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Introduction générale

1

,

Beaucoup de recherches menées dans les laboratoires et les universités du monde sont

consacrées aux développements de capteurs moins chers, capables de générer une grande

sensibilité, possédant un temps de réponse faible, une bonne réversibilité et une grande

résistance à la température. On peut distinguer deux types de capteurs : capacitif et résistif.

Divers matériaux oxydes métalliques et les polymères, ainsi

.

Les alliages légers comme et le magnésium, présentent une grande variété

nes propriétés telle que la densité légère et propriétés

mécaniques excellentes. L une bonne conductivité électrique (37,7

x 106 Sm-1) et qui se forme

naturellement à la surface. Ils sont faciles à mettre en forme et recyclables avec moindre énergie

grâce à leur faible température de fusion mais sont non biodégradables. La plupart de ces

matériaux sont fabriqués par des techniques classiques (coulée, forgeage).

Al-Mg (série 5000) par

le poudres ; le frittage. Le deuxième objectif est

Le chapitre 1 est une synthèse bibliographique. Cette partie comprend, en premier lieu,

les notions essentielles sur l'aluminium et ses alliages (propriétés, classification, leurs

caractéristiques mécanique et physique). Ensuite, nous exposerons des rappels sur les capteurs

.

Le deuxième chapitre est consacré aux

matériaux frittées.

Les résultats des caractérisations structurales, texturales et électriques obtenus et leurs

interprétations sont présentés dans le troisième chapitre.

Enfin, ce mémoire se termine par une conclusion générale

résultats obtenus.
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Dans ce chapitre, nous présentons des généralités sur aluminium et ses alliages, en citant

ces principales nuances ainsi que ses

. Ensuite, nous rappelons ses domaine d'utilisation et d'application. Nous nous

intéressons, par ailleurs, aux

poids) [1] Il est le métal le plus

récemment exploité puisqu'il n'est utilisé industriellement que depuis la fin du XIX° siècle [2].

Héroult en France et par Charles Martin Hall aux Etats-Unis [3]. élément

très réactif. À sous forme de métal pur mais combiné avec

res éléments ; principalement dans la bauxite qui est facile à extraire mais sa

transformation en aluminium pur est complexe. La production ne représente

que 2% environ de celle des aciers. Cependant, il est le métal le plus ut

[4]. en

particulier [5]. malléable, de

couleur argentée.

II.1.

, de symbole chimique Al est le 13ième élément de la classification périodique

de Mendeleïev. S (+III). Il se cristallise dans une maille

cubique à faces centrées (a= 4.05 A°) à température inférieure à sa température de fusion (660

°C). Les propriétés physico-chimique sont résumées dans le tableau I.1.

Conductivité thermique

celle du

cuivre, le plus performant des matériaux usuels. La conductivité thermique des alliages

dépend de leur composition et de leur état métallurgique. Cette caractéristique a

ème siècle du cuivre utilisé dans la fabrication

des ustensiles de cuisine domestiques et collectifs en Dès l est question

thermique, de est toujours envisagée. Les applications des
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échangeurs en aluminium sont très nombreuses : automobiles, véhicules industriels,

aéroréfrigérants, climatisation, énergie solaire, refroidisseurs dans [6].

Tableau I.1 [7].

Propriété Valeur et caractéristique

Masse molaire atomique 27 g. mol-1

Système cristallin Cubique à faces centrées

Densité 2,7

Point de fusion 660,323 °C

Point d'ébullition 2056 °C

Conductivité électrique 37,7×106 S·m-1

Conductivité thermique (20 °C) 217.6 W/m. K.

Coefficient de dilatation 24.10-6 K-1

Résistance électrique 2,7.10-8 Ohm. m

Résistivité électrique à 20 °C

Résistance à la traction 65 à 90 N/mm2

68000 MPa

30 à 40 MPa.

Retrait volumique 5.6 %

Rayon atomique 1,43

Rayon ionique 0,5

Conductivité électrique

La conductivité électrique d a

W/m. k à température ambiante), ce qui explique son emploi privilégié dans les applications de

tension sur grande distance [8]. Ainsi un composant conducteur

en aluminium, dont la masse est inférieure à celle d'un composant en cuivre, s'échauffe moins.

est utilisé dans les câbles téléphoniques, sous terrains et sous- marins, dans la

réalisation des postes blindés isolés sous hexafluorure de soufre (SF6), pour la protection contre

les champs électriques ou magnétiques [6].

Tenue à la corrosion

réactif (E°(Al/Al3+) =-1,66 V/ENH), ce qui pourrait faire craindre une grande corrodabilité.
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e, ce qui fait que

2O3 qui stoppe la

protéger par passivation

[9]. xyde plus ou moins hydratée est caractérisée par une bonne résistante dans

les milieux acides contrairement aux milieux basiques, où le métal est violemment attaqué. Le

c utres matériaux, entraine des corrosions locales. Par

de produire le phénomène de pile.

Celui- lorsque deux métaux de potentiels électriques

différents en atmosphère, sont plongés dans un milieu ioni

salée, par exemple). Il est donc tout à fait imprudent de concevoir un assemblage hétérogène

sans prendre de précautions particulières [9].

Propriétés réfléchissantes

avec un indice de

réfraction 44, ce qui, ajouté à son faible poids, en fait un matériau idéal pour les

[10].

II.2. PROPRIETES MECANIQUES

Les propriétés mécaniques de l'aluminium pur sont largement rapportées dans la

littérature [11]. . Ces

dernières peuvent être améliorer considérablement par addition d'éléments sous forme d'alliage

ou par traitements thermiques grâce à une combinaison unique de propriétés telles que légèreté,

résistance mécanique et résistance à la corrosion, conductivité, ductilité, recyclabilité et de

nombreuses autres propriétés.

Légèreté

aux

usuels ; sa masse volumique est de 2700 kg/m3, soit trois fois moindres que celle du fer. De ce

transport maritime et terrestre rapide TGV, et de plus en plu [12].

Résistance mécanique

L'aluminium commercialement pur possède, à l'état recuit, des propriétés mécaniques

faibles. On peut toutefois améliorer considérablement ces propriétés par écrouissage, par

addition d'éléments d'alliage ou par traitements thermiques. L'aluminium et ses al liages ont une

structure cristalline cubique à faces centrées. Ils font donc preuve, à l'état recuit, d'une
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excellente ductilité par rapport aux aciers. Sa ductilité à l'état solide permet de l'usiner

facilement. Parmi les principales déférences avec l'acier, notons l'élasticité (module de Young)

et la densité qui sont trois fois moins élevées. La résistance mécanique et la résistance à la

fatigue de l'aluminium sont tout aussi différentes de celles de l'acier. Contrairement à l'acier, la

soudure de l'aluminium peut présenter certaines difficultés.

Ductilité, malléabilité

, avec , peut être facilement travaillé à

basse température et déformé sans se rompre, ce qui permet de lui donner des formes très

variées.

Recyclable

primaire

III. DIVE

donnant ainsi naissance à beaucoup

(Tab. I.2) et la huitième famille pour

les alliages qui ne peuvent pas figurer dans les 7 premières séries [3,13,14].

Tableau I.2. .

Dans chaque famille, les différents alliages ont des caractères communs mais ont aussi chacun

leurs propres caractéristiques (Tableau. I.2

Série Système

1000 Aluminium non allié

2000 Aluminium allié au cuivre

3000 Aluminium allié au manganèse

4000 Aluminium allié au silicium

6000 Aluminium allié au magnésium et au silicium ;

7000 Aluminium allié au zinc et au magnésium

8000 Divers



Chapitre I Synthèse bibliographique

7

magnésium, le silicium, le cuivre, le manganèse et le zinc, seuls ou en combinaison. Les teneurs

[14]. Les al peuvent être

rangés en trois familles ; on distingue :

III.1. Alliages frittes

performances élevées et à faible coût. Elle comprend comme étapes la préparation de mélanges,

consolidation) et

mise en forme [15].

III.2. Alliages corroyés

Les alliages corroyés sont obtenus par des procédés de déformations plastiques à chaud,

coulés en plaques ou billettes puis transformés à chaud par laminage, forgeage, matriçage...

Les principales propriétés requises de ces alliages sont : résistance mécanique, ductilité,

résistance à la propagation des fissures, résistance à la fatigue, résistance aux multiples formes

de corrosion, conductibilité électrique [16,17].

III.3. Alliages de moulage

Les alliages de moulage sont obtenus par coulées dans des moules en sable, ou en

coquille, ou sous pression. Leurs caractéristiques mécaniques dépendent de leur composition

chimique, les modes d'élaboration et de coulée ainsi que des traitements thermiques ou

mécaniques. Selon les applications, ils présentent de bonnes qualités telles que coulabilité,

retrait faible à la solidification et aucune formation de criques. Une grande part des alliages de

moulage provient de métal recyclé refondu [17,18].

VI. ALLIAGES ALUMINIUM-MAGNESIUM

VI.1 Généralités

soudabilité et une résistance à la corrosion favorable [19]. Les alliages dans lesquels le

magnésium constitue le principal élément sont utilisés dans les coques de bateaux, les planches

de passages et d'autres produits exposés aux milieux marins, en raison de leur excellente

résistance à la corrosion [6,20].

Les alliages « aluminium-magnésium » présentent certaines caractéristiques qui peuvent être

énumérées comme suit [19] :

Des caractéristiques mécaniques proportionnelles au taux de magnésium ;
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magnésium ;

Une très grande susceptibilité à la corrosion inter-granulaire et la corrosion sous contrainte

atures supérieures à

60°C, ;

Un excellent comportement à la soudure ;

leur application en cryogénie [14].

Possibilité de présenter de belles surfaces par brillantage ou anodisation (bonne pour

décoration) l [21,22]

Usinage facile.

VI.2. équilibre Al-Mg

Le diagramme de phases permet de prédire quelles seront les phases en présence et leurs

Magnésium est représenté sur la figure (I.1). On

17% en masse

pour atteindre la valeur de 1.4% à la température ambiante.

Les alliages Al-Mg forment une solution solide mais la variation importante de solubilité de

, font que les alliages contenant plus de 6% de

lors nécessaire (voir figure I. 1).

Figure I.1 : -Magnésium [23].
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VI.3. Applications alliages Al-Mg

Les alliages légers d largement utilisés dans les applications

technologiques et industrielles. On cite ci-dessous quelques applications :

a. Alliages pour mé soudage

En raison de leur bonne soudabilité opératoire, les alliages Al-Mg sont très utilisés en tant

int de vue composition

(présence de titane pour affiner le grain de la zone fondue, de béryllium pour limiter

-même (états de surface spéciaux). [24,25]

b. Alliages pour décoration

Ils sont spécialement adaptés à la décoration en raison des beaux états de surface obtenus

après brillantage ou oxydation anodique et de leur très bonne résistance à la corrosion. [24,25]

c. Alliages pour conducteurs électriques

5000 peut être utilisé sous forme de fils élaborés par des procédés de coulée et

laminage en continu pour des applications électriques :

, par rapport aux fils en aluminium non allié, une résistance

mécanique supérieure (résistance à la rupture supérieure à 230-275 MPa suivant le

diamètre du fil, par contre 160- ) ; mais, en contrepartie,

5000 décroit du fait de la présence de magnésium.

Câbles souples isolés. [24,25]

V. CAPTEURS

Un capteur est un dispositif électronique capable de transformer une grandeur physique,

chimique ou biologique en une grandeur électrique, généralement une tension ou un courant

électrique. On parle aussi de transducteur (figure I.2

est généralement transformée en une autre grandeur physique de sortie comme un signal
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Figure I.2

VI.

VI.1. Air atmosphérique et air humide

a- Air atmosphérique

les postulats suivants [26] :

b- Air humide

L'humidité exprime la présence d'un mélange d'air sec et de vapeur d'eau dans l'air

ambiant. En général, quand on parle de mesure d'humidité, on fait allusion au taux d'humidité

exprimé en (%) qui est en fait l'humidité relative. La détermination de cette mesure est

complexe, car elle est étroitement liée à d'autres grandeurs physiques telles que la température

et la pression [26].

VI.2. Détermination de l'humidité

La détermination de l'humidité est basée sur la quantité de vapeur d'eau par unité de la

masse de l'atmosphère. Comme tous les gaz dans l'atmosphère, la vapeur d'eau constitue une

partie finie de toute la pression atmosphérique. Cette pression partielle de vapeur d'eau est

proportionnelle au contenu d'humidité atmosphérique et fournit ainsi une mesure de la quantité

absolue d'humidité dans l'air. Si un échantillon d'air est saturé de molécules d'eau à une

température donnée, il atteint, par la suite, un état d'équilibre dans lequel le taux des molécules

d'eau sortants du liquide est le même que le taux des entrants au liquide. En conséquence, le

contenu de vapeur d'eau dans l'air et la pression de vapeur d'eau devient constant. La pression

de vapeur dans cet état s'appelle la pression de vapeur d'eau de saturation et elle augmente avec

l'augmentation de la température [27].
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VI.3. Dé é relative

(PW) et la pression de vapeur saturante (la pression à laquelle la phase gazeuse d'une substance

est en équilibre avec sa phase liquide ou solide) à une température donnée [Pw (sat)] [28].

(I.1)

VI.4. Caractéristiques té

médicale [29].

té est basé sur la variation des propriétés

électriques (impédance électrique à la

couche sensible. De manière générale, on distingue les critères de performances

suivants utilisés pour éva : sensibilité élevée - hystérésis faible, -

temps de réponse et la stabilité [30, 31]. Ces différentes propriétés sont définies ci-dessous.

La sensibilité ou la réponse : est la relation entre les variations du signale du capteur et

la concentration en humidité. Elle est calculée à partir des variations de la capacité (Cp) ou

(Z) par rapport aux

définie par la relation suivante :

(I.2)

Où C12 et CRH représentent respectivement

relative (RH).

La répétabilité : Elle exprime reproductibilité de film

exposé à une humidité relative de plus petite au plus grande.

Le temps de récupération :

Le temps de recouvrement : iques les plus importantes pour

le temps pris par le

film pour réaliser 90 ).

:

(I.3)
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Où : représente la variation maximale de la capacité pendant le

: est le rendement complet de la capacité ou la valeur la plus

élevé de la capacité.

VI.5. Types de cap é

Suivant la variation des propriétés électriques

relatives, les capteurs sont classés dans deux catégories : capteur résistif [32] et capteur capacitif

[33].

Capteur capacitif

. Ils sont basés

[34].

Capteur résistif

Les capteurs résistifs sont basés sur le

après ad Le circuit électrique est simple et de faible coût de fabrication

[35].

VI.6. é

nt parmi les grandeurs physiques les plus

des

systèmes [36]. La miniaturisation des dispositifs a généralisé la diffusion des capteurs. Les

Agroalimentaire

moisissure.

Pharmaceutique

étroitement contrôlé.

Industrie idité pouvant entraîner un changement de

la composition chimique.

Agriculture

Médicale

fluidique

Électronique, et notamment la fiabilité des systèmes.
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Dans ce chapitre nous détaillerons le procédé laboration de la poudre initiale et les

produits frittés, par la suite nous présenterons les différentes techniques de caractérisations

utilisées.

I. PREPARATION DES ECHANTILLONS

I.1 Mélangeage

Cette étape élaboration un alliage Al-Mg, à partir de poudre de Al et de Mg

purs. La composition désirée est réalisée par pesage au moyen d'une balance Denver instrument

SI-2002 (max 2000g-d=0.01g). Le mélange de poudres a été traité au turbula pendant deux

I.2. Broyage

Cette étape consiste à homogénéiser la mixture de poudre et affiner la taille des grains,

ce qui augmente la surface de contact des réactifs [37].

mono

planétaire à bille Pulvérisette P6 de Fritsch., avec une jarre en acier inoxydable et des billes en

agate. On a utilisé deux tailles des billes à une vitesse de broyage fixée V = 300 tr/min pendant

3 heures (figure II.1).

-La vitesse : 300 /mn à ne pas dépasser

-Le rapport masse/billes(1/10) à respecter

-3Kg à ne pas dépasser( la contre masse)

-Bien nettoyer la jarre après chaque

manipulation

Figure II.1 : Broyeur planétaire « la Pulvérisette 6 de Fritsch »
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I.3. Mise en forme

Pour faciliter le compactage de la poudre. Cette dernière est mélangée à un liant organique

l

aqueux à 5% en poids). canique à cru des

Cette dernière est séchée à 100°C et

désagglomérée manuellement dans un mortier en agate pour obtenir une poudre fine. La poudre

est ensuite pressée sous forme de pastille de 13mm de diamètre

60Kn (figure II.2). Après la

compression uniaxiale, on obtient des comprimés qui ont une bonne résistance mécanique, ce

qui permet de les manipuler sans risque.

Figure II.2: Illustration et image de la presse uniaxiale à froid utilisée pour le compactage

de la Poudre
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I.4. Frittage

agglomérat à partir de poudres plus ou moins fines. Ce processus s on

de liaisons entre les grains. Le

de la pièce) et par conséquent une densification (réduction de volume de la pièce). Le cycle de

frittage comprend généralement une étape de chauffage à la température de frittage, un palier

isotherme et finalement un refroidissement.

u liant ajouté à la poudre avant la mise en forme se déroule au début de

chauffage. Le palier isotherme permet la réduction des liaisons inter particulaires et la

densification du matériau et entraîne parfois un grossissement des grains (diminution du

nombre de grains) [38].

On distingue communément trois étapes dans le frittage qui se produisent successivement

pendant la montée en température et le palier de frittage :

liquide.

Densification et élimination des porosités inter granulaires.

Grossissement des grains et élimination progressive des porosités fermées (figure II.3).

Figure II.3

[39].

Frittage naturel et frittage sous charge peuvent eux-mêmes être divisés en trois modes, suivant

les réactions qui se produisent pendant la consolidation :

Le frittage en phase solide (tous les constituants restent solides).

frittage).
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Il est également possible de distinguer le frittage non réactif (A -à-dire sans aucune

réaction chimique, du frittage réactif (A + B C).

Nos échantillons ont été frittés sous vide, dans un four programmable, pendant 5 heure à 550°C

avec une vitesse de 5°C/min en montée/descente en température. Le schéma de processus de

frittage est représenté dans la figure II.4.

Figure II.4 : Cycle thermique de frittage

II. TECHNIQUES DE CARACTERISATION

II.1. Diffraction des rayons x

La s informations

qualitatives et quantitatives sur les matériaux polycristallins (poudres, céramiques, métaux et

alliages métalliques). Le diagramme de diffraction des rayons X est un bon moyen pour donner

avec précision les informations suivantes :

composition de la solution solide et ;

de diffraction peut informer sur les contraintes résiduelles ;

structures

cristallographiques et estimer la taille de grain cristallite.

XPERT-PRO MPD

de Panalytical (figure II.5).
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Figure II.5 : Diffractomètre de type XPERT-PRO MPD de Panalytical.

II.2. Microscopie électronique à balayage (MEB)

La

: la microstructure, la taille et la

forme des grains élémentaires ou agglomérats. Le fonctionnement du MEB est basé sur

les électrons secondaires émis et

rétrodiffuses qui permettent de recon

échantillon permet générales sur son état de densification,

es grains et la porosité. Les micrographies sont réalisées à

FEI modèle quanta 650 (figure II.6).

Figure II.6 : MEB type FEI modèle quanta 650.



Chapitre II Techniques expérimentales

18

II.3. Spectroscopie à énergie dispersive de rayons X (EDS)

La spectroscopie de d ) permet de faire des analyses de

chantillon

analysé. Ces analyses sont effectuées sur un microscope électronique à balayage MEB type FEI

modèle quanta 650, nergie. En analysant le nombre

ble de connaître la composition

Préparation des échantillons

Pour observation au MEB,

réactif de Keller.

pendant un temps fixé (30 seconds-2mn), après attaque, l'échantillon est soigneusement lavé à

l'eau puis sécher.

La composition chimique du réactif de Keller est la suivant :

Acide nitrique (HNO ) :2.5ml.

Acide chlorhydrique (HCl) : 1.5 ml.

Acide fluorhydrique (HF) : 1 ml.

Eau distillée (H O) : 95 ml.

II.4. Mesures de densité

La densité relative ou compacité (taux de densification), définie par la relation (II-1),

on élimine la porosité, plus la densité relative est élevée (matériau dense).

(II.1)

: Masse volumique théorique. Elle est donnée par la relation suivante [40]

Bd

Y

Ad

X
mélange

thth

thé

100
(II.2)

dth (A) et dth(B) : densités théoriques respectivement des constituants purs A et B.

Dans notre étude : * Constituant A = Aluminium * Constituant B = Magnésium ;
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X et Y et les quantités (%) des constituants A et B ;

: Masse volumique expérimentale calculée

Elle tient compte de la porosité fermée et de la porosité ouverte.

électronique.

- (ms i).

essuyé avec un papier humide (mh).

La masse volumique est ensuite calculée à partir des différentes masses mesurées

précédemment selon :

(II.3)

ms

mi

mh

3

III.

III.1. Préparation des solutions salines

Une solution saline saturée est une solution saturée d'un sel spécifié en équilibre

thermodynamique entre trois phases (solide, liquide, gazeuse), obtenues à température ambiante

et une pression atmosphérique [41]. La préparation des solutions salines est simple et rapide.

Les solutions ont été préparées en faisant dissoudre, sous agitation magnétique constante, du

le sel ne

dissolve Ensuite, les solutions salines préparées sont versées dans des flacons

bien fermés et conservées

Après 36 heures, l'humidité relative de l'atmosphère au-dessus de la solution saline

elative qui est en fonction du sel utilisé et la

stabilité de la température de la solution [41].

dité relative

contrôlé sont : MgCl2, NH4(NO3), NaCl, KCl, KNO3 et le gel de silice

relative est déterminée en utilisant un thermo-hygromètre.
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correspondant. (On 12%)

T

Solutions
salines

MgCl2 MgNO3 NH4(NO3) NaCl KCl K2SO4

Taux

(%)

30 50 60 70 79 89

III.2. Mesure des propriétés de détection humidité

La figure II.7 montre notre schéma du système de détection que nous avons réalisé. Le

dispositif de un

et les capteurs, dont les extrémités reliées

, sont placés

, sous une tension de 1 V, à différentes valeurs de fréquence.

dsorption et de

réversibilité (hystérésis).

Impédancemètre Enceinte

Figure II.7

IV.

La spectroscopie d'impédance complexe (SIC) est une technique de caractérisation

puissante non destructive, largement utilisée pour analyser les matériaux [42, 43]. Elle permet

de déterminer les propriétés de conduction (électronique et ionique), en séparant la contribution

Fils de connexion

Solution saline saturée
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des différents éléments constituant le matériau (grains, joints

[44].

électrique Z et la capacité Cp

étudiée est de

réelle (Z') et une partie imaginaire (Z"), telle que :

Cette technique nous permet de tracer dans le plan, les variations de « -Z"( ) en fonction de

( ) » pour différentes valeurs de « ». Cette représentation est appelée diagramme de

Nyquist.

Avec :

: La pulsation

Z' : La

Z''

: Les pertes diélectriques Rs

Impédancemètre HP 4284A (20Hz-1MHz) (figure II.7).
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caractérisations structurale, texturale et électriques des matériaux frittés

I. CARACTERISATION STRUCTURALES ET TEXTURALES

I.1. Caractérisation par diffraction des rayons x

(Al-3%Mg) en masse, frittées sous vide pendant 5 heure à 550°C dans les mêmes conditions

opératoires, sont rassemblés dans la figure III.1.

Figure III.1 : Diagramme de DRX des frittés (a) aluminium pur, (b) Al-3%Mg.

pur (Fig. III.1.a), révèle les raies propres de

Al selon la fiche JCPDF n° [98-005-3775] accompagnées de deux pics de très faible intensités

(*). Ces pics sont indexés comme étant 2O3) conformément à fiches

JCPDF n° [00-013-0373]. La formation de cet oxyde est due à la présence

.

-3%Mg) nous remarquons la présence des pics

uniquement. Aucun pic

caractéristique de Mg est observé ceci peut être dû à la faible quantité de Mg incorporée dans

la matrice de Al. Toutefois, il est important de noter une augmentation de l et

un léger décalage vers les petits angles (Figure III.1. b). Ce décalage des pics est dû à une

augmentation du paramètre de maille (Tableau 1). Ces résultats confirment

la formation d .

(*):Al O

2Theta) (°)

20 30 40 50 60 70 80 90

0

1000

2000

0

1000

2000

3000

(a)

(b)

* *

* *
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Tableau III.1. Paramètre de maille des alliages frittés de teneur 0 et 3% en Mg.

Frittés

(Al-x%Mg)

Paramètre de maille

(Å)

0 4.029303

3 4.031532

I. 2. Observations microscopiques (MEB) et microanalyse par EDS

Les observations microstructurales au microscope électronique à balayage des frittés

(Al-Mg) 3%en masse (figure III.2), montrent une porosité

importante en surface. Elle est plus marquée dans le composé Al-3%Mg. La résolution du

de taille nanométrique noyés Al-3%Mg. Contrairement à celle de

où les grains semblent plus liés. La présence de cette porosité montre que la

température de frittage est insuffisante pour la densification complète du matériau.

Aluminium pur fritté Alliage (Al-3%Mg) fritté

Figure III.2 : -3%Mg) en masse.

La microanalyse X couplée au microscopie électronique à balayage (figure III.3)

confirme la coexistence des éléments Al et Mg, de plus les spectres EDS identifient clairement

les raies de Al2O3.
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Figure III.3 : Spectres EDS (a) aluminium pur, (b) Al-3%Mg.

Les résultats de l'analyse quantitative EDS

chimiques des phases dans les échantillons étudiés sont résumés dans le tableau (III.2).

Tableau III.2 : Compositions chimiques EDS des échantillons étudiés.

Analyse EDS

Echantillon Teneur : wt% Teneur : at%

Al O Mg Al O Mg

Al pur 85,25 14,75 ------- 77,42 22,58 ------

Al-3%Mg 76,12 22,62 1,26 65,81 32,98 1,21

I.3. Mesures de densité

, on note que la densité

finale des matériaux frittés dé ; elle passe en effet de 85%



Chapitre III Résultats et discussions

25

79 (Tableau III.3). ces

résultats sont en accord avec les observations MEB.

Tableau III. 3 : Valeurs de densité des alliages frittés de teneur 0 et 3% en Mg.

Echantillon fritté

(Al-x%Mg)

Taux de densification

(%)

0 85

3 79

II

II.1. impédance en fonction de RH% à différentes fréquences

, à température ambiante,

à différentes fréquences des alliage (Al-3%Mg) en masse frittées

sont illustrées dans la figure III.4. (a, b).

fréquence soit la

composition de la couche sensible

une fréquence de 100Hz . Ce comportement est dû à la

à la surface des capteurs qui suivent la variation

du champ électrique aux basse fréquence [45,46]. Au-

base de Al- . A hautes fréquences, la direction du champ

électrique change rapidement ainsi les molécules ne peuvent plus suivre les variations du champ

électrique [46,47].

résultats, la fréquence de fonctionnement des capteurs conçus dans la suite de cette

étude est fixée à 100Hz.
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Figure III.4.a : Variations en fonction de RH % des capteurs à différents

fréquence. (Al pur) fritté

Figure III.4.b : Variations RH % des capteurs à différents

fréquence. (Al-3%Mg) fritté.

II.2. Sensibilité des capteurs

La figure III.5 montre la variation de la sensibilité des capteurs en fonction de l'humidité

(RH%) à 100Hz, lors du processus d'adsorption. La sensibilité est calculée à partir de la relation

suivante [48,49] :

(III.1)

0,00E+00

1,00E+00

2,00E+00

3,00E+00

4,00E+00

10 30 50 70 90 110

RH (%)

Al pur
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10KHz

100KHz

900KHz

4,50E+04

9,00E+05

1,80E+07

3,60E+08

7,20E+09
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RH (%)

Al-3%Mg
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500Hz
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10KHZ

100KHz

900KHz
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Avec : la capa : l

RH=12%.

Figure III.5

capteurs Al pur et Al-3%Mg.

Comme on peut constater sur la figure III.5, les capteurs montrent une augmentation

de la sensibilité dans toute la plage . Ce ph

molécules d'eau avec de RH% ce qui provoque une augmentation de la capacité

des capteurs. de magnésium à la matrice améliore

considérablement la réponse des capteurs. Cette amélioration de la sensibilité peut être attribuée

- -3%Mg comparé

au pouvoir réducteur de la liaison Al-O. D ,

élevée des pores sur la surface. On rappelle que la porosité est une propriété importante d'une

couche sensible dans les applications sensibilité.

Ces résultats sont attendus les observations microstructurales (MEB) et les mesures de

densité.

matrice et les précipités intermétalliques :

-

la phase Al2O3 (phase secondaire), les électrons sont transférés de

la bonde de conduction de Al2O3 [50,51].

0
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350

400

30 40 50 60 70 80 90

RH (%)

Al pur

Al-3%Mg
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Ce transfert de charge conduit à une accumulation des électrons à la surface de métal qui

ontre les réactions

suivantes [52] :

- Al-3%Mg, la formation des précipités MgO

; le travail de sortie et (1ev [53]) de

MgO sont inferieur au travail de sortie de Al (4,28 ev [54]) de ce fait les électrons sont transférés

de la bonde

la densité électronique (donc de sites actifs) dans le métal.
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II.3.

L'hystérésis d'un capteur est une caractéristique importante utilisée pour

déterminer la stabilité et la fiabilité d'un capteur. Le phénomène d'hystérésis est lié à la

condensation capillaire des molécules d'eau dans le film poreux. La minimisation de l'effet

d'hystérésis est cruciale pour des applications de détection.

modes adsorption et désorption sont illustrés dans la figure (figure III.6).

avec les courbes de désorption sont au- la

désorp

noter que est plus large que celle . Cela peut

r par la présence importante comparativement à aluminium ;

une difficulté à se libérer complètement lors du processus de désorption [55].

1,00E-05

1,50E-05

2,00E-05

2,50E-05

3,00E-05

3,50E-05

10 30 50 70 90 110RH%

Al pur

Ads

Des
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Figure III.6: Hystérésis des capteurs à base de : Al-pur et Al-3%Mg

II.4. Diagramme de nyquist

-3%Mg,

on a tracé les courbes du

[56]

complexes « »,

-7, on distingue deux

La première région est caractérisée par les courbes d'impédance (CSI) qui se comportent de

manière linéaire pour des valeurs d'humidité relative (RH) inférieures à 70% pour les capteurs

à base d'aluminium (Al) et à 60% de RH pour les capteurs à base d'alliage Al-Mg.

Ce comportement linéaire des spectres d'impédance indique l'absence de conduction

significative dans ces conditions spécifiques d'humidité relative. En d'autres termes, à des

niveaux d'humidité relativement bas, il semble que les capteurs à base d'aluminium (Al) et

d'alliage Al-Mg ne conduisent pas efficacement l'électricité. Cela peut être dû à plusieurs

facteurs, notamment l'absence de molécules d'eau en quantité suffisante pour faciliter la

conduction électrique ou à des propriétés intrinsèques des matériaux des capteurs.

Lorsque l'humidité relative atteint les valeurs mentionnées (70% pour Al et 60% pour Al -Mg),

-à-dire des taux d'humidité plus élevés, spécifiquement entre 79% et 87% de RH pour

1,00E-05

2,00E-05

3,00E-05

4,00E-05

5,00E-05

10 30 50 70 90 110
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l'aluminium pur et entre 60% et 87% de RH pour l'alliage Al-Mg, une transition se produise, et

les courbes d'impédance deviennent non linéaires, ce qui peut indiquer une conduction accrue

ou d'autres effets liés à l'humidité.

umidité, on remarque une courbure des spectres qui commence à se

manifester à 79% pour Al pur et à 60% pour l'alliage Al-Mg. Cela suggère que, à mesure que

l'humidité augmente, le capteur commence à devenir sensible et montre des variations plus

marquées de son impédance. La forme de la courbe des spectres évolue vers celle d'un demi-

cercle. De plus, on note une diminution importante de l'impédance lorsque l'humidité atteint

87%, ce qui indique une réponse sensible du capteur à des niveaux élevés d'humidité relative.

En conclusion, les capteurs d'humidité étudiés montrent une transition d'une réponse quasi -nulle

à l'humidité à une réponse plus sensible dans une certaine plage d'humidité relative, avec une

augmentation significative de la réponse à mesure que l'humidité atteint des niveaux élevés.

Cette réponse peut être utile pour la détection ou la mesure de l'humidité dans ces plages

spécifiques
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Figure III.7

III. MECANISME DE DETECTION

Les matériaux étudiés dans ce travail possèdent des caractéristiques hydrophiles et des

pores à leur surface. Par conséquent, la faible sensibilité observée pour les faibles taux

-être due à la présence des groupements polaires à caractère ioniques

(MgO, Al2O3) qui interagissent fortement avec les molécules d'eau. Ces interactions, rendent difficile

surface, donc le coefficient de diffusion prend des petites valeurs pour les faibles concentrations

[57].

Cependant, lorsque le taux d'humidité augmente au-delà de 60%, l'impédance électrique du

capteur diminue significativement jusqu'à atteindre une valeur minimale. Cela est dû à la

dissociation des molécules d'eau en ions mobiles H+ et OH- sous l'application d'un champ

électrique. Les ions H+ et OH- pénètrent à l'intérieur du matériau par diffusion, avec une vitesse

plus grande pour les H+ en raison de leur concentration élevée et de leur faible poids

moléculaire.

Lorsque les surfaces actives du capteur deviennent suffisamment hydratées, on observe une

saturation dans les valeurs de l'impédance [58]. Cela signifie que le capteur atteint un point où

il ne devient plus sensible à l'humidité, car toutes les surfaces actives sont déjà hydratées.
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Le mécanisme de détection de l'humidité repose sur le transfert de protons entre les molécules

d'eau adjacente (figure.III.8) dans la couche contenant de l'eau, connu sous le nom de

mécanisme de Grotthuss [59]. Ce processus de transfert de protons est essentiel pour la

détection de l'humidité et l'absorption de molécules d'eau par le capteur. Ce mécanisme en

mettant en évidence deux étapes importantes : la sorption chimique et la sorption physique.

La sorption chimique

La monocouche initiale est chimisorbée due à la formation des ions hydroxyle sur la

champ électrique. Les groupements hydroxyles chimisorbés augmentent la conductivité de la

couche sensible à travers le saut des protons entre groupements OH adjacents (figure III.8).

Le processus de la sorp . Cette couche, une fois

formée, n'est pas affectée par la sûre exposition à l'humidité.

La sorption physique

Lorsque le niveau d'humidité augmente, des molécules d'eau sont physisorbées sur cette

couche d'hydroxyle pour former une monocouche physisorbées [60, 61]. Quand la quantité des

molécules d'eau physisorbées croit, des molécules d'eau sont liées avec des groupes OH- et un

proton peut être transféré d'un groupe hydroxyle à une molécule d'eau pour former un ion H 3O+

[62, 63]. Cependant, pour des niveaux de RH moyen et élevé, le nombre des couches

physisorbées augmente et le transport de charge se produit quand les ions de H3O+ libèrent des

protons aux molécules d'eau voisines, qui captent tout en libérant un autre proton et ainsi de

suite. Le transfert de proton entre molécules d'eau adjacentes dans la couche contenant de l'eau

est connu sous le nom de mécanisme de Grotthuss [61].

Figure III.8 : Mécanisme de conduction ionique de Grotthuss.
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L

-

Les échantillons obtenus après frittage sous vide pendant 5 heure à 550°C sont

caractérisés du point de vue structure par diffraction des rayons X, microstructure par

microscope électronique à balayage et

propriétés électriques des capteurs réalisés sont étudiées par la spectroscopie d'impédance

complexe (SIC).

Les résultats des analyses par diffraction des rayons-X ont montré la présence des pics

Il a été également constaté

.

Les observations par microscopie électronique à balayage montrent une porosité

importante en surface. Elle est plus marquée dans le composé Al-3%Mg. La poussée

de mesurées les densités des frittées. Le taux de densification

. Ces résultats complètent les observations MEB.

de 12 à 87%,

considérée est plus importante à la fréquence de 100 Hz comparativement aux autres

fréquences. Par conséquent, la fréquence de travail est fixée à 100 Hz.

En terme de sensibilité, les capteurs montrent une augmentation de la sensibilité dans toute la

. Il a été également noté, que

p pur.

mesurés de densité.

conçus.

-3%Mg est un matériau

prometteur pour
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Résumé

-x%Mg et son

application humidité. Les matériaux étudiés dans ce travail ont été élaborées

par la métallurgie classique, puis caractérisées par différentes techniques de caractérisations

structurales et morphologiques. Les variations de la réponse des capteurs élaborés en fonction

a été suivie à température ambiante à 100Hz. Les résultats obtenus

sensibilité des capteurs, une réponse précoce et une maximale de 370% sont obtenues pour le

capteur Al-3%Mg a permis de connaitre le comportement

des molécules

de cette étude ont démontré que -3%Mg, présente des caractéristiques prometteuses

en tant que matériau sensible à l'humidité.

Mots clés : Alliage, Al-3%Mg, capteur sensibilité, hystérésis

Abstract

Our work is devoted to the development and characterization of Al-x%Mg alloy and its

application as a humidity sensor. The materials studied in this work were developed by

classical metallurgy, then characterized by different structural and morphological

characterization techniques. The variations in the response of the sensors developed as a

function of the relative humidity level were monitored at room temperature at 100Hz. The

results obtained show that the addition of magnesium to the aluminum matrix considerably

improves the sensitivity of the sensors, an early response and a maximum of 370% are

obtained for the Al-3%Mg sensor. The complex impedance spectrum made it possible to

know the behavior of water molecules on the surface of the sensors thanks to the adsorption

mechanism. The results of this study demonstrated that the Al-3%Mg alloy presents

promising characteristics as a moisture-sensitive material.

Keywords: Alloy, Al-3%Mg, humidity sensor, impedance, sensitivity, hysteresis


