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Résumé

Ces derniéres années, les domaines de la chimie, de la biologie et de la biomédecine ont
observé une demande croissante de capteurs permettant la détection et 1'analyse précise des
propriétés des liquides. Les capteurs microfluidiques ont été considérés comme la solution
de détection la plus appropriée en raison de leur capacité a réduire le gaspillage de liquide.
Ils se divisent en différentes catégories telles que les capteurs enzymatiques, chimiques,
¢lectrochimiques et électriques. Parmi eux, les capteurs basés sur des résonateurs micro-
ondes sont particuliérement adaptés a la détection microfluidique. En effet, ils permettent le
développement d'outils de détection qui ne nécessitent pas I'utilisation de médiateurs et de
marqueurs spécifiques. De plus, ces capteurs sont non destructifs et n'exigent pas un volume

de liquide important, offrant ainsi un bon rapport entre les performances et les cotts.

Ce projet de recherche présente des concepts novateurs en vue de la création de nouveaux
capteurs spécialement congus pour la détection, 1'analyse et la caractérisation des liquides.
Ces dispositifs sont ¢laborés en utilisant des structures résonantes perturbées basées sur la
technologie de guide d'ondes intégré au substrat SIW (de ’anglais « Substrate-Integrated
Waveguide ») et de résonateur a anneau fendu complémentaire CSRR (de I’anglais «
Complementary Split Ring Resonator »). Ces structures présentent plusieurs avantages,
notamment, des pertes électromagnétiques (EM) minimales, un bon facteur de qualité, une
réponse de détection rapide et une grande sensibilité. En outre, ces capteurs sont fabriqués

grace a une technique novatrice d'impression 3D qui permet une production en une seule

étape, ce qui est difficile a réaliser avec les technologies de fabrication classiques.
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Etant donné que leur conception repose sur des structures résonantes perturbées et
l'utilisation de I'impression 3D, ces dispositifs de détection se caractérisent par leur bonne
sensibilité, leur réalisation en une seule étape de fabrication, ainsi que leur facilité

d'intégration dans des circuits micro-ondes, qu'ils soient planaires ou non planaires.

Mots-clés : Capteur EM (Electromagnétique), Micro-ondes et technologies RF
(Radiofréquence), Microfluidique, Résonateur, Permittivité diélectrique, Caractérisation,
Impression 3D, AME (Additive Manufacturing Electronic), Glucose, Glycémie, SIW

(Substrate-Integrated Waveguide), CSRR (Complementary Split Ring Resonator).
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Abstract

In recent years, the fields of chemistry, biology, and biomedical sciences have
experienced a growing demand for sensors enabling the precise detection and analysis of
liquid properties. Microfluidic sensors have been considered the most suitable detection
solution due to their ability to reduce liquid waste. These sensors can be categorized into
different types, including enzymatic, chemical, electrochemical, and electrical sensors.
Among them, microwave resonator-based sensors are particularly well suited for
microfluidic detection. They enable the development of detection tools that do not require
specific mediators and markers. Furthermore, these sensors are non-destructive and do not
require a large volume of liquid, providing a favorable trade-off between performance and

cost.

This research project introduces innovative concepts to create new sensors specifically
designed for detecting, analyzing, and characterizing liquids. These devices are developed
using perturbed resonant structures based on Substrate-Integrated Waveguide (SIW)
technology and Complementary Split Ring Resonator (CSRR). These structures offer several
advantages, including minimal electromagnetic (EM) losses, a high-quality factor, rapid
detection response, and high sensitivity. Furthermore, these sensors are manufactured using
an innovative 3D printing technique that enables one-step production, which is challenging

to achieve with traditional manufacturing technologies.

Given that their design is based on perturbed resonant structures and 3D printing, these
detection devices are characterized by their high sensitivity, one-step manufacturing, and

ease of integration into both planar and non-planar microwave circuits.
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Index term : EM (Electromagnetic) Sensor, Microwave and RF (Radio Frequency)
Technologies, Microfluidics, Resonator, Dielectric Permittivity, Characterization, 3D
Printing, AME (Additive Manufacturing Electronic), Glucose, Glycemia, SIW (Substrate-

Integrated Waveguide), CSRR (Complementary Split Ring Resonator).
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Chapitre 1 - Introduction

1.1 Mise en contexte

La détection, I'analyse et la caractérisation des propriétés d'une substance, qu'elle soit
solide, liquide ou sous forme de mélange binaire de liquides, représentent 1'un des domaines
les plus dynamiques de la recherche en science des matériaux. Cette situation est motivée par
la demande croissante d'applications industrielles d'importance significative, telles que le
contrdle de la qualité dans l'industrie alimentaire, les secteurs biologiques et biomédicaux.
La détermination précise de ces propriétés permet aux ingénieurs et aux scientifiques de
mieux comprendre et d'utiliser les matériaux de maniére optimale pour des applications plus

efficaces.

Selon le domaine d'application, une grande variété de capteurs classique pour la
détection, I'analyse et la caractérisation des liquides sont proposées sur le marché. La plupart
d'entre eux sont basés sur des principes de détection qui nécessitent souvent l'utilisation d'un
grand volume de liquide. Pour résoudre le probléme du gaspillage de liquide, des dispositifs
microfluidiques qui manipulent des échantillons chimiques ou biologiques de l'ordre du
nano- ou du microvolume ont été envisagés [1]. L’intégration de ses dispositifs
microfluidiques avec d'autres technologies de détection permet de créer des plateformes de
détection fiables et autonomes avec une sensibilité, une sélectivité et une reproductibilité
¢levées. Les capteurs microfluidiques les plus fiables et les plus utilisés aujourd'hui sont :

capteurs enzymatiques, capteurs chimiques et électrochimiques ainsi que capteurs optiques



Cependant, les capteurs microfluidiques basés sur les classifications ci-dessus présentent
des inconvénients importants, notamment leur sensibilité a la température et a certains
facteurs environnementaux. Ils font appel a des technologies destructives et invasives
utilisant des médiateurs et des marqueurs spécifiques, tels que la coloration des cellules, qui
peuvent détruire et contaminer chimiquement I'échantillon liquide analysé [2-4]. De plus, ils
impliquent également des principes de détection qui ne peuvent pas pénétrer tous les
matériaux, comme la lumicre [5]. Cette limitation restreint leurs champs d'application ainsi
que la possibilité de réutiliser les échantillons liquides, entrainant un gaspillage notable,
particuliérement dans le domaine des applications biologiques et biomédicales ou la quantité
d'échantillons disponible et sa réutilisabilité sont des facteurs critiques, ce qui induit des cotits
supplémentaires. Il est donc évident que le cott d'utilisation des capteurs est un ¢lément

crucial déterminant leur valeur globale.

Par conséquent, 1'une des solutions les plus prometteuses actuellement est 1'utilisation de
capteurs microfluidiques électriques basés sur la technologie des micro-ondes. Cette
approche présente plusieurs avantages, notamment un principe de fonctionnement simple
basé sur l'interaction entre les micro-ondes en tant que mécanisme de détection et le matériau
a analyser MUT (de l'anglais « Material Under Test ») en tant que grandeur mesurée. Cette
interaction peut entrainer une variation de la réponse mesurée du capteur, se manifestant sous
différentes formes telles que la réflexion, la transmission, la diffusion, 1'émission,

l'absorption, le changement de phase et d'amplitude [6].

Les avantages qui justifient 'utilisation des capteurs & micro-ondes sont nombreux et

peuvent &tre mentionnés dans la liste non limitative suivante [7]:



e En raison de leur principe de fonctionnement, le contact physique avec les MUTs

n'est pas nécessaire et les mesures sans fil sont possibles [8];

e A l'exception des matériaux métalliques, les micro-ondes ont la capacité de pénétrer
tous les autres MUTs (p. ex, liquides, poudres, etc.) [9]. Par conséquent, il est possible
de recueillir des informations sur leurs propriétés caractéristiques telles que la

permittivité relative complexe, le volume, la concentration, etc.;

e Les dispositifs micro-ondes sont non destructifs [10] et n'exigent pas l'utilisation de
marqueurs ni de médiateurs chimiques pour la détection sélective des propriétés des

MUTs;

e Les dispositifs micro-ondes sont robustes face aux changements environnementaux

tels que la lumiére, la température, 'humidité, les radiations, etc. [11];

e ['utilisation de micro-ondes est considérée comme siire et n'a pas d'impact sur les
MUTs dans les limites d'exposition recommandées par les normes de sécurité en

vigueur [12].

Ainsi, les capteurs a micro-ondes se positionnent comme les plus adaptés pour la
détection de liquides en termes de coft et de performance. Dans ce cadre, 1'objectif de cette
theése est de développer des capteurs microfluidiques basés sur la technologie micro-ondes
avec une orientation vers la détection, 1'analyse et la caractérisation des mélanges binaires de
liquides. Cela inclut la détermination de la permittivité relative complexe et de la

concentration.



1.2 Problématique de recherche

A la différence des technologies classiques de capteurs microfluidiques, les dispositifs
basés sur la technologie des micro-ondes fonctionnent grace aux champs EMs a des
fréquences de 300 MHz a la gamme térahertz [13]. Ils présentent plusieurs avantages en
termes de facilité¢ de mise en ceuvre des techniques de mesure et d'instrumentation, ainsi que
de bonnes performances en maticre de sensibilité, de précision, de sélectivité, de plage
dynamique de détection, de répétabilité et de reproductibilité, tout en consommant peu
d'énergie et en ayant un cout réduit. En conséquence, ces capteurs sont devenus extrémement
populaires pour la conception de systémes de détection destinés a l'analyse et a la
caractérisation des liquides, suscitant un vif intérét au sein des milieux universitaires et

industriels.

Différentes technologies de capteurs microfluidiques a micro-ondes ont été développées
au cours de la dernicre décennie. Certains de ces types sont bien établis, tandis que d'autres
sont émergents [ 14]. Les technologies micro-ondes les plus utilisées peuvent €tre classées en
quatre catégories courantes [6, 15] : les lignes de transmission/réflexion (T/R) [16], 1'espace
libre [17], les sondes coaxiales a extrémité ouverte [18] et les résonateurs [17]. Ces derniers
sont congus pour une réponse fréquentielle relative en fonction des changements dans les
propriétés du MUT [19]. Ils jouent un role clé dans les applications microfluidiques [6] et
suscitent beaucoup d'attention en raison de leur capacité a détecter de petits volumes de
liquide, de leur compatibilité avec les procédés soustractifs et additifs tels que l'impression
3D [20], ainsi que d'autres technologies telles que la microfluidique [21]. De plus, ils offrent
la possibilité d'intégrer I'électronique associée dans le méme substrat diélectrique, d'intégrer

des capteurs implantés et portables [22], et sont compatibles avec diverses techniques de



mesure, qu'elles soient ex vivo, in vivo ou non invasives [23]. En outre, ces technologies se
distinguent par leur précision et leurs performances ¢élevées par rapport aux autres techniques

de détection [6].

Les capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes peuvent étre classés selon
différents facteurs, notamment leur structure résonante, leur fréquence, leur principe de

fonctionnement, ainsi que leur application et leur technique de fabrication.

Les capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes trouvent de larges applications,
plus précisément, dans la détection non destructive et la caractérisation de la permittivité
complexe des mélanges binaires des LUTs (de 1'anglais « Liquid Under Test »). Ils permettent
cette caractérisation sans recourir a un équipement coliteux et avec une utilisation minimale
de liquide. A cet égard, certains chercheurs ont réalisé des expériences en combinant diverses
proportions d'eau et d'éthanol [24-27], d'eau et de méthanol [15], d'eau et d'acétone [28], ainsi
que d'alcool [29]. D'autres ont test¢ différents liquides purs tels que l'eau, I'éthanol, le
méthanol [25, 26, 29], 'acétone [28, 30], I'essence [31], l'isopropanol [30], le benzene,
I'acétate d'éthyle, 1'hexane, le pentane [32], le chloroforme [26], le soja, le thé au citron, le

Nescaf¢ et le Kickapoo [33].

D'autre part, de nombreuses études ont été réalisées en utilisant des capteurs
microfluidiques a résonateur micro-ondes pour la surveillance du taux de glucose. Cette
approche est motivée par la capacité de ces capteurs a mesurer les propriétés diélectriques
des liquides biologiques tels que le sang ou des solutions imitant le sang. En effet, les
méthodes de surveillance courantes du glucose sont destructives et impliquent des
équipements coliteux pour évaluer la concentration de glucose, ce qui rend les capteurs

micro-ondes prometteurs pour des applications non invasives [34-40].



Une approche relativement nouvelle dans la conception de capteurs microfluidiques a
résonateur micro-ondes repose sur l'utilisation de différentes structures résonantes. Parmi ces
structures, le résonateur LC [24, 41], les SIWs [25, 42], ainsi les SRRs et leurs
complémentaires CSRRs [24, 43] sont utilisés. Les SIWs et CSRRs sont les plus couramment
adoptées dans cette approche. IIs offrent la possibilité de créer des structures planaires et non
planaires, une réponse de détection rapide, des pertes EMs faibles et une bonne isolation EM,
ce qui facilite leur intégration avec d'autres composants. De plus, ces résonateurs ont
démontré un excellent facteur de qualité et de bonnes performances, tout en offrant un

potentiel de miniaturisation.

Les capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes exploitent des structures
résonantes qui interagissent avec les propriétés diélectriques des LUTs lorsqu'ils entrent en
contact ou se trouvent a proximité de la zone sensible du capteur. Ces interactions se
produisent a travers le champ ¢lectrique (E). Les variations de propriétés telles que la
permittivité, la perméabilité et la conductivité de ces LUTs affectent la réponse mesurée du
capteur, y compris les caractéristiques de résonance telles que la fréquence, I'amplitude et le
facteur de qualité. Ces variations sont ensuite utilisées comme signature pour détecter et

caractériser les différents liquides [44].

Afin d'optimiser les performances des capteurs de manicre générale, il est essentiel de
maximiser leur sensibilité, qui constitue le paramétre d'évaluation le plus crucial pour
détecter de petites variations des propriétés diélectriques des LUTs. Cependant, la littérature

indique que deux facteurs peuvent influencer la sensibilité.

Le premier facteur a considérer est l'impact des effets parasites dans la zone sensible des

capteurs. Ces effets résultent d'interactions indésirables, que ce soit entre les parties internes



des structures résonantes des capteurs ou entre ces structures résonantes et leur
environnement. Ils incluent l'influence environnementale, telle que la variation de
température, d'humidité et de pression atmosphérique, pouvant entrainer des erreurs de
mesure. Les interférences EMs provenant d'objets conducteurs a proximité ou émanant des
différentes parties internes des structures résonantes peuvent également perturber les
mesures. Ces effets se traduisent par des phénomeénes capacitifs et inductifs, altérant la
réponse caractéristique du capteur. Les effets parasites se manifestent principalement lorsque
des champs E s'accumulent entre les différentes parties des structures résonantes ou entre ces
structures et les objets environnants, provoquant des perturbations qui affectent les
caractéristiques de résonance du capteur, entrainant ainsi des décalages indésirables et

compromettant sa sensibilité.

Le deuxiéme facteur concerne la faible interaction du champ E avec les LUTs dans la
zone sensible. Cela se produit lorsque le champ E interagit de maniére limitée avec les
propriétés diélectriques du LUT dans la zone sensible. Plusieurs raisons peuvent contribuer
a cette faible interaction, telles qu'une permittivité relativement faible du LUT ou une
conductivité tres €levée, ce qui réduit cette interaction. De méme, une grande distance entre
les structures résonantes du capteur et le LUT peut €galement entrainer une interaction
réduite du champ E. Cette faible interaction peut avoir un impact négatif sur les performances
du capteur, car elle peut provoquer des décalages inattendus dans les caractéristiques de
résonance mesurées. Par conséquent, il devient difficile de détecter précisément les variations

des propriétés diélectriques du LUT.

Afin de réduire ces effets parasites et d'améliorer l'interaction du champ E avec le LUT

dans la zone sensible, différentes approches peuvent étre adoptées. Selon la littérature [45],



ces approches peuvent inclure I'optimisation de la conception des structures résonantes, leur
géométrie, leur principe de fonctionnement et méme les matériaux utilisés. De plus, des
améliorations peuvent étre apportées au conteneur d'échantillons, notamment son
emplacement, son volume ou ses matériaux, ce qui améliore la sensibilité et la précision du
capteur. Malgré les efforts de recherche pour optimiser ces parameétres, la sensibilité demeure

un axe crucial d'amélioration pour les performances générales des capteurs.

Les capteurs a résonateur micro-ondes SIW et CSRR sont couramment réalisés sur des
cartes de circuits imprimés appelées PCB (de l'anglais « Printed Circuit Board ») [6].
L'intégration des conteneurs d'échantillons dans ces résonateurs permet la conception de
capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes, offrant ainsi une méthode efficace de
mesure. Différents matériaux, tels que le PDMS (polydiméthylsiloxane) [46], le plastique
[47, 48] et le verre [49], sont utilisés pour la fabrication de ces conteneurs d'échantillons. Ces
conteneurs peuvent prendre la forme de canaux microfluidiques en PDMS [21, 25] et en
plastique [41], de capillaires microfluidiques [50], de micropuits en plastique [51-54], ainsi
que de tubes en plastique [55] et en verre [49]. Cependant, la technologie PCB n'est pas
toujours adaptée au développement de capteurs microfluidiques efficaces et robustes en
raison de l'utilisation d'outils commerciaux pour la microfabrication [56] et du micro-usinage
CNC (de l'anglais « Computer Numerical Control ») [57] nécessaires a la fabrication des
conteneurs d'échantillons pour la plupart des capteurs PCBs. Cette technique implique
plusieurs étapes de post-traitement, telles que le pergage, le collage, l'alignement et le
revétement [58], ce qui entraine une augmentation des colits, complexifie et ralentit la
fabrication des capteurs, notamment pour une production a grande échelle. Par conséquent,

il arrive parfois qu'elle ne réponde pas parfaitement aux exigences de performances des



applications de détection en raison des pertes dues a l'assemblage et a l'intégration des

capteurs.

Une autre méthode utilisée pour fabriquer des dispositifs microfluidiques a des
résonateurs SIWs et CSRRs repose sur la technologie céramique a co-cuisson a basse
température LTCC (de I'anglais « Low Temperature Co-fired Ceramic »). Les rubans LTCCs
provenant de différents fabricants sont utilisés [59], et un laser est employé pour créer les
conteneurs microfluidiques, qui se présentent généralement sous la forme de microcanaux
[60, 61]. Le processus comprend le laminage et le frittage des rubans LTCCs dans un four,
en suivant un profil thermique spécifique. Avant la cuisson, les rubans LTCCs non cuits sont
flexibles et peuvent étre découpés en différentes formes géométriques. Cependant, la
technologie LTCC présente certaines limitations qui nécessitent des étapes de post-
traitement. En raison de son manque de transparence, il est nécessaire de réaliser une liaison
avec des matériaux transparents tels que le PDMS [62] ou le verre [63]. De plus, pendant le
processus de laminage ou de frittage, les conteneurs d'échantillons peuvent subir des
changements de forme, de dimensions ou méme étre obstrués, ce qui limite la flexibilité de
conception et peut avoir un impact sur les performances. Par conséquent, il est nécessaire
d’explorer une technique de fabrication permettant de produire le capteur en une seule étape

tout en garantissant des performances ¢élevées.

Afin de relever les défis de fabrication mentionnés précédemment, les scientifiques font
de plus en plus appel a I'impression 3D, également connue sous le nom de fabrication additive
¢lectronique AME (de l'anglais « Additive Manufacturing Electronic »). Cette méthode
permet de produire des formes complexes qui sont difficiles a réaliser avec les méthodes de

fabrication traditionnelles telles que PCBs et LTCCs [64-66]. En outre, elle facilite la mise
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en ceuvre de nouvelles structures de capteurs et de techniques d'optimisation des
performances. Les récents progreés de la technologie d'impression 3D ont donné lieu a
I'émergence d'une nouvelle génération de techniques et de matériaux basés sur l'impression
a jet d'encre piézogoutte a la demande [44]. Contrairement aux technologies d'impression 3D
conventionnelles telles que la stéréolithographie SLA (de I'anglais « Stereolithography »)
[67], le frittage sélectif par laser SLS (de I'anglais « Selective Laser Sintering ») [68], la
modélisation par dépot fondu FDM (de I'anglais « Fused Deposition Modeling ») [69], le
traitement numérique de la lumi¢re DLP (de l'anglais « Digital Light Processing ») [70], et
le jet de polymeres PJ (de l'anglais « Polymer Jetting») [66], qui présentent des limites dans
la fabrication de circuits micro-ondes entieérement intégrés en utilisant simultanément deux
matériaux. Cette nouvelle technique offre une plus grande liberté de conception. Les

avantages de cette approche peuvent étre énumérés de maniére non exhaustive comme suit :

e L'impression 3D optimise le développement de structures en réduisant les ressources
et le temps nécessaires. Cette technologie rend la personnalisation accessible a tous,
favorise l'innovation et facilite I'exploration de nouvelles idées;

e La technologie offre la possibilité de produire en 3D simultanément des capteurs,
combinant €léments conducteurs et dié¢lectriques. Cela simplifie la création de
structures complexes, incluant des interconnexions, vias meétalliques, trous
traversants, et géométries vari€es, encourageant I'émergence de designs innovants;

e La technologie améliore la flexibilit¢ dans le prototypage, permettant une sélection
aisée des dimensions et l'application des nouvelles techniques d'optimisations de
performances pour répondre aux exigences de performance et aux besoins spécifiques

en détection;
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e En ¢liminant le besoin d'outils et de moules de fabrication utilisés dans les
fabrications conventionnelles, cette technique peut réduire les cotlits de production et
accélérer le développement de nouvelles structures;

e Les étapes de post-traitement, largement répandues dans les techniques de fabrication
conventionnelles comme le PCB, la LTCC et la 3D, notamment le percage, le collage
et le revétement, peuvent étre éliminées. Cette suppression réduit les pertes liées a
I'assemblage et a l'intégration, rendant le processus de production globalement moins
couteux, plus direct et facilitant la fabrication en grande série;

e Utiliser seulement les matériaux nécessaires minimise les déchets et les cofits associés
a l'impression 3D conventionnelle, rendant la production plus écologique et
économique;

e Comparée aux méthodes conventionnelles telles que les PCBs, LTCCs, et les
techniques classiques d’impression 3D, qui nécessitent souvent des outils produisant
des résidus chimiques, cette technologie d’impression 3D est plus respectueuse de

I’environnement. Elle évite I'émission de substances nocives lors des procédés.

1.3 Objectifs de la recherche et contributions

1.3.1 Objectifs de la recherche

1.3.1.1 Objectif principal

L'objectif principal de ce projet de recherche consiste a développer de nouveaux capteurs
microfluidiques entierement imprimés en 3D, exploitant des résonateurs micro-ondes, afin
de permettre la détection, l'analyse et la caractérisation de liquides chimiques, biologiques

ou biomédicaux. Cette avancée novatrice sera mise en ceuvre en utilisant des structures
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résonantes basées sur les technologies SIWs et CSRRs. Ces structures sont congues en

utilisant I'impression 3D, offrant ainsi une opportunité unique de créer des dispositifs de

bonne sensibilité de détection. De plus, ces capteurs peuvent étre facilement intégrés dans

des circuits micro-ondes planaires et non planaires.

1.3.1.2  Sous-objectifs

L'accomplissement de [’objectif principal nécessite la réalisation des sous-objectifs

suivants:

Le premier sous-objectif consiste a concevoir et a fabriquer de nouvelles structures
innovantes de capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes, entiérement
réalisées par impression 3D. Cette étape vise a développer des structures de capteurs
spécifiquement congues pour répondre aux besoins de détection, d'analyse et de
caractérisation des liquides chimiques, biologiques, ou biomédicaux;

Le deuxieme sous-objectif porte sur la démonstration et I'exploitation des avantages
issus des nouvelles conceptions et de la technologie d'impression 3D pour les capteurs
microfluidiques. Cela comprend une analyse approfondie des caractéristiques et des
performances des capteurs imprimés en 3D, ainsi qu'une comparaison avec d'autres
méthodes de fabrication traditionnelles;

Le troisieme sous-objectif a pour but de développer des méthodes d'optimisation de
la sensibilité des capteurs imprimés. Cette étape consiste a améliorer les performances
de détection des capteurs en mettant au point des stratégies d'optimisation permettant

d'augmenter leur sensibilité.
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1.3.2  Principales contributions scientifiques

Pour répondre aux objectifs de la thése présentée, deux volets distincts de contributions
scientifiques sont proposés. Le premier volet se concentre principalement sur une série
d'études théoriques, comprenant 1'examen de 1'état de 1'art des capteurs, des techniques de
fabrication utilisées, le développement de modéles mathématiques pour le fonctionnement et
la détection des capteurs, ainsi que des outils et des méthodes d'optimisation. Ces études ont
permis d'approfondir la compréhension du comportement du champ E dans les zones
sensibles des structures résonantes SIWs et CSRRs, ainsi que d'optimiser leur utilisation en

tant que dispositifs de détection.

Le second volet, ax¢ sur 1'expérimental, s'appuie sur les conclusions théoriques avancées
dans le premier volet pour concevoir des dispositifs fonctionnels capables de détecter et de

caractériser divers types de liquides.

Les principaux apports de cette recherche sont déterminés par l'exploration de trois
structures de capteurs microfluidiques exploitant des résonateurs micro-ondes pour les
liquides. Elle met particuliecrement l'accent sur la détection et la caractérisation de la
permittivité complexe d'un mélange binaire d'eau-éthanol, ainsi que sur la détection et la
caractérisation du glucose dans des solutions aqueuses destinées aux personnes diabétiques.

Ces contributions se divisent comme suit :

e La premicre contribution consiste en une structure (A) novatrice de capteur
microfluidique qui intégre un résonateur multicouche SIW avec un conteneur
d'échantillons sous la forme d'un micropuits circulaire. Cette conception a été
spécifiquement élaborée dans le but de répondre au premier et deuxieéme sous-objectif

de la sous-section précédente;
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La deuxiéme contribution réside dans une structure (B) innovante de capteur
microfluidique qui utilise un résonateur multicouche CSRR avec un conteneur
d'échantillons sous la forme d'un micropuits rectangulaire. Cette configuration a été
développée pour satisfaire le premier, deuxiéme et troisiéme sous-objectif de la sous-
section précédente;

Enfin, la troisiéme contribution repose sur une structure (C) novatrice de capteur
microfluidique qui intégre un résonateur multicouche SIW avec un conteneur
d'échantillon optimisé sous la forme d'un micropuits circulaire. Cette conception a été
réalisée dans le but de s'aligner sur les premier, deuxiéme et troisiéme sous-objectifs

de la sous-section précédente.

1.3.3  Publications publiées ou acceptées

1.3.3.1 Articles de journaux

A. Hamid Allah, G. A. Eyebe, and F. Domingue, " Fully 3D-Printed Microfluidic
Sensor Using Substrate Integrated Waveguide Technology for Liquid Permittivity
Characterization," IEEE Sensors Journal, vol. 22, no. 11, pp. 10541-10550, June
2022, doi: 10.1109/JSEN.2022.3170507.

1.3.3.2  Articles de conférences

A. Hamid Allah, G. A. Eyebe, and F. Domingue, " Fully 3D-printed Microfluidic
Substrate Integrated Waveguide based Sensor for in Vitro Diagnostics of Diabetes,"
53rd European Microwave Conference (EuMC), 19-21 Sept. 2023, pp. 560-563, doi:
10.23919/EuM(C58039.2023.10290694.
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1.3.4 Publications en cours ou a venir

1.3.4.1 Articles de journaux

e A. Hamid Allah, G. A. Eyebe, and F. Domingue, " Fully Additive and Ultrahigh-
Sensitivity CSRR based Microwave Sensor for Liquid Mixtures Permittivity
Measurement," Revue ciblée Advanced Materials Technologies.

e A.Hamid Allah, G. A. Eyebe, and F. Domingue, " Improved Fully 3D-printed STW-
based Sensor for Non-invasive Glucose Measurement," Revue ciblée IEEE Sensors
Journal.

1.3.4.2  Articles de conférences

e A. Hamid Allah, G. A. Eyebe, and F. Domingue, " Improved Fully 3D-printed
Substrate-Integrated Waveguide Sensor for Liquid Mixtures Characterization,"
Conférence ciblée 2024 IEEE MTT-S International Conference on Numerical
Electromagnetic and Multiphysics Modeling and Optimization (NEMO'2024).

1.4 Originalité de la recherche

L'originalité et I'innovation de cette thése résident dans la combinaison de deux éléments
clés : l'utilisation de nouvelles structures résonantes pour la détection, l'analyse et la
caractérisation des liquides, ainsi que l'application d'une technique d'impression 3D novatrice
pour la fabrication. Cette approche permet la création des premiers systémes de détection
microfluidique a résonateur micro-ondes entierement réalisés par impression 3D, qui n'ont
pas encore ¢t¢ documentés dans la littérature scientifique. Ces systémes démontrent un
potentiel prometteur pour simplifier les processus de fabrication conventionnels tout en

offrant de bonnes performances.
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1.5 Méthodologie de la recherche

1.5.1 Diagramme de la méthodologie

Pour atteindre les objectifs fixés et résoudre la problématique posée de maniére adéquate,
le projet s'appuie sur une approche innovante et structurée en plusieurs étapes. Le processus

de développement des capteurs a travers ces étapes est illustré dans le tableau 1-1.

Tableau 1-1 Méthodologie en cinq étapes

Etape 1. Conception de capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes
* Proposition de la structure et la fréquence du résonateur micro-ondes

* Proposition de conteneur d'échantillons liquide

Etape 2. Développement du modele mathématique théorique du fonctionnement de capteurs
microfluidiques a résonateur micro-ondes

*  Explication du principe de fonctionnement des capteurs

* Explication de la théorie de I'analyse de sensibilité

Etape 3. Fabrication 3D
* Fabrication 3D des capteurs

* Assemblage des capteurs

Etape 4. Mesures expérimentales
*  Préparation des échantillons et la configuration de mesures

e Réalisation des mesures

Etape 5. Développement du modele mathématique de détection et analyse des performances
*  Modele mathématique de détection

*  Analyse des résultats et performances

1.5.2  Etapes de la méthodologie

Dans ce qui suit, les étapes de la méthodologie sont exposées en détail, conformément

aux lignes directrices décrites dans la sous-section précédente.
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Dans la premiére étape, une recherche bibliographique a été entreprise pour identifier et
définir le probléme a traiter, ainsi que pour proposer la structure du résonateur micro-ondes.
Des recherches approfondies ont ét¢ menées afin de concevoir une structure adaptée, et sa
fréquence de fonctionnement en prenant en considération les exigences de détection,
d'analyse et de caractérisation des liquides. Ensuite, une proposition de conteneur
d'échantillons liquide a été ¢laborée en tenant compte des contraintes et des besoins

spécifiques du systeme de capteur microfluidique.

Ensuite, au cours de la deuxiéme étape, un modéle mathématique théorique du
fonctionnement des capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes a été développé. Dans
un premier temps, le principe de fonctionnement des capteurs a été expliqué en détail, mettant
en évidence les interactions entre les ondes micro-ondes et les liquides a détecter. Puis, la
théorie de 'analyse de sensibilité a été présentée, offrant une compréhension approfondie des
facteurs qui influencent les performances des capteurs. Cette approche a permis d'identifier
les limitations et de proposer des améliorations afin d’augmenter les performances et de

répondre aux spécificités du probléme abordé.

Dans la troisieéme étape, la fabrication des capteurs microfluidiques a été concrétisée. Les
nouvelles structures de capteurs congues lors de I'étape précédente ont €té réalisées a 1'aide
de I'impression 3D, en utilisant les techniques et les matériaux appropriés. Parallelement, des
connecteurs SMA (de I'anglais « Sub-Miniature Version A ») ont été soudés sur les capteurs

pour permettre les mesures ultérieures.

La quatrieme étape a impliqué la réalisation de mesures expérimentales sur les capteurs
fabriqués afin d'évaluer leurs performances. Une attention particuliére a été accordée a la

préparation des échantillons, en suivant des protocoles spécifiques pour garantir des
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conditions de mesure reproductibles. Ensuite, une configuration de mesure appropriée a été
mise en place, incluant I'utilisation d'équipements de mesure adaptés. Les mesures ont été

effectuées en utilisant différents échantillons pour évaluer les performances des capteurs.

Enfin, dans la cinquiéme étape, un modele mathématique de détection a été développé en
se basant sur les résultats des mesures expérimentales précédentes. Ce modéle a permis de
décrire de maniere quantitative les performances des capteurs en fonction des parameétres
pertinents. Parallélement, une analyse approfondie des résultats et des performances a été
réalisée, en comparant les résultats avec ceux de la littérature et en évaluant les améliorations

apportées par les nouvelles structures de capteurs et la technique de fabrication 3D.

1.6 Organisation de la these

Dans le but de rendre le travail de recherche réalisé dans le cadre de cette thése plus
compréhensible, celui-ci est structuré en quatre chapitres principaux et organisé de la maniére

suivante.

Le premier chapitre constitue une introduction générale du sujet, qui est présentée de
manicre exhaustive. La problématique de recherche est clairement identifiée, et les objectifs
attendus ainsi que les contributions réalisées sont exposés. De plus, la méthodologie de
recherche adoptée est €¢galement présentée de maniere détaillée, en expliquant les différentes

étapes suivies.

Le deuxiéme chapitre présente une revue de la littérature portant sur les différentes
technologies et classifications des capteurs micro-ondes utilisés pour la mesure de liquides,
ainsi que sur leur théorie générale. Une importance attentive est accordée aux capteurs

microfluidiques a résonateur micro-ondes. De plus, ce chapitre aborde les derniéres
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techniques d'optimisation de performance de ces capteurs, en mettant en évidence les défis

et les perspectives ouvertes dans le domaine.

Le troisiéme chapitre décrit en détail les différentes étapes de la méthodologie adoptée
pour la conception des capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes. Les étapes sont
détaillées et comprennent la conception 3D des capteurs, une explication du principe de
fonctionnement et de détection utilisé et la mise au point de la réalisation 3D des capteurs.
De plus, ce chapitre présente les outils de mesure expérimentaux utilisés, les modeles
mathématiques employés, ainsi que les méthodes de détection et d'analyse des performances

des capteurs.

Le quatriéme chapitre se concentre sur la présentation des résultats expérimentaux
obtenus, ainsi que sur une discussion de ces résultats. Les données collectées lors des
expérimentations sont présentées de maniére claire, accompagnées d'analyses détaillées. Les
conclusions tirées de ces résultats sont également exposées, accompagnées des contributions

scientifiques de cette recherche.

Enfin, le dernier chapitre expose une conclusion générale qui synthétise a la fois les
travaux effectués dans cette these et les contributions scientifiques qui en découlent. Cette
conclusion offre une perspective globale sur les résultats obtenus et met en évidence leur
importance dans le contexte de la recherche sur les capteurs microfluidiques a résonateur
micro-ondes. De plus, des perspectives pour de futures recherches sont également proposées,
suggérant des pistes supplémentaires a explorer afin d'enrichir les contributions scientifiques

de ce travail.



Chapitre 2 - Etat de I’art des capteurs microfluidiques

2.1 Classification des capteurs micro-ondes pour les liquides

2.1.1 Classification des capteurs micro-ondes

a résonateur micro-ondes pour l'analyse
des liquides

Tous les matériaux, y compris les liquides, présentent un ensemble de caractéristiques

diélectriques et de composition qui comprennent la permittivité relative, la perméabilité, la

conductivité et la concentration. Une connaissance approfondie de ces paramétres est

essentielle pour répondre aux exigences industrielles et intégrer les systémes de maniere

adéquate a leur environnement. En ce qui concerne les systemes et les applications

¢lectriques, la détection, l'analyse et la caractérisation des capteurs a micro-ondes sont

indispensables.

Tableau 2-1 Classification des capteurs micro-ondes pour liquides

Capteurs micro-ondes pour I’analyse des liquides

A distance En contact
Elsil];),?ge Radiometre | Radar Non planaire Planaire
T/R Cavité Sonde Résonant Non
NRW | résonante | Coaxiale Résonant

Les méthodes de détection, d'analyse et de caractérisation des liquides par micro-ondes

peuvent étre regroupées en deux grandes catégories : les capteurs a distance et les capteurs
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en contact direct. Comme illustré dans le tableau 2-1, chaque catégorie est ensuite subdivisée
en plusieurs sous-catégories. Parmi les techniques les plus couramment utilisées, on retrouve
les lignes de transmission/réflexion (T/R), 'espace libre, les sondes coaxiales a extrémité
ouverte et les résonateurs. Ces techniques permettent une caractérisation précise des liquides,
ce qui revét une importance particuliere dans la conception de systemes électriques et

¢lectroniques [45, 71].

(a) (b) (©)

Figure 2.1 Classification des techniques de capteurs micro-ondes (a) NRW (b)
sonde coaxiale (c) espace libre

2.1.1.1 Technique de transmission/réflexion (T/R)

La méthode de transmission/réflexion (T/R) est une technique non résonante utilisée pour
caractériser les propriétés des MUTs, telles que la perméabilité et la permittivité complexes.
Elle implique la mesure de la réflexion et de la transmission des ondes EMs a travers un
¢échantillon du MUT [72-75]. La méthode NRW (de I'anglais « Nicolson-Ross-Weir »), une
dérivée de la technique T/R, offre une compréhension approfondie de son principe. Elle est
illustrée dans la figure 2.1 (a) et repose sur l'utilisation des paramétres de diffusion, ou des
parametres S (de 1'anglais « Scattering Parameters »), de I'onde guidée contenant I'échantillon

du MUT de longueur finie d. Les paramétres S, notamment S;; et S,;, qui représentent
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respectivement le coefficient de réflexion et de transmission, peuvent étre définis comme
suit :

ra-rt3» . T(A-I?)

Ou I' et T représentent respectivement les coefficients de réflexion et de transmission

d'interface, donnés comme suit :

Z,—Z
r=4 0,
Zi+ Z,

T=e V4 =¢Jkd (2.2)

Dans la formule (2.2), Z; et Z, représentent les impédances caractéristiques de la ligne de
transmission avec et sans MUT, respectivement. y désigne la constante de propagation et k
le nombre d'onde. A partir des équations (2.1) et (2.2), il est possible de déduire I' et T :

5121_5221+1T— 511+521—1—'

I'=K++{K?—-1 avec K = ;T =
2511 1—(S11+ ST

(2.3)

Ou K représente un facteur dépendant des parametres S. Une fois que I" et T sont connus,

le facteur de propagation peut étre déterminé :

1
k =a[iln|T| — ] (2.4)

Le coefficient T peut-étre exprimé en notation complexe T = |T|e/®. Enfin, la
permittivité et perméabilité relatifs complexes du MUT peuvent étre calculées a I'aide de

formules spécifiques [75, 76] :
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k1-T k1+rT
Er.Mur = k_o—l T » Hrmur = 1-T (2.5)
0

Dans ces équations, ky = w./loE, représente le nombre d'ondes dans le vide et w la

pulsation de fonctionnement.

2.1.1.2 Technique de la sonde coaxiale

La sonde coaxiale a extrémité ouverte est une méthode non résonante couramment
utilisée pour caractériser les propriétés diélectriques des échantillons MUTs sur une large
plage de fréquences. Cette technique implique I'utilisation d'une ligne coaxiale ouverte en
contact avec des MUTs, qu'ils soient sous forme solide ou immergée dans des MUTs liquides
[77,78]. Typiquement, une bride métallique plate prolonge transversalement le plan de masse
a l'extrémité ouverte, comme montré dans la figure 2.1 (b). La sonde coaxiale mesure le
coefficient de réflexion des ondes EMs a l'intérieur ou a la surface de I'échantillon. En effet,
les sondes coaxiales agissent comme des capteurs capables de fournir la constante
diélectrique complexe du matériau d'échantillon a partir d'une simple mesure du coefficient
de réflexion, déterminée par I'impédance vue depuis 1'ouverture en regardant 1'échantillon.
Cette impédance dépend étroitement des propriétés di¢lectriques de I'échantillon. Ainsi, en
analysant les données collectées du coefficient de réflexion, il est possible de récupérer la

constante di¢lectrique complexe du matériau étudié.
Apres la détermination des parameétres S, le coefficient de réflexion peut étre calculé en
utilisant les formules :

S1252111, Iin — 511

I =Sy + 22288 o =
M T =Sy T 513801 — S14502 + Saalin

(2.6)
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Ou [}, est la valeur du coefficient de réflexion a I'entrée et I} est le coefficient de
réflexion du MUT. La permittivité complexe &, yyr peut étre déterminée selon les équations

ci-dessous :

. . 1/m1-1
YL = ]wCOST,MUT +]0)Cf = Z_()(l + 11L> (27)
. 1 (1 - I“L> B Cr (2.8)
PMUT T 5w ZoCo \1L+1;,) €y

L'admittance du MUT est représentée par Y;, Z, est l'impédance caractéristique
normalisé€e, et w est la pulsation du signal. Cy et Cr sont les capacités du modéle équivalent
de la sonde. Ces capacités représentent respectivement les effets de bord (fuite du champ E)
en sortie de sonde (dans I'air) et a l'intérieur de celle-ci (fonction du diélectrique inséré entre

les conducteurs interne et externe de la sonde). En général, le rapport Cr/C, est négligeable

par rapport a & 7 et peut donc €tre ignoré dans le calcul [79, 80].

2.1.1.3 Espace libre

La méthode de I'espace libre est une technique qui n'utilise pas la résonance et qui repose
sur la collecte des coefficients de réflexion et de transmission [81, 82]. Cette méthode est a
large bande, elle n'exige pas de contact entre 1'échantillon du MUT et les outils de mesure.
Considérant un échantillon d'épaisseur d, tel que présenté dans la figure 2.1 (c), avec une
permittivité relative &, pyr et de perméabilité relative w, pyr, les relations entre S;; et Spq
d'une part, et entre I' et T d'autre part, sont établies par I'équation (2.1). Ainsi, I et T

représentent les coefficients de réflexion a l'interface entre l'air et I'échantillon, tandis que
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S11 et Syq1 sont les coefficients de réflexion et de transmission mesurés dans I'espace libre

pour une onde plane incidente.

Les coefficients I" et T sont déterminés par les équations suivantes :

Z_ZO 551_5221'*'1
I = =K++JK2-1 K=——"-—— 2.9
Z+7Z, T avece 25, 29)
S11+8n—T _ v (2.10)

1= (S + S0

K est un facteur déterminé par les parametres S, les grandeurs Z et y, ainsi que Z; et y,,
représentent respectivement l'impédance caractéristique normalisée et la constante de

propagation en présence et en absence du MUT. Leurs valeurs sont exprimées comme suit :

2T

Y = Yo+ Er.MmuTHr MuT AVEC Yo :]'Z (2.11)

Er MUT

Z =17 avec Z, = 120m (2.12)

Ur.muT

En développant les équations (2.11) et (2.12), nous parvenons aux formulations suivantes

pour la permittivité et la perméabilité relative complexes du MUT :

y (1-T ¥ \? y (1-T
ErMUT = }/_(_) = <_) y UrMuT = T <_) (2.13)
0

2.1.1.4 Technique de résonateur

Les méthodes de résonance reposent sur I'exploitation des caractéristiques de résonance

telles que la fréquence de résonance, le facteur de qualité, I'atténuation a vide et en présence
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du MUT, pour réaliser la caractérisation diélectrique de ce dernier. L'extraction de ces

caractéristiques de résonance se fait a partir des parametres S de réflexion ou de transmission.

La méthode résonante offre la possibilité de travailler a haute et/ou basse fréquence en variant

le type de structure de résonance et les dimensions de 1'échantillon.

Tableau 2-2 Comparaison qualitative de la classification des techniques micro-

ondes
Technique MUT Fréquence Avantages Inconvénients
* Mesure la permittivité et la » Limitation de la précision
L e de mesure des effets
. perméabilité ,
T/R ligne . , . . d'entrefer
* Solide Fréquence * Fonctionnement a haute . .
[16], [72- . . , * Nécessite 1'usinage des
* Liquide unique fréquence . )
75] . - échantillons
» Utile pour les matériaux X .
o * Conception et fabrication
fabriqués
complexes
* Préparation facile des MUTs * Besoin d'un MUT avec
. grand volume
* Non destructive * Besoin d'étalonnage
Sonde * Mesure de plusieurs MUTs en &
. . N * Ne prends en charge que les
coaxiale * Solide peu de temps apres l'étalonnage e
o Large bande L mesures de réflexion
[18],[77, * Liquide * Haute précision pour les oo L
L . o  Limitation de la précision
78] matériaux a pertes élevées
. de mesure des effets
* Tres utile pour les MUTs ,
biolosiques d'entrefer
&1d * Algorithmes complexes
pour extraire la permittivité
* Mesure a haute fréquence
* Non destructive * Besoin d'un grand volume
Espace libre * Sans contact du MUT
[17], [81, Solide = Large bande < Capacité a haute température * Réflexions multiples entre
82] * Mesure la permittivité et la la surface du MUT et
perméabilité l'antenne
* Méthode sans contact
* Préparation facile des MUTs
* Mesure des petits volumes du
MUT * Probléme d'entrefer
. * Faible cout (pour les solides)
, *Fréquence ‘e , .
Résonateur « Solide unique * Bonne précision * Nécessite une haute
[171,[25, « Liquide . Ba?n de » Compatible avec fabrication résolution de fréquence d'un
83] q P additive et soustractif VNA

* Potentiel pour les capteurs
portables
* Intégration 1'¢lectronique
associée dans le méme substrat

* Limité a des bandes de
fréquences étroites




27

2.1.2 Comparaison des capteurs micro-ondes

Afin de développer une idée globale sur les capteurs micro-ondes, le tableau 2-2 présente
une comparaison qualitative des différentes techniques micro-ondes selon plusieurs facteurs:
le type du MUT, le principe de détection en termes de fréquence, ainsi que les avantages et
les inconvénients [33, 84]. Cependant, il convient de noter que les capteurs basés sur les
techniques résonantes sont considérés comme les plus appropriés pour les mesures
microfluidiques. Pour cette raison, le reste de ce chapitre met I'accent sur les capteurs utilisant

ces techniques résonantes.

2.2 Classification des capteurs a résonateur micro-ondes pour liquides

Les capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes peuvent étre catégorisés selon
divers critéres. Certains de ces critéres se conforment a ceux exposés dans la section 2.1, qui
traite de la classification générale des capteurs micro-ondes et des technologies de détection.
D'autres criteres de classification sont spécifiques aux capteurs microfluidiques a résonateur

micro-ondes.

Tableau 2-3 Classification des capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes
pour liquides

Capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes pour liquides

Structure Fréquence de Principe de Application Technique de
Résonante Fonctionnement Fonctionnement pp Fabrication
Liquide chimique,
CSRR, _r biologique,
SIW  Bande UHFax  varationde biomédical : PCB
fréquence e ey

Permittivité et
concentration

70 % 80 % 90 % 70% 95%




28

Le tableau 2-3 présente la classification d'une étude quantitative basée sur 1'analyse de
cent articles récents de la littérature entre 2019 et 2023. Ces articles ont été organisés en
fonction de plusieurs paramétres tels que la structure résonante, la fréquence de
fonctionnement, le principe de fonctionnement, I'application de détection et la technique de

fabrication.

2.2.1 Classification par structure résonante

Les capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes se regroupent selon la structure
résonante utilisée. Dans la littérature, ces capteurs reposent généralement sur diverses
structures, telles que les antennes [22, 85-87], les antennes a résonateur dié¢lectrique [88, 89],
les résonateurs a guide d'ondes coplanaire CPW (de 1’anglais « Coplanar Waveguide
Resonator ») [90], des guides d'ondes [91, 92], les condensateurs interdigités IDC (de
I’anglais « Interdigital Capacitor ») [93, 94], les résonateurs LC [95] , les résonateurs en
anneau fendu (SRR) [96-98], les résonateurs en anneau fendu complémentaire (CSRR) [25,

99, 100], ou les résonateurs a guide d'ondes intégrés au substrat (SIW) [101, 102], [15, 49].

2.2.2  Classification par fréquence de fonctionnement

Les capteurs microfluidiques dotés de résonateurs micro-ondes peuvent opérer sur un
large éventail de fréquences, englobant les ondes UHF (de I’anglais « Ultra High
Frequency») [103], les ondes millimétriques et au-dela [104-106]. Le choix de la fréquence
de fonctionnement repose sur divers facteurs, notamment les applications envisagées, les
considérations techniques, les dimensions et les colits de 1'électronique. Généralement, la
conception des capteurs vise une plage de fréquences allant des bandes UHF (0.3-3 GHz) a

la bande X (8-12 GHz) [13]. Cette sélection découle de la diminution des performances des
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capteurs micro-ondes a des fréquences plus élevées, de l'augmentation des colts de
1'électronique, des limitations des équipements de mesure, ainsi que des exigences des
applications de détection, nécessitant des fréquences adaptées aux applications de

communication sans fil.

2.2.3  Classification par principe fonctionnement

La classification des capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes peut étre établie
en fonction de leur principe de fonctionnement. Cette classification peut se baser sur les
variations de fréquence (de I’anglais « frequency-variation »), les variations de phase (de
I’anglais « phase-variation »), la modulation de couplage (de 1’anglais « coupling-modulation
»), la séparation de fréquence (de 1’anglais « frequency-splitting »), et le mode différentiel

(de I’anglais « differential-mode »).

2.2.3.1 Variation de fréquence

La variation de la fréquence peut étre considérée comme un parametre de détection dans
le contexte ou la réponse mesurée du capteur, ainsi que les variables de sortie associées aux
caractéristiques de résonance telles que la fréquence de résonance, le facteur de qualité, ou
I'atténuation de résonance du coefficient de réflexion ou de transmission, sont étroitement
liées aux propriétés diélectriques ou composites du LUT en contact direct ou dans

I'environnement immédiat de 1'élément sensible de la structure résonante [24, 107-111].

2.2.3.2 Variation de phase

Dans cette approche de mesure, la phase du coefficient de transmission ou de réflexion
du capteur est adoptée comme variable de sortie principale, étant intimement liée aux

propriétés diélectriques ou composites du LUT entourant le dispositif sensible. A la
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différence des capteurs a variation de fréquence, les capteurs a variation de phase
fonctionnent a une fréquence unique, ¢liminant ainsi la nécessité de procéder a un balayage

fréquentiel [112-116].

2.2.3.3 Modulation de couplage

Les capteurs a modulation de couplage tirent parti de la modulation du couplage entre un
résonateur et une ligne de transmission, générée par le LUT, en tant que mécanisme de
détection. Cette modulation induit des changements dans l'amplitude du coefficient de
transmission ou de réflexion. Ces dispositifs sont spécifiquement congus pour opérer a des

fréquences proches de la résonance, comme discuté dans les références [117, 118].

2.2.3.4 Séparation de fréquence

Les capteurs a séparation de fréquence présentent une conception composée de structures
symétriques, chacune comprenant des paires de résonateurs identiques. Lorsque ces
résonateurs sont remplis de manieére symétrique ou perturbés par un LUT, la réponse en
fréquence affiche une unique atténuation ou créte de résonance. En revanche, si les
résonateurs sont remplis ou perturbés de maniére asymétrique, cette résonance se divise en
deux atténuations distinctes ou crétes. Par conséquent, la variation entre les fréquences de
résonance et/ou les amplitudes d'atténuation de résonance peuvent servir de variable de sortie

pour la détection [26, 119].

2.2.3.5 Mode différentiel

Les capteurs opérant en mode différentiel ne se définissent pas comme un principe de
fonctionnement a part entiere, mais plutdot comme une stratégie visant a neutraliser ou

minimiser les effets indésirables d'un stimulus commun, susceptible de perturber ou altérer
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la précision des mesures. De plus, ils cherchent a récupérer la valeur d'une variable en se
basant sur les propriétés du LUT par rapport a une référence, que ce soit pour des mesures
incrémentielles ou pour une fonctionnalité de comparaison. Ainsi, les capteurs différentiels
peuvent exploiter I'un des principes de fonctionnement précédemment évoqués, a condition
que les unités de capteur indépendantes de la paire différentielle soient construites

individuellement en se basant sur ces principes [113, 120-122].

2.2.4 Classification par application

Les capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes ne se limitent pas a une seule
fonction, mais se révelent étre des dispositifs polyvalents. Leur capacité a mesurer différentes
variables physiques, telles que I'humidité [123], la température [124] et la pression [125],
repose sur l'exploitation des changements de permittivité. Au-dela de ces caractéristiques, ils
trouvent une application étendue dans des domaines tels que la chimie, la biologie, la
médecine et la pharmacie. Leur utilité s'étend a la détermination de la composition [126], la
permittivité [15, 24, 127, 128] et la concentration [21, 94, 129-132] des matériaux et des
liquides. Ces capteurs trouvent leur place dans des secteurs diversifiés, couvrant les soins de
santé, l'agriculture [133], I'industrie alimentaire [126], 'emballage intelligent, le génie civil,

l'industrie automobile, I'aérospatiale, ainsi que le concept de villes intelligentes.

2.2.5 Classification par technique de fabrication

Les capteurs microfluidiques tirent fréquemment parti de structures résonantes fabriquées
sur des PCBs [6], représentant ainsi la technologie de fabrication la plus répandue.
Cependant, d'autres techniques moins conventionnelles sont également employées, telles que

la LTCC [60, 61, 134, 135] et la 3D [136-139]. L'intégration de conteneurs d'échantillons au
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sein de ces structures résonantes ouvre la voie a la conception de capteurs microfluidiques a
résonateur micro-ondes pour la mesure du LUT. Ces conteneurs d'échantillons peuvent étre
¢laborés a partir de divers matériaux tels que le PDMS [21, 25], le plastique [41], des
capillaires microfluidiques [50], ainsi que de tubes en plastique [55] et en verre [49]. La
fabrication de ces conteneurs d'échantillons s'effectue généralement au moyen de techniques

de microfabrication et de micro-usinage CNC.

2.2.6 Exemple de capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes

Afin d'illustrer les classifications antérieures et de démontrer leur pertinence, des
exemples de capteurs congus spécifiquement pour détecter diverses applications sont

présentés dans les tableaux 2-4 et 2-5.

Tableau 2-4 Exemples des capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes pour
la caractérisation de la permittivité complexe des liquides

Fréq. de  Princ.

, Struct. Cont. Sensibilité Tech. de
REf. Résonante D’échantillons fonet, de (%) Appl. fabrication
(GHz) fonct.

[25] CSRR Canal PDMS 2 Su(fr) 0.31 Permittivité PCB
[140] SIW Canal PDMS 14.95 Su(f) 0.16 Permittivité PCB
[128] SRR Capillaire 2.0402 Sai(fy) 0.048 Permittivité PCB
[49] SIW Tube de verre 2.391 Soi(fr) 0.062 Permittivité PCB
[46] RCSRR Conteneur 0.810 Sai(f) 0.27 Permittivité PCB
[141] SRR Tube en téflon  2.559 Sai(f) 0.11 Permittivité 3D
[20] SIW Tube intégré 3.8267 Su(f) 0.15 Permittivité 3D

Ces exemples mettent en lumiere la diversité des capteurs et leur capacité a répondre a

des besoins spécifiques, soulignant ainsi leur pertinence.

Pour obtenir une vision synthétique et compléte de la classification des capteurs

microfluidiques a résonateur micro-ondes abordées dans cette section 2.2, le tableau 2-6 offre
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une synthése qualitative des diverses classifications. Il met en lumicre le type le plus

fréquemment employ¢ tout en exposant les avantages et les inconvénients qui y sont associés.

Tableau 2-5 Exemples des capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes pour
la détection de la concentration de glucose dans des solutions aqueuses

Fréq. . o,
R&F Struct. Cont. de Pr(llr;c. se(rﬁillglzl/lte Aol Tech. de
" Résonante D’échantillons fonct. fonct m.dI) PPl fabrication
(GHz) ' &
[142] LC Canal PDMS  1.167  Su(f) 0.023 Concentration PCB
[94] SRR/IDC Canal PDMS 1327  Sa(f) 0.026 Concentration PCB
[21] CSRR Canal PDMS 2.48 Su(fr) 0.4925 Concentration PCB
[143] ENG Cavité PDMS 2.09 Su(f) 1.7 Concentration PCB
Tableau 2-6 Synthése qualitative de la classification des capteurs microfluidiques a
résonateur micro-ondes pour liquides
Classification Type Avantages Inconvénients
» Faible cofit
Structure . Potenlii?lcib;lirslilzligttiiisation " Sensibilit¢ aux pertes
. SIW, CSRR * Limitations de bande
Résonante * Bonnes performances assante
* Facilité de fabrication et p
d’intégration
Fréquence de Bande UHF & * Capacité ’de’penetratlon . Sen51l?111te aux
. * Portée étendue interférences
Fonctionnement X

* Largeur de bande

* Atténuation du signal

Principe de

Variation de

« Simplicité de conception
* Haute sensibilité

* Nécessité d’'un VNA
» Complexité du traitement
du signal

Fonctionnement fréquence , . i .
q » Large gamme de mesures » Nécessite une résolution
élevée
« Non-invasives » Dépendance aux
.. Permittivité et el s propriétés du LUT
Application . * Haute sensibilité S
concentration . L .  Limitation du volume et
* Rapides et précises .
de la saturation
Techniaue de * Faible cofit * Limitations de conception
Hqu PCB * Facilité de fabrication » Combinaison avec d'autres
Fabrication

* Disponibilité

techniques de fabrication
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2.3 Techniques d'optimisation des performances

L'amélioration de la sensibilité revét une importance primordiale pour les performances
des capteurs de liquide, car elle permet de détecter les variations les plus infimes dans les
propriétés diélectriques des LUTs. Ainsi, diverses techniques d'optimisation de la sensibilité
ont été développées, visant principalement a réduire les effets parasites dans la zone de
détection et a accroitre l'interaction du champ E avec le LUT. L'objectif de ces techniques est
d'améliorer les parameétres de détection, ce qui peut augmenter la sensibilité. Parmi les
techniques les plus couramment utilisées, on peut citer la technique de couplage des
résonateurs, la technique du conteneur d'échantillons intégré dans le substrat, ainsi que la

technique d'optimisation de la structure résonante.

2.3.1 Couplage des résonateurs

Récemment, une nouvelle technique d'amélioration de la sensibilité¢ a été développée.
Cette technique démontre que la sensibilité des capteurs a résonateur, plus particulierement
le type CSRR peut bénéficier d'améliorations significatives en réalisant un couplage entre
multiples anneaux de CSRR [38, 144], ou en utilisant plusieurs CSRRs disposés le long d'une
ligne microruban (ou une antenne) et en exploitant le couplage inter-résonateur entre eux
[145, 146]. En effet, lorsque les résonateurs sont disposés de maniere que leur couplage soit
dans le plan transverse a la direction de propagation (le long de la ligne microruban). Le
couplage entre eux crée une zone intense dans le champ E. Cette zone peut €tre considérée
comme une zone sensible, ce qui permet d'améliorer la sensibilit¢ de détection. Cette
technique a été appliquée dans la détection de plusieurs applications telles que la détection

de la concentration du glucose [84, 146].
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2.3.2 Conteneur d'échantillons intégré au substrat

Cette technique consiste a intégrer les conteneurs d'échantillons, généralement des
canaux microfluidiques a I'intérieur du substrat du capteur micro-ondes [101, 147-149]. Cette
technique peut étre appliquée aux structures SIWs [15, 101, 150] ou CSRRs [148, 151]. Les
substrats utilisés dans ses capteurs ont une faible permittivité relative, ce qui permet de les
exploiter comme support du LUT. Grace a cette intégration, il est possible d'obtenir une plus
grande interaction entre le champ E et le LUT entre le résonateur et le plan de masse, ce qui

conduit a une plus grande sensibilité.

2.3.3 Optimisation de la structure résonante

L'optimisation des structures résonantes est une méthode couramment utilisée pour
améliorer la sensibilité des dispositifs. Dans cette approche, les structures résonantes sont
initialement congues a l'aide de méthodes classiques, puis elles sont soumises a une
optimisation en termes de taille, de géométrie ou d'autres parametres en utilisant différentes
techniques. Par exemple, I’une de ces approches consiste a améliorer les structures CSRRs
ou SIWs en utilisant des algorithmes mathématiques avancés [152, 153]. Une autre technique
repose sur la combinaison des structures CSRRs avec d'autres structures « meander » [154,
155]. D’autres méthodes supplémentaires incluent la création de fentes ou de vias dans les
structures SIWs [150, 156] ou CSRRs [24, 41], ainsi que la combinaison des structures SIW's
et CSRRs [144, 156]. Ces techniques sont généralement appliquées dans la zone sensible afin
de réduire les effets parasites et d'améliorer l'interaction du champ E avec le LUT et, par

conséquent, d'accroitre la sensibilité globale du dispositif.
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2.4 Perspectives et défis ouverts

Ces derniéres années, une attention considérable a été accordée a I'étude des résonateurs
a micro-ondes dans le domaine du développement des capteurs microfluidiques. Les travaux
récents présentés dans les tableaux 2-4 et 2-5 fournissent des exemples concrets de
l'utilisation de résonateurs a micro-ondes pour détecter les propriétés des liquides, notamment
la permittivité complexe (parties réelle et imaginaire) et la concentration. Différentes
techniques et approches d'optimisation des performances ont été appliquées a l'analyse des

liquides. Chaque type de capteur présente ses avantages et ses inconvénients.

L'un des principaux avantages de ces techniques de conception et d'optimisation des
capteurs réside dans leur principe de fonctionnement simple, qui permet de réduire la taille
du circuit. Toutefois, l'utilisation de ces capteurs présente également des inconvénients, tels
que la complexité parfois élevée de l'assemblage du résonateur et du conteneur d'échantillons,
la présence d'effets parasites, les limitations du confinement du champ E, un faible facteur
de qualité et une sensibilité limitée. Ces limitations restreignent leur utilisation dans de
nombreuses applications et limitent les possibilités de détection de la permittivité et de la

concentration.

Afin d'améliorer la sensibilité des capteurs, il est primordial de confiner fortement le
champ E sur et autour de la zone sensible du capteur. Etant donné que la plupart des structures
sont planaires et que la propagation du champ E se fait dans le plan de deux dimensions, il
est essentiel d'optimiser l'interaction entre le champ E et le dispositif de détection. Cela
permet une concentration maximale de 1'énergie dans la zone ciblée, tout en réduisant les

risques de fuites du champ E et de perturbations ou parasites indésirables.
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Pour optimiser la sensibilité des capteurs et obtenir de meilleures performances globales,
il est crucial de développer de nouvelles techniques d'optimisation. Dans cette perspective,
l'utilisation de technologies de fabrication telles que l'impression 3D joue un rdle
fondamental en offrant une flexibilité de conception pour la fabrication de ces capteurs en
une seule étape [157, 158]. Cette approche faciliterait I'application des nouvelles techniques
d'optimisation, permettant ainsi d'obtenir des capteurs présentant une sensibilité accrue. Cette
amélioration de la sensibilité est essentielle pour la détection et la caractérisation efficaces

des liquides.

Un autre facteur limitant important concerne le nombre restreint d'applications de mesure
basées sur les résonateurs a micro-ondes. La plupart des chercheurs se sont concentrés sur la
détection des liquides, notamment leurs mélanges binaires ou leurs concentrations [24, 159].
D'autres ont étudi¢ des applications spécifiques telles que la détection du glucose aqueux [24,
89, 159, 160] et la détection des aliments [161]. Par conséquent, il existe un besoin de
nouveaux capteurs qui pourraient étre utilisés dans une variété d'applications de mesure,

offrant des performances améliorées.



Chapitre 3 - Conceptions des capteurs microfluidiques
a résonateur micro-ondes pour I'analyse
des liquides

3.1 Conception des capteurs

3.1.1 Conception générale des structures

En nous basant sur les avantages identifiés dans les chapitres précédents, nous avons opté
pour des structures appartenant a la famille des SIWs et des CSRRs pour développer de
nouvelles structures de résonateur micro-ondes.

Diélectrique

Conducteur
LUT

(a) (b) ©

Figure 3.1 Représentation 3D de (a) structure (A), (b) structure (B), et (c)
structure (C) de résonateur a micro-ondes ¢tudiés

Ces structures ont été spécifiquement congues pour opérer a des fréquences sélectionnées

dans les bandes S (2-4 GHz) et C (4-8 GHz), tenant compte des contraintes inhérentes a
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I'équipement de mesure du laboratoire et des exigences des applications de détection, ainsi
que les dimensions et les cotts des structures. Les bandes S et C offrent une combinaison
optimale de plusieurs caractéristiques essentielles, notamment une atténuation réduite, une
capacité de pénétration dans les liquides, une largeur de bande adéquate et une compatibilité
avec les dispositifs miniaturisés. En conséquence, ces bandes sont préférées pour la

conception de capteurs a résonateur micro-ondes dédiés a l'analyse des liquides [13].

Pour simplifier la fabrication, réduire les cotts et faciliter les analyses des LUTs,
l'utilisation de micropuits est privilégié¢ [162]. Ces microconteneurs d'échantillons ou de
cavités sont couramment employés en laboratoire pour la réalisation d'expériences et de tests
biochimiques, génétiques et cellulaires. Les micropuits sont équipés d'un port unique
permettant l'injection et le retrait du liquide et ils sont capables de contenir de faibles volumes
de liquide tels que des échantillons biologiques, des réactifs ou des cellules. Ainsi, ces
micropuits permettent d'effectuer des tests avec un minimum de matériel. Grace a leur taille
réduite, ils sont faciles a manipuler, ce qui contribue a la diminution des coflits expérimentaux

[163].

Tableau 3-1 Dimensions en (mm) des structures de résonateur micro-ondes étudiés

Parameétre Looi  Hswt W W L Ltceat  Whedl D P Hier Hse2

Valeur 56 1.5 40 35 35 12 4.03 1.5 0.4 2.64 144
Paramétre  Dini Dout T,G Loz Hswz  Warz Wi Lsc2 Lfeedz  Wred2 a

Valeur 7 8 03 3312 15 2145 5 13.45 12 392 11.5
Paramétre b G Loz  Hows  Wsws  Dpateh Lieets  Wreas  Dsis Dis Dous

Valeur 11 02 4356 1.5 33 28 9 4.1 8 6 7

La figure 3.1 présente une représentation tridimensionnelle des structures de capteurs

microfluidiques a résonateur micro-ondes proposées dans le cadre de ce projet de recherche.
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Le tableau 3-1 expose les dimensions respectives de ces structures. Elles ont été congues et
optimisées a l'aide de I'outil de simulation EM 3D HFSS (de I’anglais « High-Frequency
Structure Simulator ») de (ANSYS, Etats-Unis) [164], fourni par CMC (de I’anglais «

Canadian Microelectronics Corporation ») basée a (Kingston, Canada).
3.1.2  Conception spécifique des structures

3.1.2.1 Conception de la structure (4)

La figure 3.1 (a) présente la structure (A) du capteur microfluidique. Cette structure est
composée d'un résonateur a cavité SIW rectangulaire qui comprend un patch rectangulaire
avec des dimensions de longueur et de largeur respectives L et W. On trouve également une
ligne d'alimentation de dimensions (Lgeeqr X Wyeeq1) €t un réseau de via rectangulaire avec
un diameétre D et une distance P de centre a centre entre deux vias consécutives. Au centre
de cette cavité SIW, un conteneur d'échantillons circulaire d'un volume de 101 pL est intégré

pour contenir le LUT.

3.1.2.2 Conception de la structure (B)

La structure (B) du capteur microfluidique est basée sur un modele utilisant le CSRR, tel
qu'illustré a la figure 3.1 (b). Ce modéle comprend une ligne de transmission microruban
métallique avec les dimensions (Lreeqz X Wreedz), qui est couplée capacitivement au plan de
masse métallique. Le CSRR, qui a une forme carrée, est gravé dans le plan de masse et a les
dimensions (a X b). Il est positionné a une distance (s) et a un écart (g) par rapport a son
bord. Pour contenir le LUT, un conteneur d'échantillons rectangulaire d'un volume de 96.84

uL est intégré sur le CSRR.
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3.1.2.3 Conception de la structure (C)

La derniére structure (C), révélée dans la figure 3.1 (c), est un résonateur circulaire
optimisé en technologie SIW. Cette structure est constituée d'un patch circulaire, présent dans
la cavit¢ SIW, avec un rayon €gal a Dpgicn/2, le patch est alimenté par une ligne
d'alimentation de dimensions (Leeqs X Wreeqs). Pour assurer la connexion au plan de masse,
le patch est relié a celui-ci via un réseau de vias. Au centre de la cavité, un conteneur
d'échantillons d'un volume de 74 pL est positionné, ce qui forme la structure standard (C).
Pour améliorer les performances de la structure standard, une optimisation a été effectuée en
enveloppant le conteneur d'échantillons d'une gaine métallique. Cette gaine métallique
permet une pénétration maximale du champ E a l'intérieur de 1'échantillon, constituant ainsi

la version optimisée de la structure (C).

La section suivante présente une explication détaillée de la fonctionnalisation et de la

capacité d'intégration des différentes structures.

3.2 Principe de fonctionnement et optimisation des performances

3.2.1 Principe de fonctionnement général

La figure 3.2 présente la distribution de l'amplitude du champ E total pour les trois
structures €tudiées, obtenue a 1'aide d'une simulation EM a la fréquence de résonance, en
utilisant le logiciel HFSS. En observant la figure et en se référant a la 1égende des couleurs,
on peut constater que le champ E atteint son amplitude maximale au centre de la cavité pour
les structures SIWs, tandis que pour la structure CSRR, il est maximal dans la fente. Ces

zones correspondent aux endroits ou la perturbation du champ E est la plus significative.
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E Field [Vim]
20000 0000
RET
173333340
16000 0000
14866 6670
13333 3340
12000.0000
106686 6670

H 03333340
8000.0000

6666.6670

53333335
4000.0000
2666.6667
1333331
0.0000

Figure 3.2 Distribution d'amplitude du champ E total de (a) structure (A), (b)
structure (B), et (¢) structure (C) de résonateur a micro-ondes étudiés

(2) (b)

Ainsi, les conteneurs d'échantillons ont été spécifiquement congus pour étre positionnés
a ces emplacements, considérés comme des zones sensibles. Cette disposition stratégique
permet au champ E de traverser le conteneur d'échantillons contenant le LUT, favorisant ainsi
une interaction accrue entre le LUT et le champ E, ce qui se traduit par une sensibilité

améliorée du systeme.

La présence du LUT dans les conteneurs d’échantillons perturbe la distribution du champ
E a l'intérieur du capteur, ce qui entraine une modification de la réponse mesurée. Cette
modification peut se manifester sous la forme d'un décalage significatif de la fréquence de
résonance, du facteur Q et de l'atténuation maximale du coefficient de réflexion ou de
transmission. Ces changements sont directement liés aux propriétés dié¢lectriques du LUT, et

peuvent étre évalués a l'aide des équations suivantes [165, 166] :

ﬁ — fO — fVo (AEEO . E1 + A‘LLHO . Hl)dv

3.1
fo fVO (€olEol? + uolHol?)dv G-

QO — QT - fVo (AEHEO . E1 + A‘u”HO . Hl)dv
QQr fVO (€olEol? + uolHol?)dv

(3.2)



43

ou £, fo, Qr, Qo correspondent respectivement la fréquence de résonance et le facteur
de qualité avec et sans perturbation, c'est-a-dire sans la présence de liquide et avec la présence
de liquide. Les indices E;, E, désignent le champ électrique, et H;, H, représentent le champ
magnétique, avec et sans perturbation, respectivement. Ainsi, les symboles de et Au
indiquent les changements de permittivité et de perméabilité lorsque le capteur contient le

LUT. Enfin, V, représente le volume du résonateur.

Lorsqu'on travaille avec des échantillons LUT de petite taille électrique, signifiant que
les dimensions de 1’échantillon sont faibles par rapport a la longueur d’onde, il est
généralement considéré que les champs E et H a l'intérieur du résonateur restent inchangés
avant et apres le remplissage du LUT. Cette hypothése repose sur 1'idée que le LUT n'affecte
pas de maniére significative les propriétés EMs de la structure résonante. Dans le cas des
matériaux diélectriques, tels que les liquides ayant une permittivité relativement élevée et
une conductivité négligeable, les variations de perméabilité magnétique Au et Au''peuvent
étre considérées comme négligeables. Cela signifie que le LUT n'a pas d'effet notable sur les
propriétés magnétiques du résonateur. De plus, a la fréquence de résonance du résonateur,
I'énergie accumulée par les champs E et H dans la structure résonante doit €tre équivalente.
Cette équivalence d'énergie est due a l'interaction entre les champs E et H, qui se renforcent
mutuellement pour générer une résonance. En conséquence, dans ces circonstances

particulieres, les équations (3.1) et (3.2) peuvent étre simplifiées par [127, 167, 168] :

fi—fo fVLUT (A€E, - E))dv
fo Z-fVO (€olEol?)dv

(3.3)
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QO — Qr _ fVLUT (AE”EO . El)dv
QQr 2 fVO (€olEol®)dv

(3.4)

Le volume de I'échantillon du LUT est représenté par V; ;. Les équations (3.3) et (3.4)
démontrent que le décalage de fréquence et le facteur de qualité, ainsi que l'atténuation

maximale, sont principalement déterminés par la variation du champ E causée par le LUT.

En utilisant ces équations, il devient possible d'évaluer les caractéristiques dié¢lectriques
ou composites du LUT, notamment la permittivité relative, la perte diélectrique et la

concentration.

3.2.2 Principe de fonctionnement spécifique

3.2.2.1 Principe de fonctionnement de la structure (4)

Comme précédemment mentionné, lorsqu'on remplit le LUT dans le conteneur
d'échantillons, cela induit une perturbation du champ E a l'intérieur de la cavité représentée
dans la figure 3.2 (a), ce qui entraine une modification de la fréquence de résonance et de
l'atténuation maximale du coefficient de réflexion (S;1). La fréquence de résonance en mode

TEon de cette structure (A) peut étre exprimée par [169] :

2 2
C m n
T Jersum N \Wers Lerr

D2 D2
Lesr =L =595y Werr =W = 5955

(3.6)

La permittivit¢ du matériau diélectrique est représentée par &, gyg. Les valeurs de la

longueur effective Lqgr et de la largeur effective Wes de la structure SIW sont utilisées pour
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caractériser ses dimensions réelles qui sont représentées dans la figure 3.1 (c) respectivement
par L et W. Les indices m et n sont des entiers utilisés pour décrire les différents modes de

propagation pris en charge par la structure SIW.

Pour les paramétres de conception critiques, nous considérons D, symbolisant le diamétre
de chaque via, et P, indiquant la distance centre a centre entre deux vias. Ces deux parametres
sont cruciaux pour la performance de la cavit¢ SIW [42] et peuvent étre déterminés grace a

la formule suivante :
Ag
D<—5 ;P < 2D (3.7

Ou 4 est la longueur d'onde dans le vide.

3.2.2.2 Principe de fonctionnement de la structure (B)

La figure 3.2 (b) illustre clairement que la distribution de 1'amplitude du champ E total a
la résonance est principalement concentrée sur la fente du plan de masse. Cette fente
correspond a la capacité C., qui représente 1'écart capacitif entre le plan de masse et le patch
CSRR rectangulaire. Des recherches antérieures [170, 171] ont pris en compte les capacités
C. et C¢ dans un conteneur d'échantillons vide et rempli. On peut définir C; en fonction de la
capacité C. de la manicre suivante :

&sup t gr.LUT)

be=te ( &supt1 G.8)

Les permittivités relatives du LUT et du substrat diélectrique sont respectivement notées
& ur ©t &-syp. Il est important de noter que l'influence du LUT sur le champ E peut

potentiellement entrainer une variation de la capacité C., ce qui a son tour provoque un
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déplacement de la fréquence de résonance et de l'atténuation maximale du coefficient de
transmission (S,4). La fréquence de résonance de la structure (B) peut étre calculée a 1'aide

des références [172, 173] par :

1

b T 39

L. fait référence a l'inductance de la trace métallique qui relie le patch rectangulaire au

plan de masse, tandis que C représente la capacité de la ligne microruban.

3.2.2.3 Principe de fonctionnement de la structure (C)

Comme démontré antérieurement dans la figure 3.2 (c), le champ E est fortement
concentré au centre de la cavité. Cette région devient donc tres sensible a la présence d'un
LUT rempli dans un conteneur d'échantillons. Toutefois, le LUT modifie les propriétés
diélectriques de cette région sensible, ce qui entraine un décalage de la fréquence de
résonance et de l'atténuation maximale du coefficient de réflexion (S;;). La fréquence de
résonance spécifique au mode fondamental de la dominante T M,,,,, peut étre calculée par

[150, 165] :

HmnC

frmno = 3.10
o 27'”"\/ &rsuB Ur.suB ( )

La fréquence de résonance de la cavité est influencée de maniére importante par plusieurs
facteurs, tels que la racine de la fonction de Bessel y,,,, le rayon de la cavité SIW r, la

permittivité relative &, gyp et la perméabilité relative u, s du matériau diélectrique.
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3.2.3  Analyse de la sensibilité de détection

3.2.3.1 Analyse générale de la sensibilité de détection

Dans cette étude de recherche, les structures de capteurs proposées sont spécifiquement
congues pour détecter et caractériser des liquides. La sensibilité relative de détection dans ses
applications peut étre définie comme suit, en se référant aux références [170, 171] :

g 1 df,
frd&r Lyt

(3.11)

La fréquence de résonance de la structure est indiquée par f,., tandis que &, ;5 dénote la
permittivité du matériau diélectrique. Le terme (df, /f,-) quantifie le décalage de la fréquence

relative.

Afin d'optimiser la sensibilité des différentes structures, de réduire le volume du LUT
utilisé et de minimiser la taille globale des structures, une approche combinant différentes
techniques d'optimisation au niveau de la conception a été mise en ceuvre. Cette approche a
été complétée par une étude numérique réalisée a I'aide de 1'outil HFSS, qui permet d'analyser
les différentes dimensions des conteneurs d'échantillons en introduisant des échantillons du
LUT dans ces derniers. Les valeurs de permittivité diélectrique relative nécessaires a cette
étude ont été extraites de la référence [174], en fonction de la fréquence de fonctionnement
de chaque structure. Le décalage de fréquence résultant de 1'ajout des échantillons du LUT a
servi a calculer le décalage de la fréquence relative, utilisé par la suite pour évaluer la

sensibilité des structures.
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3.2.3.2 Analyse spécifique de la sensibilité de détection

3.2.3.2.1 Analyse de la sensibilité de détection de la structure (A)

Pour mettre en ceuvre 1'analyse de sensibilité décrite précédemment, des échantillons du
LUT ayant une permittivité comprise entre 5.3 et 67.45, représentant la permittivité relative
des mélanges eau-éthanol a la fréquence de résonance de la structure, ont été obtenus de la
littérature [174] et introduits dans le conteneur d'échantillons. Les dimensions du conteneur
ont été ajustées, fixant la hauteur a 2.64 mm et variant le diameétre entre 5 mm et 9 mm, ainsi
que fixant le diamétre a 7 mm et variant la hauteur entre 1.36 mm et 3.92 mm. Afin
d'optimiser la sensibilité, cette analyse a été combinée avec la technique d'intégration du
conteneur d'échantillons dans le substrat. Cette technique permet au champ E concentré au
centre de la cavit¢ SIW de propager efficacement dans le LUT, favorisant ainsi une
interaction maximale. Cette interaction se traduit par un décalage amélioré des
caractéristiques de résonance, ce qui entraine une meilleure sensibilité. Les résultats de cette

analyse sont exposés dans la figure 3.3.
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Figure 3.3 Décalage de fréquence relative pour (a) le diamétre et (b) la hauteur du
conteneur d'échantillons de la structure (A)
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3.2.3.2.2  Analyse de sensibilité de la détection de la structure (B)

Dans cette étude, des échantillons du LUT avec une permittivité diélectrique relative
variant entre 6.46 et 75.57 [174] ont été placés dans un conteneur d'échantillons rectangulaire,
dont les dimensions de largeur et de hauteur ont été respectivement ajustées. En fixant la
hauteur a 1.44 mm, la largeur a été ajustée entre 3 mm et 7 mm. De méme, en fixant la largeur
a 5 mm, la hauteur a ét¢ ajustée de 0.48 mm a 2.40 mm. Dans cette étude, une approche
novatrice a ¢été utilisée pour combiner l'analyse avec une nouvelle technique visant a
optimiser a la fois la géométrie du conteneur d'échantillons et le volume du LUT. L'objectif
de cette approche était de couvrir la partie la plus sensible de la zone d'intérét, ce qui

permettrait une interaction plus puissante entre le LUT et le champ E.

g—l()* X ——3 mm | g-lO* —e—0.48 mm |
ks 3 —o—4 mm g —e—0.96 mm
Td 20 "‘-‘,\ 5 mm - L 20+ 1.44 mm -
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5-30F ——7 mm - § =30 ~o—2.40 mm
= o
3 S
E 40+ 4 = -40 - .
3 S

) L |
£-50 4 30
- <
3 | ‘ B 60 ! ! :
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s e
Permittivite reelle €/ ; ;¢ Permittivite reelle &, pr
(a) (b)

Figure 3.4 Décalage de fréquence relative pour (a) la largeur et (b) la hauteur du
conteneur d'échantillons de la structure (B)

La mise en ceuvre de cette technique a facilité de restreindre le champ E a l'intérieur du
conteneur d'échantillons. Le LUT appliqué a l'intérieur de ce conteneur contribue a la fois au
mécanisme de détection au niveau de la fente CSRR ou il est appliqué, tout en agissant
¢galement comme absorbant et isolant du champ E a l'intérieur du conteneur, empéchant ainsi

toute fuite vers l'extérieur. Cette approche diminue non seulement les risques d'effets de
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capacité parasite sur les parties sensibles non impliquées dans le mécanisme de détection,
mais elle améliore également la sensibilité globale du capteur. En confinant le champ E et en
¢vitant les effets capacitifs, cette méthode garantit une capture plus précise des variations
induites par les échantillons du LUT, conduisant a des mesures plus précises. Les résultats

issus de cette analyse sont illustrés dans la figure 3.4.

3.2.3.2.3 Analyse de sensibilité de la détection de la structure (C)

Une analyse similaire aux structures précédentes a ¢été menée sur le conteneur
d'échantillon dans le cadre de cette étude. Cependant, des échantillons du LUT présentant
une permittivité diélectrique relative comprise entre 1 et 80 ont été soigneusement disposés
a l'intérieur d'un conteneur d'échantillons circulaire. Pour modifier les dimensions du
conteneur d'échantillons, le diamétre a été augmenté de 4 mm a 8 mm tout en maintenant la
hauteur a 2.64 mm, tandis que la hauteur a été augmentée de 1.36 mm a 3.92 mm tout en

fixant le diamétre a 6 mm.
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Figure 3.5 Décalage de fréquence relative pour (a) la largeur et (b) la hauteur du
conteneur d'échantillons de la structure (C)
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Une technique novatrice d'optimisation de la sensibilité a été associée a cette analyse, ce
qui peut étre considéré comme une optimisation de la structure (A). Cette technique repose
sur deux aspects. Tout d'abord, elle implique l'intégration du conteneur d'échantillons au
centre de la cavité, comme déja utilisé dans la structure (A). Deuxiémement, elle vise a
améliorer la structure existante (C) en entourant le conteneur d'échantillons d'une gaine
métallique conductrice. La gaine métallique joue un role décisif en agissant comme un guide
d'onde positionné au-dessus de la cavité SIW. Son principal objectif est de confiner le champ
E a l'intérieur de la cavité, empéchant ainsi tout rayonnement indésirable a I'extérieur du
conteneur d'échantillons. Cette conception optimisée vise a accroitre la pénétration du champ
E jusqu'au fond du LUT, afin d'optimiser l'interaction entre ce champ E et le LUT. L'objectif
final est d'améliorer la sensibilité globale de la structure. Les conclusions obtenues grace a

cette approche sont présentées a la figure 3.5.

3.2.3.3 Résultats d’analyse de sensibilité de la détection

Les résultats de 1'étude numérique menée sur trois structures différentes mettent en
évidence une analyse de sensibilité reposant sur une étude paramétrique des dimensions du
conteneur d'échantillon et de la permittivité relative du LUT. Cette analyse est combinée a
diverses techniques d'optimisation de la sensibilité pour le décalage de fréquence relative, ce

qui permet d'améliorer la sensibilite.

Cependant, l'observation des résultats de cette analyse, telle que présentée dans les
figures 3.3, 3.4 et 3.5, révele qu'au-dela d'une certaine valeur des dimensions du conteneur,
le changement du décalage de fréquence relative devient stable. Ceci suggere que la quasi-
totalit¢ du champ E transversal dans la structure est concentrée dans le LUT, comme le

montre la distribution d'amplitude du champ E total dans la figure 3.6. En d'autres termes,
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augmenter les dimensions du conteneur au-dela de cette valeur critique entraine un gaspillage
inutile du LUT, justifiant ainsi les dimensions optimales des conteneurs d'échantillons
congus. Par ailleurs, il a été noté d'apres les résultats que la structure B, par rapport aux autres
structures dans les conditions d'analyses, présente le meilleur décalage de fréquence relative,

traduisant ainsi une meilleure sensibilité.
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Figure 3.6 Distribution d'amplitude du champ E total a l'intégration du conteneur
d'échantillons (a) structure (A), (b) structure (B), et (¢) structure (C)
standard, (d) structure (C) optimisée de résonateur a micro-ondes
étudiés

3.3 Technique d'impression 3D et ’assemblage de capteurs

3.3.1 Systeme d’impression

Les capteurs proposés dans le cadre de ce projet ont ét¢ fabriqués a I'aide de I'imprimante
DragonFly LDM™ 3D de (Nano Dimension, Etats-Unis) [175], en collaboration avec le

CNIMI (Drummondyville, Canada).

La figure 3.7 présente les composants du systtme 3D, qui a des dimensions de
1400x800x1800 mm? (longueur x largeur x hauteur). Ce systeme est équipé de deux tétes

d'impression pour la pulvérisation d'encres conductrices et diélectriques. Chaque téte possede
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512 buses reliées a des conteneurs remplis d'encre. Le substrat en verre utilis€ pour
I'impression et 1'étalonnage du prototype est placé sur une plaque d'impression mesurant
160x160 mm?. L'encre diélectrique est polymérisée a I'aide d'un rayonnement ultraviolet
(UV) d'une longueur d'onde de 395 nm, tandis que le frittage de 1'encre conductrice est réalisé

a l'aide d'une lampe infrarouge (IR).

)

Conteneur d'encre

Substrat en  Plateau erurc

m lmp]:GSSlo eIECtr(}mecamque
S

Figure 3.7 Systéme d’impression 3D

3.3.2  Mateériel d'impression et propriétés

3.3.2.1 Materiel d'impression

Les capteurs proposés ont été congus en utilisant deux encres spécifiquement formulées

pour les tétes d'impression DragonFly LDM™ et la plaque d'impression.

L'encre conductrice utilisée était I'AgCite™ 90072 de (Nano Dimension, Etats-Unis)
[175], composée de nanoparticules d'argent pur (80 nanométres [d50]) soigneusement
contrdlées pour assurer une conductivité et une adhérence excellentes. Cette encre est adaptée
a une large gamme de circuits 3D pour les applications micro-ondes, sans nécessiter de

températures de frittage élevées.
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L'encre diélectrique utilisée était 1'encre 1092 Dielectric UV Curable Acrylates Ink de
(Nano Dimension, Etats-Unis) [175], spécialement développée pour compléter l'encre
conductrice AgCite™ a base de nanoargent et offrir une isolation électrique critique méme a
des épaisseurs réduites. Cette encre présente ¢galement d'excellentes propriétés di¢lectriques
uniformes, testées jusqu'a une fréquence de 20 GHz, ce qui permet une variété d'applications

micro-ondes.

3.3.2.2 Propriétés

Les caractéristiques diélectriques et conductrices des encres utilisées sont présentées dans
la figure 3.8. Les mesures réalisées avec la sonde SPEAG DAK-TL3.5-P (SPEAG, Suisse)
révélent que la permittivité diélectrique de l'encre diélectrique varie en fonction de la
fréquence (de 0.2 a 20 GHz) entre les valeurs de 2.81 et 2.78, respectivement, tandis que les
pertes tangentielles varient de 0.001 a 0.012. La conductivité de l'encre conductrice est
influencée par le temps et la température d'impression (de 140 a 170 °C) et peut varier de 10
% a 40 % de la conductivité de l'argent standard (6.30 x 107 S/m), ce qui correspond a une

conductivité comprise entre 3.15 x 10°S/m et 2.52 x 107 S/m.
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Figure 3.8 Propriété diélectrique et conductrice des encres
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Le tableau 3-2 présente les propriétés des encres extraites dans les conditions
d'impression et de fréquence de fonctionnement pour les différentes structures de capteurs

développées.

Tableau 3-2 Propriété diélectrique et conductrice des structures de résonateur
micro-ondes étudiés

Encre diélectrique Encre conductrice
Permittivité diélectrique  Pertes tangentielles Conductivité
ErsuB tan §syp Ocong (S/m)
Structure (A) 2.8023.98 GHz 0.011 a3.98 GHz 11.02x10°
Structure (B) 2.7942.20 GHz 0.011 42.20 GHz 11.02x10°
Structure (C) 2.7745.74 GHz 0.012 2 5.74 GHz 11.02x10°

3.3.3 Procédure et spécifications d'impression

3.3.3.1 Procédure d'impression

La procédure de fabrication additive repose sur l'utilisation de deux logiciels de
conception 3D, Ansys HFSS et DS SolidWorks (DS, France), fournit par CMC et se déroule

en quatre étapes essentielles, telles qu'illustrées dans la figure 3.9 (a) :

e Configuration de lI'impression avec des fichiers CAO : importation des mod¢les
3D dans le logiciel de conception pour préparer les spécifications et les parametres
de fabrication;

e Transfert du masque : préparation du modele de masque pour guider I'imprimante
lors de la dépose du matériau;

e Controle du processus d'impression et de frittage : programmation de I'imprimante
pour déposer les matériaux selon les spécifications et choix de la technologie

d'impression (couches successives, durcissement ou frittage);
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e Validation de I'impression : tests de qualité, mesures dimensionnelles et inspections

visuelles pour vérifier la conformité des objets imprimés.

Lampe IR et UV Lampe IR et UV
m
S— —_
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Figure 3.9 (a) Procédure, (b) principe de fonctionnement, et (c) processus
d'impression 3D

La méthode 3D proposée, en tant que type d'impression a jet d'encre, utilise la technique
d'impression piézoélectrique a la demande [176]. Comme le montre la figure 3.9 (b), cette
technique repose sur 'application d'une tension qui crée une impulsion de compression dans
l'encre pour faire sortir une gouttelette d'encre de la buse. Lorsque 'amplitude de la tension

appliquée atteint une tension seuil, les buses sont activées, ce qui force I'éjection des encres.

Le processus d'impression est décrit dans la figure 3.9 (c) et se déroule de maniere
simultanée. Dans la premiére étape, une fine couche diélectrique est imprimée sur la plaque
d'impression pour servir de masque de soudure. Les encres diélectriques et conductrices sont
ensuite pulvérisées simultanément sur ce masque de soudure afin de former les différentes
couches de la structure du capteur en suivant les motifs prédéfinis. Les encres conductrices

et diélectriques sont solidifiées respectivement a 1'aide de lampes IR et de lampes UV.
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3.3.3.2 Spécifications d'impression

Les couches conductrices et di¢lectriques des structures proposées sont imprimées en

respectant les spécifications d’impression qui sont résumées dans le tableau 3-3.

Tableau 3-3 Spécifications d'impression

Dimension maximale de structure 3D 160x160x3 mm? (xxyxz)

Epaisseur globale de la structure 3D (0.7-3.0) £ 5 % mm

Epaisseur de la couche conductrice : couche | min : 17+ 5% pum, pas de 6 pm, max : 101pm
du signal et du plan de masse

Epaisseur de la couche diélectrique : entre | min : 25+ 5% pm, pas de 6 pm, max : 3mm
deux couches conductrices

Résolution de la couche conductrice 0.3 um

Résolution de la couche diélectrique 2.6 um

3.3.4 Assemblage de capteurs

Pour la réalisation de 1'assemblage des capteurs en vue des mesures expérimentales, des
connecteurs SMA femelle de type CONREVSMA003.062 (Linx Technologies, Etats-Unis)
ont ét¢ utilisés. Ils ont ét¢ montés en utilisant une procédure de soudage sur les broches a
l'extrémité des lignes d'alimentation. La technique de soudure a froid a été employée en
utilisant une station de soudure HAKKO FM-206 (Hakko, Etats-Unis). La température de la
station était réglée a 220°C+10°C. De plus, une pate a souder No-Clean Sn42/Bi57.6/Ag0.4
(SMDLTLFP, Etats-Unis) a été utilisée. Cette pate a souder est compatible avec les encres
conductrices et dié¢lectriques utilisées dans l'impression, garantissant ainsi de bons résultats

de soudure.
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3.4 Mesures expérimentales

Pour vérifier la validité du principe de détection et les performances des structures
proposées, 1'étude expérimentale est organisée en trois étapes. La premicre étape implique la
préparation des échantillons du LUT, tandis que la deuxiéme étape vise a établir une
configuration de mesure appropriée. Enfin, la troisiéme étape consiste a recueillir les données

expérimentales.

3.4.1 Préparations d’échantillons

Dans la premiére étape de notre étude, les échantillons du LUT ont été préparés, y

compris les types de mélanges suivants : eau-éthanol et eau-glucose.

3.4.1.1 Eau-éthanol

Les mélanges binaires d'eau-éthanol sont largement utilisés en microfluidique pour la
caractérisation di€lectrique des liquides a l'aide de résonateur a micro-ondes. Cette pratique
repose sur plusieurs raisons. En premier lieu, ces mélanges présentent des propriétés
diélectriques larges et uniques, en particulier une permittivité diélectrique variable en
fonction de la concentration d'é¢thanol [177]. Cette variation est détectée par les résonateurs
a micro-ondes, créant des conditions favorables pour tester ces derniers et permettant une
caractérisation précise des propriétés di€lectriques des liquides. De plus, les mélanges
binaires d'eau-éthanol sont appréciés pour leur disponibilité, leur stabilit¢ EM [178] et leur
non-toxicité [179]. Ils sont également compatibles avec de nombreux matériaux de capteurs,

ce qui facilite leur utilisation en laboratoire.

Pour préparer ces mélanges, de 1'éthanol pur (Sigma-Aldrich, Etats-Unis) a été ajouté &

de I'eau désionisée en utilisant une micropipette de laboratoire ainsi que d'autres équipements
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de laboratoire [180]. Les mélanges ont été préparés en variant les concentrations d'éthanol
dans I'eau, exprimées en fraction volumique, allant de 0% a 100%, avec un pas de 10% entre
chaque échantillon [141]. Le choix de cette plage de fraction volumique est basé sur la
nécessité d'obtenir une précision expérimentale des solutions tout en assurant une
manipulation facile et des résultats de résolution satisfaisants. L'équation de dilution C;V; =
C,V, a été utilisée pour calculer le volume V; de la solution standard d'éthanol de
concentration C; =100 % nécessaire pour atteindre les concentrations souhaitées pour les

échantillons préparés de volume V, =15 ml [181].

3.4.1.2 FEau-glucose

Les mélanges binaires d'eau-glucose D-(+) sont largement utilisés dans le domaine
médical pour tester les capteurs de glucose, en particulier les capteurs microfluidiques a
résonateur micro-ondes [182-184]. Cette pratique présente plusieurs avantages significatifs.
Tout d'abord, la concentration de glucose peut €tre facilement régulée, permettant ainsi la
création de solutions de glucose a différentes concentrations, ce qui permet de tester la
sensibilité et la précision des capteurs [185]. Deuxiemement, le glucose D-(+) est la forme
de glucose la plus courante dans le sang humain [186], ce qui en fait un choix approprié pour
I'évaluation des capteurs de glucose destinés a étre utilisés en médecine. Troisiémement, ces
mélanges sont pratiques pour une utilisation en laboratoire, car ils sont faciles a préparer et a

stocker.

Dans nos études, nous avons employé des mélanges d'eau et de glucose afin de simuler
la concentration réelle de glucose dans le sang pour le diabéte de type 2 et d'obtenir des
résultats reproductibles [187]. Cette approche est justifiée par le fait que 1'eau représente

environ 50 % du volume sanguin total et contient différentes quantités d'autres composants
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essentiels, tels que le glucose, le Ca, le Na, le Cl et le K, qui contribuent de maniére

significative aux caractéristiques di¢lectriques du sang [188].

Pour préparer les mélanges d'eau et de glucose, de la poudre de glucose D-(+) (Sigma-
Aldrich, Etats-Unis) a été mélangée avec de I'eau désionisée a l'aide d'une micropipette et
d'autres équipements de laboratoire. 14 échantillons différents ont été préparés, couvrant les
niveaux réels de concentration de glucose dans le sang pour le diabéte de type 2 [189]. Ces
échantillons comprenaient 1'hypoglycémie, définie par des concentrations de glucose
inférieures a 70 mg/dL, la normoglycémie, avec des concentrations strictement comprises
entre 70 mg/dL et 140 mg/dL, et I'hyperglycémie, représentant des concentrations

supérieures ou égales a 140 mg/dL.

Les 14 échantillons ont été préparés en utilisant I'équation de dilution C;V; = C,V,, oule
volume V; a été obtenu a partir d'une solution mére de mélange d'eau-glucose avec une
concentration de C;= 1000 mg/dL, et le volume V,= 50 ml ont été calculés en fonction des

concentrations de glucose souhaitées, allant de €, =10 a 200 mg/dL.

3.4.2 Préparation de la configuration de mesure

Dans la deuxieme étape de 1I’étude expérimentale, la préparation de l'installation de
mesure a été effectuée. Tout d'abord, 1'analyseur de réseau vectoriel VNA (de l'anglais «
Vector Network Analyzer ») a été calibré. Dans nos études, nous avons utilisé¢ le VNA
Agilent N9928A (Keysight, Etats-Unis) [190] et I'avons calibré a l'aide du module de
calibration d'Agilent Calkit 85521A (Keysight, Etats-Unis) [191] disponible a 'UQTR. Si la
structure du capteur contient deux ports coaxiaux, le calibrage full-port de SLOT (de 1'anglais

« Short-Load-Open-Through ») a été utilisé. En revanche, si la structure ne comporte qu'un
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seul port le calibrage OSL (de I'anglais « Open-Short-Load ») est préférable. Une bande de
fréquence peut étre choisie en fonction du principe de fonctionnement du capteur. Dans nos
études, une fréquence de balayage SF (de I'anglais « Sweep Frequency ») de 801 points et
plus a été choisie. Apres la calibration du VNA, le capteur peut étre relié au VNA via des
cables coaxiaux, comme le montre le schéma démonstratif de la figure 3.10. Afin d'éviter
toutes les erreurs de mesure, la configuration doit étre stable et l'environnement de

température doit étre controlé (25 + 1°C) dans un laboratoire.

Micropipette e Connecteur SMA

" N
A ¥, Micropipette

Cab}e »"\ Structure B j Cable

coaxial  yNA e , coaxial yya
Micropipette . - . y

\ @ | |
Structure A —— = =
ST

Connecteur SMA

() (b) (c)

Figure 3.10 Schéma illustratif de la configuration de mesure de (a) la structure (A),
(b) la structure (B), et (c) la structure (C)

3.4.3 Prise de mesure

La procédure expérimentale se déroule en plusieurs étapes clairement définies. Apres la
préparation des échantillons et la configuration de mesure, comme illustré dans la figure 3.10,
la phase suivante consiste a réaliser les mesures. Cette étape est subdivisée en deux parties
distinctes : la premiere étant la mesure a vide, tandis que la seconde implique la mesure en
présence de liquide. Durant ces mesures, la réponse résonante des capteurs est enregistrée.

Dans le cas de la mesure a vide, le conteneur d'échantillons reste vide, tandis que dans le cas
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de la mesure en présence de liquide, il est rempli avec des échantillons uniformément répartis
grace a une procédure de micropipetage, garantissant ainsi une distribution homogéne des
échantillons dans le conteneur. Les valeurs du paramétre S correspondant a chaque
¢chantillon sont enregistrées immédiatement apres 'arrét du micropipetage, un processus qui
prend moins de 6 secondes. Ensuite, la caractéristique de résonance est établie au moyen de
fonctions spécifiques utilisant MATLAB (MathWorks, Etats-Unis), un outil fourni par
I'UQTR, qui permet d'identifier automatiquement les données correspondant au point de

résonance.

Aprés chaque mesure d'échantillon, le conteneur d'échantillons est rincé avec de 'eau
désionisée, tandis qu'un tissu de laboratoire est utilisé pour nettoyer et éliminer 1'échantillon
précédemment testé, assurant ainsi une comparaison équitable de la réponse résonante avant

de charger le prochain échantillon [97].
3.5 Modéles mathématiques de détection et performances

3.5.1 Modeéles mathématiques de détection

Les modeles mathématiques sont largement utilisés dans le domaine des capteurs
microfluidiques, offrant de nombreux avantages. Ils permettent de mesurer la réponse
résonante du capteur en fonction de différentes grandeurs mesurées telles que la permittivité
relative ou la concentration. Il est impératif de développer un modele de conversion
numérique pour caractériser ces grandeurs en fonction de la réponse du capteur. Les mod¢les
mathématiques offrent une approche efficace pour interpréter et analyser les données de
mesure, permettant une meilleure compréhension des phénomenes physiques impliqués. De

plus, ces modéles permettent de prédire avec précision les résultats des mesures pour des
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conditions expérimentales spécifiques, contribuant ainsi a une optimisation des performances
du capteur. La littérature [6] propose différents modéles mathématiques qui ont été
développés et utilisés en fonction des besoins de l'application, notamment les modeles des

moindres carrés et la régression linéaire.

3.5.1.1 Modeéle des moindres carrés

Pour la détection et la caractérisation de la permittivité complexe des mélanges binaires
de solutions aqueuses, tels que 'eau-éthanol, les capteurs utilisent des modeles des moindres
carrés. Ces modeles présentent I'avantage significatif de prendre en compte les tolérances du

dispositif fabriqué [6].

Pour développer ces modeles, il est nécessaire de mesurer la fréquence de résonance (f;-)

et l'atténuation maximale (|S ij |max) de réflexion ou de transmission du parametre S, qui sont

liées a la permittivité relative complexe (& .y = € Lyt — j€rurs j = V1). Les termes
& Lut €t & Ly représentent respectivement la partie réelle et imaginaire de la permittivité
&-yt- Les valeurs de la permittivité ont été extraites en utilisant la référence [174] ] a la
fréquence de résonance a vide. Cette référence représente une source clé dans la littérature

pour la mesure de la permittivité des mélanges binaires d'eau-éthanol.

L'ajustement non linéaire des moindres carrés est utilisé pour dériver une équation
décrivant variation de la réponse comportementale de (Af,) et I’atténuation maximale

(AlSi j|max) de réflexion [44, 192] ou de transmission [41, 154] par rapport a la variation

(Agy Lyt ) et (Agy yr), comme suit [24, 25] :
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A 1 my myp] A Lor
AlSijlmax — Imyy mzz] IAS;:LUT (3.12)
Dans ce mode¢le, les équations suivantes peuvent étre utilisées :
Al Lyt = &Lyt — Errer €t D&l Ly = ErLur — Ervef (3.13)
Afy = fr = frer etBlSyl =Syl — |5ij|ref (3.14)

Dans ces équations, les indices "LUT" sont utilisés pour désigner 1'échantillon, tandis que
l'indice "ref" fait référence au mélange de référence. Plus précisément, le mélange ayant une
fraction volumique d'éthanol de 50% est utilis¢é comme référence. Les indices i et j varient
de 1 a 2 en fonction de I'utilisation de la réflexion ou de la transmission. Dans ce contexte,
les valeurs dans les équations peuvent étre définies comme suit : &. 1y, & ref €t &1 LuTs Er ref
représentent respectivement la partie réelle et imaginaire de la permittivité des échantillons

et de leur référence. Quant a f,., fror et |Si j| , |Si jlref ils reflétent respectivement les

max
valeurs de fréquence de résonance et l'atténuation maximale associées aux échantillons et a

la référence.

La détermination des coefficients inconnus my, my,, m,1 €t m,, peut fournir un apergcu
de la maniére dont les variations dans &, ; ;1 et &y se traduisent par des variations dans f;
et |Sl- j |max. Pour estimer ces coefficients inconnus, la méthode des moindres carrés peut étre
employée en se fondant sur les ensembles de données des mélanges binaires testés. Cette
méthode, détaillée dans les références [24, 25], permettra d'approximer les coefficients
inconnus a l'aide de trois matrices construites a partir des données sur €,y extraites dans

[174], des donnés mesurées de f,- et |Sij|max :
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U |max1

Agrur1 A pre ] [ Afr1 T | |

Agrura A& Lyr; Afry Jlmax2

!
X = AEIr.LUT3 AgrLurs DY, = Afrs DY, = | ‘Jlmax3 (3.15)

Aty Lyra Agr LUT4 Afra | Ul

: : max4
[Agy ur11 Agr Lyriad [Afrq1 A|S- |

- Ulmax11-

La dimension des matrices refléte le nombre de mélanges utilisés dans notre étude, soit
11 échantillons d'eau-éthanol. Les coefficients inconnus peuvent étre calculés a I'aide de

MATLAB a partir de :
M1 map]” = XTX)TXTY; et [mar myp]" = (XTX)T'XTY, (3.16)

Apres avoir identifié les coefficients inconnus, le processus d'inversion du modele (3.12)
permet de dériver le modele (3.17) spécifique au capteur de détection. Ce modéle permet
ensuite d'estimer précisément les valeurs de permittivité di¢lectrique des échantillons du

LUT.

Ae;wT]= my, mlz]‘ll Ar l (3.17)

AgLyrl Mo My A|Sij|max

Il convient de souligner que le facteur de qualité (Q,) peut étre utilisé a la place de

l'atténuation maximale (|Sl- jlmax) pour développer des modeles de détection, comme

présentés dans les travaux [148, 193].

3.5.1.2 Modele de régression linéaire

Les mod¢les mathématiques couramment utilisés dans les applications de détermination

de la concentration de glucose dans des solutions aqueuses comprennent les modeles de
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régression linéaire [21, 131, 194] et de courbes d'ajustement polynomiales [15, 27, 97, 195].
Ces modgeles sont largement utilisés en raison de leur facilité d'utilisation. I1 est possible de

calculer ces mod¢les a partir des données mesurées en utilisant MATLAB par :

Geon = Afs + b Ou Guop = alS2, + bAS,; + ¢ (3.18)

Les coefficients a, b et ¢ peuvent étre déterminés en utilisant des courbes de régression
pour les équations correspondantes. Il est important de noter que la réponse du capteur utilisé

dans ces équations peut varier en fonction du principe et des paramétres de détection.

3.5.2 Analyse de performances de détection

Les différents aspects liés aux performances des capteurs ont été largement explorés dans
la littérature, comme indiqué dans la référence [8]. Parmi les critéres examinés figurent la

sensibilité, la plage dynamique, la sélectivité, la précision et la répétabilité.

3.5.2.1 Sensibilite

La sensibilité du capteur se traduit par la variation de la réponse mesurée en fonction des
variations de la grandeur mesurée, qui représente la capacité du capteur a détecter de 1égeres
variations dans les propriétés du LUT étudié [45]. Pour évaluer cette sensibilité, on mesure
la fréquence de résonance du capteur dans deux situations : lorsqu'il est vide et lorsqu'il est
rempli avec le LUT. Le capteur vide sert généralement de référence, car les valeurs des
propriétés diélectriques telles que la permittivité relative et la tangente de perte dans I'air sont
bien connues. Lorsque le LUT est introduit dans la zone sensible du capteur, la caractéristique

de résonance est modifiée en fonction de ses propriétés diélectriques. Les formules de calcul
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de la sensibilité peuvent différer d'une application a une autre. Pour les deux applications

examinées, elles seront abordées comme suit.

3.5.2.1.1 Caractérisation de la permittivité complexe

La sensibilité (S) des capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes développés pour
la caractérisation des liquides tels que les mélanges eau-éthanol peut étre calculée a partir des

références [24, 55, 196-199]:

S — fempty f:‘:r.LUT (3 19)
&t — 1
Dans cette équation, la permittivité de I'échantillon rempli est représentée par &,y et
celle du capteur vide est représentée par 1. La fréquence de résonance du capteur vide est

désignée par fompty > tandis que la fréquence de résonance de I'échantillon rempli est indiquée
par f:‘:T.LUT :

Pour garantir une comparaison équitable de la sensibilité¢ avec d'autres travaux de la
littérature, il est essentiel de normaliser cette sensibilité par rapport a la fréquence de
résonance du capteur vide, en considérant sa valeur moyenne. Cette normalisation est
nécessaire en raison des variations absolues significatives de la fréquence de résonance par

rapport a la permittivité relative des capteurs congus pour les hautes fréquences.

La sensibilité normalisée peut étre calculée en utilisant les références [20, 24, 196] :

f empty — fsr.wr
fempty (ET.LUT - 1)

S(%) = (3.20)
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La valeur moyenne de la sensibilité représente la moyenne de toutes les sensibilités des

¢chantillons du LUT testé, exprimeée comme la sensibilit€ moyenne Sgy,4 [200] :

f empty ~ fer.Lur
fempty(gr.LUT - 1)

1
Savg(%) = EZ (3.21)

Ou n représente le nombre d'échantillons testés, correspondant aux mélanges dont la

fraction d'éthanol varie de 0 % a 100 %.

3.5.2.1.2 Deétermination de la concentration

Pour les capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes congus spécifiquement pour
déterminer la concentration d'une solution aqueuse de glucose, la sensibilité de ces capteurs
peut étre déterminée en mesurant la variation de la fréquence de résonance par unité de
variation de la concentration de glucose testée. En d'autres termes, la sensibilit¢ (S) du
capteur est déterminée par la variation de la fréquence de résonance (Af,-) ou la variation de
I’atténuation maximale (4|S;1lmax) Observée pour chaque variation unitaire de la
concentration de glucose (AG.,y,) [21, 39, 131, 132, 201], comme décrit par les équations
suivantes :

Afr,conz - Afr,conl

Gconz - Gconl

S(MHz/(mg/dL)) = (3.22)

AlS — 4|8
S(dB/(mg/dL)) — I 11|max2 | 11|max1 (3.23)

Gconz - Gconl

Ou les fréquences f,.on2 €t fron1 représentent respectivement les deux points de
fréquence, tandis que [Si1lmaxi €t |Si1lmaxz représentent les deux points d'atténuation

associés a la variation des concentrations G yn2 €t Geoni-
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3.5.2.2 Plage dynamique d'entrée et de sortie

La plage dynamique d'entrée et de sortie correspond a la gamme de valeurs de la grandeur
mesurée que le capteur est capable de détecter, et elle est liée a la plage générée dans la
variable de réponse mesurée du capteur. Les plages dynamiques de la grandeur mesurée en
entrée et de la réponse mesurée sont interconnectées par le modele mathématique de détection
du capteur. Il est important de souligner que la plage dynamique est souvent limitée par des

effets de saturation.

3.5.2.3 Sélectivite

La sélectivité d'un capteur se mesure a sa capacité a identifier précisément une grandeur
mesurée spécifique, méme face a des stimuli incontrolables ou a des mesures multigrandeurs.
Par exemple, si un capteur mesure la concentration de différentes substances dans un
mélange, il est crucial que chaque substance n’exerce pas une influence similaire sur la
réponse mesurée, car cela compromettrait la sélectivité du capteur. Les approches courantes
pour évaluer cette sélectivité incluent des tests croisés, 'utilisation de régression multivariée
pour quantifier les relations avec les concentrations, des tests de perturbation avec des
variations contrdlées, et I'exposition a des mélanges similaires mais différents. L'utilisation
conjointe de ces méthodes offre une évaluation approfondie de la sélectivité des capteurs, en
vérifiant si la réponse mesurée est suffisante pour différencier plusieurs valeurs de la

grandeur mesurée.

3.5.2.4 Precision

La précision se définit comme le degré de proximité entre la valeur mesurée ou prédite

par le capteur et la valeur réelle de la grandeur mesurée. Parmi les méthodes d'évaluation de
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la précision, le pourcentage de 1'erreur de mesure ou prédite (E) peut étre utilisé, et elle peut

étre calculée a 'aide de 1'équation suivante [202] :

Valeurpesyrée — Valeurygeye
E(%) = X 100 3.24
(%) Valeur,geye ( :

3.5.2.5 Répétabilité

La répétabilité d'un capteur fait référence a sa capacité a produire des réponses mesurées
identiques ou tres similaires lorsqu'une méme valeur de la grandeur mesurée en entrée est
appliquée de maniere répétée. Elle permet d'évaluer la cohérence et la stabilité de la réponse
du capteur dans des conditions identiques. On évalue la répétabilité en effectuant plusieurs
mesures successives avec la méme valeur d'entrée et en comparant les résultats obtenus.
L'écart-type SD (de l'anglais « Standard Deviation ») des mesures successives peuvent étre

utilisé comme un indicateur pour évaluer la répétabilité du capteur.



Chapitre 4 - Résultats de capteurs microfluidiques a
résonateur micro-ondes réalisés pour
I'analyse des liquides

4.1 Capteur microfluidique a résonateur SIW pour l'analyse de liquide binaire
d'eau-éthanol
4.1.1 Prototype du capteur

La figure 4.1 (a) expose le prototype 3D de la structure (A) du capteur microfluidique a

résonateur SIW, tandis que la configuration de mesure est illustrée a la figure 4.1 (b) [44].

@) ' (b)

Figure 4.1 (a) Prototype de la structure (A) (b) configuration de mesure

La configuration comprend un VNA et différents échantillons du LUT contenant un
mélange binaire d'eau-éthanol avec une fraction allant de 0% a 100% d'éthanol dans I'eau par
incréments de 10%. Une micropipette est utilisée pour injecter le LUT dans le conteneur

d'échantillons.
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4.1.2 Résultats expérimentaux

4.1.2.1 Mesure a vide

Les résultats de la mesure a vide sont présentés a la figure 4.2 (a). Laquelle illustre la
cohérence de fréquence de résonance (f,-) du capteur SIW en mode fondamental TE;,; pour
la simulation numérique et la mesure expérimentale. Les valeurs f,- sont de 'ordre de 3.976
GHz et 3.980 GHz respectivement pour la simulation et la mesure. Ainsi qu'une atténuation
maximale du coefficient de réflexion (—|S;i1|max) d'environ -19.95 dB et -19.31 dB,

respectivement.

- —0% 60% |
‘ 10% —70%

—20% —80%

| 30% ——90%
—Simulation vide | i —40% —100%
—Mesure vide 40 50% b
_25 | 1 | L | |
35 4 4.5 3.6 3.8 4 4.2
Fréquence (GHz) Fréquence (GHz)
(a) (b)

Figure 4.2

Réponses de réflexion mesurées S;4 (a) a vide (b) pour différentes
fractions volumiques d'éthanol dans I'eau.

4.1.2.2 Mesure en présence du LUT

La figure 4.2 (b) montre 1'évolution de S;; en fonction de la fraction volumique d'éthanol

allant de 0% a 100%. Cette variation s'explique par l'impact de la caractéristique diélectrique

du LUT sur la réponse de résonance du capteur comme décrit dans la théorie des

perturbations exposée dans le chapitre 3. Les résultats montrent un décalage de fréquence

(4f,) de 112 MHz pour une variation de la fraction volumique d'éthanol de 0% a 100%,
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tandis que pour un conteneur d'échantillons vide est de 235 MHz. De plus, la largeur de bande
augmente, le facteur de qualité diminue et l'atténuation maximale diminue lorsque la fraction
volumique d'éthanol augmenté en raison de la perte diélectrique plus élevée des échantillons
du LUT. Cette perte diélectrique est en effet plus importante pour I'éthanol a 100% (éthanol
pur) que pour I'eau désionisée a 0% comme le démontre [174], ce qui explique l'augmentation

de la perte di¢lectrique avec la fraction volumique d'éthanol.
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Figure 4.3 (a) Mesure de la fréquence de résonance et de l'atténuation maximale
(b) prédiction de la permittivité complexe en fonction des fractions
volumiques d'éthanol

La figure 4.3 (a) illustre la variation de f, et |S;1|max €n fonction de la fraction
volumique d'éthanol. Comme le montre la figure, ces variations ont une tendance
proportionnelle a la concentration d'éthanol dans le mélange. En effet, f,. augmente avec
I'augmentation de la fraction volumique d'éthanol ce qui a pour conséquence une réduction
de |S;11max- La non-linéarité observée dans les courbes de f;. et |S;1 | mqx suit la fonction de
perte non linéaire des mélanges éthanol-eau [174]. De plus, la variation relative marquée de
fr lorsque la fraction volumique d'éthanol atteint 70 % est due a la variation de la permittivité

complexe des mélanges éthanol-eau, comme indiqué dans le tableau 4-1.
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Tableau 4-1 Comparaison de la permittivité complexe prédite et réelle

Ethanol-eau  Eau-éthanol & ,yr  &.,yr  Erreur &' yr  &'Lyr  Erreur
Fraction (%) Fraction (%)  Litt.  Prédi. (%) Litt. Prédi. (%)

0 100 67.44  67.99 00.82 14.66 14.68  00.19
10 90 56.70  56.13 00.99 17.69 17.67  00.09
20 80 43.74  43.62 00.26 20.77 2032 02.13
30 70 3521  35.07 00.39 22.95 22.77  00.75
40 60 26.50 2691 01.55 22.19 2274 02.48
50 50 19.69  19.69 00.00 20.31 2031  00.00
60 40 15.18  15.50 02.13 17.80 17.47  01.85
70 30 13.08 13.16 00.65 16.99 17.00  00.06
80 20 09.13  09.10 00.25 12.79 12.60  01.41
90 10 07.05  07.27 03.18 09.71 09.79  00.84
100 0 05.30  05.52 04.26 05.61 05.65  00.80

L'écart-type SD est calculé a partir des données de cinq mesures pour f;. et |S11|max- L€
SD maximal sur la courbe de la barre d'erreur pour f, atteint + 0.0059 GHz a la fraction
volumique de 20 %, tandis que pour |S;1|max » il de £ 1.5 dB a la fraction volumique de 0 %
(eau désionisée). La variabilité numérique entre les cinq résultats de test est faible, indiquant
une erreur de mesure de la concentration du mélange également faible. Ainsi, le capteur

proposé présente une bonne répétabilité de mesure.

La différence de niveau de décalage de f, entre les mesures consécutives est suffisante
pour les petites fractions volumiques d'éthanol, avec une différence maximale de 47 MHz
observée entre la fraction volumique de 90% et 100%. Ceci démontre le potentiel de haute
sélectivité du capteur propos¢€ pour la détection et la caractérisation de I'éthanol dans les

solutions d'eau dans diverses applications.
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4.1.3 Caracteérisation de la permittivité et modele de détection

Comme il est expliqué dans la sous-section 3.5.1, la permittivit¢ complexe (& ,yr =
&Lt — J&€rLur), la fréquence de résonance (f;.) et l'atténuation maximale (|S11[mqy) sont
liées a des fonctions non linéaires. Ces fonctions présentent le modele mathématique prédictif

de la détection:

IAserl [_867400 2.1412”AI Afy ] 4.1)

202.9240 -0.2929

ErLUT 511 |max

La figure 4.3 (b) et le tableau 4-1 permettent de comparer les valeurs de permittivité
complexe obtenues a partir du modele prédictif (4.1) avec les valeurs réelles provenant de la
référence [174]. Cette comparaison révele une correspondance satisfaisante entre les résultats
obtenus a l'aide du capteur proposé et les valeurs de référence. Une incertitude maximale a
été identifiée pour la prédiction de la partie réelle (& ,,yr) de la permittivité complexe
lorsqu'il est question d'éthanol pur. En effet, &, ; ;- obtenu par le modele prédictif est de 5.30,
tandis que la valeur réelle est de 5.52 ce qui correspond a une erreur de I'ordre de 4.26 %.
Pour la partie imaginaire (&, ;;7) de la permittivité complexe, l'incertitude maximale a été
relevée pour une fraction de volume d'éthanol de 40 % ou &, ;¢ prédite par le modéle est de
22.19 alors que la valeur réelle est de 22.74 correspondants a une erreur de 2.48 %. Les

résultats obtenus attestent de la précision du modele (4.1).

Pour déterminer la sensibilité, la valeur moyenne de la sensibilité du capteur a été calculée
en prenant en compte les sensibilités normalisées pour toutes les fractions d'éthanol dans le

mélange eau-¢thanol, allant de 0% a 100%. Une sensibilit¢ moyenne Sg,,4(%) d'environ

0.345% a été obtenue.
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Dans cette section, une nouvelle approche a été présentée pour les applications
microfluidiques de détection en utilisant la technologie de fabrication 3D. Cette méthode
implique 'utilisation d'un résonateur SIW micro-ondes pour extraire la permittivité complexe
des mélanges éthanol-eau. Les résultats obtenus ont démontré 'efficacité de ce capteur dans
la caractérisation des propriétés di¢lectriques des liquides. Cette approche novatrice trouve
des applications diverses, notamment dans la détermination des concentrations de glucose
dans des solutions aqueuses, en exploitant les interactions des champs E avec les liquides
biologiques. La prochaine section se concentrera spécifiquement sur cette application

particuliére.
4.2 Capteur microfluidique a résonateur SIW pour la détection du glucose

4.2.1 Prototype du capteur

Afin d'évaluer la capacité de détection de la structure (A) pour la concentration de glucose
chez les diabétiques de type 2, une configuration a été mise en place, comme le montre la

figure 4.4 [203].

.. - Echantillons
Cab!e : ; eau-glucose
coaxial S EBRBSE

=

Figure 4.4 Configuration pour la détermination de la concentration de glucose
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Cette configuration est similaire a celle de la section précédente, composée d'un VNA,
mais les échantillons d’eau-éthanol ont été remplacés par des échantillons eau-glucose avec
une gamme de concentration de 10 mg/dL a 200 mg/dL, ce qui permet de simuler la
concentration de glucose pour le diabéte de type 2 et donc de couvrir les trois gammes de

concentration expliquées dans la sous-section 3.4.1.

4.2.2 Résultats expérimentaux

4.2.2.1 Mesure en présence du LUT

Des mesures ont été réalisées pour différentes concentrations de glucose G.,,. Les
résultats de ces tests ont été représentés graphiquement sur la figure 4.5, qui présente les
changements observés dans les réponses du coefficient de réflexion S;; pour les échantillons
testés. Il a ¢été constaté que les atténuations maximales diminuent & mesure que la
concentration en glucose augmente. Traduisant ainsi de subtiles variations dans les propriétés

diélectriques des échantillons de glucose.

0 mg/dL
10 mg/dL
30 mg/dL
— 350 mg/dL.
Zoom in 70 mg/dL
— 20— ~ : , ) —80mg/dL
m AN \\\/ / 90 mg/dL
\ g —— 100 mg/dL
— 110 mg/dL _|
120 mg/dL
— 130 mg/dL
Y . — 140 mg/dL
3.746 3.748 3.75 160 mg/dL.
Fréquence (GHz) —— 180 mg/dL
——200 mg/dL
-50 - ) | ) B

|
2 2.5 3 3.5 4 4.5 5
Fréquence(GHz)

Figure 4.5 Réponses de réflexion mesurées S;; en fonction de la fréquence pour
les concentrations de glucose testées G.op
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Apres l'enregistrement des résultats de S; 4, une analyse de régression a été effectuée pour
évaluer le décalage de l'atténuation maximale AS;; en fonction des différentes concentrations
Gon testées. La figure 4.6 (a) illustre une corrélation linéaire satisfaisante entre AS;; et G.on,
avec un coefficient de détermination (R?) élevé d'environ 0.989. Cette linéarité suit les

fonctions linéaires des propriétés di¢lectriques des solutions eau-glucose [204, 205].

L'écart-type (SD) pour AS;; est déterminé en se basant sur les données de cinq mesures.
Le maximum SD de courbe de la barre d'erreur est = 0.41 dB, observé a une concentration
de 80 mg/dL. La faible variabilité numérique entre les résultats des trois mesures témoigne

d'une faible erreur, ce qui indique que le capteur proposé présente une bonne répétabilité de

mesure.
-18 S [ R e 400 ' ‘ 7
Hypoglycémicl Normoglycémie |  Hyperglycémie E c B e
[
20— - 08 S A
| = 300 Y
— I 8 //. e B
2 I 1 = o
= I = 200 - Ry 1
& l - vyl
424 —+-Ag Mesure 1g b //
—Ag, Courbe ajustee “‘é 100 - :l:/‘ D]
26 [ Ag, Barre erreur (SD) ‘G I
/-/
Ca c -
8 Lo L 0 > ‘
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 0 100 200 300 400
Goon(mg/dL) Gleon(mg/dL) réelle

(2) (b)

Figure 4.6 (a) Décalage de I'atténuation maximale mesurée AS;; en fonction de la
concentration de glucose testée G, (b) Grille d'erreur de Clarke
obtenue a partir des concentrations de glucose testées
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La différence entre les niveaux de AS;; est significative, en particulier pour les faibles
valeurs de G.,,. Cette différence atteint une amplitude maximale de 0.98 dB dans la plage
d'hyperglycémie entre les concentrations de 180 et 200 mg/dL. Cette observation met en
évidence le potentiel de sélectivité €levée du capteur proposé¢ pour la détection et la
détermination de la concentration de glucose dans les applications destinées aux personnes

atteintes de diabete de type 2.

4.2.3 Determination de la concentration et modele de détection

Afin de développer un modéle mathématique prédictif du capteur, les données de

l'analyse de régression ont été utilisées, ce qui se traduit par 1'équation suivante :

Goon(mg/dL) = —24.3487 x AS,;(dB) — 442.4154 (4.2)

Pour évaluer la précision et la fiabilité du capteur dans le contexte de la surveillance du
glucose, une méthode d'analyse basée sur la grille d'erreur de Clarke a été mise en ceuvre.
Cette approche, introduite par le biologiste Clarke en 1987 pour évaluer les performances des
glucometres commerciaux [206], permet d'examiner la signification clinique des différences
entre les techniques de mesure du glucose testées et les mesures de référence du glucose.
Dans ce cadre, les concentrations réelles de glucose, affichées sur I'axe des abscisses, sont
comparées aux concentrations prédites par le modele mathématique développé, affichées sur
I'axe des ordonnées. La conformité entre les deux soit idéalement représentée par la
diagonale, indiquant une correspondance parfaite, tandis que les positions au-dessus ou en
dessous de cette ligne signalent respectivement une surestimation ou une sous-estimation des

valeurs réelles.
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La grille de Clarke organise les erreurs de mesure de glucose en cinq zones (A, B, C, D,
E), évaluant leur impact sur le traitement clinique. La zone A cible des imprécisions sous les
20%. La zone B accepte des erreurs légerement au-dela de 20%, jugées toujours acceptables
cliniquement, car elles n'altérent pas significativement l'interprétation du statut glycémique.
Quant aux zones C a E, elles indiquent des écarts potentiellement dangereux pour le patient,
illustrant des mesures significativement faussées pouvant mener a des choix thérapeutiques

inappropriés, avec des risques importants pour la santé.

Tableau 4-2 Comparaison de la concentration de glucose prédite et réelle

Geon Réelle Gcon Prédite Erreur AS14

(mg/dL) (mg/dL) (SD) (dB)

10 17.9455 5.6183 -18.9070

Henoalvedm 30 37.6874 5.4358 -19.7178
ypoglycemie 50 53.6699 2.5950 220.3742

70 64.2445 4.0697 -20.8085

80 76.2557 2.6476 21.3018

90 82.5937 5.2370 21.5621

Normoglycémie 100 94.1837 4.1127 222.0381
110 105.0432 3.5049 224841

120 115.3403 3.2049 22.907

130 125.0676 3.4877 223.3065

140 140.9819 0.6943 -23.9601

Hneralveém 160 163.8575 2.7276 -24.8996
yperglycenie 180 184.0961 2.8963 -25.7308

200 208.0017 5.6580 226.7126

Selon I'analyse présentée dans la figure 4.6 (b) et les données exposées dans le tableau 4-
2, l'intégralité des valeurs capturées par le capteur réside exclusivement dans la zone A. Ce
résultat, ou 100% des mesures s'alignent parfaitement avec les normes standards
recommandées, surpasse les attentes des systémes de mesure du glucose qui ambitionnent de

localiser au moins 95% des lectures dans les zones A et B cumulées. L'objectif étant
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idéalement de maximiser la proportion de ces valeurs en zone A. Ces performances illustrent
efficacement la fiabilité du capteur pour la surveillance du glucose, en accord avec les critéres
¢tablis. En outre, la comparaison entre les valeurs prédites et les valeurs réelles révele un
écart-type (SD) minimal, ne dépassant pas £5.6 mg/dL pour une concentration en glucose de
200 mg/dL. Cette faible marge d'erreur, associée aux résultats obtenus, atteste de la précision
du modele mathématique et de l'efficacité du capteur dans la détermination exacte de la
concentration en glucose, renfor¢ant leur pertinence dans les dispositifs de surveillance

glycémique.

En utilisant les données obtenues a partir des mesures effectuées, la sensibilité du capteur
a été calculée. Ce calcul permet de quantifier la variation de la réponse du capteur en fonction
des changements de concentration du glucose. Dans cette étude spécifique, la sensibilité du
capteur a été évaluée et a été mesurée a 0.0417 dB/(mg/dL). Cette valeur indique que chaque
variation de 1 mg/dL dans la concentration de glucose entraine une variation de 0.0417 dB

dans la réponse du capteur.

Dans cette section, une nouvelle application de la détection microfluidique utilisant la
structure (A) a été validée, a savoir la détermination de la concentration de glucose dans des
solutions aqueuses représentant les concentrations du diabete de type 2 avec une bonne

sensibilité et précision de mesure.
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4.3 Capteur microfluidique a résonateur CSRR optimisé pour 'analyse de liquide

binaire d'eau-éthanol

4.3.1 Prototype du capteur

Le prototype de la structure (B) du capteur microfluidique CSRR est illustrée a la figure
4.7 (a) et la configuration de mesure a la figure 4.7 (b) qui consiste en les mémes éléments

de la configuration de mesure de la structure (A).

Conteneur Connecteur
d'échantillon SMA )

Ligne
Microstripe () (b)

Figure 4.7 (a) Prototype de la structure (B) du résonateur CSRR (b) configuration
de mesure

4.3.2 Résultats expérimentaux

4.3.2.1 Mesure a vide

Le résultat de la mesure du capteur CSRR dans le cas d'un conteneur d'échantillons vide
est exposé a la figure 4.8, qui montre la cohérence entre la mesure et la simulation avec une
fréquence de résonance autour de 2.205 GHz et une atténuation maximale du coefficient de

transmission (—|S,q |;nqy) d'environ -17.15 dB.
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—Mesure vide

—Simulation vide

1 1.5 2 2.5 3
Fréquence (GHz)

Figure 4.8 Réponses de transmission S, a vide

4.3.2.2 Mesure en présence du LUT

Pour réaliser I'expérience de calibration du capteur, des mélanges eau-éthanol avec une
fraction d'eau de 10 % a 90 % avec un pas de 20% ont été utilisés et leurs réponses de
transmission sont enregistrées et présentées dans la figure 4.9 (a). La fréquence de résonance
(fy) et l'atténuation maximale (]S, |mqx) correspondantes sont illustrées sur la figure 4.9 (b).
Comme le montrent les graphiques, la présence du LUT influence a la fois f; et |S5q1 |max-
Au fur et 2 mesure que la fraction de volume d'eau augmente de 10% a 90%, f,- passe
progressivement de 1.633 GHz a 1.049 GHz, tout en présentant une valeur minimale a une
fraction de volume d'eau de 30 %. Notamment, la non-linéarité de f; et |S,1 |mqx €n fonction
des fractions de volume d'eau est expliquée par la propriété diélectrique non linéaire du

mélange eau-éthanol [177, 207].

Ces variations ont été considérées comme le principe de détection du capteur et ont été
utilisées pour effectuer la calibration et développer le modele mathématique prédictif de
détection. La disparité des niveaux de décalage de f, entre les mesures de calibration présente

une amplitude maximale de 320 MHz, remarquée entre les fractions volumiques de 10% et
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30%. Cette différence est amplement significative pour distinguer les réponses du capteur,

illustrant ainsi le potentiel de grande sélectivité du capteur proposé pour la détection et la

caractérisation.

0 ) 26

= 1.6 =

-1 g = =

- =

®m 2 $14r 2473
< § E
L T =
A | —90% —30% . 22 B
4 -—70% —10% I3 =
<0 50% | ¢ L | | =

1 1.5 2 = 20 40 60 80
Fréquence (GHz) Fraction eau (%)
(a) (b)

Figure 4.9 (a) Réponses de transmission mesurées S, de la calibration (b)
fréquence de résonance et atténuation maximale correspondantes

4.3.3 Caractérisation de la permittivité et modele de détection

En utilisant I'ensemble des mesures de calibration, le mod¢le mathématique prédictif pour

la caractérisation de la permittivité complexe est développé et donné par :

[Ae;,le:[—1o3.6293 50.4932”AI Afy ] 4.3)

9.0223 —7.2976

12}
A‘c:r,LUT 521 |max

Pour valider ce mod¢le (4.3) de détection, des mesures ont été effectuées sur de nouveaux
échantillons eau-éthanol avec une fraction de volume d'eau de 0% a 100% avec un pas de

20%.

Les résultats sont exposés dans la figure 4.10 (a), tandis que les valeurs de f; et |S21|max
correspondantes sont présentées dans la figure 4.10 (b). Les valeurs mesurées de f, et

|S21 | max ont été substituées dans (4.3) pour extraire les valeurs de &, ;7 qui sont ensuite
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comparées aux valeurs réelles dérivées de la littérature [174], comme le montrent la figure
4.11 et le tableau 4-3. L'erreur de prédiction la plus importante pour &;. ;7 a été de 2.63%,
atteinte avec une fraction de volume d'eau de 60%. Pour &/, ,r, l'erreur de prédiction
maximale de 2.96% a été atteinte avec une fraction de volume d'eau de 40%. Ces résultats

démontrent la précision du modele (4.3) a caractériser &, ;yr.

O ’[‘\]‘ 2 T T 3.5
5 )
R =18 =
A -2 =16 £
~— = ¥
-3 214 g
W —100% —40% g 25
4 —80% —20% 18, g
—60% —0% g =
_5 ! L‘: L I
1 1.5 2 ]o 20 40 60 80 10(%
Fréquence (GHz) Fraction eau (%)
(a) (b)

Figure 4.10 (a) Réponses de transmission mesurées S,; de la validation (b)
fréquence de résonance et atténuation maximale correspondantes

Apres les mesures de calibration et la validation du modéle de détection prédictif, la
valeur moyenne de la sensibilité du capteur de la structure (B) a été calculée, donnant une

sensibilité moyenne S5 (%) de 1.743 %.

Tableau 4-3 Comparaison de la permittivité complexe prédite et réelle

Ethanol-eau Eau-éthanol '

. . & LUT ErLuT Erreur & yr & yr  Erreur
F“(‘%"n Fri‘%"n Lit.  Predit. (%)  Litt. Prédit. (%)
100 0 06.46 06.59 02.04 10.47 10.74 02.61
80 20 14.46 14.36 00.67 11.59 11.36  01.90
60 40 25.50 25.93 01.71 10.25 09.94 02.96
40 60 41.82 42.92 02.63 09.39 09.38 00.10
20 80 59.10 59.30 00.34 0744 0733 01.38

0 100 75.57 75.78 00.28 04.72  04.60  02.33
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Figure 4.11 Prédiction de la permittivité complexe de la validation

La section actuelle a fourni une démonstration détaillée de la capacité de la structure (B)
a détecter et a caractériser de maniere extrémement sensible les mélanges binaires d'eau-
¢thanol. Ces résultats renforcent 1'efficacité de la technique d'optimisation adoptée par cette
structure. Grace a cette technique, la structure (B) a été en mesure de détecter avec précision
les variations subtiles dans les propriétés diélectriques des mélanges d'eau-éthanol. La
sensibilité €élevée de la structure a permis de différencier et de quantifier les changements de

composition dans une gamme allant de 0 % a 100 % de fraction de volume d'eau.

4.4 Capteur microfluidique a résonateur SIW optimisé pour la détection du

glucose

4.4.1 Prototype du capteur

Les figures 4.12 (a) et 4.12 (b) présentent respectivement le prototype de la structure (C)
du capteur microfluidique a résonateur SIW dans sa version standard et dans sa version
optimisée, tandis que les figures 4.12 (c) et 4.12 (d) en montrent les détails. Dans la version

optimisée, un conteneur d'échantillons est enveloppé d'une gaine métallique. La figure 4.13
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(e) illustre la configuration de mesure comprenant une micropipette, un VNA et des
échantillons du LUT d’eau-glucose avec une plage de concentration allant de 10 mg/dL a

200 mg/dL, correspondant a la concentration de glucose pour le diabéte de type 2.

Echantillon de
glucose

Figure 4.12 (a) Prototype du capteur SIW standard et (b) capteur optimisé (¢) zoom
sur le capteur standard et (d) sur le capteur optimisé, (e) configuration
de mesure

4.4.2 Résultats expérimentaux

4.4.2.1 Mesure a vide

La mesure expérimentale initiale a été réalisée dans les conditions d’un conteneur
d’échantillons vide. La figure 4.13 compare la réponse du coefficient de réflexion Sy, entre
le capteur standard et le capteur optimisé. Les courbes montrent que, dans ces conditions,
chaque capteur affiche des fréquences de résonance avoisinant 5.740 GHz, avec une
atténuation maximale de la résonance de -19.12 dB pour le mod¢le standard contre -21.6 dB

pour le modele optimisé.
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Figure 4.13 Comparaison des réponses de réflexion S;4

4.4.2.2 Mesure en présence du LUT

Les figures 4.14 et 4.15 présentent les changements enregistrés dans S;; pour le capteur
standard et optimisé, respectivement. Il convient de noter qu'avec une augmentation de la
concentration de glucose, les fréquences de résonance de Sy, se déplacent vers des fréquences
plus élevées, tout en présentant un changement visible d'atténuation. Ce résultat est
prévisible, car les propriétés de permittivité de 1'échantillon de glucose induisent de légers
changements dans la permittivité globale du conteneur d’échantillons. En conséquence, le
décalage de la fréquence de résonance (Af;) est considéré comme le principal paramétre de

détection.
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Figure 4.14 Réponses de réflexion mesurées S;; du capteur standard en fonction de
la fréquence pour les concentrations de glucose testées G,y ()
hypoglycémie, (b) normoglycémie et (c) hyperglycémie
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Figure 4.15 Réponses de réflexion mesurées S;; du capteur optimisé en fonction de
la fréquence pour les concentrations de glucose testées G,y ()
hypoglycémie, (b) normoglycémie et (c) hyperglycémie

4.4.3 Determination de la concentration et modele de deétection

Une fois les résultats de la réponse S;; enregistrés, une analyse de régression a été
effectuée pour évaluer la relation entre Af,. et G.,, testées. Les figures 4.16 (a) et 4.16 (b)
illustrent les résultats de 'analyse appliquée pour le capteur standard et le capteur optimisé,
respectivement. L'analyse a révélé qu'il existe une relation linéaire entre Af,. et G.,y,, avec un
coefficient de détermination élevé (R?) de 0.97 et 0.95 pour le capteur standard et le capteur
optimisé, respectivement. Cette linéarité correspond aux fonctions linéaires des propriétés

diélectriques des solutions eau-glucose [204].
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Figure 4.16 Décalage de la fréquence de résonance mesuré Af,. pour (a) le capteur
standard et (b) le capteur optimisé en fonction des concentrations de
glucose testées G.op

Pour démontrer la répétabilité et la sélectivité des mesures, la réponse S;; des capteurs a
été enregistrée trois fois dans des conditions de mesure inchangées. La barre d'erreur de
1'écart-type (SD) a été appliquée au Af,- mesuré, qui a montré une valeur maximale d'environ
+ 1 MHz pour une concentration de glucose de 130 mg/dL pour le capteur standard et = 7
MHz pour une concentration de glucose de 80 mg/dL pour le capteur optimisé. Cette analyse

indique que l'erreur de test est négligeable, ce qui témoigne d'un bon test de répétabilité.

De plus, la différence Af, entre deux valeurs de G,,, présente une variation maximale de
3.3 MHz entre une concentration de glucose de 130 mg/dL et 140 mg/dL pour le capteur
standard, et une variation maximale de 20.2 MHz entre les concentrations de 90 mg/dL et
100 mg/dL pour le capteur optimisé. Cette variation de Af,. s’avére suffisante pour les faibles
valeurs de G, illustrant ainsi l'excellent potentiel de sélectivité du capteur proposé dans les

applications de surveillance du glucose.
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Les données de 1'ensemble de régression illustré a la figure 4.16 ont été utilisées afin de
développer le modele mathématique prédictif de détection du capteur proposé. Le modéele

mathématique du capteur standard a été obtenu en utilisant Af,.:
Geon(mg/dL) = 5.4669 x 103 — 7.8740 x Af,.(MHz) (4.4)

Le modele de prédictif de détection obtenu pour le capteur optimisé est donné par la

formule suivante :
Geon(mg/dL) = 1.1292 x 103 — 0.9434 x Af,.(MHz) 4.5)

Tableau 4-4 Comparaison de la concentration de glucose prédite et réelle pour le
capteur standard

Gqon Réelle Goon Prédite Erreur Af,

(mg/dL) (mg/dL) (%) (MHz)

10 10.50 5.00 691.90

Hypoglycémie 30 32.51 8.09 688.90
50 51.18 2.36 687.80

70 68.69 1.86 687.10

80 74.01 7.48 684.90

90 82.67 8.13 683.80

Normoglycémie 100 98.18 1.81 683.10
110 109.42 0.52 681.80

120 122.51 2.09 680.90

130 130.59 0.46 680.00

140 141.64 1.17 677.20

Hyperglycémie 160 160.62 0.39 673.90
180 181.67 0.93 671.10

200 201.78 0.89 668.80

A partir des concentrations prédites par les modéles (4.4) et (4.5) et des concentrations
réelles, figurant respectivement dans les tableaux 4-4 et 4-5, on peut conclure que les deux

capteurs peuvent détecter des niveaux de glucose dans des solutions aqueuses. L'erreur
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d’estimation la plus élevée a été observée pour la concentration de 90 mg/dL obtenue par le
modele (4.4), qui présentait une erreur de 8.19 %, tandis que la concentration de 30 mg/dL,
obtenue par le modele (4.5), affichait une erreur de 6.66 %. Le mode¢le (4.5) a démontré une
plus grande précision dans la plupart des concentrations de glucose testées, confirmant
l'efficacité de la gaine conductrice ajoutée, comme le montre le changement de 1’atténuation

et de la fréquence de résonance de S;; dans la figure 4.15.

Tableau 4-5 Comparaison de la concentration de glucose prédite et réelle pour le
capteur optimisé

Geon Réelle G.on Prédite Erreur Af,
(mg/dL) (mg/dL) (%) (MHz)
10 10.15 1.50 1166.10
Hypoglycémic 30 32.00 6.66 1159.90
50 48.96 2.06 1155.80
70 09.15 1.21 1144.90
80 79.11 1.10 1124.80
90 85.45 5.05 1114.90
Normoglycémie 100 98.50 1.49 1094.70
110 113.28 2.98 1074.80
120 122.52 2.10 1065.00
130 132.37 1.82 1042.90
140 142.01 1.44 1034.80
Hyperglycémie 160 163.11 1.94 1024.10
180 181.79 0.99 1004.30
200 198.47 0.76 0995.10

La sensibilité des capteurs standard et optimisé est calculée qui donne une valeur de 0.122
MHz/(mg/dL), et 1.218 MHz/(mg/dL), respectivement. Le capteur optimisé présente une
sensibilité plus élevée que le capteur standard, ce qui confirme la méthode d'optimisation de

la sensibilité abordée dans la structure (C).

Pour évaluer la fiabilit¢ des capteurs standard et optimisé dans le contexte de la

surveillance du glucose, une comparaison entre les concentrations de glucose prédites et les
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concentrations réelles a été réalisée, en utilisant la grille d'erreur de Clarke. L'explication
détaillée de cette méthode se trouve dans la sous-section 4.2.3, et notamment dans l'analyse
de la structure (A). Les figures 4.17 (a) et 4.17 (b) illustrent respectivement les performances
du capteur standard et du capteur optimisé. Cette évaluation montre que l'ensemble des
mesures effectuées par les deux types de capteurs se situe dans la zone A de la grille,
indiquant une concordance de £20% par rapport aux valeurs réelles. Cette précision, se
trouvant dans les marges cliniquement acceptables, valide la fiabilité des capteurs étudiés

pour leur utilisation dans le suivi glycémique.
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Figure 4.17 Grille d'erreur de Clarke obtenue a partir des concentrations de glucose
testées pour (a) le capteur standard et (b) le capteur optimisé

Dans cette section, un capteur microfluidique a micro-ondes basé sur le SIW circulaire a
été présenté pour améliorer la détection du glucose liquide. Les résultats obtenus confirment
la capacité de la structure (C) a détecter les variations de la concentration de glucose et
soulignent I'efficacité de la technique d'optimisation de la sensibilité adoptée. Cette technique
consiste a ajouter une gaine conductrice recouvrant partiellement le conteneur d'échantillons

du capteur standard afin de développer un capteur aux performances optimisées. L’intérét
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d’exploiter l'efficacité de ce capteur pour la détection d'autres liquides constitue une question
importante, qui sera explorée dans la section suivante. Celle-ci se consacrera a la détection

et a la caractérisation de la permittivité complexe de nouveaux échantillons d'eau et d'éthanol.

4.5 Capteur microfluidique a résonateur SIW optimisé pour I'analyse de liquide

binaire d'eau-éthanol

4.5.1 Prototype du capteur

Pour évaluer la capacité¢ de la structure (C) a détecter et caractériser la permittivité
diélectrique complexe, une expérience a été menée en utilisant la méme configuration de
mesure. Cependant, les échantillons de glucose de la section précédente ont été remplacés
par un mélange d'éthanol et d'eau, avec une fraction volumique d'éthanol variant de 0 % a

100 % par incréments de 10 %.

4.5.2 Résultats expérimentaux

4.5.2.1 Mesure en présence du LUT

Les mesures de coefficient de réflexion S;; des mélanges testés pour la structure
optimisée (C) sont représentées sur la figure 4. 18 (a), tandis que les valeurs extraites de la
fréquence de résonance f; et de l'atténuation maximale |S; 1 |4, SONt présentées sur la figure
4.18 (b). Les résultats ont montré que la variation de f;. et |S;1|max €tait proportionnelle a la
concentration d'éthanol dans le mélange. En effet, I'augmentation de la concentration
d'éthanol entrainait une augmentation de f, et une diminution de [S;1|max- Il convient de
noter que la non-linéarité de f; et |S;1 | max Suivait la non-linéarité des propriétés diélectriques

des mélanges [174].
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Par ailleurs, la variation de f, entre deux mesures de fraction volumique atteint son
maximum de 168 MHz entre les fractions volumiques de 70% et 80%. Cette observation met
en lumicre la capacité de la structure & démontrer une sélectivité efficace pour la détection et

la caractérisation dans le contexte de l'application étudiée.
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Figure 4.18 (a) Réponses de transmission mesurées S;; (b) fréquence de résonance
et atténuation maximale correspondantes

4.5.3 Caractérisation de la permittivité et modele de détection

En utilisant 'ensemble des mesures de f; , |S11|max €t & Lyr extraites de la littérature, le

modele mathématique prédictif qui relie ses variables est donné par :

[Ae;,LUTl_[—58.9318 12.2208] [AI Af; ] (4.6)

~ 1-38.9716 02.3024

144
Agy Lyt S11lmax

Le tableau 4-6 et la figure 4.19 présentent une comparaison entre les valeurs prédites
obtenues par I'équation (4.6) et les valeurs de la littérature de &, ;7. L'erreur d'estimation la
plus importante pour &, ; ;7 a été de 10.42 %, observée avec une fraction volumique d’éthanol
de 100 %. Pour &7, I'erreur d'estimation maximale de 10.90 % a été atteinte avec une

fraction volumique d'éthanol de 90 %. Les résultats démontrent que le capteur proposé
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présente une bonne concordance avec la référence, ce qui confirme la capacité du capteur et
du modéle mathématique a caractériser avec précision la permittivité complexe des mélanges

d’éthanol-eau.

Tableau 4-6 Comparaison de la permittivité complexe prédite et réelle

Ethanol-eau Eau-éthanol & ,yr & yr Erreur &' yr & pyr Erreur
Fraction (%) Fraction (%)  Litt. Prédit. (%) Litt.  Prédit. (%)
0 100 57.11 57.78 01.18 26.89 26.10 0291

10 90 45.13 4552 00.86 29.15 29.13 00.03

20 80 32.55 32.51 00.12 28.87 2897 00.36

30 70 2480 2473 00.25 2748 27.77 01.05

40 60 18.57 18.41 00.84 2329 2340 00.51

50 50 14.58 14.58 00.00 1890 1890 00.00

60 40 11.34 11.74 03.54 1479 15.71 06.22

70 30 10.15 1047 0323 1296 12.75 01.58

80 20 07.72 07.14 0742 0844 0827 02.00

90 10 06.32 06.33 00.25 05.89 0524 10.90

100 0 04.81 0430 1042 0297 02.83 04.65

Apres avoir testé différents échantillons d’eau-éthanol et développé le modele de
détection, la valeur moyenne de la sensibilité du capteur de la structure optimisée (C) a été

calculée, donnant une sensibilité moyenne Sg,,4 (%) de 1.232 %.

Cette section met en évidence la remarquable capacité de la structure (C) a détecter et
caractériser avec une grande sensibilit¢ les mélanges binaires d'eau-éthanol dans une
nouvelle application de détection de liquides. Les résultats obtenus démontrent la
performance exceptionnelle de la structure (C) dans cette application spécifique, offrant ainsi

de nouvelles possibilités pour la détection précise et sensible des mélanges liquides.
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Figure 4.19 Prédiction de la permittivité complexe
4.6 Comparaison des performances des capteurs

Lors de 1'étude expérimentale des capteurs microfluidiques utilisant les trois structures
développées, des divergences mineures ont été relevées entre les résultats simulés et les
mesures réalisées en vide. Ces écarts peuvent étre imputés a divers facteurs et sources

d'erreur, parmi lesquels :

e Les modeles employés dans la simulation peuvent présenter des divergences par
rapport au comportement réel du capteur, souvent dues a des simplifications

excessives ou a des approximations inexactes incorporées dans les équations utilisées;

e Les propriétés des matériaux utilisés dans la simulation, telles que la permittivité
diélectrique et la conductivité, pourraient étre mal caractérisées ou différer réellement
des hypotheses formulées dans la simulation, entrainant ainsi des variations;

e Les variations inévitables pendant la fabrication des capteurs, méme avec des
procédures de production précises, conduisent a des disparités entre le modele 3D

envisagé et le modele effectivement fabriqué, influant ainsi sur les mesures;
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e Les perturbations et les pertes EMs induites par les connecteurs SMA, ainsi que
l'utilisation de la soudure a froid, risquent de perturber les propriétés électriques et
mécaniques du capteur et, par conséquent, altérer les mesures;

e Les variations des conditions réelles par rapport aux simulations, telles que la
température, I'humidité et d'autres paramétres atmosphériques, peuvent engendrer des
écarts de mesure;

e Les instruments de mesure, tels que le VNA et le kit de calibration, ainsi que les
cables coaxiaux, affichent parfois des erreurs de calibration, ce qui génere des erreurs

de mesure mineures;

Lors de l'analyse des résultats expérimentaux et de leur comparaison aux simulations, il
est crucial de tenir compte de ces facteurs. Il peut étre nécessaire d'utiliser des matériaux
présentant des propriétés a faible perte, d'opter pour des connecteurs SMA a faibles pertes et
une technique de soudure plus robuste, tout en compensant les erreurs pouvant provenir des
équipements de mesure. Cela peut nécessiter la réalisation d'ajustements ou de calibrations
supplémentaires pour corriger les variations liées a ces facteurs, garantissant ainsi l'obtention

de mesures plus précises et cohérentes.

Lors de la mesure en présence de liquide, de 1égeres variations ont été remarquées entre
les valeurs prédites et les valeurs réelles de la permittivité complexe et de la concentration.
Ces différences sont probablement dues aux divers facteurs mentionnés ci-dessus, ainsi qu'a

d'autres facteurs tels que :

e Les modéles mathématiques prédictifs de détection reposent parfois sur des
simplifications et des approximations qui ne parviennent pas a rendre pleinement

compte de la complexité du systeme réel;
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e Les interactions complexes entre les différents composants du capteur et le liquide ne
sont pas toujours entierement prises en compte par les modéles mathématiques, ce

qui entraine des divergences par rapport a la réalité.

Pour améliorer la précision des capteurs, il est envisagé de développer des modeles de
détection plus avancés d'ordre supérieur, tels que les modéles quadratiques, ou des modéles
prenant en compte plusieurs variables de réponse telles que la fréquence de résonance, le
facteur de qualité et l'atténuation maximale. En intégrant ces variables dans les modeles, il
est possible d'obtenir des estimations plus précises de la permittivité complexe et de la
concentration. De plus, pour accroitre la précision des modeles de détection, il est
recommandé de tester les capteurs sur une large variété d'échantillons couvrant une gamme
étendue de valeurs de permittivité et de concentration. Cette approche permet une meilleure
compréhension des performances des capteurs dans diverses conditions et une calibration

plus précise des modéles en conséquence.

Afin d'obtenir une vue d'ensemble des performances des capteurs microfluidiques basés
sur les trois structures développées, une comparaison a été effectuée pour chaque application.

Comme le présentent les sous-sections suivantes.

4.6.1 Caractérisation de la permittivité complexe

Le tableau 4-7 compare les capteurs proposés pour la caractérisation de la permittivité
complexe des mélanges binaires eau-éthanol aux capteurs de pointe existants dans la
littérature en utilisant des paramétres de détection critiques tels que le type de structure

résonante, le principe de fonctionnement, la fréquence a un conteneur d'échantillons vide, le
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décalage de fréquence, la taille relative du capteur, la sensibilité et la technique de fabrication,

tout en prenant en compte la sensibilité moyenne pour une comparaison équitable.

Tableau 4-7 Comparaison des capteurs proposé€s avec les capteurs de la littérature
pour la caractérisation de la permittivité complexe des liquides

, Ann- Type Princ.  femot Af; . 3 Sens.
Ref. ée Rés.  Fonct. (GHz) (MHz) Taille (%) Sug®) D
[202] 2023 DGS Su(f) 2.180 N/A N/A 0.076 Non
[208] 2013 RW Su(f) 191  N/A 0.7x0.7x0.347 0.122 Non
[209] 2023 CSR Su(f) 102 N/A N/A 0.28 Non
[210] 2014 SRR Su() 2 N/A N/A 0318 Non
[44](S.A) 2022 SIW Su(f) 398 235 0.742x0.530x0.019 ___ 0.345 Oui
[207] 2014 SRR Su(f) 135 N/A N/A 0.382 Non
[211] 2019 MNG Sai(fr) 3.43 N/A 0.055x%0.055%0.0065 0.570 Non
[173] 2019 SIR Su(f) 191  N/A N/A 0.578 Non

[212] 2022 EBG Su(f,) 238 N/A 0.198x0.198x0.012 0.588 Non

[213] 2022  CRLHTL  Soi(f)  4.408 1090 0.316x0.506x0.026 0.612 Non

[214] 2020 MCSRR Su(f) 1.618 N/A 0.444x0.285%0.004 0.626 Non

[215] 2022 SIW Su(f) 245 120 N/A 0.630 Non
[56] 2022 SeriessLC  Sy(f) 1.662 539 0.116x0.116x0.004  0.695 Non
s.C 2023 SIW Su(f) 5715 650  0.6287x0.829x0.086  0.801 Oui

[153] 2021 CSRR _ Su(fy) 22 632 0.146x0.256x0.0056  0.805 Non

[216] 2022  OCSRR _ Su(;) 235 820 N/A 0.882 Non

[197] 2018 SIW Su(f)  2.189 0.4x0.36x0.041 0.912 Non

[217] 2020 CSRR  Su(f) 2226 N/A  0.148x0.259x0.0056  0.980 Non
s.C 2023 SIW Su(f) 5.745 1115 0.632x0.834x0.0287  1.232 Oui

[218] 2021 MCSRR  Su(f) 245 N/A  0.319x0.241x0.0037  1.444 Non
S.B 2023 CSRR  Sy(f) 2205 1171 0.154x0.243x0.011 1.743 Oui

Les résultats obtenus démontrent que les trois structures développées affichent des
performances comparables a celles des capteurs existants. Les décalages de fréquence de
résonance mesurés pour les structures (A), (C) et (B) sont respectivement de 235 MHz, 1115
MHz et 1171 MHz. Ces décalages de fréquence témoignent d'une sensibilité accrue dans la
détection des variations de permittivité complexe. En termes de sensibilité, les structures (A),
(C) et (B) présentent des valeurs respectives de 0.345 %, 1.232 % et 1.743 %. Une
ameélioration de sensibilité de 256.81 %, et de 404.35 % est représentée respectivement pour

la structure (C) et pour la structure (B) en comparaison a la structure (A). Ces chiffres
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indiquent que la sensibilité a ét¢ améliorée a travers les structures, et que les changements de
permittivité complexe dans les échantillons testés sont capables d'étre détectés avec précision

par les capteurs.

4.6.2 Détermination de la concentration de glucose

Le tableau 4-8 présente la comparaison des différents capteurs proposés pour 'application
de détection et de détermination de la concentration de glucose par rapport aux capteurs de
la littérature. Les parameétres de détection critiques pris en compte sont le type de résonateur
utilisé, le principe de fonctionnement, la fréquence de fonctionnement dans le cas vide, la
plage de concentration de glucose testée, ainsi que la sensibilité et l'utilisation de la

fabrication 3D.

Les résultats de I'é¢tude démontrent que les capteurs proposés surpassent les autres
capteurs existants en termes de détection de 1égeres variations de la concentration de glucose,
notamment dans la plage associ¢e au diabéte de type 2. Il convient de noter que certains
capteurs ont utilisé des échantillons de glucose qui ne reflétent pas exactement les conditions
réelles de la glycémie, ce qui limite leur applicabilité dans les applications de surveillance du
glucose. Les capteurs proposés dans cette étude ont atteint une précision maximale d'environ
10 mg/dL dans une plage de concentration de glucose allant de 10 mg/dL a 200 mg/dL. De
plus, ils ont révélé une sensibilité de détection élevée, variant de 4.17x102 dB/(mg/dL) a
12.8x10"" MHz/(mg/dL) respectivement pour les structures (A) et (C). Ces valeurs de
sensibilit¢ montrent la capacité des capteurs a détecter de petites variations de la
concentration de glucose. Ces résultats attestent de I'amélioration de la sensibilité a travers
les structures, ainsi que de l'efficacité des capteurs proposés pour une surveillance précise

des niveaux de glucose. Leur sensibilité¢ et leur précision élevées dans la plage de
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concentration concernée en font des outils potentiels pour la détection et la surveillance du

glucose dans les applications médicales et de soins de santé.

Tableau 4-8 Comparaison des capteurs proposés avec les capteurs de la littérature
pour la détermination de la concentration de glucose dans les liquides

Réf.  Annge P Princ fempry o Geon S (MHzmg/dL)
Rés.  Fonct. (GHz) (mg/dL) Oy (dB/(mg/dL))
[219] 2018 CSRR S,  14-19 78-5000 1.800E-03 Non
[36] 2019 MLIN  Sy(f;) 2.074 128886 1.000E-02 Non
[220] 2017 SRR  Su(f) 4.8 118006 1.400E-02 Non
20-120
[221] 2019 MLIN  Sj 78 100-600 1.200E-02 Non
[146] 2020 CSRR  Sy(f) 245  40-140 (4.5-9.5)E-01 Non
[222] 2021  BLC  Ssi(f) 2395  67-400 7. 20E-01 Non
[160] 2022 STUB _ Su(f,) 4.4 0-400 13.00E-01 Non
[223] 2022 ANT  Su(f) 346  50-250 2.450E-01 Non
[132] 2023 NSRR _ Sy(f) 0743  0-25 1.720E-01 Non
[185] 2022  FRR stllé/‘) 2232 50-350 7.000E-02 Non
[224] 2023  DGS  Su(f) 24-25 12650%'0 7.8285E-03 Non
[203] ‘
(5.A) 2023 SV Sn 3980  10-200 4.17E-02 Oui
. 5715/ 1.220E-01/ .
S.C 2023 SIW  Su(f) o, 10-200 15 180E.01 Oui

Outre les performances de détection obtenues, les capteurs proposés ont été produits a

l'aide d'une technique d'impression 3D de pointe en utilisant l'imprimante DragonFly

LDM™_ offrant plusieurs avantages par rapport aux technologies de fabrication

conventionnelles telles que les PCBs et les LTCCs. Cette approche de fabrication innovante

permet un prototypage des capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes en utilisant

uniquement deux matériaux sous forme d'encre di¢lectrique et conductrice. Ainsi, il n'est pas

nécessaire d'utiliser d'autres matériaux pour produire des conteneurs d'échantillons. De plus,

la technique d'impression 3D facilite l'application des techniques d'optimisation des
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performances, telles que celles utilisées dans les différentes structures, simplifiant ainsi la
construction des conteneurs d'échantillons sans nécessiter des processus de post-traitement
relativement complexes, contrairement aux méthodes PCBs et LTCCs qui peuvent parfois
entrainer des pertes d'implémentation et augmenter le cotit global de développement. Enfin,
les conceptions proposées ¢éliminent la complexité de la fabrication et d’implantation en
combinant l'impression 3D avec l'utilisation simultanée d'encres diélectrique et conductrice,
¢évitant ainsi la nécessité d'une métallisation manuelle aprés I'impression 3D du substrat, une

étape courante dans la plupart des technologies d'impression 3D de structures micro-ondes.
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Chapitre S - Conclusion et perspectives des futurs
travaux

5.1 Conclusions

Ce manuscrit présente les travaux réalisés dans le cadre de cette thése, qui se concentre
sur le développement de capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes performants. Ces
capteurs sont fabriqués en utilisant la technologie SIW et CSRR, grace a une technique
d'impression innovante en 3D. L'objectif central de cette étude est d'élaborer de nouvelles
structures de capteurs visant a améliorer leurs performances, notamment en termes de
sensibilité, pour une détection, une analyse et une caractérisation efficace de liquides de
nature chimique, biologique ou biomédicale. Par exemple, I'¢tude se focalise sur des
applications telles que la caractérisation de la permittivit¢ complexe de mélanges d'eau-

¢thanol ou la détermination de la concentration de glucose dans des solutions aqueuses.

Les capteurs traditionnels fabriqués a 1'aide des technologies PCBs et LTCCs ont un
processus de fabrication relativement complexe qui limite leur flexibilité pour le prototypage
et la production automatisée en une seule étape. En outre, ces capteurs sont confrontés a des
limitations de performance dues a des effets parasites et a l'interaction du champ E avec le

liquide dans la zone sensible.

Dans cette theése, nous avons proposé une approche novatrice en étudiant et en réalisant
de nouvelles structures de capteurs a résonateurs SIWs et CSRRs. Ces structures, entiérement

fabriquées en 3D, sont performantes et ont le potentiel d'étre intégrées dans des circuits
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micro-ondes, qu'ils soient planaires ou non-planaires. Cette approche semble avoir le
potentiel de simplifier la fabrication des capteurs tout en rendant plus aisée 1'intégration de
techniques visant a améliorer leur performance et leur sensibilité. Ainsi, de nouvelles
perspectives s'ouvrent dans le domaine des capteurs microfluidiques a résonateur micro-

ondes.

Apreés avoir introduit le sujet et exposé le probléme traité, la méthodologie et la
conception des capteurs dans les premiers chapitres, nous avons présenté et discuté en détail,
dans le quatriéme chapitre, les résultats expérimentaux des différents capteurs basés sur les
trois structures développées. L'étude visait principalement & examiner deux applications
spécifiques : la caractérisation de la permittivité complexe des mélanges d'eau-éthanol et la
détermination de la concentration de glucose dans des solutions aqueuses pour les personnes
diabétiques. Les résultats expérimentaux ont démontré que les structures (A), (B) et (C)
étaient capables de détecter, d’analyser et de caractériser les différents liquides pour les deux
applications avec une bonne sensibilité. La sensibilité variait de 0.345 % a 1.743 % pour les
structures (A) et (B) respectivement lorsqu'elles ont été testées avec des échantillons d'eau-
éthanol. De plus, elle variait de 4.71x102 dB/(mg/dL) a 12.8x10" MHz/(mg/dL)
respectivement pour les structures (A) et (C) lors des tests avec des échantillons d'eau-
glucose. Il convient de souligner que I'optimisation de la sensibilité a été observée dans les
différentes structures. En outre, les performances des capteurs ont ét¢ évaluées selon d'autres
critéres tels que la sélectivité de détection, la répétabilité des mesures et la faible erreur de
mesure et de prédiction, aboutissant & de bons résultats. Cela signifie que les capteurs étaient
en mesure de détecter spécifiquement les composants d'intérét dans les mélanges, tout en

produisant des résultats cohérents et reproductibles a chaque mesure effectuée. En résumé,
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les résultats expérimentaux de ce chapitre confirment l'efficacité des structures développées
pour les applications de caractérisation de permittivité complexe des mélanges d'eau-éthanol
et de détermination de la concentration de glucose dans des solutions aqueuses. De plus, ces
capteurs présentent une sensibilité optimisée, une sélectivité de détection adéquate et une
répétabilité des mesures, ce qui les rend prometteurs pour des applications futures dans le

domaine de la détection et de la caractérisation des liquides.

5.2 Perspectives

En ce qui concerne les perspectives de recherche futures, il existe plusieurs possibilités

d'extension des travaux présentés dans cette thése en examinant les axes suivants :

5.2.1 Structures résonantes

e La possibilit¢ d’améliorer les structures développées en réduisant leur taille par
I’incorporation des fentes perturbantes dans le plan supérieur ou inférieur des
structures SIWs et CSRRs, ainsi qu'en diminuant le volume du LUT, tout en
maintenant de bonnes performances. Cette modification permettrait d'obtenir des

structures plus compactes tout en préservant leurs fonctionnalités;

e L'exploration de nouvelles structures en complément de celles développées dans cette
thése révele des avantages potentiels. Parmi les propositions les plus prometteuses,
l'utilisation du mode différentiel pour les structures CSRRs et du mode SW (de
I'anglais « Slow-Wave ») pour les structures SIWs est envisagée [27, 225]. Ces
propositions offrent le potentiel d'améliorer les performances des structures
présentées dans ce travail en réduisant les effets parasites et environnementaux

perturbateurs, tout en améliorant l'interaction du champ E avec le LUT;
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L'utilisation de plusieurs modes de propagation pourrait faciliter la détection
simultanée de plusieurs liquides, en particulier pour les structures SIWs. En
investiguant cette approche, il serait possible de concevoir des capteurs capables de

mesurer et d'identifier différents liquides présents simultanément.

5.2.2 Mesures et performances

Les capteurs proposés ont été soumis a des tests réussis, utilisant deux types de
mélanges de liquides pour évaluer leur performance. Une perspective intéressante
consisterait a étudier diverses applications dans les domaines biologique, chimique et
biomédical, en élargissant les tests a différents échantillons liquides tels que des
mélanges binaires d'eau-méthanol ou d'eau-lactate, ainsi que des mélanges liquides
multiples. Cette variété d'échantillons permettrait de mettre en ¢évidence la
polyvalence et 1'applicabilité des capteurs dans divers domaines, tout en permettant

d'étudier leurs performances dans des conditions différentes;

Les capteurs proposés ont €té testés au laboratoire, ce qui constitue une premicre étape
essentielle. Toutefois, il est évident qu'il serait pertinent de les tester sur le terrain afin
de mieux comprendre leur comportement dans des conditions réelles. De plus, il serait
important d'étudier la réaction de ces capteurs face a d'autres sources externes, afin

d'évaluer leur robustesse et leur fiabilité dans des environnements variés;

Afin d’améliorer la précision des capteurs, plusieurs approches peuvent étre
envisagées. Il serait possible de développer des modeles mathématiques de détection
d'ordre supérieur, qui prendraient en compte des parametres plus complexes pour

analyser la réponse mesurée du capteur. Par exemple, la variation de la fréquence de
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résonance, le facteur de qualité et l'atténuation maximale pourraient étre intégrés dans

ces modeles afin d'obtenir des mesures plus précises et fiables.

5.2.3 Développement de |’électronique associée

¢ Unnouveau systéme de mesure, congu avec une électronique spécifiquement adaptée,
représente une alternative envisageable pour remplacer le VNA [226, 227]. Cette
solution offre l'avantage de simplifier la tache de mesure de la réponse du capteur

dans les situations quotidiennes ainsi que sur le terrain;

e Un systéme convivial doté d'une transmission sans fil des données, permettant la
surveillance en temps réel et intégré a des écrans d'affichage ainsi qu'a des
applications mobiles, accroit la commodité et I'accessibilité pour les scientifiques.
Cette solution offre également un potentiel considérable pour le développement de

capteurs en vue de leur commercialisation.

En conclusion, en prolongeant les travaux présentés dans cette theése selon les axes
mentionnés ci-dessus, il serait possible de réaliser des avancées significatives dans le

domaine des capteurs microfluidiques a résonateur micro-ondes.
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Abstract—This paper proposes a fully 3D-printed elec-
tromagnetic (EM) microfluidic sensor using rectangular
substrate integrated waveguide (SIW) for liquid complex per-
mittivity characterization. The proposed microfluidic sensor
is fabricated with a novel additive manufacturing process
in which dielectric and conductive inks are simultaneously
3D-printed, allowing high print quality, rapid prototyping, and
arbitrary geometry. The fabrication process removes the need
for post-printing sintering and cleaning steps that require
harmful chemicals. The sensor structure is composed of
upper and lower metal plates and a series of cylindrical metal
side vias. Since the electric field is high at the center of the SIW
cavity in TE1p1 mode, a cylindrical dielectric sample container
in the form of a microwell is built into the center of the SIW
cavity to maximize the perturbation of the liquid under test
(LUT). The application of LUT samples to the microwell results
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in a change in the resonance frequency and peak attenuation from which the LUT sample is characterized. Ethanol-water
mixtures are used as LUTs for validation. The proposed sensor has been verified numerically and experimentally, reducing
the resonant frequency from 3.750 GHz to 3.862 GHz by increasing the ethanol volume fraction from 0% to 100%. The
sensor showed good sensitivity of 0.345% and a stable frequency change was observed over five measurement repetitions.
To the best of our knowledge, this article presents the first fully 3D-printed SIW microfluidic sensor and demonstrates its
ability to detect and characterize the liquid complex permittivity.

Index Terms—Electromagnetic sensor, microfluidic sensor, substrate integrated waveguide, 3D printing, additive

manufacturing.

|. INTRODUCTION

RADITIONAL liquid biomonitoring sensor approaches

used in biological and chemical analysis, as well as in
quality determination, require large volumes of liquid to fill
valves or tubes, resulting in significant liquid waste during
analysis and measurement processes. To solve this waste
problem, microfluidic sensors have been proposed. However,
traditional microfluidic sensors have significant drawbacks,
including the involvement of invasive technologies such as
cell staining in conventional detection systems (optical, elec-
trochemical, etc.) [1]-[6].
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Microwave-based sensors have attracted considerable inter-
est in microfluidics, as they are non-destructive [7] and require
only small volumes of microliters [7], [8] or nanoliters [9]
to achieve characterization. These sensors can be small and
inexpensive yet can accurately detect and characterize materi-
als in many chemical and biological applications [10]-[12].
The interaction between liquids under test (LUTs) and an
electromagnetic (EM) field has been used to develop different
types of microwave microfluidic sensors. In the literature,
these sensors are typically coplanar waveguide resonators [13],
interdigital capacitors [14], split-ring resonators, complemen-
tary split-ring resonators [15]-[17], or substrate integrated
waveguide [18], [19].

Substrate integrated waveguide (SIW) is a promising tech-
nology for realizing microfluidic sensing applications due to its
ability to provide the advantages of conventional waveguides,
such as low losses (radiation and leakage), high Q-factor,
and superior power handling capability [20]. SIW technology
enables the implementation of low-loss and cost-effective
structures. The high energy of the electric field concentrated in
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the center of the SIW cavity has been exploited in a variety of
applications such as humidity sensing [21], [22], blood glucose
detection [23], and chemical detection and characterization
[18], [24].

Additive manufacturing electronics (AME) technology is
becoming very popular in the fields of health, science, and
engineering [25], [26]. Several commercial 3D printers com-
bine low production cost with high printing precision, offering
users many design options. One of the greatest advantages
of this modern technology is the wide variety of complex
shapes that can be produced. Many objects that cannot be
made in one piece with traditional manufacturing can be easily
produced with a 3D printer [27], [28]. In addition, the devel-
opment of new flexible printable materials has made it pos-
sible to manufacture wearable monitoring sensors [29], [30].
Thanks to these particularities, 3D-printing technologies have
been widely exploited in recent years in the development of
microwave-based sensing components for future generations
of IoT (Internet of Things) and smart health applications
[31] [31]. Among the proposed microwave components, there
is a strong emphasis on liquid biomonitoring applications.

3D manufacturing of SIW sensors and components has
become vital given the flexibility that 3D technology offers
for adapting SIW structure to many sensing and microwave
applications. Several papers in the literature have exploited
3D technology to fabricate a 3D SIW sensor (e.g., a pressure
sensor [32], a liquid characterization SIW sensor [33], [34])
or to fabricate 3D SIW components [35]-[38]. These papers
employed various printing technologies and commercially
available printers, including stereolithography (SLA) and
selective laser sintering (SLS) technologies by FromLabs
(FromLabs, USA), fused deposition modeling (FDM) tech-
nology from Ultimaker 2 (Ultimaker, Netherlands) [37], and
polymer jetting (PJ) technology from 3D Stratasys Objet
1000 (Stratasys, Israel-USA) [36]. The manufacturing process
for these 3D SIW sensors and components has generally
been divided into three main steps: first, manufacturing a 3D
dielectric substrate [32], [33]; second, metallization of the
upper and lower plates of the structure, either manually [33]
or with an electronic 3D printer like the Dimatix (Fujifilm,
Japan) [32]; and third, manual insertion of metallized vias,
usually commercial stainless-steel rivets [32], [38].

Despite rapid advances in 3D printing technologies used for
SIW sensors and components, disadvantages remain, mainly
the complexity of the printing process, low print quality, and
the unavailability of a fully 3D-printed sensor. In fact, most
designs proposed in the literature involve a long and complex
manufacturing process in which only the substrate is 3D-
printed. The 3D printing concept is not used for the whole
sensor, and in addition, assembly of the final sensor prototype
requires the supervision and intervention of the printer opera-
tor. Such problems result in low-quality printing and assembly,
as well as limiting automation of the manufacturing process.

This paper presents a fully 3D-printed SIW microfluidic
sensor based on an innovative additive manufacturing tech-
nology that facilitates high quality printing. This technol-
ogy allows fabrication of the whole sensor in a one-step
with minimal supervision, circumventing the conventional

manufacturing processes reported in the literature. Further-
more, unlike other manufacturing processes, this method does
not require additional steps for sintering or chemical treatment.
Another key contribution of this paper is the use of a small and
fully integrated microwell as the sample container to minimize
the volume of LUT required for characterization. The main
advantages of the proposed solution are total flexibility in the
design and manufacture of the whole sensor and a simple, low
cost and environmentally friendly process.

To the best of our knowledge, this work presents the first
fully 3D-printed SIW microfluidic sensor, which is printed in a
one-step using only two materials simultaneously to fabricate
the sample container and the SIW cavity. And demonstrates
for the first time the ability of a fully 3D-printed SIW sensor
to detect and characterize the complex permittivity of different
concentrations of LUT using microwave signals.

The rest of this paper is organized as follows. In Section II,
we present the state of the art of SIW 3D printing tech-
nologies, the process of our proposed additive manufacturing
technology, and the materials used in printing and validation.
In Section III, we describe the sensor design and sensing
principle. In Section IV, we report the fabrication, valida-
tion processes. Section V provides the results and discussion.
Section VI concludes the paper.

II. 3D PRINTING OF SIW SENSORS
A. State-of-the-Art of SIW 3D Printing Technologies

3D printing technologies used for SIW sensors are classified
into four categories: stereolithography (SLA), selective laser
sintering (SLS), fused deposition modeling (FDM), and poly-
mer jetting (PJ). As comprehensively reported in [36] and [39],
comparison between the four technologies may be summarized
as follows.

SLA (stereolithography) uses light sources —laser beam or
ultraviolet (UV) — to mold 3D structures by selectively curing
resin-based photopolymers. The resolution of this technology
depends on the size of the light spot used to shape the 3D
structure. The best SLA structure height printing resolution is
typically 25 pm. With this technology, a surface roughness of
less than 10 xm can be achieved.

SLS (selective laser sintering) uses powdered polymer mate-
rials, patterned layer by layer with a high-intensity laser beam
for selective sintering. The best SLS printing resolution for
structure height is usually 20 zm. The print resolution depends
on the size of the particles in the powder material. However,
this technology offers very limited material choices for gran-
ular powder, which limits its use in microwave structures.

FDM (fused deposition modeling) uses thermoplastic mate-
rials in the form of filaments. This technology builds a
model by placing a molten filament along a predetermined
path through a heated nozzle that melts the material and
applies the plastic layer by layer to a building platform. Each
layer is deposited one at a time until the 3D structure is
complete. Compared to other printing technologies, this tech-
nology offers the lowest print resolution and highest surface
roughness. The standard layer height range for a single print
path is 50 to 500 gm, which is limited by the nozzle size and
viscosity of the laminate material.
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PJ (polymer jetting) offers the best print accuracy and res-
olution of these four technologies. This technology is similar
to inkjet printing in that it uses a nozzle head to deposit liquid
photopolymer onto the print area. The photosensitive polymer
material is then cured by ultraviolet (UV) light to gradually
form a 3D pattern structure. The optimal print resolution for
the height of the structure is about 14 um and the surface
roughness is less than 10 gm.

3D manufacturing of SIW sensors and components requires
a technology sophisticated enough to print both conductive and
insulating structures. None of the aforementioned technologies
are capable of executing this challenging task. Indeed, all
3D SIW sensors reported in the literature print only the
insulator while the metallization of the SIW structure and
insertion of vias are done manually by pre-existing conductive
means, comprising, respectively, conductive film and metal
rivets. Moreover, the resolution and print quality of these
technologies are still insufficient to produce SIW structures
well suited for sensing applications. The need for a new
printing technology that would simultaneously print the 3D
substrate, perform the metallization of the structure, and
build the vias and microwell, while maintaining high print
quality and resolution, was the motivation for the new printing
technology proposed in this work.

B. AME Printing Process

The proposed microfluidic SIW sensor is fabricated with
on-demand piezoelectric printing technology using the Nano
Dimension DragonFly LDM™Lights-out Digital Manufactur-
ing 3D printer (Nano Dimension, Israel) [40]. This printing
system is notable in that it can simultaneously print con-
ductive and insulating structures, using conductive ink (CI)
and dielectric ink (DI). Its proprietary software can facilitate
production of complex AME circuits like our EM microfluidic
SIW sensor with minimal supervision, maintaining high print
resolution and extreme accuracy—something that had been
difficult to achieve with other 3D printing technologies. The
printing platform offers virtually unlimited design flexibility
to adapt SIW sensors to a wide range of sensing applications.
It allowed us to fabricate the proposed SIW microfluidic sensor
prototype, consisting of an SIW cavity and a microwell, in a
single manufacturing process.

The printing system consists of two print heads (PH)—
one for the conductive ink jet (CI-PH), and the other for
the dielectric ink jet (DI-PH). Both inks have unique and
compatible sintering and curing characteristics. The particle
size of the inks is strictly controlled and has excellent stability.
It is suitable for miniaturized precision AME circuits.

The proposed additive manufacturing process uses two 3D
design softwares: Ansys HFSS and DS SolidWorks. The
process is based on a few essential steps, which are summa-
rized in Fig. 1:

1) Printing configuration with CAD files: design of 3D

HFSS model, design of 3D SolidWorks model.

2) Mask transfer: import of 3D SolidWorks model to Drag-

onFly LDM™3D printer.

3) Printing and sintering process control: configuration of

printing and sintering parameters.

Microfluidic
3D Printed
sensor

HFSS 3D
Model

DragonFly LDM™
Nano Dimension
3D Printer

SolidWorks
3D Model

Fig. 1. Manufacturing process for the proposed microfluidic SIW sensor.

4) Printing validation: verification of performance and
quality of printed model.

C. Printing and Validation Materials

To print the proposed SIW microfluidic sensor, our materials
consisted of two inks—a conductive ink (CI) and a dielectric
ink (DI) optimized for use in the DragonFly LDM™print
heads and print plate (tray) as a substrate for the print job.

For the CI we used AgCite™90072 from Nano Dimension
(Nano Dimension, Israel) [40]. This is a silver nanoparticle
ink composed of pure silver particles (80 nanometers [d50])
with controlled characteristics such as particle shape and
dispersion These characteristics guarantee that each batch of
AgCite™ink can be used in a wide range of AME circuits
for RF applications, while still retaining excellent conductivity
and adhesion. In addition, unlike conventional metal powders
that require high sintering temperatures, AgCite™ink can
reach a low enough fritting temperature to be compatible with
the DI.

For the DI we used 1092 Dielectric UV Curable Acrylates
Ink from Nano Dimension (Nano Dimension, Israel) [40].
This dielectric ink is developed to be complementary to
the AgCite™nanosilver conductive ink and to supply critical
electrical insulation, even when printing small thicknesses
of 100 um. Photopolymer DI is UV hardened during the
DragonFly LDM™printing operation. This ink has excellent
uniform dielectric properties that have so far been tested
up to a frequency of 20 GHz, thus permitting a variety of
microwaves applications.

To validate the proposed microfluidic sensor, ethanol-water
mixture test samples were prepared using deionized water and
pure liquid ethanol in 100% concentration from Sigma-Aldrich
(Sigma-Aldrich, USA).

Il1. DESIGN OF SIW SENSOR

A. Design of SIW Resonator

Fig. 2(a) shows a 3D view of the proposed SIW microfluidic
sensor, which consists of an SIW cavity resonator with a
cylindrical microwell built in the center of the SIW cavity
to detect the LUT used in the perturbation. The purpose of
the microwell and its location will be discussed in Section B.

The resonance frequency of the SIW cavity resonator in
T E,;,on mode can be expressed as [41]:

C \/ m 2 n 2 (1)
2/er (weff) +(Leff)

D? D?
L— ' Wy=W— 2
0.955° cff 0.95b @)

men =

Leff =
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Fig.2. (a) Top view of the proposed SIW cavity resonator as a microfluidic
sensor, (b) cross-sectional view of the SIW cavity resonator showing the
cup-shaped microwell geometry. The geometrical dimensions are: Lgp, =
56 mm, Wgyp = 40 mm, Hgypy = 1.5 mm, L = 35 mm, W = 35 mm,
P=15mm,D=0.4mm,Dy1 =7mm,Hyn1 =2.64mm, Do = 8 mm,
Hm2 = 2.64 mm.

where ¢, is the permittivity of the dielectric material, Wegr and
Wesr are respectively the effective width and effective length
of the SIW structure, and the indices m and n are integers
used for characterization of the mode of the SIW structure.
First, the rectangular patch is designed, followed by creation
of a series of cylindrical metal side vias along the sides of
the patch, connecting the upper (rectangular patch) and lower
(ground plane) metal plates. These vias create a magnetic
sidewall that confines the electric field inside the rectangular
patch. To minimize dielectric loss, it is necessary to use a
good dielectric material. Critical design parameters that affect
the performance of the SIW cavity are the diameter of each via
(D) and the center-to-center distance between two consecutive
vias (pitch [P]), as shown below:
Ag
D < ?; P <2D 3)
where Ay indicates the length of the guided wave in the
structure [41]. In order to reduce leakage loss between adjacent
vias, P must be maintained at a low value [41]. In addition,
D influences the return loss. The lateral vias form a magnetic
wall near the edge of the rectangular patch. Thus, all electric
field energy remains in the center of the SIW cavity, which
can be used for detection applications. After consideration of
leakage and radiation loss reductions, the values of D and P
are 0.4 mm and 1.5 mm, respectively. The height of all vias
is equivalent to the substrate thickness Hgyp = 1.5 mm.
The dimensions of the rectangular patch are L = 35mm x
W = 35mm. To excite the SIW structure in T E0, as the
dominant mode at resonant frequency 3.80 GHz, we used a
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Fig. 3.
frequency.

microstrip power supply line of width Wgeq = 4.03mm and
length Lgeeqg = 12mm, a supply line made for 50 Q matching
with a subminiature version A (SMA) connector, as shown
in Fig. 2. The dimensions of the matching notch around the
supply line are Lpoich = 0.4mm, Wygich = 4.03mm.

B. Sensing Principle and Implementation

The operating principle of the SIW sensor can be explained
using small perturbation theory [42]. In order to conform
to the requirements of small perturbation theory, the LUT
used is maintained at a relatively small volume compared to
that of the cavity. This theory is based on the well-known
cavity perturbation approach, in which the LUT is added to
a microwell located in the region where the electric field is
highly concentrated.

In Fig. 3, according to the color chart, the electric field
is maximal at the center of the cavity. At this location, the
electric field perturbation will be highest. For this reason, the
microwell has been built in the center of the SIW cavity. This
allows the largest electric field to pass through the LUT-loaded
microwell, which enhances interaction with the electric field
and provides the highest sensitivity. The field distribution is
then perturbed by the presence of the LUT, which leads to a
considerable shift of the resonance frequency and a decrease
of the Q-factor. This change in the resonant frequency and
Q-factor of the SIW cavity can be related to the dielectric
properties of the LUT using (4) and (5) [43].

fimfo _ Iy (AcEo- Ert Auty Hydo
fo v, (€0 |Eol* + po | Hol?) do

Qo =0, _ Ju (A'Eo-Ert Au'Ho H)do
QoQr v, (€0 1Eol* + o | Hol?) dv

E1, Eg represent the electric field and H;, Hp the magnetic
field with and without perturbation, respectively. Ae And Au
indicate the changes in permittivity and permeability when
the LUT is added, and Vj represents the volume of the SIW
cavity. It should be noted that (4) and (5) represent only the
disturbance of electrical energy, caused by the increase in
resonance frequency due to the purely dielectric LUT placed
in the sensing area.

A single microwell port was chosen as the sample con-
tainer to facilitate injection and removal of the LUT. It also
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Fig. 4. Simulated relative frequency shift as a function of the relative
permittivity of the LUT sample for different (a) diameters and (b) thickness
of the sample container. The imaginary part of the permittivity of the LUT
was considered in the simulations.

eliminates the need for a separate inlet and outlet, simplifying
manufacturing complexity and reducing cost.

In order to obtain the best sensor performance, while using
minimal LUT volume and reducing the total size of the SIW
sensor, we studied several microwell dimensions numerically,
by adjusting the diameter and the thickness of microwell.
LUT samples with permittivity between 5.3 and 67.45 [44] are
injected into the microwell, the frequency shift caused by the
influence of the added LUTs is used to determine the relative
frequency, this is defined as the ratio of the shifted resonance
frequency to the resonant frequency for the empty microwell,
which was then used to investigate the sensor performance.

From the simulation results in Fig. 4, it is evident that
as the microwell diameter and thickness increase, a stronger
interaction occurs between the LUT and the electric field,
resulting in an increase in sensitivity. However, when the
microwell diameter exceeds 7 mm, the relative frequency
shift change seems to be stable, implying that almost all the
transverse electric field is concentrated in the LUT. In other
words, increasing the microwell diameter beyond a certain
value causes an unnecessary waste of LUT with little effect
on the sensor sensitivity. The final values chosen for the
diameter were Dy = 7mm and Dy, = 8mm, and for the
thickness, Hp1 = 2.64mm and Hpp = 2.64mm. Fig. 2(b).
After considering the previously mentioned parameters, the
volume V = 10Ilmm? of the optimized microwell can be
calculated as V = ananml, a volume equivalent to holding
V = 101uL of LUT. The design, simulation, and optimization
of the SIW cavity and microwell dimensions are based on
analysis performed using Ansys HFSS software.

V. EXPERIMENT

A. 3D Printing of SIW Sensor

After designing the 3D model of the sensor in HFSS and
SolidWorks, this model was separated into two stereolitho-
graphy CAD files (.STL), each file representing part of the
sensor. The first file represents the dielectric part of the sensor
structure, comprised of the substrate and microwell, and the
second file represents the conductive part of the sensor struc-
ture, comprised of the patch, the ground and the vias array.
These two STL files were then imported into the DragonFly
LDM™to begin the printing process. which is explained
in Fig. 5:
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Fig. 5. Printing process for a one-step conductive/dielectric additive
manufacturing method (cross-sectional view).

In the printing process, the sensor is built layer by layer,
up to the full thickness of the sensor structure (3 mm). The
printer can print boards with a maximum size (X, y, z) of
160 x 160 x 3 mm>. The dielectric and conductive parts of
the SIW sensor are printed with a structure height resolution
of 0.3 ym and 2.6 um respectively.

The DragonFly LDM™can print the conductive and dielec-
tric parts of the sensor simultaneously, using two specialized
inks. The CI, comprised of silver nanoparticles suspended in
a solvent, is jetted layer by layer by the CI-PH. The solvent
then evaporates, allowing solidification of the deposited silver
particles. The DragonFly LDM™then uses thermal sintering to
make the silver conductive. Sintering is a process of using heat
and/or pressure to compact material into a solid conductive
mass without melting it to the point of liquefaction. The
DragonFly LDM™printer’s sintering process is based solely
on heat, ensuring good sintering with a combination of infrared
radiation (IR) from a heating unit and a printing plate (tray)
temperature of 140°C to 170°C. The IR lamp is ventilated
by fans during the entire printing process. On completion
of printing, the conductive part of the sensor showed a high
conductivity of 11.02 x 10° S/m when the volume used was
0.7 ml.

Simultaneously to the above CI process, the DI-PH jets
the DI, which is cured by UV LED lamps in a poly-
merization reaction that cross-links components of the ink,
resulting in a dielectric polymer material. The UV light is
well controlled to sinter the polymer and ensure that its
optimal properties are maintained. The DI was printed with
the following characteristics: dielectric constant ¢, = 2.8, and
a tangential loss tand = 0.011 at 3.98 GHz. The volume
of DI required to print the dielectric part of the sensor
was 6.4 ml.

Once printing is complete, the operator performs electrical
tests to verify the conductivity of the conductive part of the
sensor and visual tests to verify the quality and resolution of
the print. If necessary, an additional auto-sintering process can
be applied to improve the conductivity results. The 3D-printed
structure comes out of the printer very smooth (see Fig. 6),
without ink waste or any impurities. Therefore, there is no
need to wash it with isopropyl alcohol (IPA) or other chem-
ical treatments, as required with conventional 3D printing
technologies.
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(a) (b) (©)

Fig. 6. Fabricated SIW cavity microfluidic sensor: (a) zoom view of
microwell, (b) top view, (c) side view.

Fig. 7.
performances.

Test platform for measurement and validation of sensor

B. Sample Preparation and Test Setup

To validate the proposed sensing principle, the ethanol-
water mixture samples were first accurately prepared using a
laboratory micropipette device with concentrations of ethanol
in water from 0% to 100% with a 10% step between each
set of samples. The dilution equation C1V]; = C,V, was
used to calculate the volume V| added from the standard
ethanol solution of concentration C; = 100%, to achieve the
desired concentrations C; for the prepared samples of volume
V) =15 ml.

The test setup for measurement and validation is shown
in Fig. 7. Where the SIW sensor is connected to a vector
network analyzer (VNA N9928A) from Keysight Technologies
(Keysight, USA) by sweeping across frequencies (2—-6 GHz)
at an ambient room temperature of 25°C with a resolution
of 800 frequency points. To measure the reflection coefficient
S11, measurements are preceded by a standard open-short-load
calibration process on port 1 of the VNA, which defines

— Simulation empty

Measurement empty
|

25 1 1
3 35 4 4.5 5
Frequency (GHz)

Fig. 8. Simulated and measurement reflection coefficient S14 when the
microwell is empty.

TABLE |
REFERENCE COMPLEX PERMITTIVITY OF ETHANOL-WATER
MIXTURES [44]

Ethanol fraction (%) {;‘; s:
0 67.44 14.66
10 56.7 17.69
20 43.74 20.77
30 35.21 22.95
40 26.5 22.19
50 19.69 20.31
60 15.18 17.8
70 13.08 16.99
80 9.13 12.79
90 7.05 9.71
100 5.3 5.61

the reference plane of the measurement at the input of the
SMA connector. Ethanol-water samples are then added to the
microwell using a micropipette. Each measurement step is
followed by filling and emptying the microwell with deion-
ized water to wash, and then clean tissue paper is used to
completely remove the deionized water, in order to ensure fair
comparison with a reset of the exact initial/reference resonance
at S11 before loading each sample.

V. TEST RESULTS AND DISCUSSION
A. Test Results

This section presents the results of experimental measure-
ments for validation of the proposed sensing principle. After
assembling the sensor device, preparing the samples and
setting up the test, validation was performed in two essential
steps. In the first step, measurement was carried out without
a sample (i.e., the microwell was left empty). The results
are presented in Fig. 8, which shows sensor resonance for
numerical simulation and measurement at around 3.976 GHz
and 3.980 GHz, respectively, and S;; peak attenuation of
about —19.95 dB and —19.31 dB, respectively. The numerical
simulation and measurement are in good agreement, this
minor difference may be due to manufacturing tolerances and
soldering of the SMA connector.

The second step of validation was to take measurements
when the microwell had been filled with different prepared
volume fraction of ethanol-water mixtures. Table I list the
reference values of the complex permittivity (¢, = & — je))
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Fig. 9. S41 measured for different volume fractions of ethanol in water.
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Fig. 10. The measurement. The fitted curve. and the SD error bar of:
(left y-axis) resonance frequency as a function of the volume fractions of
ethanol; (right y-axis) shift frequency as a function of the volume fractions
of ethanol.

of the ethanol-water mixtures measured by Bao et al. [44] at
3.98 GHz using a coaxial probe.

Fig. 9 illustrates how the resonance frequency and atten-
uation of S1; change when the volume fraction of ethanol
varies by 10%. This is explained by the fact that the dielectric
characteristic of the LUT influences the frequency response of
the sensor. as confirmed by the perturbation theory illustrated
in (4). The frequency range from 0% to 100% ethanol volume
fraction was 112 MHz. and the shift from the empty microwell
to water was about 235 MHz. It is also apparent that the
bandwidth increases as the ethanol volume fraction increases
due to the higher dielectric loss. In fact. the dielectric loss
of 100% ethanol (pure ethanol) is higher than that of 0%
ethanol (deionized water) [44]. Therefore. the dielectric loss
increases with the volume fraction of ethanol. Although this
measurement was repeated five times. the performance at the
resonant frequency did not change and the detection limit was
not degraded.

Fig. 10 shows the variation of the resonance frequency f;
(left y-axis), and the peak attenuation (|.S11|nax) (right y-axis)
as a function of ethanol volume fraction. As can be seen
in Fig. 10. the variations show a proportional trend relative
to the concentration of ethanol in the mixture. Indeed. The

resonance frequency increases with increasing ethanol volume
fraction. which consequently reduces the peak attenuation. The
observed nonlinearity in the peak attenuation and resonance
frequency as a function of ethanol volume fraction follows the
nonlinear loss function of the ethanol-water mixtures [44], and
the marked relative variation of the resonance frequency when
the ethanol volume fraction reaches 70% is due to the variation
of the complex permittivity of the ethanol-water mixtures as
can be seen in Table I [44]. The standard deviation (SD)
is calculated from the data of five measurements for the
resonance frequency and the peak attenuation. The maximum
SD on the error bar curve for the resonance frequency is
0.0059 GHz appearing at the volume fraction of 20%. and
for the peak attenuation it is 1.5 dB. appearing at the volume
fraction of 0% (deionized water). The numerical variability
between the five test results is smaller. which means that
the test error of the mixture concentration is smaller and
therefore that the proposed microfluidic sensor has good test
repeatability. The difference in shift frequency level between
consecutive measurements is sufficient for small volume frac-
tions of ethanol. This proves the high selectivity potential
of the proposed sensor for the detection and characterization
of ethanol in water solutions under the following conditions
in various industrial applications such as food packaging.
biomedical instrumentation. and biofuels.

B. Liquid Complex Permittivity Retrieval

As reported in [45]. The complex permittivity of the LUT
samples, the resonance frequency and the peak attenuation are
related to nonlinear functions. For simplicity. a set of linear
functions is used to approximate the relationship between these
three parameters, as follows:

[ Af: } ~ [—0.0007

—0.0050 | [ A&l
} [ Ajé?m} ©)

AlSi| —0.4698  —0.0201 -
In (6). Aegyy = €gam — Erep and Aely = el — &y the

subscript “sam” refers to the sample when the LUT sample
is injected into the microwell. While “ref” represents the
reference LUT sample. Here. The mixture with an ethanol
volume fraction of 50% is considered as the reference. The
mathematical predictive model to retrieve the complex per-
mittivity of the unknown LUT sample is deduced by inverting
the matrix in (6):

Aclm | _[ 86740  2.1412 Af; -
A&l —202.9240 —0.2929 || A |8y

A comparison between the complex permittivity values
measured by the predictive model and the actual values
extracted from [44] is shown in Fig. 11. There is a good
agreement between the complex permittivity measured by the
proposed sensor and the actual values from the literature. The
maximum uncertainty in the measurement of real part of the
complex permittivity occurs with pure ethanol, where the real
permittivity measured by the predictive model is 5.30 com-
pared to the actual value of 5.52. This result is equivalent
to a measurement error of 4.26%. On the other hand, the
maximum uncertainty in the measurement of the imaginary
part of the complex permittivity is found for an ethanol volume
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Fig. 11. Comparison between the extracted and actual values of the
(a) real part and (b) imaginary part of the complex permittivity as a
function of the volume fractions of ethanol.

fraction of 40%, where the imaginary permittivity measured
by the predictive model is 22.19 while the actual value is
22.74. This corresponds to a measurement error of 2.48%.
The small disagreements between the measured and actual
values of the complex permittivity may possibly arise from
the measurement inaccuracies or from the simplified linear
approximation of the sensing model. The results obtained
demonstrate the accuracy of the model presented in (7). This
model can also be developed using the resonance peak and
the quality factor. It is also possible to test the proposed
sensor with other sets of LUT samples covering a wider range
of complex permittivity values to produce a more accurate
detection model.

C. Comparison

A comparison of the proposed SIW sensor with previous
microfluidic designs used for liquid detection and characteri-
zation is provided in Table II. The proposed sensor uses for
the first time a fully 3D-printed SIW design to detect and char-
acterize ethanol-water mixtures. The sensor sensitivity (S) is

TABLE Il
COMPARISON OF THE PROPOSED SENSOR WITH PREVIOUS DESIGNS

Jempty Save Fabrication Fabrication
Ref.  Res. Type (GH) %) technology complexity
[47] BMSRR 2.27 0.071 PCB Moderate
[48] SRR 0.97 0.088 PCB Complex
[49] SRR 5.80 0.178 PCB Complex
[46] SRR 2.60 0.270 PCB Moderate

Fully 3D
T.W SIW 3.98 0.345 printed Very easy
defined [45] as:
Jempty —
S(%) = APy e x 100 (8)

fempty (gr - gempty)
where fempiy and f;, are resonance frequencies related to
permittivity of empty sensor €eppry. and permittivity of the
loaded ethanol-water sample ¢,. respectively.

The average Savg sensitivity is obtained by calculating
the sensitivities for the ethanol-water mixture with different
ethanol volume fractions. It is evident that the proposed sensor
has comparable performance to that of previous designs.
it should be noted that the other sensors were fabricated on
a low-loss substrate. while the proposed sensor was fully
fabricated by 3D printing.

The new design and manufacturing approach in this work
presents several advantages compared to conventional man-
ufacturing technologies such as printed circuit board (PCB)
technology. First. additive manufacturing technology (AMT)
has proven to be very useful for rapid and low-cost pro-
totyping of microfluidic sensors. Second. using this AMT.
sensors and sample containers can be manufactured using
only two materials—CI and DI—therefore avoiding materials
such as PDMS (polydimethylsiloxane) [45]. glass [10]. and
PTFE (polytetrafluoroethylene) [46] which are used in PCB
technology to produce sample containers. Thirdly. with AMT.
sample containers can be built easily. avoiding the very com-
plex manufacturing processes used in PCB technology. which
typically require drilling into the substrate to create a space to
attach sample containers. The proposed manufacturing process
uses a DragonFly LDM™printer to print the SIW devices.
which are relatively inexpensive compared to those produced
with conventional 3D printing technologies. Furthermore. most
SIW printing technologies are principally based on 3D printing
of substrates while the metallization is done manually [33].
which is normally a very complicated and expensive process.
Problems such as manufacturing complexity and high overall
development cost are eliminated by the proposed design.
which combines 3D printing technology with the simultaneous
use of CI and DI inks to print the substrate. metallize the upper
and lower metal plates of the structure. and build vias through
the substrate.

The proposed 3D printing technology eliminates the need
to create molds for each design. and also eliminates the need
for a sintering process or chemical treatment after printing
is completed. making it ideal for complex structures. such
as our microfluidic sensor design. Additive manufacturing
allows structures to be produced by stacking materials without
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generating large amounts of waste or by-products. Compared
to traditional subtractive manufacturing. there is no obvious
waste. which can significantly reduce material costs. Finally.
additive manufacturing processes are generally more environ-
mentally friendly than traditional subtractive methods because
they do not involve harmful chemicals. Traditional manu-
facturing technologies typically involve at least one etching
step. which produces toxic and poisonous solutions containing
copper and iron.

This paper has proven the concept of new approach using a
manufacturing technology in sensing applications to detect and
retrieve the complex permittivity of ethanol-water mixtures
using microwave signals. The proposed sensor can be applied
in various fields. The measurement of glucose and lactate
concentrations in blood based on the interactions of EM fields
with biological tissues is one of its potential applications in the
medical, health and sports industries [11], [12]. The proposed
sensor could perhaps be used to detect glucose or lactate in
biological tissues such as tears. saliva or sputum.

VI. CONCLUSION

This paper proposes an EM microfluidic SIW sensor that
can be fully 3D-printed with high print quality using only two
materials. a dielectric UV-curable acrylate ink for the substrate
and the microwell. and a nanoparticulate silver ink for the
conductive upper and lower metal plates of the structure and
the metal vias. The proposed microfluidic sensor is based on
an SIW cavity in T E19; mode with a cylindric microwell built
in the center of the cavity for LUT perturbation. Changes in
dielectric permittivity inside the microwell due to variation of
ethanol volume fraction shift the resonance frequency and the
peak attenuation. Which are used to determine detection and
characterization principle. The experimental results showed
good agreement with the simulation and literature results. And
demonstrated the capability of the 3D-printed SIW sensor
to detect and retrieve the complex permittivity of LUT. The
proposed sensor showed a good sensitivity, with a stable fre-
quency change over five measurement repetitions. The additive
manufacturing technology used to build the proposed sensor
is environmentally friendly and can be implemented quickly
at a relatively low cost.
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Abstract — This paper proposes a 3D-printed microwave
sensor formed by a circular dielectric sample container
embedded in a rectangular substrate-integrated waveguide (SIW)
resonant cavity. The sensor element operating at 3.980 GHz is
fabricated entirely by 3D printing using a novel additive
manufacturing electronic (AME) technique that allows the entire
sensor to be fabricated in a one-step process. The proposed
sensor is a near-field probe to monitor glucose levels in aqueous
solutions mimicking Type-2 diabetes. The sensor exhibits
excellent sensitivity by tracking the change in amplitude of the
reflection response (S::) for the glucose sample tested (10-200
mg/dL), exceeding other studies. The ability of the 3D-printed
sensor to detect changes in glucose concentration, sensitivity, and
repeatability is demonstrated by in-laboratory measurements
using a vector network analyzer (VNA).

Keywords — SIW sensor, 3D printing, non-invasive, glucose
sensing.

I. INTRODUCTION

In recent years, Type-2 diabetes has increased significantly
worldwide, primarily responsible for the rise in people with
diabetes. The World Health Organization (WHO) estimates
that people with diabetes will exceed 451 million worldwide
by 2045 [1]. Due to their high accuracy, finger prick strips
have been the primary technique for measuring blood glucose.
These strips employ chemical mediators to detect glucose in
the blood selectively. However, their usage is limited as each
sample can only be measured once. Furthermore,
commercially available glucose test strips are not reusable,
resulting in a significant initial investment [2].

The recent literature has presented various non-invasive
techniques (electrochemical, optical, and microwave) to
replace invasive devices. Many microwave detection
techniques have been used for dielectric characterization [3-5].
However, resonance-based techniques have been gaining
importance in sensing applications, especially for applications
requiring high accuracy and sensitivity. These techniques use
microwave resonators, including conventional transmission
lines, circular/ring waveguides, and SIW [3, 6]. SIW-based
microwave sensors hold great promise due to their low cost,
miniaturized size, low health risks, and ability to penetrate

electromagnetic (EM) waves into biological tissue. These
privileges offer excellent potential to realize a non-invasive
sensor for real-time glucose monitoring by correlating the
measured EM dielectric properties of the tested glucose
sample.

3D printing techniques are progressively used for
microwave sensor prototyping [3], enabling the rapid
prototyping of complex-shaped and high-resolution custom
sensors at low cost and low volume. Despite the technological
advancement of 3D-printed SIW-based sensors, the ease of
fabrication and metallization of these sensors are significant
challenges for 3D-printed microwave systems.

In this work, we propose the first fully 3D-printed SIW-
based sensor for glucose monitoring in aqueous solutions,
which consists of a rectangular SIW cavity with a fully
embedded dielectric circular sample container in the cavity
used to hold the liquid under test (LUT). The sensor is
fabricated using an innovative technique that combines
dielectric/conductive printing and can simultaneously print the
dielectric substrate, the sample container, and the metallization
of the sensor structure. The ability of the fabricated sensor to
detect changes in glucose concentration, as well as its
sensitivity and repeatability, is being demonstrated through
laboratory measurements using a VNA.

II. THE PROPOSED MICROWAVE BIOSENSOR DESIGN AND
FABRICATION

A. Sensor design

Fig. 1 presents a 3D view of the SIW-based sensor,
designed and simulated using ANSYS HFSS. The sensor
operates at the fundamental mode T7E;o;. The resonant
frequency of this sensor can be determined using the following
equation:
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Where m and n are the operation mode indices, ¢
represents the speed of light, ¢, is the dielectric constant of the
substrate, and L.y and Wy are the effective length and width,
respectively. The first fundamental mode T7E;p; of the
resonator is determined when m=n=1/ and within the critical
design parameters D < Ag, P < 2D. The length and the width
are chosen equal to avoid higher-order modes.
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Fig. 1. 3D view and (b) cross-sectional view of SIW-based sensor, the
structure dimensions in [mm] are: Ly= 56, W, =40, H;= 1.5, L = 35, W = 35,
P=15D=04,L;=12, Wy=4.03,L, =6, W, =04, Dg.; =7, D = 8, H
=2.64, T=G=0.03.

Fig. 2a illustrates the distribution of the total E-field at
resonance within the SIW cavity. The color bar indicates that
the center region is identified as the optimal sensing area for
embedding the sample container. This strategic selection
ensures an enhanced detection performance.
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Fig. 2. (a) total E-field distribution inside the SIW cavity at resonance with the
color bar chart (b) fabricated prototype of the SIW-based sensor.

B. Sensor 3D fabrication

Piezoelectric drop-on-demand printing technology is used
by Nano Dimension’s DragonFly 3D printer (Nano dimension,
USA) [3, 7]. This printer can print a complex microwave
shape with minimal human interference at a maximum overall
size (x, y, z) of 160 x160x3 mm?. Only two ink materials are

used: ultraviolet (UV) curable acrylic dielectric ink with
dielectric proprieties (e~2.8, tand=0.011 at £,=3.980 GHz) and
nanoparticulate silver conductive ink with conductivity
(11.02x10° S/m). Two print heads inject the two materials
simultaneously in a fully additive process. Thus, the
metallization of the SIW-based 3D sensor, which is a great
challenge, especially in complex structures, was achieved
simultaneously with dielectric printing. In the printing process,
the conductive and the dielectric ink is sprayed and sintered at
a controlled temperature (140 °C to 170 °C) by infrared heat
and ultraviolet light. The sensor is constructed layer by layer
up to the entire structure's thickness. The dielectric and
conductive layers are printed with a height design rule
resolution of 0.3 um and 2.6 um, respectively. The printed
prototype of the compact sensor with the mounted 50 Q SMA
coaxial connector for the measurement proposal is shown in
Fig. 2b.

III. MEASUREMENT AND RESULTS

A. Test setup and sample preparation

In order to assess the efficacy of the proposed biosensor in
detecting glucose levels, an experimental test was conducted
using an Agilent N9928A VNA. The test procedure involved
sweeping frequencies within the range of 2 to 6 GHz at an
ambient temperature of 25+1°C, with a resolution of 1001
frequency points. Before the test, the VNA was calibrated
using Agilent Cal-kit 85521A and the Short-Open-Load
technique to capture the sensor reflection responses (S;;)
accurately. The experiment utilized laboratory-prepared
aqueous glucose solutions as LUTs created by mixing D-(+)
glucose powder with deionized (DI) water. The purpose of
using these solutions was twofold: to simulate the behavior of
blood with different glucose concentrations and ensure
measurement repeatability. This approximation was deemed
valid because water accounts for approximately 50% of total
blood volume and contains crucial components like glucose,
sodium, calcium, potassium, and chloride, impacting blood's
dielectric properties [8]. The solution concentrations spanned
from 10 to 200 mg/dL, covering typical glucose levels
associated with Type-2 diabetes, namely Hypoglycemia
(Geon<70 mg/dL), Normoglycemia (70 mg/dL <G.»<140
mg/dL), and Hyperglycemia (140 mg/dL<Gcy,) [9]. The
overall experimental configuration, including all the necessary
components and settings, is visually depicted in Fig. 3.

Glucose-water
samples

Fig. 3. Test setup for sensor performance measurement and validation.
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B. Measurement results and sensing model

The first measurement step was performed in the unloaded
state when the sample container was empty. The SIW-based
sensor structure with identical measurement specifications was
tested experimentally and numerically. Fig.4 presents the
measured and simulated reflection response as a function of
frequency. This response was chosen as the reference for all
further measurements of the liquid glucose samples. By
comparing the simulation and the measurement, the sensor
exhibits reflection resonance around f. = 3.980 GHz with
different amplitudes of -19.95 dB and -19.31 dB. This slight
difference may be due to manufacturing tolerances and the
soldering of the SMA connector.
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Frequency (GHz)

Fig. 4. Simulated and measured reflection response S;; when the sample
container is empty.

The second measurement step was performed in the loaded
state to test the ability of the sensor to detect the prepared
glucose sample and to develop the sensing model. In each
measurement test, a micropipette device loads an accurate 101
uL into the sample container to achieve a homogeneous
sample distribution and completely cover the sensitive area.
After each measurement test, the sample container was
carefully cleaned with DI water and laboratory tissue paper to
compare the reference resonance.
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Fig. 5. Measured reflection responses (S;;) as a function of frequency for the
tested glucose concentrations G .

Measurements are recorded for changes in reflection
responses S;; for the glucose samples tested, as shown in Fig.
5. It is evident that higher glucose concentrations lead to a
decrease in the amplitudes of S;;. This observed shift signifies
the sensor's potential selectivity and reveals minor fluctuations
in the dielectric properties of the glucose samples. These
variations can be attributed to the distinct dielectric properties
of aqueous glucose solutions [10].
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Fig. 6. Measured reflection response shift AS;; as a function of the tested
glucose concentration G.,,.

Following recording the S;; results, a regression analysis
was performed using MATLAB software to examine the
relationship between the amplitude reflection response shift
AS;; and various glucose concentrations G, Fig. 6
demonstrates a strong linear regression between AS;; and Geon,
with a high coefficient of correlation (R?) of 0.989. To ensure
the reliability of the analysis, all measurements were repeated
five times, and the standard deviation (SD) error was
calculated, yielding a maximum value of + 0.41 at a glucose
concentration of 80 mg/dL. The resulting detection model,
derived from the regression analysis, is as follows:

Goon(mg/dL) = — 243487 AS,, (dB) — 442.4154 (3)

In order to evaluate the reliability of the proposed biosensor
for glucose monitoring, we conducted an analysis using Clarke
Error Grid [11]. This analysis involved comparing the
measured glucose concentrations (y-axis) obtained from model
(3) with the actual glucose concentration values (x-axis). The
grid is divided into five zones: A, B, C, D, and E. Zone A
represents the optimal range with an error below 20%,
considered acceptable for glucose monitoring. Zone B shows a
slightly higher error but is still considered safe. However,
zones C, D, and E pose risks due to significant errors in
glucose measurement. As shown in Fig. 7, there is a strong
agreement between the measured and actual values,
confirming the clinical accuracy of the sensor for glucose
monitoring. The difference between the measured and actual
values is indicated by the SD error, which has a maximum of
+5.6 at a glucose concentration of 200 mg/dL. Furthermore, by
incorporating multiple sensing parameters such as reflection
response frequency shift, amplitude shift, and Q-factor shift
into a high-order mathematical predictive model, we can
further enhance the accuracy of the measurements. Table 1
demonstrates that the proposed glucose sensor exhibits higher
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sensitivity than other sensors discussed in the existing
literature.

400 :
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Fig. 7. Clark analysis of measured and actual glucose concentration G,

Table 1. Comparison with other microwave glucose sensors.

Operati Fabricati
Concentr ng Sensing S on
Ref. ation Freque | Parame | (dB per Technolo
(mg/dL) ncy ter mg/dL) gy
(GHz)
[12] 78-5000 1.4-19 Sit 0.0018 PCB
20-120
[13] 1100-600 7.8 Sn 0.012 PCB
[14] 0-400 2.4-29 Sat 0.000075 PCB
\Tv 10-200 3.980 St 0.0417 3D/AME

IV. CONCLUSION

In this paper, we developed a fully 3D-printed microwave
glucose sensing structure that consists of a circular container
sample integrated into the highest sensitive area in the center
of a rectangular SIW cavity. The sensor was fabricated in a
one-step process using a novel AME technique, facilitating
SIW structures' prototyping. The performance of the
fabricated sensor is validated in laboratory experiments to
detect glucose in aqueous solutions in the concentration range
of Type-2 diabetes (10-200 mg/dL). The printed sensor has
proven its ability to detect glucose level changes with a high
sensitivity of about 0.0417 dB/(mg/dL), which is superior to
other works in the literature. This could open the possibility of
using 3D-printed sensors for in vitro continuous glucose
monitoring.
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Fully additive and Ultrahigh-Sensitivity CSRR-
based Microwave Sensor for liquid Mixtures
Permittivity Measurement

Abdelhak Hamid Allah, Guy Ayissi Eyebe, and Frédéric Domingue

Abstract— This paper presents a fully
3D-printed microfluidic sensor based on a
complementary split-ring resonator
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enhance the sensor's sensitivity, a fully integrated sample container with a larger LUT volume is adopted to increase
the interaction between the LUT and the electric field, reducing the effect of parasitic capacitance on the sensitive
area. The sensor's functionality is validated experimentally and theoretically, demonstrating a high average sensitivity
of 1.743% and good agreement with reference data for the relative complex permittivity of LUT samples.

Index Terms—3D printing, additive manufacturing, complementary split-ring resonator (CSRR), liquid under test (LUT),

permittivity

[.  INTRODUCTION

Microwave sensors have gained significant attention in
various fields, such as chemistry [1], biomedicine [2],
health care [3, 4], and manufacturing [5, 6]. This can be
attributed to their superior performance, reliability, low
manufacturing cost [7, 8], and compatibility with wireless
systems and novel manufacturing technologies, including
additive manufacturing [9-13]. The design flexibility and
ability to respond in real-time of microwave sensors are the
primary factors that justify their superiority over expensive
and time-consuming chemical procedures.

Resonant-type microwave sensors have been extensively
employed in various sensing systems for LUT dielectric
characterization due to their higher sensitivity than non-
resonant sensors [13-18]. Recently, resonant structures such as
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split-ring resonators (SRRs) and complementary SRRs
(CSRRs) coupled to microstrip transmission lines have been
utilized for the design of resonant-type microwave sensors
[19, 20]. These compact elements enable noncontact detection
and exhibit a well-defined electric field along the sensitive
area.

When the sensitive area is loaded with the LUT, the
dielectric properties of the LUT impact the resonance
characteristics (such as resonant frequency, peak attenuation,
and Q-factor) of the sensor. These alterations can be utilized to
determine the sensing principle and relative complex
permittivity of the LUT and the sensor's overall performance.

Improving sensor performance to detect minor LUT
dielectric permittivity changes requires high sensitivity. In
order to achieve this, various microfluidic sensors have been
proposed and studied. In one study [16], a high-sensitivity
sensor based on CSRR was proposed, and its resonant
frequency was observed to shift to 400 MHz when the relative
permittivity of LUT increased from 9 to 79.7. Another study
[15] proposed an ultrahigh sensitivity microfluidic sensor
based on a step impedance resonator (SIR), which used a
coupling capacitance suppression technique to achieve a
resonance frequency shift of 480 MHz for an increase in water
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concentration from 0 to 100% in a water-ethanol mixture. In
[18] and [21], a meander slot was added to the CSRR structure
to improve sensitivity further. The resonance frequency
shifted by 760 MHz [18] and 700 MHz [21] when the water
fraction varied from 0 to 100% in a water-ethanol mixture. To
minimize the effects of environmental factors, differential
CSRR was used in [22-24], resulting in a resonance frequency
shift of 440 MHz [22] and 820 MHz [23] for the same water
fraction range as before. In [25], the differential CSRR and
meander slot were combined, resulting in a resonance
frequency shift of 460 MHz for a water fraction varying from
0 to 100% in a water-methanol mixture. Finally, the CSRR
grooved resonant structure was utilized in [26], resulting in a
high resonance frequency shift of 1078 MHz for a water
fraction range of 0 to 90% in a water-methanol mixture.

However, Improvement in sensitivity is closely linked to
enhancing electric field distribution and reducing parasitic
losses in the sensitive area where the loaded LUT is located.
Most existing CSRR-based microfluidic sensors have
concentrated on optimizing the geometry of the resonator's
sensitive area to boost sensitivity. Despite the significant
impact of this approach on sensitivity, there are still issues
with parasitic capacitances in the sensitive area between the
CSRR etched slot and the ground plane that cause an
unexpected shift in resonance characteristics but do not
contribute to the sensitivity mechanism. As a result, applying
the LUT to the sensitive area does not affect these parasitic
capacitances. Additionally, the microfluidic channels do not
fully cover the sensitive area, which is important factor
limiting sensitivity.

This article describes a fully 3D-printed CSRR-based
microfluidic sensor produced using a novel 3D/AME method,
which has improved sensitivity. To enhance sensitivity, the
authors adopted a simple method based on optimizing the
volume of the sample container, i.e., the volume of the LUT.
According to this method, a fully integrated sample container
with a larger volume of the LUT, enabling it to cover most of
the sensitive area, generates a more powerful interaction
between the LUT and the electric field, resulting in the
confinement of almost all transverse electric fields in the LUT.
This approach reduces the effect of parasitic capacitance on
the sensitive area, affecting only the resonance characteristics
that contribute to the sensitivity mechanism.

To the best of the authors' knowledge, the proposed sensor
is the first fully additively manufactured CSRR-based
microfluidic sensor using 3D/AME technology. It provides
high sensitivity, validated by theoretical and experimental
analysis.

This document is structured as follows: Section II illustrates
the CSRR-based sensor design, implementation, operating
principle, optimization method, and sensitivity analysis. The
proposed 3D/AME solution, the process, and the materials
employed for fabrication are presented in Section III. Section
IV discusses the validation of the operating principle and
experimental results, and the performance is compared with
previous work. Finally, the paper is concluded in Section V.

[I. SENSOR DESIGN AND OPERATING PRINCIPLE

A. Sensor design and Implementation

The physical model of the CSRR-based sensor, illustrated in
Fig. 1(a) and (b), consists of a metallic microstrip transmission
line that is capacitively coupled to the metallic ground plane
of a square-shaped CSRR with dimensions (¢ x b) and
positioned at a distance (s) and gap (g) from its edge. A
rectangular dielectric sample container is constructed on the
CSRR etched ground to hold the LUT.

Dielectric
I Conductor W
Lsc - .Wsc W

(b) (c)

Zo,pl 112 L/2 ZopBl
Port 1 o—:}—%%—lzﬁo Port 2
L. %:C Re

(d)
Fig. 1. (a) Schematic and (b) top view, (c) amplitude distribution of the
total electric field at resonance on the ground plane, and (d) equivalent
circuit model of the proposed CSRR design [27]. The geometrical
dimensions in [mm] are Lgw=33.12, Ws,=21.45, Hsp=1.5, Lsc=13.45,
Wee=5, Hsc=1.44, a=11.5, b=11, g=0.2, and s=0.3.

B. Basic Principle

The interaction between the electric or magnetic field stored in
the CSRR resonator and an external LUT loaded into the sample
container results in a perturbation of the field's distribution, causing
a change in the resonant frequency and Q-factor. In resonant-type
microwave sensors, there are general expressions that relate the
change in resonance frequency and Q-factor to the permittivity and
permeability of the LUT, which have been provided as follows [28,
291:

fi—f | (A&E,-E,+AuH, -H,)dv
o (NCYCA AR S
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In(1)and (2) 1, /., Oy ,and Q, are the resonant frequency

and Q-factor in an empty and loaded sample container,
respectively. As and Au are the shift in relative permittivity &

and permeability ¢ of free space, respectively. Furthermore, £ ,
H,,and E,, H,are the distributions of the electric and magnetic

fields in an empty and loaded sample container, respectively.
Moreover, v represents the perturbed volume, i.c., the volume of
the resonator in the loaded sample container.

C. Equivalent circuit and sensing principle

The topology depicted in Fig. 1(d) can be utilized to
represent the equivalent circuit model of the CSRR-based
sensor. The electrical length S/ and the characteristic

impedance Z;, characterize the access lines of the CSRR
resonator for the two ports. Here, the resonator's phase and
length are represented by S and [, respectively. The
boundary capacitance between the ground plane and the
rectangular CSRR patch can be simulated using C,.

Moreover, L. denotes the inductance of the metallic trace
linking the rectangular patch to the ground plane. The
equivalent loss of CSRR is indicated by R.. L and C,

respectively, representing the inductance and capacitance of
the microstrip line.

In Fig. 1 (c), the amplitude distribution of the total electric
field at resonance on the ground plane is concentrated mainly
along the CSRR etched slot, corresponding to the gap
capacitance C,. The sensitive area is regarded as the CSRR
etched slot, where the 3D dielectric sample container is
integrated to maximize the LUT perturbation. The presence of
the LUT in the sample container affects the capacitance C.

Previous studies [30, 31] considered the capacitances C, and
C,C in an empty and loaded sample container. C,C may be

defined in terms of capacitance C, as follows:

3

C =c Lgr,SUB + & Lur J
¢ Y

& sup +1

Where ¢, ;7 and &, g5 are the relative permittivity of the

LUT and the substrate, respectively, the resonance frequency
and the Q-factor of the CSRR-based sensor can be calculated
by using the following formula [15, 32] :

1
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The process for calculating the lumped elements of the
CSRR equivalent circuit model, as presented in Fig. 1(d), is
described as follows:

1) The resonant frequency of L.C, denoted by (6), is

obtained by determining the point at which the
S curve intersects the unit admittance circle of the

Smith chart.

=2
L el ©)

2) From the Smith chart, the values of £, and the
susceptance B(w,) are obtained using parameter S,

as indicated in (7).
L

B 72 +(apL)

B(a) )

3) The complex conjugate series impedance Z, and
shunt impedance Z, can be determined using the

relationship given in (8) when the phase of the
transmission response is 90°.

Z (f90 )= —JZ (f9o ) (8)

By applying equations (6) to (8), the unknown parameters
(L,C,L., and C,) can be calculated. The value of R is

determined using Keysight ADS tuning. The lumped elements
calculated using this method are listed in Table I.

To validate the reliability of the equivalent circuit model,
the transmission response S,; was measured and compared to

the simulation results for an empty and loaded sample
container with different LUT samples, as illustrated in Fig. 2.
The physical model and equivalent circuit model of the sensor
were simulated using full-wave electromagnetic tools, namely
Ansys HFSS and Keysight ADS, respectively. The
S,, response, as depicted in the figure, shows a minimum

value at resonance, indicating the presence of a band stop filter
around the resonance frequency. Notably, the resonance
frequency and peak attenuation are highest when the sample
container is empty. However, the addition of LUT results in a
significant change in the resonance and peak attenuation,
which can be attributed to the LUT's dielectric properties,
including its relative permittivity and losses, that impact the
distribution and confinement of the electric field in the CSRR
etched slot, as illustrated in Fig. 2. This alteration potentially

leads to an increase in the capacitance C,, causing a
downward shift in the resonance frequency and peak
attenuation. Comparing the measurements and simulations

reveals a close agreement and validates the proposed
equivalent circuit model and sensing principle.



TABLE |
EQUIVALENT CIRCUIT MODEL LUMPED ELEMENTS
LUT Cpr)  L(nH) CdpF) LonH)  RA(Q)
Air 2.020 0.035 1.380 1.521 927
Ethanol 2.020 0.035 2.489 1.521 77.09
Water 2.020 0.035 3.986 1.521 38.40
0 —‘?—-————‘—'—' T
5 -
10 - _
E S5k = Empty meas. _|
=, Empty sim.
= a0l Empty cir. i
“ Water Ethanol Empty Ethanol meas.
—— Ethanol sim.
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Fig. 2. Comparison between simulation and measurement of the
transmission response Sy, of the physical model and the equivalent
circuit model of the designed sensor under different LUT samples and
their associated total electric field amplitude distribution at resonance
on the ground plane.

D. Sensitivity analysis

The designed sensor is used for liquid detection and
characterization, therefore improving the relative sensitivity of the
sensor is very important, which is provided by:

1 d 1 df. dC.

According to [30, 31], the relative sensitivity can be
determined through straightforward calculations using the
following formula:

g 1 1
2 (gr,SUB + gr,LUT) (10)
Equation (10) reveals that the relative sensitivity of the sensor is
independent of the CSRR resonator geometry and is instead
determined by the relative permittivity of the LUT and the
substrate. However, previous research studies, as indicated in [30,
31], have shown that the relative permittivity of the substrate has a
negligible impact on the relative sensitivity. The use of equations
(3), (4), (5), (9), and (10) is contingent upon the availability of a
substrate and LUT of sufficient thickness to ensure that the
resonator field lines do not extend beyond the substrate or LUT's
end, which approximates a semi-infinite substrate and LUT. This
requirement is discussed in [30, 31, 33]. Furthermore, this
condition can be met even when using a finite substrate, provided
the substrate is semi-finite (&, syp = &,eq.508)- Since the

equivalent  relative  permittivity =~ of  the  substrate,
represented &,,, s » contributes equally to the relative sensitivity

of the resonator, equations (3), (4), (5), (9), and (10) remain valid. If
the approximation of a semi-infinite substrate and LUT is not valid,
the relative sensitivity given by equation (10) will be influenced by
the CSRR resonator's geometry. Nonetheless, this influence is
minimal, as demonstrated by [30, 31].

In order to validate the semi-infinite substrate and LUT
approximation and confirm the sensitivity analysis of equation (10),
it is necessary to ensure that the LUT has sufficient thickness. To
this end, the influence of the LUT's volume and dielectric
properties on the relative sensitivity is studied. The sample
container dimensions and the LUT's relative permittivity determine
these properties. The study is conducted using numerical
simulations in Ansys HFSS, where a semi-infinite LUT sample
with permittivity values ranging from 6.46 to 75.57, obtained from
the literature [34], is injected into the sample container. The width
(W, ) of the sample container is varied from 3 mm to 7 mm, while

the height ( H,.) is adjusted from 0.48 mm to 2.40 mm, which
corresponds to LUT volumes (V. = H,, xW, x L. ) of 58.10 uL

to 135.57 uL and 32.28 uL to 161.40 uL, respectively.
In the subsequent step, the relative frequency shift ( df, / £, ) was

computed for each dimension as a function of the LUT's relative
permittivity, as illustrated in Fig.3. The relative sensitivity was
derived from equation (9), and the derivative (1/d¢, ;17 ) was

numerically calculated using the data points from Fig.3. Fig. 4
depicts the obtained relative sensitivity. Notably, an empty sample
container was used as the baseline for all simulations.

The results of this study demonstrate that increasing the
width, height, volume, and relative permittivity of the LUT
leads to a stronger interaction between the LUT and the
electric field, as depicted in Fig.2. The elimination of parasitic
factors that do not affect the sensing principle enhances the
LUT's sensitivity when placed in the capacitive gap. However,
as illustrated in Fig. 3 and Fig. 4, exceeding a width of 5 mm
and a height of 1.44 mm for the sample container does not
significantly alter the relative frequency shift and sensitivity
variation, indicating that most transverse electric fields occur
within the LUT. In other words, increasing the sample
container's dimensions beyond specific point results in an
inefficient LUT with limited effect on relative sensitivity.
Based on these findings, a sample container with a width of 5
mm, a height of 1.44 mm, and an equivalent volume of 96.84
pL is deemed optimal, demonstrating good relative sensitivity
while requiring minimal LUT.

The above discussion validates the LUT conditions and
sensitivity analysis. It indicates that the dielectric properties
and volume of the LUT determine the sensor's resonance
characteristics and relative sensitivity. Now if the relative
permittivity of LUT is taken as complex form by

& LUT = 8;,LUT —jg:,wj . While g;,LUT and é‘:’LUT represent
the real and imaginary part of the relative complex
permittivity. From (3), (4), (5), and (10), the capacitance Cé ,
the resonance £, , the Q-factor O, , and the sensitivity S will
be functions of the relative complex permittivity of LUT.

C&‘ =k (gr,LUT) (11a)



f,=F (& 00r) (11b)
0 =5 (gr,LUT) (1lc)
S=F (gr,LUT) (11d)

By examining this relationship, we may calculate the
relative complex permittivity of an unknown LUT by
measuring the proposed sensor's resonance frequency and
transmission response characteristics.
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Fig. 3. For varying (a) widths and (b) heights of the sample container,
simulated relative frequency shift versus LUT relative permittivity of the
tested sample. The simulations' analysis considered the imaginary part
of the LUT relative complex permittivity.
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Fig. 4. For varying (a) widths and (b) heights of the sample container,
simulated relative sensitivity versus LUT relative permittivity of the
tested sample. The simulations' analysis considered the imaginary part
of the LUT relative complex permittivity.

I1l. PROPOSED ADDITIVE MANUFACTURING APPROACH

A. Printing Process

The CSRR-based sensor proposed in this study was
fabricated using the DragonFly LDM™ 3D/AME printer from
(Nano Dimension, USA) [35]. Fig.5 illustrates the 3D/AME
system components equipped with two printing heads for
spraying conductive and dielectric inks. Each head has 512
nozzles connected to ink-filled containers. The glass substrate
used for printing and calibration of the prototype is placed on
a printing plate measuring 160x160x3 mm?. The dielectric ink
is polymerized using ultraviolet (UV) radiation with a 395 nm
amplitude, while the sintering of the conductive ink is carried
out with an infrared (IR) lamp. The printing process is
performed in a stable environment at a controlled temperature
of 140 °C-170°C.

As reported in [36], 3D/AME printing technologies are
commonly categorized into five groups: stereolithographic
apparatus (SLA), selective laser sintering (SLS), fused
deposition modeling (FDM), digital light processing (DLP),
and polymer jetting (PJ). The proposed 3D/AME method, as a
type of inkjet printing, employs the piezoelectric printing
technique on demand [37]. As shown in Fig.6(a), this
technique is based on applying a voltage that creates a
compression pulse in ink to force an ink droplet out of the
nozzle. When the amplitude of the applied voltage reaches a

threshold voltage, the nozzles are turned ON, which forces the
inks to be ejected.

N

e

Mechanical lock

A :
Y % ':, N P a3 3/
R it
Fig. 5. The 3D/AME printer was used to build the proposed CSRR-
based sensor.

The fabrication process of the sensor involves a layer-by-layer
printing technique, which is continued until the desired total
thickness is achieved. The sensor is split into two parts based on the
conductive and dielectric patterns, designed using 3D CAD
software, and saved as stereolithography (STL) files to facilitate
printing. Both files are imported into the printer to begin the
printing process, as depicted in Fig.6(b). The printing process is
illustrated in four steps, as depicted in Fig.6(c):

4) Step a - A solder mask plane is printed at the bottom
of the CSRR structure to facilitate soldering.

5) Step b - The dielectric layer, which forms the
substrate, and the conductive layer, which forms the
feed line, are simultaneously printed on the solder
mask plane with a thickness of 30 pm.

6) Step ¢ - Another 30 pm conductive layer is printed
directly onto the dielectric substrate to create the
CSRR ground plane. Concurrently, the dielectric
sample container begins to be printed.

7) Step d - The 3D/AME printing process concludes
with the printing of pure dielectric layers that build
up the final shape of the sample container.
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Fig. 6. (a) Operating principle of the piezoelectric inkjet. (b) Proposed
3D/AME method. (c) Fabrication steps of the dielectric/conductive one-
step 3D/AME process.



B. Printing Materials and Specifications

In order to produce the proposed sensor, an inkjet system is
employed which utilizes two distinct types of ink: a
conductive ink (AgCite™ nano silver) possessing a
conductivity of 11.2x10° S/m at 20 °C, and a dielectric ink
(acrylate), which exhibits dielectric properties such as a

dielectric constant 5;, sug =2.79 and tangential loss tan g ;=

0.011 at 2.205 GHz, as reported by [35]. These inks possess
specific properties such as particle dimensions and dispersion,
rendering them with distinct and complementary sintering and
curing capabilities that make them suitable for precision
3D/AME tasks in microwave applications.

The inkjet printer can manufacture boards up to (x, y, z) of
160x160x3 mm?, with a design rule that mandates a minimum
layer thickness of 0.3 pm and 2.6 um for conductive and
dielectric layers, respectively. This printer satisfies the design
and quality criteria required for fabricating liquid microwave
sensing circuits, where precise microfabrication is paramount.

Microstrip

Sample
container

Fig. 7. (a) Top view and (b) bottom view of the fabricated sensor (c)
experimental setup.

IV. EXPERIMENTAL VALIDATION AND RESULT

A. Experimental Setup Measurement

The 3D-printed sensor illustrated in Fig.7(a) and (b) is
equipped with two 50 Q Subminiature version A (SMA)
connectors for conducting measurements. As depicted in
Fig.7(c), the sensor is connected to an Agilent N9928A vector
network analyzer (VNA) through a pair of 50 Q coaxial cables. A
standard ~ short-open-load-through  (SOLT) calibration is
performed on both sensor ports in the 0.5-3.5 GHz frequency
range using an Agilent Calkit 85521A, which involves 800
frequency points. In order to experiment, LUT samples of 96.84
pL are injected into the sample container using a laboratory
micropipette. Once the sample container is entirely filled with the
liquid, and the transmission response stabilizes, it is recorded.
Following the measurement of LUT, the sample container is
cleaned repeatedly with deionized water and laboratory tissue
until the transmission response returns to an empty state. All
experimental procedures are performed at room temperature (25

°C) in a laboratory environment.

B. Sensor Calibration

In order to accurately measure the relative complex permittivity
(& Lur = g;’ LUT — jg;: rur) of LUT, water-ethanol mixtures
with varying water volume fractions (ranging from 10% to 90%
with a step of 20%) have been utilized [15, 16]. These mixtures
possess a wide range of relative permittivity values, making them
excellent for LUT calibration and developing predictive sensor
models. The corresponding relative complex permittivity of the
mixtures used for calibration is derived from existing literature at
2.205 GHz [34].

To conduct the experiment, the mixtures are injected into the
sample container, and their transmission responses are recorded
and presented in Fig.8(a). The corresponding resonance

frequency ( f, ) and the peak attenuation (|S21 |max ) are plotted in

Fig.8(b). As the graphs show, the presence of the LUT influences
both £, and |S21|max. As the water volume fraction increases

from 10% to 90%, f, gradually shifts from 1.633 GHz to 1.049
GHz, while |521 |max demonstrates a minimum value at 30% water
volume fraction. Notably, the nonlinearity in f, and |S21|max as

a function of water volume fractions is attributable to the
nonlinear dielectric property of the water-ethanol mixture [16,
34].

Resonance frequency f,(GHz)

L 1 I L L " L [
1 1.2 1.4 1.6 18 2 22 10020 30 40 50 60 70 80 90
Frequency (GHz) Water fraction (%)

(a) (b)
Fig. 8. (a) Measured transmission responses (b) The corresponding
resonance frequency and peak attenuation of the sensor for water—
ethanol samples with different volume fractions of water from 10% to
90% with a step of 20%.

This set of measurements is used to develop a predictive
mathematical model of &, ;7 . For this objective, a numerical

equation linking changes in f,, |521|max, and ¢, ;7. The

model equation is derived using the nonlinear least squares
approach [15, 16] in MATLAB, as shown below :

Af, | [-0.0243
AlSy| .. | |-0.0300

In (12), A&, rur = & Lur —&rrer» DérLUr = ErLUT ~Erref >

(12)

~0.1679| A, 1ur
—0.3446

A&, Lur

the reference quantities are symbolized by the subscript "ref".
in this case, the mixture with a water volume fraction of 50%
is used as the reference. Inverting the matrix (12) yields the
predictive mathematical model in (13) for calculating &, ;7

of the given LUT samples:



Agur | [-103.6293 50.4932} Af, 5
AlSy] )

Ag:,LUT 09.02230 -7.2976

C. Sensor Validation

A new set of concentrations of water-ethanol mixtures was
employed to validate the mathematical model described in
equation (13). The water volume fraction was (varied from 0 to
100% with a step of 20%) [15, 16], and the relative complex
permittivity of the mixtures was extracted from [34] at 2.205
GHz. The measured transmission responses were presented in

Fig.9(a), and the extracted f, and |S21|max were shown in

Fig.9(b) as a function of the water volume fraction.
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Fig. 9. (a) Measured transmission responses (b) The corresponding
resonance frequency and peak attenuation of the sensor for water—
ethanol samples with different volume fractions of water from 0% to
100% with a step of 20%.
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Fig. 10. Comparison between extracted and actual values of the: (a)
real part and (b) imaginary part of the relative complex permittivity of
the tested LUT.

Subsequently, the measured result was substituted in (13) to
extract the measured value of &, ;7 , and Fig.10 compared the

’

&

actual values derived from the literature [34]. The most

Lur and &, ;7 values measured by the sensor with the

considerable inaccuracy in the &, ,,; measurement was

attained with a 60% water volume fraction, where the prediction
model value was roughly 42.92, compared to the actual value of
41.81, resulting in a measurement error of 2.63%. Additionally,
with a water volume fraction of 40%, the maximum error of

2.96% in theg, ;,,; measurement was achieved, where the

prediction model value was 9.94, and its actual value was 10.25.

The minor discrepancies between the measured and actual
values may have been caused by measurement inaccuracies or
simplified linear equations in the prediction model. However,
the acquired findings validated the model derived in (13) and
the proposed sensor design. It is worth emphasizing that the
resonance peak and Q-factor may also be employed to retrieve

the &, ;.7 with high sensitivity [38]. Moreover, other sets of

LUT samples covering a larger range of relative complex
permittivity or a single high-order mathematical prediction
model might increase measurement accuracy [39].

D. Performance Comparison with Other Microwave
Resonance Sensors

This subsection outlines comparisons between the presented
CSRR-based sensor and the state-of-the-art microwave
resonance sensors for liquid characterization. The main
comparison factor is the sensitivity of the sensor, which is
defined as follows [15, 23, 39]:

fg,uw, _fempty %XIOO

S(%) = (14)

empty (5r,LUT - 1)

Where f, is the resonance frequency for the LUT

mixtures with &, ;,; and f, is the resonance frequency

mpty
when the sample container is empty.

T
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Fig. 11. Comparison between the designed and state-of-the-art
sensors' sensitivity as a function of the real part of LUT relative
complex permittivity.

Table II compares the proposed and existing state-of-the-art
sensors in the literature based on critical sensing parameters
such as operational frequency, LUT volume, sensor profile,
and average sensitivity. To enable a fair comparison, Table II
utilizes and compares the average sensitivity derived from
averaging the data in Fig.11. The results demonstrate that the
proposed sensor exhibits comparable performance while also
delivering higher sensitivity than previous models found in the
literature. Furthermore, the sensitivity of the proposed sensor
is in close agreement with the theoretical equation (10). Based
on the approximations considered in this study, this finding,
which is the outcome of the sensitivity analysis, suggests that
the sensitivity of the proposed sensor depends primarily on the
dielectric permittivity and volume of the LUT [30, 31, 33].

The improved performance of the proposed sensor is
primarily attributed to the optimized design incorporating a
larger sample container into the CSRR. This larger volume of
LUT enhances the electric field distribution within the LUT,
which reduces the parasitic capacitance effect on the sensitive
area that does not contribute to the sensitivity mechanism. As
a result, the proposed sensor exhibits a significant frequency
shift that translates into high sensitivity.

In addition to the superior sensor performance achieved, the



proposed 3D/AME solution offers several advantages over
PCB fabrication:

1) The dielectric layer can be printed and integrated into
the metal layer with fewer constraints on the distance
between the dielectric and/or metal layers.

2) There is no requirement for a bonding step between
the dielectric and/or metal layers.

3) The manufacturing cost remains constant despite an
increase in the number of dielectric or metal layers.

4) The 3D/AME printing technology provides designers
greater design flexibility over traditional PCB
solutions, particularly in LUT sensing systems where
accuracy is crucial.

As an illustration, the optimized dielectric sample container
can be easily incorporated into the CSRR substrate and printed
on top of the CSRR metal layer to enhance sensitivity. In
contrast, a bonding framework is needed if a PCB solution is
utilized. Additionally, the distance between the metal layers,
the thickness of the dielectric layer, and the sample container
size can be flexibly chosen to meet the sensing application's
intended parameters, which is challenging to accomplish with
PCB or low-temperature cofired ceramics (LTCC).

The proposed sensor showcases the utilization of a simple
approach based on LUT volume optimization, enabled by
3D/AME technology, to manufacture an ultrasensitive CSRR-
based microfluidic sensor. This sensor has the potential for
various liquid detection applications, with one of its many
possible chemical and biological applications being the
measurement of glucose or lactate concentrations for blood
monitoring purposes.

TABLE Il
PERFORMANCE COMPARISON OF THE DESIGNED SENSOR WITH PREVIOUS
DESIGNS.
Sempty LUT Afy Avg
Ref. ?es'e (GH V(@ (MH RelSize(A)  Sens A31\]/)lﬁ
P 2 L) 2 (%)
[40] DGS 218 75 N/A N/A 0076  No
[41]  CSRR 2 3 N/A N/A 0318 No
13] SIW 398 101 235  0.742x0530 0345 Yes
16] SRR 1.35 3 N/A N/A 0382  No
15] SIR 191 064 480 N/A 0578  No
38] EBG 238 N/A  N/A  0.198x0.198 0588  No
42] CI;IL‘H 440 6 1090 03160506 0612  No
43] SIW 245 2000 120 N/A 0630  No
44] IDE-SRR 101 68  N/A N/A 0.635  No
45] Sinces 166 07 539  0.116x0.116  0.695  No
46]  CSRR 22 24 632 0.146x0256  0.805  No
23]  OCSRR 235 091 820 N/A 0882  No
18]  CSRR 222 052 760  0.148x0259 0980  No
T.W  CSRR 220 93'8 1171 0.154x0243 1743 Yes

V. CONCLUSION

A fully 3D-printed microfluidic sensor with high sensitivity
was proposed to extract the relative complex permittivity of a
liquid sample by loading a CSRR structure on the microstrip
line. To enhance the sensor's sensitivity, a fully integrated
sample container with a larger LUT volume was used. This
resulted in a stronger interaction between the LUT and the
electric field, thereby reducing the effect of parasitic

capacitance on the sensitive area, which does not contribute to
the sensitivity mechanism. The resonance frequency and peak
attenuation changed according to the liquid sample injected
into the sample container. A sensor prototype was fabricated
using a conductive/dielectric printing system via a novel
3D/AME solution. The sensor was tested theoretically and
experimentally, demonstrating an average sensitivity of
1.743%. This performance is highly competitive compared to
previously reported designs. The successful development of a
fully integrated sensor using 3D/AME technology proves that
a low-cost, high-performance, time-saving fabrication
technique can revolutionize sensing systems.
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Abstract— This research paper
presents a fully 3D-printed high-
sensitivity microfluidic microwave 10 o
sensor based on substrate-
integrated waveguide (Siw)
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resonance frequency shift of the reflection response S11 under different LUT glucose levels. A conductive sheath was
partially added to cover the sample holder to improve the sensing sensitivity and the electric field's penetration inside
the loaded LUT. The proposed sensor is fabricated by a novel and fully integrated additive manufacturing electronic
(AME) method that enables the simultaneous fabrication of the entire sensor in a single pass without any additional
post-manufacturing process. Simulations and measurements validate the proposed sensor's advantages, and it
achieves high sensitivity in the concentration glucose monitoring range (10-200 mg/dL) prepared using D-(+) glucose,
mimicking the concentration of Type-2 diabetes. The proposed sensor has several exciting advantages, including
compact size, an innovative manufacturing method, a new approach to increase sensitivity, and an affordable price,
making it a compelling proof of concept for non-invasive blood glucose monitoring in diabetic patients.
Index Terms—SIW, 3D-printing, microwave sensor, glucose monitoring, non-invasive, diabetes

|.  Introduction

Diabetes is a chronic metabolic disease characterized by
high blood glucose concentration (C, ) levels, which

occurs when the pancreas fails to produce enough insulin or
when the body's insulin is used inefficiently. Insulin is a
hormone that helps regulate C,, . This can cause significant

damage to the eyes, heart, blood vessels, kidneys, and nerves
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over time [1]. Type-2 diabetes is the most frequent type,
affecting about 90% of all persons with diabetes, while Type-1
diabetes and Gestational diabetes are the other types.
According to the World Health Organization (WHO), diabetes
affected 451 million people in 2017 and is projected to
increase to 693 million people aged 18-99 worldwide by 2045
[2]. In North America, diabetes has affected 37.0 million
people and is expected to affect approximately 5.0 million
Canadians by 2025 [3] [4].

Diabetic patients can be classified into three groups based
on theirC, values; hypoglycemia (C,< 70 mg/dL);

normoglycemia (C, between 70 and 140 mg/dL); and
hyperglycemia (140 mg/dL <C,, ) [5]. The WHO recommends
frequently monitoring C, levels and taking remedies to

achieve blood glucose reference values [3]. Strengthening
diabetes surveillance with continuous glucose monitoring is
one of the few options available to protect people with
diabetes and to intensify preventive and enrichment care [6].
The glucometer is the most commonly used method to
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determine C,, . It collects a blood sample from the fingertip on

a paper strip and places it in the glucometer [7]. However, this
finger prick method is painful, uncomfortable, invasive, and
uses a chemical mediator to detect glucose selectivity [8, 9].
Furthermore, each sample tested can only be measured once,
limiting its application. Additionally, commercially available
glucose test strips are not reusable, representing a high daily
investment cost.

The analysis of glucose in blood and fluids through
microwave components has been studied extensively [10, 11].
Resonators are commonly used in advanced devices to detect
glucose in samples. To measure the characteristics of glucose
LUTs, dielectric samples are applied to the sensing area of the
resonator, causing changes in the electric field distribution and
characteristic resonance changes. The development of
resonator-based methods, such as antennas [12-15], dielectric
resonator antennas [16, 17], waveguides [18, 19], split ring
resonators  (SRR)  [20-22], and substrate-integrated
waveguides (SIW) [23-25], have demonstrated their
effectiveness in assessing the properties of glucose in the
blood and aqueous solutions.

Two main measurement methods are commonly used in
resonator-based glucose sensors: the immersive and sample
holder types. The immersive type involves placing the
resonator directly in the glucose LUT [26, 27], while the
sample holder type injects the glucose LUT into a holder
placed in the resonator's sensitive area [21, 23, 28]. However,
the electric field distribution in the sample holder type is
typically a two-dimensional cross-section due to the planar
structure of most resonator-based sensors. As a result, it
cannot be in complete contact with the LUT, which prevents
contact contamination but reduces sensitivity and efficiency.

This paper presents a novel solution for addressing the issue
of low sensitivity for in vitro and non-invasive glucose level
measurements. The proposed solution is a SIW-based
microfluidic sensor with a sample holder surrounded by a
conductive sheath to improve sensitivity. By implementing
SIW technology, the sensor achieves high-quality factor and
sensitivity, constructing low-loss and cost-effectiveness. The
sensor is fabricated using an innovative AME manufacturing
method in a fully 3D process without increasing the size or
profile of the sensor or requiring any additional post-
manufacturing steps [29]. The sensor's performance has been
tested through simulations and measurements, demonstrating
its capability for in vitro glucose level measurements.

The remainder of this article is structured in the following
manner. Section II introduces the blueprint of standard and
optimized SIW-based sensors, outlining their operating
principles, materials, and fabrication procedures using the
proposed AME technique. Section III outlines the
experimental setup, sample preparation, and testing process.
Section IV showcases and analyzes the outcome and
effectiveness of the glucose monitoring approach. Lastly,
Section V provides a conclusion to this paper.

[I. SIW-BASED SENSOR DESIGN AND FABRICATION

A. Standard SIW-based sensor design and sensing
principle

The SIW-based sensor's standard topology is characterized
by a cylindrical resonant SIW cavity that includes a sample
holder constructed in the cavity's center and possesses a

2
volume of V. =7r(DholdJn /2) H, . For measurement

purposes. The cavity is fed by a microstrip line with
dimensions (W, x L. ). The operating principle of the

sensor proposed is simple and involves the resonance of the
cavity structure on the fundamental TM,, mode of the

dominant 7M

.m0 » Which can be calculated by:

C
f‘ /umn

= 1
27ry[e, 1, M
The root of the Bessel function, g, , along with the SIW

cavity radius, 7, and the permittivity and permeability of the
dielectric material, ¢, and u,, respectively, play a crucial

role in cavity's resonant frequency. At the resonant frequency,
the concentration of the electric field is highly localized at the
cavity's center, rendering this region highly susceptible to
sample holder build-up. However, the presence of a loaded
LUT alters the dielectric properties of the sensitive area,
leading to a shift in the resonant frequency. The resulting
variation can be expressed using the following equation [30].

Af J(AgEl-E0+AyHl~HO)dv

o | (el B + ol )

In (2), the cavity volume is denoted as )., while Af,,

2)

Ae, and Ap represent the variation in resonance frequency,

complex permittivity, and complex permeability. The
permittivity and permeability of free space are denoted by &,

and z4, , respectively. The subscripts E, H,and E, , refer to

the electric and magnetic fields of the empty and loaded
cavities, respectively. When a relatively small LUT is used,
the electric and magnetic fields inside the resonator are
considered unchanged before and after LUT loading. For
dielectric materials, Ay can be considered zero. Additionally,
at the resonant frequency, the energy accumulated by the
electric and magnetic fields in the resonant structure must be
equivalent. Equation (2) is thus simplified under these
circumstances:

A _JVAgE1 - Eydv

= 3
I ZI 50|E0|2dv ®

Vs represents the LUT sample volume. It is shown by
Equation (3) that the resonant frequency shift is mainly
determined by the electric field variation caused by the loaded
LUT.

B. Sample holder performance analysis

In order to exploit the sensor's performance for detecting a
loaded LUT while reducing its volume and overall cavity size,
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the effect of the sample holder size and the LUT relative
permittivity on the sensor performance was numerically
examined. This was achieved using the full-wave 3D
electromagnetic simulation software Ansys HFSS (high-
frequency structure simulator). The sensor performance was
analyzed by calculating the relative frequency, representing
the LUT loaded's shifted resonance frequency ratio to the
empty resonance frequency.

The results of the numerical simulation examination are
presented in Fig. 1, which illustrates that as the diameter and
height of the sample holder increase, the interaction between
the LUT and electric field becomes more vital, increasing
sensitivity. The relative frequency shift is steady as the sample
holder diameter surpasses 6 mm, indicating that the LUT
receives nearly all the transverse electric fields. Extending the
sample holder diameter beyond specific point results in the
LUT being wasted while having a negligible impact on the
sensor's sensitivity. The optimized sample holder's final
diameter and height values were 6 mm and 2.64 mm,
respectively. After considering the parameters mentioned
above, the volume of the optimized sample holder is estimated

to be approximately V, .. = 74uL.
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Fig. 1. Simulated relative frequency shift for various (a) sample holder
diameters and (b) sample holder heights as a function of the relative
permittivity of the LUT.
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Fig. 2. Comparison of the electric field amplitude distribution at the
resonant frequency of (a) the standard SIW-based sensor and (b) the
optimized SIW-based sensor.

Sample
Holder

C. Optimized SIW-based sensor design

The weak electric field distribution within the microfluidic
sample holder limits the standard SIW-based topology sensor,
leading to the degradation of detection sensitivity. As
illustrated in Fig. 2, the distribution and penetration of the

electric field into the LUT can be enhanced by adding a
conductive sheath around the sample holder. This
modification automatically improves the interrogation of the
LUT with the electric field, resulting in increased sensitivity,
considered the most critical performance factor for
microfluidic sensors. Furthermore, the conductive sheath
functions as a waveguide section positioned over the SIW
cavity, confining the holder's electric field and preventing
stray radiation. A conductive sheath was integrated into the
optimized SIW-based sensor to achieve this objective, as
depicted in Fig. 3.

Dielectric

Conductor

(a)
Dsheath
Dholdﬁom

Dholdiin

T n > 7‘ I Hsheath
P =

Hhold

x ==q

P )

Fig. 3. (a) 3D view and (b) sectional view of the proposed SIW-based
sensor. The geometric parameters in (mm) are : Lgx,=43.56, W;,,=33,
Hsub=1-Sy Lfeed=9; ered=3-Sy Lnotch=0-3y P=1O4, D =0.5, Dholdiin=61
Dhoid out=7, Hhoia= 2.64, Dsheatn=8, Hsneatn=1.47, T=G=0.03.

D. Materials and Additive manufacturing electronic
method

The DragonFly™ LMD printer (Nano Dimension, USA)
[31] is utilized for fabricating the proposed SIW-based sensor.
As illustrated in Fig. 4(a), the printer has dimensions of
(x=1400xy=800xz=1800) and features two printheads for
conductive and dielectric printing. The conductive print head
is linked to a reservoir of silver nanoparticle-based ink with a
conductivity of (11.2x10° S/m at 20 °C), which is utilized for
conductive printing. On the other hand, the dielectric print
head is linked to a reservoir of ultraviolet (UV) curable acrylic
ink with dielectric properties (dielectric constant ¢,= 2.77,

and tangential loss tand = 0.012 at 5.740 GHz), used for
dielectric printing.

The AME technology employed by the printer is the
piezoelectric inkjet, which utilizes liquid ink deposition and
512 nozzles per printhead. As Fig. 4(b) demonstrates, an
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electrical voltage is supplied to the liquid to generate a
pressure pulse, which ejects a 4pL droplet of conductive or
dielectric ink out of the nozzle. The printing tray can
accommodate a 3D design with a maximum size of (x =
160xy= 160%z=3) mm3, with a minimum resolution thickness
of 0.3 um and 2.6 um for the conductive and dielectric layers,
respectively.
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Voltage Low|  fron| lLow

on On OF O OF

Nozzle
Ink drop

(b)

UV and IR lamps UV and IR lamps

Step (a) Step (b)

UV and IR lamps
P

UV and IR lamps

e OO :ﬂﬂﬁi E]ZEZ

Step (<) Step (d)

0 Solder mask || Dielectric ink [ Conductive ink
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Fig. 4. (a) One-step additive manufacturing system (b) operating
principle of the piezoelectric inkjet, and (c) printing process used to
manufacture the proposed SIW-based sensor.

The printing process for the one-step additive
manufacturing system, which involves the creation of
conductive and dielectric materials, is depicted in Fig. 4(c).
Initially, a thin solder mask is deposited on the bottom of the
structure. Subsequently, predetermined patterns are followed
to deposit the dielectric and conductive inks directly onto the
solder mask to produce the structure's layers. Finally, infrared
(IR) and ultraviolet (UV) lamps are activated to solidify the
conductive and dielectric inks.

'
e

(c) (d)
Fig. 5. (a) fabricated standard SIW-based sensor (b) fabricated
optimized SIW-based sensor (c) zoom in on the standard SIW-based
sensor (d) zoom in on the optimized SIW-based sensor (e)
Configuration of the sensor’s performance test.

[ll. EXPERIMENTAL MEASUREMENTS

A. Experimental setup

To conduct a performance analysis of the 3D-printed
standard and the optimized SIW-based sensors, as illustrated
in Fig.5, two 50-Q subminiature-A (SMA) version connectors
were affixed to the sensors' supply line for experimental
purposes. Subsequently, a stable experimental setup was
established, as depicted in Fig.5 (e). The sensors were
connected via a coaxial cable to a Keysight Technologies
N9928A vector network analyzer (VNA) for data collection.

The VNA was calibrated using the Agilent 85521A module's
standard Short-Open-Load (SOL) calibration approach to
ensure reliable and repeatable measurements. The reflection
scattering responses (Si1 coefficient) were recorded by
sweeping the frequency at 1001 points within the 4 - 7 GHz
frequency range while maintaining an ambient temperature of
25+ 1°C.
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4 4.5 5 5.5 6 6.5 7

Frequency (GHz)

Fig. 6. Simulated and measured reflection scattering responses (Si1
coefficient) for the standard and optimized SIW-based sensors in an
empty sample holder.

B. Experimental empty measurements

The initial experimental measurement was performed
under an unloaded condition with an empty sample holder.
This particular condition was utilized as the reference point for
all subsequent measurements of the glucose samples. Fig. 6
compares the Si; response of the standard SIW-based sensor
and the optimized SIW-based sensor. The plotted data
indicates that both sensors exhibit unloaded frequency
resonances at approximately 5.740 GHz, with the standard
SIW-based sensor displaying a peak resonance depth of -19.12
dB and the optimized SIW-based sensor demonstrating a step
depth of -21.6 dB. The measurements and numerical
simulations exhibit a high level of agreement, with minimal
variations attributable to manufacturing and soldering
tolerances.

C. Experimental glucose monitoring measurements

The proposed sensing approach for measuring glucose
concentration in aqueous solutions was validated by
performing the second experimental measurement step in a
loaded sample holder, in which different glucose-water
samples were injected. These samples were prepared by
mixing D-(+) glucose powder and deionized (DI) water and
were utilized to simulate the actual blood glucose
concentration of Type-2 diabetes. This approach can be
justified since water constitutes approximately 50% of the
total blood volume and contains various amounts of other
crucial components, such as glucose, Ca, Na, Cl, and K,
which significantly contribute to the dielectric characteristics
of blood [32]. The glucose-water samples, comprising 14
different samples covering the actual blood glucose
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concentration levels for Type-2 diabetes, namely:
Hypoglycemia: C,, , < 70 mg/dL, Normoglycemia: 70 mg/dL

< Cy,< 140 mg/dL, and Hyperglycemia: /40 mg/dL <

Cgi2, were prepared in the laboratory using a micropipette

and the dilution formula C,\Vy, =Cy 5V, ,, where the

volume V,; was obtained from a glucose stock solution
with a concentration of C,;; = 1000 mg/dL, and the volume
Ve,=50 ml was calculated with the desired glucose
10 to 200 mg/dL.

The glucose measurements were performed by filling the
sample holder with a volume sample of 74uL using a micro
pipetting procedure. The corresponding Si; was recorded
after the micro pipetting was immediately stopped (<6s).
Distilled water was used to rinse the sample holder after each
measurement step, and laboratory tissue was used to clean it
and remove the previously tested sample, ensuring a fair
comparison of resonance response before loading the
following sample.

concentrations varying from C, ,=

[VV. RESULTS AND DISCUSSION

A. Experimental glucose monitoring results and sensing
model

Fig.7 and Fig.8 present the recorded changes in Si; for the
standard and optimized SIW-based sensors, respectively. It is
worth noting that with an increase in glucose concentration,
the resonance frequencies of S;; move towards higher
frequencies while exhibiting a visible change in amplitude.
This outcome is predictable as the permittivity properties of
the glucose sample induce slight changes in the overall
permittivity of the sample holder. Accordingly, the shift in
resonant frequency is regarded as the principal detection
parameter.

Once the Si; response results were recorded, a regression
analysis was performed to assess the relationship between the
shift in resonance frequency and the concentrations of the
tested glucose solutions. Fig.9(a) and 9(b) illustrate the
outcomes of the applied analysis for the standard and
optimized SIW-based sensors, respectively. The analysis
revealed that there is a linear relationship between the
resonance frequency shift and glucose concentrations, with a
high correlation coefficient (R?) of 0.97 and 0.95 for the
standard and optimized SIW-based sensors, respectively.

To demonstrate the repeatability and selectivity of the
measurements, the Si; response of the sensors was recorded
three times under unchanged test conditions. The standard
deviation (SD) error bar was applied to the measured
resonance frequency shift, which revealed a maximum value
of around (= 1 MHz) for a glucose concentration of 130
mg/dL for the standard SIW-based sensor and (+ 7 MHz) for a
glucose concentration of 80 mg/dL for the optimized SIW-
based sensor. This analysis indicates that the test error is
insignificant, indicating a good repeatability test. Additionally,
the resonant frequency shift is adequate for small
concentrations, demonstrating the excellent selectivity

potential of the proposed sensor for glucose monitoring
applications.
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Fig. 7. Measured reflection scattering responses (S coefficient) of the
standard SIW-based sensor for tested glucose concentrations: (a)
Hypoglycemia, (b) Normoglycemia, and (c) Hyperglycemia.
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Fig. 8. Measured reflection scattering responses (S coefficient) of the
optimized SIW-based sensor for tested glucose concentrations: (a)

Hypoglycemia, (b) Normoglycemia, and (c) Hyperglycemia.

In order to develop the sensing mathematical model of the
proposed sensor, the regression set data shown in Fig.9 was
utilized. The mathematical model for the standard SIW-based
sensor was obtained by using the frequency shift, which is as
follows:

Cy(mg/ dL) =5.4669x10° —7.8740 x Af, (MHz) (4)

While the sensing model obtained for the optimized SIW-
based sensor is given by:

Cy(mg/ dL)=1.1292x10° —0.9434x Af, (MHz) (5)

Based on the measured concentrations from models (4) and
(5) and the actual concentrations in Table I and Table II,
respectively, it can be concluded that both sensors can detect
glucose levels in aqueous solutions. The highest measurement
uncertainty was observed in the 90 mg/dL concentration
obtained by model (4), which had an uncertainty of 8.19%,
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whereas the 30 mg/dL concentration obtained by the model (5)
had an uncertainty of 6.66%. Model (5) demonstrated greater
accuracy in most of the tested glucose concentrations, which
supports the effectiveness of the added conductive sheath as
shown by the change in Si; amplitude and resonant frequency
in Fig.8. By incorporating the resonant frequency shift and
reflection response in a mathematical model, the measurement

accuracy can be further improved.
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Fig. 10. Clarke's error grid obtained from the measurement for tested
glucose concentrations (a) standard SIW-based sensor (b) optimized
SIW-based sensor.

TABLE IlI
COMPARISON BETWEEN STATE-OF-ART MICROWAVE SENSORS USED FOR
GLUCOSE MONITORING

glucose concentrations.

CONCENTRATIONS USING THE STANDARD SIW-BASED SENSOR MODEL (4)

TABLE |
COMPARISON OF THE MEASURED AND ACTUAL GLUCOSE

Actual

Meas.

S (MHz per
Sample C Oper. Sensing (mg:v)/rdL) Fabrica.
gl
Ref. V(uL) (mg/dL) F(lgglz {, Para;nete dB per Teg;l;wl
(mg/dL))
[33] 7500 78-5000 1.4-19 S 1.800E-03 PCB
[34] 2 2000-10000  2.074 J:(S21) 1.000E-02 PCB
[35] 125 100-1000 4.8 J (S 1.400E-02 PCB
20-120
[36] 500 /100-600 7.8 Sii 1.200E-02 PCB
[37] 20 4000-20000  2.5-6 Soi 1.000E-04 PCB
[38] 600 40-140 245 Si(S21) (4'5'091'5)]5' PCB
(2.74-

[21] 500 400-1200 7.8 fo (Sn) 3.34)E0-1 PCB
[39] 50 67-400 2.395 I (S31) 7.20E0-1 PCB
[40] 40 0-400 4.4 Si(Sar) 13.00E-01 PCB
[41] 2 50-250 3.46 Jo(Si) 2.450E-01 PCB
[42] NA 250-16000  2.4-25  £(Sn) 7.8285E-3 PCB
[43] 1.2 0-25 0.743 Si(Sar) 1.720E-01 PCB
[44] 1500 50-350 22-32 fi(S12/Sz1)  7.000E-02 PCB

5.715/ 1.220E-01/ AME
W 74 10-200 5745 W15 180E-01 3D

Camgrdr)y  AMHD 0 (ngrary  Error (o)
10 691.90 10.50 5.00
30 688.90 32.51 8.09
50 687.80 51.18 2.36
70 687.10 68.69 1.86
80 684.90 74.01 7.48
90 683.80 82.67 8.13
100 683.10 98.18 1.81
110 681.80 109.42 0.52
120 680.90 122.51 2.09
130 680.00 130.59 0.46
140 677.20 141.64 1.17
160 673.90 160.62 0.39
180 671.10 181.67 0.93
200 668.80 201.78 0.89

TABLE Il

COMPARISON OF THE MEASURED AND ACTUAL GLUCOSE
CONCENTRATIONS USING THE OPTIMIZED SIW-BASED SENSOR MODEL (5)

Actual . Meas.
Cumgdry M MHD) o gy Brror (%)
10 1166.10 10.15 150
30 1159.90 32.00 6.66
50 1155.80 48.96 2.06
70 1144.90 69.15 121
80 1124.80 79.11 1.10
90 1114.90 85.45 5.05
100 1094.70 98.50 1.49
110 1074.80 113.28 2.98
120 1065.00 12252 2.10
130 1042.90 132.37 1.82
140 1034.80 142.01 1.44
160 1024.10 163.11 1.94
180 1004.30 181.79 0.99
200 0995.10 198.47 0.76

B. Sensor glucose monitoring reliability validation

In order to investigate the reliability of sensors in glucose
monitoring applications, the measured and actual glucose
concentrations were plotted using the Clarke error grid. This
grid was developed in 1987 by biologist Clarke to assess
commercial glucometers' reliability [45]. On the grid, the X-
axis represents actual glucose concentrations, while the Y-axis
represents measured glucose concentrations. Glucose
concentration errors are divided into five zones: A, B, C, D,
and E. Zone A, below 20%, is considered optimal for glucose
concentration. In contrast, zone B, above 20%, is not
compliant. Finally, zones C, D, and E are considered unsafe
for glucose concentration and may harm the patient's health. In
Fig.10, all measured values for both SIW-based sensors were
found to be in zone A, which confirms the reliability of these
sensors in glucose monitoring applications.

C. Sensor performance comparisons

To demonstrate the effectiveness of our proposed SIW-
based sensor, Table III presents a comparative analysis with
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the existing literature on several crucial sensing factors. Our
sensor surpasses other sensors in detecting slight variations in
glucose concentration within the Type-2 diabetes range,
achieving a maximum accuracy of approximately 10% with
high detection sensitivity. The sensitivity (S) of the sensor is
gauged by the change in resonant frequency that it can achieve
per unit alteration in the tested glucose concentration. Apart
from its sensitivity, our sensor boasts several notable features,
such as non-destructiveness, miniaturization, affordability, a
novel sensitivity enhancement technique, and ease of
fabrication through cutting-edge AME printing technology.
These features demonstrate significant potential for
developing a new SIW-based sensor for monitoring blood
glucose levels.

V. CONCLUSION

This paper introduces a microfluidic microwave SIW-based
sensor for monitoring liquid glucose with enhanced
sensitivity. The detection structure consists of conductive side
vias, a pair of top and bottom conductive plates, and a sample
holder integrated into the SIW cavity-sensitive area to detect
glucose. A conductive sheath, partially covering the sample
holder, is included to improve the electrical field interrogation
and detection sensitivity when loaded with LUT. The resonant
frequency of the reflection responses (coefficient Si1) changes
with the presence of LUT, which determines the sensing
principle. The fabricated sensor's sensing principle and
performance were tested using experimental laboratory
measurements on different liquid samples simulating synthetic
blood with low glucose concentrations (10-200 mg/dL)
corresponding to Type-2 diabetes. The proposed improved
sensor can monitor different glucose concentrations with high
sensitivity of approximately 1.218 MHz/(mg/dL) and features
a simple design, low cost, miniature size, and innovative
sensitivity enhancement method. It can significantly contribute
to developing a high-sensitivity in-vitro sensor for body fluids
and non-invasive blood glucose monitoring for diabetes.
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Abstract — This paper introduces a new fully 3D-printed
substrate-integrated waveguide (SIW) resonator sensor built to
characterize the complex permittivity of the LUT (Liquid Under
Test). The LUT alters the resonance characteristics of the sensor
via a sample container positioned in the middle of the SIW
cavity. In order to improve the sensitivity of the sensor, a metal
sheath has been added around the sample container to increase
the confinement of the E-field inside the LUT. The experimental
measurements demonstrate the advantage of the proposed
design and are in good agreement with the reference values. The
compact sensor can be used in permittivity characterization in
ISM applications.

Keywords —substrate-integrated waveguide (SIW), resonator,
material characterization, 3D-printed, AME.

I.  INTRODUCTION

Liquids are characterized by their complex permittivity
and permeability. The dielectric characterization of liquids is
essential in many industrial applications, such as food quality,
chemistry [1, 2], and medicine/biology [3]. In order to reduce
LUT waste, microfluidic technology has been combined with
many sensing techniques, such as enzymatic, electrochemical,
optical, and microwave sensors [ 1, 4]. Microwave sensors are
preferred due to their various advantages, such as their ability
to penetrate all materials, non-contact, non-destructive
character, etc. Generally, resonator-based microwave sensors
can exhibit higher sensitivity than broadband and have
several advantages, such as small size, robustness, low
manufacturing cost, and compatibility with microfluidic and
additive manufacturing technologies. Changes in the
chemical properties of the LUT loaded on the sensor's
sensitive area lead to the resonant response of the microwave
sensor. These changes can be used to determine the sensing
principle and complex permittivity of the LUT and affect the
sensitivity, which is a critical indicator of sensor performance
that must be maintained at a high level and improved to allow
detection of the dielectric constant for minor changes in the
LUT. However, the sensitivity improvement is associated
with improving the E-field distribution and reducing the
parasitic losses of the sensitive area where the LUT is loaded.

To date, different techniques have been proposed to
improve the sensitivity of microwave microfluidic sensors. In
[4], an ultra-high sensitivity microfluidic sensor based on a
stepped impedance resonator (SIR) was proposed by
applying the coupling capacitance suppression technique to
eliminate the parasitic capacitance effect that affects the
sensitivity. In [5], a meander slot technique
complementary split ring resonator (CSRR) was adopted to
enhance the E-field and improve the sensitivity. The
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differential CSRR technique was used in [6, 7] to inhibit
environmental factors' influences. Later, they combined the
advantages of the differential and meander slot techniques [8]
to minimize environmental factors and improve sensitivity.
Recently, a substrate-integrated waveguide (SIW) re-entrant
cavity sensor was developed to enhance sensitivity [9].

In most microwave microfluidic sensors, the E-field
distribution in the LUT is typically two-dimensional, which
does not allow for deeper penetration of the E-field into the
LUT, which is considered a vital sensitivity degradation
factor. To improve the sensitivity, this paper presents a high-
sensitivity microfluidic SIW-based sensor with a sample
container covered by a metal sheath, effectively increasing
the LUT's E-field distribution. The use of SIW technology in
implementing the microfluidic sensor provides an efficient
solution in terms of quality factor and sensitivity, enabling
the implementation of low-loss and cost-effective structures.

3D printing, also called additive manufacturing electronic
(AME), was used for prototyping. It offers greater design
freedom and allows simultaneous fabrication of all
conductive/dielectric layers of the proposed sensor without
post-processing, bonding, alignment, and coating steps used

in conventional technologies such as printed circuit boards
(PCB).

II. DESIGN AND FABRICATION OF SIW-BASED SENSOR

The standard structure of the SIW-based microwave sensor
consists of a circular SIW cavity with a dimension of (W,
X Leup % Hgyp) and a microfluidic sample container of a
volume of (V,yr = m(D;,/2)?H,.) embedded in the cavity.
At the end of the SIW cavity circular patch, a microstrip feed
line with dimensions (Wyeq*Lgeeq ) is added to perform the
measurements. The sensor operates in the fundamental mode
TMy, of the dominant mode TM,,,, in the circular SIW
cavity mode. Their resonant frequency can be calculated by

(fo = ,umnC/ZTL'Tw/ Er,sub Hr,sub) [10], where Hmn is the root
of the Bessel function, r is the effective radius of the SIW
cavity, and &, , Ursyp are the permittivity and
permeability of the dielectric material, respectively.

The presence of the LUT in the sample container disturbs
the cavity E-field and shifts the resonant frequency f; .
Therefore, general expressions relating the change in
resonant frequency to dielectric properties of the LUT are
given by



A /fr = (fVLUT Agy pyrEy - Eodv)/(fvc &rolEol?dv) [11].
Where Af, and Aeg, ;7 are the variation in the resonance
frequency and LUT complex permittivity, respectively.
While ¢, represents the permittivity of free space. The
subscripts E, and E; indicate the cavity's E-field when the
sample container is in a no-loaded and loaded condition. And
V., V,yr represent the cavity and LUT sample volume,
respectively.

Dielectric Conductor LUT

Lsub

. (b)

Fig. 1. The proposed optimized SIW-based sensor consists of both a 3D
view (a) and a cross-sectional view (b). The geometric dimensions of the
sensor, expressed in millimeters [mm], are as follows: Lgv=43.56, Ww=33,
Hov=1.5, Dpact=28, Lteee=9, Wrea=3.5, D=8, Dou=7, Di=6, Hy=1.47,
H,=2.64, T=G=0.03, P=1.04, D=0.5.

The LUT complex permittivity is given by [12] as
&Lur = & Lur — JEr Ly, While &1y and &)} ;- are reel and
imaginary parts of complex permittivity. f, can be a function
of & ryr (fo = F(&-yr))- This equation can be used to
derive &, yr by measuring f, variation. According to the
definition in [13], the relative sensitivity of LUT microfluidic
sensors is given by S =|dF/de.| , with F =
Af,./ f, representing the relative frequency shift. Since the
designed sensor is used to characterize &.;yr , the
requirements for accuracy and high sensitivity are higher.
However, using a metal sheath that covers the sample
container is an excellent method to improve the confinement
of the E-field in the LUT, which is a critical point
contributing to frequency shift and sensitivity improvement.

Fig. 1 shows the structure of the optimized proposed STW-
based sensor with the added metal sheath. While Fig. 2a and
Fig. 2b demonstrate the effect of the metal sheath on the E-
field amplitude distribution. As can be noticed, the metal
sheath around the sample container operates as a waveguide
tube under the SIW cavity, avoiding spurious radiation and
allowing the E-field to penetrate deeper into the LUT.

The proposed sensor prototype was designed and simulated
by Ansys HFSS and fabricated by the DragonFly™ 3D
printer (Nano dimension, USA) [14]. The dielectric part of
the proposed sensor is fabricated by an ultraviolet curable
acrylic ink with relative dielectric permittivity &, g, = 2.77,
loss tangent tan 8,;,= 0.012 at 5.740 GHz. Moreover, the

conductive part of the sensor is printed with silver
nanoparticle-based ink having metallic conductivity of
11.2x10% S/m at 20 °C.

Sample [UT
Container

Fig. 2. (a) E-field amplitude distribution at the resonant frequency in the
standard SIW-based sensor and (b) the proposed optimized SIW-based
sensor (c) the fabricated optimized SIW-based sensor.

III. EXPERIMENTAL AND VALIDATION RESULTS

Fig. 2¢ shows the fabricated optimized SIW-based sensor.
In order to evaluate the sensor's performance, the Agilent
N9928A VNA calibrated using Agilent Cal-kit 85521A was
employed. Different LUT samples, consisting of binary
ethanol-water mixtures, were injected into the sample
container using a micropipette with a volume V, ;7 = 74 pL.
The reflection coefficient S;; measurements were conducted
using the VNA and recorded for analysis. Fig.3 compares the
simulated and measured values of S;; for the standard and
optimized sensors when the sample container is empty. The
variation observed between the measured and simulated
Si1values could be attributed to manufacturing and SMA
soldering tolerances. This analysis serves as a baseline for
future investigations when the sensor is tested with various
LUT samples.
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Fig. 3. Simulated and measured reflection coefficient S;; for the standard
and the optimized SIW-based sensor.

In order to validate the capability of the proposed sensor to
detect and characterize the complex dielectric permittivity
& Lot = Erpur — J&rLur » LUT samples of ethanol-water



mixture with a concentration ranging from 0% to 100% with
a 10% size step was used. Fig. 4a illustrates the corresponding
measurement of S;; for the proposed sensor, while Fig. 4b
represents their extracted values of the resonant frequency f
and the maximum attenuation |S; 4 |;q,- From the curves, the
variation of f; and |S;1|;max 1S proportional to the mixture's
ethanol concentration variation. As the ethanol concentration
increases, f; increases, and |S;i|lmer decrease. The
nonlinearity of f; and |S;1 |;nex follow the nonlinearity of the
dielectric proprieties of the mixtures [15].
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Fig. 4. Measured reflection coefficient S;; (b) extracted resonant
frequency f, and maximum attenuation |S;q|nqx Of the optimized SIW-
based sensor.

The values of & ,yr and &/ yr are derived from the
literature [15] at a frequency of 5.745 GHz and are given in
Fig. 5. To describe the mathematical relationship between the
variation of fy, [S11|max» & Lyr and &/ yr. The matrix (1) is
given as follows [4] :

Af, ] _ [0.0068

—0.03597 A&, Lur
= ] M
AlSy1lmac) — l0.1144

—0.1730) | A} 7

In (1) Afo = fO,LUT - fO,ref s Alslllmax = |511|max,LUT -
|Slllmax,ref > A‘g?,‘,LUT = g?",LUT - g;,LUT,ref ) AS;{LUT =
&Lyt — ErpuTres- The indices LUT and ref; define the LUT
and the study's reference, respectively. A 50% ethanol
concentration was chosen as the reference for our study. The
values of &,y and &' ,r are obtained by inverting the

matrix (1):

Berur| _ [—58.9318 12.2208] [ Afo ] 2
Agy yr —38.9716 02.3024 [A|S11|max
70 T \ \

N &l ;o7 Literature

ks 60 o & Measured
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Fig. 5. Comparison of measured and actual values of complex dielectric
permittivity &, ;yr.

Fig. 5 compares the measured values obtained by (2) and
the literature values of &, ; ;- and &, ;7. The proposed sensor
presents a good agreement with the reference. This verifies
the sensor's and mathematical models' abilities to accurately
characterize the complex permittivity of LUT mixtures.

Finally, the detection sensitivity is utilized to compare the
presented sensor performance to state-of-the-art, which is

determined using the equation [4] %S = (fO,LUT -

fo,empty)/ (fo,empty(g;”,LUT - 57”,AIR)) X 100 Where
foempty » forur » and & ag , & yr denote the resonant
frequency and permittivity when the sample container is
empty and loaded with LUT, respectively. The proposed
sensor is compared in Table 1 based on the following
parameters: resonant type, resonant frequency, sensor size,
and sensitivity. Besides the novel fabrication process that
allows for a compact sensor to be fabricated in a single step,
the sensor exhibits high sensitivity due to its optimized
structure.

Table 1. Comparison of the performance of the proposed SITW-based sensors
with the literature.

Ref. Res. fo,empty Size Avg. S
type (GHz) (Ag X Ay) (%)
[1] SIW 3.98 0.742%0.530 0.345
[16] CSR 1.02 N/A 0.28
[12] SRR 1.35 N/A 0.382
[4] SIR 1.91 N/A 0.578
[17] EBG 2.38 0.198%0.198 0.588
Tw SIW 5.715 0.6287%0.8298 0.793
Standard
TW SIW 5.745 0.6320%0.8342 1.232
Optimized




IV. CONCLUSION

An ultra-high sensitivity, fully 3D-printed microwave
microfluidic SIW-based sensor has been proposed to
characterize the complex permittivity of LUT samples. A
microfluidic sample container was constructed in the middle
of the SIW cavity and was covered with a metal sheath to
improve E-field confinement and detection sensitivity. The
resonant frequency and the maximum attenuation were varied
according to the LUT loaded in the sample container. By
measuring this variation, the complex permittivity of the LUT
is derived. The proposed sensor has been fabricated and
experimentally tested. It demonstrated an average sensitivity
of 1.232%, which is advantageous compared to literature
Sensors.
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