
généralement ’existence d’une couche superficielle
dont la conductivité intrinséque serait plus faible.
La préparation de la surface a étudier est donc pri-
mordiale. Chambers et Pippard [58] ont rassemblé
dans un article de synthése les résultats obtenus par
différents auteurs sur linfluence de la préparation
de la surface sur la conductivité.

Les surfaces polies électrolytiquement sont les plus
lisses suivies par les surfaces polies mécaniquement,
puis les surfaces brutes d’usinage. Cette étude a été
faite au microscope par Biquard et Septier [56] dans
un article précédemment cité. Ces auteurs ont éga-
lement étudié l'influence de la composition du bain
électrolytique sur I’état de surface de parois de cavités
résonnantes en cuivre et en aluminium. Semblable
étude a été faite par Salaiin [46] pour des dépdts
de plomb et de niobium. Les résistances de surface
obtenues pour des échantillons électrodéposés sans
additif organique sont élevées car il existe a la surface
des reliefs importants et on observe une discontinuité
entre grains. Par contre avec un additif organique,
la taille des grains est plus faible et la résistance de
surface, qui diminue également avec la densité de
courant de dépdt électrolytique, est moins grande.

4. Application des méthodes de mesure de conduc-
tivités en courant alternatif a I’étude des propriétés
électriques de poudres faiblement conductrices. —
4.1 PROBLEMES POSES PAR LES MESURES DE CONDUC-

TIVITES DE POUDRES. — Les nombreux travaux consa-
crés a ’étude de la conductivité de poudres faiblement
conductrices ont mis en évidence la complexité du
probléme, due essenticllement a I’indétermination
des résistances de contact particule-particule et
poudre-électrode [59], [60]. C’est pourquoi de
nombreux expérimentateurs ont pensé résoudre le
probléme en mesurant, en courant continu, la résis-
tivit¢ de la poudre comprimée sous forte pression
(100 & 1000 kg/cm?). Ces auteurs admettent que
I’échantillon comprimé est équivalent au monocristal,
lorsque la conductivité de la poudre devient indépen-
dante de la pression appliquée [61]. Kronick et Labes
[62] ont montré que cette méthode conduisait & des
résultats discutables dans le cas de substances ani-
sotropes et Mrozowski [63] étudiant la résistivité
de poudres de carbone fortement comprimées, sou-
ligne la difficulté d’interpréter physiquement les
résultats expérimentaux. De fait, la plupart des
auteurs [64] s’accordent a dire que les méthodes
de mesure de résistivité, sous forte pression, donnent
des résultats qualitatifs, masquant toute information
concernant l’anisotropie des grains, la résistance
interparticule et les effets de surface.

Les mesures de résistivité de poudres en courant
alternatif permettent de résoudre un certain nombre
de ces problémes. En effet Parfit (cité par Eley [65])
a montré que, pour une fréquence supérieure 3 6 MHz,
la résistivité d’un échantillon d’isobenzanthrone
restait constante, ce qui signifie qu’il existe un seuil
de fréquence a partir duquel la résistance de contact
entre grains est court-circuitée par sa propre capacité.
Le schéma électrique équivalent d’une poudre fai-
blement comprimée [66] est obtenu en considérant
que chaque grain posséde une résistance R, et une
capacité C,. Le contact entre grains est représenté par
une résistance R, et une capacité C.. L’étude théorique
du comportement d’une poudre faiblement conduc-
trice en fonction de la fréquence se raméne a celle
du schéma équivalent R,, C,, conduisant a I’élabo-
ration de différents modéles [64], [66], [67], [68], [69].

Zeeck et Voitlinder [70] ont montré que les résul-
tats expérimentaux obtenus lorsque la conductivité
devient indépendante de la fréquence, pouvaient €tre
interprétés au moyen de la théorie de Maxwell-Wagner
concernant les diélectriques inhomogénes. La conduc-
tivité mesurée dans ce domaine de fréquence peut &tre
considérée comme la conductivité spécifique de la
poudre.

4.2 METHODES DE MESURES. — 4.2.1 Mesures en
basse fréquence. — Le dispositif le plus simple et le
plus couramment utilisé consiste a comprimer lége-
rement la poudre entre les deux électrodes de mesure
[66]. Ce dispositif cependant ne résout pas le probléme
du contact poudre-électrode. Snowden et coll. [67], [71]
ont décrit une cellule coaxiale dans laquelle est placé
Péchantillon (oxyde de zinc) ; un tassement régulier
de la poudre est obtenu par vibrations mécaniques
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de la cellule. La résistivité est mesurée au moyen
d’un pont d’impédances, I’ensemble cellule-échantillon
étant considéré comme un condensateur avec pertes.
Cependant Ogawa [72] souligne l'intérét des mesures
de résistivités de poudres semiconductrices, ne néces-
sitant aucun contact électrique. Cet auteur décrit une
méthode qui consiste & disperser la poudre dans une
résine et 4 mesurer le couple mécanique auquel est
soumis I’échantillon placé dans un champ électrique
tournant. Le domaine de résistivités mesurables par
cette méthode est large (10° Q.cm a 10'° Q.cm).

Enfin, il existe différentes méthodes de mesures
« statiques » de conductivit¢ d’échantillons semi-
conducteurs massiques [73], [74], [75], [76]. Ces
méthodes différent de celles utilisées pour les échan-
tillons bons conducteurs : dans le cas de substances
de haute résistivité, la liaison inductive est remplacée
par une liaison capacitive. Il n’est pas impossible
d’envisager de telles mesures sur des poudres qui
seraient dispersées dans une résine ou contenues dans
une ampoule de quartz.

4.2.2 Mesures en hyperfréquence. — L’étude de
la résistivité de poudres en hyperfréquence est géné-
ralement réalisée par la mesure de la variation du
coefficient de surtension d’une cavité résonnante
[66], [70], [77]. La poudre est placée soit sur le fond
de la cavité [70], soit au centre de la cavité remplie
partiellement d’'une mousse synthétique dans laquelle
est percé un trou de faible diamétre [77].

Zeeck et Voitlinder [70] ont montré l'intérét de
ce type de mesure dans I’étude de la chimisorption
de différents gaz sur une poudre semiconductrice
(oxyde de zinc pur ou dopé, oxyde d’aluminium).
Une méthode différente a été décrite par Snowden
et coll. [71]: la cellule coaxiale utilisée en basse
fréquence, est considérée en hyperfréquence comme
une ligne de transmission ouverte, terminée par 1’échan-
tillon. Ce dispositif permet la mesure de conductivité
de poudres dans un large domaine de fréquence
(10°® Hz a 10'° Hz).

4.3 CoONCLUSION. — Les résultats des mesures de
résistivités de poudres en courant alternatif, obtenus
par les différents auteurs, montrent que l’interpré-
tation théorique de la variation de la résistivité en
fonction de la fréquence reste souvent délicate et ne
permet pas, d’une maniére générale, de tenir compte
de tous les paramétres [64]. D’autre part, on a montré
qu’il existait une fréquence seuil au-dela de laquelle
la résistivité devenait constante, cette valeur pouvant
alors &tre considérée comme la résistance spécifique
de la poudre. Par conséquent, malgré les difficultés
que présente I'interprétation des résultats, notamment
dans le cas des poudres semiconductrices et le nombre
relativement faible de travaux effectués dans ce
domaine, il apparait que les méthodes de mesure de
résistivité de poudre en courant alternatif présentent
un intérét considérable.

Conclusion. — Cette étude bibliographique a permis
d’examiner briévement les diverses méthodes de
mesure de résistivités en courant alternatif. Celles-ci
ont été classées en deux groupes distincts : les mesures
par courants de Foucault et les mesures en hyper-
fréquence. Les mesures par courants de Foucault
sont préconisées généralement pour la détermination
de la résistivité volumique de I’échantillon et présen-
tent I’avantage, par rapport aux mesures en courant
continu, de ne nécessiter aucun contact électrique,
alors qu’en hyperfréquence, seule la résistivité de
surface peut étre obtenue. Cependant cette frontiére,
due 2 la variation de la profondeur de pénétration de
Ponde électromagnétique dans I’échantillon, dépend
essentiellement de la valeur de la résistivité & mesurer.
En conclusion, on va donc rapidement examiner les
différents domaines de résistivités.

a) Echantillons bons conducteurs (p < 107° Q.cm).
Il s’agit du cas le plus favorable aussi bien en ce qui
concerne la détermination de résistivité volumique
que superficielle. En effet, la résistivité volumique
peut étre obtenue par les différentes méthodes sta-
tiques ou dynamiques, a condition d’utiliser une
fréquence suffisamment faible pour diminuer I’effet
de peau. Inversement, il est possible en haute fréquence
ou a basse température, de mettre en évidence I'in-
fluence de la zone superficielle sur la conductivité.
Cependant, seules les mesures en hyperfréquence
constituent une méthode assez fine de mesure de
conductivité superficielle.

b) Echantillons de conductivité moyenne
(107°Q.cm < p < 10 Q.cm.

La plupart des méthodes statiques sont intéressantes
dans un domaine allant de 10 Q.cm a 1078 Q.cm
et sont donc encore applicables dans ce cas ; cependant
la profondeur de pénétration reste grande, méme
en haute fréquence. S’il est aisé de mesurer des résis-
tivités volumiques, il n’en est pas de méme pour la
conductivité superficielle. C’est le cas par exemple
du graphite (p; ~ 107° Q.cm) dont les propriétés
électriques superficielles parallelement aux plans
graphitiques ne peuvent é&tre déterminées qu’en
hyperfréquence.

¢) Echantillons faiblement conducteurs. — L’utili-
sation du couplage capacitif de I’échantillon au circuit
de mesure permet P’extension des méthodes statiques
a la détermination des hautes résistivités. D’autre part,
en ce qui concerne les méthodes dynamiques, la valeur
de la résistivité peut étre obtenue par la mesure du
couple auquel est soumis P’échantillon placé dans
un champ électrique ou magnétique tournant.

Nous avons montré que ces méthodes pouvaient
également étre utilisées dans 1’étude des propriétés
électriques de poudres faiblement conductrices et
nous avons souligné l'intérét que présentaient les
mesures de résistivité de poudre en hyperfréquence
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dans la mise en évidence de modifications chimiques
superficielles (adsorption par exemple).

Par ailleurs, il faut noter que 1’étude des propriétés
€lectriques superficielles d’échantillons massiques fai-
blement conducteurs peut &tre entreprise par des
méthodes différentes, qui n’ont pas été abordées car
sortant du cadre de cet exposé : il s’agit des méthodes

de réflexion d’ondes de fréquences plus élevées
atteignant le domaine optique, telles I’électroréflec-
tance [78] ou l'ellipsométrie [79].
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