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Introduction générale

Les capteurs d’humidité sont largement utilisés dans différents domaines tel que
I’aéronautique, I’automobile, le médical, I’agriculture et les équipements domestiques.
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 a la température. On peut distinguer deux types de capteurs : capacitif et résistif.
Divers matériaux sensibles a I’humidité telles que les oxydes métalliques et les polymeres, ainsi
que d’autres matériaux composites sont utilisés comme couches sensibles.

Les dliages légers comme I’aluminium et le magnésium, présentent une grande variété
d’applications grace a leurs bonnes propriétés telle que la densité Iégere et propriétés
mécaniques excellentes. Les alliages d’aluminium ont une bonne conductivité électrique (37,7
x 10%° Sm™) et une bonne résistance a la corrosion grace a la couche d’oxyde qui se forme
naturellement ala surface. I1ssont faciles amettre en forme et recyclables avec moindre énergie
gréce a leur faible température de fusion mais sont non biodégradables. La plupart de ces

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

L’objectif primaire de cette étude est d’élaborer des alliages Al-Mg (série 5000) par
I’utilisation de la technique de la métallurgie le poudres; le frittage. Le deuxiéme objectif est

d’étudier son application comme capteur d’humidité.

Ce mémoire s’articule en trois chapitres :

Le chapitre 1 est une synthese bibliographique. Cette partie comprend, en premier lieu,
les notions essentielles sur I'auminium et ses aliages (propriétés, classification, leurs
caractéristiques mécanique et physique). Ensuite, nous exposerons des rappels sur les capteurs
d’humidité et leurs utilisations dans I’industrie.

L e deuxiéme chapitre est consacré aux techniques d’¢élaboration et de caractérisations des
matériaux frittées.

Les résultats des caractérisations structurales, texturales et éectriques obtenus et leurs
interprétations sont présentés dans e troisieme chapitre.

Enfin, ce mémoire se termine par une conclusion géenérale qui résume 1’ensemble des

résultats obtenus.
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Dans ce chapitre, nous présentons des généraités sur I’aluminium et ses alliages, en citant
ces principaes nuances ainsi que ses propriétés et les différentes familles d’alliages
d’aluminium. Ensuite, nous rappelons ses domaine d'utilisation et d'application. Nous nous

intéressons, par ailleurs, aux capteurs, en particulier les capteurs d”humidité et leurs propriétés.

I. GENERALITES SUR L’ALUMINIUM

L’aluminium est 1’élément métallique le plus abondant dans la crotite terrestre (8,3 % en
poids) [1] apres I’oxygene et le silicium (éléments non métalliques). Il est le métal le plus
récemment exploité puisqu'il n'est utilisé industriellement que depuis la fin du X1X° siecle [2].
Ce développement débute en 1886 avec la présentation de 1’électrolyse de 1’alumine par Paul
Héroult en France et par Charles Martin Hall aux Etats-Unis [3]. L aluminium est un élément
trés réactif. A I’état naturel, il n’existe pas sous forme de métal pur mais combiné avec
I’oxygéne et autres éléments ; principalement dans la bauxite qui est facile a extraire mais sa
transformation en aluminium pur est complexe. La production de I’aluminium ne représente
que 2% environ de celle des aciers. Cependant, il est le métal le plus utilisé apres le fer et I’acier
[4]. Les nombreux attributs et qualités de I’aluminium expliquent sa popularité croissante en
particulier sa résistance a 1’oxydation et sa faible densité [5]. C’est un métal malléable, de

couleur argentee.

II. PROPRIETES PRINCIPALES DE L’ALUMINIUM

[1.1. Propriétés physiques et chimiques de I’aluminium

L’aluminium, de symbole chimique Al est le 13'*™ &ément delaclassification périodique
de Mendeleiev. Son état d’oxydation le plus stable est (+111). Il se cristallise dans une maille
cubique a faces centrées (a= 4.05 A°) atempérature inférieure a satempérature de fusion (660

°C). Les propriétés physico-chimique de 1’aluminium sont résumées dans le tableau |.1.

v Conductivitéthermique

L’aluminium offre une excellente conductivité thermique, de I’ordre de 60% de celle du
cuivre, le plus performant des matériaux usuels. La conductivité thermique des alliages
d’aluminium dépend de leur composition et de leur état métallurgique. Cette caractéristique a
été a I’origine du remplacement dés la fin du XIX®™ siécle du cuivre utilisé dans |a fabrication
desustensiles de cuisinedomestiques et collectifsen alliage d’aluminium. Desqu’il est question

d’échange thermique, I’utilisation de I’aluminium est toujours envisagee. Les applications des
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échangeurs en auminium sont trés nombreuses : automobiles, véhicules industriels,

aéroréfrigérants, climatisation, énergie solaire, refroidisseurs dans I’ électronique [6].

Tableau 1.1 : Les propriétés de I’ Aluminium pur [7].

Propriété Valeur et caractéristique
M asse molair e atomique 27 g. molt
Systemecrigtallin Cubique afaces centrées
Densité 2,7
Point defusion 660,323 °C
Point d'ébullition 2056 °C
Conductivité dectrique 37,7x10° S m?
Conductivité thermique (20 °C) 217.6 W/m. K.
Coefficient de dilatation 24.10°K™*
Résistance dectrique 2,7.10% Ohm. m
Résistivité électriquea 20 °C 2.63 uQ cm
Résistance a latraction 65 a 90 N/mm?
Module d’élasticité 68000 MPa
Limite d’élasticité (0,2%) 30240 MPa
Retrait volumique 5.6 %
Rayon atomique 1,434
Rayon ionique 05A

v Conductivité électrique

La conductivité électrique de I’aluminium est de 1’ordre des deux tiers de celle du cuivre (237
W/m. k atempérature ambiante), ce qui explique son emploi privilégié dans les applications de
transport d’électricité a haute tension sur grande distance [8]. Ainsi un composant conducteur
en aluminium, dont la masse est inférieure a celle d'un composant en cuivre, séchauffe moins.
L’aluminium est utilisé dans les cables téléphoniques, sous terrains et sous- marins, dans la
réalisation des postes blindés i sol és sous hexafluorure de soufre (SF6), pour la protection contre

les champs électriques ou magnétiques [6].

v Tenuealacorrosion
La position de I’aluminium dans la série des potentiels électrochimiques le rend tres

réactif (E°(Al/AI®") =-1,66 V/ENH), ce qui pourrait faire craindre une grande corrodabilité.
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Cette grande réactivité implique une trés forte affinité pour I’oxygene, ce qui fait que
I’aluminium se recouvre d’une pellicule trés dure et adhérente d’oxyde Al>Os qui stoppe la
réaction d’oxydation en profondeur et permet a I’aluminium de s’auto protéger par passivation
[9]. Cette couche d’oxyde plus ou moins hydratée est caractérisée par une bonne résistante dans
les milieux acides contrairement aux milieux basiques, ou le métal est violemment attaqué. Le
contact physique entre 1’aluminium et d’autres matériaux, entraine des corrosions locales. Par
exemple, le contact de I’aluminium avec le fer est susceptible de produire e phénomene de pile.
Celui-ci est d’ordre électrochimique et se produit lorsgue deux métaux de potentiels é ectriques
différents en atmosphere, sont plongés dans un milieu ionique conducteur (de I’eau 1égérement
salée, par exemple). Il est donc tout a fait imprudent de concevoir un assemblage hétérogene

sans prendre de précautions particuliéres [9].

v' Propriétés réfléchissantes
L’aluminium possede un pouvoir réfléchissant élevé de la lumiere avec un indice de
réfraction de I’ordre de 1.44, ce qui, gjouté ason faible poids, en fait un matériau idéal pour les

réflecteurs dans les matériels d’éclairage ou les couvertures de survie [10].

[1.2. PROPRIETESMECANIQUES

Les propriétés mécaniques de l'aluminium pur sont largement rapportées dans la
littérature [11]. L’aluminium possede, a 1'état pur, des propriétés mécaniques faibles. Ces
dernieres peuvent étre améliorer considérablement par addition d'éléments sous forme d'alliage
ou par traitements thermiques grace a une combinai son unique de propriétés telles que | égereté,
résistance mecanique et résistance a la corrosion, conductivité, ductilité, recyclabilité et de
nombreuses autres propriétes.

v Légéreté

C’est le premier des atouts de I’aluminium. Ce dernier est le plus léger de tous les métaux
usuels ; sa masse volumique est de 2700 kg/m?3, soit trois fois moindres que celle du fer. De ce
fait, I’aluminium constitue 80% du poids des avions actuels. Il est trés utilisé aussi dans le

transport maritime et terrestre rapide TGV, et de plus en plus dans I’automobile [12].

v/ Résistance mécanique

L'aluminium commercialement pur possede, a |'éat recuit, des propriétés mécaniques
faibles. On peut toutefois améliorer considérablement ces propriétés par écrouissage, par
addition d'ééments d'aliage ou par traitements thermiques. L'aluminium et ses al liages ont une
structure cristalline cubique a faces centrées. Ils font donc preuve, a I'éat recuit, d'une

5
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excellente ductilité par rapport aux aciers. Sa ductilité a I'éat solide permet de l'usiner
facilement. Parmi les principales déférences avec |'aci er, notons |'é asticité (module de Y oung)
et la densité qui sont trois fois moins élevées. La résistance mécanique et la résistance a la
fatigue de I'aluminium sont tout aussi différentes de celles del'acier. Contrairement al'acier, la

soudure de I'aluminium peut présenter certaines difficultés.

v Ductilité, malléabilité
L’aluminium, avec une ductilité élevée (A% =~ 40%), peut étre facilement travaillé a
basse température et déformeé sans se rompre, ce qui permet de lui donner des formes trés

variées.

v Recyclable
L’aluminium est recyclable a 100% sans dégradation de ses propriétés. Son recyclage ne
nécessite que peu d’énergie : 5% seulement de 1’énergie utilisée pour la production de métal

primaire
[11. DIVERSITE DES ALLIAGES D’ALUMINIUM

L’aluminium est capable de s’associer avec un grand nombre d’autres éléments d’alliages
donnant ains naissance a beaucoup d’alliages différents ayant un faisceau de propriétés tres
large et permettant de satisfaire un grand nombre d’applications. Les alliages d’aluminium sont
classés en sept familles selon 1’élément d’alliage principal (Tab. 1.2) et la huitieme famille pour

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

Tableau I.2. Familles des alliages d’aluminium.

Série Systeme

1000 Aluminium non alié

2000 Aluminium allié au cuivre

3000 Aluminium allié au manganese

4000 Aluminium alié au silicium

6000 Aluminium allié au magnésium et au silicium ;
7000 Aluminium allié au zinc et au magnésium
8000 Divers

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

leurs propres caractéristiques (Tableau. 1.2). Les éléments d’alliage les plus courants sont le
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magnésium, le silicium, le cuivre, le manganése et |e zinc, seuls ou en combinaison. Lesteneurs
sont en général de I’ordre de quelques pourcents % [14]. Lesaliages d’aluminium peuvent étre

rangeés en trois familles principales selon la technique d’élaboration ; on distingue :

[11.1. Alliagesfrittes

La technique du frittage est trés prometteuse pour 1’obtention d’alliages d’aluminium a
performances élevées et afaible colt. Elle comprend comme étapes |a préparation de mélanges,
dégazage et compression a basse ou haute température suivi d’un frittage (consolidation) et

mise en forme [15].

[11.2. Alliages corroyés

Les alliages corroyés sont obtenus par des procédés de déformations plastiques a chaud,
coulés en plaques ou billettes puis transformeés a chaud par laminage, forgeage, matricage...
Les principales propriétés requises de ces aliages sont : résistance mécanique, ductilité,
résistance ala propagation des fissures, résistance alafatigue, résistance aux multiples formes
de corrosion, conductibilité éectrique [16,17].

[11.3. 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'édaboration et de coulée ainsi que des traitements thermiques ou
meécaniques. Selon les applications, ils présentent de bonnes qualités telles que coulabilite,
retrait faible ala solidification et aucune formation de criques. Une grande part des alliages de

moulage provient de métal recyclé refondu [17,18].
VI.ALLIAGESALUMINIUM-MAGNESIUM

V1.1 Généralités

L'addition du magnésium a la matrice de 1’aluminium donne une bonne dureté, une bonne
soudabilité et une résistance a la corrosion favorable [19]. Les alliages dans lesquels le
magnésium constitue le principal éément 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 alacorrosion [6,20].
Les aliages « aluminium-magnésium » présentent certaines caractéristiques qui peuvent étre
énumérées comme suit [19] :

v Des caractéristiques mécaniques proportionnelles au taux de magnésium ;

7
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v' Une bonne aptitude a la déformation, qui diminue avec 1’augmentation du taux de
magnésium ;

v Unetrés grande susceptibilité ala corrosion inter-granulaire et la corrosion sous contrainte
pour les forts pourcentages de magnésium et I’exposition a des températures supérieures a
60°C, en particulier en atmosphere marine ou dans 1’eau de mer ;

v" Un excellent comportement ala soudure;

(\

Un bon comportement aux basses températures, d’ou leur application en cryogénie [14].
v Possihilité de présenter de belles surfaces par brillantage ou anodisation (bonne pour
décoration) lorsqu’ils sont élaborés a partir d’aluminium suffisamment pur. [21,22]

v' Usinagefacile.

V1.2. Diagramme d’équilibre Al-Mg

L e diagramme de phases permet de prédire quelles seront les phases en présence et leurs
proportions respectives, a toute température, mais toujours aux conditions d’équilibre.
Le diagramme d’équilibre Aluminium — Magnésium est représenté sur la figure (1.1). On
constate que la solubilité du magnésium dans la phase mére a est aux environs de 17% en masse
a une température de 450°C, cette concentration diminue avec I’abaissement de la température
pour atteindre lavaleur de 1.4% alatempérature ambiante.
Les aliages Al-Mg forment une solution solide mais la variation importante de solubilité de
Mg et sa faible vitesse de diffusion a I’état solide, font que les aliages contenant plus de 6% de
Mg ne sont pas homogenes a 1’état brut de coulée : on trouve a et I’eutectique o+f. Un
traitement d’homogénéisation est alors nécessaire (voir figurel. 1).

Atomic Percentage Magnesium

2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
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400 |—}— (AN —|- — —
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Figurel.l: Diagramme d’équilibre Aluminium-Magnésium [23].
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V1.3. Applications alliages Al-Mg
Les aliages |égers d’aluminium et le magnésium sont largement utilisés dans les applications

technologiques et industrielles. On cite ci-dessous quel ques applications :

a. Alliages pour métal d’apport en soudage

En raison de leur bonne soudabilité opératoire, les alliages Al-Mg sont tres utilisés en tant
que métal d’apport lors du soudage des différents alliages d’aluminium. Différentes nuances
d’alliages ont été spécialement mises au point a cet égard, tant du point de vue composition
(présence de titane pour affiner le grain de la zone fondue, de béryllium pour limiter

I’oxydation) que du point de vue fabrication du fil lui-méme (états de surface spéciaux). [24,25]

b. Alliages pour décoration
IIs sont spécia ement adaptés ala décoration en raison des beauix états de surface obtenus

apres brillantage ou oxydation anodique et de leur tres bonne résistance ala corrosion. [24,25]

c. Alliages pour conducteurs éectriques
L’alliage 5000 peut étre utilisé sous forme de fils élaborés par des procédés de coulée et
laminage en continu pour des applications éectriques :

v" Conducteurs nus et aériens de lignes de transport et de distribution d’électricité. Les fils
écrouis a 1’état H19 présentent, par rapport aux fils en aluminium non allié, une résistance
mécanique supérieure (résistance a la rupture supérieure a 230-275 MPa suivant le
diametredu fil, par contre 160-200 MPa pour I’aluminium non allié) ; mais, en contrepartie,
la conductivité électrique du I’alliage 5000 décroit du fait de la présence de magnésium.

v' Cébles souplesisolés. [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
éectrique. On parle aussi de transducteur (figure |.2), puisque la grandeur physique d’entrée
est géné&ralement transformée en une autre grandeur physique de sortie comme un signa

¢électrique tel qu’un courant, une tension, une charge, une impédance, etc.
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Grandeur physique Signal électrique
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Figurel.2: Schéma de principe d’un capteur

VI. CAPTEURS D’HUMIDITE
VI1.1. Air atmosphérique et air humide

a- Air atmosphérique
D’apres 1’Organisation de I’ Aviation Civile International (OACI), I’air sec est défini par
les postul ats suivants [26] :
v' L’air est considéré comme un gaz parfait ;

v' L’humidité est négligée ;

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 I'numidité relative. La détermination de cette mesure est
complexe, car elle est étroitement liée a d'autres grandeurs physiques telles que la température

et lapression [26].

V1.2. Détermination del"humidité

La détermination de I'humidité est basée sur la quantité de vapeur d'eau par unité de la
masse de |'atmosphere. Comme tous les gaz dans I'atmosphere, 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 I'air. Si un échantillon d'air est saturé de molécules d'eau a 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 méme que le taux des entrants au liquide. En conséquence, le
contenu de vapeur d'eau dans I'air et la pression de vapeur d'eau devient constant. La pression
de vapeur dans cet état Sappelle lapression de vapeur d'eau de saturation et elle augmente avec

I'augmentation de la température [27].

10
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V1.3. Définition de ’humiditérelative
L humidité relative est le rapport entre la pression partielle de vapeur d’eau dans un gaz
(PW) et lapression de vapeur saturante (la pression alaquelle la phase gazeuse d'une substance

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

R0 = 2

sat

x 100 (1.2)
|

V1.4. Caractéristiqgues d’un capteur d’humidité

L humidité relative est une caractéristique importante de 1I’environnement qui doit &tre
mesurée et controlée dans différents domaines tel que I’industrie gaziére, I’industrie
pharmaceutique, I’industrie agroalimentaire, I’équipement électronique et médicale [29].
Le principe de fonctionnement d’un capteur d”humidité est basé sur la variation des propriétés
électriques (impédance éectrique ou capacité) due a 1’adsorption des molécules d’eau a la
surface d’une couche sensible. De maniére générale, on distingue les critéres de performances
suivants utilisés pour évaluer la qualité d’un capteur : sensibilité élevée - hystérésis faible, -

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

% Lasenshbilité ou laréponse : c’est larelation entre les variations du signale du capteur et
la concentration en humidité. Elle est calculée a partir des variations de la capacité (Cp) ou
I’impédance (Z) par rapport aux valeurs de I’humidité relative. la réponse d’humidité est

définie par larelation suivante :

R = (£8512) 100 (1.2)

12

Ou C12 et CrH représentent respectivement la capacité a RH=12% et a certain niveau d”humidité
relative (RH).
Plus un capteur est sensible plus la mesure pourra étre précise. C’est une caractéristique

importante pour 1’exploitation et I’interprétation des mesures.

s La répétabilité: Elle exprime reproductibilité de la mesure de I’'impédance (Z) du film
exposé a une humidité relative de plus petite au plus grande.

% Letempsderécupération : c’est le temps requis pour revenir a la valeur de base du signal.

% Le temps de recouvrement : c’est 1'une des caractéristiques les plus importantes pour
¢évaluer les performances des capteurs d’humidité, il est défini comme |le temps pris par le
film pour réaiser 90 % de sa variation totale de capacité (ou I’impédance).

% L’hystérésis : est une caractéristique importante d’humidité définie par la relation

Vi = =" x 100 (1.3)

FS

11
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OU ACmgx = Cpaas — Cp qes - représente la variation maximale de la capacité pendant le
cycle de I’humidité a certain niveau d’humidité relative
Yes = Cp ru=89% — Cp ru=129 - €t |€ rendement complet de la capacité ou lavaleur laplus

éleve de la capacité.
V1.5, Typesde capteurs d’humidité

Suivant la variation des propriétés électriques mesurées en fonction du taux d’humidité
relatives, les capteurs sont classés dans deux catégories : capteur résistif [32] et capteur capacitif
[33].

% Capteur capacitif
Représentant la majeure partie des systemes dotés d’un capteur d’humidité. IIs sont basés

sur la variation de capacité d’une couche diélectrique exposée a un changement du taux

d’humidité [34].

% Capteur résistif

Les capteurs résistifs sont basés sur le changement d’impédance d’une couche sensible
aprés adsorption d’humidité. Le circuit électrique est simple et de faible colt de fabrication
[35].

V1.6. Domaines d’utilisations des capteurs d’humidité

Le taux d’humidité la température comptent parmi les grandeurs physiques les plus
fréquemment mesurées, de par I’influence de ces paramétres sur le fonctionnement des
systemes [36]. La miniaturisation des dispositifs a généralisé la diffusion des capteurs. Les

champs d’application comprennent :

v Agroaimentaire ou I’humidité joue un role dans I’altération de stocks et développement de
Moi Sissure.

v Pharmaceutique ou le taux d’humidité des produits sous forme de poudre doit étre
étroitement controlé.

v" Industrie gaziere, une pollution de gaz par ’humidité pouvant entrainer un changement de
la composition chimique.

v" Agriculture, ou le taux d”humidité est prépondérant dans le développement des cultures.......

v' Médicae : mesure du taux d’humidité de I’air expiré, détection de fuite dans un systéme
fluidique de traitement du sang...

v’ Electronique, et notamment lafiabilité des systémes.

12
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Dans ce chapitre nous détaillerons le procédé d’élaboration de la poudre initiale et les
produits frittés, par la suite nous présenterons les différentes techniques de caractérisations

utilisées.

|. PREPARATION DES ECHANTILLONS
.1 Mélangeage

Cette étape consiste 1’élaboration d’un alliage Al-Mg, a 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
heures dans des flacons en plastique afin d’avoir une poudre homogene.

|.2. Broyage

Cette étape consiste a homogénéiser la mixture de poudre et affiner lataille desgrains,
ce qui augmente la surface de contact des réactifs [37].
Le broyeur utilisé dans cette étude pour 1’élaboration de nos échantillons est un broyeur mono
planétaire a bille Pulvérisette P6 de Fritsch., avec une jarre en acier inoxydable et des billes en
agate. On a utilisé deux tailles des billes a une vitesse de broyage fixée VV = 300 tr/min pendant

3 heures (figure 11.1).

Lavitesse : 300 /mn a ne pas dépasser
HLe rapport masse/billes(1/10) arespecter
r3K g a ne pas dépasser( la contre masse)

-Bien nettoyer lajarre aprés chague

manipulation

Figurell.1: Broyeur planétaire « la Pulvérisette 6 de Fritsch »

13
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.3. Miseen forme

Ce type de mise en forme permet généralement d’atteindre des densités relatives en cru
(avant frittage) de I’ordre de 60 a 70% de la densité théorique du matériau.
Pour faciliter le compactage de la poudre. Cette derniére est mélangée a un liant organique
I’alcools polyvinyliques ((PVA) commercialisé sous le nom de rodoviol, dilu¢ dans un milieu
aqueux a 5% en poids). Ce liant organique permet d’améliorer la tenue mécanique a cru des
¢chantillons pressés et d’assurer un démoulage plus aisé. Cette derniéere est séchée a100°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 diamétre a I’aide d’une presse uniaxiale.
La pression exercée correspond a I’application d’une charge de 60Kn (figure 11.2). Apres la
compression uniaxiale, on obtient des comprimeés qui ont une bonne résistance mécanique, ce

qui permet de les manipuler sans risque.

Pression

Fiston

Idoule

— Poudre

Figure 11.2: lllustration et image de la presse uniaxiale afroid utilisée pour |e compactage
delaPoudre
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|.4. Frittage

Le frittage est un processus de traitement thermique conduisant a la consolidation d’un
agglomeérat apartir de poudres plus ou moinsfines. Ce processus s’ effectue grace a la formation
de liaisons entre les grains. Le frittage est accompagné d’un retrait (réduction des dimensions
de lapiéce) et par consequent une densification (réduction de volume de la piece). Le cycle de
frittage comprend généralement une étape de chauffage a la température de frittage, un palier
isotherme et finalement un refroidissement.

L’élimination du liant gjouté a 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 entraine parfois un grossissement des grains (diminution du

nombre de grains) [38].

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

pendant la montée en température et le palier de frittage :

v Réarrangement et formation des ponts, quelque fois favorisées par la présence d’une phase
liquide.

v" Densification et élimination des porosités inter granulaires.

v' Grossissement des grains et élimination progressive des porosités fermées (figure 11.3).

a) b [
Atome Poudre
col de frittage
] b

— . -
Atome < Poudre poudre Etat initial  intermediaire Etat final

Figurell.3: a) Densification par diffusion a 1’état solide, b) Evolution de la structure d’un

composant au cours de I’étape de densification [39].

Frittage naturel et frittage sous charge peuvent eux-mémes étre divisés en trois modes, suivant
les réactions qui se produisent pendant la consolidation :

v’ Lefrittage en phase solide (tous | es constituants restent solides).

v" La vitrification (apparition d’une phase vitreuse).

v' Le frittage en phase liquide (apparition d’une quantité de liquide suffisante pour le frittage).

15
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Il est également possible de distinguer |e frittage non réactif (A —A), ¢’est-a-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 a550°C
avec une vitesse de 5°C/min en montée/descente en température. Le schéma de processus de

frittage est représenté dans lafigure 11.4.

A
E
g
L
(=¥
E Tan
—_
& 2h
& Yo
\ —
3 %
/ >

Temps

Figurell.4 : Cycle thermique de frittage

[I. TECHNIQUES DE CARACTERISATION

[1.1. Diffraction desrayons x

Ladiffraction des rayons x (DRX) a été utilisée dans le but d’accéder a des informations
qualitatives et quantitatives sur les matériaux polycristallins (poudres, céramiques, métaux et
alliages métalliques). L e diagramme de diffraction des rayons X est un bon moyen pour donner
avec précision les informations suivantes :

v L’analyse de la position des pics de diffraction permet de connaitre : la structure, la
composition de la solution solide et I’identification des phases ;

v' La variation de position d’un pic de diffraction peut informer sur les contraintes résiduelles ;

v D’aprés la variation de I’intensité et la forme d’un pic on peut distinguer les structures
cristallographiques et estimer lataille de grain cristallite.

L’identification des phases a été effectuée a I’aide d’un diffractometre XPERT-PRO M PD

de Panalytical (figurell.5).
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Figurell.5: Diffractométre de type XPERT-PRO MPD de Panalyticd.

[1.2. Microscopie électronique a balayage (MEB)

La microscopie électronique a balayage est un appareil qui permet d’observer et
d’analyser qualitativement la morphologie de 1’échantillon : la microstructure, la taille et la
forme des grains éémentaires ou agglomérats. Le fonctionnement du MEB est basé sur
I’interaction forte entre les électrons et la matiére, ce sont les éectrons secondaires émis et
rétrodiffuses qui permettent de reconstituer I’image de 1’objet. Les images sur une fracture d’un
échantillon permettent d’obtenir des informations générales sur son état de densification,
I’organisation ou I’arrangement des grains et la porosité. Les micrographies sont réalisées a

’aide du microscope électronique FEI modéle quanta 650 (figure 11.6).

Figurell.6 : MEB type FEI modée quanta 650.

17



Chapitrel | Techniques expé&imentales

I1.3. Spectroscopie a énergie dispersive derayons X (EDS)

L a spectroscopie de dispersion d’énergie (analyse EDS) permet de faire des analyses de
compositions chimiques des éléments des différentes phases présentes dans 1’échantillon
analysé. Ces analyses sont effectuées sur un microscope é ectronique abalayage MEB type FEI
modél e quanta 650, équipé d’un spectrometre de dispersion d’énergie. En analysant le nombre
et I’énergie des photons émis par 1’échantillon, il est possible de connaitre la composition

chimique de I’échantillon au point d’analyse de volume en général d’environ 1um.

e Préparation deséchantillons
Pour observation au MEB, les échantillons d’alliage nécessitent des polissages

mécaniques, suivi d’une attaque chimique par le réactif de Keler. L’attaque est effectuée
pendant un temps fixé (30 seconds-2mn), aprés attaque, |'échantillon est soigneusement lavé a
I'eau puis sécher.
La composition chimique du réactif de Keller est lasuivant :

v Acide nitrique (HNO3) :2.5ml.

v Acide chlorhydrique (HCI) : 1.5 ml.

v Acide fluorhydrique (HF) : 1 ml.

v Eaudigtillée (H20) : 95 ml.

[1.4. Mesures de densité
La densité relative ou compacité (taux de densification), définie par la relation (11-1),
donne les premiéres informations sur 1’état de densification du matériau apres le frittage. Plus

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

d=222,100 (11.1)

Pthé

Pene - Masse volumique théorique. Elle est donnée par larelation suivante [40]

100
< v (11.2)

dn(A) " d,(B)

Pns(méange) =

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

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

Pexp - Masse volumique expérimentale calculée par la poussé d’ Archimeéde expérimentalement.

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

Les mesures ont été faites a température ambiante dans de I’eau distillé a [’aide d’une balance
éectronique.
- L’échantillon est pesé a I’air (Ms). Ensuite, on le pése dans I’cau distillée (m;).

L’échantillon ainsi imprégné d’cau distillée est essuyé avec un papier humide (mn).

La masse volumique p,,, est ensuite calculée a partir des différentes masses mesurées
précédemment selon 1’équation suivante :
ms (||.3)

Peau
mh—mi

pexpz

Ms : masse de 1’échantillon sec.
m; : masse de 1’échantillon immergé.
mp : masse de I’échantillon humide.

P,y - densité de I’eau distillée=1g/cm?
[11. APPLICATION A LA DETECTION DE L’HUMIDITE

[11.1. Préparation des solutions salines

Une solution saline saturée est une solution saturée d'un sel spécifié en équilibre
thermodynamique entretrois phases (solide, liquide, gazeuse), obtenues atempérature 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
sel correspondant a I’humidité relative dans 200 ml d’eau distillée jusqu’a ce que le sel ne
dissolve plus dans I’eau. Ensuite, les solutions salines préparées sont versées dans des flacons
bien fermés et conservées a I’abri de la lumiere.

Aprés 36 heures, I'humidité relative de I'atmosphére au-dessus de la solution saline
saturée va s'équilibrer a une valeur d’humidité relative qui est en fonction du sel utilisé et la
stabilité de latempérature de la solution [41].

Les solutions salines réalisées pour produire des milieux avec un taux d’humiditérelative
contrélésont : MgCl2, NH4(NQOs), NaCl, KCI, KNOset le gel desilice. La valeur de I’humidité
relative est déterminée en utilisant un thermo-hygrometre.
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Le tableau suivant regroupe les différentes solutions salines utilisées avec le taux d’humidité

correspondant. (On note que I’humidité relative du gel de silice est de 12%)

Tableau I1.1 : Les solutions salines et les taux d’humidité

Solutions MgCl2 | MgNOs | NH4(NGg) | NaCl | KClI | K2SOq4
salines

Taux 30 50 60 70 79 89
d’humidité

(%)

[11.2. Mesure des propriétés de détection de ’humidité

Lafigure 11.7 montre notre schéma du systeme de détection que nous avons réalisé. Le
dispositif de mesure final est composé d’une enceinte étanche qui porte la solution saline, un
thermo hygromeétre pour mesurer I’humidité relative et |es capteurs, dont les extrémités reliées
a I’'impédancemeétre, sont placés a I'intérieur de ’enceinte. Les mesures de la capacité et
I’impédance ont été réalisées, Sous une tension de 1 V, a différentes valeurs de fréguence.
Toutes les mesures ont été effectuées en mode d’adsorption et de désorption afin d’évaluer la

réversibilité (hystéréss).

Fils de connexion

Solution saline saturée

Impédancemétre Enceinte

Figurell.7: Dispositif de mesure de la capacité et de I’'impédance.

V. ANALYSE PAR SPECTROSCOPIE D’ IMPEDANCE COMPLEXE

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
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des différents é éments constituant le matériau (grains, joints de grains, électrodes et défauts...)
[44].

La spectroscopie d’impédance consiste a mesurer I’impédance électrique Z et la capacité Cp
en fonction des fréquences d’entrée. Dans cette étude la gamme des fréquences étudiée est de
100Hz a 1MHz. L’impédance peut étre décrite comme une quantité composée d’une partie

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

Z=7"(w)+jZ"(w)

Cette technique nous permet de tracer dans le plan, les variations de « -Z" (©2) en fonction de

Z’(2) » pour différentes valeurs de « w ». Cette représentation est appelée diagramme de

Nyquist.
Avec:
w = 2nf o : Lapulsation
Z' =Rs Z': Lapartie réelle (2)
Z" = RS/tanS Z" : la partie imaginaire (£2)
Tand : Les pertes diélectriques Rs: Résistance en série (€2).

L’appareil utilisé est de type Impédancemetre HP 4284A (20Hz-1MHz) (figure11.7).
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Chapitre 11 Résultats et discussions

Ce chapitre est consacré a la présentation et I’interprétation des résultats des

caractérisations structurale, texturale et éectriques des matériaux frittés

|. CARACTERISATION STRUCTURALESET TEXTURALES

|.1. Caractérisation par diffraction desrayonsx

Les résultats de la diffraction des rayons X des pastilles d’aluminium pur et de I’alliage
(Al-3%Mg) en masse, frittées sous vide pendant 5 heure & 550°C dans les mémes conditions
opératoires, sont rassemblés dans lafigurelll.1.
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Figurelll.l: Diagramme de DRX des frittés (a) aluminium pur, (b) Al-3%Mg.

Le diffractogramme du fritté¢ d’aluminium pur (Fig. 111.1.8), révele les raies propres de
Al selon lafiche JCPDF n° [98-005-3775] accompagnées de deux pics de tres faible intensités
(*). Ces pics sont indexés comme éant I’alumine (Al2O3) conformément a fiches
d’identification JCPDF n° [00-013-0373]. La formation de cet oxyde est due a la présence
d’oxygene résiduel dans 1’atmosphére de frittage.
Sur le diffractogramme de 1’alliage (Al-3%Mg) nous remarquons la présence des pics
caractéristiques de I’aluminium et ceux de I’oxyde d’aluminium uniquement. Aucun pic
caractéristique de Mg est observé ceci peut étre di alafaible quantité de Mg incorporée dans
lamatrice de Al. Toutefois, il est important de noter une augmentation de | ’intensité des pics et
un léger décalage vers les petits angles (Figure 111.1. b). Ce décalage des pics est di a une
augmentation du parameétre de maille suite a I’ajout de Mg (Tableau 1). Cesrésultats confirment

laformation d’une solution solide de substitution de magnésium dans 1’aluminium.
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Tableau I11.1. Paramétre de maille des alliages frittés de teneur 0 et 3% en Mg.

Frittés Paramétre de maille
(Al-x%Mg) (A)
0 4.029303
3 4.031532

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

Les observations microstructurales au microscope éectronique a balayage des frittés
d’aluminium pur et de I’alliage (Al-Mg) 3%en masse (figure 111.2), montrent une porosité
importante en surface. Elle est plus marquée dans le composé Al-3%Mg. La résolution du
microscope ne permet pas d’observer la forme et la taille des grains mais on peut voir des grains
de taille nanométrique noyés dans le volume de I’alliage Al-3%Mg. Contrairement a celle de
I’aluminium pur ou les grains semblent plus liés. La présence de cette porosité montre que la
température de frittage est insuffisante pour la densification compléte du matériau.

WO spot  7O0EY  mode

MY meg s | det J X0 pm
1500V 3000 x ETD 108 mm 50 102051 AM 5§ DHLAR- SONA TRAC H

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

Figurelll.2 : Microstructure des frittés d’aluminium pur et de 1’alliage (Al-3%Mg) en masse.

La microanalyse X couplée au microscopie éectronique a balayage (figure 111.3)
confirme la coexistence des ééments Al et Mg, de plus les spectres EDS identifient clairement

lesraies d’émission de I’oxygene, que I’on peut attribuer a la formation de a-Al2QOs.
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Figurelll.3: Spectres EDS (a) auminium pur, (b) Al-3%Mg.

Les résultats de I'analyse quantitative EDS des différents constituants d’éléments

chimiques des phases dans les échantillons étudiés sont résumés dans | e tableau (111.2).

Tableau I11.2 : Compositions chimiques EDS des échantillons étudiés.

Anayse EDS
Echantillon Teneur : wt% Teneur : at%
Al @ Mg Al @) Mg
Al pur 85,25 | 14,75 | --—----- 7742 | 22,58 | ------
Al-3%Mg 76,12 22,62 |1,26 |65,81 |32,98 [1,21

|.3. Mesuresde densité

D’aprés les valeurs de densité mesurées par poussé d’Archimede, on note que la densité
finale des matériaux frittés décroit lorsqu’on ajoute de magnésium ; €elle passe en effet de 85%
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pour I’aluminium pur a 79% pour 1’alliage a 3% en masse de magnésium (Tableau 111.3). ces

résultats sont en accord avec les observations MEB.

Tableau I11. 3 : Vaeurs de densité des alliages frittés de teneur 0 et 3% en Mg.

Echantillon fritté Taux de densification
(Al-x% M g) (%)
0 85
3 79

[I. ETUDE DES PROPRIETES DES CAPTEURS D’HUMIDITE

I1.1. La variation de ’impédance en fonction de RH% a différentes fréquences

Les variations de I’impédance en fonction de I’humidité relative, atempérature ambiante,
adifférentes fréquences des pastilles d’aluminium pur et d’aliage (Al-3%Mg) en masse frittées
sont illustrées dans lafigure I11.4. (a, b).
L’impédance diminue avec 1’augmentation de la fréguence et de I’humidité quel que soit la
composition de la couche sensible. Les valeurs maximales de I’'impédance sont obtenues pour
une fréquence de 100Hz sur tout I’intervalle de RH% étudié. Ce comportement est di a la
polarisation des molécules d’eaux adsorbées a la surface des capteurs qui suivent la variation
du champ éectrique aux basse fréquence [45,46]. Au-dela de 10kHz, I’impédance du capteur a
base de Al-3%Mg, est indépendante de I’humidité. A hautes fréquences, la direction du champ
€l ectrigue change rapidement ainsi |es molécul es ne peuvent plus suivrelesvariations du champ
électrique [46,47].
D’aprés ces résultats, lafréquence de fonctionnement des capteurs congus dans la suite de cette
étude est fixée a 100Hz.
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Figurelll.4.a: Variations de I’'impédance en fonction de RH % des capteurs a différents

fréquence. (Al pur) fritté
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Figurelll.4.b : Variations de I’impédance en fonction de RH % des capteurs a différents
fréquence. (Al-3%Mg) fritté.

I1.2. Sensibilité des capteurs

Lafigure I11.5 montre la variation de la sensibilité des capteurs en fonction de I'humidité
(RH%) &100Hz, lors du processus d'adsorption. Lasensibilité est calculée apartir delarelation
suivante [48,49] :

R = (=512 x 100 (111.1)

C12
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Avec Cry : la capacité au taux d’humidité étudié et Cgryqz : la capacité au taux d’humidité

RH=12%.
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Figurelll.5: Variations de la sensibilité en fonction de I’humidité relative pour les deux

capteurs Al pur et Al-3%Mg.

Comme on peut constater sur lafigure I11.5, les capteurs montrent une augmentation
delasensibilité dans toute la plage d’humidité étudiée. Ce phénomene est dii a I’adsorption des
mol écules d'eau avec 1’augmentation de RH% ce qui provoque une augmentation de la capacité
des capteurs. On remarque que I’ajout de magnésium a la matrice d’aluminium améliore
considérablement |a réponse des capteurs. Cette amélioration dela sensibilité peut étre attribuée
d’une part, au pouvoir réducteur élevé de la liaison (Mg-O) dans I’alliage Al-3%Mg comparé
au pouvoir réducteur de la liaison Al-O. D’autre part, a la porosité importante d’ou une densité
élevée des pores sur la surface. On rappelle que la porosité est une propriété importante d'une
couche sensible dans les applications des capteurs d’humidité, pour avoir une bonne sensibilité.
Ces résultats sont attendus d’apres |es observations microstructurales (MEB) et les mesures de
densité.

L’augmentation de la sensibilité peut étre aussi liée a la formation des hétérojonctions entre la
matrice et les précipités intermétalliques :

- Dans le cas de Al pur, en raison de la différence entre le travail de sortie (¢) de Al et de
I’affinité électronique () de la phase Al>Os (phase secondaire), les éectrons sont transférés de

la bonde de conduction de Al>Os vers 1’aluminium [50,51].
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Al

Esv

Ce transfert de charge conduit a une accumulation des électrons a la surface de métal qui
forment des sites actifs pour I’adsorption des molécules d’eau comme le montre les réactions
suivantes [52] :

0, +e” - 05

2H,0 + 0, - 2H,0, + e~

- Dans le cas de I’alliage Al-3%Mg, laformation des précipités MgO peut étre a I’origine
de I’augmentation de la sensibilité ; le travail de sortie et I’affinité électronique (1ev [53]) de
MgQ sont inferieur autravail desortiede Al (4,28 ev [54]) de cefait les électrons sont transférés
de la bonde de conduction de MgO vers I’aluminium, conduisant ainsi a une augmentation de

ladensité électronique (donc de sites actifs) dans e métal.

Evide

Eg=6.,4 eV

L] EBV

Al,0,
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[1.3. Cycle d’hystérésis

L'hystérésis d'un capteur d’humidité est une caractéristique importante utilisée pour
déterminer la stabilité et la fiabilité d'un capteur. Le phénomene d'hystérésis est lié a la
condensation capillaire des molécules d'eau dans le film poreux. La minimisation de I'effet
d'hystérésis est cruciale pour des applications de détection.

Les tracés de la variation de la capacité des capteurs en fonction du taux d’humidité en
modes adsorption et désorption sont illustrés dans lafigure (figure 111.6).
Les résultats révelent que I’ensemble des capteurs présentent une boucle d’hystérésis étroite
avec les courbes de désorption sont au-dessous de celles d’adsorption. Ceci signifié que la
désorption est plus lente que 1’adsorption dans les deux capteurs. Toutefois, il est important de
noter que I’hystérésis de 1’alliage est plus large que celle de I’aluminium pur. Cela peut
s’expliquer par laprésenceimportante de pores dans 1’alliage comparativement al’aluminium ;
les molécules d’eau qui sont condensées dans les pores lors de processus d’adsorption trouvent

une difficulté a se libérer complétement lors du processus de désorption [55].
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Figurelll.6: Hystérésis des capteurs abase de : Al-pur et Al-3%Mg

[1.4. Diagramme de nyquist

Afin d’étudier davantage la propriété de détection d’humidité de systeme Al et Al-3%Mg,
on a tracé les courbes du spectre complexe d’impédance (CSI) sous différents niveaux
d’humidité relative a différentes fréquences. Ces courbes, sont utilisées pour analyser le
mécanisme de détection d’humidité [56]. La figure III.7 montre les spectres d’impédance
complexes « Z”°=f(Z) », des capteurs d’humidité, mesurées a différentes fréquences et a des
taux d’humidité relative variant de 30 % a 87 %. Avec Z’ et Z’’ sont les parties réelles et
imaginaires de I’'impédance complexe. D’apres les spectres de la figure I11-7, on distingue deux
régions associée a la détection d’humidités.

La premiere région est caractérisée par les courbes dimpédance (CSI) qui se comportent de
maniére linéaire pour des valeurs d'humidité relative (RH) inférieures a 70% pour les capteurs
abase d'aluminium (Al) et a60% de RH pour les capteurs a base d'aliage Al-Mg.

Ce comportement linéaire des spectres dimpédance indique I'absence de conduction
significative dans ces conditions spécifiques d'humidité relative. En d'autres termes, a des
niveaux d'humidité relativement bas, il semble que les capteurs a base d'aluminium (Al) et
daliage Al-Mg ne conduisent pas efficacement I'électricité. Cela peut étre di a plusieurs
facteurs, notamment I'absence de molécules d'eau en quantité suffisante pour faciliter la
conduction éectrique ou a des propriétés intrinseques des matériaux des capteurs.

Lorsque I'humidité relative atteint les val eurs mentionnées (70% pour Al et 60% pour Al-Mg),

c’est-a-dire des taux d'humidité plus élevés, specifiquement entre 79% et 87% de RH pour
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['aluminium pur et entre 60% et 87% de RH pour I'alliage Al-Mg, une transition se produise, et
les courbes d'impédance deviennent non linéaires, ce qui peut indiguer une conduction accrue
ou d'autres effetsliés al'humidité.

Dans cette plage d’humidité, on remarque une courbure des spectres qui commence a se
manifester a 79% pour Al pur et a 60% pour I'aliage Al-Mg. Cela suggére que, a mesure que
I'humidité augmente, le capteur commence a 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 I'impédance lorsgue I'humidité atteint
87%, ce qui indique une réponse sensible du capteur a des niveaux éevés dhumidité relative.
En conclusion, les capteurs d'humidité étudiés montrent unetransition d'une réponse quasi -nulle
al'humidité & une réponse plus sensible dans une certaine plage d'humidité relative, avec une
augmentation significative de la réponse a mesure que I'humidité atteint des niveaux éevés.

Cette réponse peut étre utile pour la détection ou la mesure de I'humidité dans ces plages

spécifiques
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Figurelll.7 : Variations de Z’’ en fonction de Z’ a différents taux d’humidité

1. MECANISME DE DETECTION

Les matériaux étudiés dans ce travail possédent des caractéristiques hydrophiles et des
pores a leur surface. Par conséquent, la faible sensibilité observée pour les faibles taux
d’humidité RH, peut-étre due a la présence des groupements polaires a caractére ioniques
(MgO, Al2Q03) qui interagissent fortement avec les molécules d'eau. Ces interactions, rendent difficile
la pénétration des molécules d’eau dans le volume du matériau a travers les pores présents a la
surface, donc le coefficient de diffusion prend des petites val eurs pour lesfaibles concentrations
des molécules d’eau [57].

Cependant, lorsque le taux d'humidité augmente au-dela de 60%, |'impédance éectrique du
capteur diminue significativement jusgu'a atteindre une valeur minimale. Cela est di a la
dissociation des molécules d'eau en ions mobiles H* et OH" sous I'application d'un champ
électrique. LesionsH™ et OH" pénétrent al'intérieur du matériau par diffusion, avec une vitesse
plus grande pour les H* en raison de leur concentration élevée et de leur faible poids
mol éculaire.

Lorsgue les surfaces actives du capteur deviennent suffisamment hydratées, on observe une
saturation dans les valeurs de I'impédance [58]. Cela signifie que le capteur atteint un point ou

il ne devient plus sensible al'humidité, car toutes les surfaces actives sont dga hydratées.
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L e mécanisme de détection de I'humidité repose sur le transfert de protons entre les molécules
d'eau adjacente (figure.lll.8) dans la couche contenant de I'eau, connu sous le nom de
mécanisme de Grotthuss [59]. Ce processus de transfert de protons est essentiel pour la
détection de I'hnumidité et I'absorption de molécules d'eau par le capteur. Ce mécanisme en
mettant en évidence deux étapes importantes : la sorption chimique et 1a sorption physique.
» Lasorption chimique

La monocouche initiale est chimisorbée due a la formation des ions hydroxyle sur la
surface, dérivant du mécanisme de dissociation des molécules d'eau par ’application d'un
champ électrique. Les groupements hydroxyles chimisorbés augmentent la conductivité de la
couche sensible atravers le saut des protons entre groupements OH adjacents (figure 111.8).
Le processus de lasorption chimique se produit a faible taux d”humidité. Cette couche, unefois

formeée, n'est pas affectée par la slre exposition al'humidité.
» Lasorption 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
mol écules d'eau physisorbées croit, des molécules d'eau sont liées avec des groupes OH™ et un
proton peut étre transféré d'un groupe hydroxyle a une molécule d'eau pour former union H:O*
[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 lesions de H3O" libéerent 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 I'eau

est connu sous le nom de mécanisme de Grotthuss [61].
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Figurelll.8 : Mécanisme de conduction ionique de Grotthuss.
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Conclusion générale

L’ objectif principal de ce travail est d’élaborer et d’étudier 1’application des frittés
d’aluminium pur et d’alliage (Al-3%Mg) dans la conception des capteurs d’humidité.

Les échantillons obtenus apres frittage sous vide pendant 5 heure a 550°C sont
caractérisés du point de vue structure par diffraction des rayons X, microstructure par
microscope électronique abalayage et par la mesure de la densité par poussé d’ Archimede. Les
propriétés éectriques des capteurs réalisés sont étudiées par la spectroscopie d'impédance
complexe (SIC).
> Lesrésultats des analyses par diffraction des rayons-X ont montré la présence des pics
caractéristiques de I’aluminium et ceux de ’oxyde d’aluminium. Il a éé également constaté
que I’ajout de Mg augmente |’intensité des pics et le parametre de maille.
> Les observations par microscopie éectronique a balayage montrent une porosité
importante en surface. Elle est plus marquée dans le composé Al-3%Mg. La poussee
d’Archimede nous a permis de mesurées les densités des frittées. Le taux de densification
décroit lorsqu’on ajoute de magnésium. Ces résultats compl étent les observations MEB.
> Les mesures d’impédance ont été effectuées a des taux d’humidité relative (RH) allant
de 12 & 87%, a température ambiante. La variation de I’'impédance dans la gamme d'humidité
considérée est plus importante a la fréguence de 100 Hz comparativement aux autres
fréguences. Par conséquent, la fréquence de travail est fixée a 100 Hz.

En terme de sensibilité, les capteurs montrent une augmentation de la sensibilité dans toute la
plage d’humidité étudiée. 1l a été également noté, que I’ajout de magnésium a la matrice
d’aluminium améliore considérablement la réponse des capteurs. L hystérésis de 1’alliage est
plus large que celle de I’aluminium pur. Résultat prévisible d’apres les observations MEB et
mesurés de densite.

Les mesures d’impédance complexe (SIC) nous ont permis de proposer le mécanisme
d’adsorption des molécules de vapeur d’eau a la surface des deux types capteurs d’humidité
CONGUS.

L’ensemble de résultats obtenus dans cette étude montre que 1’alliage Al-3%Mg est un matériau

prometteur pour couche sensibles dans les capteurs d’humidité.
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Résume

Notre travail est consacré a I’élaboration et caractérisation d’alliage Al-x%Mg et son
application comme capteur d”humidité. Les matériaux étudiés dans ce travail ont été élaborées
par la métalurgie classique, puis caractérisées par différentes techniques de caractérisations
structurales et morphologiques. Les variations de la réponse des capteurs élaborés en fonction
du taux d’humidité relative a été suivie atempérature ambiante a 100Hz. Les résultats obtenus
montrent que I’ajout de magnésium a la matrice d’aluminium améliore considérablement la
sensibilité des capteurs, une réponse précoce et une maximale de 370% sont obtenues pour le
capteur Al-3%Mg. Le spectre complexe de I’'impédance a permis de connaitre le comportement
des molécules d’cau a la surface des capteurs grace au mécanisme d’adsorption. Les résultats
de cette étude ont démontré que I’alliage Al-3%M g, présente des caractéristiques prometteuses

en tant gue matériau sensible a I'humidité.

Motsclés: Alliage, Al-3%Mg, capteur d’humidité, impédance, sensibilité, hystérésis
Abstract

Our work is devoted to the devel opment and characterization of Al-x%Mg alloy and its
application as a humidity sensor. The materials studied in this work were developed by
classica metallurgy, then characterized by different structural and morphological
characterization techniques. The variations in the response of the sensors developed asa
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



