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Introduction Générale

A T’heure actuelle, la communauté scientifique est en quéte de matériaux de plus en plus
performants tout en restant respectueux de I’environnement. A cet effet, les polymeéres sont de
plus en plus utilisés pour leur faculté a étre recyclés sans étre nocifs ainsi que pour la facilité de
leur mise en forme, ce qui est le cas du silicone par exemple [1]. Néanmoins, afin d’améliorer
leurs propriétés, il est possible d’introduire des charges organiques et/ou inorganiques

susceptibles de former des composites intéressants selon le domaine d’utilisation.

Parmi ces charges qu’on utilise en renfort, pour notre part, les semi-conducteurs semblent étre
un bon créneau car ils font partie des matériaux piezoélectriques tout comme le sont les
polymeéres, les céramiques, les cristaux et les composites piézoélectriques possédant la propriété
de se polariser électriguement sous I’effet d’une contrainte mécanique (effet direct) et

réciproquement (effet inverse) [2].

Aussi, 1'un des meilleurs candidats, de la famille des semi-conducteurs, a la piézoélectricité est
I’oxyde de zinc (ZnO). En effet, il présente le coefficient piézoélectrique le plus éleve. De plus,
et grace a ses diverses spécificités, I'oxyde de zinc est utilisé dans de nombreux domaines

d’application dont celui de I’industrie électronique.

Eu égard a tout ce quia été avancé ci-dessus, nous avons utilisé un composite a matrice silicone

et renfort de nano charges de ZnO dopé en fer. Nous avons ainsi focalisé notre étude :
- d’une part, sur la synthese des nanoparticules d’oxyde de zinc dopées en fer par voie sol gel,

- d’autre part, sur 1’élaboration d’un composite a matrice silicone et renfort d’oxyde de zinc

dopé en fer pour une application de source d’énergie.

Les films composites élaborés seront caractérisés par spectroscopie infrarouge (FTIR), par
microscopie électronique a balayage (MEB) et par impédancemétrie pour en déceler les

propriétés électriques et diélectriques.
Pour réaliser cette étude, nous avons organisé ce manuscrit selon trois chapitres :

Dans le premier, nous avons fait une recherche bibliographique générale sur les
propriétés de 1’oxyde de zinc et du silicone et avons retracé certains de leurs domaines
d’application. Nous nous sommes intéressés aussi a répertorier quelques notions essentielles

sur les polymeres, les composites, les matériaux diélectriques.

Y



Le deuxieme chapitre est consacré a la présentation de la méthode de synthése des
nanopoudres de ZnO-Fe et du procédé d’élaboration des films composites. Une description des

techniques de caractérisation utilisées a clos ce chapitre

Le troisieme chapitre regroupera et nous permettra de discuter les différents résultats
obtenus. Il s’ensuivra une tentative de réalisation et d’observation du comportement de nos

composites di aux effets de I’application réalisée.

A T’issue de ce mémoire, cette étude débouchera sur une conclusion générale et d’éventuelles

perspectives que nous permettrons les différents résultats de nos travaux.
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Chapitre | : Etude bibliographique

Ce chapitre regroupe des notions de base sur les matériaux utilisés pour former les composites
de notre étude, le point de départ étant ’oxyde de zinc (ZnO) et la matrice (silicone). Ces
notions seront autant descriptives de la nature de ces matériaux que de leurs principales

propriétés et domaines d’applications.
I. 1. Généralités sur les matériaux composites

A T’heure actuelle, les matériaux composites se sont énormément développés et sont impliqués
dans de nombreux domaines tels que les transports, les sports-loisirs, le batiment et la médecine.
Ils occupent une grande place parmi les matériaux car ils offrent de nombreux avantages comme

Iégéreté, résistance, maintenance réduite et mise en forme.

Un matériau composite est ’assemblage de plusieurs matériaux ¢lémentaires non miscibles de
natures différentes, se complétant et permettant d’obtenir un nouveau matériau ayant des

performances globales améliorées [3].

Un matériau composite est constitué principalement d’une matrice et de renforts.

e |La matrice

La matrice est I’élément qui entoure les renforts pour former une masse compacte. Le role de
la matrice est de maintenir les renforts et donner la forme désirée au produit final, comme elle

sert aussi a protéger les fibres et assurer le transfert de charges [4].

e Types de matrices

Matrices
organiques / \ minérales

thermodurcissables | | thermoplastique | | élastoméres | | céramique | | méfalliques

borures | | carbures | | mitrures

Figure 1. 1 : Différents types de matrices [5]
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e Les renforts

Les renforts jouent un réle essentiel dans ’amélioration de la résistance mécanique a la traction

et la rigidité des matériaux composites et se présentent sous forme organique ou inorganique.

e Types de renforts

o

- e

" —

Organiques "' ~a| Inorganiques
’ S & —
I Aramides ‘ ’ MinérauxL‘
k_/_...»»-/ A A
I Céramiques ‘ I Meétalliques ‘ Bors Coton
PR - Papier
l Verre ‘ I Carbone ‘ | Bore ‘ Jute

Figure 1.2 : Difféerents matériaux de renforts [6]

Il existe différentes familles de matériaux composites :
Les composites a matrice organique (CMO).
Les composites a matrice ceramique (CMC).

Les composites a matrice métallique (CMM).

1.2. Composite a matrice polymere renforcee par un semi- conducteur
piezoélectrique

Un matériau composite est formé de deux ou plusieurs matériaux constitutifs ayant des
propriétés différentes lorsqu’ils sont combinés, produisant ainsi un matériau avec des
caractéristiques différentes des composants individuels. Un matériau composite avec une
matrice polymere renforcée par un semi-conducteur piézoélectrique est un matériau avancé qui

offre une combinaison unique de propriétés électriques, mécaniques et piézoélectriques.

Le renforcement du polymére avec un matériau piézoélectrigue améliore sa résistance
mécanique et sa capacité a générer des signaux electriques sous I’effet de contraintes
mécaniques. Les composites a matrice polymere renforcés par des semi-conducteurs
piézoélectriques sont couramment utilisés dans divers domaines, notamment les applications

biomédicales, électroniques et de détection.

4+
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1.2.1: Généralités sur les polymeéres

Les polyméres représentent une classe de matériaux de plus en plus importante, lls ont trouve
une place dans différents domaines d’application grace a leurs bonnes propriétés physico-
chimiques et mécaniques telles que : faible densité, faible colt de production, et leur

possibilité de recyclage.

Le mot polymére vient du grec « pollus » signifiant plusieurs et « meros » parties ou unités.
Un polymére est une macromolécule organique ou inorganique, composée de longues
séquences de molécules appelées monomeres composées principalement de carbone et

d’hydrogeéne liées les unes aux autres par des liaisons covalentes [7].

H H'H H " H H H
| |

—C— O (.

CH. H {GHY H)CH. H CH.

Monomeére

Figure I. 3 : Schéma illustratif d’un polymere

Un polymere peut étre caractérise par son degré de polymérisation ou sa masse moléculaire. Le

degré de polymérisation est le nombre total de monomeres contenus dans une macromolécule.

1.2.1. a: Types de polymeres
Il existe deux types de polymeres [8]

Les homopolymeéres : Ce sont des polyméres qui ne possédent qu’une seule unité. 11 existe au
sein des homopolymeres différentes familles notamment, les homopolymeres linéaires,

branchés et étoilés.

Les copolymeres : Ce sont des polymeéres qui possédent plusieurs unités. Comme pour les
homopolymeéres, les copolyméres peuvent se classer dans différentes familles, citons le mode

statistique, alterné, séquencé et greffé.

1.2.2: Généralités sur la matrice silicone

Les polymeéres de silicone représentent une grande variété de composés, des fluides de silicone

conventionnels, des fluides a faible viscosité aux élastomeéres caoutchouteux et aux résines. Le

s ]
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silicone est un polymére tres utilise dans le domaine de [I’électrotechnique et plus

particulierement dans I’isolation €electrique.
1.2.2.a : Composition

Le silicone est une chaine macromoléculaire constituée d’un squelette de motifs silicium-
oxygene dans lequel des groupes se fixent sur les atomes de silicium. La formule générale du
silicone est indiquée sur la figure (1.4) [9].

Stlicon ‘:) &
- ﬁ&. T

'\if/ - .{_T_oa_
Methyl -
|<l||/ Hydrogen R n

Figure 1.4 : Formule générale du silicone

Les silicones sont des substances couramment utilisées principalement en raison de leurs
propriétés mécaniques. Leur nomenclature spécifique permet de faciliter leur description.
Chaqgue atome de silicium est décrit en fonction du nombre d’atome d’oxygéne qui I’entoure.
Il existe quatre types de motifs : monofonctionnel (M), di fonctionnel (D), trifonctionnel (T) et

quadri fonctionnel (Q).
1.2.2.b : Caractéristiques principales

e Légéreté associée a une résistance mécanique tres élevée, réduction du poids (jusqu’a

80 % par rapport aux types conventionnels) [10],
e Résistance au vieillissement et donc bonne durée de vie,
e Non fragilité et résistance aux chocs,

e Résistance thermique : peuvent étre utilisés a des températures élevées ou extrémement

basses sans modifier leurs propriétés,

e Résistance chimique : possibilité de combiner les silicones avec des huiles et d’autres

substances chimiques,

B
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e Isolants electriques : les silicones sont d’excellents isolants électriques,

e Lacombinaison optimale entre : qualité, prix,

e Faible colt d’emballage, de transport et d’installation,

e Bonne tenue au feu sans dégagement de fumeées toxiques,

e Propriétés modulables d’anti-adhérence ou d’adhésion (faible tension de surface).

1.2.2.c : Propriétés des silicones

e Hydrophobicité

Les silicones se caractérisent par un pouvoir d’imprégnation a long terme tres €levé, appelé
hydrophobicité. L’cau ne pénétre pas dans les pieces isolantes en élastomere de silicone, mais
roule sur la surface au fil des ans, minimisant les trajets de courant et évitant les décharges

électriques dues aux claquages électriqgues méme si la surface est fortement polluée
e Elasticité

L’¢élasticité extrémement élevée de I’isolant en silicone facilite le montage et permet
I’utilisation de nouvelles techniques d’assemblage telles que la rétraction a froid pour les
accessoires de cables. Les silicones conservent leur élasticité jusqu'a 45°C [10] et conviennent

aux applications polaires.
e Tenueal’UV

La stabilité des chaines Si-O rend les silicones trés résistantes au spectre ultraviolet UV de la
lumiéere solaire. Par rapport a d’autres matériaux, les élastomeres de silicone sont tres résistants
aux rayons UV.

1.2.2.d : Secteurs d’application

L’association de propriétés spécifiques et la présence de silicones sous forme d’huiles,
d’élastomeres ou de résines permet leur utilisation dans de vastes domaines d’applications tels
que Pindustrie, la médecine, la chimie, les cosmétiques, I’électronique, I’outillage, la

décoration, la mécanique et enfin, le batiment [11].

Le silicone est utilisé :

e Pour assurer que pendant un feu, les systéemes électriques continuent a
fonctionner,
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e Pour I’isolation électrique haute tension,

e Dans les disjoncteurs et les transformateurs,

e Entant que lubrifiant ou fluide de stérilisation,

e Pour assurer des fonctions d’étanchéité (joint, mastic),
e Pour I’assemblage mécanique (colle, adhésif),

e Entant que liant de peintures, vernis.

1.2.3 : Matériaux piézoélectriques

Le mot piézoélectricité signifie électricité résultant de la pression. Cette piézoélectricité
caracterise I’aptitude de certains matériaux cristallins de convertir une contrainte mécanique en
une énergie electrique et réciproquement [2]. Lorsqu’une contrainte est appliquée sur le
matériau, le réseau cristallin sera deformé en provoquant une séparation des barycentres des
charges positives et négatives, des dipdles seront alors générés [12]. Un champ électrique
apparait et cree ainsi un effet de polarisation électrique macroscopique a la surface du matériau
donc le potentiel généré est proportionnel a la déformation : c’est I’effet direct. Pour I’effet
inverse, le matériau est soumis a une tension, un champ électrique apparait au sein du materiau

et separe les barycentres des charges ce qui conduit a une déformation du matériau (figure 1.5).

a) Contrainte b)

Potentiel Tens
généré appli

uonew.soyaq

Contrainte
Figure I. 5 : Effets piézoélectriques a) effet direct et b) effet inverse

1.2.3.a : Semi-conducteurs piézoélectriques

Les semi-conducteurs sont des matériaux dont la conductivité électrique est intermédiaire entre
celle des isolants et celle des métaux. En effet, selon la théorie des bandes d’énergie, ils
présentent une bande interdite similaire a celle des matériaux isolants, mais qui est
suffisamment petite pour que la probabilité que des électrons de la bande de valence rejoignent
la bande de conduction soit non négligeable. La majorité des semi-conducteurs piézoélectriques

font partie des groupes A ou B, d’aprés la nomenclature du tableau périodique des

o ]




Chapitre | : Etude bibliographique

éléments de Mendeleiev. On retrouve ainsi des matériaux comme AIN, GaN, InN, ZnO, ZnS,
et Cds.

1.3 : Généralités sur I’oxyde de zinc

L’oxyde de zinc (ZnO) est un semi-conducteur de groupe A''B'Y a oxyde métallique de type n
avec une large bande interdite de 3,37 eV et une énergie de liaison excitée relativement élevée
(60 MeV) a température ambiante [13]. L’oxyde de zinc se présente généralement sous la forme
d’une poudre blanche inodore appelée « zinc blanc » ou « blanc de zinc ». Il est insoluble dans
I’eau, mais soluble dans les acides et les alcools. Ce solide est utilisé dans de nombreuses
applications, notamment les compléments alimentaires et les crémes solaires. L’oxyde de zinc
représente des avantages indéniables car il s’agit d’un composé non toxique tres répandu sur la
planete, réduisant les colts de production et suscitant un grand intérét en raison de ses multiples
propriétés.

Figure 1.6: Oxyde de zinc sous forme : naturelle ; synthétisé (poudre)

1.3.1 : Propriétés de I’oxyde de zinc

e Propriétés physico-chimiques
L’oxyde de zinc se présente naturellement sous forme de poudre ou de cristal massif et sous

forme minérale, le tableau (I-1) illustre quelques caractéristiques de ZnO.

Tableau I-1 : Caractéristiques physico-chimiques de ZnO [14]

Formule ZnO
Masse molaire M (g/mol) 81,38
Densité d 5,6
Mode de réseau Hexagonal
Bande interdite 3437eValekK
3,37 eV a300 K
Température de fusion °C 1975
Force de liaison chimique O-Zn Kcal/mol | 66
Solubilité ZnO n’est pas soluble dans I’eau
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e Propriétés structurales

L’oxyde de zinc est connu dans la nature sous le nom de « zincite » qui cristallise en trois
structures principales dont Zinc blende, Rock Salt et Wurtzite (figure 1.2) [15], les deux

premieres structures sont cubiques métastables et la derniére est une maille hexagonale.

€ 7n 001 11 — T:'m::
oo [ T, &1
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o o=@} | I :
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Rocksalt Zinchlende Wurtzile
IA) (B) ()

Figure I. 7 : Les différentes formes cristallines de ZnO :

(A) — Rocksalt (B) — Zinc blende (C) —Waurtzite
Parmi ces formes et dans les conditions ambiantes (température et pression) la structure
hexagonale « wurtzite » est la plus stable. Cette structure est un empilement de type ABAB de
plans successifs de zinc et d’oxygeéne, chaque atome de zinc est entouré de quatre atomes
d’oxygene situés aux sommets d’un tétraedre. Cette structure est non centro-symeétrique, et son

axe de croissance est I’axe C (figure 1.8) [16].

Figure 1.8: Schéma de la maille primitive de la phase Wurtzite et site tétraédrique de
Zn0O

x
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e Propriétés optiques

L’oxyde de zinc est un matériau transparent ayant un trés grand gap optique dans le domaine
du visible et un indice de réfraction égal a 2 [17]. La transparence optique en fonction de la
longueur d’onde peut aller parfois au-dela de 90 dans le domaine de visible et le proche
infrarouge. Sous forme de couche mince, I’indice de réfraction varie entre 1,9 et 2,2 [18].

Les propriétés optiques de 1’oxyde de zinc peuvent étre étudiées par diverses techniques telles
que I’absorption optique, la transmission, la réflexion, la photoluminescence PL ainsi que le

gap optique [19].

e Propriétés électriques

Les structures electroniques de bande de 1’oxygéne et du zinc sont :
O : 1s%2s°2p*
Zn : 1s?2s%2p®3s23p%4s23d1°

L’oxyde de zinc est un semi-conducteur dégeneré a conductivité de type n [20] a large gap
direct d’environ 3,37 eV a température ambiante [18], [21]. Cette conductivité naturelle due a
la présence des atomes de zinc interstitiels et / ou oxygene vacants [22], elle varie entre 3,3 eV
et 3,39 eV suivant le mode de synthése du ZnO et le taux de dopage [23], [24]. L’énergie du
gap est I'une des propriétés les plus importantes, celle-ci doit franchir un électron pour passer
de la bande de valence (BV) a la bande de conduction (BC) (figure 1.9) [25].

Bande de
conduction

Bande
interdite

Bande de
valence

Figure 1. 9 : Diagramme des bandes d'énergie d’un semi-conducteur
e Propriétés piézoélectriques

L’oxyde de zinc présente I’effet pi¢zoélectrique le plus €levé de tous les semi-conducteurs

(constante diélectrique relative égal a 8,75) [26]. Cet effet est étroitement lié a sa structure

u
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cristalline, les cristaux de ZnO sont anisotropes et la constante piézoélectrique varie en fonction
de la déformation d’orientation [16] causee par des forces externes telle que la pression [27].
Pour cette raison, la piézoélectricité de ZnO a été étudiée de maniere intensive et a trouvé
différentes applications telles que les capteurs, les filtres, les résonateurs a ondes acoustiques

de volume et de surface et les systemes micro électromécaniques [28].
1.3.2 : Dopage de I’oxyde de zinc

Le processus de dopage consiste a introduire des impuretés en petite quantité a un matériau pur
pour améliorer ses propriétés. Le dopage est utilisé pour modifier 1’équilibre entre les électrons
et les trous afin de faciliter la conduction ¢€lectrique a travers I’'un ou I’autre type de porteurs

(dopage n ou dopage p) [24].

Le dopage de I’oxyde de zinc est possible avec les métaux de transition tels que Mn, Fe, Cr,
Co, Ti, Ni et Cu car ceux-ci présentent de meilleures propriétés optiques et électriques [29],
[30]. Aussi, parmi tous ces candidats au dopage, le fer présente de plus intéressantes
caractéristiques telles qu’une grande activité catalytique, une cristallinité de faible taille et une
surface spécifique élevee. De plus, son action sur le ZnO confére a celui-ci une augmentation

de la conductivité électrique [31].

1.3.3 : Domaines d’application de I’oxyde de zinc

Depuis plusieurs années, I’oxyde de zinc est largement utilisé dans de nombreux domaines tels
que les produits chimiques et pharmaceutiques, les pommades, la céramique, 1’agriculture, les
peinture [32], ... En couche mince, ZnO a de multiples applications, il occupe une place

importante dans I’industrie électronique comme capteurs de gaz, cellules solaires, détecteur

UV, traitement de I’eau [33].
1.4 : Matériaux diélectriques
1.4.1 : Définition

Un matériau est di¢lectrique s’il ne contient pas de charges électriques susceptibles de se
déplacer de fagon macroscopique. Autrement dit, ¢’est un milieu qui ne peut pas conduire le

courant électrique [34]. A ce titre, on I’appelle parfois isolant électrique.

Les isolants ou diélectriques sont des matériaux ayant une résistivité trés élevée : 10" & 10*16

Q.m, car ils contiennent tres peu d’électrons libres. Un bon isolant ne devrait pas laisser passer

n
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de courant lorsqu’il est soumis a une tension continue. Un isolant est caractéris€ par ses

propriétés mécaniques, chimiques, thermiques et électriques [35].

Les diélectriques étant de bons isolants €électriques, ils sont utilisés pour isoler des cébles
électriques afin d’éviter des contacts avec d’autres cables, ou assurer la protection des

personnes.
1.4.2 : Caractéristiques des diélectriques

Les matériaux diélectriques sont caractérisés par leurs constante diélectrique, leurs pertes

diélectriques et leur conductivité électrique
e Constante diélectrique

La constante diélectrique également nommeée permittivité relative € est une propriété physique
qui décrit la réponse d’un milieu donné a un champ électrique appliqué. Elle symbolise la
propriété du matériau a s’opposer au passage d’un courant électrique. Plus le matériau limite le
passage d’un courant électrique et plus sa constante diélectrique est élevé. Cette permittivité

est définie par rapport a celle du vide [16].

&=2" (1.1) avec: €£=°X%
€0 s

Avec : & permittivité absolue (F/m)
& : permittivité absolue de vide avec &= 8,85 x 10712 (F/m)
S : surface des électrodes (m?)
e : épaisseur de I’électrode (M)
c : capacité (F)

e Pertes diélectriques (tan o)

Les pertes diélectriques correspondent a 1’énergie dissipée dans le matériau lorsqu’il est affecté

par le champ électrique. Cette énergie est de la forme :
E=V x1xcos(p) (1.2)
@ : représente le déphasage entre le courant alternatif appliqué I et la tension V.

La notion de pertes diélectriques peut étre introduite en utilisant le diagramme de Fresnel (figure

I. 10) [36]. Ce diagramme met en relation I’intensité et la tension appliquées aux bornes d’un

N

condensateur, afin de mettre en évidence le déphasage existant entre ces deux grandeurs.
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Figure 1. 10 : Diagramme de Fresnel

e Conductivité électrique

La conductivité électrique consiste a laisser passer librement les charges électriques dans un

matériau ou une solution et donc permettre le passage d’un courant électrique [37].
La conductivité en courant alternatif (6ac) peut étre calculée en utilisant la relation suivante :
cac = xtan o x & x & (1.3)

Avec : o Fréguence angulaire
o =2xnf (f : fréquence en Hz)
tan (6) tangente de I’angle de pertes diélectriques

e Impédance électrique

L’impédance ¢lectrique est mesurée en Ohms, et représente la résistance totale que présente le

cable au courant electrique qui le traverse. Elle mesure 1’opposition d’un circuit au passage d’un

- - - U
Courant alternatif sinusoidal. On passe de R =

. U
—_aZ=_=2>+ 2" avec U et | de formes
I I

Sinusoidales.

Avec : U : la tension (V)
I : le courant (A)
77 : partie réelle représente la résistance (R)
7’ : partie imaginaire qui peut étre soit inductive ou capacitive

I.5: Types de Polarisation

La notion de polarisation diélectrique a été introduite par Michaél Faraday en 1837 [38]. On
distingue plusieurs types de polarisation : électronique, atomique, dipolaire, et charges d’espace

(polarisation interfaciale du type Maxwell - Wagner) ; celles-ci peuvent coexister ou apparaitre

m
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séparément, étre spontanées ou induites. La polarisation totale est la somme des différents types
de polarisation, tel que :

P =Pe+Pa+Pd+Pc (1. 4).
1.5.1: Polarisation électronique (Pe)

La polarisation d’un atome neutre est due au déplacement du nuage d’¢lectrons par rapport au
noyau positif, sous I’action d’un champ ¢lectrique. Cette polarisation confere a I’atome un
moment dipolaire.

Les électrons ont des masses trés petites, ils suivent donc les oscillations du champ électrique
jusqu’a des fréquences élevées de ’ordre de 10*™° Hz [16].

1.5.2: Polarisation atomique (ionique) (Pa)

La polarisation atomique est un phénomeéne qui résulte du déplacement individuel des atomes
ou des ions. Elle crée des dipdles induits qui ne provoquent pas de pertes d’énergie et
interviennent pour augmenter la permittivité relative. Cette polarisation intervient pour des
fréquences de coupure se situant dans le domaine des fréquences optiques infrarouges (vers
1012 Hz) [16].

1.5.3: Polarisation dipolaire (Pd)

Cette polarisation apparait lorsqu’une molécule ou un groupement d’atomes possede un
moment dipolaire permanent. C’est I’application d’un champ électrique sur un diélectrique qui
induit ’orientation des dipdles dans le sens du champ ¢électrique. Cette polarisation intervient

pour des fréquences inférieures au Giga Hertz.
1.5.4: Polarisation interfaciale (Pi)

Ce type de polarisation se produit dans des diélectriques hétérogenes ou la permittivité (16t &)
et les conductivités (o1 et 62) du matériau formant les zones 1 et 2 sont différentes. En 1’absence
de champ électrique, la charge libre est uniformément répartie dans chaque zone. Lorsqu’un
champ électrique est appliqué, ces charges peuvent s’accumuler aux joints de jonction des
différentes phases qui composent le matériau, comme les joints de grains. Cette polarisation

intervient pour des fréquences inférieures au Kilo Hertz.

La figure ci-apres regroupe les différents types de polarisation décrits ci-dessus.
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Figure 11.11 : Les différents types de polarisation
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Chapitre 1 Procédés d’élaboration et techniques de caractérisation

Ce chapitre présente I’ensemble des techniques et méthodes expérimentales mises en ceuvre
lors de la synthese de ZnO-Fe et de I’élaboration des films composites. Il y est question aussi
des techniques de caractérisation utilisées sur ces matériaux ainsi que I’application de ceux-Ci
dans le domaine de la récupération d’énergie.

Les matériaux de base de notre expérimentation sont I’oxyde de zinc pulvérulent dopé en fer
synthétisé par voie sol gel combiné & un polymere choisi pour son inertie vis-a-vis de
I’environnent, le silicone.

I1.1: Synthése de I’oxyde de zinc dopé en fer par voie sol-gel

La méthode utilisée pour la préparation de la poudre ZnO-Fe est la voie sol-gel.

Elle est un procédé d’élaboration permettant la synthése de verres, de céramiques, et de
composés hybrides organo-minéraux. permet de réaliser des couches minces constituées
d’empilement de nanoparticules d’oxydes métalliques. Elle implique la transition d’un
systéme de I’état liquide « sol » a I’état solide « gel ». L’état liquide estgénéralement obtenu a
partir de sels métalliques ou de composés organométalliques. Le solide obtenu est un réseau
d’oxyde a viscosité infinie appelé gel. Ce dernier est chauffe, calciné pourobtenir le produit

final.

Séchage
conventionnel

Fibres /__. Poudres

Polymérisation Séchage| Gel sec| _ .
Sol coagulation lent Frmoge. Matériaux
’ humide denses
\ > Aérogels
: Séchage
Films et supercritique

couches minces

Figure 11.1 : Les étapes de synthese sol-gel
Cette méthode est actuellement tres utilisee en raison de nombreux avantages qu’elle offre.

Reproductibilité

Meilleur contrdle de la steechiométrie
Réduction du temps et des colts de production
Température de synthése plus basse

Grande pureté et une excellente homogénéité

|
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11.1.1. Choix et pesée des précurseurs

A partir des produits commerciaux [Zn(NOs)2,6H20], [Fe(NOs)s,9H20], nous avons utilise
pour notre synthese, un mélange dont la composition Zno.gssF€0.0120.
Les caractéristiques des produits chimiques de départ sont résumeées dans le tableau ci-dessous

Tableau 11.1 : Caractéristiques physico-chimiques des produits utilisés

Produit chimique Nitrate de zinc Nitrate de fer
Masse molaire (g/mol) 297,51 403,95
Point de fusion (°C) 110 47,2
Densité 2,07 1,68
Apparence Poudre blanche Poudre blanche
Formule chimique Zn(NO3z)2,6H20 Fe(NO3)39H.0
Pureté (%) 98 98

Pour préparer une masse de 5g de ZnO-Fe, les masses prélevées des précurseurs utilisés ont éte

calculées en respectant la stecechiométrie de la réaction suivante :
0,988 Zn (NO3)2 6H.0 + 0,012 Fe (NO3)2 9H,0 — Znp98sF€0,0120 + 15H,0 + 2,012NO

Tableau 11.2 : Masse des différents précurseurs utilisés

Précurseur Zn(NO3)26H,0 Fe(NOs)39H20
Masse 18,085 0,298

Mode opératoire

Pour préparer 5g de nano poudres de ZnO dopées au Fer (ZnixFexO, avec x=0.012), nous avons
suivi les étapes suivantes :
Dissolution des quantités steochiométriques de nitrate de zinc et de nitrate de fer dans 50 mL

d’cau distillée sous agitation pendant 30 min.

Dissolution de 10g d’amidon dans 150 mL d’eau distillée sous agitation pendant 30 mina 75°C.
Ajout goutte & goutte de la solution de nitrate de zinc et de fer & la solution d’amidon sous
agitation a 80° C pendant 6 heures pour obtenir une résine brune claire.

Séchage de la résine dans I’étuve a température de 100° C pendant 3 heures, puis broyé dans
un mortier en agate.

Calcination du produit final a 650° C pendant 3 heures enfin broyage du produit obtenu soit
ZnO dopé en Fer.

Le procédé décrit ci-dessus est représenté sur la figure 11. 2.

E
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Solution de nitrate de fer solution d’amidon meélange des solutions

Et nitrate de zinc

E—1

Broyage de Ia poudre séchée

|

Séchage dans I’étuve

Calcination de la poudre broyage de la poudre calcinée poudre ZnQ-Fe finale

Figure 11.2 : lllustration de la synthese de ZnO-Fe par la voie sol-gel.

E



Chapitre 11 Procédés d’élaboration et techniques de caractérisation

11.2: Elaboration des composites silicone/ZnO-Fe

Les composites a réaliser sont & base de silicone contenant différentes proportions de charge

en ZnO-Fe (2,5;5; 7,5 et 10% en masse) pour une quantité de 1,5g de silicone.

Exemple de calcul :

1,59 de silicone > 100%
X= 25415 = 0.0375
100
X g de ZnO-Ee > 2,5%

Au final, la masse nécessaire de poudre ZnO-Fe pour 1’élaboration du composite de 2.5% est :
0,0375g.

Les résultats des calculs sont consignés dans le tableau 11.3 ci-apres.

Tableau 11.3. Quantité de masse nécessaire pour 1’élaboration des composites silicone/ZnO-Fe

Composite 2,5%27n0-Fe | 5% ZnO-Fe | 7,5% ZnO_Fe | 10% ZnO-Fe

Masse de ZnO-Fe(g) 0,0375 0,075 0,1125 0,15

11.2.1.Produits utilisés

Les produits utilisés pour préparer les composites sont sur la figure ci-contre. La poudre de
ZnO-Fe étant obtenue par synthese sol-gel, les tubes et une huile de silicone, tous deux

commercialisés.

Poudre ZnO-Fe Tube de silicone Huile de silicone

Figure 11.3 : Produits utilisés.
11.2.2.Matériel utilisé
Une balance électronique, une plaque chauffante, un verre de montre, une spatule, un support,
une plaque en verre, un poids, du polyamide et du ruban aluminium adhésif.
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11.2.3.Etapes d’élaboration des composites

Pesée des différentes masses des produits de départ (silicone et la poudre ZnO-Fe) a I’aide

d’une balance électronique. Figure (a) et (b)

Mélange de la poudre ZnO-Fe insérée dans le silicone a I’aide d’un cure-dent au-dessus

d’une plaque chauffante. (c)

Etalement du mélange obtenu sur un support. (d)
Recouvrement du mélange avec une plaque en verre (e)
Application d’un poids pendant 15 minutes afin d’avoir une surface lisse et mince. (f)

Récupération du film composite obtenu aprés refroidissement pendant 20 minutes. (g)

Le procédé décrit ci-dessus est représenté sur la figure 11.4.

© lvq(d)

Figure 11.4 : Différentes étapes d’élaboration d’un composite
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11.3: Techniques de caractérisation
11.3.1: Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourrier(FTIR)

La spectroscopie infrarouge a transformée de fourrier(FTIR) est une technique utilisée pour
obtenir des spectres d’absorption, d’émission, de photoconductivité ou de diffusion Raman

infrarouges d’échantillons qu’ils soient a 1’état solide, liquide ou gazeux.

Cette méthode est basée sur le rayonnement infrarouge dans la gamme des radiations
électromagnétiques, représentant trois groupes : proche infrarouge, moyen infrarouge et

lointain infrarouge.

C’est I'une des méthodes les plus utilisées pour identifier des molécules organiques a partir de
leurs propriétés vibrationnelles. C’est une technique spectrale couramment appliquée en
raison de la facilité de sa mise en ceuvre et de la richesse des informations qu’elle fournit
telles que : les longueurs d’onde d’échantillon absorbé, les groupements chimiques présents,

les différentes liaisons rencontrées dans les composeés analysés.

Nos échantillons sont analysés a I’aide d’un spectrométre FTIR de type IRAffinity-1S

IRAHINItYA1S

Figure 11.5 : Image du spectroscope FTIR utilisé
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11.3.2: Microscope Electronique a balayage (MEB)

La microscopie électronique a balayage (MEB) est une technique d’imagerie qui permet
d’obtenir des microstructures a haute résolution de la surface ou du volume d’un échantillon
en utilisant un faisceau d’¢lectrons.

Le fonctionnement du MEB est basé sur I’émission d’¢électrons par un filament chauffé,
appelé cathode. Les électrons émis sont ensuite accélérés par un champ électrique et focalisés
en un faisceau par un ensemble d’aimants.

Ce faisceau d’¢électrons est ensuite dirigé vers 1’échantillon a analyser. Lorsque le faisceau
d’électrons entre en contact avec la surface de ’échantillon, certains électrons sont réfléchis,
tandis que d’autres sont émis par 1’échantillon. Ces derniers sont collectés par un détecteur,
qui produit une image en fonction de la quantité d’électrons collectés.

Le MEB est un appareil trés utile dans de nombreux domaines de la science, notamment la
physique, la chimie, la biologie et I’ingénierie. Il permet d’observer la structure et la
composition de la surface d’un échantillon avec une résolution trés élevée, ce qui peut étre
utile pour la caractérisation de matériaux, 1’é¢tude de la morphologie des cellules, la recherche
des défauts, ....

Nos échantillons sont analysés en utilisant I’appareille de type Philips ESEM XL 30

Figure 11. 6 : Microscope Electronique a Balayage.

11.3.3: Caractérisation diélectrique

La spectroscopie d’impédance est une technique de mesure qui permet de caractériser les

propriétés électriques et diélectrique d’un matériau ou d’un systeme électrochimique en
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fonction de la fréquence. Cette technique permet de déterminer la capacité C, I’'impédance Z et
les pertes diélectriques tan ¢ en fonction de la fréquence du signal d’entrée.

Nos échantillons sont analysés en utilisant ’appareille de type HP 4284A
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Figure. 11.7 : Image de Pimpédancemétrie HP 4284A
11.4: Application a la récupération d’énergie

Les capteurs jouent un role crucial dans la récupération d’énergie dans de nombreux domaines
et applications (médicale, industriel, électronique, ....). lls sont utilisés pour convertir I’énergie
disponible dans I’environnement en une forme d’énergie utilisable. Par exemple, les systémes
de récupération d’énergie piézoélectrique convertissent I’énergie mécanique en énergie
électrique et vice versa. On parle des matériaux piézoélectriques qui ont la propriété de se
polariser électriquement ou subir un changement de polarisation lorsqu’ils sont soumis a une

contrainte et réciproquement.
11.4.1: Application pour un capteur piézoelectrique

Les capteurs piézoélectriques génerent une charge électrique proportionnelle a I’application
d’une force, d’une pression ou d’une déformation. Ces capteurs trouvent de nombreuses
applications dans divers domaines. lls sont utilisés pour détecter et mesurer les vibrations dans
les machines, les structures et les équipements. A juste titre, ils sont utilisés pour convertir
I’énergie mécanique en énergie électrique et pour mesurer la pression.

Dans les matériaux polymeres, le ZnO, piézoélectrique, utilisé comme renfort dans la
fabrication de capteurs, a la capacité d’offrir un équilibre satisfaisant entre flexibilité et stabilité
chimique.

11.4.2: Préparation des échantillons

Afin d’utiliser les films composites élaboré pour le capteur piézoélectrique, les échantillons ont

été préparés de la maniére suivante :
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Tout d’abord, préparer des films composites de surface (3.3*2.3) cm?. Ensuite, on a soudé des
fils électriques sur des petites plaques en polyamide, qui servent d’électrodes pour la
récupération d’énergie. En fin, une métallisation a été réalisée en utilisant de I’aluminium

autocollant de surface (3*2) cm? qui a été appliqué comme électrodes.

L’échantillon obtenu est illustré sur la figure I1. 8.

Figure 11.8 : Réalisation des électrodes
11.4.3: Processus de polarisation a Iair libre

Une fois les échantillons préparés, nous passons a I’étape la plus importante qui est la
polarisation. Pour ce faire, on place I’échantillon entre deux armatures a I’aire libre reliées a un
générateur électrique de haute tension. Une tension de quelques kilo volts est appliquée selon
I’épaisseur du film pendant deux heures afin de polariser 1’échantillon

Figure 11.9 : Processus de polarisation a I’air libre.
11.4.4: Récupération d’énergie par application d’une contrainte a la main

Lorsqu’un composite est soumis a une tension électrique, des charges électriques se concentrent
au niveau des électrodes. Lorsque la contrainte mécanique est relachée, la contraction induit un
courant et génere ainsi de 1’énergie €lectrique. Pour mesurer le courant effectif, 1’échantillon
a eté relié a un oscilloscope et un multivoltmétre et le courant a été calculé a I’aide de 1’équation

suivante :
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Ou

Vmax

Veffectif = 11.1

V2

Vefrectif - le courant effectif (sortie) en Volt (V).

Vmax : le courant max en Volt(V).
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Ce chapitre est consacré aux résultats obtenus et a leur discussion. Dans un premier temps,
seront exposées les différentes caractérisations obtenues suite a la spectroscopie infrarouge,
microscopie électronique a balayage (MEB) et spectroscopie d’impédance et une deuxieme

partie sera relative aux résultats d’application dans le domaine de la récupération d’énergie.
I11. 1- Caractérisation par spectroscopie Infra-Rouge (FTIR)
I11. 1.1. FTIR de la poudre non calcinée

Le spectre Infra-Rouge représenté dans la figure III. 1 montre plusieurs bandes d’adsorption
correspondant a différentes vibrations moléculaires pour la poudre ZnO-Fe non calcinée.

Tout d’abord, on observe une bande d’absorption vers 3428 cm™ qui est attribuée aux
vibrations d’élongations et de déformations du groupement hydroxyle (O-H). Cette bande
permet de détecter la présence des groupes hydroxyle dans la poudre ZnO-Fe, comme on
observe une bande autour de 1575 cm- ! qui est caractéristique des groupes carboxyle
estérifiés.

Des bandes aux environs de 2021-2160 cm™ sont attribuées aux groupements C-O-C.

Ensuite, une autre bande se situe a 1411 cm™, correspondant & 1’étirement symétrique et

asymétrique du carboxylate de zinc.

Enfin, les bandes observées a 791 et 452 cm™ sont attribuées respectivement a 1’élongation

symetrique et asymeétrique des liaisons CHz, ainsi qu’au mode de vibration de Zn-O. [38]
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Figure I11.1 : Spectre FTIR de la poudre ZnO-Fe avant calcination.
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I11. 1.2. FTIR de la poudre ZnO-Fe calcinée
La figure 111. 2 montre le spectre FTIR de la poudre ZnO-Fe calcinée.

On observe une seule bande fine et intense vers 430 cm™, qui correspond au mode de vibration
de Zn-O.
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Figure 111.2 : Spectre FTIR de la poudre ZnO-Fe apreés calcination.

FTIR du le silicone

La figure (I11.3), illustre la variation de la transmittance en fonction du nombre d’onde pour le

silicone pur. Ce spectre montre les bandes d’absorption suivantes :

- Les bandes situées entre 600 et 900 cm™ et entre 1000 et 1110 cm™ sont assignées aux
vibrations d’élongations de la liaison Si-O [39].

- Labande a 1240 cm™ est attribuée a la vibration d’¢élongation de la liaison Si-CH3[40].

- Les bandes a 1370 et 1460 cm™ sont attribuées aux vibrations de la déformation
asymeétrique et symétrique de la liaison C-H du groupement Si-(CHs)2 respectivement
[41].

- Labande a 1740 cm™ est attribuée a des vibrations d’élongation de la liaison C=0 [41].

- Les deux bandes situées a 2850 et 2920 cm™ sont attribuées respectivement a des

vibrations d’élongation symétrique et asymétrique de la liaison C-H du groupement
CHs[42].

E
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Figure 111.3 : Spectre FTIR du la silicone
111.1.3. FTIR du composite silicone/ ZnO-Fe
La figure (111.4) présente le spectre FTIR du composite silicone / 10% ZnO-Fe

On remarque que la bande caractéristique de ZnO-Fe augmente en intensité avec la quantité
de ZnO-Fe présente dans le composite.
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Figure 111.4 : Spectres FTIR des composites silicone/ ZnO-Fe
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I11.2.Caractérisation par microscopie électronique a balayage (MEB)

La figure (111.5) montre les différents résultats obtenus par microscopie électronique a balayage
des composites silicone / 2.5% et 5% ZnO-Fe.

A fin de comparer les échantillons, nous avons réalise deux grandissements, 1000 et 2000
respectivement pour ces deux composites. D’aprés ces images on observe une dispersion

homogene des particules de ZnO-Fe dans la matrice silicone.

2.5% ZnO-Fe 2.5% ZnO-Fe

.

AccV SpotMagn Det WD 1 10m AccV SpotMagn Det WD ——1 20pm
200kv50 2000x GSE 92 0.6 Tor ESEM UMMTO 200kv 50 1000x GSE 9.1 06 Tom ESEM UMMTO

5% ZnO-Fe | - 5% ZnO-Fe

i3 - .
. ) .
o

. % .
AccV  Spot Magn ~.Det WD F———— 10'um Al pot Magn = Det WD ——— 20m
~ 200 KVQO  2000x GSE 95 0.6 Tor ESEM UMMTO . 200KV 50 1000x GSE 95 06 Torrt ESEM URMTO

Figure 111.5 : Images MEB des echantillons a 10pum et 20um

Etude des propriétés diélectriques 111.3.1-

Capacité et permittivité diélectrique

Les figures (111.6.a) et (111.6.b), montrent 1’évolution de la capacité et la permittivité relative en
fonction de la fréquence.

D’apres les figures ci-dessous, on remarque une corrélation entre la variation de la capacité et
la permittivité. A des fréquences basses, ces valeurs sont élevées. Cependant, elles diminuent
progressivement avec I’augmentation de la fréquence, ce qui peut étre expliqué par 1’orientation
des dipdles qui ne suivent pas la variation de la direction du champ électrique (relaxation
dipolaire)[43].

E



Chapitre 111

Résultats et discussion

50 —— Silicone
—e— 2. 5% ZnO-Fe
@ —&— 5% ZnO-Fe
—— 7.5% Zn0O-Fe
45 4 —p— 10% ZnO-Fe
~ k\kﬂ'\*
40 4 -
£ ————s
% 35 | Y A & & "
()] \\.—.—_.__._._._.__.
o] M
25
1 1 T T T
0 200000 400000 600000 800000 1000000
Frequence (Hz)
3.5
(b)
3.0
I~
p—
2
= 2.5 k\H\—H_‘E_H“
g
=
£ 2.0
=
L) -
=¥ —m— Silicone
1.5 —o— 2 5% ZnO-Fe
—— 5% ZnO-Fe
—w— 7.5% ZnO-Fe
—® 10% ZnO-Fe
1.0 T T T T T T T T T
0 200000 400000 600000 00000 1000000

Fréquence (Hz)

Figure 111.6 : Evolution de : a) la capacité , b) la permittivité diélectrique, en

fonction de la fréquence

On remarque que les valeurs de capacité et de permittivité avant et apres polarisation different.
En effet, on peut noter une augmentation de ces valeurs apres polarisation comme I’indique la

figure 111.7, illustrant le composite a 10% de renfort.
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Figure I11.7 : Evolution de la capacité et de la permittivité avant et apres polarisation

Les figures (111.8.a) et (111.8.b) montrent la variation de la capacité et de la permittivité

diélectrique en fonction de taux de charge de ZnO-Fe.

Les figures montrent clairement que les deux parametres sont proportionnels a la quantité de
ZnO-Fe dans le composite. Ce qui est peut-étre di a la polarisation interfaciale et a la formation
des dipdles. Ce phénomeéne apparait essentiellement dans les systemes hétérogenes tels que les
composites polymeére/céramiques (ici, silicone/ZnO-Fe) en raison de ’accumulation de charges

électriques sur les limites de I’interface et la formation de dipdles.

En outre, la permittivité et la capacité les plus élevées sont obtenues pour le composite 10%

ZnO-Fe avec des valeurs 3.25 et 47 pF respectivement pour une fréquence de 100 Hz.
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La figure (111.9) représente 1’évolution des pertes diélectriques en fonction de la fréquence.
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Cette figure montre que les pertes dielectriques augmentent avec ’augmentation de la fréquence

puis elles deviennent pratiguement constantes.
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Figure I11.9 : Variation des pertes diélectriques en fonction de la fréquence

La figure (111.10) montre une faible variation des pertes diélectriques en fonction du taux de

charges.
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Figure 111.10 : Variation des pertes diélectriques en fonction de taux du charges
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La conductivité (oac)

La figure (111.11) illustre la variation de la conductivité cacen fonction de la fréquence. D’apreés
cette figure, on constate que la conductivité augmente avec ’augmentation de la fréquence,
cette tendance pourrait s’expliquer par la réduction de la polarisation des charges d’espace a
des hautes fréquences [44]. De plus, on constate que 1’évolution de la conductivité augmente

Iégérement avec la quantité de charges ZnO-Fe présente dans les composites.

— = 2.5% ZnO-Fe
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—a— 7.5% ZnO-Fe
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T T T
3.0 3.5 4.0 4,5 5.0 5.5 6.0
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Figure 111.11 : variation du logarithme de la conductivité en fonction du logarithme de

la fréquence

I11.4.Application dans le domaine de récupération d’énergie

Aprés metallisation et polarisation, les films piézoélectriques élaborés sont recouverts du

scotch en polyamide, puis sont préts a I’utilisation dans I’application voulue qui est la
récupération d’énergie.
La méthode sélectionnée est I’application de contraintes a la main pour estimer la valeur de la

tension générée par ce dernier. Pour cela nous avons pu visualiser le signal de la tension de

sortie du film avec I’oscilloscope et estimer la valeur de la tension effective avec un multimetre.
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Figure 111.12 : Réponse de I’échantillon a) au repos, b) apres la contrainte

La figure 111.12 montre la réponse des échantillons qui apparait sur 1’oscilloscope apres

I’application d’une contrainte manuelle.
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Figure 111.13 : Tensions obtenues suite aux contraintes manuelles

Le tableau (111.1) illustre les différents résultats qui apparaissent sur le multimétre et

’oscilloscope et ce, pour tous les échantillons.
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Tableau I11. 1 : Valeurs des tensions obtenues suite aux contraintes manuelles

Echantillon Vo (V) Vmuttivoitmetre (V) | Voscilloscope (V) Vettectit (V)
2.5% ZnO-Fe 0.081 3.36 5.60 3.95
5% ZnO-Fe 0.097 3.31 6.08 4.29
7.5% ZnO-Fe 0.11 3.90 6.40 4.52
10% ZnO-Fe 0.12 3.01 4.60 3.25

D’aprés cette application, nous pouvons conclure que les structures élaborées peuvent étre
utilisées comme minigénérateur de tension. La plus grande valeur de la tension récupérée est

enregistrée pour le composite 7,5% silicone/ZnO-Fe avec une valeur de : Vetr= 4.52 V

)
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Conclusion Générale

Le travail réalisé a été orienté vers une étude électrique et diélectrique des composites & matrice
polymere et renfort d’oxyde métallique. Pour ce faire, notre choix a porté sur la matrice silicone
chargée par des nanoparticules d’oxyde de zinc dopées en fer (ZnO-Fe) a différents
pourcentages massiques (2.5 ; 5 ; 7.5 et 10). Il nous a semblé intéressant de tester aussi ces

composites pour une application de récupération d’énergie.

La premiére partie de ce travail s’est intéressée a la synthése des nanopoudres de ZnO-Fe par
voie sol-gel puis a leur caractérisation par spectroscopie infrarouge a Transformée de Fourrier.
Les résultats d’analyse FTIR ont montré la présence d’un seul pic d’adsorption vers 452 cm™,

caracteéristique au mode de vibration de Zn-O.

La deuxieme partie a été consacrée au processus d’¢laboration des matériaux composites a
matrice silicone renforcée par la poudre synthétisée (ZnO-Fe). Les films composites préparés
ont été caractérisés par spectroscopie infrarouge, par microscopie électronique a balayage

(MEB) et par impédancemétrie.

L’analyse par spectroscopie infrarouge a repéré les principales bandes caractéristiques du
silicone et la présence d’une bande caractéristique de la poudre ZnO-Fe, ce qui indique la

formation des composites.

Les observations par microscopie électronique a balayage (MEB) de ces composites ont montré

une distribution homogene des particules de ZnO-Fe dans la matrice silicone.

La caracterisation par impédancemeétrie a montré que les propriétés électriques et diélectriques
sont influencées par la fréquence et le taux de charge.
En fonction du taux de charges, il a été constaté que :
» La capacité et la permittivité relative sont proportionnelles au taux de charge
» La conductivité et les pertes diélectriques augmentent avec le taux de charge
En ce qui concerne la variation selon la fréguence :
» La capacité et la permittivité relative sont inversement proportionnelles a la
fréquence.
> La conductivite et les pertes diélectriques augmentent avec I’augmentation de la
fréquence.
La derniere partie de ce mémoire a concerné 1’utilisation des films composites ainsi préparés
comme nanogénérateur. Les résultats obtenus ont montré que le composite a 7,5%Zn0O-Fe a

généré la tension la plus élevée de 4,52 V
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Résumé

L’objectif de notre travail est 1’élaboration et la caractérisation des composites a matrice
silicone renforcée par I’oxyde de zinc dopé en fer a différents pourcentages massiques (2.5, 5,
7.5 et 10%). Nous nous sommes intéresses particulierement a I’influence de ces charges de

ZnO-Fe sur les propriétés électriques et diélectriques du matériau composite élaboré.

Les matériaux composites élaborés ont été caractérises par spectroscopie infrarouge (FTIR),
par microscopie électronique a balayage (MEB) et par impédancemétrie. La caractérisation
diélectrique des composites €laborés a montré que I’incorporation des nanoparticules de ZnO-
Fe engendre une amélioration des propriétés diélectriques au fur et a mesure que les
pourcentages de charges augmentent. Aussi, les résultats de la spectroscopie infrarouge ont
confirmé la présence de la bande caractéristique de ZnO-Fe ainsi que les bandes caractéristiques

du silicone.

Les composites piézoélectriques ont été utilises pour une application de récupération d’énergie.
La tension la plus élevée est obtenue pour le composite a 7,5% ZnO-Fe qui est de 4,52 V par

une simple contrainte mécanique a la main.

Mots clés: piézoélectrique, diélectrique, silicone, ZnO-Fe, composite, récupération d’énergie.
Abstract

The objective of our work is the development and characterization of silicone matrix
compositives reinforced with zinc oxide doped with iron at different mass percentages (2.5, 5,
7.5 and 10%). We were particularly interested in the influence of these ZnO-Fe changes on the

electrical and dielectrical properties of the composite material produced.

The composite materials developed were characterized by infrared spectroscopy (FTIR), by
scanning electron microscopy (SEM) and by impedancemetry. The dielectric characterization
of the elaborated compositives showed that the incorporation of the ZnO-Fe nanoparticles
generates an improvement of the dielectric properties as the percentages of changes increase.
Also, the results of infrared spectroscopy confirmed the presence of the characteristic band of
ZnO-Fe as well as the characteristic bands of silicone. Piezoelectric composites have been used
for energy harvesting application. The highest tension is obtained for the 7,5 % ZnO-Fe

composite which is 4,52 V by simple mechanical stress by hand.

Key words: piezoelectric, dielectric, silicone, ZnO-Fe, composite, recovery of energy.
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