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Introduction générale

Les céramiques piézoélectriques sont tres utiljs&esaison de leurs caractéristiques
de conversion électromécanique trés éley&est leurs hautes permittivités. Cependant, elles
sont trés rigides, ce qui limite leur utilisatioand des applications a grande déformation.

Pour remédier a ce probleme, les recherches seosentées vers I'élaboration de
composites organiques-inorganiques, permettanoabioer les performances des polymeres
(souplesse, légéreté et facilité de mise en ceawa) celles des matériaux inorganiques, en
particulier des oxydes piézoélectriques (constaditgectriques élevées§?, 3]. Il s’agit d’'un
composite a matrice polymere chargée de grainsédensque piézoélectrique. Ce type de
composite est doté d'une grande faculté de cororerdiénergie mécanique en énergie

électrique pour une utilisation dans le domainéidpositifs autonome4}].

Dans ce travail, nous nous sommes intéressésabdidtion d’un nouveau matériau
composite & matrice silicone renforcée par descqodet céramiquesxemptes de plomb
[(Nao 535 Ko.as0)0.966 Lio.osd (Nbo.go Tan.10) Oz abrégée KNN avec différents taux de charges.
L’élaboration sera réalisée par la méthode de cesswn a chaud.

Les composites ainsi élaborés seront caractéris@sidt de vue morphologique et électrique.

Pour ce faire, le manuscrit s’articulera autoutrdes chapitres
Dans le premier, nous évoquerons les donnéesli&tature concernant les composites ainsi
gue des rappels des difféerentes notions telles lgudiélectricité, la ferroélectricité et la
piézoélectricité. Une revue bibliographique sur heatériaux ferroélectriques de structure

pérovskite viendra clore ce volet.

Le second chapitre est dédié a la description ddériaux de base utilisés, ainsi que
la présentation de la méthode de synthése de r@®NN. De méme qu'il y sera explicité
le procédé adopté pour I'élaboration des compagsiédes méthodes de caractérisation

utilisées.

Le troisiéme chapitre sera consacré aux differefgaltats obtenus et une discussion

en découlera.

Une conclusion générale de ces travaux ainsi ga@eéespectives seront présentées a

la fin de ce manuscrit.



Chapitre I Syntheése bibliographique

.1 Les matériaux composites

[.1.1 Définition

Un matériau composite peut étre défini comme labsege de deux ou plusieurs
matériaux de natures différentes. Leur associaghmomplémentaire et permet d'aboutir a un
matériau dont les performances recherchées seunpgtisures a celles des composants pris
séparément. On appelle maintenant de fagon counzattériaux composites des arrangements
de renforts (appelés aussi charges) qui sont ndgas une matrice. La matrice assure la
cohésion et l'orientation de la charge. Elle perégdlement de transmettre a la charge les

sollicitations auxquelles est soumis le composite.

Figure 1.1 : Schéma illustratif d’'un matériau composite

Il existe aujourd’hui un grand nombre de matériaromposite que l'on classe
généralement en trois familles en fonction de tameade la matrice
1) Des composites a matrice organique(CMO), qui ctuestile loin les volumes les plus
importants aujourd’hui a I'échelle industrielle.
2) Les composites a matrice céramique (CMC).

3) Les composites a matrice métallique (CMM)

Les propriétés des matériaux composites dépenednbid facteurs :
% De la nature et des propriétés des matériaux ¢toasts,
+ De la géométrie et de la distribution du renfort,

#+ Des interactions entre constituants et de la nateiénterface matrice-renfort.
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[.1.2 Caractéristiques des matériaux composites

Les principales caractéristiques des pieces fabegen matériaux composites sont :
Le gain de masse ;

La bonne tenue en fatigue (durée de vie augmentée)

L'absence de corrosion ;

L'absence de plasticité (leur limite élastique espond a la limite de rupture) ;

Le vieillissement sous l'action de I'humidité etaehaleur ;

YV V. V V VYV V

L’insensibilité a certains produits chimiques causga (solvants, peinture, huiles,

pétroles, ...).

1.2 Les composites polymeres/ céramiques
Au cours des vingt dernieres années, la concegiganatériaux composites
comprenant des particules inorganiques micromésaqu nanométriques a fait I'objet d'une

attention accrue en ingénierie de puissdbgs}.

[.2.1 Les polymeres
Un polymeére est une macromolécule constituée pagpétition d’'un méme motif

appelé monomere.

Lorsque tous les motifs sont identiques, on a @&faiun homopolymeére. Lorsque I'on

associe plusieurs types de motifs, on est en prés#aon copolymergr].

Les polymeéres constituent une des principales ufiovls techniques du XXesiécle.
Ceux-ci sont utilisés pour un nombre extraordindrggpplications a tous les échelons de la
vie. (Le secteur de la construction, industrie de I'emba&amédecine et santé, articles
ménagers, matériel électrique et électroniquesetéenmunications, industrie au tommobile,
industrie textile, Dans le domaine agricole, sptoisirs, industrie chimique, le domaine

alimentaire, le matériel de maisofB) 9.

[.2.2 Les céramiques
La plupart des céramiques sont des matériaux psigttines, c'est-a-dire comportant
un grand nombre de microcristaux ou grains bierommés reliés par des zones moins

ordonnées, que I'on appelle les joints de grilios
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Figure 1.2 : Microstructure d’une surface céramique polie

1.3 La diélectricité

Un matériau diélectrique est un matériau ne comtepas de charges électriques
susceptibles de se déplacer de facon macroscopitpst;a-dire que c’est un milieu qui ne
peut pas conduire le courant électrique. Exemepleetre, les céramiques et du plastique, et le

vide. Les diélectriques peuvent étre a I'état gazkquide ou solidg11].

Les matériaux diélectriques ou isolants sont denmaax ayant une résistivité tres

élevée: 189a 10° Q.m%, car ils contiennent trés peu d’électrons likfg.

1.3.1 Les grandeurs caractéristiques d’'un matériau diéletique
Les parametres susceptibles de caractériser |&€simat diélectriques sont :

1.3.1.1 La constante diélectrique (permittivité relative) €,)
La constante diélectrique est définie comme le aetpie la charge stockée entre une

paire de plaques d'électrodes séparées par ururetlie charge qui peut étre stockée par les

mémes électrodes lorsqu'elles sont séparées p{18id

€= — i e e (1)

€0

De plus, la constante diélectrique peut égalemiatéerite en termes de capadité

(F) d'une configuration de plaque paralléle d'égmige, et de surface d'électro@d14].
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E=—.. .. ve. . ... (1L2)

Ou ¢ est la permittivité absolue (F1)) eo = 8.85.10-12 F.m est la permittivité absolue du

vide, S est la surface des électrodes, e est $epar du diélectrique et c’est la capacité.

électrodes
de sutface 3

diéléctrique £

Figure 1.3 : Schéma d’'un condensateur plan

1.3.1.2 Les pertes diélectriques
Les pertes diélectriques notées t&ncorrespondent a I'énergie dissipée dans le
matériau lorsque celui-ci est soumis a un chamgtrédee [15, 14. Cette énergie est de la
formeV.l.cos () dans cette expressiop représente le déphasage entre la tension altenati
appliguée V et l'intensité I. La notion de pertéslectriques peut étre introduite en utilisant le

diagramme de Fresn|l7] (Figure 1.4).
|

IC ARNRRERNERDN I

V

(=l CEELLL DL L L DL L]

Figure 1.4 : Construction de FRESNEL montrant le déphasage ntteasion dans le cas

d’'un condensateur réel et définissant I'angle deepe

Le calcul des pertes diélectriques sous tensienrgitive, peut se faire de la fagon
suivante :
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Ona:

\'

lp=7 etlc=w.CV...... ... (3

Ir est le courant traversant la résistance & tourant traversant le condensateur dans le
circuit équivalent paralléle.

L’angle de pertes est défini comme étant I'angle complémentaire éphésage entre
la tensionV entre les conducteurs et le courant de fuitaversant I'isolant :

On a:
Tan ¢ = Ii U ()
R
———— Tand=—=2 . .. ... (5)
Tan ¢ I

1.3.1.3 La résistivité (unité S.1. : Q.m)

La résistivité présente le caractere isolant d’'ugledtrique sous champ électrique
statique.

La résistivitép, intrinseque au matériau, est liée a la résistBhde matériau par la relation :

e

Ou e représente I'épaisseur du diélectrique etsBrface des électrodes.

1.3.1.4 Conductivité électrique

La conductivité électrique résulte de la migrati@s porteurs de charges mobiles dans
un solide soumis a I'action d’'un champ électrique.

La conductivité en courant alternatibaf) d’'un échantillon diélectrique peut étre calcud@e
utilisant la relation suivantd 8]:

Ope= w.tgd.5. .89 ... o oo o ... (1L7)
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Avec :

o : pulsation de la fréquence angulae2xf (f : fréquence en Hz).

tgd : tangente de I'angle de perte diélectrique.

1.3.1.5 La polarisation diélectrique
La polarisation diélectriquest, par définition, le moment dipolaire électrignag unité

de volume.

Un dipdle électrique est constitué de deux chaéledriques g de signes opposeés et
séparées par une distance |, tel qu'illustré csdes (Figure 1.5).

Figure 1.5 : Dip0le électrique

Le moment dipolaire est donné par la formule suian

P=q+*1..........(8)

Il'y a deux types de dipdles : permanents et isdlih absence du champ électrique,
les dipdles sont alignés de fagon aléatoire de saltte que la polarisation totale est nulle. En

appliguant un champ électrique, les dipbles s’d¢eieindans la direction du champ. Ceci peut
étre expliqué par la figure (1.6).
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-q

Dipole électrique

p=gx?

b.

— [Dipile permanent

Matériau diélectrique
non polarisé

C.

bl induit

P=0 F=0

=3 Dipdle permanent

Matériau diélectrique polarisé
par un champ électrique F

Figure 1.6 : Polarisation d’'un matériau diélectrigLi].

II'y a plusieurs types de mécanisme de polarisagi@inpeuvent avoir lieu dans le

diélectrique (voir tableau 1.1) :

Tableau I. 1 : Les différents types de polarisation

En absence de champ Sous champ électrique
Types de polarisation E=0 e
Polarisation électronique[20] I
Polarisation ionique[12] D @ — B 2
Polarisation d'orientation [21] — - "
Polarisation interfaciale [22] : : = g Y - : : D& ;
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» Polarisation électronique

La polarisation électronique est due au déplacementuage d’'électrons par rapport
au noyau positif23], sous l'action d’'un champ E. Dans ce cas, la gdton se produit
rapidement durant un bref moment (de I'ordre'31§). Elle se produit dans les atomes et les
ions.

» Polarisation atomique, ionique ou vibrationnelle

La polarisation ionique est due au déplacement ehudas ions formant ainsi une
molécule asymétrique. Le temps requis pour ce déplant, afin d’assurer la polarisation est
de l'ordre 104 10%3 s,

La polarisation électronique et ionique ont beapoen commun. Dans les deux cas, il

s’agit de déplacement de charge (et non pas rojadans la direction du champ électrique.

» Polarisation dipolaire ou orientable
Elle est spécifiqgue aux matériaux diélectriquesapes, les dipolaires s’orientent
suivant la direction du champ électriqgue appligdé. absence de champ, les dipdles sont
orientés de facon désordonnée, de telle facon gumlarisation globale est pratiqguement
nulle.
» Polarisation interfaciale ou charge spatiale
Provient de la migration des charges, des électoansgles ions, sous I'action d’'un
champ appliqué, des charges résiduelles se troulaarg les domaines macroscopiques du
diélectrique. Ces charges sont dues aux impuretsxedéfauts du réseau cristallin. Elles ont

tendance a se concentrer aux interfaces des ghaimsmtériau et au niveau des défauts.

1.4 La piézoéléctricité

La piézoélectricité est l'aptitude de certains maté& cristallins de convertir une
contrainte mécanique en une énergie électriquécgiroquemenil3].

Il s’agit d’'une polarisation électrique induite pare déformation mécanique dans des
cristaux appartenant a certaines classes crigslli@ette polarisation est proportionnelle a la
déformation et change de signe avec elle. Cet effpelé «effet piézoélectrique direct », est
réversible : I'application d’'un champ électriquetesre induit une déformation mécanique
c’est I'effet piézoélectrique inverga4].

Ce sont les freres Pierre et Jacques Curie quexgiiqué I'effet direct en 188[25].
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L’existence de l'effet inverse a été suggérée pmprhann lI'année suivante et
confirmée expérimentalement par les fréres Cures. €fets piézoélectriques ne peuvent étre

observés que sur des corps isolants. lls sont satis&s sur ldigure 1.7.

A

Force F \:L(;'J OV +V

U

z I+AL
Effet direct Effet indirect

Figure 1.7 : Schéma de l'effet piézoélectrique direct et indif@6].
Du point de vue microscopique, la piézoélectrigggut étre expliquée de la fagon
suivante au niveau de la maille atomique :
» L'effet piézoélectrique direct : la force mécanicqampliquée permet I'écartement du
barycentre des charges positives du barycentretdgges négatives, ce qui permet
la naissance dans le matériau d’'une polarisati@igére 1.8)
» L'effet piézoélectrique indirect ou inverse : l'digation d’'un champ électrique
permet I'écartement du barycentre des chargesiysitlu barycentre des charges

négatives, ce qui se traduit par une déformatiomdtériau.

=

Figure 1.8 : Schéma de l'effet piézoélectrique a I'échelle mscapiqud20].

La piézoélectricité est un sous-groupe des diétprts. En général, en se référant a la
structure cristalline et les opérations de symgiie peut déduire un certain nombre de
propriétés telles que la présence ou non des ptépripieézoélectriques et pyroélectriques
pour certaines classes cristallines. Cependaatéi€ montré que seuls les cristaux possédant
une maille élémentaire non centrosymétrique étgiartoélectriques et pouvaient donc étre
pyroélectriques. La figure 1.9 liste les 32 classestallines en fonction de leurs symétries et
de leurs propriétés.

10
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Piézoélectriques

/ pyroélectriques

<3

»> 10
pyroélectriques

\

Figure 1.9 :Classes cristallines et propriétés des matériaux.

Sur les 32 classes cristallines, 21 sont non ceymeétriques. Parmi ces 21 non-
centrosymeétriques, 20 présentent I'effet piézoébpot avec 10 classes qui possédent un
moment dipolaire permanent en I'absence d’'un chélegtrique et sont dites pyroélectriques
(leurs moments dipolaires étant sensibles a la deatyre). La ferroélectricité est un sous-
groupe de la pyroélectricité. Cependant, les nai&rferroélectriques ont la particularité de
pouvoir se polariser selon plusieurs axes. L'ajgpion d’'un champ électrique se traduit par
un renversement de la polarisation d'un axe a ureaCe phénomeéne est la cause de la
piézoélectricité car ce renversement de la pol@sisamodifie localement la structure

cristalline.

I.5  La pyroéléctricité

La pyroélectricité traduit la capacité d’'un matéria changer sa polarisation sous
l'action d’'une variation de température. Cependamit effet est assez limité par rapport a
I'effet piézoélectrique, et le coefficient de coagd électrothermique obtenu dans le cas de la

pyroélectricité ne dépasse que rarement les [BF6

1.6 La ferroélectricité

Les matériaux ferroélectriques forment un sousqgeoues pyro€lectriques pour
lesquels la direction de la polarisation spontgreag étre réorientée ou méme renversée sous
I'action d’'un champ électrique externe.

A l'origine, le choix du terme ferroélectricité paduller en 1935 a pour but de

rappeler l'analogie entre le comportement hystgoéti de la polarisation électrique

11
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macroscopique en fonction du champ électrique qpeli (Figure 1.9), et celle de

I'aimantation en fonction du champ magnétique dassubstances ferromagnétiques.

La Figure (1.10) illustre le mécanisme d’orientatiades différents domaines
ferroélectriques sous I'action d’un champ électeigxtérieur E, et montre la dépendance non
linéaire entre la polarisation P et le champ élget E (forme de cycle d’hystérésis). En fait
sous l'influence d’'un champ électrique externe nhetériaux se polarisent jusqu’ a une valeur
de saturation appelée polarisation spontanée Vajamtes pour 'ensemble des opérations de

symétrie dans le cristal.

La polarisation existant pour un champ électriquie est dite polarisation rémanente.
Le champ coercitif Ec, champ électrique externeegsgaire pour la réorientation des dipbles

du cristal.

P (uClecm?)

Figure 1.10 : Cycle d’hystérésis caractéristique d’un matérgmoelectrique

1.7 Les céramiques ferroélectriques de structure pérokite

Les oxydes ferroélectriques de structure pérovskiiat des oxydes représentées
conventionnellement sous la formule chimighBO3, ou A représente un cation de grand
rayon avec un nombre de coordination égal a 12 @&, Ca, Pb, Rb, Sr, Na, ...), Btun
cation de rayon plus faible, de charge plus immetavec un nombre de coordination 6 (ex :
Ti, Sn, W, Zr, Nb, Ta, ...)O est I'ion d’'oxygend21].

12
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La structure pérovskite idéale peut étre représemi@ une maille cubique, les
sommets du cube sont occupés par le cation A, mérecedccupé par le cation B et les
oxygenes sont situés au centre des ficHgFigurel.11) :

Figure 1.11: Structure idéale de la pérovskite ABO

On peut également obtenir le méme réseau par peéditién de structure cubique ou
les atomes\ occupent le centre du cube, les atofddss sommets et les atomes d’oxygénes

le milieu des arrétes du cube (Figure 1.12).

Figure 1. 12 : Maille élémentaire de la structure pérovskite ABO

13
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On distingue généralement deux types de strucfugesvskites suivant I'occupation
des site etB :

» Les pérovskites simples

Ce sont les structures AB@ont les siteg\ et B sont occupés respectivement par un
seul type de cation (BaT¥OKNbQOs, NaTaQ, PbTiG, CaTiQ, ...).

» Les pérovskites complexes

Dont I'un ou les deux sites A et /ou B sont occpga deux types d’atomes :
Nap sBio.sTios, PbZb.s5Tios0s, Bap.ssCao.1s Tio.oZro10s...... [28]

14
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1.1 Matériaux de Base
Les matériaux utilisés pour la fabrication de nomposites sont :

4+ La céramique « [(NBs3sK 0.480 0.966 Lio.osd (Nbo.oo Tan.10) Oz » notée KNN qui jouera
le réle du renfort.
+ La silicone commerciale découpée trés finementn{gés) qui jouera le rble de la

matrice pour nos composites.

Figure 1.1 : Matériaux de base de nos composites
[1.1.1 La matrice silicone

Les silicones, ou polyorganosiloxanes ont une siraccomparable a celle du quartz
dans laquelle l'unité monomeére de %i@st peu a peu modifiée par la substitution de
'oxygéne par des groupes méthyles. Cette modifinaboutit a la formation d’oligomeres.
Le caractére semi-organique est du a la présematendés de carbone et d’atomes de silicium,
tous tétravalents, et a la nature semi-métalliquesiticium. Les groupes méthyles peuvent

tourner librement autour de la chaine Si-O-Si.

& e

Figure 11.2 : La structure chimique linéaire d’un polymére sitieo
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Les silicones présentent I'avantage d’étre stathlesniquement et chimiquement. lls

Techniques expérimentales

possedent une élasticité intrinseque trés intéméssaalgre leur faible permittivité.

Les propriétés (a température ambiante) de laos#icsont réesumées dans le tableau ci-

dessous.

Tableaull.1: Propriétés de la silicorji@9, 30]

Propriété de la silicone
Faible
Impact A
Moyenne
o Abrasion Bonne
% Mécanique Déchirement Boone
:% Moyenne
o Fluage a
excellente
Traction (Mpa) ~10
Environnement Eau Excellente
Thermique Tg (°C) -127
8 Autres Prix ($/Kg) 30
o

[1.1.2 La céramique KNN

La céramique [(N@s3Ko.4800 .96d-10.05d Ta0.iNbo.9Os (KNN) est un matériau
piézoélectrique sans plomb, qui présente de bommegriétés diélectriques avec une
constante diélectrique élevée (de I'ordre de 80d)ivtéressantes propriétés piézoélectriques
avec ds= 268 pC/N et Kp = 42.6%. Comme il présente auss faible densité et une
température de Curie élevée de Tc = 448C 3.

16
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1.2  Synthése de KNN par voie solide

La méthode utilisée pour la synthése de la poudki kest la voie solide. Cette
méthode est largement utilisée en raison de létéade sa mise en ceuvre et son faible cout.

Les propriétés de ces précurseurs sont résuméssedi@bleau ci-dessous.

Les matiéres premiéres utilisées sont les poudeescatbonates et d’oxydes et
l'isopropanol comme solvant.

Tableaull.2: Propriétés physicochimiques des réactifs utilisés.

LioCOs 98 73.88 Solide
Nb2Os 99.5 265.81 Solide
TaOs 99.99 441 Solide

Ces poudres sont pesées dans les proportions stogthiques permettant d’obtenir la
composition désirée.

Les poudres sont ensuite broyées en présence sl et des billes de zircone
dans un attritor, pendant environ deux heures. @awnet de réduire la taille des particules et
de favoriser 'homogénéité du mélange. Aprés l'afién de mélangeage broyage, la
barbotine est séparée des billes via un tamis déemaonvenables. La barbotine récupérée
apres séparation des billes de zircone puis squiédant 12h dans une étuve a 100°C afin
d’éliminer le solvant. Aprés séchage, la poudre désagglomérée manuellement dans un
mortier. La poudre obtenue est calcinée a 850°C/2h.

15



Chapitre Il Techniques expérimentales

T°=850"°C
O L !
o ' '
= . palierde 2h
g : :
‘O 1 1
= ' '
= ' '
et ' ' _
= Tre ambiante : ' Tr¢e ambiant
Temps (h)

Figure 1.3 : Cycle thermique de calcination

Afin de détruire les agrégats formés a I'issue lancottage et d’obtenir une poudre la
plus fine possible, le produit est rebroyé pairitaitr dans les mémes conditions que celles
exposées précédemment

1.3 Elaboration des composites Silicone/ KNN
[1.3.1 Mode opératoire

Les différents composites sont a base de siliediaguelle nous avons incorporé de la
poudre céramique KNN.

Les quantités nécessaires pour synthétiser chathentlon sont calculées comme

suit :
100% > 15(g) Y x 1.5
— = :
‘ X(g) 100
Y% > X(9)
Tel que :
Y (%) : est le pourcentage de KNN ou silicone aangér.
X (g) : est la masse de KNN ou silicone.
Exemple : échantillon 5 KNN.
1.5g » 100%
> 5%X1.5
m (g) de KNN > 5% m(g = = 0.075¢g

100

16
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Tableau 11.3 : Quantités des matériaux nécessaire pour la syntlesséchantillons

Nom du Silicone KNN
Composite
% massique Masse (g) % massique Masse (g)
Silicone pure 100 15 0 0
5 KNN 95 1.425 5 0.075
10 KNN 90 1.35 10 0.15
15 KNN 85 1.275 15 0.225
20 KNN 80 1.2 20 0.3
25 KNN 75 1.125 25 0.375
30 KNN 70 1.05 30 0.45
40 KNN 60 0.9 40 0.6
50 KNN 50 0.75 50 0.75

Les matériaux composites silicone/ KNN contenafiédints taux de charges NKNLT
(5, 10, 15, 20, 25,30 ,40 et 50% en masse) sopapEé comme suit :

a) La premiere étape consiste a la pesée des massessaiées de silicone et de la
poudre KNN ;

b) La seconde étape consiste a ramollir dans un d&renontre la silicone, sur une
plague chauffante a une température de 100°C ;

c) Incorporation de la masse nécessaire de la poudhe K

d) L'ultime étape consiste a appliquer une force d&M@ l'aide d'une presse uni axiale
afin d'avoir des films fins ;

e) Apres refroidissement a l'air libre, on récuperdilla composite (silicone + KNN)
élaboré a I'aide d’'une pince ;

f) A lafin de cette opération on obtient des filmsr# épaisseur de 0.3 mm. La couleur
blanche des films est due a la couleur du KNN siaarouleur des films du la silicone

vierge est transparente.

17
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[1.3.2 Protocole expérimental

Figure 1l .4 : Procédé expérimental des composites silicones/ KNN.
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.4  Techniques de caractérisation

11.4.1  Analyse par diffraction des rayons X (DRX)

Des analyses par diffraction des rayons X sur poodt €té menées afin de permettre
l'identification des phases en présence et la d@tetion des parametres cristallins.
L’échantillon est plan, son plan de reférence passd’axe du diffractometre et peut tourner
autour de cet axe a une vitesse angulaire constamégylablew. La fente (F) d’entrée d’un
compteur se déplace sur le cercle (c) a une vi2ase Les mouvements sont réglés de telle
facon que si 'angle d’incidence du faisceau séchantillon est nul, la source (S), I'axe (C)
et la fente (F) se trouvent rigoureusement dargde de référence SCP du diffractométre,
lorsque I'échantillon se présente sous lI'angle alance0, la fente du détecteur se trouve
donc en positio20.

Lorsque l'angle d'incidendecorrespond a un angle de Bragg pour la longuendd'o
fixée, on enregistre un pic de diffraction dontrmmesure l'intensité. La méthode de poudre
fournie une série de couple®, (), la longueur d’onde étant connue, on peut domvexir

directement I'angl® en distance inter-réticulaire par la formule sutean

drna=n Al (2sin@) ... ... ... ... ... (IlL.1)

A : Longueur d'onde du faisceau de rayons X incident

n : Nombre entier

0 : Angle de diffraction.

dni : Distance inter-réticulaire caractérisant la figerde plans repérée par les indices h,k,| .

Le rayon diffracté est transmis sous forme de signaest amplifié et enregistré sous
forme d'un diagramme | =f 2, la figure II.5.

La structure cristallographique de la poudre egldsantillons ont été étudiées a l'aide
d'un diffractométre standard (Diffraction des ragoN, Rigaku + base de données ICDD
Panalytial X’pertPro), équipé d’un tube a anticakhale cuivre (raie CukK; AKa=1.5418A)
et d’'un monochromateur en graphite. Les diagrameeediffraction ont été réalisés dans la
gamme 20 de 20 a 80° avec une vitesse de balayage de Ztran incrément d’angle de
0.02.
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Figure 11.5: Diffractométre X’'pert Philips

I1.4.2 Microscopie électronique a balayage (MEB)

La microscopie électronique a balayage est un appaui permet d’observer et
d’analyser qualitativement la morphologie d’échigoti: microstructure la taille et la forme
des grains élémentaire ou agglomérats. ... Le fomeément du MEB est basé sur
l'interaction forte entre les électrons et la majéce sont les électrons secondaires émis et
rétrodiffuses qui permettent de reconstituer I'imate I'objet. Les images sur une fracture
d’un échantillon permettent d’obtenir des inforroas générales sur son état de densification,
I'organisation ou I'arrangement des grains et leopibé.

Le microscope utilisé au laboratoire est PHILIPEMSXL 30.
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Figure 11.6: microscope €lectronique a balayage

11.4.3 Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourrie(FTIR)

C’est une technique d’analyse qualitative non desire, elle permet d’analyser aussi
bien les matériaux organiques que les matériawgamques. Elle est basée sur I'absorption
d’'un rayonnement infrarouge par le matériau analysé

Les molécules absorbent des radiations sous foren@adjuets discrets d’énergie.
L’énergie absorbée provoque des mouvements élégtresm ou mécaniques dans la molécule,
ce processus est appelé excitation. Quand on saumeeanolécule a une radiation infrarouge,
la structure moléculaire se met a vibrer ceci arpefiet de modifier les distances
interatomiques (vibrations d’élongation) et les lesg(vibrations de déformation). En
spectroscopie infrarouge, on soumet un échantiloncomposé a étudier a une radiation
comprise entre 4000 Chet 400 Crit. Lorsque la fréquence de cette radiation est &ydde
fréquence de résonance de l'oscillateur harmonditpuka liaison, il y absorption de I'énergie

lumineuse et amplification des vibratior33[ 34].
L'enregistrement des spectres infrarouges a étécte# sur un spectromeétre a

transformée de Fourier Shimadzu, IR, Afdinity-1Seacé a l'aide du logiciel OriginPro
2015.
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IRAffinity-1S

BisHmanzu

Figure 11.7 : Spectrometre a Transformée de Fourier ShimadzuAfiknity-1Set

I1.4.4 Mesures diélectriques

L'impédanceméterie est une technique de caractémsajui permet I'obtention

d’'informations parmi lesquelles, la capacité d’'uaténiau, les pertes diélectriques...

Une préparation préalable des échantillons estssage, afin d'assurer un meilleur
contact avec les électrodes de I'appareil de medues échantillons (films) sont découpés en
carrés de 1 chrde surface, puis métallisés avec de I'aluminiutoallant.

Les mesures sont réalisées a lI'aide d’'un impédaéitertiP4284A.

Le principe de la mesure est de suivre I'évolutilenla capacité des composites en
fonction des fréquences (de?19z a 16 Hz) a la température ambiante et en fonction de la
température pour différentes fréquences (cités éd@mment) dans un intervalle de

température allant de 20°C a 70 °C.
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Figure 11.8 : Photo de I'appareil de mesures des propriétdsaligues.

1.5 Application a la récupération de I'énergie

La récupération d’énergie vibratoire consiste aveotir I'énergie des vibrations
ambiantes en électricité par l'intermédiaire dengdacteurs (capteur + conditionneur)
piézoélectriques[35]. Les applications visées concernent principalemiest systemes
électroniques sans fil et basse consommal8fj, pour des puissances comprises entre

quelques nW a une centaine de [B¥)].

Un transducteur est utilisé pour convertir I'énergnécanique dans l'oscillateur en
électricité. Enfin, I'énergie électrique généré¢ esraite et mise en forme par un circuit
d’extraction d'énergie, puis généralement stockésd un condensateur, un super-
condensateur ou une batterie rechargeable.

Les systemes de récupération d’énergie piézodaeetriconvertissent I'énergie
mécanique en une énergie électrique (électridigyont trés utilisés dans plusieurs domaines

d’applications (médicales, industrielles, ... etc.).
Dans notre cas on a essayé d’allumer une led.

La tension généree par les composites lors delicgtion d’'une contrainte mécanique

a été mesurée a l'aide d’'un oscilloscope. Pourrchiter la puissance récupérée, I'échantillon
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a été connecté a une charge électrique R et léoteasété mesurée par I'oscilloscope. La
puissance récupérée sur la charge a ensuite étéécah utilisant I'équation suivante :

P=\/R
Ou:
V : est la tension mesurée (en volt).
R : la résistance utilisé€f ;

P : la puissance a calculer (w/é)m

[1.5.1  Mode opératoire :
Les échantillons seront préparés comme sulit :

a) Couper les échantillons en rectangle de surfac8len?, le
polyamide en 0.4*0.8 cfnet l'aluminium autocollant en
1.5*2.5¢cnt;

b) Souder des fils électriques avec de I'étain surfdae
conductrice du polyamide puis le coller avec diubh@nium

autocollant et cela sur les deux faces du comppsite

c) Amplificateur opérationnel en mode intégrateur ouneode

convertisseur charge/tension ;

d) Redressement avec un pond diode ou des diodedr is@is

forme de pond (pour avoir un signal continu) ;

e) L'oscilloscope mesure la tension générée par leyosites.
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11.5.2

a)

b) L'oscilloscope mesure la tension générée par

d)

Méthode vibratoire

Alimenter le systeme électronique ;

composites

Le moteur pas-a-pas est un convertisseur électamuice qui assure la

transformation d’un signal électrique impulsionregl un déplacement mécanique

(angulaire ou linaire). Sa structure de
base se présente sous la forme de
deux pieces séparées mecaniquement,
le Stator et le Rotor. L'interaction

électromagnétique entre ces deux

parties assure la rotation ;

Amplificateur opérationnel en mode
intégrateur ou en mode convertisseur

charge/tension ;

Redressement avec un pond diode ou

des diodes a mettre sous forme de

pond (pour avoir un signal continu).
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Chapitre III Résultats et discussion

.1 Caractérisation des poudres céramiques KNN

1.1.1 Caractérisation structurale par diffraction des rayons X (DRX)

Le diffractogramme de rayons X obtenus pour la peWNN calcinée a 850°C pendant

2 heures est représenté sur la figure IlI.1.

Ce diffractogramme montre la formation de la phases de structure pérovskite pour
'échantillon et aucune phases secondaire n'a dgersée. Le dépouillement permet
d’attribuer cette phase a la structure pérovskiteoohombique KNb® de groupe d’espace
Amm? [38].

111
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100 022
1 200 013122
L 102 M211
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20 25 30 35 40 45 50 55

Position (2 Theta ©)
Figure Ill.1 : Diffractogramme de rayon X de la poudre KNN.
1.1.2 Caractérisation par spectroscopie infrarouge (FTIR)

Le spectre de la spectroscopie infrarouge est septé sur la figure Ill.2. On observe
un seul pic située a qui correspond a 516 tarbande caractéristique de la poudre KNN.
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Figure 111.2 : Spectre Infrarouge de la poudre KNN calcinée 2@5tkendant 2 heures.

[11.1.3  Caractérisation au microscope électronique a balayge (MEB)
La figure 11.3, présente la micrographie MEB deplaudre KNN calcinée a 850°C
pendant 2 heures.

Le cliché MEB montre que la poudre est composéggiienérats de petits grains de

forme cubique de I'ordre nanométriqua9.

La figure 111.3 : La micrographie MEB de la poudre KNN calcinée5® pendant deux
(02) heures.
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1.2 Caractérisation des composites silicone/KNN

.2.1 Caractérisation par spectroscopie infrarouge (FTIR)

La figure I11.4 montre les spectres FTIR de lacsilie pure et des composites Silicone

/KNN. On observe les bandes caractéristiques dididane pure qui sont :

Deux bandes situées a 2920 et 2850'swnt attribuées respectivement a des vibrations

d’élongation symétrique et asymétrique de la liaiGeH des groupementsHs [40].
Une bande & 1740 chast attribuée a des vibrations d’élongations deésdnsC=0 [41].

Les bandes situées a 1370 et 1460 @unt attribuées aux vibrations de la déformation

asymeétrique et symétrique de la liaison C-H du pemuent Si-(CH)., respectivemeri83].

Une bande a 1240 chmest assimilée aux vibrations d’élongation deisdiasSi-C de SiCHs

[42].

Les bandes situées entre 1000 et 1100 ementre 600 et 900 ctassignées a la
vibration d’élongation de la liaisdgi-O [43, 44]

Comme on retrouve I'ensemble des bandes de vibraticactéristiques de la silicone
pure dans les spectres des composites. Touteforsent s’ajouter une large bande
d’absorption entre 740 et 610 ¢pour les composites 20, 30 et 463N caractéristique de
la poudre KNN Cette bande n’apparait pas dans le spectre du ®m@dD% KNN + 90%

SILICONE puisqu’il contient une faible quantité KBIN.
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Figure 111.4 : Les spectres infrarouges des composites : silipane, 10%, 20%, 30% et
40% KNN.

1.2.2 Caractérisation par microscopie électronique a balgage (MEB)

La figure 111.5 montre les micrographies électrareg a balayage des différents films

composites.

Les images MEB des deux composites (10% et 30% KiéMglent une dispersion
homogéne des particules de KNN dans la matriceosii. On constate aussi que la

densification du composites augmente avec la tesreiNN.
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Figure 1.5 : Microscopie MEB montre I'interface fibre-matriceyr le composite KNN/

silicone pour différents taux de charge (10% et B0%
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1.3  Etude des propriétés diélectriqgues des compositeicone/KNN

Plusieurs facteurs peuvent influencer les propsiéliélectriques de nos composites,
comme la quantité de KNN incorporée, la fréequernida eempérature.

1.3.1 Effet du taux de charge
La figure Il1.6 trace I'évolution de la permitti@trelative et des pertes diélectriques en

fonction du pourcentage massiques de KNN mesuraas &équence de 1kHz.

On observe que la constante diélectrique augmeate la quantité de KNN présente
dans le composite. Ceci peut étre expliqué paolarigation interfaciale qui apparait dans les
matériaux hétérogenes (ici KNN/siliconidp] dans le composite. Il y a plus d’interfaces de
polarisation dans le composite a haute teneur dd,Kfé qui implique une augmentation de

la permittivité relative :

Pour un taux de 50% de KNI, atteint la valeur de 16,50 c'est-a-dire presquis t
fois la valeur obtenue pour I'échantillon pur.
Pour les pertes, elles sont supérieures a cellda ddéicone pure mais elles restent

faibles malgré I'ajout de KNN, elles ne dépasseastlps 1.5%.

18 ' ' ' ' ' 0,012
il ] KHZz
=—ll=—1 KHz
164 .
L 0,010
._./ /
o 144
2 L 0,008
« "
L 124 '
)
= L 0,006 |2
g 10 -
)
a L 0,004
8 -
6 - 0,002
L) L) L) L) L)
0% 10% 20% 30% 50%

Taux de KNN (%)

Figure Ill. 6 : Variation de la permittivité relative et des perdésectriques en fonction du
taux de KNN a une fréequence de 1kHz.
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111.3.2 Effet de la fréquence

La figure lll.7et 111.8, illustrent respectivemelévolution de la permittivité relative et
des pertes diélectriques des différents compogisdcone/ KNN) en fonction de la

fréquence.

On constate qu’aux basses fréquences, la perrétidgt €levée, ce qui est due a la
contribution des quatre types de polarisations. pdénoméne provient de la relaxation

diélectrique de la céramique KNN.

=—P=—50 KNN
20 —&— 30 KNN

T —— 25 KNN
=920 KNN
=de— 10 KNN
—®—5 KNN
= Silicone pure

154

aba bbb AAA AAAA AAA AAA A AAA 4 44 AA" Aa
Al Ab bl &
A

Permittivité relative
]} ‘

Loa ( fréquence)

La figure Ill. 7 : Permittivité relative en fonction de la fréquerdctempérature ambiante.
La figure ci-dessous, montre une méme variationpeetes diélectriques pour tous les

composites. Pour des fréquences inférieures a X)deld pertes diminuent. Au-dela, elles

augmentent. Mais elles restent toujours faibles.
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La figure 1ll. 8 : L’indice de perte en fonction de la fréquencerapérature ambiante.

111.3.3 Effet de la température

La figure 11.9 montre la variation de la permiit& relative en fonction de la
fréquence a différentes températures (de 20 a YydeéS€deux composites (5% et 25% KNN).

Les principaux résultats expérimentaux montrentlgyeermittivité relative augmente
avec la température. Ce qui peut étre expliqué'ggitation thermique a hautes températures
[46].
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Figure I11.9 : Variation de la permittivité relative en fonctide la température pour les deux
composites (5%et 25%).

La variation des pertes diélectriquedjtgn fonction de la température est représentée
sur (la figurelll.10).
Contrairement a la permittivité relative, les psrtiélectriqgues diminuent au fur et a

mesure que la température augmente.
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Figure 111.10 : Variation des pertes diélectriques en fonctiomedeéquence a différentes

températures des deux composites (5% et 25% KNN).
1.4 Conductivité électrique
La figure Ill. 11montre que toutes les courbeslamhéme allure.

Pour des fréguences inférieures a 1000 Hz, la ativité reste quasi constante, au-
dela elles augmentent rapidement. La conductiéfiedd de la fréquence et des phénomeénes

de relaxation dus aux porteurs de charges mobiles.
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La figure Ill. 11.a : Conductivité en fonction du taux de charge a teatpée ambiante.
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On peut remarquer que la conductivité est proponttie aux taux de charge, comme

le montre la figure (111.11.b).

—m— 1 KHz

m—10

-18,5 -

-19,0 A

-19,5

Ln o

-20,0 A

-20,5

-21,0 A

-21,5 T T T r r r r . r
0% 10% 20 % 30% 50%

Taux de KNN (%)

La figure 111.11.b : Conductivité en fonction du taux de charge a 1 KHz

La figure 1ll.12montre que la conductivité diminme®nction de la température. Cela

indique que le processus de conduction est un psaseactive thermiquement.
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Figure 111.12 : Variation de la conductivité du composite 5 KNNfenction de la

température.
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1.5  Récupération d’énergie

La figure 111.13 présente la variation de la puiegsa en fonction de la résistance
récoltée par la silicone pure et les composites palarisés silicone/ (10, 30 et 50%) KNN.
Les puissances maximales correspondent a uneargssoptimale. De plus on observe une
augmentation de la puissance avec la quantité d&l kiorporée, plus le pourcentage

massique augmente plus la puissance croit, ceeyigire expliqué par les bonnes propriétés
diélectriques.

On observe que la puissance reste quasi constantedps résistances inférieures a
10° 0, au-delas elle augmente jusqu’a atteindre la paggseaximale, puis elle diminue.
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Figure 111.13 : Variation de la puissance en fonction de la réstggour différent taux
de charge de KNN (0, 10, 30 et 50 %).

Les valeurs de puissance maximales et de la aésistoptimal obtenues par ces
composites sont illustrés dans le tablp&d.

Tableau Ill.1 : Densité de puissance

Composites Résistance) Densité de puissance maximale (W)
Silicone pure 3*1¢° 1,57 * 101!

10 KNN 3*1C° 6.35 * 10!

30 KNN 3*1¢° 4,39 * 10%

50 KNN 1.5*10 2,94 *10°

v' Alimentation d’'une lampe Led :

En appliquant une force sur I'échantillon (manuekat), la led s’allume (voir figure
[11.14). Un courant de 19.88 A qui s’affiche swanlipéremeétre s’accompagne d’un signal de

tension de 2,70 V. Ce qui signifie qu'on a convdiéinergie mécanique en une énergie
électrique.
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Figure Ill. 14 : Alimentation d’'une led
Récupération d’énergie vibratoire :

Ce systeme de récupération d’énergie vibratoirduttala conversion d’énergie

mécanique en énergie électrique pour les compdites 50% KNN.

Dans les figures IIl.15, on observe bien que paucdémposite 30% KNN la led
s’alumine moins que celle de 50% KNN, ce qui eelwit par I'effet piézoélectrique direct

qui est utilisée pour la conversion de I'énergiecamque en énergie électrique.

Figure lll. 15 : a : échantillon 30 KNN, b : 50 KNN
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Comme nous l'avons déja cité auparavant (dangddhiction), I'objectif principal de
ce travail est d'élaborer et d'étudier les pro@sédiélectriques d’'un nouveau matériau
composite a matrice silicone dont le renfort est poudre céramique exempte de plomb
[(Nao.535K0.480)0.966 Lio.osd (NDo.ooTan.10) Oz notée : KNN.

Suite a une étude bibliographique, nous nous sommégessées, dans un premier
temps, a la synthese et a la caractérisation pivgsitnique des céramiques piézoélectriques
exemptes de plomb de la composition stcechiométrfgbeegée : KNN). Ces céramiques
élaborées par voie solide classique présententcdexctéristiques intéressantes pour les

applications visées.

Les poudres issues de la voie solide ont été céais@es par les difféerentes techniques
d’analyse soient la diffraction des rayons-X (DRM}),microscopie €électronique a balayage
(MEB) et la spectroscopie infrarouge a transfori@&ourier (FTIR)

Les résultats des analyses par diffraction des nsyo ont montré des pics
correspondants a la structure pérovskite.

L’étude par la microscopie électronique a balayageévélé que la poudre est
composée d'agglomérats de petits grains de form#siqees d'ordre de grandeurs
nanométriques.

La caractérisation par la spectroscopie FTIR a nmdotd présence d'une bande

d’absorption vers 510 cf caractéristique de KNN.

La deuxieme partie de ce travail a été consacrépracessus d’élaboration des
matériaux composites a matrice silicone renforcae |p poudre céramique synthétisée
“KNN” a différents pourcentages massiques (5, 18, 20, 25, 30, 40 et 50%).

Les composites élaborés ont été caractérisés panideoscopie électronique a
balayage, la spectroscopie infrarouge a transfoedeourrier.

D’autre part, une caractérisation par impédanceengtermittivité, indice de perte et
conductivité) a été menée sur des films. Les mesarg été effectuées a la température
ambiante et a différentes fréquences allant dea10¥Hz pour différents taux de charges en
KNN (5, 10, 15, 20, 25, 30, 40 et 50%). Les mémesures ont été effectuées aussi, a

température variable.
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Conclusion générale et perspectives

La caractérisation par spectroscopie d’'impédarez flims composites métallisés a
montré une augmentation de la constante diéleetrayec faibles pertes diélectriques lorsque
le taux de KNN augmente dans le polymére.

L’issue de I'élaboration et la caractérisatiomadére matériau composite, nous lI'avons
testé pour une application de récupération d’émresgi basant sur la détermination de la
puissance récupérée a partir de la tension géparékes quatre échantillons (silicone pure,
10, 30 et 50% KNN)

Une augmentation de la densité de puissance avendar en KNN a été observée.
Autrement dit, la densité de puissance est prapunglle a la teneur en KNN, ce qui est une

performance pour ce matériau composite.
En perspectives, l'idée serait d’incorporer desrgbs conductrices telles que : le graphéme,

fibres de carbone a ce nouveau matériau compa@sitsi, il serait judicieux de polariser les

échantillons afin d’améliorer leurs propriétés &igaes et diélectriques.
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Annexes

Tableaux de valeurs des propriétés diélectriquesdmposites silicone/KNN :

taux de KNN a 1 KHz

Composites Permittivité relative Pertes diélectriques
0% KNN 6,28795 0,00198
10% KNN 11,29094 0,00958
20% KNN 12,76939 0,00956
30% KNN 14,07455 0,0104
50% KNN 16,49617 0,00916

fonction de la fréquence a température ambiante.

v' Tableau de valeurs de permittivité relative et deges diélectriques en fonction du

v' Tableau de valeurs de permittivité relative defédiihts composites silicone/KNN en

Permittivité relative

g 3
T —~ S © p p p z z
S N g3 5o = Z Z Z Z =
S a5 S35 Z < < < < <
= £ ? o 2 & < 3 3
100 2 6,13747 | 6,34847 | 11,06767 | 12,58937 | 12,76786 | 13,8329 | 16,3
120 | 2,07918| 6,16231 | 6,35459 | 11,14056 | 12,61074 | 12,75575 | 13,88376 | 16,43073
150 | 2,17609| 6,17591 | 6,38115 | 11,15322 | 12,70929 | 12,84793 | 13,9276 | 16,50617
200 | 2,30103| 6,18719 | 6,38384 | 11,21751 | 12,71297 | 12,87168 | 14,0117 | 16,51563
250 | 2,39794] 6.2 6,38408 | 11,25948 | 12,7175 | 12,89433 | 14,01393 | 16,5151
300 | 2,47712| 6,26586 | 6,40465 | 11,8741 | 12,75588 | 12,88504 | 14,06991 | 16,51769
400 | 2,60206| 6,26669 | 6,41048 | 11,28987 | 12,76264 | 12,8941 | 14,07661 | 16,52572
500 | 2,69897| 6,27558 | 6,41156 | 11,9378 | 12,7664 | 12,90801 | 14,08705 | 16,52492
600 | 2,77815| 6,28048 | 6,41358 | 11,9379 | 12,76862 | 12,91004 | 14,08875 | 16,51233
800 | 2,90309| 6,28784 | 6,41696 | 11,2937 | 12,76879 | 12,90512 | 14,08241 | 16,50438
1000 3 6,28795 | 6,41529 | 11,29094 | 12,76939 | 12,88394 | 14,07455 | 16,49617
1200 | 3,07918| 6,28798 | 6,41647 | 11,29232 | 12,7652 | 12,8816 | 14,07107 | 16,48787
1500 | 3,17609| 6,2939 | 641756 | 11,28979 | 12,76332 | 12,87191 | 14,06598 | 16,46805
2000 | 3,30103| 6,29455 | 6,41571 | 11,29063 | 12,75503 | 12,85684 | 14,04777 | 16,45439
2500 | 3,39794| 6,29448 | 6,41414 | 11,28488 | 12,74887 | 12,84379 | 14,03527 | 16,44109
3000 | 3,47712| 62952 | 6,4148 | 11,6769 | 12,74315 | 12,82692 | 14,0242 | 16,42073
4000 | 3,60206| 6729517 | 6,41344 | 11,26739 | 12,73349 | 12,80754 | 14,00313 | 16,4043
5000 | 3,69897| 6,29549 | 6,40804 | 11,26685 | 12,72545 | 12,78848 | 13,98492 | 16,38921
6000 | 3,77815| 6,29517 | 6,40535 | 11,6048 | 12,71759 | 12,77341 | 13,96894 | 16,36618
8000 | 3,90309| 62952 | 6,40123 | 11,24406 | 12,70476 | 12,74817 | 13,9434 | 16,34823
10000 4 6,20549 | 6,39764 | 11,23501 | 12,70519 | 12,71943 | 13,9209 | 16,33413
12000 | 4,07918| 6,29535 | 6,3945 | 11,23478 | 12,68553 | 12,71068 | 13,90135 | 16,31386
15000 | 4,17609] 6,2943 | 6,39053 | 11,21774 | 12,67305 | 12,68841 | 13,87537 | 16,28895
20000 | 4,30103| 6,29281 | 6,3847 | 11,12752 | 12,65561 | 12,65943 | 13,83814 | 16,26815
25000 | 4,39794| 6,29103 | 6,37961 | 11,18184 | 12,63937 | 12,63576 | 13,8052 | 16,25154
30000 | 4,47712] 6,28849 | 6,37557 | 11,16442 | 12,62552 | 12,63513 | 13,77707 | 16,22289
40000 | 4,60206] 6,2845 | 6,36835 | 11,15084 | 12,60091 | 12,61615 | 13,72717 | 16,20003
50000 | 4,69897| 6,28113 | 6,35977 | 11,13772 | 12,57962 | 12,55889 | 13,68413 | 16,18092
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60000 | 4,77815 6,28135 | 6,35712 | 11,11608 | 12,56099 | 12,53834 | 13,64708 | 16,14825
80000 | 4,90309| 6,2717 6,34822 | 11,23647 | 12,52979 | 12,50444 | 13,58352 | 16,11986
100000 5 6,26597 | 6,34003 | 11,08117 | 12,50294 | 12,47733 | 13,53048 | 16,09673
120000 | 5,07918 6,2659 6,33319 | 11,06061 | 12,47679 | 12,45374 | 13,48424 | 16,06638
150000 | 5,17609 6,25255 | 6,32458 | 11,03414 | 12,44747 | 12,42585 | 13,42817 | 16,0212
200000 | 5,30103 6,24247 | 6,31248 | 11,02877 | 12,40678 | 12,38843 | 13,3538 | 15,99228
250000 | 5,39794 6,22451 | 6,30142 | 10,98611 | 12,37412 | 12,35804 | 13,2955 | 15,96237
300000 | 5,47712 6,21124 | 6,29232 | 10,95397 | 12,34677 | 12,3325 | 13,24783 | 15,91755
400000 | 5,60206 6,21098 | 6,27764 | 10,92335 | 12,34378 | 12,33242 | 13,17488 | 15,87791
500000 | 5,69897| 6,19858 | 6,26442 | 10,89596 | 12,27027 | 12,29313 | 13,11873 | 15,84497
600000 | 5,77815 6,18788 6,2548 | 10,85491 | 12,24197 | 12,25985 | 13,07337 | 15,78702
800000 | 5,90309 6,16949 | 6,23352 10,8 12,19581 | 12,23149 | 13,00231 | 15,74274
1000000 6 6,15419 | 6,23359 10,75 12,15982 | 12,14579 | 12,9491 | 15,74274
v' Tableau de valeurs des pertes diélectriques diEsatifts composites silicone/KNN en
fonction de la fréquence a température ambiante.
) N Pertes diélectriques
2 o o
ST |23 S o = 2 = = = =
@ = -3 S 3 v X % % X X
= £ ? o 2 & & 3 3
100 2 0,00621 | 0,00648 0,02 0,02027 0,01695 0,02137 | 0,01868
120 2,07918| 0,006 0,00592 0,0195 0,02057 0,01663 0,0175 0,01868
150 2,17609| 0,0055 0,00588 0,019 0,02166 0,01654 0,01633 | 0,01519
200 2,30103| 0,005 0,00581 0,0185 0,02024 0,01582 0,01661 | 0,01447
250 2,39794| 0,0047 0,00528 0,018 0,01826 0,0138 0,01621 | 0,01448
300 2,47712| 0,00395 | 0,00472 | 0,01782 0,0145 0,01028 0,01376 | 0,01246
400 2,60206| 0,0035 0,00454 | 0,01512 | 0,01308 0,00964 0,01273 | 0,01112
500 2,69897| 0,00338 0,0042 0,01306 | 0,01142 0,00901 0,01133 | 0,01006
600 2,77815| 0,00271 | 0,00412 | 0,01209 | 0,01049 0,00899 0,01127 | 0,01031
800 2,90309| 0,00233 | 0,00367 | 0,01042 | 0,00985 0,00896 0,01085 | 0,00946
1000 3 0,00198 | 0,00356 | 0,00958 | 0,00956 0,00929 0,0104 0,00916
1200 3,07918| 0,00188 | 0,00346 | 0,00891 | 0,00843 0,00895 0,01042 | 0,00899
1500 3,17609| 0,00171 | 0,00343 | 0,00822 0,008 0,00953 0,01033 | 0,00875
2000 3,30103| 0,00167 | 0,00359 0,0082 0,00739 0,00977 0,01037 | 0,00877
2500 3,39794| 0,00158 0,0036 0,00761 | 0,00714 0,01009 0,01053 | 0,00862
3000 3,47712| 0,00142 | 0,00364 | 0,00692 | 0,00709 0,01022 0,01078 0,0086
4000 3,60206| 0,00144 | 0,00376 | 0,00692 | 0,00704 0,01066 0,01121 | 0,00864
5000 3,69897| 0,00145 | 0,00414 | 0,00692 | 0,00718 0,01102 0,01168 | 0,00866
6000 3,77815| 0,00147 | 0,00429 | 0,00692 | 0,00725 0,01126 0,01209 | 0,00866
8000 3,90309| 0,0016 0,00461 | 0,00707 | 0,00754 0,0117 0,01296 | 0,00879
10000 4 0,00173 | 0,00484 | 0,00719 | 0,00752 0,01195 0,01374 | 0,00887
12000 | 4,07918| 0,00188 | 0,00504 0,0072 0,00821 0,01227 0,01447 | 0,00897
15000 | 4,17609| 0,00223 | 0,00538 | 0,00771 | 0,00869 0,01261 0,01546 | 0,00919
20000 | 4,30103| 0,00278 | 0,00587 | 0,00773 0,0095 0,01352 0,01691 | 0,00954
25000 | 4,39794| 0,00329 | 0,00629 0,0091 0,01024 0,01354 0,01819 | 0,00986




Annexes

30000 | 4,47712| 0,00376 | 0,00665 | 0,00983 | 0,01088 0,01352 0,01924 | 0,01016
40000 | 4,60206| 0,00453 | 0,00726 | 0,01051 | 0,01191 0,01384 0,02094 | 0,01067
50000 | 4,69897 0,00527 | 0,00784 | 0,01101 0,0128 0,01475 0,02233 | 0,01119
60000 | 4,77815| 0,00528 | 0,00832 | 0,01199 | 0,01351 0,01509 0,0234 0,01163
80000 | 4,90309 0,00692 | 0,00917 | 0,01278 | 0,01498 0,01566 0,025 0,01239
100000 5 0,00778 | 0,00976 | 0,01334 | 0,01546 0,01612 0,0261 0,01288
120000 | 5,07918 0,00778 | 0,01039 | 0,01428 | 0,01601 0,01643 0,02677 | 0,01345
150000 | 5,17609 0,00926 | 0,01119 | 0,01523 0,0168 0,01698 0,0276 0,01421
200000 | 5,30103 0,01 0,01228 | 0,01701 | 0,01768 0,01775 0,02842 | 0,01509
250000 | 5,39794| 0,011 0,01334 | 0,01739 | 0,01839 0,01844 0,02892 | 0,01604
300000 | 5,47712 0,012 0,0143 0,01772 | 0,01898 0,01911 0,02892 | 0,01687
400000 | 5,60206/ 0,01297 0,0155 0,01854 | 0,01898 0,01912 0,02849 | 0,01698
500000 | 5,69897 0,01396 0,0165 0,01949 | 0,01912 0,01907 0,02843 0,0178
600000 | 5,77815 0,01482 | 0,01699 | 0,02034 | 0,01947 0,01974 0,02834 | 0,01854
800000 | 5,90309 0,01611 0,018 0,02236 | 0,01993 0,02036 0,02804 | 0,01964
1000000 6 0,01705 | 0,01801 0,023 0,02019 0,02195 0,0277 0,02033
v' Tableau de valeurs de permittivité relative en fiamcde la fréquence a différentes
température (de 20 a 70 °C) du composite 5% KNN
’Ir\T 78\ Permittivité relative
s c
g -1
§ 2 20 °C 30 °C 40 °C 70 °C
g =S
i S
100 2 5,95773 5,97139 6,02989 6,03538
120 2,07918 5,96439 5,98602 6,0346 6,03808
150 2,17609 5,99118 6,01343 6,06825 6,05908
200 2,30103 6,01318 6,03059 6,08067 6,0898
250 2,39794 6,01684 6,035 6,09176 6,09155
300 2,47712 6,0242 6,0443 6,09346 6,09779
400 2,60206 6,0248 6,04537 6,09643 6,09925
500 2,69897 6,02605 6,04425 6,1004 6,10379
600 2,77815 6,02797 6,04426 6,10145 6,1055
800 2,90309 6,02546 6,04335 6,10225 6,108
1000 3 6,02326 6,04007 6,10159 6,10986
1200 3,07918 6,02239 6,04059 6,10114 6,11212
1500 3,17609 6,02183 6,04056 6,10096 6,11272
2000 3,30103 6,01807 6,04014 6,09877 6,11177
2500 3,39794 6,01538 6,03739 6,0989 6,1117
3000 3,47712 6,01301 6,03334 6,09625 6,11156
4000 3,60206 6,00861 6,02996 6,09346 6,11017
5000 3,69897 6,00499 6,02706 6,09148 6,10947
6000 3,77815 6,00167 6,02455 6,08931 6,10895
8000 3,90309 5,99637 6,02065 6,08628 6,10741
10000 4 5,99222 6,01817 6,08482 6,107
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12000 4,07918 5,98898 6,01587 6,08304 6,10665
15000 4,17609 5,98427 6,01242 6,07599 6,10536
20000 4,30103 5,97785 6,00785 6,07188 6,10368
25000 4,39794 5,97248 6,00408 6,06842 6,10222
30000 447712 5,96805 6,00115 6,06581 6,10131
40000 4,60206 5,96042 5,99623 6,06218 6,09939
50000 4,69897 5,9541 5,99205 6,05991 6,09817
60000 4,77815 5,94884 5,98863 6,05664 6,09723
80000 4,90309 5,93949 5,98284 6,05291 6,0958
100000 5 5,93137 5,97775 6,04869 6,09416
120000 5,07918 5,92404 5,97318 6,04548 6,08907
150000 5,17609 5,91508 5,96746 6,04154 6,08764
200000 5,30103 5,90221 5,96153 6,03585 6,08485
250000 5,39794 5,89126 5,95229 6,031 6,08426
300000 5,47712 5,88143 5,94615 6,02682 6,08293
400000 5,60206 5,86629 5,93548 6,02068 6,08244
500000 5,69897 5,85297 5,92767 6,01416 6,08014
600000 5,77815 5,84066 5,92024 6,00847 6,07903
800000 5,90309 5,81917 5,90472 6 6,07529
1000000 6 5,80059 5,89161 5,98696 6,07174

v' Tableau de valeurs de permittivité relative en fiamcde la fréquence a différentes
température (de 20 a 70 °C) du composite 25% KNN

’Ir\T 78\ Permittivité relative

P c

8 S

§ ;ﬂg 20 °C 40 °C 50 °C 60 °C 70 °C

3 e

T S
100 2 10,69441 10,91291 10,91455 10,9858 12,64959
120 2,07918 | 10,70852 10,94463 10,92088 11,01298 | 12,65841
150 2,17609 | 10,80259 10,99955 10,97634 11,11157 | 12,72083
200 2,30103 | 10,82537 11,04251 11,02259 11,13727 12,7652
250 2,39794 | 10,85676 11,04353 11,02454 11,14305 | 12,77856
300 2,47712 | 10,86466 11,06931 11,05251 11,16602 | 12,79497
400 2,60206 | 10,87026 11,07548 11,05649 11,1718 12,8
500 2,69897 | 10,87793 11,08181 11,06353 11,1793 12,83
600 2,77815 10,8589 11,07743 11,06813 11,18008 12,84
800 2,90309 | 10,84993 11,07712 11,06063 11,17938 12,83
1000 3 10,83872 11,06438 11,05907 11,17891 12,82
1200 3,07918 | 10,83665 11,05876 11,04673 11,17149 12,81
1500 3,17609 | 10,82982 11,05196 11,04759 11,16758 12,79
2000 3,30103 | 10,79691 11,03728 11,03532 11,15727 12,77
2500 3,39794 | 10,79722 11,02493 11,02572 11,14774 12,76
3000 3,47712 | 10,77911 11,01493 11,01736 11,14055 | 12,74685
4000 3,60206 | 10,73753 10,99548 11,00181 11,12782 | 12,73138
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5000 3,69897 10,71581 10,97923 10,98845 11,11555 12,73177
6000 3,77815 10,69701 10,96588 10,96908 11,10555 12,70747
8000 3,90309 10,69709 10,94447 10,95853 11,08923 12,6888
10000 4 10,64561 10,92799 10,94408 11,07696 12,67513
12000 4,07918 10,62704 10,91432 10,93213 11,0661 12,66373
15000 4,17609 10,60379 10,89643 10,9183 11,05243 12,66419
20000 4,30103 10,57395 10,87432 10,89674 11,03478 12,64927
25000 4,39794 10,55085 10,85698 10,88158 11,02056 12,61435
30000 447712 10,53267 10,84331 10,86955 11,01009 12,60303
40000 4,60206 10,50375 10,82182 10,85049 10,99291 12,58428
50000 4,69897 10,48157 10,80604 10,8362 10,97978 12,57053
60000 4,77815 10,46323 10,79347 10,82526 10,9697 12,56037
80000 4,90309 10,43477 10,77331 10,80776 10,95385 12,54366
100000 5 10,41221 10,75706 10,79448 10,94166 12,53124
120000 5,07918 10,39296 10,74378 10,783 10,9315 12,52116
150000 5,17609 10,36978 10,72902 10,7705 10,92041 12,5103
200000 5,30103 10,33894 10,70933 10,75472 10,90643 12,49663
250000 5,39794 10,31385 10,69355 10,74206 10,89565 12,48639
300000 5,47712 10,2939 10,68027 10,73191 10,88721 12,47811
400000 5,60206 10,25876 10,66074 10,7316 10,87518 12,46788
500000 5,69897 10,22999 10,64371 10,70488 10,86526 12,46827
600000 5,77815 10,20444 10,62848 10,69324 10,85651 12,45194
800000 5,90309 10,15956 10,60129 10,67316 10,84003 12,43718
1000000 6 10,12058 10,57684 10,65512 10,82549 12,42523

v' Tableau de valeurs des pertes diélectriques ertidonde la fréquence a différentes
température (de 20 a 70 °C) du composite 5% KNN

§ ?g Pertes diélectriques

8 2

§ 2 20 °C 30°C 40 °C 50 °C 60 °C 70 °C

3 o

T S
100 2 0,00833 | 0,00581 | 0,00106 0,00284 0,00452 | 0,00213
120 2,07918| 0,00882 | 0,00728 | 0,00116 0,00307 0,00454 0,0023
150 2,17609| 0,00898 | 0,00839 | 0,00186 0,00325 0,00459 0,0047
200 2,30103| 0,00923 | 0,00903 | 0,00272 0,0035 0,0055 0,00575
250 2,39794| 0,00889 | 0,00857 | 0,00287 0,004 0,00555 | 0,00566
300 2,47712| 0,00872 | 0,0083 | 0,00307 0,0043 0,00508 | 0,00519
400 2,60206| 0,00807 | 0,00717 | 0,00317 0,0045 0,00474 | 0,00511
500 2,69897| 0,0075 | 0,00651 | 0,00329 0,0042 0,00451 | 0,00402
600 2,77815| 0,00727 | 0,00609 | 0,00329 0,0039 0,00439 | 0,00385
800 2,90309| 0,00646 | 0,00562 | 0,00328 0,00374 0,00385 | 0,00332
1000 3 0,00604 | 0,00516 | 0,00315 0,00347 0,00346 | 0,00289
1200 3,07918| 0,00592 | 0,00503 | 0,00323 0,00334 0,00334 | 0,00283
1500 3,17609| 0,00571 | 0,00474 | 0,00304 0,00317 0,00305 | 0,00271
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2000 3,30103| 0,0057 0,00476 | 0,00316 0,0031 0,00305 0,00259
2500 3,39794| 0,0056 0,00468 | 0,00307 0,00298 0,00296 0,00247
3000 3,47712| 0,00565 | 0,00445 | 0,00307 0,00298 0,00292 0,00248
4000 3,60206| 0,00567 | 0,00441 | 0,00308 0,00297 0,00284 0,00234
5000 3,69897| 0,00575 | 0,00441 | 0,00308 0,00289 0,00274 0,00235
6000 3,77815| 0,00577 | 0,00435 0,0031 0,0028 0,0027 0,00223
8000 3,90309| 0,00596 0,0044 0,0031 0,00278 0,00265 0,00223
10000 4 0,0061 0,0044 0,00312 0,00274 0,00257 0,00215
12000 4,07918| 0,00622 | 0,00446 | 0,00303 0,00272 0,00251 0,0021
15000 4,17609| 0,0065 0,00455 | 0,00287 0,00277 0,00255 0,00208
20000 4,30103 0,007 0,00478 | 0,00306 0,00283 0,00257 0,00211
25000 4,39794| 0,00729 | 0,00496 | 0,00329 0,00289 0,0026 0,00213
30000 4,47712| 0,00763 | 0,00515 | 0,00356 0,00295 0,00263 0,00215
40000 4,60206| 0,00821 | 0,00548 | 0,00369 0,00305 0,00268 0,00216
50000 4,69897| 0,00878 | 0,00584 | 0,00383 0,00321 0,00279 0,00225
60000 4,77815| 0,00928 | 0,00615 | 0,00429 0,00333 0,00288 0,0023
80000 4,90309| 0,01014 | 0,00671 | 0,00462 0,00356 0,00305 0,00243
100000 5 0,01089 | 0,00722 | 0,00506 0,00365 0,00307 0,00248
120000 5,07918| 0,01141 | 0,00751 | 0,00539 0,00385 0,0032 0,00248
150000 5,17609| 0,01225 | 0,00816 | 0,00588 0,00417 0,00344 0,00264
200000 5,30103| 0,01344 | 0,00913 | 0,00653 0,00469 0,00382 0,00312
250000 5,39794| 0,01447 | 0,00989 0,007 0,0051 0,00417 0,00315
300000 5,47712| 0,01547 | 0,01066 | 0,00797 0,00556 0,00448 0,00348
400000 5,60206| 0,01585 | 0,01082 | 0,00791 0,00533 0,00417 0,0028
500000 5,69897| 0,01683 0,0117 0,00863 0,00575 0,00449 0,0029
600000 5,77815| 0,01778 | 0,01261 | 0,00937 0,00631 0,00483 0,0033
800000 5,90309| 0,01925 0,0139 0,00933 0,00719 0,00553 0,00367
1000000 6 0,02043 | 0,01508 | 0,01179 0,00799 0,0062 0,00411

v' Tableau de valeurs des pertes diélectriques enidonde la fréquence a différentes

température (de 20 a 70 °C) du composite 25% KNN

fI,\T 18\ Pertes diélectriques

y 5

S =

g ;\qti 20 °C 40 °C 50 °C 60 °C 70 °C

3 o

(C 2
100 2 0,00207 0,00543 0,00355 0,00263 | 0,00221
120 2,07918| 0,00369 0,00552 0,00416 0,00442 | 0,00364
150 2,17609| 0,005 0,00618 0,00568 0,00519 | 0,00698
200 2,30103| 0,00716 0,00802 0,00712 0,00655 | 0,00869
250 2,39794 | 0,00862 0,00838 0,0076 0,00706 0,0088
300 2,47712| 0,00977 0,00851 0,00811 0,00708 | 0,00897
400 2,60206 | 0,00967 0,00897 0,00827 0,00718 | 0,00879
500 2,69897| 0,01022 0,00907 0,00815 0,00728 | 0,00841
600 2,77815| 0,0102 0,00892 0,0081 0,00737 | 0,00834
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800 2,90309| o0,01101 0,00886 0,00808 0,00728 0,00808
1000 3 0,01151 0,00903 0,00813 0,00716 0,00807
1200 3,07918| 0,01139 0,0094 0,00818 0,00722 0,00806
1500 3,17609| 0,01191 0,00949 0,00811 0,00734 0,008
2000 3,30103| 0,01299 0,00984 0,00836 0,00752 0,00809
2500 3,39794| 0,01306 0,01002 0,00851 0,00753 0,00803
3000 3,47712| 0,0134 0,01017 0,00868 0,00773 0,00817
4000 3,60206| 0,0142 0,01049 0,00897 0,00797 0,00821
5000 3,69897| 0,01452 0,0107 0,00915 0,00817 0,00822
6000 3,77815| 0,0147 0,01075 0,00923 0,00821 0,00832
8000 3,90309| 0,01469 0,01091 0,00944 0,00836 0,00838

10000 4 0,01506 0,01096 0,00949 0,00842 0,00836
12000 4,07918| 0,01513 0,01095 0,00951 0,00845 0,00833
15000 4,17609| 0,01522 0,01101 0,00956 0,0085 0,00834
20000 4,30103| 0,01532 0,01102 0,0096 0,00856 0,00835
25000 4,39794| 0,01539 0,01103 0,00958 0,00856 0,00827
30000 4,47712| 0,01544 0,01099 0,00954 0,00852 0,00817
40000 4,60206| 0,01553 0,01093 0,00943 0,00841 0,00799
50000 4,69897| 0,0157 0,01093 0,00939 0,00837 0,00787
60000 4,77815| 0,01585 0,01093 0,00932 0,00829 0,00774
80000 4,90309| 0,01615 0,01098 0,00926 0,00817 0,00754
100000 5 0,01647 0,01104 0,00923 0,00809 0,00739
120000 5,07918| 0,01666 0,01104 0,00914 0,00792 0,00715
150000 5,17609| 0,01716 0,01123 0,00915 0,00789 0,00705
200000 5,30103| 0,01788 0,01159 0,0093 0,00789 0,00694
250000 5,39794| 0,0186 0,012 0,00951 0,00797 0,00694
300000 5,47712| 0,01934 0,01246 0,00979 0,00816 0,007
400000 5,60206| 0,01942 0,01221 0,00978 0,00739 0,00612
500000 5,69897| 0,02019 0,01271 0,00952 0,00747 0,0061
600000 5,77815 0,021 0,01337 0,00992 0,00773 0,00626
800000 5,90309| 0,02217 0,01445 0,01062 0,00814 0,0065
1000000 6 0,02307 0,01539 0,01139 0,00858 0,00681

Tableaux de valeurs de la conductivité des comgmsiticone/KNN :

v' Tableau de valeurs de la conductivité en fonctiortadix de charge a température

ambiante
@ ) Conductivité
Q )
T — s © pa p pa z
=AY g3 5 QL Z Z Z g
< 45 S 3 X % X ¥
i £ ® S S & S
100 2 -22,27525 | -17,46023 | -20,37368 | -21,42986 | -20,5
120 2,07918 -22,2 -18,10486 | -19,95265 | -21,29591 | -20,2408
150 2,17609 -22 -17,97014 | -19,89269 | -20,83443 | -20,08335
200 2,30103 -21,8 -19,93968 | -19,67224 | -20,21819 | -19,77289
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250 2,39794| -21,6079 -17,42324 | -19,55178 | -20,3658 | -19,57416
300 2,47712| -21,60787 | -17,48633 | -19,59727 | -19,93123 | -19,55104
400 2,60206| -21,44273 | -17,38677 | -19,41161 | -19,70683 | -19,34144
500 2,69897| -21,25214 | -17,36376 | -19,3242 | -19,54998 | -19,23402
600 2,77815| -21,29077 | -17,23511 | -19,22636 | -19,36994 | -19,05663
800 2,90309| -21,15146 | -17,06207 | -19,0019 | -19,08632 | -18,8071
1000 3 -21,08948 | -16,9702 | -18,80891 | -18,82874 | -18,62677
1200 3,07918 -20,96153 | -16,8566 | -18,75227 | -18,68335 | -18,44335
1500 3,17609 -20,83228 | -16,72007 | -18,58188 | -18,39838 | -18,22944
2000 3,30103 -20,56818 | -16,478 -18,37336 | -18,087 -17,9389
2500 3,39794 -20,39985 | -16,26014 | -18,18607 | -17,83303 | -17,70067
3000 3,47712 -20,32207 | -16,15299 | -18,01137 | -17,63853 | -17,49642
4000 3,60206 -20,0246 -15,86422 | -17,73095 | -17,30994 | -17,1
5000 3,69897 -19,7924 -15,63402 | -17,48945 | -17,05572 | -16,90811
6000 3,77815 -19,59711 | -15,45452 | -17,29735 | -16,85312 | -16,69267
8000 3,90309 -19,22338 | -15,1342 | -16,97199 | -16,52924 | -16,33715
10000 4 -18,92154 | -14,89268 | -16,75081 | -16,28654 | -16,0568
12000 4,07918 -18,65565 | -14,6802 | -16,48312 | -16,07881 | -15,82413
15000 4,17609 -18,26219 | -14,33087 | -16,20399 | -15,82985 | -15,53662
20000 4,30103 -17,75708 | -14,04565 | -15,828 -15,47493 | -15,16234
25000 4,39794 -17,36404 | -13,81531 | -15,53104 | -15,25225 | -14,86866
30000 4,47712 -17,0489 -13,57618 | -15,28967 | -15,07153 | -14,63219
40000 4,60204 -16,57488 | -13,23787 | -14,91321 | -14,76189 | -14,26327
50000 4,69897 -16,20144 | -12,87021 | -14,61961 | -14,47947 | -13,97918
60000 4,77815 -16,01814 | -12,69187 | -14,38494 | -14,27613 | -13,7528
80000 4,90309 -15,46103 | -12,35379 | -13,99638 | -13,95401 | -13,40327
100000 5 -15,12125 | -11,98459 | -13,74358 | -13,70397 | -13,14111
120000 5,07918 -14,93919 | -11,76689 | -13,52885 | -13,50443 | -12,9369
150000 5,17609 -14,54401 | -11,47288 | -13,25982 | -13,25061 | -12,68754
200000 5,30103 -14,1276 -11,13417 | -12,92401 | -12,92194 | -12,37585
250000 5,39794 -13,72966 | -10,8552 | -12,66458 | -12,66283 | -12,13971
300000 5,47712 -13,51899 | -10,63292 | -12,45288 | -12,44679 | -11,96095
400000 5,60206 -13,26183 | -10,34608 | -12,16502 | -12,15875 | -11,69404
500000 5,69897 -12,93811 | -10,09464 | -11,94071 | -11,94168 | -11,47725
600000 5,77818 -12,69753 | -9,89213 | -11,74282 | -11,72723 | -11,30152
800000 5,90309 -12,32975 | -9,6434 -11,43535 | -11,41099 | -11,02993
1000000 6 -12,05249 | -9,39052 | -11,2021 | -11,11973 | -10,8232

v' Tableau de valeurs de la conductivité des différemposites en fonction du

taux de charge 1 KHz

Composites | Conductivité
0% KNN -21,08948
10% KNN -18,92924
20% KNN -18,80891
30% KNN -18,62677
50% KNN -18,59526




v' Tableau de valeurs de la conductivité en fonctienladfréquence a température

Annexes

ambiante du composite 5% KNN

§ ?g Pertes diélectriques
g 2
§ 2 20 °C 30 °C 40 °C 50 °C 60 °C 70 °C
3 P
T S
100 2 -22,01103 | -22,36592 | -23,75541 | -22,66341 | -22,60402 | -23,3611
120 2,07918| -22,01878 | -21,95867 | -23,78929 | -22,03613 | -21,91449 | -23,10337
150 2,17609| -21,6662 | -21,58944 | -23,08671 | -22,52933 | -22,25451 | -22,1623
200 2,30103]| -21,20583 | -21,22483 | -22,41582 | -21,96096 | -21,70342 | -21,66599
250 2,39794| -21,04637 | -21,11428 | -22,21051 | -21,30548 | -21,48382 | -21,65404
300 2,47712| -20,85534 | -20,90207 | -21,88701 | -21,54077 | -21,38794 | -21,36351
400 2,60206/ -20,64561 | -20,76215 | -21,36908 | -21,13907 | -21,16962 | -21,09055
500 2,69897| -20,56438 | -20,69669 | -21,30744 | -21,22509 | -20,871 -21,10594
600 2,77815]| -20,34389 | -20,51883 | -21,10032 | -21,04235 | -20,84021 | -20,96628
800 2,90309| -20,17491 | -20,31038 | -20,84018 | -20,76491 | -20,6836 | -20,84825
1000 3 -20,0197 | -20,17311 | -20,6576 | -20,56342 | -20,56819 | -20,74173
1200 3,07918| -19,85794 | -20,01779 | -20,44934 | -20,41674 | -20,42216 | -20,58107
1500 3,17609| -19,66928 | -19,85408 | -20,28714 | -20,24829 | -20,28832 | -20,40156
2000 3,30103| -19,38573 | -19,56078 | -19,96174 | -19,98125 | -20,0019 | -20,15783
2500 3,39794| -19,17968 | -19,35482 | -19,76683 | -19,79879 | -19,80997 | -19,98455
3000 3,47712| -18,98957 | -19,22352 | -19,58397 | -19,90528 | -19,63982 | -19,79779
4000 3,60206| -18,69873 | -18,94632 | -19,29544 | -19,33306 | -19,38025 | -19,56726
5000 3,69897| -18,46183 | -18,72321 | -19,07068 | -19,13827 | -19,19217 | -19,33954
6000 3,77815| -18,27728 | -18,55523 | -18,88354 | -18,98614 | -19,02668 | -19,20882
8000 3,90309| -17,95841 | -18,25699 | -18,59797 | -18,70606 | -18,7555 | -18,92139
10000 4 -17,71239 | -18,03335 | -18,36574 | -18,50967 | -18,56551 | -18,73668
12000 | 4,07918| -17,50983 | -17,83945 | -18,21558 | -18,32491 | -18,40822 | -18,57796
15000 | 4,17609| -17,24409 | -17,59579 | -18,04653 | -17,78244 | -18,5692 | -18,36557
20000 | 4,30103| -16,88367 | -17,26041 | -17,69477 | -17,77282 | -17,87142 | -18,06145
25000 | 4,39794| -16,62124 | -17,00112 | -17,40189 | -17,53153 | -17,64054 | -17,83193
30000 | 4,47712| -16,39327 | -16,78012 | -17,13877 | -17,32794 | -17,44507 | -17,63853
40000 | 4,60206| -16,03398 | -16,43194 | -16,81585 | -17,00938 | -17,14051 | -17,34559
50000 | 4,69897| -15,74408 | -16,14588 | -16,55639 | -16,73323 | -16,87562 | -17,08229
60000 | 4,77815| -15,50794 | -15,91339 | -16,26168 | -16,51601 | -16,66356 | -16,87684
80000 | 4,90309| -15,1329 | -15,53797 | -15,89941 | -15,7153 | -16,31889 | -16,53654
100000 5 -14,84015 | -15,24316 | -15,58646 | -15,91351 | -16,08928 | -16,29288
120000 | 5,07918| -14,61215 | -15,02289 | -15,34263 | -15,67845 | -15,86357 | -16,10938
150000 | 5,17609| -14,31924 | -14,71703 | -15,03221 | -15,37614 | -15,5709 | -15,82556
200000 | 5,30103| -13,94135 | -14,3178 | -14,64156 | -14,97043 | -15,177 -15,37
250000 | 5,39794 -13,64595 | -14,01657 | -14,33935 | -14,66548 | -14,86816 | -15,13835
300000 | 5,47712 -13,39862 | -13,75974 | -14,03805 | -14,3969 | -14,61351 | -14,8555
400000 | 5,60206 -13,08925 | -13,45952 | -13,75806 | -14,15188 | -14,39703 | -14,78639
500000 | 5,69897| -12,80875 | -13,15932 | -13,44892 | -13,85259 | -14,1024 -14,5282
600000 | 5,77815 -12,57356 | -12,90375 | -13,18562 | -13,57904 | -13,84688 | -14,21693
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800000 5,90309 -12,21 -12,52076 | -12,9027 | -13,16156 | -13,42498 | -13,82284

1000000 6 -11,93037 | -12,21825 | -12,44907 | -12,83484 | -13,0885 -13,48744

Tableaux de valeurs de la puissance en fonctiola @ésistance de la silicone pure et des
composites 10, 30 et % KNN

RQ | Pw) RQ | PWw RQ | PW |[RQ@ | PWw

Silicone pure 10% KNN 30% KNN 50% KNN

5102 | 8,19210% 102 | 3,2768 105 102 |3,5870410% | 5 102 | 1,44510°

510° 6,3845 10" 10° 8,3205 10" 10° 1,9782110™" 10° 1,28 10°®

210* 1,805 10 10* 2,3762 10 10* 4,232 10" 10* 5,1210°%

510 | 3,784510% 105 | 1,0201 10 10* | 6,44405 103 10 | 1,125 107

10° 6,241 10 10° 1,8432 10 10° 6,0516 10 10° 2,25 107

210° 1,0368 10'** 10° 2,738 103 10° 3,2768 103 10° 2107

NNk INOD

5105 | 1,8605 107 10° | 5,618107% 10° | 5,1005 103 10° | 4,05 107

WINLW N R INUO

210° 6,962 10 10° 6,348 10! 10° 1,6562 102 2 10° 2,42 10°

WINIUIN RPN O

310° 1,57323 10" | 6 10° 9,6 102 10° 4,392310% | 5,6 10° | 4,046 10°®

6 10° 9,5256 10" | 8,5 10° | 1,0412510" | 6 10° | 1,6037310%° | 1,5 10’ | 2,94 10°

1,1 10’ | 7,761610% | 1,5 107 | 1,093510% | 1,1 10 | 1,00324 10™ | 1,8 107 | 1,62 10%°

1,210’ | 6,931210% | 1,8 10’ 5,832 107" 1,2 107 | 5,24172 10"

1,5 10’ | 5,581510* | 2,1 10’ 1,029 103 1,5 107 | 2,26935 10

2,1 107 | 2,1504 10*? 1,8 107 | 1,59048 10

2,2 107 1,98 102




Résumé

Notre travail est consacré a la synthése par wolidesdes poudres céramiques de
composition [(Nas3s Ko.sggo.oes Lio.osd (Nbooo Tao.100s (KNN) et a I'élaboration des
composites a matrice silicone renforcée par la poukNN a différentes proportions
massiques (5,10,15,20,25,30,40 et 50%). Les fillmmposites ainsi élaborés ont été
caractériseés par différentes techniques d’ana(i4eB, FTIR .... ).

La caractérisation par impédenceméterie a monteéaugmentation de la permittivité
relative avec la teneur en KNN (pour une fréquetheelO0OHz, Iincorporation de 50% en
KNN a pratiguement triplé la valeur de la constatitdectrique de la silicone pure, tout en
conservant des pertes diélectriques faibles).

Les composites présentant les meilleures proprafitdsctriques ont été utilisés pour

la récupération d'énergie.

Mots clés :Céramique KNN, silicone, diélectrique, compositeéeupération d’énergie

Abstract

Our work is devoted to the solid synthesis of cecapowders of composition
[(Na0.535 K0.480)0.966 Li0.058] (Nb0.90 Ta0.10)O8N(N) and to the elaboration of
composites with silicone matrix reinforced by KNNwxer in different mass proportions
(5,10,15,15,20,25,25,30,40 and 50%). The compébits thus developed were characterized
by different analytical techniques. (MEB, FTIR)....

Impedimentemetry characterization showed an ineréagelative permittivity with
KNN content (for a frequency of 100Hz, the incolgamn of 50% KNN almost tripled the
value of the dielectric constant of pure silicowajle maintaining low dielectric losses).

Composites with the best dielectric properties wesed for energy recovery.

Keywords: KNN ceramic, silicone, dielectric, composite ame gy recovery



