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Résumé  La diffusion multiple de la lumièreȋDWSȌ est une technique qui permet de sonder la dynamique interne de milieux opaques et concentrés à des fréquences élevées. Elle a été utilisée pour déterminer les propriétés viscoélastiques de ces milieux. Elle a lǯavantage dǯêtre non destructive, rapide et sensible. Ce travail a pour objectif lǯétude des tissus biologiques mous par DWS. La première étape est la mise en place du dispositif expérimental. Afin dǯévaluer les limites de la technique, des études successives ont été réalisées sur des matériaux de complexité croissante ȋune suspension, le lait et une mousseȌ tendant vers la complexité structurale des tissus biologiques. Pour la suspension et le lait, la théorie de DWS peut sǯappliquer et permet de mesurer avec une bonne précision leur viscosité. Les limites de DWS pour évaluer la viscosité sont atteintes avec la mousse dont la structure complexe est proche de celle des tissus biologiques. Enfin, le cortex rénal, le parenchyme hépatique et le cerveau de porc ont été étudiés. La théorie appliquée pour les milieux précédents ne permet pas de remonter à leur viscosité. Mais la DWS a permis de suivre leur microstructure au cours de la déshydratation et de la dégénérescence. Pour tous ces milieux la répétabilité, la reproductibilité, la variabilité et lǯeffet des conditions expérimentales ont été évalués. La DWS pourrait être utilisée pour étudier lǯeffet de la température et de la congélation sur le spectre de DWS des tissus biologiques ou combinée à la rhéologie pour suivre lǯévolution des spectres de DWS au cours dǯun cisaillement.  
Mots-clés : Diffusion multiple de lumière, Rhéologie, Tissus biologiques mous, Rhéo-optique, Déplacement quadratique moyen, Viscosité, Module de cisaillement   



 

Page | ͳͲ  

Summary  Diffusing Wave Spectroscopy ȋDWSȌ is a technique that allows to probe the internal dynamics of opaque media and concentrated at high frequencies. )t has been used to determine the viscoelastic properties of these media. )t has the advantage of being non-destructive, rapid and sensitive. This work aims to study soft biological materials by DWS. The first step is setting up of the experimental device. To evaluate the limits of the art, successive studies were conducted on materials of increasing complexity ȋa suspension, milk and a foamȌ tending to the structural complexity of biological tissues. Concerning the suspension and milk, two concentrated media, and mono-dispersed in which the particles are in Brownian motion, DWS allowed to measure with good precision their viscosity. The limits of DWS to evaluate the viscosity of the medium are achieved with the foam which the complex structure is similar to that of soft biological tissues. Finally, the renal cortex, the hepatic parenchyma and porcine brain were studied. The theory applied to previous media does not allow to calculate viscosity. But the DWS allowed us to follow their microstructure during dehydration and degeneration. For all these media, repeatability, reproducibility, variability and effect of experimental conditions were evaluated.  The DWS could be used to study the effect of temperature and freezing on the DWS spectrum of biological tissues, or combined with rheology to monitor the evolution spectra DWS during shear.  
Keywords: multiple light scattering, rheology, soft biological Tissue, Rheo-optics, mean square displacement, viscosity, shear modulus.   
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Figure ʹͲ. Fonctions d'autocorrélation du lait obtenues en tournant le polariseur de la position de référence ȋposition ͳ avec un angle Ͳ°Ȍ à la position ͸ ȋavec un angle de Ͷͷ°Ȍ .............................. ͷ͵ Figure ʹͳ. Fonction d'autocorrélation moyenne ȋsur ͳͲ essaisȌ du lait, obtenue après fixation du polariseur sur la bonne position, elle est caractérisée par un gʹȋtȌ initiale qui s'approche de ʹ, ainsi qu'un temps de relaxation de ͷͲμs. .............................................................................................................. ͷͶ Figure ʹʹ. Fonctions d'autocorrélation moyennes du lait écrémé enregistrées à différentes épaisseurs........................................................................................................................................................................... ͷͷ Figure ʹ͵. Comparaison entre la fonction d'autocorrélation moyenne du lait obtenue avec le nouveau montage ȋsur ͶͲ testsȌ et celle trouvée dans la littérature ȋDalgleish, ʹͲͲ͹Ȍ .................... ͷ͸ Figure ʹͶ. Coefficient de variation de la fonction dǯautocorrélation moyenne enregistrée avec le dispositif mis en place et celle de référence. ....................................................................................................... ͷ͹ Figure ʹͷ. La viscosité moyenne ȋsur ͳͲ essaisȌ du lait obtenue avec le piézo-rhéométre dans l'intervalle de fréquence [ͳ - ͳͲͶ] (z. ..................................................................................................................... ͷͺ Figure ʹ͸. Fonctions d'autocorrélation de ͳͲ échantillons du lait écrémé obtenues dans les mêmes conditions expérimentales. ......................................................................................................................... ͷͻ Figure ʹ͹. Le coefficient de variation des tests de répétabilité réalisés sur du lait dans les mêmes conditions expérimentales. ......................................................................................................................................... ͸Ͳ Figure ʹͺ. Fonctions d'autocorrélation moyennes du lait obtenues sur trois jours de tests différents, chaque fonction représente la moyenne de ͳͷ tests sur le même type et même marque de lait, en conservant le même état de fraicheur et de conservation des échantillons. .... ͸ͳ Figure ʹͻ. Coefficient de variation des essais de reproductibilité sur le lait réalisés à trois jours de tests différents............................................................................................................................................................ ͸ͳ Figure ͵Ͳ. Fonction d'autocorrélation moyenne du lait enregistrée avec le dispositif mis en place. ȋBȌ : La viscosité mesurée par rhéométrie du même lait ............................................................................... ͸ʹ Figure ͵ͳ. Fonctions d'autocorrélation de la suspension des nanosphères de polystyrène ȋͳͷ testsȌ enregistrées le même jour dans les mêmes conditions expérimentales avec un court intervalle de temps ......................................................................................................................................................... ͸͸ Figure ͵ʹ. Le coefficient de variation des tests de répétabilité réalisés sur la suspension de polystyrène sous les mêmes conditions expérimentales. .............................................................................. ͸͹ Figure ͵͵. Fonctions d'autocorrélation moyennes ȋͷ essais/jourȌ des nanosphères de polystyrène obtenues à Ͷ jours différents. ........................................................................................................... ͸ͺ Figure ͵Ͷ. Le coefficient de variation des mesures réalisées sur la suspension de polystyrène à des jours différents avec le nouveau dispositif, sous les mêmes conditions expérimentales. ........ ͸ͺ Figure ͵ͷ. Fonction d'autocorrélation moyenne de la suspension concentrée de polystyrène après l'ajout de sel ȋmoyenne sur ʹͷ essaisȌ ....................................................................................................... ͸ͻ Figure ͵͸. Comparaison entre la viscosité mesurée à l'aide d'un piézo-rhéométre et celle calculée à partir de la fonction d'autocorrélation de l'intensité diffusée moyenne sur ʹͷ tests ..................... ͹Ͳ Figure ͵͹. L'écart relatif entre les valeurs de la viscosité calculée à partir des spectres de DWS et celle mesurée par rhéométrie sur l'intervalle de fréquence [ͳͲ͵ – ͳͲͶ] (z ........................................... ͹ͳ Figure ͵ͺ. Photographie prise à la surface d'une mousse Gillette ʹͲ min après sa fabrication ȋLabiausse, ʹͲͲͶȌ ............................................................................................................................................................ ͹͵ Figure ͵ͻ. La viscosité moyenne mesurée à l'aide du rhéométre ȋsur ͳͷ essaisȌ. .............................. ͹Ͷ Figure ͶͲ. Effet de la fixation de la mousse ȋavec du scotch double faceȌ sur la valeur de la viscosité mesurée pour deux échantillons de même épaisseur : e = ͷͲͲμm. ........................................ ͹ͷ Figure Ͷͳ. Viscosité de la mousse à raser à deux épaisseurs différentes avec l'usage du scotch double face pour fixer la mousse sur le plateau du piézo-rhéométre ....................................................... ͹ͷ 



 

Page | ͳͷ  

Figure Ͷʹ. ȋAȌ de gauche à droite : viscosité de la mousse mesurée avec le piézo-rhéométre en utilisant une épaisseur de ͷͲͲμm avec fixation – le coefficient de variation calculé à partir de ces trois tests. ȋBȌ Viscosité mesurée avec une mousse de ͺͲͲμm d'épaisseur avec fixation - le coefficient de variation de ces deux mesures ...................................................................................................... ͹͸ Figure Ͷ͵. Fonctions d'autocorrélation moyennes ȋͳͲ tests/épaisseurȌ de la mousse à raser Gillette à différentes épaisseurs allant de Ͳ.ͷcm à ͷcm. ................................................................................. ͹ͺ Figure ͶͶ. Coefficient de variation sur les mesures de la fonction d'autocorrélation à des épaisseurs différentes ................................................................................................................................................... ͹ͻ Figure Ͷͷ. )mage de la mousse à raser Gilette au cours d'un test de diffusion de lumière montrant une forte diffusion dans toutes les directions et une importante intensité transmise malgré l'épaisseur importante de la mousse. ..................................................................................................................... ͹ͻ Figure Ͷ͸. Comparaison de la fonction d'autocorrélation ȋmoyenne sur ʹͲ essaisȌ enregistrée par le dispositif mis en place au cours de la thèse et le spectre trouvée dans la littérature ȋLabiausse, ʹͲͲͶȌ ............................................................................................................................................................ ͅ Ͳ Figure Ͷ͹. L'écart relatif entre la fonction d'autocorrélation de la mousse à raser obtenue avec le dispositif mis en place et celle donnée dans la littérature ............................................................................. ͅ Ͳ Figure Ͷͺ. Fonction d'autocorrélation moyenne de la mousse à raser, obtenue en faisant la moyenne sur ͳͲ échantillons de mousse testés dans les mêmes conditions expérimentales dans le même jour avec un court intervalle de temps. ............................................................................................... ͅ ͳ Figure Ͷͻ. Etude de la répétabilité des essais sur la mousse à raser Gillette : Coefficient de variation ȋ%Ȍ ..................................................................................................................................................................... ͅ ͳ Figure ͷͲ. Fonctions d'autocorrélation moyennes de l'intensité diffusée de la mousse à raser à deux jours de test différents ȋͳͲ essais/jourȌ ..................................................................................................... ͅ ʹ Figure ͷͳ. ȋAȌ : la fonction d'autocorrélation moyenne de la mousse à raser : moyenne sur ͵Ͳ essais - ȋBȌ : le déplacement quadratique moyen obtenu à partir du spectre de DWS - ȋCȌ : la viscosité calculée à partir de la courbe B du déplacement des éléments diffuseurs. ......................... ͅ ͵ Figure ͷʹ. Comparaison de la viscosité mesurée par le rhéométre en configuration plan-plan, ainsi que celle mesurée par piézo-rhéométre, celle calculée à partir de la fonction d'autocorrélation moyenne de l'intensité diffusée et celle rapportée dans la littérature. ............... ͅ Ͷ Figure ͷ͵. Les fonctions d'autocorrélation moyennes gʹȋtȌ des différents milieux étudiés ȋlait, suspension, mousseȌ ...................................................................................................................................................... ͅ ͸ Figure ͷͶ. Les différents milieux étudiés par DWS avec leur structure donné dans la bibliographie [ ȋwww.nature.com, /Ȍ ȋhttp://tpegastronomie-moleculaire.e-monsite.com, /Ȍ ȋDalgleish, ʹͲͲͶȌ, ȋCheftel, ͳͻ͹͹Ȍ ............................................................................................................................ ͅ ͺ Figure ͷͷ. ȋAȌ Section sagittale du cerveau. ȋͳȌ:Tronc cérébral, ȋʹȌ:Cervelet et ȋ͵Ȍ:Prosencéphale – ȋBȌ : coupe transversale dǯun cerveau humain o‘ lǯon distingue la substance grise et blanche ȋNicolle, ʹͲͲ͵Ȍ .................................................................................................................................................................. ͻ͵ Figure ͷ͸. ȋAȌ : Découpe d'un échantillon de cortex rénal porcin avec un diamètre de ͳ͸mm et une épaisseur de Ͷmm – ȋBȌ : découpe du foie porcin avec une épaisseur de Ͷmm – ȋCȌ : les étapes de la découpe du cerveau de porc permettant dǯavoir des échantillons avec les deux matières : blanche et grise........................................................................................................................................... ͻͶ Figure ͷ͹. La viscosité du cortex rénal ȋAȌ – du parenchyme hépatique ȋBȌ - du cerveau ȋCȌ  de porc mesurée par rhéologie ........................................................................................................................................ ͻ͸ Figure ͷͺ. Fonctions d'autocorrélations du cortex rénal porcin obtenues à différentes épaisseurs allant de Ͳ.ͷ mm à ͳ cm ................................................................................................................................................ ͻ͹ Figure ͷͻ. Fonctions d'autocorrélation moyennes à différentes épaisseurs, montrant une bonne répétabilité pour l'épaisseur de Ͷ mm ................................................................................................................... ͻͺ 
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Figure ͸ͳ. Fonctions d'autocorrélation moyennes ȋ͵ Echantillons / épaisseurȌ du foie de porc frais à différentes épaisseurs : ͳmm-ʹmm-͵mm-͸mm et ͳͲmm ............................................................... ͻͻ Figure ͸ʹ. Fonctions d'autocorrélation moyennes ȋ͵ tests/épaisseurȌ du cerveau de porc à différentes épaisseurs ................................................................................................................................................ ͳͲͲ Figure ͸͵. Etude de la répétabilité : Exemple de fonctions dǯautocorrélation obtenues dans les mêmes conditions expérimentales le même jour avec un très court intervalle de temps ȋ͵essais/échantillonȌ sur un échantillon de cortex rénal porcin de Ͷ mm dǯépaisseur. ................ ͳͲͳ Figure ͸Ͷ. Répétabilité des mesures sur le cortex rénal porcin : Le coefficient de variation ȋ%Ȍ des ͷͶ tests réalisés sur le cortex rénal porcin avec e = Ͷmm .................................................................. ͳͲͳ Figure ͸ͷ. Fonctions d'autocorrélation moyennes ȋͳͲ essais / jourȌ du cortex rénal porcin enregistrées dans les mêmes conditions expérimentales à ʹ jours différents ................................... ͳͲʹ Figure ͸͸. Etude de la reproductibilité des tests sur cortex rénal porcin : Coefficient de variation ȋ%Ȍ de ͸Ͳ tests réalisés à ͸ jours différents sur ͷ reins de porc frais, et effectués dans les mêmes conditions expérimentales. ...................................................................................................................................... ͳͲʹ Figure ͸͹. ȋAȌ les fonctions d'autocorrélation d'un même échantillon de foie de porc conservé dans le liquide physiologique à Ͷ°C pendant Ͷͷ minutes et testé dans les mêmes conditions expérimentales avec un court intervalle de temps – ȋBȌ : les fonctions d'autocorrélation d'un échantillon de foie de porc testé après une durée de conservation de ʹ heures à Ͷ°C. .................. ͳͲ͵ Figure ͸ͺ. Exemple de test de répétabilité sur du parenchyme hépatique porcin. Pour chaque échantillon trois fonctions d'autocorrélation sont enregistrées. ............................................................. ͳͲͶ Figure ͸ͻ. Répétabilité des mesures sur foie de porc frais : Cv ȋ%Ȍ Coefficient de variation des essais. ................................................................................................................................................................................ ͳͲͶ Figure ͹Ͳ. Reproductibilité du foie de porc : Fonctions d'autocorrélation moyennes obtenues à ͵ jours de test différent ȋ͹ essais/jourȌ ................................................................................................................. ͳͲͷ Figure ͹ͳ. Reproductibilité des essais sur foie de porc conservé à plus de ʹh au frais dans le liquide physiologique : Coefficient de variation en fonction du temps ................................................. ͳͲ͸ Figure ͹ʹ. Tests de répétabilité : Fonctions d'autocorrélation de l'intensité diffusée par un échantillon de cerveau de porc. ............................................................................................................................. ͳͲ͸ Figure ͹͵. Coefficient de variation des tests de répétabilité sur cerveau de porc frais .................. ͳͲ͹ Figure ͹Ͷ. Fonctions d'autocorrélation moyennes du cerveau de porc, obtenues à deux jours de test différents ȋͳͷ échantillons/jourȌ.................................................................................................................. ͳͲ͹ Figure ͹ͷ. Le coefficient de variation des fonctions d'autocorrélation du cerveau de porc obtenues à deux jours différents ........................................................................................................................... ͳͲͺ Figure ͹͸. Fonctions d'autocorrélation de ʹͶ échantillons de cortex rénal porcin frais, enregistrée par le même opérateur en utilisant le même mode opératoire à différents jours de test. ..................................................................................................................................................................................... ͳͲͻ Figure ͹͹. ȋAȌ la fonction d'autocorrélation moyenne ȋsur ʹͶ échantillons différents testés dans les mêmes conditions expérimentales par le même opérateurȌ du cortex rénal porcin frais – ȋBȌ le coefficient de variation calculé à partir des résultats de variabilité sur cortex rénal porcin frais ............................................................................................................................................................................................. ͳͳͲ Figure ͹ͺ. Fonctions d'autocorrélation de Ͷ͹ échantillons différents de foie de porc enregistrées dans les mêmes conditions expérimentales à différents jours ................................................................. ͳͳͳ Figure ͹ͻ. ȋAȌ : la fonction d'autocorrélation moyenne sur Ͷ͹ échantillons différents testés dans les mêmes conditions expérimentales par le même opérateur du foie porcin frais – ȋBȌ : le coefficient de variation calculé à partir des résultats de variabilité sur foie de porc frais. .......... ͳͳͳ Figure ͺͲ. Fonctions d'autocorrélation ȋʹͷȌ du cerveau de porc frais enregistrées à différents jours de tests sur des échantillons à même état de fraicheur. .................................................................. ͳͳʹ 
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Figure ͺͳ. A : la fonction dǯautocorrélation moyenne du cerveau de porc ȋsur ʹͷȌ. B : Le coefficient de variation des essais de variabilité sur cerveau de porc frais ........................................ ͳͳ͵ Figure ͺʹ. Comparaison des fonctions d'autocorrélation moyennes du cortex rénal porcin, du parenchyme hépatique et du cerveau de porc frais. ..................................................................................... ͳͳͷ Figure ͺ͵. Les modules de cisaillement élastique et visqueux G' et G'' du rein du foie et du cerveau de porc ȋNicolle, ʹͲͳͲȌ ............................................................................................................................. ͳͳ͸ Figure ͺͶ. Comparaison de la viscosité mesurée par rhéométrie du rein, du foie et du cerveau de porc avec celle calculée à partir des résultats de DWS ................................................................................. ͳͳͺ Figure ͺͷ. Effet du séchage sur le module de stockage ȋG' en hautȌ et de perte ȋG'' en basȌ tracés en fonction de la fréquence ȋNicolle, ʹͲͳͲȌ. ..................................................................................................... ͳͳͻ Figure ͺ͸. Etude de l'effet de la déshydratation sur le spectre de DWS : Fonctions d'autocorrélation moyennes d'échantillons fraichement découpés considéré comme référence, et ceux hydratés avec du sérum physiologique, comparées aux fonctions dǯautocorrélations d'échantillons séchés à l'air libre pendant ͵Ͳ minutes. ............................................................................... ͳʹͲ Figure ͺ͹. Fonction d'autocorrélation gͳȋtȌ à différent flux sanguin, représenté en supprimant les données correspondant au temps t > ͳms pour une meilleur visibilité de lǯeffet de la variation du flux sanguin. ȋNinck, ʹͲͳͲȌ. ............................................................................................................................... ͳʹͳ Figure ͺͺ. Évolution de la fonction d'autocorrélation du cortex rénal porcin au cours de la dégénérescence ............................................................................................................................................................. ͳʹʹ Figure ͺͻ. Coefficient de variation calculé à partir des résultats de l'étude de la dégénérescence du cortex rénal comparé à la reproductibilité. ................................................................................................ ͳʹ͵ Figure ͻͲ. Fonctions d'autocorrélation du cortex rénal porcin enregistrée à différents stades de dégénérescence pour des échantillons conservés dans le liquide physiologique à température ambiante. ......................................................................................................................................................................... ͳʹͶ Figure ͻͳ. Comparaison du coefficient de variation des résultats obtenus sur le cortex rénal porcin à différents stades de dégénérescence pour des échantillons conservés à température ambiante .......................................................................................................................................................................... ͳʹͷ Figure ͻʹ. ȋEn noirȌ la moyenne et l'écart type du module de cisaillement avant et après conservation à température ambiante pendant ʹ jours. ȋEn GrisȌ les courbes obtenues dans chaque cas. ȋTernifi, ʹͲͳ͵Ȍ....................................................................................................................................... ͳʹ͸ Figure ͻ͵. Les variations de la fonction d'autocorrélation du cortex rénal porcin enregistrées au cours de la conservation dans le liquide physiologique à ʹͷ°C et à Ͷ°C ............................................... ͳʹ͸ Figure ͻͶ. Les fonctions d'autocorrélation moyennes enregistrées pour les différents milieux d'étude ȋlait, suspension, mousse, tissus biologiquesȌ ................................................................................. ͳ͵ʹ Figure ͻͷ. ȋAȌ les étapes de la découpe du foie de porc avec une épaisseur de Ͷmm.  ȋBȌ du cerveau de porc avec une épaisseur de Ͷmm.  ȋCȌ du cortex rénal porcin avec une épaisseur de Ͷmm et un diamètre de ͳ͸mm ............................................................................................................................... ͳ͵͸ Figure ͻ͸. Les modifications apportées au socle inférieur du rhéométre ........................................... ͳͷ͹ Figure ͻ͹. Mise en place de lǯéquerre ȋsupport des fibres optiquesȌ ..................................................... ͳͷͺ Figure ͻͺ. Support droit de lǯéquerre pour fixation de la fibre émettrice ............................................ ͳͷͺ Figure ͻͻ. Support incliné de lǯéquerre o‘ sera fixée la fibre réceptrice .............................................. ͳͷͺ Figure ͳͲͲ. Résultat final des changements du socle inférieur du rhéométre avec les supports des fibres optiques ...................................................................................................................................................... ͳͷͺ   
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Introduction Nombre dǯétudes sur la caractérisation des tissus biologiques mous ont été menées pour des applications en biomécanique des chocs ȋau cours dǯun chargement mécaniqueȌ ou dans le domaine biomédical ȋau cours de lǯévolution dǯune pathologieȌ. Ces études ont permis de mieux comprendre le comportement mécanique macroscopique de ces matériaux biologiques en sollicitation, ceci en utilisant des techniques très répandues pour lǯétude de tels milieux comme la rhéologie.  Cette dernière a permis de mieux comprendre la déformation de tissus provenant dǯorganes humains ou animaux sous lǯeffet de contrainte appliquée à lǯaide dǯun rhéométre. Le module de cisaillement et la viscosité du milieu étudié en sont généralement extraits. Cette technique a lǯinconvénient dǯêtre destructive, dǯexclure les études in-vivo, et nécessite une préparation des échantillons et un temps de mesure non négligeable. Afin de pallier ces limitations et de compléter cette première approche une technique innovante, plus rapide, sensible aux changements de la microstructure, non destructive, et peu invasive a été envisagée. Cǯest la technique de diffusion dynamique de la lumière ȋDiffusing Wave Spectroscopy : la DWSȌ. La diffusion simple a été utilisée pour des milieux o‘ les photons subissent un seul évènement de diffusion. Ce cas concerne des échantillons très dilués, et permet dǯextraire la taille des diffuseurs. La diffusion multiple concerne des milieux plus concentrés o‘ les photons subissent plusieurs évènements de diffusion avant dǯêtre détectés. Elle a été développée et utilisée récemment ȋannées ʹͲͲͲȌ pour la caractérisation dǯéchantillons subissant des changements de la microstructure au cours dǯun procédé donné, en particulier dans le domaine de lǯagroalimentaire pour le suivi de la fabrication des yaourts ȋLS-)nstruments-AG, ʹͲͳͳȌ, ou les propriétés des suspensions de lait concentré ȋAlexander, ʹͲͲʹȌ. La diffusion dynamique de la lumière est aussi nommée micro-rhéologie ȋCipelletti, ʹͲͲͻȌ, sonde le mouvement brownien de petites particules dans un matériau donné duquel sont déduites les propriétés mécaniques de la matrice dans laquelle baignent ces particules diffusantes. Elle est dǯune très grande utilité pour lǯétude des propriétés mécaniques des matériaux fragiles et complexes, tels que les gels à structure faible ȋyaourt, cosmétiques…Ȍ, qui sont  difficiles à évaluer en rhéométrie conventionnelle car aucune contrainte ne leur est appliquée, ce qui permet dǯéviter leur destruction. Globalement, la diffusion dynamique de la lumière est envisagée dans deux cas dǯétudes ȋFormulaction, ʹͲͲͻȌ : 
 En micro-rhéologie passive, o‘ aucune force externe nǯest appliquée sur lǯéchantillon, la seule force locale agissant sur les particules diffusantes la lumière étant due à lǯénergie thermique ȋmouvement brownienȌ. Dans ce cas, on mesure un déplacement quadratique moyen ȋMSDȌ des particules au cours du temps. Prenant lǯexemple dǯun fluide purement visqueux, le déplacement des particules augmentera linéairement avec le temps ȋle cas du lait par exempleȌ. Dans le cas 
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dǯun fluide élastique, le mouvement des particules sera plus limité par la matrice élastique. 
 En micro-rhéologie active qui consiste à appliquer localement une force externe sur le milieu étudié, et à mesurer par DWS les déplacements résultants. Cette technique est plus connue sous le nom de « rhéo-optique ». Dans ce travail de thèse, nous utiliserons la première configuration ȋla micro-rhéologie passiveȌ qui a lǯavantage de mesurer les propriétés viscoélastiques de particules en mouvement brownien sans application de contrainte externe, et donc sans risques de dégrader  la structure de lǯéchantillon. Le travail réalisé dans cette thèse est un travail préparatoire à lǯétude « rhéo-optique » des tissus biologiques mous. Comme dans tout travail exploratoire, la première tâche est dǯévaluer la faisabilité de la technique, en particulier celle de la diffusion de lumière jamais appliquée à ce type de tissus. Pour se faire, le développement du dispositif de mesure sǯest focalisé sur le système optique, sans sollicitations extérieures.   Ce rapport est divisé en Ͷ parties : 
 Le premier chapitre est consacré à la bibliographie. )l décrit les deux techniques de caractérisation utilisées indépendamment dans cette étude, la rhéologie et la diffusion dynamique de la lumière, le principe de chacune ainsi que les travaux menés dans la littérature. 
 Dans le deuxième chapitre, nous exposerons le protocole expérimental de DWS mis en place, ainsi que son étalonnage et lǯétude dǯun liquide purement visqueux ȋle laitȌ dont le spectre de diffusion est donné par la littérature. 
 Le troisième chapitre est dédié à lǯétude de milieux de complexité croissante, lǯobjectif de ce chapitre est de mettre en évidence les limites de la technique de DWS comme technique équivalente à la rhéologie dans le sens o‘ elle permet dǯaccéder aux propriétés mécaniques macroscopiques des milieux étudiés. 
 Le quatrième et dernier chapitre concerne lǯétude par DWS de quelques tissus biologiques mous ȋcortex rénal, parenchyme hépatique et cerveau de porcȌ et se focalise en particulier sur la répétabilité, la reproductibilité et la variabilité des mesures. Quelques applications spécifiques portent sur la variation du spectre en fonction de lǯétat dǯhydratation du cortex rénal, ainsi quǯau cours de sa dégénérescence pendant une conservation dans le liquide physiologique à Ͷ°C et à ʹͷ°C.  
 Dans la  conclusion, nous dressons un bilan des principaux résultats obtenus et nous proposons  des  perspectives  dǯétude  qui  permettraient  dǯexploiter cette technique pour lǯétude des tissus biologiques mous.  



 

 

Chapitre I : Méthodes expérimentales pour une 
caractérisation des tissus biologiques mous par rhéologie et 
diffusion de lumière 

 

Ce chapitre est consacré à l’étude bibliographique associée aux deux techniques 

expérimentales exploitées au cours de ce travail de thèse pour mieux comprendre les 

mécanismes de déformation des tissus biologiques mous  : la rhéologie largement utilisée 

pour la détermination des propriétés macroscopiques en cisaillement de milieux 

viscoélastiques en général, et la diffusion multiple de la lumière capable de sonder la 

dynamique interne de ces mêmes milieux. La diffusion de lumière est dans ce sens une 

technique complémentaire à la rhéométrie. 

En fin de chapitre, un bref aperçu de la rhéo-optique qui combine les deux sera présentée 

comme une perspective.  

D’une synthèse de ce chapitre découleront les objectifs de cette thèse. 



C(AP)TRE ) : MET(ODES DE CARACTER)SAT)ON 

Page | ʹͳ  

1. La rhéologie 

 Principe de la technique Lǯobjectif de la mesure en rhéologie est dǯidentifier les propriétés viscoélastiques dǯun matériau soumis à une déformation de cisaillement. Les principales grandeurs utilisées sont : la contrainte notée τ, les modules visqueux ȋde perteȌ et élastiques ȋde conservationȌ notés Gǯǯ et Gǯ respectivement, la viscosité notée Ʉ et la déformation notée γ. Expérimentalement, le contrôle de la contrainte ou de la déformation appliquée à un échantillon donné, est réalisé à lǯaide dǯun rhéométre. Schématiquement, le dispositif de mesure dǯun rhéométre est composé dǯune partie mobile et dǯune partie fixe entre lesquelles est placé lǯéchantillon. La partie mobile, dénommée « le rotor » ȋdans le cas dǯun rhéométre rotatifȌ, permet de transmettre à lǯéchantillon la sollicitation souhaitée ȋune contrainte, une déformation, une vitesse de déformationȌ, et de déterminer simultanément sa réponse associée via la mesure du couple résistif, lorsquǯune déformation ou une vitesse de déformation est appliquée, ou de lǯangle de rotation, lorsquǯune contrainte est appliquée. Lǯensemble des informations dǯentrée et de sortie sont recueillies afin de calculer les propriétés viscoélastiques de lǯéchantillon dont lǯexpression dépend de la sollicitation appliquée et du rapport contrainte/déformation ou déformation/contrainte effectué ȋmodule de cisaillement complexe, fonction de fluage, module de relaxation, etcȌ. La partie fixe, dénommée « le stator », comprend le système de régulation et de contrôle de la température. 
 Rhéologie des matériaux biologiques mous Dans cette partie, les résultats de travaux antérieurs sur le comportement viscoélastique des matériaux biologiques mous sont exposés. Dans une première section, nous aborderons la description de leur comportement linéaire ȋindépendant de la déformation appliquéeȌ, puis dans une deuxième section celle du comportement non linéaire ȋdépendant de la déformation appliquéeȌ. Une approche analytique sera évoquée dans chaque cas. 

1.2.1. Comportement viscoélastique linéaire Dans ce régime les propriétés mécaniques du tissu reste indépendantes de la déformation quǯil subit. A partir dǯun certain niveau de déformation, le comportement dépend de la déformation appliquée et le régime est alors dit non linéaire. Cette limite de viscoélasticité a été étudiée et varie suivant le tissu, elle est de ͳ% pour le tissu cérébral [ ȋBrands, ͳͻͻͻȌ ; ȋNicolle, ʹͲͲͶȌ] et respectivement de ~ͳͲ% et ~ͶͲ% pour le rein et le foie ȋNicolle, ʹͲͳͲȌ. Parmi les principales études menées sur le comportement linéaire des organes parenchymateux, nous pouvons rapporter les travaux de Galford ȋͳͻ͹ͲȌ , Liu ȋͳͻͻ͹Ȍ , Brands ȋͳͻͻͻȌ et Nicolle ȋʹͲͲͷȌ sur le cerveau, ceux de Farshad ȋͳͻͻͻȌ , Phan-Thien ȋʹͲͲͲȌ, Nasseri ȋʹͲͲʹȌ et Nicolle ȋʹͲͳͲȌ sur le rein et ceux de Liu ȋʹͲͲͲȌ, Kiss ȋʹͲͲͶȌ et Nicolle ȋʹͲͳͲȌ sur le foie ȋVoir la Figure ͳȌ. 



C(AP)TRE ) : MET(ODES DE CARACTER)SAT)ON 

Page | ʹʹ  

Sur la base de ces données expérimentales, des modèles rhéologiques de type Maxwell ou Kelvin-Voigt généralisés ont été proposés ȋGalford, ͳͻ͹ͲȌ ; ȋAdvani, ͳͻ͹ʹȌ ; ȋLiu, ʹͲͲͲȌ ; ȋNicolle, ʹͲͲͶȌ. Bien que ces modèles soient très attractifs, notamment du fait de leur simplicité dǯutilisation, le nombre de paramètres peut être élevé et choisi de manière relativement arbitraire. Des variantes ont alors été utilisées parmi lesquelles se trouvent les modèles dits fractionnaires qui remplacent lǯordre entier des dérivées temporelles de la contrainte et de la déformation dans lǯéquation rhéologique dǯétat par un ordre fractionnaire ȋSuki, ͳͻͻͶȌ ; ȋKiss, ʹͲͲͶȌ ; ȋFoegeding, ʹͲͲ͸Ȍ ; ȋNicolle, ʹͲͳͲȌ.  

  
Figure 1. Module de conservation G' et module de perte G'' du cortex rénal de porc et du parenchyme 

hépatique de porc (Nicolle, 2010).  De ces différentes études, il ressort quǯaux petites déformations, tous les tissus parenchymateux présentent un comportement similaire avec une faible dépendance à la fréquence tout en ayant des niveaux de rigidité différents.  En effet, comme le montre la Figure ͳ, le rein apparaît plus rigide que le foie bien que lǯévolution fréquentielle des modules soit similaire. Le résultat dǯautres études montre également que le comportement de la rate, du pancréas et du cerveau obéit à la même loi de comportement tout en étant plus mous ȋvoir Figure ʹȌ.  
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Figure 2. Module de conservation G' et module de perte G'' de la rate de porc en fonction de la fréquence (les 

modules représentent la moyenne de 38 tests) (Nicolle, 2012)  
1.2.2. Comportement viscoélastique non linéaire Les chercheurs se sont rapidement intéressés au comportement des tissus mous aux grandes déformations et parmi les organes parenchymateux, le cerveau est sûrement le plus étudié ȋGalford, ͳͻ͹ͲȌ , ȋAdvani, ͳͻ͹ʹȌ , ȋMendis, ͳͻͻͷȌ , ȋMiller, ͳͻͻ͹Ȍ , ȋMargulies, ʹͲͲʹȌ , ȋNicolle, ʹͲͲͷȌ , ȋFoegeding, ʹͲͲ͸Ȍ. Lǯétude des autres organes est un petit peu plus récente : poumon ȋSuki, ͳͻͻͶȌ ; foie ȋLiu, ʹ ͲͲͲȌ , ȋMazza, ʹ ͲͲͺȌ; rein ȋFarshad, ͳͻͻͻȌ , ȋNasseri, ʹͲͲʹȌ ; divers organes de lǯabdomen ȋTamura, ʹͲͲʹȌ , ȋBrown, ʹͲͲ͵Ȍ , ȋKim, ʹͲͳͲȌ. On constate alors des différences remarquables dans les résultats obtenus aux grandes déformations. En effet, le cerveau semble se ramollir ȋPrange, ʹͲͲͲȌ , ȋMargulies, ʹͲͲʹȌ;  alors que les autres organes ȋrein, foieȌ se rigidifient ȋSparks, ʹͲͲͺȌ.  A partir de ces observations expérimentales, des lois de comportement ont été élaborées. Les pionniers ont considéré une théorie dǯélasticité non linéaire basée sur les modèles de Mooney-Rivlin ȋͳͻͶͲȌ. Ces modèles ne sont pas complètement représentatifs des tissus biologiques mous du fait quǯils négligent leurs caractéristiques visqueuses qui rendent leur comportement sensible à la vitesse de chargement.   Afin de pallier cette faiblesse, dǯautres modèles non linéaires tenant compte du caractère visqueux ont été élaborés. Parmi ces modèles, le plus utilisé est certainement le modèle viscoélastique quasi-linéaire de Fung ȋͳͻ͹͸Ȍ, ȋͳͻͻ͵Ȍ. Beaucoup de chercheurs ont utilisé cette loi comme support de leurs travaux ȋKauer, ʹͲͲͳȌ , ȋTamura, ʹͲͲʹȌ , ȋMazza, ʹͲͲͺȌ. Dǯautres modèles ont également été proposés. On trouve le plus souvent les modèles visco-hyperélastiques basés sur les équations de Mooney-Rivlin ȋMendis, ͳͻͻͷȌ , ȋMiller, ͳͻͻ͹Ȍ , ȋMiller, ʹͲͲͲȌ , ȋSnedeker, ʹͲͲͷȌ et dǯOgden ȋNicolle, ʹͲͲͶȌ.  
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Outre ces lois basées sur des modèles hyperélastiques, il en existe dǯautres qui trouvent leur fondement dans la théorie viscoélastique. Cǯest le cas de la loi développée par Nicolle ȋʹͲͳͲȌqui permet de décrire le comportement du foie et du rein aux grandes déformations avec des paramètres matériels ayant une signification physique.  Comme indiqué précédemment, le comportement des tissus mous devient non linéaire à partir dǯun certain niveau de déformation spécifique au tissu étudié. Les effets non linéaires dans le comportement du cortex rénal et du parenchyme hépatique sont illustrés dans la Figure ͵.  De même pour la rate, elle représente un comportement non linéaire à grande déformation, la Figure Ͷ illustre son comportement non-linéaire. 

 
Figure 3. (a) : comportement non linéaire du cortex rénal porcin à trois vitesses de déformation constantes : 

0.0151, 0.133 et 0.6 s-1. (b) : comportement non linéaire du foie de porc à trois vitesses de déformation : 

0.0151, 0.133 et 0.7 s-1. Dans les deux cas un modèle de comportement non-linéaire est représenté. (Nicolle, 

2010) 
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Figure 4. Comportement non linéaire de la rate de porc à trois vitesses de déformation différentes : 0.0151, 

0.133 et 0.67 s-1. (Nicolle, 2012)  
 Autres techniques de caractérisation mécanique Différentes techniques, autre que la rhéologie, sont actuellement en cours de développement pour aider à une meilleure caractérisation des tissus biologiques. Ces nouvelles techniques reposent sur des outils dǯimagerie médicale, telles que lǯimagerie par Résonance Magnétique ȋ)RMȌ ou lǯimagerie par ultrasons.  Lǯélastographie connaît un essor particulièrement important. En effet, la présence dǯune pathologie modifie les propriétés mécaniques des tissus concernés, à titre dǯexemple, les tissus cancéreux sont plus durs que les tissus sains environnants ȋBasset, ʹͲͲͻȌ. Une cartographie relative à lǯélasticité des tissus examinés est donc dǯun grand intérêt pour contribuer au diagnostic. Lǯélastographie par ultrasons peut considérer  une contrainte quasi-statique ou dynamique. 

 Si lǯon applique une contrainte quasi-statique, le champ de déformation est directement estimé à partir des images ultrasonores enregistrées au cours de la compression. Les régions saines ȋmollesȌ se déforment plus que celles pathologiques ȋrigidesȌ, on peut donc accéder aux propriétés élastiques locales du milieu. 
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 Si lǯon applique une contrainte dynamique, le module de cisaillement ȋGȌ est alors estimé, car il influence la vitesse de propagation des ondes de cisaillement dans le tissu. Lǯélastographie par résonance magnétique a été proposée pour étudier les propriétés mécaniques des tissus mous ȋRobert, ʹͲͲͻȌ. Cette technique consiste à étudier la vitesse de propagation dǯondes de cisaillement, afin dǯestimer le paramètre de lǯélasticité qui est le module de cisaillement : G.  Une bonne compréhension des mécanismes de déformation dǯun tissu biologique ne peut se limiter à une description de son comportement macroscopique. Lǯorigine du comportement doit être recherchée à lǯéchelle mésoscopique, en sondant le mouvement et la déformation des différents éléments constituant le tissu. Dans le cas dǯun cancer par exemple, les cellules prolifèrent anormalement au sein du tissu et se divisent indéfiniment, une caractérisation microscopique de ce milieu est dǯune grande importance pour le diagnostic de telle pathologie. La diffusion dynamique de la lumière est un des outils potentiellement capables de fournir de telles informations. Elle repose sur les règles qui régissent lǯinteraction entre la lumière et les particules du milieu illuminé quǯil sǯagit maintenant de présenter. 
2. Caractérisation des tissus biologiques par diffusion multiple de 

lumière 

  Introduction à la diffusion de lumière La diffusion simple de la lumière est une technique classique qui permet dǯanalyser les interactions entre un photon et une seule particule ȋPecora, ͳͻ͹͸Ȍ. De nombreux ouvrages ȋBerne, ʹͲͲͲȌ, ȋBrown, ͳͻͻ͵Ȍ, ȋPine, ͳͻͻͲȌ, ȋBrown, ͳͻͻ͸Ȍ, ȋSidney, ͳͻͺͳȌ,  ȋPike, ͳͻͻ͹Ȍ, ȋ(ulst, ͳͻͷ͹Ȍ expliquent en détails les divers mécanismes qui entrent en jeu lorsquǯun photon est diffusé par la matière ȋChu, ͳͻͻͳȌ. Le montage classique consiste à focaliser un faisceau laser de longueur dǯonde ɉ au centre dǯun échantillon, et de recueillir la lumière diffusée en plaçant un détecteur à un angle Ʌ du faisceau incident ȋFigure ͷȌ.  
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Figure 5. Montage classique de diffusion de lumière, composé d'une source laser, d'un détecteur de la lumière 

diffusée, et d'un corrélateur (Suissa, 2006)  Le vecteur dǯonde  est donné par lǯéquation suivante : 
         Équation 1 O‘ « ɉ » est la longueur dǯonde du laser, et « n » est lǯindice de réfraction. Lǯanalyse des fluctuations de lǯintensité diffusée à des angles de détection différents, apporte des informations sur la dynamique interne du milieu. Ceci est obtenu à partir de la fonction dǯautocorrélation de lǯintensité diffusée normalisée, notée gʹȋtȌ 
     Équation 2 O‘ « ) » est lǯintensité de la lumière diffusée, « q » le vecteur dǯonde, « t » le temps de mesure, et < > signifie la moyenne temporelle de lǯintensité. Cette fonction est comprise entre ʹ et ͳ, et est reliée à la fonction dǯautocorrélation du champ électrique notée gͳȋtȌ, par la relation de Siegert : 

      Équation 3 O‘ β représente la fonction de lǯappareil du système comprise entre Ͳ et ͳ. Cette fonction gͳȋtȌ sǯécrit  
     Équation 4  O‘ > représente le déplacement quadratique moyen des diffuseurs. Les variations de  sont déduites du spectre de la fonction dǯautocorrélation gʹȋtȌ en utilisant cette équation. 



C(AP)TRE ) : MET(ODES DE CARACTER)SAT)ON 

Page | ʹͺ  

Cette technique nǯest valable que lorsque le photon est diffusé une seule fois par une seule particule avant dǯêtre détecté, ce qui limite son utilisation à des solutions très diluée, ou des milieux très peu diffusants. Elle a été utilisée en biologie pour étudié une cellule vivante. La Figure ͸ montre la fonction dǯautocorrélation de lǯintensité diffusée par le cytoplasme dǯune cellule vivante. 

 
Figure 6. Fonction d'autocorrélation de l'intensité diffusée (g2(t)) du cytoplasme d'une cellule vivante (Suissa, 

2006)  Pour des milieux plus concentrés, la technique la plus adaptée est la diffusion multiple de la lumière ou Diffusive Wave Spectroscopy ȋDWSȌ, dont nous allons développer le principe dans le paragraphe suivant. 
 Principe de la diffusion multiple de la lumière La technique de diffusion multiple de la lumière, développée par Pine ȋͳͻͺͺȌ, supplante la technique de diffusion simple pour des milieux fortement diffusants, turbides et opaques. Elle est particulièrement adaptée à lǯétude des suspensions dans lesquelles les particules sont suffisamment petites pour que lǯagitation thermique soit importante, voire prépondérante, et à lǯétude dǯautres milieux fortement diffusants dans lesquels un photon est diffusé de nombreuses fois par un grand nombre de particules avant dǯêtre détecté. Dans un milieu turbide concentré, les variations locales de la concentration ou de lǯorganisation spatiale des éléments le constituant provoquent des modulations locales de lǯindice de réfraction ȋPecora, ͳͻ͹͸Ȍ. Par conséquent, en illuminant un tel milieu les 
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photons seront diffusés plusieurs fois et la lumière diffusera dans toutes les directions, ce qui donne lieu aux variations temporelles de lǯintensité diffusée. Lǯétude de ces variations apporte des informations sur la dynamique des processus à lǯorigine de ces fluctuations dans le milieu étudié.  De la même manière quǯen diffusion simple, la fonction dǯautocorrélation de lǯintensité diffusée gʹȋtȌ nous permet dǯanalyser ces fluctuations. Son équation ȋqui sera développée dans le chapitre suivantȌ est proche de celle définie en diffusion simple, excepté quǯen diffusion multiple, le vecteur dǯonde va disparaitre étant donné quǯaucune information ne peut plus être extraite sur les particules individuelles. 
2.2.1. Les configurations possibles Dans lǯétude de diffusion multiple de la lumière, deux configurations sont possibles. Les photons seront diffusés de nombreuses fois, et ils peuvent soit traverser tout lǯéchantillon avant dǯêtre captés ȋtransmissionȌ, soit ressortir du même côté que les photons incidents ȋrétrodiffusionȌ. Le choix de la configuration se fait en fonction du montage et des besoins expérimentaux, ainsi que de la structure à étudier et des caractéristiques recherchées. Le système de détection et le principe de la mesure restent en revanche les mêmes. 

2.2.1.1 Transmission Dans cette configuration, lǯintensité est captée du côté opposé au laser incident. Le plus court chemin est donc imposé par lǯépaisseur L de lǯéchantillon et les photons collectés sont ceux qui ont parcouru une distance supérieure ou égale à L. ȋVoir Figure ͹Ȍ 

 
Figure 7. Les configurations possibles pour l'étude en diffusion de lumière (Tourbin, 2006) 

 

2.2.1.2 Rétrodiffusion Dans cette configuration la réception des photons diffusés par lǯéchantillon se fait du même côté que lǯillumination de ce dernier. Les photons réceptionnés peuvent donc parcourir un court chemin avant dǯêtre détectés ou de longues distances avant de finalement ressortir du même côté que la lumière incidente, comme le montre la Figure ͹. Cette configuration est préférable dans le cas des milieux épais et très diffusants o‘ lǯintensité transmise par lǯéchantillon est très faible.  
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2.2.2. La fonction d’autocorrélation Une fonction dǯautocorrélation permet de comparer le signal avec lui-même dans un court intervalle de temps. En diffusion de lumière, la fonction dǯautocorrélation dǯintérêt est celle de lǯintensité diffusée, notée gʹȋtȌ. 
2.2.2.1. La fonction d’autocorrélation de l’intensité diffusée g2(t) Cette fonction permet de caractériser les variations de lǯintensité de la lumière diffusée qui reflètent les informations liées à la dynamique du milieu traversé. ȋMonti, ʹͲͳͲȌ 

     Équation 5 O‘ )ȋͲȌ et )ȋtȌ représentent les intensités mesurées aux instants Ͳ et t. Cette fonction normalisée et décroissante est comprise entre ʹ et ͳ. 
2.2.2.2. La fonction d’autocorrélation du champ électrique g1(t) La fonction dǯautocorrélation du champ électrique est reliée à la fonction dǯautocorrélation de lǯintensité diffusée par la relation de Siegert ȋvoir équation ͶȌ. Dans le cas o‘ une fibre optique est utilisée, β = ͳ et la relation devient :  

  g2(t) = 1 + |g1(t)|²     Équation 6 Lors dǯun essai de diffusion de lumière, lǯéchantillon à tester est illuminé par une lumière incidente avec un vecteur dǯonde KͲ². Chaque photon détecté aura effectué au sein de lǯéchantillon une marche aléatoire dǯun pas « l* » dont la longueur totale est notée « s ». )l existe une distribution statistique des longueurs parcourues caractérisées par la distribution « PȋsȌ » qui dépend de la configuration choisie et qui sera explicitée plus tard. Pour calculer la fonction dǯautocorrélation du champ électrique, il faut effectuer une intégrale sur toutes les longueurs des chemins possibles. Lǯexpression générale de gͳȋtȌ est donc:  
    Équation 7 

   <ȟr² ȋtȌ> représente le déplacement quadratique moyen des éléments diffuseurs au cours du temps. Cette équation signifie que chaque pas effectué par un photon dans le milieu diffusant contribue à la décorrélation du champ électrique ȋeffet cumulatifȌ, et donc à la décroissance de gͳȋtȌ dǯune quantité exp ȋ-KͲ²/͵ <∆r²ȋtȌ>Ȍ.  Le terme PȋsȌ tient compte de la distribution statistique de lǯensemble des chemins parcourus.  
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La distribution PȋsȌ dépend principalement de la configuration de diffusion utilisée. Si la lumière diffusée est récupérée du côté opposé à la lumière incidente ȋen transmissionȌ, la distribution PȋsȌ est faible car le chemin parcouru par un photon est supérieur ou égal à lǯépaisseur de lǯéchantillon testé et seuls les photons qui ont parcouru toute lǯépaisseur avant de sortir sont détectés. Alors quǯen rétrodiffusion, lorsque la lumière diffusée est récupérée du même côté que la lumière incidente, la distribution PȋsȌ est très large, puisquǯon tient compte des photons qui ont fait une très grande distance avant de sortir ainsi que ceux qui ont parcouru de très courtes distances avant de ressortir du même côté que la lumière incidente. Cette configuration est la plus compliquée. En transmission, lǯéquation de la fonction dǯautocorrélation du champ électrique est décrite par Pine ȋͳͻͻͲȌ 
    Équation 8 

 Dans une configuration de rétrodiffusion, la formule gͳȋtȌ devient ȋ(emar, ʹͲͲ͵Ȍ 
    Équation 9 

 Ou en fonction du déplacement quadratique moyen ȋCucheval, ʹͲͲͻȌ 

 O‘  L : lǯépaisseur de lǯéchantillon l* : le libre parcours moyen de transport, qui est la distance au bout de laquelle la direction de propagation des photons devient aléatoire. ZͲ : la longueur de pénétration t : le temps de mesure 
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τ : le temps de relaxation caractéristique, qui est directement lié au coefficient de diffusion du milieu étudié D par la relation:  , avec . Ceci est valable pour des particules à mouvement brownien. 
2.2.2.3. Le corrélateur Le corrélateur permet la comparaison de lǯintensité diffusée par lǯéchantillon avec elle-même sur un très court intervalle de temps. Pour réaliser cela, le corrélateur échantillonne le temps t en N intervalles de temps, dont le iéme a une longueur ȟti. Le signal délivré étant une série dǯimpulsions, chacune dǯelles signalant la détection dǯun photon, lǯintensité de la lumière diffusée pendant cet intervalle est le nombre de photons comptés pendant ȟti , qui est notée : ni.      ȋB)ͻͲͲͲAT, ͳͻͻͻȌ O‘ M est le nombre de temps de décalage. La fonction dǯautocorrélation tracée est donc la fonction dǯautocorrélation de lǯintensité diffusée )ȋtȌ, et qui sǯécrit : 

     Équation 10 Chacun des points de la fonction C correspond à la similitude entre la fonction ) et une version décalée dǯelle-même dǯun temps τ. 
 Etude des spectres Le spectre obtenu est donc une fonction dǯautocorrélation qui est exponentiellement décroissante. A partir de cette dernière, on peut tirer plusieurs informations.  

2.3.1 Le temps de relaxation Le temps de relaxation τr est déduit du spectre dǯautocorrélation obtenu sans avoir besoin de le normaliser ȋPecora, ͳͻ͹͸Ȍ. La Figure ͺ montre comment ce temps caractéristique ȋnoté τA sur la figureȌ est extrait à partir de la fonction dǯautocorrélation de lǯintensité diffusée gʹȋtȌ. 
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Figure 8. La fonction d'autocorrélation <I(0) I(t)>. Sa valeur initiale est <I²>. Pour des temps plus grands que 

le temps de corrélation, La fonction décroit jusqu'à <I>². (Pecora, 1976).  )l renseigne sur le diamètre moyen des particules qui diffusent, car le temps de relaxation est proportionnel à la taille des particules ȋTourbin, ʹͲͲ͸Ȍ comme illustré sur la Figure ͻ 

 
Figure 9.Comparaison de fonction d'autocorrélation pour des petites et des grosses particules (Monti, 2010). 

 

2.3.2 Le temps de corrélation Les fluctuations ne décroissent pas toutes de manière exponentielle. Pour avoir un paramètre caractérisant l'échelle de temps de la décroissance des corrélations, le temps de corrélation τc a été défini comme suit ȋPecora, ͳͻ͹͸Ȍ: 
    Équation 11 
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On constate que pour la décroissance exponentielle : τc = τr.  En général, le temps de corrélation sera une fonction compliquée de tous les processus de relaxation contribuant à la décroissance de lǯintensité. 
2.3.3 L’angle de descente Lǯangle de descente renseigne sur la polydispersité de la distribution. En effet, plus la descente est rapide ȋpetit angleȌ, plus la polydispersité est faible, et inversement ȋFigure ͳͲȌ. 
2.3.4 La ligne de base Les perturbations de la ligne de base nous renseignent sur la présence dǯagrégats des éléments diffuseurs ȋMonti, ʹͲͳͲȌ.  La Figure ͳͲ résume les différentes informations tirées dǯune fonction dǯautocorrélation de lǯintensité diffusée en termes de taille des diffuseurs.  

 
Figure 10. Interprétation de la fonction d'autocorrélation en termes de taille des particules et de 

polydispersité (Monti, 2010). 

 

 Utilisation des spectres pour déduire les propriétés mécaniques Les premiers tests de diffusion multiple de la lumière ȋPine, ͳͻͺͺȌ, ȋMason, ͳͻͻͷȌ, ȋMason, ͳͻͻ͹Ȍ, ȋPinder, ʹͲͲ͸Ȍ démontrent quǯil est possible de déterminer les propriétés viscoélastiques de milieux complexes tels que les émulsions, les suspensions ou les gels de polymères.  En effet, les fluctuations de lǯintensité diffusée par lǯéchantillon sont dues à la mobilité des particules ȋmouvement brownienȌ. Les interférences dǯondes rétrodiffusées sont traitées par le corrélateur qui quantifie la vitesse de déplacement des diffuseurs et permet de 
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tracer la courbe dǯautocorrélation. De cette courbe est déduit le déplacement quadratique moyen <ȟr²ȋtȌ> au cours du temps de chaque particule diffusante, lui-même relié aux propriétés viscoélastiques du matériau ȋau module de cisaillement en particulierȌ par le biais de la relation de Stockes-Einstein. 
2.4.1 Le déplacement quadratique moyen Le déplacement quadratique moyen <ȟr²ȋtȌ> représente la dynamique des particules. En mesurant gͳȋtȌ, il est possible dǯinverser point par point cette fonction pour déterminer le déplacement des éléments diffuseurs de la lumière au cours du temps. 
2.4.2 Le module de cisaillement complexe Le déplacement quadratique moyen est relié aux propriétés mécaniques du matériau. En effet, en faisant la transformée de Laplace de la relation de Langevin ȋMason, ͳͻͻͷȌ: 

     Équation 12 O‘ m est la masse de la particule, vȋtȌ sa vitesse, fRȋtȌ sont les forces aléatoires agissant sur la particule et o‘ lǯintégrale représente la force visqueuse du fluide entourant la particule. On obtient après une transformation de Laplace: 
     Équation 13 )gnorant les effets dǯinertie, cette équation sǯécrit dans lǯespace de Fourier de la manière suivante : 

Équation 14O‘ G*ȋwȌ représente le module de cisaillement complexe du matériau, qui se décompose en une partie imaginaire ȋGǯǯ, le module de perte ou « module visqueux »Ȍ et une partie réelle ȋGǯ, le module de conservation ou « module élastique »Ȍ.  Avec :  la transformée de Fourier du déplacement quadratique moyen <ȟrȋτȌ²>,  KB : la constante de Boltzmann.  T : la température en Kelvin.  a : le rayon des particules. ω : la pulsation. En considérant la partie réelle et la partie imaginaire de G*, nous déduisons le module visqueux et le module élastique : Gǯǯ ȋωȌ et Gǯ ȋωȌ comme : 
    Équation 15 
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Et :          Équation ͳ͸
Avec  

La fonction gamma, notée Ȟ, est définie comme : 
Elle peut-être approximée par : 

O‘  
Pour plus de détail sur le calcul voir lǯannexe E. 

  Etat de l’art de la DWS 

2.5.1 Interaction lumière – matériaux biologiques (Bordier, 2006) « Lorsquǯune source lumineuse interagit avec un tissu biologique, deux phénomènes apparaissent : lǯabsorption et la diffusion. Cette interaction est fortement dépendante de la longueur dǯonde, et suivant la valeur de celle-ci lǯonde lumineuse se propagera plus ou moins profondément à lǯintérieur du tissu. Un milieu optique est en général caractérisé par son indice de réfraction : tant que celui-ci reste constant, un rayon lumineux traversera ce milieu suivant une trajectoire bien définie, et ne sera pas dévié.  De nombreux milieux, comme les matériaux biologiques, présentent des fluctuations dǯindice sur de petites échelles dues à la présence de structures telles que les noyaux ou les mitochondries des cellules, ce qui entraîne une dispersion de la lumière dans toutes les directions. De nombreux chercheurs ont essayé de caractériser les indices de réfractions des composantes cellulaires, mais il nǯy a pas de valeur définitive pour chaque composante. Les différentes valeurs données dans le Tableau ͳ sont tirées de la dissertation dǯAndrew Dunn ȋͳͻͻͺȌ sur les propriétés de diffusion de la cellule. A lǯéchelle macroscopique lǯindice dǯun tissu biologique varie peu et est de lǯordre de ͳ,ͶͲ. 
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Tableau 1. Indice de réfraction des composantes cellulaires dans le spectre visible (Bordier, 2006).  La propagation de la lumière dans les matériaux biologiques va donc dépendre de cette fluctuation dǯindice, mais aussi de lǯabsorption et de la diffusion. » 

2.5.2 Effet du laser sur les cellules biologiques La littérature montre que lǯillumination dǯune cellule par un faisceau laser peut provoquer des dommages ou des modifications de son comportement ȋDe With, ͳͻͻͷȌ. Ces modifications sont principalement fonction de deux paramètres. Le premier paramètre est la puissance du faisceau, qui si elle est très importante entraînera la mort de la cellule ȋSuissa, ʹͲͲ͸Ȍ. Le deuxième paramètre qui peut être à lǯorigine de dommages causés au noyau de la cellule est la longueur dǯonde du faisceau. Le laser est également utilisé dans le traitement de certaines pathologies. Selon ȋPellegrini, ʹͲͲʹȌ le traitement au laser est une intervention plutôt récente qui utilise le laser pour : - Détruire les cellules cancéreuses - Enlever une tumeur située à la surface dǯun organe ou près dǯun organe - Soulager les symptômes causés par la tumeur 
o Saignement 
o Douleur  
o Essoufflement  
o Blocages  La diffusion multiple de la lumière ȋPecora, ͳͻ͹͸Ȍ est une technique parfaitement adaptée à lǯétude des propriétés dynamiques des systèmes moléculaires organisés ȋMaret, ͳͻͻ͹Ȍ. Elle est utilisée avec succès dans lǯétude des systèmes colloïdaux ȋNicolai, ʹͲͲͳȌ, des surfactants, des polymères ȋNicolai, ͳͻͻͲȌ, des gels, des cristaux liquides et des suspensions. Elle a été utilisée pour étudier des systèmes auto-émulsionnables entrant dans le processus de fabrication des médicaments en gélule ȋNiederquell, ʹͲͳʹȌ et a permis de déterminer les propriétés micro-rhéologiques des suspensions. Dǯautres groupes ont évalué avec cette technique les propriétés mécaniques et de diffusion de colloïdes de macromolécules ȋJanmey, ͳͻͻͶȌ ou encore les propriétés dynamiques des membranes ȋTishler, ͳͻͻ͵Ȍ, et de macromolécules comme lǯADN en solution. ȋ(e, ʹͲͲͲȌ. 
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La diffusion de lumière a été largement utilisée dans le domaine agro-alimentaire, en particulier dans lǯétude du lait : 
 Pour suivre lǯévolution de la taille des micelles de caséine au cours du processus de gélification en mesurant le libre parcours moyen de transport « l* » ȋBen (olland, ʹͲͳͳȌ. 
 Dans le processus de fabrication des yaourts : pour étudier lǯefficacité de lǯacide et de la présure ȋAlexander, ʹͲͲͶȌ en sondant la microstructure de lǯéchantillon au cours de la fabrication. 
 Pour déterminer la viscosité de produits laitiers gélifiés tel que le fromage ou le yaourt en la combinant à la rhéométrie ȋ(orne, ʹͲͲͶȌ. 
 Pour étudier la transition sol-gel ȋcǯest un procédé permettant le changement de la structure dǯun milieu contenant des particules colloïdales dans un solvant liquide en un milieu dense avec des colloïdes tridimensionnelles : le gelȌ du lait écrémé gélifié par de la présure, et a permis de déterminer lǯépaisseur minimale nécessaire en rétrodiffusion pour que tous les photons puissent sortir de lǯéchantillon ȋCorredig, ʹͲͳ͵Ȍ.  Dans le cas des fluides biologiques, la diffusion est due à la présence de nombreuses particules de taille et dǯindice de réfraction variés : cellules, organites subcellulaires tels que noyaux et mitochondries, vaisseaux sanguins, fibres de collagène, etc. Dǯaprès ȋMourant, ͳͻͻͺȌ, le volume des diffuseurs est équivalent à celui dǯune sphère de diamètre compris entre ~Ͳ,Ͷ et ʹ,Ͳ Ɋm. Les mitochondries et les autres organelles ȋde la celluleȌ de même taille sont responsables de la diffusion dite « aux grands angles » tandis que les nucléotides sont responsables de la diffusion « aux petits angles». De plus, le parcours réalisé par la lumière diffusée est fortement influencé par lǯabsorption et la diffusion des cellules ȋRichards-Kortum, ͳͻͻ͸Ȍ. On a pendant longtemps cherché à déterminer ces coefficients. A lǯheure actuelle, de nombreuses méthodes ont fait leurs preuves et il est encore difficile de les départager. Certains conseillent dǯutiliser des fibres optiques qui incluent des détecteurs pour déterminer les différents paramètres optiques grâce à un corrélateur  ȋDam, ʹͲͲͳȌ. Dǯautres proposent dǯanalyser les spectres dǯabsorption et de diffusion ȋTaroni, ʹͲͲ͵Ȍ. Cette méthode a pour avantage dǯêtre applicable in vivo. )l est possible dǯutiliser dǯautres techniques comme les transformées de Fourier ȋDing, ʹͲͲͻȌ à partir dǯune expérience « classique » de diffusion de lumière ȋlaser, lentille, échantillon, microscope, ordinateurȌ. Cette technique est aussi utilisée dans le domaine de la santé, pour lǯétude de systèmes biologiques plus compliqués tel que le sang ȋMeglinsky, ʹ ͲͲͲȌ. Elle a en particulier permis dǯestimer le degré dǯagrégation des érythrocytes dans le sang de patients ayant subi une ischémie cardiaque.  Elle a été utilisée pour établir un diagnostic du cancer ȋMourant, ͳͻͻͺȌ et a permis de mettre en évidence des différences significatives entre les propriétés de la lumière diffusée par les cellules cancéreuses et les cellules saines du fait de leur différence de taille. Une autre étude a repéré des cellules cancéreuses sur lǯépithélium dǯorganes humains ȋBackman, ʹ ͲͲͲȌ en les éclairant avec une fibre optique délivrant la lumière dǯun bruleur au xénon puis en analysant le spectre de la lumière récupérée. Les auteurs ont 
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ainsi établis la taille du noyau des cellules éclairées, qui est ȋdans le cas dǯun cancerȌ ʹ à Ͷ fois plus importante quǯun noyau dǯune cellule normale. Ces études ont été réalisées sur des cellules isolées ou des cellules en suspension. Dans ce cas, elles sont considérées comme des sphères dures baignant dans un fluide o‘ elles sont sous mouvement brownien. Dǯautres études ont utilisées la technique de diffusion de lumière pour surveiller le flux sanguin pendant un traitement donné, lǯintensité dǯun photon diffusée par une cellule sanguine en mouvement subissant des variations dans le temps. Ces fluctuations sont plus importantes quand les cellules possèdent un mouvement rapide ou lorsque de nombreux déplacements de cellules sanguines se produisent. La Figure ͳͳ est une illustration de la diffusion de lumière par des cellules sanguines en mouvement. Leur dynamique génère des fluctuations de lǯintensité diffusée grâce auxquelles la fonction dǯautocorrélation du champ électrique est calculée ȋSunar, ʹͲͲ͸Ȍ.  

 
Figure 11. Du haut en bas : (1) diffusion de la lumière par des cellules sanguines en mouvements. (2) : les 

fluctuations de l’intensité diffusée dues à la dynamique des cellules. (3) : la fonction d’autocorrélation du 

champ électrique g1(t) pour un flux faible et un flux sanguin plus grand (Sunar, 2006) 
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Des études plus récentes ont utilisé cette technique avec une longueur dǯonde de ͹ͺͷnm pour extraire des informations sur le flux sanguin à partir du mouvement des cellules sanguines chez deux patients présentant des lésions buccales et qui ont suivi un traitement avec une dose de médicament fixe et différents dosage de lumière ȋthérapie photodynamiqueȌ. La Figure ͳʹ montre la fonction gͳȋtȌ enregistrée : 

 
Figure 12. Fonction d'autocorrélation du champ électrique normalisé des deux patients avec le modèle (fit). 

La décroissance est proportionnelle au flux sanguin (Rohrbach, 2012) La Figure ͳ͵ montre le flux sanguins autour et dans la lésion buccale des deux patients avant et après le traitement.  Le premier patient a eu un grand carnicome in situ ȋC)SȌ du palais dur, et le second a eu une dysplasie de haut grade dans un papillome de la muqueuse buccale. Les deux patients ont eu le même traitement : (PP( administré par voie intraveineuse et un traitement par TPD.  

 
Figure 13. Contraste du flux sanguin : (a) différence du flux sanguin entre la lésion et la périphérie du premier 

patient. (b) différence du flux sanguin entre la lésion et la périphérie pour le second patient. Le contraste est 

important pour les deux patients, les différences du flux sanguin sont également importantes. Les barres 

d’erreur représentent l’écart-type. (Rohrbach, 2012). 
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La technique de diffusion de lumière a lǯavantage de sonder les propriétés dynamiques des systèmes étudiés sur des échelles de temps très variables depuis la microseconde jusqu'à la minute, dǯêtre non-destructive et rapide, dǯêtre très sensible au moindre changement de la microstructure, et permet dǯétudier des systèmes opaques et turbides A lǯinstar de la rhéologie, la diffusion dynamique de la lumière permet de déterminer les propriétés mécaniques aux petites déformations lorsque le milieu étudié répond à un certain nombre de conditions comme le fait que le système doit être constitué dǯune matrice contenant des sphères dures monodisperses qui nǯinteragissent pas les unes avec les autres et qui sont en mouvements browniens sous lǯeffet de lǯagitation thermique. Leur coefficient de diffusion est alors directement lié au temps de relaxation caractéristique de la fonction dǯautocorrélation correspondante, et le rayon moyen des particules diffuseurs est donné par la relation de Stockes-Einstein :  
Avec KB : la constante de Boltzmann 
η : la viscosité de la matrice D : le coefficient de diffusion T : la température Plus quǯune méthode alternative, la diffusion de la lumière peut être combinée à la rhéologie de manière à déterminer les caractéristiques mécaniques dǯun milieu en même temps que sont observés les mouvements de sa microstructure, cǯest le principe de la rhéo-optique. Cette méthode représente une véritable avancée car elle permet dǯobserver des phénomènes microscopiques qui ont des répercussions sur le comportement du matériau à lǯéchelle macroscopique. Elle offre la possibilité dǯobserver les mouvements de composants particuliers dans les émulsions notamment lors dǯun cisaillement harmonique ȋ(ebraud, ͳͻͻ͹Ȍ.  Avant de pouvoir envisager cette technique sur les matériaux biologiques, nous avons dǯabord évalué la technique de diffusion de lumière sur ces matériaux en statique.  

3. Synthèse et objectifs de thèse La plupart des connaissances actuelles sur les propriétés mécaniques en cisaillement des matériaux biologiques mous ont été obtenues grâce à la rhéologie et aux lois de comportement associées.  Cette technique offre la possibilité de mesurer les modules de cisaillements visqueux et élastique ȋGǯǯ et GǯȌ pour différents types de matériaux allant des liquides aux fluides viscoélastiques. 
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Toutefois, cette technique ne permet pas de sonder la dynamique interne et donc de donner une explication liée à la microstructure du comportement macroscopique observé.  Nous nous sommes alors intéressés à la technique de diffusion dynamique de la lumière ȋDWSȌ. De nombreuses études ont été réalisées en se basant sur le principe de la diffusion multiple de la lumière pour calculer la taille des diffuseurs ou mesurer leurs mouvement au cours du temps ou même suivre les changements de la microstructure au cours dǯun processus donné, ceci en analysant les variations de lǯintensité lumineuse diffusée. La technique de diffusion de lumière a aussi servi à mesurer les propriétés mécaniques de différents milieux sous certaines conditions. Lǯobjectif de cette thèse est dǯévaluer lǯapplication de cette méthodologie à la caractérisation de  matériaux biologiques afin dǯapprofondir notre connaissance de leur comportement mécanique,  qui présente lǯavantage de sonder des échelles de fréquences très élevées, de ne pas endommager les matériaux étudiés et de proposer une mesure plus rapide que la rhéologie.  A la différence des travaux bibliographiques, dans notre étude nous allons nous intéresser à des tissus biologiques et non à des cellules en suspensions ou des fluides.  Afin dǯatteindre cet objectif, la thèse est organisée de la manière suivante :  
 La première étape a consisté à mettre en place le dispositif expérimental qui permet dǯétudier en diffusion multiple des matériaux de structures variées, ensuite à lǯétalonner avec un matériau dont le spectre est connu dans la littérature. 
 Lǯétape suivante a visé à tester différents milieux qui ont des microstructures de complexité croissante ȋun liquide, une suspension et une mousseȌ qui sǯapprochent de plus en plus des matériaux biologiques mous, et dǯessayer de remonter à leurs propriétés mécaniques à partir des résultats optiques enregistrés et dǯévaluer les limites de la technique. 
 Enfin, trois types de matériaux biologiques mous ont été étudiés en diffusion de lumière : le cortex rénal, le parenchyme hépatique et le cerveau de porc. Leur réponse a été comparée et une attention a été portée à la répétabilité, la reproductibilité et la variabilité de la réponse de ces matériaux. Ainsi que le suivi du spectre en fonction de la déshydratation et la dégénérescence. Le chapitre suivant est consacré à la première étape réalisée au cours de ce travail de thèse qui est la mise en place du dispositif expérimental.    



 

 

Chapitre II : Montage expérimental, protocole et étalonnage  

 

Ce chapitre est consacré à la présentation du montage expérimental. 

Après un bref aperçu des rhéométres utilisés dans ce travail de thèse,  les différentes étapes 

de la mise en place du dispositif expérimental de diffusion multiple de la lumière selon un 

cahier des charges seront exposées. Nous insisterons sur les différentes précautions à 

prendre en cours de manipulations et présenterons les résultats de l’étalonnage. 
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1. Rhéomètrie  Le rhéométre utilisé dans cette étude est le Bohlin C-Vor ͳͷͲ ȋFabricant : Malvern instruments, n° de modèle : Bohlin ͳͷͲ-ͻͲͲȌ, configuré en géométrie « plan-plan ». Le plateau supérieur est en rotation avec une vitesse angulaire ω et parallèle au plateau inférieur fixe. Une déformation sinusoïdale est appliquée pour calculer le module de cisaillement complexe des échantillons. Le protocole utilisé est décrit en détails en annexe.  

 
Figure 14. Un exemple de rhéomètre : le Bohlin C-VOR 150 de Malvern Instruments  Pour mesurer la viscosité dǯun fluide, on place lǯéchantillon entre deux plaques parallèles séparées dǯune distance « e » qui fera lǯépaisseur de lǯéchantillon à étudier.  Au cours dǯun essai dǯoscillation le plateau supérieur du rhéométre applique une rotation avec un angle Ʌ duquel dépend la déformation de cisaillement appliqué sur lǯéchantillon. Dans ce cas, la contrainte de cisaillement sǯécrit sous la forme : 

ω δ
3

2σ ω
π
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 Et la déformation est donnée par : 
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e
ω

0
γωγ  O‘  T : est le couple mesuré R : le rayon du plateau supérieur « rotor » 

ω : la pulsation 
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δ : déphasage entre la contrainte de cisaillement et la déformation t : le temps Ceci nǯest valable quǯaux petites déformations. Le module de cisaillement complexe est alors calculé : 
*
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Avec : Gǯ : le module élastique ȋmodule de stockageȌ Gǯǯ : le module visqueux ȋle module de perteȌ 
Au cours de tests où la vitesse de cisaillement est constante, le taux de cisaillement imposé 

par le plateau supérieur est donné par : 
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Et le couple mesuré est : 
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Un autre type de rhéométre est utilisé, il s’agit d’un piézo-rhéométre décrit par Stein (2001), 

qui permet de mesurer le module de cisaillement complexe en fonction de la fréquence. Son 

principe de mesure consiste à appliquer à l’échantillon des déformations ε de très faible 

amplitude (≤ 10-4) au moyen d’une céramique piézoélectrique vibrant en mode de cisaillement 

et à mesurer la contrainte σ transmise à travers l’échantillon au moyen d’une deuxième 

céramique.  

Le module complexe de cisaillement G* est donné par le rapport déformation-contrainte 

(Rogez, 2007) 

G = σ/ε. 

 

2. Mise en place du dispositif optique 

  Cahier de charge La chaîne de mesure en diffusion multiple de la lumière doit comprendre une source laser afin dǯilluminer lǯéchantillon mis à lǯétude, un récepteur de lumière diffusée par lǯéchantillon, un compteur de photons pour transformer la lumière en intensité électrique et un corrélateur pour mesurer les fluctuations de cette intensité au cours du temps.  
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Figure 15. Montage expérimental permettant de réaliser des essais de diffusion multiple de la lumière sur 

différents types de matériaux, mis en place au cours de cette thèse.  Afin de répondre à ce cahier des charges, le montage expérimental est composé dǯun canon laser source de couleur rouge relié à une fibre optique émettrice qui illumine lǯéchantillon posé sur une plaque en saphir. La lumière diffusée à lǯintérieur de lǯéchantillon traverse à la sortie un polariseur, puis est transportée par la fibre optique réceptrice jusquǯau photomultiplicateur. En bout de chaîne, se trouve le corrélateur qui permet de calculer la fonction dǯautocorrélation de lǯintensité diffusée ȋvoir Figure ͵ dans lǯannexe AȌ. Le support de lǯéchantillon est recouvert avec un socle afin dǯéviter la détection de photons parasites provenant des lumières de la salle, et repose sur une table antivibratoire qui absorbe les vibrations environnantes. 
  Mise en place du dispositif expérimental de diffusion statique Le dispositif expérimental est mis en place dans le laboratoire de physique de lǯEcole Normale Supérieure de Lyon ȋvoir Figure ͳͷȌ. Les différentes étapes pour la mise en place sont décrites ci-dessous.  

2.2.1. Choix du support et illumination des échantillons Les premières étapes de ce travail de thèse ont consisté à modifier le rhéométre existant pour permettre lǯillumination des échantillons par un faisceau laser au cours dǯun test mécanique et à calibrer le dispositif de mesure optique. Le rhéométre, utilisé en configuration plan-plan, est constitué de deux plateaux parallèles initialement en acier inoxydable. Le plateau inférieur a été modifié ȋen partie au cours dǯun stage de fin dǯétude 
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ȋ(elfenstein, ʹͲͳͲȌȌ en y enchâssant une plaque en saphir qui a été choisi pour ses propriétés thermiques et optiques ȋFigure ͳ͸-AȌ. En effet, le saphir est le matériau le plus dur après le diamant ȋͻ sur lǯéchelle de MohsȌ et possède un indice de réfraction de ͳ.͹͹. )l conduit très bien la chaleur avec une conductivité thermique à ʹͲ°C de ͵͹Wm-ͳK-ͳ. )l est également doté dǯune très bonne résistance aux agressions chimiques ȋaux acides par exempleȌ et peut être par conséquent facilement nettoyé à la fin des tests.  Dǯautres changements ont été apportés à ce support au cours de ce travail de thèse, et qui ont consisté à fixer le support des fibres optiques qui vont transporter la lumière incidente et diffusée ȋFigure ͳ͸-BȌ. 

A          B  
Figure 16. Les changements apportés au socle inférieur du rhéométre qui sera le support des échantillons 

pour les tests de diffusion de lumière. Fig (A) : l'installation de la plaque en saphir sur le socle. Fig (B) : la 

fixation des supports des fibres optiques. 

2.2.2. Choix du laser et son effet sur les matériaux biologiques Afin de trouver la longueur dǯonde la plus adaptée, notre recherche sǯest basée sur les travaux menés par Ashkin ȋͳͻͺ͹Ȍ et Neuman ȋͳͻͻͻȌ pour les longueurs dǯonde se situant dans lǯinfrarouge, et sur ceux de Greulich ȋͳͻͻͷȌ pour des longueurs dǯonde allant de lǯultraviolet au rouge. Les résultats montrent que les longueurs dǯonde qui provoquent le moins de dommages se situent dans lǯinfrarouge entre ͺ͵Ͳ et ͻ͹Ͳ nm. Toutefois, il est nettement plus facile de travailler avec un faisceau laser visible. Greulich ȋͳͻͻͷȌ montrent que les longueurs dǯonde dans le visible qui créent le plus de dommages ȋhyperthermie, coagulation ou volatilisationȌ se situent autour de ͶͲͲ nm ȋbleuȌ. A lǯinverse, ils notent beaucoup moins de modifications structurelles pour une longueur dǯonde de ͸ͶͲ nm ȋrougeȌ. Nous avons donc, naturellement, été amenés à utiliser un laser rouge pour nos expériences.  La particularité du laser rouge est quǯil permet de pénétrer très profondément dans les matériaux biologiques sans affecter la mesure. Nous avons choisi dǯutiliser un laser (e-Ne ȋMarque : Melles GriotȌ avec une longueur dǯonde de ͸͵ʹ.ͺ nm, de classe )))b, de puissance maximale ͳͲmW et de diamètre pour le faisceau de Ͳ,͸ͷmm.   
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2.2.3. Transport du laser jusqu’à l’échantillon La source laser ȋrougeȌ est gardée à distance du support de lǯéchantillon, et le faisceau produit doit être véhiculé jusquǯà la cible. Ce transport peut sǯeffectuer soit grâce à un jeu de miroirs réfléchissants, soit par lǯintermédiaire dǯune fibre optique. Cette dernière possibilité est celle qui offre le plus de souplesse dǯutilisation en limitant les réglages du chemin optique.  Dans ce travail, une fibre optique dite «fibre émettrice » ȋfiber optic patchcord PM 62Ȍ a été choisie. 
2.2.4. Système de récupération de la lumière diffusée Dans ce travail de thèse, la configuration de rétrodiffusion sera utilisée pour des raisons de mise en place du dispositif, mais aussi pour être certain que tous les photons détectés auront subi au moins un évènement de diffusion. Adoptant cette configuration une deuxième fibre dite « fibre réceptrice » a été installée sous un angle proche de ͶͲ° par rapport au rayon incident. Cet angle est choisi pour des raisons pratiques car en diffusion multiple de lumière la fonction dǯautocorrélation de lǯintensité diffusée ne dépend pas de lǯangle de diffusion contrairement à la diffusion simple o‘ le changement de lǯangle de diffusion modifie la fonction dǯautocorrélation du système.  Ensuite, un système est nécessaire pour compter les photons diffusés et transformer la lumière détectée en un signal électrique qui pourra être analysé par la suite : le photomultiplicateur. Lǯefficacité quantique du photomultiplicateur ȋnombre de photons détectés / nombre de photons reçusȌ dépend principalement de la longueur dǯonde. Le photomultiplicateur mis en place est une photodiode à avalanche ȋAPDȌ dont lǯefficacité quantique pour les longueurs dǯondes proches de ͸ͶͲnm est dǮenviron ͻͲ%, et assure donc la meilleure détection pour notre dispositif. Les milieux qui seront étudiés dans cette thèse ont la particularité dǯêtre turbides et fortement diffusants. En conséquence, la lumière reçue sera diffusée dans toutes les directions et aura une intensité très importante qui provoquera des perturbations dans le système de détection. La solution est dǯinstaller un polariseur qui permettra de sélectionner les ondes lumineuses incidentes et de récupérer un seul mode de lumière. Ce dernier est installé à lǯentrée de la fibre optique réceptrice. 
2.2.5. Le corrélateur  Comme indiqué ci-dessus, le photomultiplicateur permet de transformer les photons détectés en un signal électrique avec une intensité associée. Cette intensité sera par la suite mesurée par le corrélateur qui réalise le calcul de la fonction dǯautocorrélation. Une carte corrélateur B)ͻͲͲͲAT ȋBrookhaven )nstrumentȌ est utilisée afin dǯacquérir lǯintensité de la lumière diffusée sous sa forme auto-corrélée. Lǯauto-corrélation ne pouvant se faire que sur une portion donnée du signal, nous nǯobtiendrons quǯun « instantané » de la dynamique des échantillons.  
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La fonction dǯauto-corrélation de lǯintensité de la lumière diffusée iȋtȌ sǯécrit ȋPecora, ʹͲͲͲȌ: 
    Équation 17 Chacun des points de la fonction C correspond à la similitude entre la fonction i et une version décalée dǯelle-même dǯun temps τ. Les décroissances de cette fonction donnent accès aux temps caractéristiques de i. La gamme de temps τ doit donc être suffisamment grande pour contenir toute lǯinformation recherchée. Concernant la variable T, elle représente la durée pendant laquelle lǯautocorrélation du signal sera effectuée. Plus T est grand, plus lǯauto-corrélation sera satisfaisante.  Le B)ͻͲͲͲAT utilise trois corrélateurs, le premier dit « à vitesse rapide » utilise un temps dǯéchantillonnage très rapide ȋentre ʹͷ et ͳͲͲ nsȌ, mais opère sur un nombre de temps de décalage très réduit. Le deuxième à « vitesse moyenne » utilise des temps dǯéchantillonnage plus lents ȋentre Ͳ,ͷ et ͳͲͲ μsȌ et opère sur une gamme de temps plus étendue ȋde ͷͲͲ ns à ͳ.͸Ͷ sȌ. Enfin le troisième à « vitesse lente » utilise des temps dǯéchantillonnage encore plus lents ȋentre ͷͲ μs et ͶͲͲ msȌ et opère sur une gamme de temps plus étendue que les deux autres ȋde ͷͲ μs à ͳ͵ͳͳ sȌ.  Le raccordement entre les trois corrélateurs est rendu possible par le chevauchement partiel de leur gamme de temps. )l faut noter que le temps dǯacquisition choisi doit être égal à ͳͲͲ fois le temps de la fin de décorrélation ȋpour plus de détails voir Annexe CȌ. Le principe de lǯautocorrélation est décrit en détail dans le Chapitre ). 

2.2.6. Isolation lumineuse En diffusion de lumière la présence de lumières parasites a une très grande influence sur les résultats des expérimentations. En effet, le passage des lumières parasites à travers la fibre réceptrice et donc leur détection par le photomultiplicateur apporte un biais au calcul réalisé par le corrélateur et donnera des résultats erronés sur les propriétés du milieu étudié. Lǯisolation du montage de toutes lumières extérieures est donc nécessaire. Deux couvercles opaques sont ainsi mis en place afin dǯenfermer le support de lǯéchantillon, et dǯéliminer toute source de lumière externe.  Des photons en provenance de la lumière de la salle peuvent passer par le corps de la fibre et atteindre le détecteur, pouvant polluer ainsi les mesures. Afin dǯéviter ce phénomène ȋmême sǯil nǯest pas avéréȌ la fibre optique réceptrice a été blindée en lǯentourant de papier aluminium. Le détecteur est aussi enfermé dans une boite noire afin quǯaucun photon ne lui parvienne directement. 



C(AP)TRE )) : M)SE EN PLACE DU D)SPOS)T)F 

Page | ͷͲ  

Afin de vérifier la fiabilité de la protection, un enregistrement de lǯintensité diffusée a été déclenché sans allumer le laser. Le signal détecté provient donc uniquement de la salle dǯexpérimentation. Les tests sont réalisés avec et sans couvercle. La fonction dǯautocorrélation attendue est une ligne horizontale. En effet dans le cas dǯun objet solide lǯintensité diffusée à tout moment reste la même du fait de lǯabsence de dynamique dans la structure. Les résultats des tests sont présentés dans la Figure ͳ͹. 

 
Figure 17. Fonctions d'autocorrélations obtenues sans allumer le laser, avec et sans couvercle anti-lumières 

parasites.   Ces résultats montrent quǯen enlevant les deux couvercles, notre système détecte des lumières parasites qui sǯinfiltrent par la fibre réceptrice, alors quǯen le recouvrant hermétiquement, aucun signal nǯest enregistré. Nous avons également vérifié le bruit causé par les lumières parasites en réalisant une manipulation sans allumer le canon laser, tout en mettant les deux couvercles. Lǯidée est de comparer le nombre de coups ȋphotons/secȌ au bruit noir du détecteur, ce dernier étant la valeur maximale tolérée. Le comptage effectué par le photomultiplicateur montre un nombre de coups égal à ͵.ͳͲ-͵ Kcnts/sec, et le bruit noir de notre détecteur est de ͳͲͲ photons/sec. Ce résultat indique quǯaucun photon provenant des lumières parasites à lǯentrée du photomultiplicateur nǯest détecté. Notre système de protection est donc efficace et nécessaire.  
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2.2.7. Isolation vibratoire Le dispositif expérimental est très sensible aux vibrations. Chaque mouvement peut engendrer des variations dans le spectre de diffusion obtenu. Ainsi, lǯisolation de notre dispositif des vibrations provenant des manipulations réalisées sur la paillasse et celles du bâtiment causées par la présence de machines, est nécessaire pour obtenir un bon spectre.  Pour cela notre montage est posé sur une table antivibratoire qui repose sur une chambre à air absorbant les vibrations environnantes. Lǯefficacité de ce système a été prouvée grâce à des expérimentations réalisées en créant des vibrations autour du montage, et en les comparant aux spectres obtenus sans sollicitations.  Le matériau choisi pour cette étude est le lait. La Figure ͳͺ montre les résultats obtenus. 

  
Figure 18. Fonctions d'autocorrélation moyennes du lait (5 essais/ cas), obtenues « avec table + sans 

vibrations » et « avec table + avec vibrations » et « sans table + avec vibrations ».  La fonction dǯautocorrélation obtenue en utilisant la table anti-vibrations sans création de vibrations environnantes est considérée comme une fonction de référence. En la comparant à celle obtenue en provoquant des vibrations tout en gardant la table antivibratoire, nous constatons que la fonction nǯest pas modifiée. La table antivibratoire joue donc bien son rôle de protection contre toutes les nuisances mécaniques extérieures. 
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De plus, la comparaison des résultats obtenus avec et sans table montre une différence significative entre les deux, tant au niveau de la forme du spectre que du temps caractéristique. La Figure ͳͻ montre la variance calculée à partir des spectres obtenus avec et sans table antivibratoire 

 
Figure 19. La variance calculée à partir des fonctions d'autocorrélation enregistrées avec et sans système 

d'isolation vibratoire  Lǯusage de ce système dǯisolation vibratoire est donc nécessaire et suffisant. 
2.2.8. Position du polariseur Nous avons constaté quǯune légère variation dans la position du polariseur à lǯentrée de la fibre « réceptrice » avait une influence sur le spectre mesuré.  Lǯinfluence de la position du polariseur est étudiée sur le spectre de diffusion de lumière du lait demi-écrémé dont les caractéristiques nous sont données dans la littérature. La fonction dǯautocorrélation débute à ʹ comme pour tout liquide et son temps de relaxation est de ͷͲμs. Les fonctions dǯautocorrélation ont été enregistrées en fonction de la position du polariseur, en faisant des rotations allant de Ͳ° ȋPosition ͳ : position qui ne laisse passer que très peu de lumièreȌ à Ͷͷ° ȋPosition ͸ : position o‘ la filtration de lumière est minimeȌ. Les résultats des tests effectués sur du lait demi-écrémé avec plusieurs positions du polariseur sont illustrés sur la Figure ʹͲ. 
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Figure 20. Fonctions d'autocorrélation du lait obtenues en tournant le polariseur de la position de référence 

(position 1 avec un angle 0°) à la position 6 (avec un angle de 45°)  Les caractéristiques du spectre du lait sont retrouvées en plaçant le polariseur dans sa première position qui correspond à lǯangle Ͳ°. A contrario, nous remarquons que lǯintensité initiale diminue en tournant le polariseur, et que la forme du spectre sǯéloigne de celle trouvée dans la littérature. Bien positionner le polariseur sǯavère donc dǯune grande importance, car un mauvais positionnement de ce dernier provoquera dǯimportantes modifications de la fonction dǯautocorrélation.  Le polariseur est donc fixé sur le support de la fibre optique, puis ͳͲ essais sont réalisés pour vérifier son bon positionnement.  Le spectre moyen obtenu est présenté sur la Figure ʹͳ : 

Ͳ,ͺ
ͳ

ͳ,ʹ
ͳ,Ͷ
ͳ,͸
ͳ,ͺ

ʹ
ʹ,ʹ

ͳE-Ͳͳ ͳE+ͲͲ ͳE+Ͳͳ ͳE+Ͳʹ ͳE+Ͳ͵ ͳE+ͲͶ ͳE+Ͳͷ ͳE+Ͳ͸

g2
(t

)

Temps (μs)Positionͳ Positionʹ Position͵ PositionͶ Positionͷ Position͸



C(AP)TRE )) : M)SE EN PLACE DU D)SPOS)T)F 

Page | ͷͶ  

  
Figure 21. Fonction d'autocorrélation moyenne (sur 10 essais) du lait, obtenue après fixation du polariseur 

sur la bonne position, elle est caractérisée par un g2(t) initiale qui s'approche de 2, ainsi qu'un temps de 

relaxation de 50μs. 

 

3. Etalonnage avec du lait écrémé Une fois le dispositif expérimental mis en place, nous avons cherché à tester sa fiabilité. Cette fiabilité est testée sur le lait dont nous connaissons exactement les caractéristiques de diffusion. )l sǯagit ici dǯévaluer lǯépaisseur minimale à utiliser, de vérifier la répétabilité ainsi que la reproductibilité de la mesure.  En plus de servir dǯétalonnage du dispositif, le lait permettra également de démontrer la potentialité de la méthode à déterminer les caractéristiques mécaniques dǯun milieu. Le lait de vache utilisée est une suspension diluée, constituée dǯune phase continue ȋlǯeauȌ qui représente ͺ͹% du volume total, et de matière sèche représentant les ͳ͵% restant. Cette matière sèche est constituée de  
 Protéines : les micelles de caséines ȋͺͲ%Ȍ + albumine  
 Matière grasse 
 Lactose + matières minérales La transformation du lait entier permet de réduire le taux des globules gras et de fabriquer ainsi du lait écrémé. Le lait est un milieu polydisperse. )l est instable puisque la séparation des deux phases, aqueuse et grasse, peut se produire facilement. 
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)l a été étudié par plusieurs techniques afin dǯassurer sa stabilité, car cette coagulation est considérée comme « indésirable » du point de vue du consommateur. Les procédés dǯhomogénéisation utilisés produisent des globules gras dǯun diamètre allant de ͶͲͲ à ͸ͲͲ nm, et des micelles de caséines de diamètre allant de ͷͲ à ͸ͲͲnm avec un diamètre moyen de ͳʹͲnm ȋDalgleish, ʹͲͲͶȌ. Le lait homogénéisé obtenu est une suspension très stable grâce à ce processus dǯhomogénéisation qui permet dǯéviter à la matière grasse de remonter à la surface, ce qui empêche la séparation de la crème même après un entreposage de plusieurs jours. Parmi les techniques utilisées pour étudier les propriétés du lait figure la diffusion multiple de la lumière ȋDWS : Diffusing wave SpectroscopyȌ. Elle permet de suivre les changements dans la structure des diffuseurs en mesurant le libre parcours moyen de transport ȋl*Ȍ, dǯétudier la gélification du lait, ou même de suivre la dynamique des particules diffusantes sur des échelles de longueur très courtes en calculant leur déplacement quadratique moyen ȋAlexander, ʹͲͲʹȌ. Le lait choisi est un lait écrémé, qui a lǯavantage de contenir très peu de globules gras, et proportionnellement plus de micelles de caséines. )l est conservé à Ͷ°C et testé à température ambiante. Avant de comparer nos résultats à ceux de la littérature, nous avons étudié lǯépaisseur optimale à utiliser, la répétabilité et la reproductibilité des mesures qui sont importantes pour sǯassurer que les résultats trouvés ne dépendent pas des conditions expérimentales. 
  Choix de l’épaisseur à utiliser Le lait écrémé est versé dans un bécher en verre. Différentes hauteurs du lait allant de Ͳ,͵cm à ͷcm sont étudiées. La Figure ʹʹ montre les fonctions dǯautocorrélation moyennes enregistrées pour chaque épaisseur. 

 

Figure 22. Fonctions d'autocorrélation moyennes du lait écrémé enregistrées à différentes épaisseurs. 
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Nous constatons que pour lǯépaisseur la plus faible, le temps de relaxation caractéristique est de ͺͲμs ce qui nǯest pas cohérent avec les données bibliographiques. En effet selon la littérature la fonction dǮautocorrélation du lait est caractérisée par un début de décorrélation à ͳμs et une fin à ͳms avec un temps de relaxation de ͶͲμs. Pour des épaisseurs plus grandes, nous remarquons que les fonctions dǯautocorrélations ont les bonnes caractéristiques et ne dépendent plus de lǯépaisseur. Nous pouvons donc conclure que lǯépaisseur minimale à utiliser est de ͳ cm.  Ceci est cohérent avec des données bibliographiques, car en effet, une étude ȋCorredig, ʹͲͳ͵Ȍ  a montré quǯune épaisseur minimale de ͷ fois le libre parcours moyen de transport l* est nécessaire pour que tous les photons puissent sortir de lǯéchantillon, mais il est recommandé dǯutiliser une épaisseur de : . Sachant que le libre parcours moyen de transport dans le lait écrémé est de ͳmm nous pouvons conclure que lǯépaisseur minimale quǯil faut utiliser pour ce type de lait est de ͳ cm, ce qui corrobore les résultats expérimentaux trouvés. Dans la suite de nos tests, le bécher sera rempli au maximum ȋsoit ʹ.ͷ cmȌ. 
 Comparaison à la littérature La technique de diffusion de lumière a été déjà utilisée pour lǯétude le lait écrémé, sa fonction dǯautocorrélation est donc connue dans la littérature. La DWS a servie, par exemple, dans lǯétude de la gélification du lait écrémé ȋDalgleish, ʹͲͲͶȌ son acidification ȋDalgleish, ʹͲͲ͹Ȍ ou sa dilution ȋSchurtenberger, ͳͻͻͻȌ, ainsi que pour étudier les suspensions de lait concentré ȋAlexander, ʹͲͲʹȌ. Nous pouvons donc comparer le spectre du lait obtenu avec notre dispositif à celui reporté dans la littérature.  La Figure ʹ͵ montre la comparaison des deux. 

 

Figure 23. Comparaison entre la fonction d'autocorrélation moyenne du lait obtenue avec le nouveau 

montage (sur 40 tests) et celle trouvée dans la littérature (Dalgleish, 2007) 
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Nous constatons que la fonction dǯautocorrélation obtenue avec le nouveau dispositif sǯapproche de celle donnée par la littérature. La différence entre les deux est quantifiée par lǯécart relatif représenté dans la Figure ʹͶ. 

 

Figure 24. Coefficient de variation de la fonction d’autocorrélation moyenne enregistrée avec le dispositif mis 

en place et celle de référence. Nous remarquons quǯil y a une assez bonne cohérence entre les deux courbes avec un écart inférieur à ʹ%, sauf sur lǯintervalle de temps [͵Ͳμs – ʹͲͲμs] o‘ il atteint son maximum de ͸,Ͷ%. Cette dernière valeur reste néanmoins acceptable. 
  Conclusion  Cette étude nous a permis de vérifier lǯefficacité et la bonne mise en place du dispositif. La comparaison avec les résultats de la littérature démontre une bonne cohérence entre les deux, ce qui prouve que notre montage est correctement calibré. 

4. Approfondissement de l’étude du lait avec le nouveau dispositif mis 

en place Le dispositif expérimental de diffusion de lumière a été mis en place et étalonné avec du lait écrémé. Nous avons ensuite vérifié la répétabilité et la reproductibilité des mesures avec ce dispositif, et démontrer la pertinence des résultats en déduisant de ces mesures la taille des micelles de caséines en se basant parallèlement sur les résultats rhéométriques. 
 Etude du lait par rhéométrie Nous avons réalisé une série de tests en utilisant un piézo-rhéométre ȋLaboratoire de Physique, Ecole Normale SupérieureȌ, capable de mesurer des viscosités sur de larges bandes de fréquences allant jusquǯà ͳͲͶ (z. Le lait utilisé est conservé au frais ȋͶ°CȌ et testé à température ambiante. 
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Les résultats illustrés dans la Figure ʹͷ, montrent la valeur moyenne sur ͳͲ échantillons de la viscosité du lait. 

 
Figure 25. La viscosité moyenne (sur 10 essais) du lait obtenue avec le piézo-rhéométre dans l'intervalle de 

fréquence [1 - 104] Hz. Nous allons dans ce qui suit étudier le lait par le dispositif de DWS, une  étude de la répétabilité et la reproductibilité sera faite, suivie dǯune mesure de la taille moyenne des diffuseurs à partir des résultats rhéologiques et optiques.  En effet dans une étude micro-rhéologique, trois paramètres sont en jeux :  
 les propriétés mécaniques ȋla viscositéȌ, 
 les propriétés optiques ȋintensité diffuséeȌ 
 et les propriétés structurelles ȋtaille des diffuseursȌ. Les trois sont liés par lǯéquation ͳ͵.  En connaissant deux de ces paramètres le troisième est déduit. 

 Etude du lait par DWS Pour lǯétude du lait, nous allons suivre la démarche consistant à utiliser la viscosité donnée par le rhéométre et la fonction dǯautocorrélation donnée par le dispositif de DWS pour déduire la taille des micelles de caséine diffusant la lumière, ce qui permettra de valider les résultats optiques obtenus par le dispositif mis en place ainsi que le calcul et le modèle utilisé. Mais avant cela, nous allons vérifier la répétabilité et la reproductibilité des mesures.   
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4.2.1. La répétabilité des essais sur le lait La répétabilité des mesures permet dǯévaluer la fidélité de notre montage dans les conditions de répétabilité, cǯest-à-dire le même opérateur, même jour, même lieu, même dispositif, mais avec un court intervalle de temps entre les mesures. Dix tests de répétabilité sur le lait ont été effectués dans la journée en gardant les mêmes conditions expérimentales. Les résultats sont illustrés sur la Figure ʹ͸, et montrent une très bonne répétabilité des mesures. 

 
Figure 26. Fonctions d'autocorrélation de 10 échantillons du lait écrémé obtenues dans les mêmes conditions 

expérimentales.  Le calcul du coefficient de variation permet de quantifier la dispersion autour de la moyenne. Dans le cas des essais sur le lait, il est inférieur à ͳ% comme le montre la Figure ʹ͹. 
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Figure 27. Le coefficient de variation des tests de répétabilité réalisés sur du lait dans les mêmes conditions 

expérimentales.  Nous constatons quǯaux temps très courts, la fonction dǯautocorrélation est bruitée, et que le coefficient de variation est proche de ͷ% ȋqui reste une valeur tolérableȌ. En effet dans les temps très courts notre carte dǯacquisition utilise le premier corrélateur à vitesse rapide, qui opère dans un temps dǯéchantillonnage très rapide ȋentre ʹͷ et ͳͲͲ nsȌ et sur un nombre de temps de décalage très réduit, ce qui peut générer des perturbations de la fonction dǯautocorrélation de lǯintensité ȋpour plus de détails voir partie Corrélateur en Annexe CȌ. Nous pouvons donc conclure que les essais sur le lait écrémé sont bien répétables ȋCV<ͳ%Ȍ. 
 

4.2.2. La reproductibilité des mesures sur le lait La reproductibilité des mesures permet dǯévaluer la fidélité de notre montage dans les mêmes conditions expérimentales, en changeant un paramètre tel que lǯopérateur ou le jour. Nous avons réalisé vingt essais à deux jours différents, en utilisant une nouvelle bouteille de lait de même marque pour chaque jour de test, tout en respectant les mêmes conditions expérimentales et le même mode opératoire. Les fonctions dǯautocorrélations du lait enregistrées à différents jours sont illustrées sur la Figure ʹͺ, et montrent une bonne reproductibilité du dispositif. 
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Figure 28. Fonctions d'autocorrélation moyennes du lait obtenues sur trois jours de tests différents, chaque 

fonction représente la moyenne de 15 tests sur le même type et même marque de lait, en conservant le même 

état de fraicheur et de conservation des échantillons.  A partir de ces trois moyennes obtenues à trois jours de tests différents, nous avons calculé le coefficient de variation qui est illustré sur la Figure ʹͻ. 

 

Figure 29. Coefficient de variation des essais de reproductibilité sur le lait réalisés à trois jours de tests 

différents   Nous constatons que le coefficient de variation est très faible ȋde lǯordre de ͳ%Ȍ avec une très légère différence entre ͳͲʹ et ͳͲ͵ μs, qui atteint un maximum de ʹ,Ͷ% valeur non 
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significative. Nous pouvons donc conclure que les résultats du nouveau montage sur du lait sont reproductibles. 
 

4.2.3. Mesure de la taille moyenne des diffuseurs à partir de résultats de la 

DWS et de rhéologie Nous utiliserons la viscosité donnée par le piézo-rhéométre et la fonction dǯautocorrélation de lǯintensité diffusée donnée par la DWS pour calculer la taille moyenne des diffuseurs ȋvoir Annexe E pour le détail du calculȌ.  Nous pourrons donc la comparer à celle rapportée dans la bibliographie. La Figure ͵ Ͳ montre la fonction gʹȋtȌ ainsi que la viscosité utilisée pour le calcul de la taille des diffuseurs. 

  
Figure 30. Fonction d'autocorrélation moyenne du lait enregistrée avec le dispositif mis en place. (B) : La 

viscosité mesurée par rhéométrie du même lait  La taille des micelles de caséine calculée à partir des deux techniques est aux alentours de ͳͲͲnm ȋ~ͻͺ,͹ͷ nmȌ, elle est dans lǯintervalle [ͷͲnm – ͸ͲͲnm] donné par la littérature ȋKruif, ͳͻͻͺȌ, et proche de la moyenne ȋͳʹͲnmȌ. 
5. Conclusion  Lǯétalonnage du dispositif a été effectué en sǯassurant de la pertinence, de la répétabilité et de la reproductibilité des mesures sur du lait. Le spectre mesuré avec notre dispositif correspond à celui rapporté dans la littérature avec un écart inférieur à ͸,Ͷ%. Les vérifications du dispositif effectuées ont permis de vérifier que : 

 Lǯusage dǯune table antivibratoire est nécessaire pour éliminer toutes les vibrations environnantes auxquels le dispositif est très sensible. 
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 Les deux socles anti-lumières parasites permettent de protéger le montage des lumières de la salle qui influencent le spectre dǯautocorrélation enregistré.  
 )l est nécessaire de positionner le polariseur sous lǯangle qui filtre le plus de lumière ȋͲ°Ȍ. 
 Utiliser le corrélateur en mode ratio avec un temps dǯacquisition égal à ͳͲͲ fois le temps de la fin de décorrélation.  
 Enfin, pour lǯétude du lait écrémé une épaisseur minimale de ͳcm est nécessaire pour avoir le bon spectre dǯautocorrélation. Le temps caractéristique de la décorrélation du lait est de ͶͲμs, ce qui indique que la décorrélation est très rapide. Ceci sǯexplique par le fait que les éléments diffuseurs dans un liquide sont continuellement en mouvement à un point tel que lǯhistoire du chemin parcouru par un rayon diffusé est perdue très rapidement. Enfin, la viscosité mesurée à lǯaide du rhéométre et la fonction dǯautocorrélation enregistrée avec le dispositif optique ont permis de remonter à une taille de micelles de caséines incluse dans lǯintervalle et proche de la taille moyenne donnée dans la littérature. Le Tableau ʹ résume les résultats sur le lait écrémé : 

Elément 

étudié 

Eléments 

diffuseurs 

Taille 

diffuseurs 

Viscosité 

calculée par 

rhéométrie 

taille 

calculée à 

partir de 

DWS 

Intervalle 

de 

fréquence 

Intervalle 

de temps 

Remarques  

Lait écrémé Micelles de caséines [ͷͲ-͸ͲͲ nm]  taille moyenne : ͳʹͲ nm 
ʹ,͵.ͳͲ-͵ Pa.s  ~ͳͲͲnm [ͳͲʹ – ͷ.ͳͲͶ (Z] [ʹͲ μs – ͳͲͶ μs] )ntervalle correspondant à la décroissance 

Tableau 2. Conclusion de l'étude sur le lait montrant la taille des diffuseurs calculée à partir des tests de 

diffusion de lumière, avec l'intervalle de temps et de fréquence correspondant.  



 

 

 

Chapitre III : Etude de matériaux de complexité intermédiaire 

 

La mise en place du dispositif expérimental de diffusion multiple de la lumière a été réalisée 

et validée par l’étude d’un matériau simple (le lait). 

Ce dispositif peut donc servir à étudier les tissus biologiques, mais étant donné la complexité 

de leur structure, bien comprendre la manière dont ils diffusent nécessite d’abord d’étudier 

d’autres matériaux de structure à complexité croissante.  

C’est le but de ce chapitre qui sera consacré à l’étude de matériaux à structure plus simple 

que les tissus biologiques : une suspension de polystyrène, et une mousse. 
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1. Suspension de polystyrène Le premier objet dǯétude est une solution concentrée de nanosphères de polystyrène, de taille homogène dont la moyenne est de ʹͲͲnm ± ͸nm. Un tel milieu a été étudié par diffusion de lumière, pour sonder le mouvement brownien des billes de latex soumises à lǯagitation thermique dans des gels polymères ȋNisato, ʹͲͲͲȌ. Dǯautres études ont été réalisées sur des milieux plus concentrés ȋNisato, ͳͻͻͻȌ o‘ les diffuseurs interagissent les uns sur les autres, La technique a ainsi permis de sonder les déplacements des diffuseurs dans ces milieux fortement diffusants. Dans notre étude, une solution concentrée composée dǯeau ultra-pure contenant des billes de latex en suspension sera utilisée. 
1.1. Etude de la suspension par rhéométrie Une série de tests a été réalisée en utilisant un piézo-rhéométre capable de mesurer des viscosités dans des intervalles de fréquences élevées allant jusquǯà ͳͲͶ (z. La viscosité trouvée correspond à celle de la matrice, qui est lǯeau ultra-pure ȋɄ=ͳͲ-͵ Pa.sȌ 
1.2. Etude de la suspension par DWS Cette suspension est composée de billes de latex rigides baignant dans un fluide purement visqueux ȋlǯeau pureȌ. )l est donc possible de suivre le déplacement de ces billes par la technique de diffusion de lumière et de remonter à la viscosité du fluide en utilisant les équations reliant leur déplacement à la viscosité du fluide ȋvoir Annexe EȌ. Avant dǯentreprendre cette démarche, il est nécessaire de sǯassurer de la répétabilité ainsi que la reproductibilité des mesures. 

1.2.1. Vérification de la répétabilité des mesures Quinze tests de répétabilité ont été effectués le même jour, sous les mêmes conditions expérimentales. Les résultats sont illustrés sur la Figure ͵ͳ. 
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Figure 31. Fonctions d'autocorrélation de la suspension des nanosphères de polystyrène (15 tests) 

enregistrées le même jour dans les mêmes conditions expérimentales avec un court intervalle de temps  Les fonctions dǯautocorrélation enregistrées montrent une décorrélation de lǯintensité diffusée qui commence très tôt ȋà ͳ μsȌ et se termine à ͳ ms avec un temps de relaxation de ͵Ͳμs. Afin de quantifier la répétabilité, le coefficient de variation est calculé et illustré sur la Figure ͵ʹ  
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Figure 32. Le coefficient de variation des tests de répétabilité réalisés sur la suspension de polystyrène sous 

les mêmes conditions expérimentales.  Le coefficient de variation est très faible ȋCv < ͳ%Ȍ avec une valeur qui sǯapproche de Ͷ% aux temps très courts. Ceci prouve que les mesures sur la suspension de polystyrène avec ce nouveau dispositif sont très répétables. 
1.2.2. Vérification de la reproductibilité des mesures Nous avons réalisé cinq essais par jour pendant Ͷ jours, tout en respectant les mêmes conditions expérimentales, et le même mode opératoire. Les fonctions dǯautocorrélations enregistrées à différents jours sont illustrées sur la Figure ͵͵. 

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

1E-01 1E+00 1E+01 1E+02 1E+03 1E+04 1E+05

C
o

e
ff

ic
ie

n
t 

d
e

 v
a

ri
a

ti
o

n
 (

%
)

Temps (μs)



C(AP)TRE ))) : ETUDE DE MATER)AUX A COMPLEX)TE CRO)SSANTE 

Page | ͸ͺ  

 
Figure 33. Fonctions d'autocorrélation moyennes (5 essais/jour) des nanosphères de polystyrène obtenues à 

4 jours différents.  Comme pour la répétabilité, le coefficient de variation est calculé afin de quantifier la reproductibilité des mesures ȋvoir la Figure ͵ͶȌ. 

 
Figure 34. Le coefficient de variation des mesures réalisées sur la suspension de polystyrène à des jours 

différents avec le nouveau dispositif, sous les mêmes conditions expérimentales. 
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Les fonctions obtenues à différents jours montrent une très bonne reproductibilité. Le coefficient de variation illustré sur la Figure ͵Ͷ est inférieur à ͳ% et sǯapproche de Ͷ% au temps très court. Les deux résultats de répétabilité et de reproductibilité sont semblables. Le Cv dans les deux cas est très faible ce qui sǯexplique par la structure très stable du milieu étudié au cours du temps. 
1.2.3. Calcul de la viscosité à partir des résultats de DWS Pour la suspension, la taille des diffuseurs est connue ainsi que la fonction dǯautocorrélation gʹȋtȌ, nous pouvons donc calculer la viscosité de cette dernière. La viscosité de la suspension est calculée à partir de la moyenne des fonctions dǯautocorrélation calculée, et la valeur trouvée est aux alentours de ͷ,ͳ.ͳͲ-ͷ Pa.s La valeur recherchée correspond à celle de lǯeau ultra-pure ȋla matrice dans laquelle baignent les nanosphèresȌ mesurée par rhéométrie qui est de ͳͲ-͵ Pa.s Cet écart sǯexplique par le fait que les nanosphères de polystyrène baignant dans lǯeau sont chargées, et sǯagrègent les unes aux autres. )l est recommandé dǯempêcher lǯagrégation via lǯajout de sel ou la modification du p(. Cette méthode neutralise les charges portées par les particules. Le résultat obtenu après lǯajout de sel sera utilisé pour déduire la viscosité de la suspension. Pour cela, une série de tests sur la solution concentrée de nanosphères de polystyrène de ʹͲͲnm ȋʹͷ essaisȌ a été réalisée afin de tracer la fonction dǯautocorrélation moyenne de lǯintensité diffusée ȋvoir la Figure ͵ͷȌ. 

 

Figure 35. Fonction d'autocorrélation moyenne de la suspension concentrée de polystyrène après l'ajout de 

sel (moyenne sur 25 essais)   
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La viscosité en est déduite et est comparée sur la Figure ͵͸ à celle mesurée par le piézo-rhéométre. 

 
Figure 36. Comparaison entre la viscosité mesurée à l'aide d'un piézo-rhéométre et celle calculée à partir de 

la fonction d'autocorrélation de l'intensité diffusée moyenne sur 25 tests  Nous constatons que les deux valeurs de viscosité sont très proches pour les fréquences élevées. Nous ne pouvons pas comparer au-delà de ͳͲͶ (z qui correspond à la fréquence maximale pour le piézo-rhéométre, mais nous constatons que la viscosité calculée à partir du spectre de diffusion est proche de celle mesurée par rhéométrie. La différence entre les deux courbes est quantifiée en calculant lǯécart entre elles. La Figure ͵͹ illustre cette différence. 
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Figure 37. L'écart relatif entre les valeurs de la viscosité calculée à partir des spectres de DWS et celle 

mesurée par rhéométrie sur l'intervalle de fréquence [103 – 104] Hz  Lǯécart entre les résultats rhéométriques et ceux issus de la DWS ne dépasse pas les ͳͲ%.  Dans ce cas, lǯavantage de la diffusion de lumière est de pouvoir calculer la viscosité dans des intervalles de fréquences beaucoup plus élevés puisquǯelle sonde la dynamique dans des temps très court. Avec un inconvénient qui est la dispersion des données, en effet, comme nous pouvons le remarquer sur la Figure ͵͸, il y a moins de dispersions sur la courbe de la viscosité mesurée par rhéologie comparée à celle calculée à partir des résultats de DWS. 
1.3. Conclusion  Cette étude nous a montré au premier lieu une très bonne répétabilité et reproductibilité des mesures ȋCv < ͳ%Ȍ.  Elle a aussi montré la limite de la technique pour remonter à la viscosité dǯun milieu o‘ les particules sont en interactions les unes avec les autres, comme le cas de la suspension qui contenait des billes de latex agrégées baignant dans lǯeau, et pour laquelle la viscosité calculée à partir de la fonction dǯautocorrélation moyenne ne correspondait pas à celle issue des tests rhéométriques. En ajoutant du sel à la suspension pour décharger les particules, nous avons empêché la formation dǯagrégats. La fonction dǯautocorrélation alors mesurée est bien celle dǯune suspension de billes rigides dans une eau pure et la confirmation nous en est donnée après déduction du spectre dǯune viscosité proche de celle de lǯeau.  Le Tableau ͵ résume les différents résultats obtenus.  
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Elément 
étudié 

Eléments 
diffuseurs 

Taille 
diffuseurs 

Viscosité 
calculée par 
rhéométrie 

Viscosité 
calculée 
par DWS 

Intervalle 
de 

fréquence 

Intervalle 
de temps 

(sec) 

Remarques 

Suspension 
de 

nanosphères 
de 

polystyrène 

nanosphères de polystyrène ʹͲͲnm ± ͸nm ͳͲ-͵ Pa.s  [ʹ.ͳͲ-͵ – ͷ.ͳͲ-Ͷ] Pa.s [ͳͲ͵ – ͳͲ͸ (Z] [ͳ μs – ͳͲ͵ μs] )ntervalle correspondant à la décroissance 
Tableau 3. Récapitulatif des différentes informations tirées du spectre de DWS de la suspension de 

polystyrène  Afin dǯaugmenter le niveau de complexité de la structure étudiée, le milieu choisi pour lǯétude suivante est une mousse.  
2. Mousse  Les mousses sont utilisées dans des applications industrielles très variées et à des échelles diverses ȋBikerman, ͳͻ͹͵Ȍ. Elles permettent de séparer les minéraux ȋcuivre, plomb, zinc…Ȍ des impuretés non métalliques du minerai ȋprocédés de flottationȌ ou comme fluide de forage dans lǯindustrie pétrolière, ou même pour lǯextinction dǯincendies hydrocarbures. Des travaux ont permis de mieux comprendre la structure des mousses, en utilisant différentes techniques, telles que la diffusion de lumière pour mesurer le taux de réarrangement des bulles ȋLabiausse, ʹͲͲͶȌ ou la rhéologie pour connaitre leur module de cisaillement complexe et leur viscosité ȋCohen-Addad, ʹͲͲͳȌ. La mousse choisie dans ce travail de thèse est la mousse à raser Gillette qui est un fluide complexe constitué de dispersions concentrées de bulles de gaz dans un liquide savonneux. )l sǯagit dǯune structure organisée sur plusieurs échelles de longueur. Macroscopiquement, elle paraît uniforme et homogène, mais microscopiquement elle est constituée de bulles de gaz séparée par des films de liquide savonneux dont lǯépaisseur est comprise entre quelques nanomètres et quelques micromètres ȋLabiausse, ʹͲͲͶȌ.  Ce milieu est très stable, car sa formulation est optimisée pour ralentir considérablement le disproportionnement. En effet, lorsque deux bulles de différents volumes sont voisines, la pression de gaz monte dans la plus petite des deux, ce qui induit la diffusion du gaz à travers le film liquide et la disparition de la petite bulle. Le procédé de fabrication génère des très petites bulles : ʹͲ à ͷͲμm de diamètre ȋvoir Figure ͵ͺȌ, en utilisant un gaz extrêmement peu soluble dans le liquide moussant ȋmélange dǯhydrocarburesȌ. 
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Figure 38. Photographie prise à la surface d'une mousse Gillette 20 min après sa fabrication (Labiausse, 

2004)  Le liquide moussant de la mousse Gillette est une solution aqueuse contenant de nombreux additifs et ayant un rôle soit dans la constitution de la mousse soit dans son utilisation en tant que produit de rasage. Le gaz est un mélange de propane et dǯisobutane, avec une fraction volumique de ͻʹ.ͷ% 
2.1. Etude rhéométrique de la mousse Les mousses présentent des propriétés mécaniques remarquables qui dépendent de leurs constituants physico-chimiques et des contraintes quǯon leur applique. Bien quǯelle soit constituée uniquement de fluides, une mousse peut se comporter soit comme un solide viscoélastique, soit comme un liquide visqueux non newtonien, selon la contrainte appliquée ȋLabiausse, ʹͲͲͶȌ. Lorsque cette dernière est suffisamment élevée, la viscosité décroit au cours du temps ȋDa Cruz, ʹͲͲʹȌ. La viscosité de cette mousse a été étudiée dans la littérature ȋLabiausse, ʹͲͲͶȌ, ȋGopal, ͳͻͻͻȌ, ȋCohen-Addad, ͳͻͻͺȌ et a été mesurée grâce à des tests rhéologiques utilisant un rhéométre de type Couette aux surfaces cylindriques rugueuses. Pour étudier la mousse à raser, il est nécessaire de la fixer sur les deux plateaux du rhéométre pour éviter son glissement. Le meilleur moyen de fixation dans le cas dǯune mousse est le papier de verre. 

2.1.1. Etude de la mousse par le Bohlin Le rhéométre choisi pour cette étude est le Bohlin configuré en Plan-Plan sur lequel le papier de verre sera collé ȋsur le plateau supérieur mobile et sur le plateau inférieur fixeȌ.  
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Des tests harmoniques ont été réalisés à température ambiante, avec une amplitude de déformation de ͳͲ-͵ au bord de lǯéchantillon et sur un intervalle de fréquence de Ͳ.ͳ à ͳͲ(z. La Figure ͵ͻ montre la viscosité moyenne ȋsur ͳͷ testsȌ mesurée à lǯaide du rhéométre ȋle BohlinȌ. 

 
Figure 39. La viscosité moyenne mesurée à l'aide du rhéométre (sur 15 essais). 

 Pour vérifier les résultats trouvés avec notre mousse, dǯautres tests ont été effectués, cette fois avec un piézo-rhéométre, qui permet dǯavoir la viscosité dans des intervalles de fréquences plus étendues, ce qui sera dǯune grande utilité pour la comparaison aux résultats de DWS qui permet de calculer la viscosité sur des intervalles de fréquences élevés. 
2.1.2. Etude par le piézo-rhéométre Afin de sǯassurer de ces résultats, le même flacon de mousse qui a servi à faire les tests rhéométriques ȋavec le BohlinȌ sera utilisé pour faire des tests avec le piézo-rhéométre. Dans les tests rhéologiques la mousse a été fixée avec du papier de verre, dans le cas du piézo-rhéométre lǯutilisation du papier de verre étant assez délicate nous lǯavons remplacé par du scotch double face. La comparaison de la viscosité trouvée avec et sans fixation montre un grand écart entre les deux courbes ȋvoir Figure ͶͲȌ.  
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Figure 40. Effet de la fixation de la mousse (avec du scotch double face) sur la valeur de la viscosité mesurée 

pour deux échantillons de même épaisseur : e = 500μm.  Pour vérifier sa fiabilité nous avons fait des tests avec deux épaisseurs différentes. La Figure Ͷͳ montre les résultats obtenus. 
 

 
Figure 41. Viscosité de la mousse à raser à deux épaisseurs différentes avec l'usage du scotch double face pour 

fixer la mousse sur le plateau du piézo-rhéométre 
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Nous constatons quǯen fixant la mousse avec le scotch, nous avons des mesures indépendantes de lǯépaisseur, ce qui prouve lǯefficacité de cette méthode de fixation. Des tests de vérification de la répétabilité ont été effectué sur deux valeurs dǯépaisseurs différentes : ͷͲͲμm et ͺͲͲμm ȋon note quǯon travaille dans les mêmes conditions expérimentales avec des prises différentes du même flacon de mousseȌ. Ces essais ont montré que les valeurs de la viscosité sont parfaitement répétables, avec un coefficient de variation inférieur à Ͳ.ʹ%, ceci quel que soit lǯépaisseur utilisée ȋvoir Figure ͶʹȌ. 

ȋAȌ :   

ȋBȌ :   
 

Figure 42. (A) de gauche à droite : viscosité de la mousse mesurée avec le piézo-rhéométre en utilisant une 

épaisseur de 500μm avec fixation – le coefficient de variation calculé à partir de ces trois tests. (B) Viscosité 

mesurée avec une mousse de 800μm d'épaisseur avec fixation - le coefficient de variation de ces deux 

mesures  
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Nous pouvons constater que la méthode utilisée pour la fixation de la mousse à raser est fiable, et que les résultats sont répétables. 
2.2. Etude de la mousse à raser par DWS La DWS a été utilisée par Labiausse ȋʹͲͲͶȌ pour suivre le disproportionnément de la mousse au cours du temps. Dans ce travail, lǯintérêt de cette étude est dǯavoir une idée sur le comportement optique dǯun matériau solide viscoélastique, qui représente des éléments diffuseurs de taille polydisperse, et qui sont en interactions continues les uns avec les autres. Son comportement doit être plus proche des matériaux biologiques que le lait ou la suspension de polystyrène considérés comme des fluides. Lǯétude de la mousse à raser offre la possibilité de faire une comparaison avec les données bibliographiques, ce qui permet dǯétalonner le dispositif avec un matériau viscoélastique, mais également de vérifier si le calcul utilisé pour remonter à la viscosité est valable pour ce type de matériaux complexes o‘ les diffuseurs ne sont pas des sphères dures et sont en interactions continuelles.  

2.2.1. Choix de l’épaisseur à utiliser A lǯinstar des études précédentes, nous commencerons par étudier lǯépaisseur optimale pour les essais en diffusion de lumière. Pour cela, des tests avec cinq épaisseurs différentes de la mousse de Ͳ.ͷcm à ͷcm ont été réalisés. Pour chaque valeur de lǯépaisseur, ͳͲ tests ont été conduits et les résultats moyennés. Les échantillons proviennent tous du même flacon de mousse, et les essais se déroulent à température ambiante ȋʹͷ°CȌ. Les résultats de lǯétude sont illustrés sur la Figure Ͷ͵. 
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Figure 43. Fonctions d'autocorrélation moyennes (10 tests/épaisseur) de la mousse à raser Gillette à 

différentes épaisseurs allant de 0.5cm à 5cm. 

 Nous constatons que lǯépaisseur de la mousse a un très faible effet sur les fonctions dǯautocorrélations. Nous obtenons le même temps de relaxation ȋͲ.ͳ sȌ, ainsi que les mêmes temps de début et de fin de la décorrélation. Le coefficient de variation calculé est faible : Cv < ͸% ȋvoir Figure ͶͶȌ, ce qui indique que les résultats obtenus pour différentes épaisseurs sont semblables. 
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Figure 44. Coefficient de variation sur les mesures de la fonction d'autocorrélation à des épaisseurs 

différentes  Ceci peut être expliqué par la nature du milieu qui est fortement diffusant. En effet, nous remarquons que la lumière diffuse dans toutes les directions et nous observons toujours de la lumière transmise quelle que soit lǯépaisseur étudiée ȋcomme le montre la Figure ͶͷȌ. Nous pouvons donc conclure que la lumière diffusée ne dépend pas de lǯépaisseur de lǯéchantillon contrairement à dǯautres milieux moins diffusants, o‘ lǯépaisseur joue un rôle important dans la quantité de la lumière rétrodiffusée. 

 
Figure 45. Image de la mousse à raser Gilette au cours d'un test de diffusion de lumière montrant une forte 

diffusion dans toutes les directions et une importante intensité transmise malgré l'épaisseur importante de la 

mousse.  
2.2.2. Comparaison des résultats à la littérature Les propriétés structurales et rhéologiques de cette mousse ont déjà fait lǯobjet de plusieurs études dans la littérature ȋDurian, ͳͻͻͳȌ, ȋCohen-Addad, ʹͲͲͳȌ, ȋGopal, ʹͲͲ͵Ȍ. Labiausse ȋʹͲͲͶȌ a mesuré sa fonction dǯautocorrélation qui sert ici dǯélément de comparaison pour les résultats trouvés par notre dispositif.  
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La Figure Ͷ͸ montre la comparaison entre ces deux résultats.  

 
Figure 46. Comparaison de la fonction d'autocorrélation (moyenne sur 20 essais) enregistrée par le dispositif 

mis en place au cours de la thèse et le spectre trouvée dans la littérature (Labiausse, 2004) 

 Une bonne cohérence entre les deux spectres est constatée en calculant lǯécart relatif entre les deux courbes, et qui est de lǯordre de ͷ% comme le montre la Figure Ͷ͹ 

 
Figure 47. L'écart relatif entre la fonction d'autocorrélation de la mousse à raser obtenue avec le dispositif 

mis en place et celle donnée dans la littérature  Etudions à présent la répétabilité et la reproductibilité des mesures sur cette mousse.  
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2.2.3. L’étude de la répétabilité des mesures Des tests de répétabilité ont été effectués sur une série de mesures ȋͳͲ essaisȌ dans la journée en gardant les mêmes conditions expérimentales. La fonction dǯautocorrélation moyenne est illustrée sur la Figure Ͷͺ 

 
Figure 48. Fonction d'autocorrélation moyenne de la mousse à raser, obtenue en faisant la moyenne sur 10 

échantillons de mousse testés dans les mêmes conditions expérimentales dans le même jour avec un court 

intervalle de temps. 

 Le coefficient de variation calculé ȋsur la Figure ͶͻȌ étant inférieur à ͸%, nous pouvons conclure que les résultats sur la mousse à raser sont répétables.  

 
Figure 49. Etude de la répétabilité des essais sur la mousse à raser Gillette : Coefficient de variation (%) 
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2.2.4. Etude de la reproductibilité des mesures sur la mousse  Les fonctions dǯautocorrélations moyennes ȋͳͲ tests/jourȌ de la mousse à raser enregistrées à deux jours différents sont illustrées sur la Figure ͷͲ, et montrent une bonne reproductibilité du dispositif. 

 
Figure 50. Fonctions d'autocorrélation moyennes de l'intensité diffusée de la mousse à raser à deux jours de 

test différents (10 essais/jour)  Lǯécart entre les deux spectres est faible ȋ< ͷ%Ȍ, ce qui signifie que les résultats sont reproductibles pour la mousse à raser. 
2.2.5. Calcul de la viscosité à partir des résultats de DWS Comme précédemment, nous avons utilisé la fonction dǯautocorrélation moyenne obtenue en diffusion de lumière pour déduire le déplacement quadratique moyen grâce auquel nous avons calculé la viscosité de la mousse. 
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Figure 51. (A) : la fonction d'autocorrélation moyenne de la mousse à raser : moyenne sur 30 essais - (B) : le 

déplacement quadratique moyen obtenu à partir du spectre de DWS - (C) : la viscosité calculée à partir de la 

courbe B du déplacement des éléments diffuseurs. 
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La viscosité calculée à partir de la fonction dǯautocorrélation obtenue est environ de ͳͲ-ʹ Pa.s sur lǯintervalle de fréquence [Ͳ.Ͷ , ͶͲͲ (z] qui correspond à lǯintervalle de temps [ʹ,ͷ ms – ʹ,ͷ s] sur lequel la fonction gʹȋtȌ décroît.  Nous pouvons à présent comparer aux résultats rhéométriques déjà annoncés. 

 
Figure 52. Comparaison de la viscosité mesurée par le rhéométre en configuration plan-plan, ainsi que celle 

mesurée par piézo-rhéométre, celle calculée à partir de la fonction d'autocorrélation moyenne de l'intensité 

diffusée et celle rapportée dans la littérature. 

 Nous remarquons que les viscosités mesurées avec les deux rhéométres ainsi que celle de référence ont des valeurs très proches. Lǯépaisseur utilisée dans les deux cas est de ͷͲͲμm. En diffusion de lumière, nous avons prouvé que lǯépaisseur nǯa aucun effet sur le spectre obtenu. Nous constatons que la valeur de la viscosité calculée à partir de la diffusion de lumière est différente de celle mesurée par les deux techniques rhéométriques. En effet, la théorie de diffusion de lumière repose sur la mesure du mouvement brownien des éléments diffuseurs considérés comme des sphères dures qui sont soumis à lǯagitation thermique et qui ont une taille monodisperse.  Dans le cas de la mousse à raser, les éléments diffuseurs sont les bulles dǯair emprisonnées dans le liquide savonneux, elle sont très molles, ne se déplacent pas et leur structure se modifie très peu au cours du temps, donc ils ne répondent pas aux hypothèses sur lesquelles le calcul ȋpermettant de remonter à la viscositéȌ est fondé, ce qui explique la 
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différence entre la viscosité calculée à partir des résultats de diffusion de lumière et celle mesurée par les techniques rhéométriques qui sont plus adaptés pour lǯétude de ce type de matériaux complexes.  Dans ce cas, la DWS est complémentaire à la rhéologie puisquǯelle permet par exemple de sonder les réarrangements de la structure sous lǯeffet du vieillissement ou lǯéclatement des petites bulles. 
2.3. Conclusion  La comparaison du spectre de la mousse enregistré par le nouveau dispositif avec celui donné par la littérature a montré un faible écart entre les deux. Concernant les résultats obtenus sur la mousse à raser, nous pouvons constater que la décorrélation de lǯintensité diffusée par la mousse se produit dans des temps très lents, de lǯordre de ͳͲ ms et se termine aux alentours de ͳ,ͷs avec un temps de relaxation se situant à Ͳ,ʹs. Par ailleurs, la fonction dǯautocorrélation de lǯintensité diffusée de la mousse à raser nǯa pas permis de remonter à la viscosité de la mousse, ce qui limite lǯusage de la technique pour remonter aux propriétés mécaniques à des milieux o‘ les diffuseurs peuvent être considérés comme des sphères dures, de taille monodisperse et qui sont sous mouvement brownien Le Tableau Ͷ résume les résultats sur la mousse à raser 

Elément 
étudié 

Eléments 
diffuseurs 

Taille 
diffuseurs 

Viscosité 
donnée par 
rhéométrie 

Viscosité 
calculée 
par DWS 

Intervalle 
de 
fréquence 

Intervalle 
de temps 
(sec) 

Remarques  

Mousse à 
raser 
Gillette 

Bulles gazeuses sphériques [ʹͲ-ͷͲ μm]  taille  [ͳͲʹ – ͳ] Pa.s  
ͳͲ-ʹ [1 – 10² 

HZ] [10-2 – 1] DWS ne permet pas de remonter à la viscosité dǯun tel milieu 
Tableau 4. Récapitulatif des différentes informations tirées de l'étude de la mousse à raser 

 

3. Conclusion sur l’étude des différents milieux étudiés Plusieurs tests ont été réalisés sur deux types de matériaux : un liquide purement visqueux et une mousse viscoélastique. Lǯobjectif ici est dǯaugmenter la complexité de la structure et dǯévaluer le potentiel de la technique de DWS sur ces différents matériaux.  La Figure ͷ͵ montre la comparaison des fonctions dǯautocorrélation moyennes de chaque milieu étudié. 
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Figure 53. Les fonctions d'autocorrélation moyennes g2(t) des différents milieux étudiés (lait, suspension, 

mousse)  Nous constatons que le lait et la suspension de polystyrène ont des spectres et des temps caractéristiques très semblables. Ceci sǯexplique par les tailles des particules et les viscosités quasi similaires dans les deux milieux. Nous constatons aussi que le début de la décorrélation se produit à des temps très faibles de lǯordre de la microseconde ce qui est dû à la taille nanométrique des diffuseurs ȋde ͳͲͲ à ʹͲͲ nmȌ. Pour la mousse à raser, la décorrélation commence à des temps beaucoup plus grands ȋͳͲ msȌ ce qui sǯexplique par la taille des éléments diffuseurs qui est plus importante que celle des micelles de caséines ou des nanosphères de polystyrène, ce qui est cohérent avec les données bibliographiques ȋtaille des bulles entre ʹͲ et ͷͲμmȌ. La technique de diffusion de lumière comme outil de caractérisation matérielle est de portée limitée dans le domaine des mousses car elle nǯa pas permis de calculer la viscosité de la mousse étudiée, Khallil ȋʹͲͳͳȌ a démontré quǯelle ne permet des mesures que pour des gouttes de diamètre inférieur au micromètre dans le cas des émulsions.   
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Le Tableau ͷ résume les différentes informations tirées de ces spectres : 
milieu étudié 

éléments 

diffuseurs 

taille 

particules 

diffuseurs 

tps début 

décorrélation 

temps de 

relaxation 

temps de fin 

de 

décorrélation 

DWS permet 

de calculer η 

Lait écrémé 
Micelles de 

caséine 
0,12 μm 1μs 40 μs 1 ms Oui 

Suspension 
nanosphères 

de polystyrène 
0,20 μm 1 μs 30 μs 1 ms Oui 

Mousse bulles d'air 20-50 μm 10 μs 0,2 s 3 s Non 

Tableau 5. Récapitulatif des différents paramètres tirés des fonctions d'autocorrélation des matériaux 

étudiés (lait, suspension et mousse)  Les schémas suivants résument les différentes caractéristiques structurales des milieux étudiés ainsi que les résultats des expérimentations réalisées. 
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Figure 54. Les différents milieux étudiés par DWS avec leur structure donné dans la bibliographie [ (www.nature.com, /) (http://tpegastronomie-moleculaire.e-

monsite.com, /) (Dalgleish, 2004), (Cheftel, 1977)

Suspension de 
polystyrène

- Fluide visqueux 

- Constitué de 
nanosphéres de 

polystyrène dans 
l'eau

vue microscopique de 
la suspension de 

polystyrène 
[nature.com]

vue au microscope 
éléctronique des 
nanosphéres de 

polystyrène dans l'eau 
[nature.com]

Spectre DWS

Comparaison 
Viscosité DWS / 

Rhéologie

Lait écrémé

- Fluide 
purement 
visqueux 

- Constitué 
principalement 
de micelles de 

caséine

Goutte de 
lait vue au 

microscope, 
1000x

[Cheftel, 
1977]

Structure d'une 
micelle de caseine 

de 120 nm vue 
par microscopie 
electronique à 

balayage

[Dalgleish, 2004]

Spectre DWS 
correspond à 

celui de 
référence

Comparaison 
Viscosité DWS / 
Rhéologie avec 
un écart < 20%

Mousse à raser

- Fluide visco-élactique

- Constitué de bulles d'air dans un 
liquide savonneux

vue microscopique d'une mousse

shéma représenttaif d'une bulle de 
savon (http://tpegastronomie-

moleculaire.e-monsite.com)

Spectre DWS

Comparaison Viscosité DWS / 
Rhéologie



 

 

Chapitre IV : Etude des matériaux biologiques mous  
 

Ce chapitre est consacré à l’étude des tissus biologiques mous par diffusion de lumière. 

Seront à l’étude plus particulièrement le cortex rénal, le parenchyme hépatique et le cerveau 

de porc. 

Une étude de la répétabilité, la reproductibilité ainsi que la variabilité de ces milieux 

biologiques sera menée. 

Nous allons par la suite faire le calcul pour remonter à la viscosité, et nous allons suivre 

l’évolution du spectre de DWS au cours de la déshydratation du cortex rénal et du 

parenchyme hépatique, ainsi qu’au cours de la dégénérescence du cortex rénal.         
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Cette étude sǯinscrit dans le cadre de la compréhension du comportement mécanique viscoélastique des tissus biologiques mous. Lǯobjectif étant dǯutiliser une nouvelle approche consistant à faire le lien entre les changements de la microstructure et le comportement macroscopique observé en utilisant une technique récente qui est la diffusion multiple de la lumière ȋDWSȌ. Vu que ce travail de thèse présente la première phase de lǯétude des tissus biologiques mous par DWS, lǯusage des tissus humains nǯétait pas envisagé. Nous avons donc choisi un modèle animal qui a lǯavantage dǯêtre disponible, cǯest le porc. Nous avons choisi dǯétudier des organes qui ont différentes propriétés mécaniques et différents aspects physiques. Dans ce chapitre, le cortex rénal, le parenchyme hépatique ainsi que le cerveau de porc seront étudiés avec le dispositif de diffusion de lumière mis en place. La première partie de ce chapitre sera consacrée à lǯhistologie de ces matériaux biologiques, tandis que la seconde partie donnera un bref aperçu du protocole expérimental détaillé en annexe.  La troisième partie sera consacrée à lǯétude rhéologique de ces trois matériaux. Enfin la quatrième et dernière partie concernera lǯétude des matériaux biologiques par DWS. Les essais réalisés ont eu pour but : 
 lǯétude de la réponse des matériaux biologiques en fonction de lǯépaisseur des échantillons testés.  
 lǯétude de la répétabilité, la reproductibilité ainsi que de la variabilité des mesures sur le rein, le foie et le cerveau de porc. 
 la comparaison des différents spectres obtenus ȋdu rein, foie et cerveauȌ ainsi que le calcul de la viscosité de ces matériaux à partir des spectres de DWS.  
 lǯapplication de la diffusion multiple de la lumière pour suivre lǯévolution de la microstructure du cortex rénal de porc au cours de la : 

o déshydratation 
o dégénérescence   

1. Histologie des matériaux biologiques étudiés 

1.1. Rein : cortex rénal Les reins font partis du système urinaire, ce sont des organes sécréteurs. )ls remplissent différentes fonctions ȋWelsch, ʹͲͲͶȌ comme le contrôle de la pression artérielle et le contenu en eau et en électrolytes de manière à maintenir constant, en volume et en osmolarité, lǯespace extracellulaire, ils assurent la surveillance et le maintien de lǯéquilibre acide-base ainsi que lǯélimination des produits terminaux du métabolisme des protéines, de la purine et de lǯazote, ou des substances étrangères. 
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Les reins de porc sont des organes pairs, qui mesurent environ ͳʹ cm de longueur, ͸ cm de largeur et ͵ cm dǯépaisseur, pèsent environ ͳͷͲ g, et occupent une situation rétropéritonéale. Déjà à lǯœil nu, la structure du rein montre une division en bandes sombres de ͸ à ͳͲ mm de largeur correspondantes au cortex, et dǯautres plus claires situées à lǯintérieur et formant la médullaire ȋvoir Figure ͷͷ ȋAȌȌ. 

ȋAȌ    ȋBȌ  
 

Figure 55. (A) : Rein de l’homme, en coupe longitudinale, représentation schématique – (B) : Coupe dans le 

cortex rénal (homme) avec glomérule (1) et les tubules proximal (2) et distal (3).  Feuillet externe 

(pariétal) de la capsule de Brown ; * espace capsulaire. Coupe au plastique, coloration : H.E. ; gross. : X100. 

(Welsch, 2004)  Dans notre étude, on sǯintéresse au cortex rénal qui constitue -immédiatement sous la capsule- une zone externe. Elle est divisée en petits territoires par les rayons médullaires.  Les différents constituants du cortex rénal porcin sont représentés dans la Figure ͷͷ ȋBȌ, et sont résumés dans le Tableau ͸. 
Constituant Taille 

Glomérule rénal ʹͲͲ μm 
Tubule proximal Entre ͷͲ et ͸Ͳμm 
Tubule distal Entre ͳͲ à ͳ͵ μm  

Tableau 6. Les différents constituants du cortex rénal porcin 
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1.2. Foie : parenchyme hépatique Le foie constitue la plus grosse glande de lǯorganisme pesant chez lǯ(omme ͳ.ͷ Kg en moyenne, elle est située immédiatement sous le diaphragme dans la partie supérieure de lǯabdomen.  La totalité du sang veineux provenant de lǯintestin et le sang artériel de lǯartère hépatique sont transportés par la veine porte jusquǯau foie. Dans notre étude on sǯintéressera au foie de porc, qui offre un modèle de description fidèle au foie humain ȋ(akim, ʹͲͲͻȌ. Sur le plan histologique, il sǯagit dǯun organe plein parenchymateux qui est constitué de : 
 Capsule conjonctive ȋcapsule de GlissonȌ. 
 Des lobules. Dans cette étude, on sǯintéressera plus spécialement au parenchyme hépatique, car les échantillons testés seront découpés pour nǯavoir que le parenchyme en évitant tout morceau contenant une veine visible à lǯœil nu. Le parenchyme hépatique est formé de travée de Remack qui sont des lames cellulaires anastomosées, épaisses dǯune à deux cellules. Ces dernières sont des hépatocytes entre lesquels il y a des canalicules biliaires. Les travées de Remack sont séparées les unes des autres par des capillaires radiés. Lǯensemble est supporté par des fibres de réticuline : les fibres grillagées du parenchyme hépatique ȋvoir Figure ͷ͸Ȍ. 

 
Figure 56. Image microscopique des constituants du parenchyme de foie de porc, avec à droite les deux types 

de canalicules biliaires et à gauche les hépatocytes, les sinusoïdes ainsi que les travées de Remack . 

[http://www.edu.upmc.fr]  Le parenchyme hépatique est constitué principalement de ȋDenef, ͳͻͻ͸Ȍ : 
 L’hépatocyte qui présente ͹Ͳ% des cellules du foie. leur taille allant de ʹͲ à ͵Ͳ micron. 
 Les canalicules biliaires qui ne sont pas visibles par les techniques ordinaires, et sont mis en évidence par des techniques dǯimprégnation argentique, ils nǯont pas de paroi propre et sont situés entre les faces contiguës des hépatocytes. 
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 Les capillaires radiés ou sinusoïde qui possèdent un diamètre large et une paroi discontinue. 
 Les fibres grillagées qui entrent dans la formation extracellulaire du lobule. Lǯensemble des éléments constituant le parenchyme est supporté par ces fibres de réticuline. 

1.3. Cerveau  Le cerveau est constitué de trois sections bien distinctes, la première est le tronc cérébral, la seconde est le cervelet et enfin le prosencéphale comme le montre la Figure ͷ͹. 

ȋAȌ ȋBȌ  
Figure 57. (A) Section sagittale du cerveau. (1):Tronc cérébral, (2):Cervelet et (3):Prosencéphale – (B) : coupe 

transversale d’un cerveau humain où l’on distingue la substance grise et blanche (Nicolle, 2003)  Dans cette étude, on sǯintéressera à la troisième partie : lǯencéphale, qui contient des cavités de forme et taille différentes. Dans ces cavités, circule le liquide céphalorachidien. On distingue deux types de substances : la substance grise qui doit sa couleur à lǯaccumulation de cellules nerveuses et la substance blanche formée de fibres de conduction qui sont des prolongements de cellules nerveuses. Le tissu nerveux est composé de cellules nerveuses qui sont les neurones et de cellules gliales. Le Tableau ͹ résume les différents constituants avec leur diamètre et proportion. 
Types de cellules Diamètre Proportion 

Neurone ͷ à ͷͲ μm ͳͲ à ʹͲ% Axones myélinisés < ʹͲμm 
Axones amyélinisés < ͳ ou ͳ.ͷμm 
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Astrocytes > ʹͲμm ͶͲ% 
Oligodendrocytes < ʹͲμm ʹͲ% 
Microglie Quelques μm ʹͲ à ͵Ͳ % 

Tableau 7. Diamètre et proportion des principales cellules du tissu cérébrale dans un cerveau humain 

(Nicolle, 2003)  
2. Protocole expérimental Les pièces anatomiques utilisées pour toutes les manipulations proviennent de la boucherie. Leur transport est effectué dans des glacières qui permettent de garder les organes en hypothermie. Les coupes sont réalisées en utilisant deux lames soudées séparées de Ͷ mm, puis un emporte-pièce de ͳ͸ mm de diamètre. ȋPour plus de détails, voir les deux protocoles « ʹͲͳ͵_(ST_OPT » et « ʹͲͳʹ_(ST_S(E » en Annexes A et BȌ. )ls sont conservés dans le liquide physiologique à Ͷ°C et testés à température ambiante. La Figure ͷͺ illustre les différentes étapes de découpe du cortex rénal, du foie et du cerveau de porc  

ȋAȌ  :  
ȋBȌ  :  

         ȋCȌ:  
Figure 58. (A) : Découpe d'un échantillon de cortex rénal porcin avec un diamètre de 16mm et une épaisseur 

de 4mm – (B) : découpe du foie porcin avec une épaisseur de 4mm – (C) : les étapes de la découpe du cerveau 

de porc permettant d’avoir des échantillons avec les deux matières : blanche et grise  Après la découpe, les échantillons sont conservés dans le liquide physiologique à Ͷ°C.   
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3. Etude par rhéologie Des tests harmoniques ont été réalisés à lǯaide du rhéométre Bohlin en géométrie plan-plan. Lǯéchantillon est soumis à un cisaillement en torsion qui produit une déformation dǯamplitude ͳͲ-͵ au bord de lǯéchantillon. La fréquence des oscillations est variée sur un intervalle de Ͳ.ͳ à ͳͲ(z. La Figure ͷͻ montre la viscosité moyenne déduite des tests rhéologiques sur du : 
 Cortex rénal porcin : moyenne sur Ͷʹ tests. 
 Parenchyme hépatique : moyenne sur ͳͺ tests. 
 Cerveau : moyenne sur ͷͷ tests. 
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Figure 59. La viscosité du cortex rénal (A) – du parenchyme hépatique (B) - du cerveau (C)  de porc mesurée 

par rhéologie  Nous allons par la suite étudier ces mêmes tissus avec le dispositif de DWS. 
4. Etude par DWS Au cours de cette étude, plusieurs tests préliminaires sont réalisés de manière à déterminer lǯinfluence sur la réponse optique de lǯépaisseur de lǯéchantillon. Des tests de répétabilité, de reproductibilité et de variabilité ont par la suite été réalisés. Et enfin le suivi du spectre dǯautocorrélation en fonction de la déshydratation et de la dégénérescence a été effectué. 

4.1. Découpe des échantillons Afin de satisfaire une des perspectives de ce travail de thèse qui est de combiner la diffusion de lumière et la rhéométrie, les échantillons de matériaux biologiques testés par le dispositif optique seul, sont découpés avec un diamètre de ͳ͸mm qui correspond au diamètre standard des échantillons testés en rhéométrie.  
4.2. Effet de l’épaisseur des échantillons Lǯépaisseur des échantillons peut avoir une influence sur leur spectre de diffusion. En effet, pour certains matériaux il faut dépasser une certaine valeur limite pour avoir suffisamment dǯévénements de diffusion comme pour le lait.  )l est donc nécessaire dǯétudier lǯeffet de lǯépaisseur sur la réponse des matériaux biologiques, et de voir sǯil faut respecter une valeur limite.    
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4.2.1. Le cortex rénal Plusieurs épaisseurs dǯéchantillons ont été étudiées : Ͳ.ͷmm, ͳmm, ʹmm, Ͷmm, ͸mm et ͳͲmm. Dix échantillons ont été testés pour chaque valeur. Les reins utilisés sont tous frais et testés le jour de lǯachat. Les fonctions dǯautocorrélation obtenues ne sont pas dépendantes de lǯépaisseur, et la différence entre elles est due à la nature complexe du tissu, à lǯendroit de la découpe ou à lǯétat du rein découpé.  Douze autres échantillons ont été testés pour compléter lǯétude et les résultats confirment la conclusion tirée des premiers tests ȋvoir la Figure ͸ͲȌ. 

 

Figure 60. Fonctions d'autocorrélations du cortex rénal porcin obtenues à différentes épaisseurs allant de 0.5 

mm à 1 cm  Par ailleurs, la répétabilité des mesures pour chaque valeur ȋͶ essais pour chacuneȌ est meilleure pour les échantillons épais de Ͷ et ͸ mm ȋcomme le montre la Figure ͸ͳȌ. 
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Figure 61. Fonctions d'autocorrélation moyennes à différentes épaisseurs, montrant une bonne répétabilité 

pour l'épaisseur de 4 mm  Pour des raisons de facilité de la découpe, lǯépaisseur choisie pour étudier le cortex rénal porcin est de Ͷmm. 
4.2.2. Le parenchyme hépatique Les échantillons testés provenant de deux foies de porc frais ȋͶ et ͵ jours avant la péremptionȌ sont découpés à différentes épaisseurs allant de ͳmm à ͳcm. Pour chaque épaisseur ͵ échantillons sont testés, et la Figure ͸ʹ montre les fonctions dǯautocorrélation moyennes enregistrées dans chaque cas. 
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Figure 62. Fonctions d'autocorrélation moyennes (3 Echantillons / épaisseur) du foie de porc frais à 

différentes épaisseurs : 1mm-2mm-3mm-6mm et 10mm  Les fonctions dǯautocorrélation obtenues sont semblables, et lǯépaisseur nǯa pas un effet considérable sur la réponse du foie de porc même pour la valeur la plus faible ȋͳmmȌ. Nous pouvons donc choisir lǯépaisseur qui nous convient. Comme pour le cortex rénal, dans les tests suivants lǯépaisseur des échantillons sera de Ͷmm. 
4.2.3. Le cerveau de porc Une vérification de lǯépaisseur optimale à utiliser pour étudier le cerveau de porc a été effectuée en testant un cerveau de porc frais ȋͶ jours avant sa date de péremptionȌ. Les échantillons à tester sont découpés à différentes épaisseurs allant de ͳmm à ͳcm. Pour chaque épaisseur, trois tests sont réalisés. La Figure ͸͵ montre la comparaison des fonctions dǯautocorrélation moyennes dans chaque cas. 
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Figure 63. Fonctions d'autocorrélation moyennes (3 tests/épaisseur) du cerveau de porc à différentes 

épaisseurs  Nous constatons que les fonctions dǯautocorrélation de toutes les épaisseurs étudiées ont les mêmes temps de début et de fin de la décorrélation avec le même temps de relaxation et la même forme.  Pour les mêmes raisons que dans lǯétude du foie et du cortex rénal, lǯépaisseur choisie pour étudier le cerveau de porc est de Ͷmm ȋmaitrise et facilité de la découpeȌ.  
4.2.4. Conclusion de l’étude de l’épaisseur Nous avons constaté que lǯépaisseur des tissus biologiques ne modifie pas leurs spectres, ce qui peut être expliqué par la nature très diffusante de ces milieux complexes. Néanmoins, il est recommandé dǯutiliser une épaisseur supérieure ou égale à Ͷ mm puisquǯà cette épaisseur les résultats sont moins dispersés. 

4.3. Etude de la répétabilité et la reproductibilité des matériaux biologiques 

mous 

4.3.1. La répétabilité du cortex rénal porcin Nous avons voulu voir si pour ce type dǯéchantillons on peut avoir des résultats répétables, pour cela nous avons réalisé plusieurs essais le même jour sur différents échantillons de cortex rénal porcin, achetés le même jour dans le même état de fraicheur. Selon Glûer ȋͳͻͻͷȌ pour avoir une bonne estimation de la répétabilité, il faut réaliser au moins ͵ tests par échantillon pour ͳͶ échantillons différents. 
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͵ essais de répétabilité ont été réalisés sur ͳͺ échantillons différents, la Figure ͸Ͷ montre un exemple des fonctions obtenues sur le même échantillon dans les mêmes conditions expérimentales. 

 
Figure 64. Etude de la répétabilité : Exemple de fonctions d’autocorrélation obtenues dans les mêmes 

conditions expérimentales le même jour avec un très court intervalle de temps (3essais/échantillon) sur un 

échantillon de cortex rénal porcin de 4 mm d’épaisseur.  Pour quantifier la répétabilité, le coefficient de variation a été calculé et illustré sur la Figure ͸ͷ. 

 

Figure 65. Répétabilité des mesures sur le cortex rénal porcin : Le coefficient de variation (%) des 54 tests 

réalisés sur le cortex rénal porcin avec e = 4mm Les résultats des tests de répétabilité montrent une répétabilité raisonnable sur les matériaux biologiques, avec un coefficient de variation inférieur à ʹ,Ͷ%. 
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4.3.2. La reproductibilité du cortex rénal porcin Dix essais par jour ont été effectués pendant ʹ jours différents sur le cortex rénal porcin, les échantillons proviennent de ʹ reins de porc et ont le même état de fraicheur, ils sont testés dans les mêmes conditions expérimentales. La Figure ͸͸ montre les fonctions dǯautocorrélation moyennes ȋsur ͳͲ essaisȌ obtenues à deux jours de tests. 

 

 Figure 66. Fonctions d'autocorrélation moyennes (10 essais / jour) du cortex rénal porcin enregistrées dans 

les mêmes conditions expérimentales à 2 jours différents Le coefficient de variation des résultats obtenus à différents jours a été calculé, il est illustré sur la Figure ͸͹. 

  

Figure 67. Etude de la reproductibilité des tests sur cortex rénal porcin : Coefficient de variation (%) de 60 

tests réalisés à 6 jours différents sur 5 reins de porc frais, et effectués dans les mêmes conditions 

expérimentales. 
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Ces résultats montrent une bonne reproductibilité de la mesure, avec un coefficient de variation inférieur à ͸,͹%. 
4.3.3. La répétabilité du parenchyme hépatique Afin dǯestimer la répétabilité des mesures sur foie de porc frais, Ͷʹ tests ont été réalisés. Les échantillons testés proviennent de ʹ foies de porc frais. Chacun dǯeux sera testé ͵ fois de suite. Le nombre total des échantillons découpé est de ͳͶ échantillons. Nous avons constaté que la réponse des premiers échantillons nǯétait pas répétable, et quǯil y a un écart entre les trois tests réalisés pour le même échantillon, cet écart diminue pour les échantillons suivants qui ont été conservés plus longtemps dans le liquide physiologique. Des tests supplémentaires ont étés réalisés sur ͺ autres échantillons, et ont montré le même comportement. La Figure ͸ͺ illustre lǯexemple de deux échantillons de foie porcin, le premier est conservé pendant Ͷͷminutes dans le liquide physiologique au frais ȋAȌ, et le second pendant ʹ heures. Pour chacun des deux, ͵ fonctions dǯautocorrélation ont été enregistrées avec un court intervalle de temps. 

 
Figure 68. (A) les fonctions d'autocorrélation d'un même échantillon de foie de porc conservé dans le liquide 

physiologique à 4°C pendant 45 minutes et testé dans les mêmes conditions expérimentales avec un court 

intervalle de temps – (B) : les fonctions d'autocorrélation d'un échantillon de foie de porc testé après une 

durée de conservation de 2 heures à 4°C.  Nous constatons alors que la répétabilité augmente avec le temps de conservation, on commence à obtenir des résultats répétables à partir de ͳh͵Ͳ de conservation au frais dans le liquide physiologique. Ceci peut être expliqué par le fait que le foie de porc a besoin dǯune bonne hydratation avant dǯêtre testé. 
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Pour étudier le foie de porc, il est nécessaire de respecter une durée minimale de conservation au frais dans le sérum physiologique avant de commencer les tests.  Une série de tests a été effectuée sur des échantillons conservés plus de deux heures au frais dans le liquide physiologique. La Figure ͸ͻ montre un exemple de fonctions dǯautocorrélation de même échantillons testés à trois reprises avec un court intervalle de temps.  

  
Figure 69. Exemple de test de répétabilité sur du parenchyme hépatique porcin. Pour chaque échantillon trois 

fonctions d'autocorrélation sont enregistrées. La fonction dǯautocorrélation du foie porcin, montre un début de décorrélation à ͳͲͲμs et se termine à ʹs. Ces valeurs sont les mêmes tirées de la fonction dǯautocorrélation moyenne du cortex rénal porcin frais. Comme pour le cortex rénal, la décorrélation commence à des temps lents du fait de la grande taille des diffuseurs, et le spectre décroît lentement ce qui sǯexplique par la polydispersité de la taille des particules diffusants la lumière. Le coefficient de variation de ces fonctions a été calculé et présenté sur la Figure ͹Ͳ : 

 

Figure 70. Répétabilité des mesures sur foie de porc frais : Cv (%) Coefficient de variation des essais. 
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Nous constatons que le coefficient de variation : Cv < ͷ.͹%. Ce qui prouve que nos résultats sont répétables sur le foie de porc à condition de respecter la durée minimale de conservation. 
4.3.4. La reproductibilité du parenchyme hépatique Sept essais par jour ont été effectués pendant ͵ jours différents sur le parenchyme du foie de porc frais conservé plus de ʹ heures dans le liquide physiologique à Ͷ°C, les échantillons proviennent de ͵ foies de porc différents. La Figure ͹ͳ montre les fonctions dǯautocorrélation moyennes ȋsur ͹ essaisȌ obtenues à ͵ jours de tests différents. 

 
Figure 71. Reproductibilité du foie de porc : Fonctions d'autocorrélation moyennes obtenues à 3 jours de test 

différent (7 essais/jour)  Le coefficient de variation des résultats obtenus à différents jours a été calculé ȋvoir la Figure ͹ʹȌ. 
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Figure 72. Reproductibilité des essais sur foie de porc conservé à plus de 2h au frais dans le liquide 

physiologique : Coefficient de variation en fonction du temps  Ces résultats montrent une bonne reproductibilité des mesures, avec un coefficient de variation inférieur à ͻ%. 
4.3.5. La répétabilité du Cerveau de porc Pour étudier la répétabilité des résultats, deux cerveaux de porc frais à Ͷ jours de leur date de péremption ont été utilisés, ͳͷ échantillons ont été découpés à Ͷmm dǯépaisseur, ils ont ensuite été conservés dans le liquide physiologique à Ͷ°C.  Chaque échantillon est testé trois fois à température ambiante. La Figure ͹͵ montre lǯexemple de répétabilité sur un échantillon de cerveau de porc choisi au hasard. 

 
Figure 73. Tests de répétabilité : Fonctions d'autocorrélation de l'intensité diffusée par un échantillon de 

cerveau de porc. 
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La répétabilité est vérifiée dans la plupart des cas, elle est quantifiée en calculant le coefficient de variation dans la Figure ͹Ͷ. 

 

Figure 74. Coefficient de variation des tests de répétabilité sur cerveau de porc frais   Nous constatons que les mesures sont répétables avec un coefficient de variation inférieur à ͵,ͷ%  
4.3.6. La reproductibilité du cerveau de porc Des essais de reproductibilité à deux jours différents ont été faits en utilisant deux cerveaux de porc frais, et en conservant le même mode opératoire ainsi que les mêmes conditions expérimentales. La Figure ͹ͷ montre les fonctions dǯautocorrélation moyennes sur ͳͷ essais par jour. 

 

Figure 75. Fonctions d'autocorrélation moyennes du cerveau de porc, obtenues à deux jours de test différents 

(15 échantillons/jour) 
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Le coefficient de variation des deux courbes est présenté sur la Figure ͹͸. 

 
Figure 76. Le coefficient de variation des fonctions d'autocorrélation du cerveau de porc obtenues à deux 

jours différents  La reproductibilité de la mesure est quantifiée. Lǯécart entre les deux est inférieur à ͻ,ͷ%.  
4.3.7. Conclusion sur la répétabilité et la reproductibilité des matériaux 

biologiques Les trois types de matériaux biologiques testés présentent une bonne répétabilité, avec un coefficient de variation qui atteint son maximum de : 
 ʹ,Ͷ% pour le cortex rénal 
 ͷ,͹% pour le foie  
 ͵,ͷ% pour le cerveau. Comme pour la répétabilité, les mesures sont reproductibles avec un maximum de variation de : 
 ͸,͹% pour le cortex rénal 
 ͻ% pour le parenchyme hépatique 
 ͻ,ͷ% pour le cerveau.   
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4.4. Etude de la variabilité des matériaux biologiques mous 

4.4.1. Cortex rénal Pour estimer la variabilité des résultats du cortex rénal, nous avons testé ʹͶ échantillons différents en respectant le même protocole expérimental. La Figure ͹͹ montre les fonctions dǯautocorrélation de ʹͶ échantillons testés avec la diffusion de lumière, tous les échantillons proviennent de reins de porc frais conservés dans le liquide physiologique à Ͷ°C et testés à température ambiante. 

 

Figure 77. Fonctions d'autocorrélation de 24 échantillons de cortex rénal porcin frais, enregistrée par le 

même opérateur en utilisant le même mode opératoire à différents jours de test.  A partir de ces fonctions, une moyenne a été tracée avec lǯécart-type, et le coefficient de variation a été calculé. 
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Figure 78. (A) la fonction d'autocorrélation moyenne (sur 24 échantillons différents testés dans les mêmes 

conditions expérimentales par le même opérateur) du cortex rénal porcin frais – (B) le coefficient de 

variation calculé à partir des résultats de variabilité sur cortex rénal porcin frais  La fonction dǯautocorrélation moyenne du cortex rénal présente un début de décorrélation aux alentours de ͳͲ² μs et une fin à ͳͲ͸ μs, avec un temps caractéristique de ʹ.ͳͲͶ μs, cette fonction présente une sorte de plateau après ͳͲͷ μs qui nǯapparait pas pour les autres matériaux testés ȋcomme la mousseȌ, elle peut être spécifique à la réponse du tissu biologique ou due à un artéfact de la mesure. Cette deuxième hypothèse est exclue puisquǯavant chaque série de tests, une vérification est faite en enregistrant la fonction dǯautocorrélation de la mousse à raser qui donne un spectre correspondant à celui de référence. Nous constatons également que le coefficient de variation atteint un maximum de ͺ,ͺ% à Ͳ,ʹ s ce qui montre une faible variabilité entre les fonctions dǯautocorrélation du cortex rénal porcin frais. 
4.4.2. Parenchyme hépatique Pour estimer la variabilité des résultats sur foie porcin, il faut tester un nombre important dǯéchantillons provenant de différents foies de porc, les tests doivent se faire dans les mêmes conditions expérimentales, en respectant le même mode opératoire et le même mode de conservation des échantillons. La Figure ͹ͻ montre les fonctions dǯautocorrélation de ʹͷ échantillons testés avec la diffusion de lumière, tous les échantillons proviennent de foie frais découpés à Ͷ mm dǯépaisseur conservés au moins ʹ heures dans le liquide physiologique à Ͷ°C et testés à température ambiante.  
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Figure 79. Fonctions d'autocorrélation de 25 échantillons différents de foie de porc enregistrées dans les 

mêmes conditions expérimentales à différents jours  A partir de ces fonctions, une moyenne a été tracée avec lǯécart-type, et le coefficient de variation a été calculé ȋvoir Figure ͺͲȌ. 

   
Figure 80. (A) : la fonction d'autocorrélation moyenne sur 47 échantillons différents testés dans les mêmes 

conditions expérimentales par le même opérateur du foie porcin frais – (B) : le coefficient de variation calculé 

à partir des résultats de variabilité sur foie de porc frais.  
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La fonction dǯautocorrélation moyenne du parenchyme hépatique présente les mêmes caractéristiques que le cortex rénal, un début de décorrélation à ͳͲ² μs et une fin à ͳͲ͸ μs, avec un temps caractéristique de ʹ.ͳͲͶ μs, cette fonction présente un pic à ͳͲͷ μs spécifique au parenchyme hépatique porcin. Nous constatons également que le coefficient de variation atteint un maximum de ͳͲ% à Ͳ,ͳ s ce qui montre une faible variabilité entre les fonctions dǯautocorrélation du foie porcin frais. 
4.4.3. Cerveau  Pour lǯétude de la variabilité ʹͷ échantillons provenant de ͵ cerveaux de porc frais conservés dans le liquide physiologique à Ͷ°C et découpés à Ͷmm dǯépaisseur ont été testés à température ambiante.  La Figure ͺͳ montre les différentes fonctions enregistrées. 

 

Figure 81. Fonctions d'autocorrélation (25) du cerveau de porc frais enregistrées à différents jours de tests 

sur des échantillons à même état de fraicheur.  Comme pour les autres organes, la fonction dǯautocorrélation moyenne a été calculée, ainsi que le coefficient de variation ȋvoir Figure ͺʹȌ. 
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Figure 82. [A] : la fonction d’autocorrélation moyenne du cerveau de porc (sur 25 Ech). [B] : Le coefficient de 

variation des essais de variabilité sur cerveau de porc frais  La fonction dǯautocorrélation moyenne du cerveau présente les mêmes temps caractéristiques que le cortex rénal et le parenchyme hépatique, avec un plateau caractéristique à ͳͲͷ μs. Pour ce qui est de la variabilité, le Cv est inférieur à ͳͳ% ȋil atteint sa valeur maximal à Ͳ,ͳ sȌ. Une faible variabilité entre la réponse du cerveau de porc est alors constatée. 
4.4.4. Conclusion sur la variabilité La variabilité inter-échantillons pour les différents organes testés reste acceptable, avec un coefficient de variation qui atteints un maximum de 

 ͺ,ͺ%  pour le cortex rénal 
 ͳͲ% pour le parenchyme hépatique 
 ͳͳ% pour le cerveau 

4.5. Conclusion de l’étude des matériaux biologiques Le Tableau ͺ résume les résultats de lǯétude statistique sur les matériaux biologiques étudiés par DWS.     
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Matériau étudié Répétabilité Reproductibilité Variabilité 

Cortex rénal Cv  ʹ,Ͷ% Cv  ͸,͹% Cv  ͺ,ͺ% 
Parenchyme 
hépatique 

Cv  ͷ,͹% Cv  ͻ% Cv  ͳͲ% 
Cerveau porcin Cv  ͵,ͷ% Cv  ͻ,ͷ% Cv  ͳͳ% 

Tableau 8. Résumé des résultats de l'étude statistique des matériaux biologiques étudiés.  Nous constatons que le cortex rénal porcin donne les résultats les plus répétables avec un faible coefficient de variation ȋCv<ʹ,Ͷ%Ȍ suivi du cerveau ȋCv<͵,ͷ%Ȍ et enfin le parenchyme hépatique qui donne les résultats les moins répétables avec un Cv<ͷ,͹% Dans tous les cas, la répétabilité est meilleure que la reproductibilité, et la variabilité donne des coefficients de variation plus grands que les deux autres études.   Pour les trois tissus biologiques étudiés la reproductibilité est bonne, la technique peut donc servir à suivre la réponse dǯun échantillon au cours dǯun changement de microstructure. Grace aux différents essais réalisés sur ces organes, nous avons pu tracer les fonctions dǯautocorrélations moyennes du cortex rénal, du parenchyme hépatique ainsi que du cerveau de porc et comparer leur réponse optique. 
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Figure 83. Comparaison des fonctions d'autocorrélation moyennes du cortex rénal porcin, du parenchyme 

hépatique et du cerveau de porc frais.  Deux échantillons de cerveau sur les ʹͷ testés, représentent un spectre dǯautocorrélation avec un pic. Ces derniers ont été écartés dans la moyenne représentée sur la Figure ͺ͵. Le cortex rénal et le cerveau de porc présentent la même réponse optique avec la même forme de décroissance et un temps caractéristique se situant au temps lents. Cette ressemblance entre organes est aussi constatée  dans lǯévolution fréquentielle des propriétés mécaniques similaires pour ces tissus mous, comme le montre la Figure ͺͶ. 
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Figure 84. Les modules de cisaillement élastique et visqueux G' et G'' du rein du foie et du cerveau de porc 

(Nicolle, 2010)  Pour le parenchyme hépatique, il présente une forme de spectre différente avec un pic à ͳ,ʹ.ͳͲͷ μs, sa réponse est proche de celle du cortex rénal et du cerveau dans lǯintervalle de temps [ͳͲ-ͳͲͷ] μs. Au-delà de ͳͲͷμs il représente une décroissance plus étalée avec des perturbations spectrales.  La forme du spectre obtenue peut être caractéristique du foie porcin comme elle peut être due à des problèmes liés au dispositif. )l faut donc sǯassurer quǯil nǯy a pas dǯartéfacts de mesure. Pour cela une vérification du nombre de photons/seconde enregistré par le corrélateur a été faite et a montré que le parenchyme hépatique diffuse une intensité lumineuse proche de celle diffusée par le cortex rénal, ce qui écarte la possibilité que le signal/bruit soit grand. En scanner un foie normal a une densité comprise entre ͶͲ et ͹ͷ unités (ounsfield : U(, alors que le rein ne fait que ͵Ͳ U( ȋErnst, ʹͲͲͷȌ. Donc la possibilité que le foie soit moins dense et donc flotte en lǯentourant de liquide physiologique, ne peut pas expliquer sa réponse optique.  On peut alors conclure quǯil sǯagit dǯune réponse caractéristique du parenchyme hépatique porcin. Nous constatons dǯaprès la Figure ͺ͵ que tous les matériaux biologiques étudiés présentent un plateau après ͳͲͷμs.  
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Le spectre dǯautocorrélation dǯun liquide commence à ʹ et décroit jusquǯà ͳ, car les diffuseurs dans les fluides purement visqueux se déplacent très facilement, et les photons traversant un tel milieu perdent la mémoire de leur trajectoire initial. Dans le cas des solides viscoélastiques, la décorrélation nǯest pas totale et la fonction dǯautocorrélation ne décroit pas jusquǯà ͳ. En se basant sur ces informations, nous allons exclure les points du spectre enregistrés après ͳͲͷμs ȋaprès le plateau caractéristiqueȌ. La fonction dǯautocorrélation moyenne du cortex rénal, du parenchyme hépatique et du cerveau de porc est représentée sur la Figure ͺͷ. 

 
Figure 85. Fonctions d'autocorrélation moyennes du cortex rénal, du parenchyme hépatique et du cerveau de 

porc, représentées dans l'intervalle de temps [10-105] μs  La réponse du cortex rénal est plus proche dǯun liquide que celle du parenchyme hépatique. Ceci ne corrobore pas avec les résultats rhéologiques qui montrent que le rein est plus rigide que le foie ȋvoir Figure ͺͶȌ. Pour la réponse du cerveau, elle est cohérente avec les données rhéologiques puisquǯil est plus mou que le foie, ce qui explique son spectre dǯautocorrélation plus proche dǯun liquide que celui du parenchyme hépatique. 
4.6. Calcul de la viscosité à partir des spectres de DWS Comme pour les autres types de matériaux déjà étudiés, le calcul de la viscosité a été effectué à partir de la fonction dǯautocorrélation moyenne obtenue en utilisant la théorie dǯun fluide en reprenant les mêmes hypothèses que celles utilisées pour le lait.  
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La taille des diffuseurs choisie pour le cortex rénal est de ͷͷμm qui correspond à la taille du tubule proximal, pour le foie la taille utilisée correspond à celle des hépatocytes ȋʹͷμmȌ puisquǯelles représentent ͹Ͳ% des cellules hépatiques. Pour le cerveau la taille choisie est de ʹͲμm. Comme pour la mousse, nous avons constaté un grand écart entre les résultats rhéologiques et ceux de DWS, comme le montre la Figure ͺ͸ ȋen rouge les résultats rhéologique et en bleu la viscosité calculée par DWSȌ.   

  
Figure 86. Comparaison de la viscosité mesurée par rhéométrie du rein, du foie et du cerveau de porc avec 

celle calculée à partir des résultats de DWS  En effet, les hypothèses ȋles diffuseurs sont des sphères dures baignant dans une matrice monodisperse, o‘ ils ne sont pas en interaction les unes avec les autres et subissent une agitation thermique, et sont donc sous mouvement brownienȌ sont trop fortes pour les tissus biologiques mous qui ont une microstructure complexe, inhomogène et polydisperse. Ces résultats soulignent que cette théorie ne peut pas être appliquée pour déterminer les propriétés mécaniques des tissus biologiques mous.  Lǯintérêt de la DWS pour étudier les tissus biologiques est de suivre lǯévolution du spectre au cours dǯune modification du tissu biologique ȋdéshydratation, dégénérescenceȌ. 
5. Etude du cortex rénal au cours de la déshydratation Un tissu biologique sèche rapidement au contact de lǯair, et il a été démontré dans la littérature ȋNicolle, ʹͲͳͲȌ que la déshydratation a un effet sur les propriétés mécaniques, en effet les modules de cisaillement des tissus déshydratés sont supérieurs à ceux des tissus hydratés, ce qui signifie que ces matériaux biologiques se rigidifient en manque de liquide physiologique, comme le montre la Figure ͺ͹. 
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Figure 87. Effet du séchage sur le module de stockage (G' en haut) et de perte (G'' en bas) tracés en fonction de 

la fréquence (Nicolle, 2010).  En DWS, il est possible de suivre cette déshydratation qui changera considérablement les propriétés optiques des matériaux biologiques ȋcǯest pourquoi la réhydratation des échantillons avec le liquide physiologique est une étape importante à respecter dans le protocole expérimentalȌ afin de vérifier si les résultats correspondent à ceux trouvés par rhéologie.  Pour chaque test, nous avons enregistré la fonction dǯautocorrélation juste après la découpe de lǯéchantillon sans ajouter de liquide physiologique, ensuite après avoir ajouté du liquide physiologique. On a ensuite laissé ce même échantillon séché à lǯair libre sans liquide pendant ͵Ͳ minutes. La Figure ͅ ͺ montre les fonctions dǯautocorrélation moyennes obtenues en faisant lǯétude sur ͷ échantillons frais du cortex rénal porcin.  
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Figure 88. Etude de l'effet de la déshydratation sur le spectre de DWS : Fonctions d'autocorrélation moyennes 

(sur 5 Ech) d'échantillons fraichement découpés considérés comme référence, et ceux hydratés avec du 

sérum physiologique, comparées aux fonctions d’autocorrélations d'échantillons séchés à l'air libre pendant 

30 minutes.  En considérant que la fonction dǯautocorrélation de lǯéchantillon frais et testé juste après la découpe est celle de référence, nous remarquons que lǯajout du liquide physiologique permet de conserver lǯhydratation et lǯétat physique des échantillons sans modifier le spectre dǯautocorrélation.  En lǯabsence de liquide physiologique, la fonction dǯautocorrélation se décale vers des temps plus lents, et la réponse du cortex rénal sǯapproche de celle dǯun solide. Ce qui signifie que le tissu se rigidifie en lǯabsence de lǯhydratation, ceci est cohérent avec les résultats de  Nicolle ȋʹͲͳͲȌ qui démontre le même effet en utilisant un rhéométre plan-plan. La DWS permet donc de suivre lǯévolution du spectre en fonction de lǯétat des échantillons, ceci reflète les changements dans la microstructure causés par la déshydratation des tissus biologiques. Elle nous a également montré que lǯusage du liquide physiologique est nécessaire, il permet de garder les matériaux biologiques hydratés sans modifier leur réponse optique.    
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6. Etude du cortex rénal au cours de la dégénérescence La DWS offre la possibilité dǯétudier les tissus biologiques au cours de leur dégénérescence. Nous avons étudié dans un premier temps des échantillons du cortex rénal de porc frais, que nous avons laissé dégénérer à Ͷ°C ȋconservés au réfrigérateur dans le liquide physiologiqueȌ. Ensuite nous avons réalisé la même étude sur des matériaux conservés cette fois à température ambiante. Le but était de suivre les changements microstructuraux des échantillons en suivant le spectre dǯautocorrélation au cours de la dégénérescence. Ceci permettra également dǯévaluer la sensibilité de la technique pour étudier de tels phénomènes à lǯéchelle microscopique. 
  Conservation à 4°C Nous avons suivi lǯévolution des fonctions dǯautocorrélation de ͹ échantillons frais au cours de leur dégénérescence. Chaque échantillon est testé juste après la découpe ȋle temps tͲȌ puis conservé au frais pendant ͳh͵Ͳ avant dǯêtre de nouveau testé, de même après ͵h, Ͷh͵Ͳ, ͳ jour et ʹ jours de conservation. Pour avoir une meilleure visibilité de lǯeffet de la dégénérescence, nous avons choisi de représenter la fonction dǯautocorrélation dans lǯintervalle de temps [ͳͲʹ-ͳͲͷ] μs, en référence à Ninck ȋʹͲͳͲȌ qui a utilisé cette technique pour suivre le spectre de DWS en fonction du flux sanguin ȋvoir la Figure ͺͻȌ. 

 
Figure 89. Fonctions d'autocorrélation g1(t) à différents flux sanguin, représentées en supprimant les 

données correspondant au temps t > 1ms pour une meilleure visibilité de la variation du spectre en fonction 

du flux sanguin. (Ninck, 2010). 
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La Figure ͻͲ montre lǯévolution du spectre dǯautocorrélation moyen ȋsur ͹ échantillonsȌ au cours du temps en fonction de la durée de conservation du cortex rénal porcin au frais ȋdans le liquide physiologique à Ͷ°CȌ.  

 
Figure 90. Évolution de la fonction d'autocorrélation du cortex rénal porcin au cours de la dégénérescence  Nous remarquons quǯil y a une très légère évolution de la  fonction dǯautocorrélation moyenne des échantillons testés ͳh͵Ͳ, ͵h, Ͷh͵Ͳ et ͳjour après leur découpe et que le décalage du spectre vers les temps courts est observé à partir du deuxième jour de conservation sur lǯintervalle de temps correspondant à la décroissance [ͳͲ͵-ͳͲͷ]μs, o‘ lǯon constate que la fonction gʹȋtȌ sǯapproche de celle dǯun liquide. Afin de sǯassurer de la pertinence de ces résultats il faut comparer la variation observée après Ͷh͵Ͳ et après un jour de conservation au frais avec la reproductibilité du cortex rénal porcin dans lǯintervalle de temps [ͳͲʹ-ͳͲͷ] μs. Pour cela, nous avons calculé le coefficient de variation dans chaque cas. La Figure ͻͳ montre le coefficient de variation calculé pour les échantillons après Ͷh͵Ͳ de conservation ȋle premier jour de testȌ, après ͳ jour et enfin après ʹ jours de conservation ȋʹéme et ͵éme jour de testȌ,  comparé à celui correspondant à la reproductibilité mesurée précédemment.  
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Figure 91. Coefficient de variation calculé à partir des résultats de l'étude de la dégénérescence du cortex 

rénal comparé à la reproductibilité.  Nous constatons que les variations observées au premier jour de test ȋjusquǯà Ͷh͵Ͳ de conservationȌ sont de lǯordre de la reproductibilité des échantillons, ce qui signifie quǯon nǯobserve aucun effet de la dégénérescence sur le spectre dǯautocorrélation pour le premier jour de test. On commence à observer des variations significatives dans le spectre ȋplus importantes que la reproductibilitéȌ à partir dǯun jour de conservation au frais. Pour les résultats obtenus au troisième jour de test, nous constatons une très grande variation ȋqui atteint les ͳͷ%Ȍ qui est due au décalage du spectre vers les temps courts pour les grandes durées de conservation. Lǯétude de la dégénérescence du cortex rénal de porc avec la DWS nous a donc permis de conclure que ce matériau biologique se liquéfie au cours du temps. 
 Conservation à température ambiante La même démarche a été effectuée dans cette étude sur ͹ échantillons de cortex rénal, la seule différence est au niveau de la température de conservation. En effet, les échantillons 
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sont conservés dans le liquide physiologique à température ambiante et testés à tͲ, tͲ+ͳh͵Ͳ, tͲ+͵h, tͲ+Ͷh͵Ͳ, tͲ+ͳjour et tͲ+ʹjours. Les fonctions dǯautocorrélation moyennes obtenues sont illustrées sur la Figure ͻʹ. 

 

 Figure 92. Fonctions d'autocorrélation du cortex rénal porcin enregistrée à différents stades de 

dégénérescence pour des échantillons conservés dans le liquide physiologique à température ambiante.  Nous constatons toujours le même décalage des fonctions dǯautocorrélation ȋvers les temps courtsȌ au cours de la dégénérescence. Nous pouvons donc conclure que dans les deux cas, le cortex rénal porcin se liquéfie au cours du temps. Le décalage est observé à partir de ͳh͵Ͳ de conservation, nous constatons également quǯil nǯy a pas de grande différence entre le spectre enregistré après ͳ jour et ʹ jours de conservation. Pour quantifier ces variations, nous les avons comparées  à la reproductibilité calculée précédemment. La Figure ͻ͵ montre les variations observées pendant le premier jour de test et après ͳ jour et ʹ jours de conservation. 
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Figure 93. Comparaison du coefficient de variation des résultats obtenus sur le cortex rénal porcin à 

différents stades de dégénérescence pour des échantillons conservés à température ambiante  Nous remarquons que les variations du spectre des échantillons conservés à température ambiante sont significatives dès ͵ heures de conservation, contrairement aux spectres enregistrés pour les échantillons conservés au frais o‘ on nǯobserve un décalage significatif quǯà partir du deuxième jour de conservation. Ternifi et coll. ȋʹͲͳ͵Ȍ ont observé les modifications des propriétés mécaniques du rein de porc dues à la dégénérescence ex vivo par élastographie ultrasonore, et ont pu suivre le module de cisaillement après ʹ jours de conservation à température ambiante. La Figure ͻͶ montre les résultats de lǯétude.  
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Figure 94. (En noir) la moyenne et l'écart type du module de cisaillement avant et après conservation à 

température ambiante pendant 2 jours. (En Gris) les courbes obtenues dans chaque cas. (Ternifi, 2013)  Contrairement à ce quǯon a observé par DWS, les propriétés mécaniques ne se modifient pas avec la dégénérescence. Ce qui suggère que la DWS  détecte des modifications microstructurales, même si elles nǯimpactent pas les propriétés macroscopique du milieu étudié. La Figure ͻͷ est une comparaison des variations du spectre dǯautocorrélation observées au cours de la dégénérescence du cortex rénal porcin pour une conservation dans le liquide physiologique à ʹͷ°C et à Ͷ°C. 

 
Figure 95. Les variations de la fonction d'autocorrélation du cortex rénal porcin enregistrées au cours de la 

conservation dans le liquide physiologique à 25°C et à 4°C 
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Nous constatons que les variations sont plus importantes pour les échantillons conservés à température ambiante, ce qui signifie que la conservation au frais permet de ralentir la dégénérescence de ce tissu biologique. 
7. Conclusion  Les fonctions dǯautocorrélation du cortex rénal porcin, du parenchyme hépatique ainsi que du cerveau de porc montrent un début de décorrélation à ͳͲ²μs et se termine à ͳͲ͸ μs, avec un temps caractéristique proche de ʹ.ͳͲͶ μs. Les mesures présentent une bonne répétabilité et reproductibilité, ainsi quǯune variabilité inter-échantillons raisonnable ȋvoir Tableau ͺȌ. La décorrélation commence à des temps lents, ceci peut être dû aux tailles assez grandes des diffuseurs, et le spectre décroît lentement, ce qui pourra être expliqué par la polydispersité de la taille des particules diffusants la lumière. Le parenchyme hépatique présente une décroissance différente de celle du cortex rénal et du cerveau qui est caractéristique de ce milieu et qui se représente pour tous les échantillons testés. A lǯaune de cette étude, il semblerait que la théorie associée à la diffusion de la lumière ȋdéveloppée pour les fluidesȌ ne peut pas être utilisée pour déterminer les propriétés mécaniques de ces matériaux biologiques.  Cette technique mise en place semble en revanche pertinente pour étudier les changements de la microstructure dans ces milieux biologiques au cours dǯun processus donné. Cǯest ce quǯon a montré en suivant les changements de la fonction dǯautocorrélation au cours de la déshydratation, et les résultats trouvés corroborent avec une étude de la bibliographie. La DWS nous a aussi permis dǯobserver des modifications du spectre au cours de la dégénérescence pour deux modes de conservation ȋà ʹͷ°C et à Ͷ°CȌ. Les modifications de la fonction dǯautocorrélation sont significatives à partir de ͵h de conservation à température ambiante, et à partir dǯun jour de conservation à Ͷ°C. Ces modifications observées dans le spectre dǯautocorrélation reflètent lǯétat dynamique de la microstructure, même si ces changements nǯont pas dǯinfluence sur les propriétés mécaniques macroscopiques.   Le Tableau ͻ résume les différents milieux biologiques étudiés avec leurs principaux composants et les études menées avec les résultats de chaque technique utilisée. 
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Organe 
étudié 

Principaux 
constituants 

Epaisseur Répétabilité Reproductibilité Variabilité Déshydratation   Dégénérescence  

Rein - Glomérules : ʹͲͲμm - Tubule proximal : ͷͲ à ͸Ͳ μm - Tubule distal : ͳʹ à ͳͷμm - Feuillet de la capsule : Ͳ,ʹͷ à Ͳ,͵ͷ μm 

ͳ. lǯépaisseur nǯa aucun effet sur le spectre obtenu. ʹ. lǯépaisseur choisie est de Ͷmm pour des raisons pratiques. 

Résultats répétables avec Cv < ʹ,Ͷ% 
Résultats reproductibles avec Cv < ͸,͹% Faible variabilité des résultats avec Cv < ͺ,ͺ% 

ͳ. Décalage des spectres vers les temps lents  le cortex rénal se rigidifie ʹ. Le liquide physiologique permet dǯhydrater le cortex rénal sans modifier son spectre de DWS  

 ͳ. Décalage des spectres vers les temps courts  le cortex rénal se liquéfie au cours du temps ʹ. La conservation au frais ralentie la dégénérescence. ͵. La DWS permet de détecter des changements microstructuraux même sǯils nǯont pas dǯinfluence sur les propriétés mécaniques.  
Foie - (épatocyte : ʹͲ-͵Ͳ μm - Canalicule biliaire  - Sinusoïde  - Fibres grillagées  

ͳ. Le spectre ne dépend pas de lǯépaisseur ʹ. Lǯépaisseur choisie est de Ͷmm 

Résultats répétables avec Cv < ͷ.͹% 
Résultats reproductibles avec Cv < ͻ% Faible variabilité des résultats avec Cv < ͳͲ% 
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Tableau 9. Récapitulatif des différentes études réalisées avec les résultats trouvés et les caractéristiques des milieux étudiés. 

Cerveau - Neurone: ͷ à ͷͲ μm  - Axones myélinisés : a < ʹͲμm - Axones amyélinisés : a < ͳ ou ͳ.ͷμm - Astrocytes > ʹͲμm -Oligodendrocytes : a < ʹͲμm - Microglie : Quelques μm 

ͳ.  Le spectre ne dépend pas de lǯépaisseur ʹ. lǯépaisseur choisie est de Ͷmm 

Résultats répétables avec Cv < ͵,ͷ% 
Résultats reproductibles avec un Cv<ͻ,ͷ% 

Faible variabilité des résultats avec Cv < ͳͳ% 
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Conclusion générale et perspectives 

 Au cours de ce travail de thèse nous avons mis en place un dispositif expérimental de diffusion multiple de la lumière destiné à étudier les tissus biologiques mous. Lǯévaluation de ce dispositif est réalisée en utilisant des milieux choisis pour leur structure de complexité croissante.  
Mise en place du dispositif expérimental de DWS Dans un premier temps, nous avons mis en place le dispositif expérimental de diffusion multiple de la lumière, qui permet dǯanalyser les fluctuations de lǯintensité diffusée par les milieux étudiés. Des vérifications des conditions expérimentales ont été effectuées et ont montré la nécessité dǯutiliser une table antivibratoire, deux socles anti-lumières parasites et un polariseur. Ensuite, le dispositif a été étalonné avec un matériau ȋle laitȌ dont le spectre est donné par la littérature. La fonction dǯautocorrélation enregistrée avec ce nouveau dispositif correspond à celle de référence et a permis de remonter à la viscosité du lait en se basant sur les hypothèses de la monodispersité de la taille des diffuseurs, de leur forme en considérant quǯils sont des sphères dures et quǯils sont sous mouvements brownien. 
Limites de la DWS comme technique micro-rhéologique Afin dǯétudier les possibilités offertes par la technique de DWS à remonter aux propriétés mécaniques des milieux dǯétude, nous avons testés des matériaux de différentes structures : une suspension de polystyrène o‘ les particules diffusantes sont des sphères dures monodisperses et une mousse o‘ les diffuseurs sont des bulles dǯair emprisonnées dans un liquide savonneux.  La réponse de la suspension de polystyrène est très proche de celle du lait avec les mêmes temps caractéristiques et une décroissance rapide, avec un début de décorrélation à ͳμs et une fin à ͳͲ͵ μs et un temps de relaxation de ͶͲ et ͷͲμs pour la suspension et le lait respectivement ce qui est expliqué par la taille proche des diffuseurs. Tandis que la mousse donne un spectre avec un début de décorrélation aux temps lents ȋͳͲͶ μsȌ et une fin à ͷ.ͳͲ͸ μs expliqué par la grande taille des diffuseurs. Le temps de relaxation se situe à ʹ.ͳͲͷ μs.  Cette étude a montré que la théorie de DWS peut être utilisée pour remonter à la viscosité du lait et de la suspension, et a montré ses limites pour le calcul de la viscosité de la mousse. 
Etude de la réponse des tissus biologiques mous Nous avons étudié les tissus biologiques mous avec le dispositif mis en place, la décorrélation commence à des temps très lents, nous avons constaté que lǯépaisseur des 
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échantillons nǯa pas dǯeffet sur le spectre de DWS, mais il est préférable dǯutiliser des épaisseurs dépassants les Ͷmm. Lǯétude du cortex rénal, du parenchyme hépatique ainsi que du cerveau de porc a montré une bonne répétabilité et une bonne reproductibilité des mesures, ainsi quǯune variabilité raisonnable, ce qui montre la sensibilité de la technique qui peut être utilisée pour suivre les changements microstructuraux.  Les trois tissus biologiques étudiés montrent les mêmes temps caractéristiques. Les fonctions dǯautocorrélation du cortex rénal et du cerveau ont la même décroissance, tandis que celle du foie représente une décroissance différente avec un pic aux alentours de ͳͲͷμs caractéristique de la réponse de ce tissu. Leur fonction dǯautocorrélation ne permet pas de remonter à leur viscosité, résultat attendu puisque leur structure est différente de celle dǯun fluide.  Nous avons enregistré les fonctions dǯautocorrélation du cortex rénal porcin au cours de la déshydratation, et nous avons constaté un décalage vers les temps lents correspondants à la réponse des solides, ce qui est corroboré par une étude rhéologique qui a montré que le module de cisaillement des tissus biologiques augmente avec la déshydratation ȋNicolle, ʹͲͳͲȌ. Nous avons également fait une étude de la dégénérescence du cortex rénal porcin pendant trois jours de conservation dans le liquide physiologique à ʹͷ°C et à Ͷ°C. Nous avons constaté un effet inverse de la déshydratation. En effet, les fonctions dǯautocorrélation du cortex rénal se décalent vers les temps courts sǯapprochant de la réponse des liquides.  La Figure ͻ͸ montre les fonctions dǯautocorrélation moyennes des différents milieux étudiés avec le dispositif expérimental mis en place au cours de ce travail de thèse.  
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Figure 96. Les fonctions d'autocorrélation moyennes enregistrées pour les différents milieux d'étude (lait, 

suspension, mousse, tissus biologiques)  Nous constatons une ressemblance entre la fonction dǯautocorrélation du lait et de la suspension, ce qui sǯexplique par la taille proche des éléments diffuseurs. Les tissus biologiques donnent une fonction dǯautocorrélation dans les temps lents avec une forme de spectre caractéristique spécifique à ces matériaux. Leur réponse sǯapproche de celle de la mousse qui donne un spectre avec un début de décorrélation dans des temps plus lents que les tissus biologiques, ce qui peut être expliqué par la taille importante des diffuseurs dans la mousse ȋͷͲμmȌ.    
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Perspectives Nous avons montré que la DWS ne permet pas de remonter aux propriétés mécaniques des tissus biologiques mous à partir de la théorie développée pour les fluides, mais cette technique a permis dans la littérature de suivre les changements de la microstructure au cours dǯun processus biologique, chimique ou industrielle donné. )l faut prévoir une amélioration de la certitude de mesure pour les matériaux biologiques, notamment le foie qui représente un spectre plus proche dǯun solide que celui du rein ce qui nǯest pas cohérent avec les données rhéologiques Une étude de la déshydratation a été faite et nous a permis de suivre lǯévolution du spectre au cours de ce processus. )l est donc nécessaire de comprendre les changements microstructuraux qui se produisent au cours de la déshydratation afin de mieux interpréter les spectres obtenus. Dans le cas des tissus biologiques mous, elle peut servir à suivre la dégénérescence des tissus au cours du temps. Cette étude a été initiée au cours de ce travail de thèse et a permis de suivre les changements de la microstructure en fonction des conditions de conservation ȋtemps et températureȌ. Elle peut également servir à étudier la modification de la structure  des matériaux biologiques ȋconservation, pathologies…Ȍ Etudier lǯeffet de la température sur la réponse optique des tissus biologique est aussi importante. Théoriquement, un tissu testé à basse température doit avoir un spectre étalé dans le temps avec une fin de décorrélation dans les temps lents, à lǯinverse dǯun échantillon testé à température corporelle qui doit avoir un spectre qui décroit plus rapidement et une fin de décorrélation se situant dans des temps plus courts. Modéliser la fonction dǯautocorrélation des tissus biologiques mous apportera également plus dǯinformations pour expliquer la réponse de ces matériaux au cours dǯun processus donné ȋdéshydratation, dégénérescence ou congélation par exempleȌ, ceci en étudiant les variations des différents paramètres du modèle. Une étude rhéo-optique est aussi envisageable, le dispositif expérimental a été mis en place pour permettre dǯintégrer le dispositif optique au rhéométre, et donc de suivre le changement de la microstructure au cours dǯune sollicitation mécanique externe.   
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Annexe A : Protocole expérimental de DWS (2013_HST_OPT) 

1. Etapes des expérimentations : 

 Préparation générale ȋréservation des moyens d'essai, commande, achat - pièces anatomiques, etc.Ȍ 
 Préparation du montage ȋvérification des fibres optiques et du polariseur, nettoyage et séchage de la plaque en saphir, mise en route du laser et positionnement de la tache lumineuse au centre du supportȌ 
 Préparation des organes ȋdécoupe, conservation au frais dans le liquide physiologiqueȌ 
 Vérification du montage à lǯaide dǯun étalon ȋle lait ou la mousse à raserȌ 
 Positionner lǯéchantillon à tester au centre du support en saphir après lǯavoir nettoyé et séché 
 Essais : mesures au cours du temps, à température ambiante 
 Enregistrement des spectres  
 Traitement et analyse des données 

 )l est impératif de nettoyer le support des échantillons ȋsocle inférieur du rhéométre contenant la plaque en saphirȌ après chaque essai en lǯessuyant avec du papier absorbant, et de le laver à lǯaide dǯun éponge doux contenant du savon à  la fin des tests. 
2. Délimitation des zones d'expérimentation Les essais se déroulent dans le laboratoire de physique de lǯécole normale supérieure de Lyon. Le dispositif a été mis en place dans la salle du rhéométre. 
3. Personnel impliqué 

 Naoual Zerrari 
 Stéphane Nicolle 
 Jean-François Palierne 
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4. Préparation des échantillons 

a. Commande et transport des pièces anatomiques 

 Provenance et préparation des échantillons : Les pièces anatomiques utilisées pour cette manipulation proviennent de la boucherie ȋAuchan Porte des Alpes ou Carrefours Part-dieuȌ.  
 Transport : Le transport des pièces anatomiques est effectué dans des glacières qui permettent de garder les organes au frais, et de maintenir leur température constante.  

b. Traitement des pièces anatomiques au Laboratoire de physique de 
l’ENS Les pièces anatomiques issues de la boucherie ne sont pas utilisables directement après achat et transport. Avant de les utiliser pour les essais, il faut réaliser des découpes avec une épaisseur de Ͷ mm à lǯaide de deux lames soudées et qui font Ͷ mm entre elle. On peut utiliser lǯemporte-pièce pour faire des rondelles de ͳ͸mm de diamètre, et  utiliser le vibratome disponible dans le laboratoire de physique de lǯENS pour avoir des découpes propres pour le cerveau. 

 

 

Figure 1. (A) les étapes de la découpe du foie de porc avec une épaisseur de 4mm.  (B) du cerveau de porc avec 

une épaisseur de 4mm.  (C) du cortex rénal porcin avec une épaisseur de 4mm et un diamètre de 16mm 
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5. Mise en place des procédures d’hygiène :  

 Zone dǯexpérimentation : Paillasse de la salle de rhéométrie. 
 Personnes autorisées à entrer dans la zone dǯexpérimentation : personnel impliqué 
 Gants et lunettes de protection du laser : cf. liste matériel. 

6. Campagne de mesure 

a. Dispositif expérimental Le dispositif expérimental permettant de réaliser des expériences de diffusion multiple de lumière a été mis en place, puis étalonné. )l est composé dǯun canon laser source de laser rouge, relié à une fibre optique émettrice qui illumine lǯéchantillon posé sur la 
plaque en saphir. La lumière diffusée à lǯintérieur de lǯéchantillon traversera à la sortie un polariseur, puis sera transportée par la fibre réceptrice jusquǯau 
photomultiplicateur qui compte le nombre de photons diffusés et les transforme en intensité électrique. Enfin le corrélateur permet de calculer la fonction dǯautocorrélation de cette intensité diffusée ȋvoir figure͵Ȍ. Le support de lǯéchantillon est recouvert avec un socle afin dǯéviter la détection de photons parasites provenant des lumières de la salle, et repose sur une table 
antivibratoire qui absorbe les vibrations environnantes. 

 
Figure 2. Dispositif expérimental mis en place dans le laboratoire de physique de l'ENS Lyon qui permet de 

réaliser des essais de diffusion multiple de la lumière sur différents types de matériaux 
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Figure 3. Schéma du montage expérimental de diffusion de lumière avec les différentes composantes 

 

b. Mise en place des échantillons Avant de commencer les tests, un étalonnage doit être fait en enregistrant la fonction dǯautocorrélation gʹȋtȌ du lait ou de la mousse à raser, dont le spectre est connu, afin de sǯassurer que le montage ne présente aucune anomalie. 

A   B  

Figure 4. (A) : Fonction d’autocorrélation moyenne du lait – (B) : Fonction d’autocorrélation moyenne de la 

mousse à raser. Les deux sont utilisés comme étalons 

 Si lǯéchantillon à tester est un milieu purement visqueux, on doit le verser dans un petit bécher en verre préalablement nettoyé et séché, quǯon doit remplir au maximum ȋʹ,ͷ cmȌ.  Sǯil sǯagit dǯun milieu viscoélastique, on le dispose directement sur la plaque en saphir nettoyée et séchée, et si besoin on lǯécrase à lǯaide dǯune lame en verre afin dǯuniformiser la surface au contact du support ȋdans le cas dǯune mousse ou dǯune émulsion par exempleȌ. 
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Dans le cas des tissus biologiques, on réalise la découpe correspondante, puis on le dispose sur le support tout en lǯhydratant avec du liquide physiologique pour éviter le dessèchement de la surface au contact de lǯair. Dans tous les cas, il faut positionner lǯéchantillon au centre de la plaque en saphir, et faire bouger le support afin de centrer la tache laser sur tout lǯéchantillon ȋvoir figure ͸Ȍ 

 

Figure 5. Exemple de positionnement de la tache laser sur la surface de la mousse à raser avant de 

commencer les tests.  
c. Mesure avec le BI9000AT Nous utilisons une carte corrélateur B)ͻͲͲͲAT ȋBrookhaven )nstrumentȌ afin dǯacquérir lǯintensité de la lumière diffusée sous sa forme auto-corrélée.  Le spectre que trace notre corrélateur est la fonction dǯautocorrélation qui consiste à comparer lǯintensité diffusée à un temps t avec elle-même après un temps t+τj. ȋSuissa, ʹͲͲ͸Ȍ. La fonction dǯautocorrélation tracée est donc la fonction dǯautocorrélation de lǯintensité diffusée )ȋtȌ, et qui sǯécrit :  Lǯinterface du logiciel est composée de quatre parties,  La première en haut nous montre la nature de la fonction enregistrée ȋautocorrélationȌ, la version du logiciel ainsi que la date et lǯheure de la mesure La deuxième partie qui se situe juste en bas nous montre les différents paramètres du corrélateur quǯon peut modifier :  A : le temps du début de la mesure ȋμsȌ B : le temps de fin de mesure ȋμsȌ C : le mode de mesure D : la durée du test E : le nombre de photons détectés par seconde F : la ligne de base mesurée 
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G : la ligne de base calculée La troisième partie en bas à gauche « display info » montre les informations de lǯaffichage : le curseur, lǯéchelle ainsi que les canaux utilisés pour la mesure : a : le canal  b : le temps correspondant à la position du curseur c : lǯintensité de la lumière diffusée à lǯinstant « b » 
 

 
Figure 6. L’interface du corrélateur BI9000AT avant de lancer le test 

 Avant de commencer les tests, il faut choisir le temps de début et de la fin de mesure [Ͳ.Ͳʹͷμs – ͳͲͻ μs], sǯassurer quǯon est en mode « ratio » ceci en appuyant sur la touche F͹. Ensuite il faut déterminer la durée de mesure, pour cela on lance un test sans fixer la durée, puis on regarde le temps correspondant à la fin de la décorrélation quǯon va multiplier par ͳͲͲ pour obtenir la durée optimale de mesure. Pour lancer le test on appuie sur Fͻ. On observe alors la fonction dǯautocorrélation au cours du temps 
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Figure 7. Exemple d'une fonction d'autocorrélation C(t) enregistrée en mode "ratio" avec une durée de 100 

sec. La position du curseur est montrée en rouge, avec les informations sur le point correspondant dans la 

fenêtre à gauche 

 

d. Enregistrement et sauvegarde des données Pour enregistrer le spectre obtenu, il faut appuyer sur AltGr FͳͲ, puis entrer le nom du fichier. Lǯenregistrement se fait sur C:\ Lǯensemble des données de lǯexpérimentation seront conservées en ʹ exemplaires. 
e. Traitement des données Le fichier enregistré est sous forme « Wordpad » il faut donc le copier sous « Excel » puis normaliser la fonction obtenue en la divisant par la valeur de la ligne de base calculée, qui est donnée par le corrélateur. On pourra alors tracer la fonction normalisée grâce à laquelle on peut par exemple remonter aux modules de cisaillement ȋpour certains types de matériauxȌ ou à la taille des particules diffuseurs.  

7. Liste du matériel nécessaire Tenue de protection individuelle lors des expérimentations  
 Sur-blouse ȋsi on étudie du matériau biologique dǯorigine animaleȌ 
 Gants : petits et grands 
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 Lunettes pour se protéger du rayon laser si lǯexposition au faisceau est directe lors de la vérification du montage ȋpas nécessaire au cours de la manipȌ Transport pour le cas de matériau biologique  
 Glacières avec protections ȋtype sac poubelleȌ 
 Gants Préparation des échantillons biologiques  
 Scalpel 
 Deux lames soudées 
 Pinces 
 Solution saline 
 Papier 
 Sacs poubelle + boite de récupération pour déchets dǯactivités de soins à risque infectieux ȋdasriȌ  
 Etiquettes échantillons 
 Stylo bille 
 Une pharmacie est à disposition dans le hall du laboratoire de physique de lǯENS contenant le nécessaire pour les premiers soins en cas de coupure ȋdésinfectant, pansements…Ȍ 
 éponge, savon et papier absorbant pour le nettoyage du socle inférieur du rhéométre et la plaque en saphir.  
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Annexe B : Protocole expérimental de Rhéologie (2012_HST_SHE) 

[Nicolle] 

1. Matériels et Méthodes 

a. Préparation Le foie, la rate, le pancréas et les reins seront prélevés dans le Lʹ dès réception du corps et avant congélation si cette dernière est envisagée avant une autre expérimentation. La procédure mise en place au LBMC ȋ« Manipulation des matériaux biologiques »Ȍ sera respectée tout au long de la préparation des échantillons. Une coupe cylindrique à lǯemporte-pièce sera effectuée dans le parenchyme de chaque organe avec un outil de diamètre ͳͷ mm. Lǯéchantillon de tissu sera ensuite découpé perpendiculairement à lǯaxe longitudinal du cylindre à lǯaide dǯun scalpel double lames écartées de ʹ mm ȋfigure ͳȌ puis immergé de solution saline ȋRinger lactateȌ dans un pot. Un pot sera réservé à chaque type dǯorgane et conservé au réfrigérateur jusquǯau moment du transport. 

 

Figure 1 : Emporte-pièce (à gauche) et scalpel double lame (à droite) 

 Le transport des échantillons vers lǯENS de Lyon sǯeffectuera en voiture de service avec une valise à triple confinement chargée dans son premier compartiment des pots et de sachets remplis de glaçon. 
b. Tests Un rhéométre ȋBohlin CVO-R ͳͷͲȌ sera utilisé en configuration plan/plan pour réaliser les expériences de cisaillement ȋfigure ʹȌ. Les échantillons seront collés aux plateaux du rhéométre à lǯaide dǯune colle cyanoacrylate Superglue͵ ȋLoctite®Ȍ afin dǯéliminer les risques de glissement ȋͶȌ et immergés de liquide physiologique pour éviter leur déshydratation ȋͷȌ. La température du plateau inférieur sera portée à ͵͹°C et un couvercle recouvrira lǯéchantillon afin de réduire les pertes thermiques et les effets de convection.  
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Figure 2 : Echantillon de tissu mis en situation de test (sans couvercle) 

 La détermination des propriétés mécaniques linéaires et non linéaires des organes sǯeffectuera en deux étapes après avoir préconditionné les échantillons. Le préconditionnement consiste à répéter le premier type de test décrit ci-dessous jusquǯà ce que la réponse de lǯéchantillon soit stabilisée.  Le premier test consistera à exciter lǯéchantillon de manière harmonique en appliquant une petite déformation ȋͲ.ͳ ou ͳ%Ȍ au bord de lǯéchantillon et à mesurer dans le même temps le couple résultant. Le balayage fréquentiel sera réalisé de Ͳ.ͳ à ͳͲ (z puis de ͳͲ (z à Ͳ.ͳ (z. Lǯéchantillon sera dit « préconditionné » lorsque sa réponse fréquentielle sera stable entre la montée et la descente en fréquences ȋécart des réponses < ͷ%Ȍ. Le deuxième test consistera à soumettre les échantillons à une vitesse de déformation constante. Chaque échantillon subira un maximum de déformation de ͳͲͲ% et sera sollicité par lǯune des trois vitesses suivantes : Ͳ.Ͳͳͷͳ s-ͳ, Ͳ.ͳ͵͵ s-ͳ et Ͳ.͸ s-ͳ. Ce type de test permettra dǯétudier la dépendance de la réponse des tissus à la déformation et à la vitesse de déformation. 
c. Nettoyage Les échantillons testés seront mis dans un sac à déchets médicaux, en plastique jaune qui sera rapporté au Lʹ pour être jeté dans une boite carton à déchets dǯactivités de soins à risque. Les plateaux du rhéométre ainsi que le scalpel et lǯustensile de récupération des échantillons dans le pot seront nettoyés au phagospray après chaque utilisation. 

2. Résultats attendus Lǯanalyse des résultats du test harmonique aboutira à la détermination du module de cisaillement complexe reflétant les propriétés élastique et visqueuse des tissus dans le régime linéaire de leur déformation, i.e. indépendantes de la déformation appliquée. 
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Le test à vitesse de déformation constante permettra de déterminer la façon dont vont raidir les tissus avec la déformation et la vitesse de déformation. Lǯévolution fréquentielle du module de cisaillement complexe et lǯévolution temporelle du couple mesuré à vitesse de déformation constante conditionneront lǯapplicabilité aux tissus humains de la loi de comportement proposée pour les organes de porc. 
3. Liste du matériel nécessaire La tenue dans le Lʹ est décrite dans la procédure « Manipulation des matériaux biologiques. 

a. Préparation des échantillons  

 Emporte-pièce 
 Scalpel 
 Double scalpel 
 Pinces 
 Solution saline 
 Papier 
 Sachets poubelle 
 ͵ Bacs ȋoutils propres/outils sales/organes nettoyésȌ 
 Etiquettes pot 
 Sachet plastique pour congélation 
 Stylo bille 
 Scotch papier 

b. Transport des organes  

 Véhicule de service du LBMC dédié aux transports des tissus biologiques 
 Glacières contenant deux emballages étanches  
 Gants 

c. Tenue de protection individuelle lors des expérimentations à l’ENS  

 Blouse  
 Gants : petits et grands 
 Lunettes et masque 
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d. Essais  

 Rhéométre 
 Scalpel 
 Cuillère 
 Liquide physiologique 
 Sacs à déchets médicaux, en plastique jaune 
 Boîte en plastique rigide jaune pour lames usées   
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Annexe C : Le corrélateur Nous utilisons une carte corrélateur B)ͻͲͲͲAT ȋBrookhaven )nstrumentȌ afin dǯacquérir lǯintensité de la lumière diffusée sous sa forme auto-corrélée  Le spectre que trace notre corrélateur est la fonction dǯautocorrélation qui consiste à comparer lǯintensité diffusée à un temps t avec elle-même après un temps t+τj. ȋSuissa, ʹͲͲ͸Ȍ Si lǯon compare lǯintensité dǯun signal aléatoire avec lui-même à un instant t donné, et un instant tǯ plus tard, il nǯexiste aucune relation prévisible entre ces deux intensités. Pour tout signal aléatoire, ce qui est le cas de la diffusion par des particules sous agitation thermique, la connaissance du signal à lǯorigine ne permet pas de prévoir la valeur du signal un certain temps ultérieur ȋt=infiniȌ. Par contre, si lǯon compare lǯintensité du signal à lǯinstant t et à un temps t+dt infinitésimalement proche ȋdt de lǯordre de la nanosecondeȌ, alors il existera une relation entre les deux signaux, qui seront dits « corrélés ». Si lǯon compare à présent, à t+ʹdt, le signal sera raisonnablement corrélé, mais moins bien quǯà t+dt. La corrélation se réduit avec le temps. Si lǯon continue à comparer le signal à t+ʹdt, t+͵dt, t+Ͷdt… avec le signal à lǯorigine, la corrélation va décroitre de façon exponentielle en fonction du temps jusquǯà ce quǯil nǯy ait plus de corrélation du tout à t=infini ȋquelques dizaines de millisecondesȌ. La fonction dǯautocorrélation est donc une exponentielle décroissante qui traduit la probabilité pour une particule de rester à la même place en fonction du temps. Pour obtenir cette fonction, le corrélateur multiplie les intensités à t et t+nȋdtȌ, et additionne le tout sur une période de temps égale au temps de la mesure. Les temps caractéristiques seront donnés par la décroissance de la courbe dǯautocorrélation. La carte de corrélation B)ͻͲͲͲAT dispose de deux modes de fonctionnement, le premier mode dit « mode linéaire » et le second « mode ratio » 
1. Le mode linéaire En mode linéaire, ȟti = ȟt pour tout i o‘ ȟt est un temps dǯéchantillonnage choisi par lǯutilisateur. Les temps de décalage τj sont tels que : τj  = j x ȟt. Pour un temps t donné, la quantité nͳ sera donc le nombre de photons comptés entre t et t + ȟt . Le nombre nʹ sera le nombre de photons comptés entre t et t + ʹȟt et ainsi de suite jusquǯà nM , nombre de photons comptés entre t et t + Mȟt . Le corrélateur va ajouter la valeur du produit nͳ x nͳ à celle présente dans le canal Nͳ, la valeur du produit nͳ x nʹ à celle présente dans le canal Nʹ, et continuera ainsi jusquǯau canal NM . La fonction dǯauto-corrélation se construit donc pendant tout le temps dǯacquisition par accumulation. Notons que le corrélateur B)ͻͲͲͲAT dispose dǯun nombre maximum de ͷͲͺ canaux. La gamme de temps que peut couvrir le mode linéaire est donc comprise entre Ͳ et ͷͲͺ ȟt. )l appartient donc à lǯutilisateur de choisir convenablement ȟt. )l devra être suffisamment petit pour ne pas 
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rater de lǯinformation contenue dans le signal et suffisamment grand pour que le corrélateur en couvre toute la dynamique. 
2. Le mode ratio Le mode linéaire est satisfaisant si le signal ne contient quǯun seul temps caractéristique compris dans la gamme que peut couvrir le corrélateur. Par contre, si le signal mesuré contient plusieurs temps caractéristiques, il peut être assez difficile dǯavoir toutes les décroissances correspondantes sur la courbe dǯautocorrélation entre Ͳ et ͷͲͺ ȟt. )l est alors nécessaire dǯétendre la dynamique du corrélateur. Le nombre de canaux étant fixe, il suffit dǯaugmenter les temps de décalage non linéairement de façon à couvrir une plus grande gamme de temps. Le B)ͻͲͲͲAT dispose dǯun mode de répartition non linéaire des canaux : le mode ratio. Dans ce mode, les temps de décalage ne dépendent plus directement de ȟt. )ls dépendent surtout du nombre de canaux M, du premier et du dernier temps de décalage, respectivement τͳ et τM, ces deux paramètres devant être choisis par lǯutilisateur. Le B)ͻͲͲͲAT choisi automatiquement ȟt en fonction de τͳ et τM. Concernant les temps de décalages, ils sont calculés en fonction du ratio R entre le premier et le dernier temps de décalage pondéré par M de sorte que : 

      Le temps de décalage τj est calculé en fonction de R et arrondi au multiple de ȟt le plus proche : 
      Evidemment, il se peut que  τj ȋmod ȟtȌ =  τ j+ͳ ȋmod ȟtȌ. Dans ce cas, le corrélateur utilisera ͳ canal de moins et le canal j+ ͳ correspondra en fait au canal numéro k, plus proche entier de j tel que : τj ȋmod ȟtȌ ≠ τk ȋmod ȟtȌ. Le Tableau ci-dessous donne un exemple de la répartition des canaux si lǯutilisateur choisi M=ʹͷ, τͳ= ͷɊs et τM =ͷͲͲͲ Ɋs ȋon a alors R ≈ͳ.͵͵Ȍ. Au final, le corrélateur nǯutilisera que ʹ͵ canaux. On fera attention au fait que plus M est grand, plus sa différence avec le nombre de canaux réellement utilisé est importante. 
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Tableau 10. Exemple de répartition des canaux par le corrélateur BI9000AT. Ici l'utilisateur a choisi un 

nombre maximum de canaux égal à 25, le premier temps de décalage à 5μs et le dernier à 5000μs. Le ratio R 

calculé vaut environ 1,33. Le corrélateur n'utilisera en réalité que 23 canaux, les canaux 2 et 4 étant 

respectivement redondants avec les canaux 1 et 3. (Suissa, 2006)  Dans notre étude, le corrélateur sera toujours utilisé en mode ratio, qui est le plus approprié aux matériaux qui seront testés. Dǯautres paramètres doivent être réglés avant de lancer le test. En effet il faut configurer le logiciel en fonction du matériau à étudier, vérifier la longueur dǯonde, vérifier que la fonction calculée est enregistrée sous sa forme corrélée. Lǯabsence dǯeffet de lǯangle de diffusion sur le spectre final a été vérifiée. 
3. Le temps d’acquisition Pour être certain dǯenregistrer la totalité de la fonction dǯautocorrélation,  il faut enregistrer un premier spectre et observer le temps de la fin de décorrélation.  Ce temps est alors multiplié par ͳͲͲ pour avoir la durée de test optimale pour un matériau donné. 
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En effet, un signal continu nǯexiste pas, pour décrire le continu on a besoin dǯune infinité de valeurs. Tout signal est alors échantillonné, cǯest-à-dire décrit sur un nombre discret de valeurs. Pour avoir une bonne observation, il ne faut pas dégrader la résolution du signal par ce phénomène dǯéchantillonnage, cǯest ce quǯexprime la condition dǯéchantillonnage de Shannon. Ce théorème nous dit quǯil faut en théorie prendre au moins deux points par période du signal. En pratique, pour un bon rendu il faut en prendre au moins ͳͲ.  
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Annexe D : Tableau récapitulatif des différentes études et essais réalisés 

 
Milieu étudié Technique utilisée L’étude réalisée Nombre de tests Résultats 

Lait 

DWS 

Lǯépaisseur ͺ emin = ͳ.ʹcm 
Lǯétalonnage ʹͲ Bon accord avec la référence 
)solation vibratoire ͳͷ Table anti-vibrations nécessaire et efficace Polariseur ͳ͸ Lǯusage du polariseur à Ͳ° est nécessaire La répétabilité ͳͲ Résultats répétables ȋCv < ʹ%Ȍ 
La reproductibilité ʹͲ ȋͳͲ/jour pdt ʹ joursȌ Résultats reproductibles ȋCv < ͵.͵%Ȍ Rhéologie ȋPiézoȌ La viscosité ͳͲ Ʉ = ʹ.ͳͲE-͵ Pa.s 

Suspension de 
polystyrène 

DWS 
La répétabilité ͳͷ Résultats répétables ȋCv < ͳ%Ȍ 
La reproductibilité ʹͲ ȋͷ/jours pdt Ͷ joursȌ Résultats reproductibles ȋCv < ͳ%Ȍ La dilution ͷͲ Les nanosphères forment des agrégats Lǯajout de sel ͳͷ Le sel évite lǯagrégation des sphères de polystyrène 
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La viscosité ʹͷ Ʉ ≈ ͳͲ͵ Pa.s 
Rhéologie ȋPiézoȌ La viscosité ͸ Ʉ = ͳͲ͵ Pa.s 

Mousse à raser 

DWS 
Lǯépaisseur ͷͲ ȋͳͲ/épaisseurȌ Lǯépaisseur nǯa aucun effet sur gʹȋtȌ La répétabilité ͳͲ Résultats répétables ȋCv < ͷ%Ȍ 
La reproductibilité ʹͲ ȋͳͲ / jourȌ Résultats reproductibles ȋCv < ͷ%Ȍ Rhéologie ȋBohlinȌ La viscosité ͳͷ Ʉ = ͳͲ² Pa.s 

Rhéologie ȋpiézoȌ 
Le glissement sans colle Ͷ Ʉ = ͳͲ² Pa.s 
Le glissement avec colle ͳͷ Ʉ = ͳͲ² Pa.s 
La répétabilité ͵ Résultats répétables 

Cortex rénal porcin DWS 
Epaisseur  ͻͲ Lǯépaisseur du cortex nǯa aucun effet sur le résultat Répétabilité  ͹ͺ Résultats répétables ȋCv < Ͷ%Ȍ 
Reproductibilité  ͸Ͳ Résultats reproductibles ȋCv < ͹%Ȍ Variabilité  ͺͻ Faible variabilité ȋCv < ͳͲ%Ȍ 
Déshydratation  ͳͷ Décalage du spectre vers les temps lents 
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Dégénérescence  Ͷͳ Décalage du spectre vers temps courts Rhéologie ȋBohlinȌ Calcul de la viscosité Ͷʹ Viscosité différente de celle calculée à partir de la DWS 

Parenchyme hépatique 

DWS 
Epaisseur optimale ͳͷ Lǯépaisseur est sans effet sur le spectre Répétabilité ͷʹ Résultats répétables ȋCv < ͹%Ȍ 
Reproductibilité ʹͳ Résultats reproductibles ȋCv < ͻ%Ȍ Variabilité ͸Ͷ Faible variabilité ȋCv < ͳͲ%Ȍ 
Déshydratation Ͷ Décalage du spectre vers les temps lents Rhéologie ȋBohlinȌ Calcul de la viscosité ͳͺ Viscosité différente de celle calculée à partir de la DWS 

Cerveau de porc 

DWS 
Epaisseur optimale ͳͷ Eviter les faibles épaisseurs ȋe>ͳmmȌ Répétabilité Ͷʹ Résultats répétables ȋCv < ͳͲ%Ȍ 
Reproductibilité ͶͲ Résultats reproductibles ȋCv < ͳͳ%Ȍ Variabilité Ͷʹ Faible variabilité ȋCv < ͳʹ%Ȍ 

Rhéologie ȋBohlinȌ Calcul de la viscosité ͷͷ Viscosité différente de celle calculée à partir de la DWS   
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Annexe E : Calcul de la viscosité à partir des spectres de DWS. 

 
1. Dans le cas de milieux dilués Dans ce cas, le  temps de relaxation τ est directement lié à la viscosité par le coefficient de diffusion donné par la relation de Stockes-Einstein:       Et       Avec         On peut donc conclure directement la viscosité du spectre enregistré.  Ou déduire la taille des éléments diffuseurs    
2. Dans le cas de milieux plus concentrés On ne peut pas utiliser la relation de Stockes-Einstein et relier le coefficient de diffusion au temps de relaxation,  dans ce cas il faut calculer le déplacement quadratique moyen des diffuseurs à partir de la fonction dǯautocorrélation, ce dernier permettra de remonter au module de cisaillement complexe, grâce auquel on peut déduire la viscosité, comme le montre le raisonnement suivant : La forme de gͳȋtȌ pour une configuration de rétrodiffusion est   

 ȋCucheval, ʹͲͲͻȌ  O‘  
 l*  : le libre parcours moyen de transport 
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 ZͲ : la longueur de pénétration 
 L   : lǯépaisseur de lǯéchantillon Cette équation se simplifie pour les épaisseurs très supérieures au l* 

 
Avec  zͲ~l* Cette équation devient :  

 Avec ϒ≈2 Sachant que     gʹȋtȌ = ͳ+gͳȋtȌ² 
On a donc    gʹȋtȌ = ͳ+ ȋ Ȍ² On peut donc remonter au déplacement quadratique à partir du spectre enregistré. Ce dernier est directement lié au module de cisaillement complexe.  

 
 

 
   
Les modules visqueux et élastique sǯécrivent : 
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 A partir de ces modules on peut calculer la viscosité. Pour valider cette démarche, des références bibliographiques ont été utilisées. La viscosité complexe Ʉ* de lǯéchantillon ainsi que sa partie réelle et imaginaire sont déduites à partir du module de cisaillement complexe G* :  La viscosité mesurée par rhéométrie a été utilisée pour remonter à la taille des particules et a donné des valeurs approuvées par la littérature. 
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Annexe F : Changements du socle inférieur du rhéométre

    

 
 

Figure 97. Les modifications apportées au socle inférieur du rhéométre 
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Figure 98. Mise en place de l’équerre (support des fibres optiques) 

                               
Figure 99. Support droit de l’équerre pour fixation de la fibre émettrice 

   
Figure 100. Support incliné de l’équerre où sera fixée la fibre réceptrice 

     
Figure 101. Résultat final des changements du socle inférieur du rhéométre avec les supports des fibres 

optiques
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