REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE
MINISTERE DE L’ENSEIGNEMENT SUPERIEUR ET DE LA RECHERCHE
SCIENTIFIQUE
UNIVERSITE MOHAMED BOUDIAF - M’SILA

FACULTE : Technologie FILIERE : Electronique
DEPARTEMENT : Electronique OPTION : Instrumentation

N°: 2022/INST/28

Alsnll - Sl anns dacl
Umeprsdt Bohgrmed Baddal - M w

Mémoire présenté pour I’obtention

Du diplome de Master Académique

Par :

Hamou HAMMANI
Ayyoub BEN ADEL

THEME

Etude de I’effet du traitement par décharge a

barriere diélectrique (DBD) sur les propriétés
des films de ZnO

Soutenu devant le jury composé de :

Dr. Madani BENAHCENE Université M® Boudiaf —M’sila Président
Prof. Noubeil GUERMAT Université M® Boudiaf —M’sila Rapporteur
MAA. Hatem MEZAACHE Université M® Boudiaf —M’sila Examinateur

Année universitaire : 2021 /2022



Remerciements

Tout d’abord, Nous remercions ALLAH miséricorde de
nous avorly donné la volonté, le courage et la patience qur

nous ont permis de réaliser ce travarl.

Nous tenons a exprimer nos vifs remerciements a notre
encadreurs Pr. Nouberl GUERMAT d'avorr proposé ce
sufet, et digé notrve travarl durant la période
d élaboration de ce mémorre. Nous exprimons notre
profonde gratitude pour nous avorr fait profiter de ces
connaissances, mais aussi de sa méthode de travail, et

surtout de sa rigueur screntifigue.

Nos remercrements sadrvessent également a tous /es
membres de Jury Dr. Hatem MEZAACHE, Dr. Madans
BENAHCENE, qui ont accepté de juger notre travall.

Nos remercrements vont aussi d tous les enseignants adu

département délectronigue,

Enfin, nos remerciements A tous ceux qui’ ont contribué

de prés ou de lom a la réalisation de ce projet de fin
d'études.



Dédlrcaces

On voudrait dédier ce modeste travaril a tous ceux qur
sont chers a nos caurs, qui ont pris somn de nous et qur

ont tout sacrifié pour nous, nos chéres mamans.

A nos papas qui nous ont Soutenus tout le long de nos
cursus scolame et universrtame et gui ont su donner tant

d'efforts pour notre bren et réussite.
A nos freves et seurs gui sont chers a nos caeurs.
A toute [a famille BENADEL et HAMMAN/

A tous nos amis qui nous ont accompagnés Le long de
Nnos cursus .wassim, fateh, karim, farves, haroune,

abdelhag.
A tous nos professeurs de [école primarve a luniversité.

A tous ceux qui' sont chers a nos caurs.



Sommaire

Sommaire

LISTE DES FIGURES.........oo oottt e e e e s e e 7
LISTE DES TABLEAUX ...ttt sttt e e e sna e e e na e e s nneeeanes 9
INtrOdUCTION GENEIAIE........ceiiiiii ettt ees 1
(I oY oo U T 1 o] o ST SRPRSPPRPRRS 3
1.2- GENEralités SUT 185 PIASMAS. .....c.eoiiuiiiiieiie e 3
1.2.1- Définition d’un PIASMA ...........cccooiiiiiiiiiiiiiiie e 4
1.2.3- Création du PIasSMa...........coiiiiiieii st te et nneas 6
1.2.4- Plasmas thelrMIQUES. ........ccouiiiiiiiie ettt e sae e e sneenre s 6
1.2.5- Plasmas hors BQUITIDIE .........cooii i 7
1.2.6- Grandeurs caractéristiques des Plasmas .........ccccccveiveieiiieieeie e 8
A- Les plasmas NAtUIELS ........coocuviieiiece e 8

b- Les plasmas artificiels oU INAUSTFIEIS ..........ccoeiiiiiic e 8
1.2.6.1- TEMPErature deS ESPECES ......eciveirierieeieiiese et et e steeste e sreesre e e sreesreeaesreesraeeeanes 9
1.2.6.2- DENSITE UES BSPECES ..cuveevveiieeiteeiesteesteete st e e ste et et e e e esaeeste e e e s reesbeeeesaeesreeneeenes 9
1.2.6.3- TauxX d’ioniSation.............ccoiiiiiiiiiii i 9
1.2.6.4- LONQUEUT 0B DEDYE ..ottt 10
1.2.6.5- LiDre ParCOUIS MOYEN. .......ccoiiiiiiiiieieiee sttt 10
1.2.6.6- Le potentiel plasma et le potentiel flottant.............ccoovviiiiiiiniiceee, 10
1.2.7. Classification des PIASMAS ..........cccoiiiiiiiiiiee e 10
A- Les Plasmas ChAUDS ........cc.ooiiiiiiiiee s 11

D- LeS PIasmMas TrOIdS ........ccuiieieiiee e 11

R o o TSy 0 T 1 0] o LSS 11
1.3.1. Les principales decharges a plasmas froids...........cocooviiieiriiiisinieneese e, 11
1.3.2. Catégorie de AEChAITE ......ccco i 13
a- Décharge IUMINESCENTE .........ooiiiiiieee e 13

b-  Décharge NoN [UMINESCENTE .........coiiiiiiieiee e 14
1.3.3. Applications industrielles des plasmas froids .........c.cccccevvviiieiie e, 14
I.4. Décharges a barriére diélectrique (DBD) ........cccooveiiiiiiiie e, 15
1.4.1. Généralités sur les décharges a barriere diélectrique.........c.ccoeevivieieeieeiecieneen, 15
1.4.2. HIStOrIQUE S DBDS ......oiiiieiiiieiie sttt ettt ettt 16
1.4.3. Configuration usuelle desS DBDS ........ccccciiiieiiiiiee e 17

1.4.3.1. Principe de fonctionnement d’une Décharge a Barriere Diélectrique .......... 18



Sommaire

1.4.3.2. Géométries courantes des DBDS ........ccoceviiieieiieienieiese e 18
1.4.3.3. Caractéristiques physiques et électriques d’un dispositif DBD .................... 19
1.4.3.4. Types de décharges a barriére diéleCtriqUes..........c.coevvreiirniicieinc e 20

ST @0 (o] 11 ] o] o TSP 23
O T o 18 od o] ISP 24
11.2. Présentation du SChéma SYNOPTIQUE .......cooviiiiriiiiiieeee e 24
11.3. Principe de fonctionnement de chaque DIOC ..., 25
11.3.1. Circuit de COMMANTE ......cc.eeiiiieieee ettt 25
11.3.2. AlImentation de 12 VOITS........ccuoiiiiiiie e 26
11.3.3. Alimentation variable de 34 VOItS..........cccccoviiiieiiie e 27
11.3.4. E1aQe A€ PUISSANCE ....cuveivieiecie ettt ettt e raesne e s reene e 28
I1.4. Bobine d’allumage HT ..............ccoooiiiiii e s 29
I1.4.1. Principe de fonctionnement de la bobine d’allumage HT ....................cccoeonen 29
I1.5. Schéma électrique d’un générateur DBD ................ccoooiiiiiii, 30
11.6. Réalisation des EleCTrOdES ..........cviiiiiiiii e 31
1.7, RESUITALS €1 dISCUSSIONS ....c.viiiiiieiieie ettt bbb 32
11.7.1. Mesure de 1a tenSion de SOFTIE ..........ccoviiiiiiiiieie e 32
11.7.2. Variation du courant plasma...........cccceiieiiiiieiie e 33
11.7.3. Variation de la haute tension en fonction du rapport cyclique...........cccceeveeneen. 34
I1.8. Dispositif de mesure de ’angle de contact ..................c.oooeiiiiiii e, 35
FE.9.CONCIUSION ...t bbbttt s ettt b e re s enens 40
00 1 oo [T o o SRR 41
HL2. L’oxyde de Zine (ZnO) ..........oooiiiiiiiiiiiiie ittt snee e 41
L = T T o] o SRS 41
111.2.2. APPlICAtioNS 08 ZNO .......coiiiiiiiiieee e 41
 C O 10 (=10 ] SIF- W T- V2SR 41

b- Cellules solaires photoVOITAIQUES...........ccueiiiirieierieeee e 43

C- Piles au HTNIUM ..o e 43
H1.3. Traitement de 12 SUITACE ........ccooui i 44
II1.3.1. Définition d’une SUIfACE ............cccooiiiiiiiiiii e s 44
111.3.2. Pourquoi les traitements de surfaces des Solides...........ccccooviineiiiininicicieen, 45
111.3.3. Techniques de traitements de SUIfaCES ..........cccceevieiiiiiiii i 45

a. Traitements CRIMIGUES ......ooviiiie e e 45



Sommaire

D. Traitements MECANIQUES .....cc.oiveieiieiiecie et nens 45

C. Traitements tNEIMIGUES. .......cc.oii i 45

d. Traitements par rayONNEMENTS ..........cociiiiiiieieier et 46

e. Traitements par décharges EleCtIIQUES .........coooirirririeienesee e 46
I11.4. Angle de contact avant traitemMent ............cccooviiiiieier e, 46
111.4.1. Effet du temMPS e MESUIE .....c..oiiiiiiiiieeeee e 46
111.4.2. Effet du volume de 1a gOULEE .........ccoiiiiiiie e 48
I11.5. Angle de contact apres traiteMeNt ............cooeiiiiiieiee e 50
LG, CONCIUSION ...t 51
CONCIUSION GENETAIE ...ttt 52

R NICE ...ttt e e e e e e a—— 53



LISTE DES FIGURES

LISTE DES FIGURES

Figure 1-1 : Les différents états de la matiére avec les principaux changements de phase.

Figure 1.2 : Les quatre états de la matiére.

Figure 1.3 : Schéma de la différence entre gaz neutre et plasma

Figure 1.4 : Décharge électrique dans un gaz.

Figure 1.5 : Variation de la température électronique du gaz en fonction de la pression (Te =

température électronique, Tg = température du gaz).

Figure 1.6 : Image d'une décharge luminescente dans un tube de verre de 40 cm de long, 5

cm de diamétre.

Figure 1.7 : Répartition des zones lumineuses dans un tube & décharge luminescente

Figure 1.8 : Tube a décharge de Werner Von Siemens.

Figure 1.9 : Configuration classique d'une DBD

Figure 1.10 : Configurations géométriques typiques des dispositifs produisant des décharges

a barriere diélectrique

Figure 1.11 : Caractéristique électrique d'une DBD a deux barriéres diélectriques

Figure 1.12 : Décharge a Barriere Diélectrique a électrode flottante.

Figure 1.13 : Diagramme indiquant le principe genéral des DBDs et leurs applications

Figure 1.14 : () Réalisation d’une entaille sur tissu humain avec le scalpel micro-plasma.
(b) Vue transversale de [’entaille au microscope optique

Figure 1.15 : Systeme de traitement dentaire a micro-plasma RF

Figure 1.1 : Générateur haute tension.

Figure 11.2 : Schéma synoptique d’'un générateur haute tension.
Figure 11.3 : Schéma du circuit de commande.

Figure 11.4 : Schéma de I’alimentation 12 Volts DC

Figure 11.5 : Image d’un transformateur de type EI48X21.5 (PT-6900-1).
Figure 11.6 : Schéma de [’alimentation 34 Volts DC.

Figure 11.7 : Schéma de [’étage de puissance.

Figure 11.8 : Schéma d’un transistor en commutation.

Figure 11.9 : Schéma interne d’'une bobine d’allumage.

Figure 11.10 : Schéma électrique de notre générateur haute tension.
Figure 11.11 : Schéma de l’électrode.

Figure 11.12: Schéma du dispositif de la mesure de la HT.



LISTE DES FIGURES

Figure 11.13 :
Figure 11.14
Figure 11.15:
Figure 11.16 :
Figure 11.17
Figure 11.18
Figure 11.19
Figure 11.20 :
Figure 11.21 :
Figure 11.22
Figure 111.1 :
Figure 111.2 :

Figure 111.3 :

Schéma du dispositif de la mesure du courant plasma.

. Dispositif de mesure de l’angle de contact.

Schéma synoptique de dispositif de mesure de [’angle de contact.

Arduino mega 2560.

: Images d’un moteur pas a pas de type NEMA 17.
. Principe de commande en position d’'un moteur a courant continu

: Photo d’une seringue micropipette.

Image de digital microscope.

Digital microscope.

: Exemple de mesure d’un angle de contact a base de logicielle MB-Ruler.

Schéma d'un capteur de gaz a base d'oxyde métallique.
Exemple d’une cellule solaire a base de ZnO

Exemple d’une Piles au lithium

Figure 111.4: Image de I’angle de contact pour une surface de ZnO en fonction de temps

(a) 0 seconde et (b) 20 secondes.

Figure 1115 :
Figure 111.6 :
Figure 111.7 :
Figure 111.8 :

Evolution de I’angle de contact d’'une goutte d’eau déposée sur un film ZnO
non traité en fonction du temps de mesure.

Image de I’angle de contact pour une surface de ZnO en fonction du volume
(a) 5 ul et (b) 10 pl.

Variation de I’angle de contact de [’eau en fonction du volume de la goutte
d’eau distillé pour un film de ZnO non traité.

Variation de [’angle de contact de |’eau distillé sur la surface de film ZnO en

fonction du temps de traitement.



LISTE DES TABLEAUX

LISTE DES TABLEAUX

Tableau I1.1 : Valeurs de fréquences possibles du circuit de commande

Tableau I1.2 : Variation de la tension de sortie du genérateur en fonction du rapport cyclique
pour différentes fréquences

Tableau 1.3 : Les caractéristiques de la carte Arduino Méga.

Tableau 1.1 : Variation du travail d’adhésion de film ZnO non traité en fonction du temps
de mesure.

Tableau 111.2 : Variation du travail d’adhésion de film ZnO non traité en fonction du volume
de la goutte d’eau.

Tableau 111.3 : Variation du travail d’adhésion de film ZnO traité en fonction du temps de

traitement



Introduction



Introduction Générale

Introduction Générale

Le procede chimique est le moyen le plus courant d'améliorer les caractéristiques de
surface des tissus. Mais ces derniéres années, différents procédés alternatifs respectueux de
I'environnement sont essayes, cherchant a diminuer l'utilisation de produits chimiques. Entre
ces processus, le traitement au plasma a été mis en evidence en tant que traitement a sec et
technologie verte qui permet des modifications a I'échelle micro/nano des matériaux. Ainsi, la
technologie plasma peut étre considérée comme une technologie verte car elle réduit I'énergie
et I'eau. En conséquence, les plasmas non thermiques sont de plus en plus utilisés pour améliorer
les propriétés de surface des matériaux, telles que l'adhérence de surface et la capacité
d'impression, sans augmenter sa température et, par conséquent, en maintenant inchangées les
propriétés intrinseques du matériau en vrac.

Dans ce cadre, nous avons congu une décharge plasma a barriere diélectrique (DBD),
également appelées décharges silencieuses. La caractéristique la plus importante des décharges
a barriere diélectrique est que les conditions de plasma hors équilibre peuvent étre fournies de
maniére beaucoup plus simple qu'avec d'autres alternatives telles que les décharges a basse
pression . Sa flexibilitt en termes de configuration géométrique, de milieu de
fonctionnement et de paramétres de fonctionnement est sans précédent. Les conditions
optimisées dans les expériences de laboratoire peuvent facilement étre étendues a de grandes
installations industrielles. Des alimentations efficaces a faible codt sont disponibles jusqu'a de
trés grandes puissances.

Parmi les différents matériaux on s’intéresse dans cette mémoire a 1’oxyde de zinc
(ZnO). C’est un matériau semi-conducteur de type n le plus prometteur pour des applications
technologiques comme les diodes laser, les cellules solaires et les capteurs de gaz

L’objectif de ce travail est d’étudier les propriétés surfaciques de 1’angle de contact et
le travail d’adhérence de film ZnO avant et apres traitement par une décharge a barriere
diélectrique (DBD).

Ce memoire a été structuré en trois chapitres principaux.

Dans le premier chapitre, nous donnerons quelques généralités sur le plasma. Ensuite,
on présentera les parameétres fondamentaux caractérisant un plasma, les différents types des
plasmas et on mettra I’accent sur la Décharge a Barriere Diélectrique qui a été utilisé dans notre

étude.
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Le chapitre deux a été consacre pour expliquer les différents blocs utilisés pour réaliser

le générateur DBD. Apres, on présente aussi les différents blocs du dispositif de mesure de

I’angle de contact piloté par un PC.
Le troisieme chapitre est consacré a la présentation des résultats obtenus et leurs

interprétations de 1’évolution de 1’angle de contact et le travail d’adhésion pour le film ZnO non

traité et traité par la décharge a barriere diélectrique.
Nous terminerons notre mémoire par une conclusion générale sur les principaux

résultats obtenus dans le cadre de cette étude.
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I.1- Introduction

Ces dernieres années, la pénétration des procédés plasma dans les procédés industriels
a augmenté extrémement rapidement ; bien gu'elles ne soient pas encore identifiees comme un
secteur industriel spécifique, les technologies plasma sont devenues indispensables aussi bien
dans des domaines innovants comme les nouveaux matériaux, les nanotechnologies et la
propulsion spatiale, que dans des domaines plus traditionnels comme la sidérurgie, I'éclairage

ou la chimie.

Dans ce chapitre on commencera par une définition générale sur le plasma. Ensuite, on
présentera les parametres importants pour caractériser un plasma, leurs différents types. Parmi
les différentes méthodes utilisées pour créer un plasma on s’intéresse dans ce travail

particulierement au Décharge a Barriere Diélectrique (DBD).
I.2- Généralités sur les plasmas

Traditionnellement on classe 1’état de la matiére en trois états:

» L’état solide.
» L’état liquide.
» L’état gazeux.

A l'état solide, les atomes sont fermement emprisonnés dans un réseau rigide. Lorsque
I'on monte en température, on passe a I'état liquide ou les atomes peuvent glisser les uns sur les
autres, ce qui permet au liquide d'épouser la forme d'un récipient. Si on chauffe encore, on
arrive a I'état gazeux : les atomes se déplacent alors plus librement, indépendamment les uns

des autres.

Enfin, quand on chauffe le gaz a de trés hautes températures, sous I’effet de 1’agitation
ses molécules s’ionisent, peuvent se fragmenter pour donner un ensemble composé d'électrons,
d'ions, d'espéces atomiques ou moléculaires neutres (se déplacent indépendamment), dans
certains cas, une luminescence. On obtient ainsi un gaz partiellement ionisé et globalement

neutre (voir la figure précédente). C’est ce qu’on appelle le plasma.

Ce quatriéeme état de la matiére qui est le plasma et que I'on retrouve dans les étoiles et

le milieu interstellaire, constitue notre univers a 99 %.
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Figure I-1 : Les différents états de la matiére avec les principaux changements de phase.

1.2.1- Définition d’un plasma

Le terme plasma a été introduit en 1928 par le physicien américain I. Langmuir pour
désigner, dans les tubes a décharges, certaines régions equipotentielles contenant un gaz

lonisé électriquement neutre [5]. Par la suite, les propriétés uniques des plasmas ont
amené les scientifiques a nommer le plasma le quatriéme état de la matiere, faisant suite, dans

1’échelle des températures, aux trois états classiques : solide, liquide et gaz (Figure 1.2)

Solid | Liguid | Gas | Plasma
e T S i Etat de la matiére
H,0 ; H,0 H0  H, >uz~:_n'+
; Solide Liquide Gaz Plasma
Cold |
T<n|'l: $ k?:‘:;“ﬂ T>"::lll‘ﬂ l>:':llt,':l;l‘ﬂ O 0 O . ' °
| I>1?’.d"e:llrin e ‘O o o 09 o _;
= Y °° < o o
ER 00 o
Mol lons and
Fixed in Free ta Free to Electrons
Lattice Move Move, Large Maove o T e
j Spacing Indegendently, i
Bieting Température

Solide C——> Liquidle ——> Gaz C——> Plasma
AE AE AE

Figure 1.2 : Les quatre états de la matiére.

Un plasma est une collection d’¢lectrons, de radicaux libres, d’ions des deux charges,

de photons de diverses énergies allant de I’UV a I’infrarouge lointain, d’atomes libres et de
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Moleécules dans des états neutres et excités (Figure 1.3). Chaque particule chargée dans
un plasma interagit simultanément avec les autres grace au long rayon d’action de la force
électrique entre particules chargées (force coulombienne).

Ces interactions créent un comportement collectif qui n’existe pas dans les gaz neutres
et procurent au plasma des propriétés uniques. Les plasmas artificiels créés en laboratoire sont
généralement faiblement ionisés. Etant donné leur faible densité, leurs propriétés physiques
(grande compressibilité, énergie interne et pression proportionnelle & la température absolue,
écoulements, ondes acoustiques, etc.) sont analogues a celles des gaz neutres, tandis que leurs
propriétés électromagnétiques (conductivité electrique, indice de réfraction, etc.) sont

différentes dues a la présence d’électrons libres.

Gaz neutre Etat plasma
/'

e—s

—0 ,‘\‘11 o
CK =0 :,}/_.',,‘ ;u?f o
’\D i /O =0 ’@@E 4
§ o

AN
» P~
Figure 1.3 : Schéma de la différence entre gaz neutre et plasma

G
o
O—

&

En général, les plasmas artificiels sont allumés en appliquant un potentiel électrique a
travers le gaz neutre Pour produire un plasma en laboratoire, 1’ionisation des atomes ou
molécules est requise. L’ionisation se produit lorsqu’un atome ou une molécule gagne assez
d’énergie d’une source extérieure d’excitation ou via une collision avec une autre particule.
Un gaz contient toujours initialement quelques électrons et ions qui sont formés, par exemple,
du résultat d’une collision avec un rayon cosmique ou une radiation radioactive avec le gaz.

Ces charges libres sont accélérées par le champ électrique et de nouvelles particules
chargées peuvent ensuite étre créés lorsqu’ils entrent en collision avec des atomes et des
molécules dans le gaz ou avec les surfaces des électrodes. Cela mene a une avalanche de
particules chargées qui sont éventuellement équilibrées par des pertes de charges, et un état

plasma stationnaire se développe.
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1.2.3- Creation du plasma

Dans une enceinte confinée, sous vide partiel ou a pression atmosphérique, dans laquelle
on injecte un gaz, on peut générer un plasma en transférant de 1’énergie a ce gaz par 1’action
d’une décharge électrique [ 7]. Une décharge ¢€lectrique, est une conversion rapide de I’énergie
électrique en énergie cinétique, puis en énergie d’excitation et d’ionisation des atomes et des
molécules.

L’énergie électrique apportée au systéme est en partie convertie par les particules
chargées ainsi formées (électrons, ions), en énergie cinétique. Du fait de leur faible masse, les
électrons libres récupérent en général 1’essentiel de cette énergie et provoquent, par collision
avec les particules lourdes du gaz, leur excitation ou dissociation et donc I’entretien de
I’ionisation.

Une décharge plasma est souvent produite sous I’effet de I’application d’une haute
tension entre deux ¢€lectrodes distantes d’une distance d.

On parle de la création de décharge électrique dans le gaz compris entre ces deux
¢lectrodes (claquage du gaz) lorsqu’on arrive a créer un chemin électrique préférentiel entre ces
deux électrodes. Ce chemin électrique est crée par I’ionisation des molécules du gaz se trouvant

entre les électrodes (voir la figure 1.4) [7].

Gaz "\
- s 3=
Arc - 3
— R oy [+ LT b~
plasma S ] R
\
@
S

Cathode

Figure 1.4 : Décharge électrique dans un gaz.

1.2.4- Plasmas thermiques

Les plasmas thermiques sont caractérisés par une densité d’énergie é€levée et une
température égale pour toutes les espéces (ions, électrons, neutres). Les plasmas naturels

comme les étoiles, les aurores boréales, les flammes, les éclairs, sont en équilibre
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thermodynamique local ce qui n’est pas le cas pour la plupart des plasmas créés en laboratoire.

On doit travailler & des pressions au-dessus de 10 Torrs comme 1’indique (voir la figure 1.5).

10’

.,_.
=
-

ﬁ mw;ﬁmwmwbﬂgmlﬂ

R

]

10° -— _—
10* 1% 107 gt 1 10 107 10’
Pression (Totr)

Figure 1.5 : Variation de la température électronique du gaz en fonction de la pression (Te =

température électronique, Tg = température du gaz).

Les plasmas thermiques sont générés par des torches a plasmas ou des arcs. Si le gaz
est a haute pression (voisine ou supérieure a la pression atmosphérique), il est assez fortement
ionisé, bien qu’il subsiste des atomes et des molécules neutres, les collisions entre toutes les
particules qui le composent sont nombreuses, ce qui tend a homogénéiser la température a un
Niveau de I’ordre de 5 10% a 5 10* degrés Kelvin.

Les plasmas thermiques dont la puissance varie de quelques kilowatts a quelques

Mégawatts, nécessitent la mise en jeu de courants importants [8,9].

1.2.5- Plasmas hors équilibre

Les plasmas hors équilibre sont géenéralement produits par décharge luminescente,
décharge filamentaire ou courant inductif (capacitif). Leur température électronique (10% & 10*
degrés Kelvin) est tres supérieure a la température ambiante du gaz (inférieure ou égale a 500
degrés Kelvin).
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Aucun équilibre thermique n’est réalisable et le milieu est faiblement ionisé (<10™). La
distance parcourue entre deux collisions est suffisamment importante pour que l’ionisation
puisse se faire par collision directe. Dans ce type de plasma, la majeure partie de 1’énergie n’est
pas convertie en chauffage du gaz mais en réactivité chimique pour produire des espéces
métastables, dissociées et ionisées. Les puissances typiquement mises en jeu pour obtenir un

plasma hors équilibre vont de quelques watts a quelques kilowatts [8,9].
1.2.6- Grandeurs caractéristiques des plasmas

Les caractéristiques uniques du plasma sont devenues vitales pour un grand nombre
d’applications de la vie quotidienne pour cela les plasmas peuvent étre divisés en deux

catégories [10] :
a- Les plasmas naturels

C’est tres rare de trouver ce type de plasma sur la surface de la terre car ils sont
représentés par les étoiles, les milieux interstellaires, 1’ionosphére, les nébuleuses, les
quasars, les pulsars, les queues de comeétes, les vents solaires et également les
phénoménes météorologiques tels que les éclairs et les aurores boréales qui

correspondent a des émissions lumineuses de plasmas.
b- Les plasmas artificiels ou industriels

IIs sont aujourd’hui présents dans différent domaine d’applications. Ce type de plasma
est produit artificiellement dans les laboratoires par I’application d’un champ électrique a un
gaz neutre sous certaines pressions. L'application de ces plasmas a envahie divers domaines tels
que : I’éclairage (lampes a Néons, voir la figure 1.6), les écrans a plasma, 1’industrie des
matériaux (élaboration de couches minces, traitement de tout type de surface et gravure) ainsi

que le médical (stérilisateurs a lampes UV, ionisateurs, ...).

Cathode Anode
Tube néon
DC
Résistance Interrupteur Tension e-lleictrlque
/\M 5 G |

Figure 1.6 : Image d'une décharge luminescente dans un tube de verre de 40 cm de long, 5

cm de diamétre.
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Les différents plasmas sont définis par certains nombre de paramétres, parmi lesquels nous

rappelons

1.2.6.1- Température des espéces

Un plasma contient des espéces ionisees et des électrons libres. La masse de ces derniers
étant beaucoup plus faible que celle des ions, ils sont par conséquent plus accélérés sous 1’effet
de I’application d’un champ électrique et sont donc plus réactifs.

Il est donc plus facile de donner de I'énergie aux électrons qu'aux especes plus
lourdes (les ions). On peut alors différencier les plasmas comme suit :
> seuls les électrons ont acquis assez d'énergie pour effectuer des réactions chimiques. Ce

sont les « plasmas froids » également appelés « plasmas hors équilibre thermodynamique».
> les ions également énergetiques, influencent le comportement du plasma. Ce sont les
« plasmas chauds ».

En physique des plasmas, on mesure I'énergie cinétique des électrons ou des ions en
fonction de leur température (E~K,T, ou ks est la constante de Boltzmann). Cette
dénomination fait référence a I'énergie des ions.
> Dans le cas des « plasmas froids », latempérature (I'énergie) des électrons est trés supérieure

a celle des ions Ti << Te. Les ions sont considérés comme « froids » donc non réactifs.

> Dans les plasmas chauds, les ions sont « chauds » donc réactifs.
1.2.6.2- Densité des espéces

La densité est le nombre d’especes libres par unité de volume, on a :
La densité électronique ne : c’est le nombre d’électrons libres par unités de volume (cm).

La densité ionique ni : ¢’est le nombre d’ions libres par unités de volume (cm).
1.2.6.3- Taux d’ionisation

Appelé aussi degré d’ionisation, le taux d’ionisation est définit comme étant le rapport

entre la densité électronique et la densité des especes présentes dans le plasma :

e e : densité électronique ;
e N densité des neutres ;

e o : degré d’ionisation.



http://fr.wikipedia.org/wiki/%C3%89nergie_cin%C3%A9tique
http://fr.wikipedia.org/wiki/Temp%C3%A9rature
http://fr.wikipedia.org/wiki/Constante_de_Boltzmann
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+ Si o <10*le plasma est dit faiblement ionisé.

+ Sia> 10" le plasma est dit fortement ionisé.
1.2.6.4- Longueur de Debye

La longueur de Debye est définie comme étant la longueur pour laquelle il n’y a plus
d’interaction entre particules. C’est 1’échelle de longueur au-dessus de laquelle il peut y avoir
une séparation de charge et au-dessus de laquelle le plasma retrouve sa neutraliteé.

L’expression de la longueur de Debye s’écrit :

&k T
A = (2 (1.2
"\ ng? (.2

e go: permittivité du vide ;

e kg : constante de Boltzmann ;
e T.:température des électrons ;
e ne: densité des d'électrons ;

® (e : charge de I’électron ;

e Ap: longueur de Debye.
1.2.6.5- Libre parcours moyen

Le libre parcours moyen d'une particule est la distance moyenne parcourue par cette
méme particule entre deux successives. Il dépend de la vitesse des particules, ainsi que de la

probabilité de collisions.
1.2.6.6- Le potentiel plasma et le potentiel flottant

Le plasma est caractérisé par un potentiel constant appelé potentiel plasma V, qui est
positif par rapport aux parois.
Le potentiel flottant Vs est le potentiel pris par toute électrode isolée ou tout diélectrique

en contact avec le plasma
1.2.7. Classification des plasmas

On peut classifier les plasmas en deux grande catégories : les plasmas chaude et plasma

froide .Ces deux catégories sont relies :
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a- Les plasmas chauds

Ce sont les plus répandus dans la nature. On les trouve dans le soleil, les étoiles, les
flammes, les éclairs de foudre. lls sont également appelés plasmas fortement ionises ou plasmas
thermiques.

Ce genre de plasmas est caractérisé par

» Une pression relativement élevée et donc des collisions entre particules plus
fréquentes et une transmission aisée de 1’énergie, ce qui induit une forte ionisation des particules
les constituants ;

» Les particules ont presque la méme énergie élevée amenant a un équilibre
thermodynamique ;

L’interaction entre particules joue le role le plus fondamental
b- Les plasmas froids

A la différence des plasmas thermiques a haute température, les plasmas froids sont a
basse température.

Un plasma froid est un gaz partiellement ionis¢, a 1’état de non équilibre
thermodynamique, dont seuls les électrons sont portés a haute température, les autres particules
(ions, radicaux, fragments de molécules, neutres stables) restant a température ambiante. Ces
derniers sont généralement créés sous ’effet de 1’application d’un signal électrique ou d’une
radiation lumineuse.

Les plasmas froids, appelés également plasmas faiblement ionisés ou plasmas non
thermiques, sont caractérises par

» Interactions entre particules chargées négligeables. Ce sont les collisions neutres-
électrons (sans transfert d’énergie notable a part une déviation de la trajectoire)
et/ou neutres-ions qui déterminent la dynamique des particules chargées ;

» Un libre parcours moyen élevé

» Plasmas hors équilibre thermodynamique
Dans cette étude on s’intéresse a ce type de plasma.

1.3- Plasmas froids

1.3.1. Les principales décharges a plasmas froids

Dans le domaine des plasmas froids ils existent de nombreuses sources de plasma qui
différent par la pression du travail (basse ou haute pression), par la méthode d’application du

champ électrique, soit statique (tensions DC) ou dynamique (champ AC ou RF) et par la




Chapitre | Généralités sur les plasmas

fréquence d’excitation qui va du continu jusqu’au domaine des microondes. Dans la liste qui
suit, nous citons les différents types de plasmas les plus utilisés

e Ladécharge DC a courant continu (continu ou 50 Hz).

e La décharge corona ou décharge couronne.

e Ladécharge a barriére diélectrique ou DBD.

e Lestorches a plasma.

e Les jets plasmas.

e Ladecharge RF a couplage capacitif (13.56 MHz).

e Ladécharge RF a couplage inductif (13.56 MHz).

e Lasource hélicon (13.56 MHz).

e Ladécharge ECR a résonance cyclotronique électronique (2.45 GHz).

e La décharge micro-ondes a cavité résonante (2.45 GHz).

e La décharge micro-ondes a onde de surface (2.45 GHz).

» La décharge continue (décharge DC)

Comme son nom I’indique, ce type de décharge est créé a 1’aide d’un générateur de
tension continu. Les espéces chargées suivent le champ électrique inter électrode selon leurs
polarités. C’est un systeme adéquat pour traiter un substrat conducteur, mais délicat lorsque

celui-ci est isolant.

> La décharge basse fréquence (BF)

La décharge basse fréquence (BF), aussi appelée audiofréquence, correspond au cas ou :
f < fpi < fpe ce qui délimite un domaine de fréquence variant de quelques centaines de Hz a
quelques centaines de kHz. Dans ce cas, les ions suivent le signal et pourront en général

traverser les gaines résistives.

> La décharge radiofréquence (RF)

La décharge RF (haute fréquence HF), correspond au cas ou fpi < f < fpe, ce qui définit
un domaine de fréquences supérieures a 1 MHz. La fréquence la plus utilisée, notamment dans
I’industrie, est 13.56 MHz. A de telles fréquences, les ions ne peuvent pas suivre le champ

électrique appliqué contrairement aux €lectrons qui oscillent a la fréquence d’excitation.

» La décharge micro-onde (MW)

Ce type de décharge correspond a une fréquence d’excitation allant de quelques

centaines de MHz a quelques GHz. Son comportement est équivalent a celui des décharges
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continues. Les ions sont soumis au champ moyen et ne répondent pratiguement pas aux
variations instantanées du champ. Les décharges micro-ondes permettent, en général, d’obtenir
des plasmas de densité plus élevée que dans les décharges BF ou RF (ne = 10'cm?). Il existe
différents systémes de production de plasmas micro-ondes. Parmi ceux-ci, le systeme a
résonance cyclotronique ¢lectronique répartie (RCER). Le plasma se produit en présence d’un

champ magnétique statique B superposé au champ électrique de 1’onde incidente.

1.3.2. Catégorie de décharge

Lorsqu’une tension suffisante est appliquée aux bornes de deux électrodes planes et
paralleles d’un tube cylindrique renfermant un gaz a basse pression (quelques centaines de
pascals en général), il y aura naissance a un courant électrique et donc une décharge électrique.
Suivant la tension appliquée et la nature du gaz, on classe la décharge électrique en deux

catégories :
a- Décharge luminescente

La neutralisation des ions et I’excitation des atomes générent une lumiere. La figure 1-4
représente les différentes zones d’émission (zone cathodique, zone de lumiére négative, zone
anodique,....) répertoriées entre les électrodes d’un tube a une décharge amorcée, ainsi que leurs
appellations communément employées. On a fait figurer, de plus, la répartition spatiale de
I’intensité lumineuse, du potentiel et du champ électrique. Comme on peut 1’observer, le
potentiel varie tres fortement au voisinage de la cathode ; par voie de conséquence, le champ
électrique qui lui est associé prend des valeurs extrémement élevées dans cette zone. Dans le

cas de cette décharge, il existe deux zones :

v L’espace sombre cathodique : est la zone dans laquelle les électrons présents sont accélérés
en direction de 1’anode et acquierent une énergie suffisante pour qu’ils deviennent capables,
a la suite de chocs, d’ioniser des atomes du gaz. De méme, les ions positifs formés a 1’issue
de tels chocs sont accélérés vers la cathode ou ils sont a I’origine de deux effets. Le premier
consiste, compte tenu de I’énergie acquise par ces particules sous le fort champ électrique
qui regne dans cette zone, a provoquer la pulvérisation ionique de la cathode, ce qui a pour
conséquence I’¢jection d’atomes ou d’agrégats (clusters) de celle-ci. L’acuité de ce
phénomene se traduit par la vitesse d’érosion de la cible ; elle est d’autant plus importante
que la tension et I’intensité du courant qui circule dans la décharge sont élevées. Le second
est ’émission d’électrons secondaires par la cathode sous impact ionique. Ce sont ces

derniers qui vont a leur tour étre accélérés dans la gaine cathodique et induire par collisions
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(en nombre d’autant plus important que la pression soit élevee) la formation de nouveaux
ions, eux-mémes acceléres vers la cathode et ainsi de suite. La décharge atteint rapidement
un équilibre qui correspond au fait que le nombre de particules chargées créées par unité de
temps est égal au nombre de celles qui disparaissent dans le circuit électrique ou se
neutralisent dans le plasma. Dans un tel processus, le taux d’ionisation moyen des particules

du gaz plasmagene est faible et reste inférieur au pour-cent.

v’ La lumiére négative : est la zone au sein de laquelle les collisions ou interactions entre
particules se traduisent par 1’excitation des atomes ou des ions qui émettent un photon

caractéristique en retombant a leur niveau fondamental.
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Figure 1.7 : Répartition des zones lumineuses dans un tube a décharge luminescente [14].

b- Décharge non luminescente

Cette décharge est non autonome, donc elle ne peut étre réalisée qu’en présence d’un

agent d’ionisation. Elle est sombre, et caractérise par une densité ionique tres faible.
1.3.3. Applications industrielles des plasmas froids

La technologie plasma connait a I’heure actuelle un grand progres. Cette technologie est
basée sur la dissociation des gaz, a température ambiante, par des électrons énergétiques pour
produire des espéces (radicaux) chimiques actives qui sont tres réactives a la fois dans le gaz et
avec les surfaces exposées au gaz. Les plasmas froids sont impliqués dans des applications

industrielles qui n’ont cessé de se multiplier et de se diversifier, touchant notamment la micro
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optoélectronique, la métallurgie, la sidérurgie, 1’automobile, 1’aéronautique, 1’emballage,
I’industrie textile. Les procédés plasmas sont également promis a jouer un role dans le domaine
médical, que ce soit pour le dépbt de couches biocompatibles (pour les prothéses notamment)
ou pour la stérilisation du matériel médical (tels que les endoscopes). Ils apparaissent également
comme des candidats prometteurs pour la dépollution d’effluents gazeux (traitement des fumées

d’usine, gaz d’échappement des automobiles) et le traitement de surface.
1.4. Décharges a barriere diélectrique (DBD)

1.4.1. Généralités sur les decharges a barriere diélectrique

Le terme décharge controlée par barriere diélectrique (DBD) regroupe les
configurations de décharges pour lesquelles un courant transite entre deux électrodes
métalliques séparées par un gaz et par au moins une couche de diélectrique (voir la figure 11-4).
Pour transporter un courant autre que celui de déplacement (courant passant dans la capacité)
dans I’espace de décharge, le champ électrique doit d’étre assez intense pour provoquer le
claquage du gaz. Pour des valeurs élevées de pression (et de distance inter électrodes),
I’augmentation du courant entre deux ¢électrodes métalliques entraine généralement le passage
vers un régime d’arc, synonyme de plasma a haute température et de dommages a la surface.
Le role du diélectrique est de constituer d’une certaine fagon une capacité en série avec 1’espace
de gaz. Et donc sa charge limitera la tension appliquée au gaz, ce qui permet d’éviter la
transition vers un arc. L’accumulation de charges issues du plasma sur le dié¢lectrique solide
entraine une chute du potentiel et du champ appliqués sur le gaz, conduisant a 1’extinction de
la décharge.

Il agit donc comme un ballast qui, dans le cas idéal, ne consomme aucune énergie. Le
diélectrique étant un isolant, sa constante diélectrique et son épaisseur, en combinaison avec la
dérivée dans le temps de la tension appliquée, détermine le courant de déplacement qui peut
passer a travers le diélectrique. Il ne laisse pas passer le courant continu (DC) et les décharges
DBD sont nécessairement pulsées et requi¢rent donc I’utilisation de tension alternative pour
fonctionner

Les matériaux couramment utilisés comme barriére diélectrique sont le verre, le quartz,
I’alumine, des couches de polymeres et certaines céramiques particulieres. Puisque a haute
fréquence, la limitation du courant par la barriére diélectrique devient de moins en moins

efficace, la DBD est normalement utilisée entre des fréquences de 50 Hz a 10 MHz.
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1.4.2. Historique des DBDs

L*histoire des DBDs démarra en 1839 lorsque Schonbein identifia 1'odeur apparaissant
autour de l'anode pendant I'électrolyse de I'eau, comme [I’attribut d'un nouveau composé
chimique qu'il a dénommé ozone . II a fallu attendre jusqu’en 1857 pour arriver aux
premiéres expérimentations connues sur les décharges a barriére diélectrique ou décharges a
barriére (souvent référencées sous I’appellation de décharges silencieuses) réalisées par Von
Siemens ; celui-ci breveta I’ozoneur dispositif dont la conception n’a pas fondamentalement
évolué depuis.

Les applications principales étaient la production d'ozone ou d'oxyde d'azote. Le
systeme congu par cet ingénieur allemand était constitué de deux tubes concentriques entre
lesquels était injecté un flux d'oxygene. Une électrode tapissait I'intérieur du tube interne alors
gu'une autre couvrait I'extérieur du tube externe et I'ensemble était soumis a une forte différence
de potentiel via une batterie et une bobine.

La propriété remarquable des décharges alors produites dans I'espace délimité par les
deux tubes, appelées décharges silencieuses (“silent discharges"), était de produire une
importante quantité d'ozone, alors qu'une décharge d'arc aurait nui a la création de cette
molécule instable En 1932, Buss décrit le caractére filamentaire de cette décharge dans l'air a
travers les premiers clichés photographiques et mesures a I'oscilloscope réalisés sur les DBD.

Dans les années soixante dix, les premiéres simulations et recherches sur les DBDs
permettent d'élargir le champ d'application de ces décharges aux traitements de surface, aux
dépots de couche, et plus tard aux lasers, aux écrans plats, aux traitements d'effluents gazeux...

Il faut attendre 1988 pour découvrir I'existence d'un régime de DBD homogeéne a la
pression atmosphérique grace aux recherches des Japonais . Depuis, de nombreuses

recherches ont été menées afin de comprendre les phénomeénes physiques régissant les DBDs
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Figure 1.8 : Tube a décharge de Werner Von Siemens [18].

1.4.3. Configuration usuelle des DBDs

Par définition, une DBD est une source de plasma froid hors d’équilibre caractérisée par
la présence d’au moins un diélectrique entre les deux électrodes métalliques. L’introduction du
diélectrique a pour but de limiter I’énergie qui passe dans chaque canal de décharge afin d’éviter
le passage au régime d’arc. Sur un plan secondaire, ce diélectrique permet également d’éviter
tout contact direct entre les électrodes et le gaz, ce qui évite que ce dernier soit pollué par des

impuretés. La figure 1.9 illustre une configuration d’une décharge DBD [10].

Electrode \.
';Diélectrique solide

+—Gaz

o/

4 q

Electrode 2

Figure 1.9 : Configuration classique d'une DBD [11].
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1.4.3.1. Principe de fonctionnement d’une Décharge a Barriére Diélectrique

Le principe de fonctionnement d’une DBD est décrit dans le paragraphe suivant. Suite
a ’application d’une tension, sur les électrodes, le claquage du gaz conduit a la formation d’un
canal conducteur (la localisation de ce canal peut résulter de la présence d’une impureté ou
d’une irrégularité a la surface d’une électrode). Le passage du courant induit une accumulation
locale de charges sur la surface du diélectrique solide et donc le développement, localisé au
voisinage du point de claquage de gaz, d’une tension aux bornes du diélectrique : le diélectrique
agit alors comme 1’isolant d’un condensateur dont les armatures sont d’un coté la décharge et
de I’autre I’électrode. Si I’augmentation de cette tension aux bornes du diélectrique au fur et a
mesure du développement de la décharge est plus rapide que 1’augmentation de la tension
d’alimentation, elle cause une chute de la tension localement appliquée sur le gaz, ce qui conduit
a I’extinction de la décharge.

Ainsi, quelle que soit la taille et la distribution spatiale des décharges, elles sont bloguées
bien avant d’atteindre un degré d’ionisation suffisant pour échauffer la cathode et conduire a
I’arc. C’est donc une fagon simple et sOre de réaliser des plasmas hors équilibre a la pression

atmosphérique
1.4.3.2. Géométries courantes des DBDs

Des configurations typiques cylindriques ou planaire des électrodes des décharges a
barriere diélectrique sont montrées sur la figure ci-dessous :

Les DBDs sont caractérisees par la présence d'une ou plusieurs couches de diélectrique
dans le chemin du courant entre les électrodes métalliques, en plus du gap de décharge. Comme
le montre la figure 1.10, deux types de configurations sont présentés : la configuration plane
(avec un ou deux diélectriques avec des positions différentes) et la configuration cylindrique

HT-AC

HT-AC

Figure 1.10 : Configurations géométriques typiques des dispositifs produisant des décharges

a barriere diélectrique
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1.4.3.3. Caractéristiques physiques et électriques d’un dispositif DBD

Schématiquement, la lampe DBD peut étre représentée comme I’indique la figure 1.11.
En effet, le chemin que parcourt le courant peut étre suivi a travers les différents matériaux
physiques. Ce courant imposé par 1’alimentation passe par la capacité externe Cpjeiec—Ext:
représentant la barriere diélectrique externe. Puis, il traverse le gaz, pour sortir a travers la
capacité interne Cpjeiec—int> de ’autre barriére diélectrique.

Tant que la tension aux bornes du gaz est inférieure a la tension de claquage, le
comportement de 1’espace inter-électrode est essentiellement capacitif.

I1 faut noter cette description générale s’applique a toutes les configurations des DBDs
(coaxiale ou planaire). Nous avons représenté la caracteristique courant-tension du gaz de forme
bidirectionnelle, afin de prendre en compte les deux polarités possibles du courant fourni par

[’alimentation
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Figure 1.11 : Caractéristique électrique d 'une DBD a deux barriéres diélectriques

Si nous négligeons les éléments resistifs des cables et des electrodes, les caractéristiques
physiques importantes qui fixent les valeurs électriques sont :
X La surface de chaque barriére ;
> L’épaisseur de chaque barricre ;
X Le constant diélectrique de chaque barriére, afin de déterminer les capacités ;
<> Le type et la pression du gaz confiné ;
X La distance entre les deux barriéres, pour déterminer la tension de claquage et la

caractéristique électrique du gaz
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1.4.3.4. Types de décharges a barriére diélectriques

Il existe trois types de décharges a barriére dielectriques :

1.4.3.4.1. La décharge filamentaire

Le claquage du gaz se fait par la création de filaments de diametre de quelques dizaines
de microns et de durée de vie tres courte (quelques dizaines de nanosecondes) entre les deux

électrodes espacées de quelques mm.
a- La décharge homogéne

L’obtention d’une décharge homogéne n’est possible que sous certaines conditions
dépendant de la nature du gaz, de la configuration des électrodes, de la durée de décharge et de

la tension appliquée.
b- Décharge plasma a barriére diélectrique a électrode flottante

La décharge plasma a barriere diélectrique a électrode flottante a le méme principe
qu’une Décharge plasma a Barriere Diélectrique. Ce pendant dans ce type de décharge
I’¢lectrode reliée a la haute tension n’est pas fixe, elle reste flottante et parfaitement isolée. Elle
est manipulée par 1’utilisateur alors que I’¢électrode de masse reste non nécessaire pour créer la

décharge (voir la figure 1.12).

Figure 1.12 : Décharge a Barriere Diélectrique & électrode flottante.

Ce type de décharges plasmas commence a étre étudié uniquement depuis les années
2000 et beaucoup de recherches sont actuellement développées pour leur application en
traitement thérapeutique tels que :
+»  Ladestruction des cellules cancéreuses d’un Mélanome ;
% Lacoagulation ;
s Lastérilisation de la peau ;

s Le traitement des angiomes cutanés.
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1.4.3.5. Applications des décharges a barriére diélectrique

Toutes les applications utilisant les DBDs s’appuient en général sur des processus
similaires. En effet, I’application d’un champ électrique initie la décharge dans laquelle se
forment des particules chargées, des especes excitées et des radicaux libres. Les réactions issues
de la présence de ces especes instables conduisent a des changements chimiques dans la
composition du gaz ou sur objets placés au contact de ce gaz.

La figure suivante résume le principe général des DBDs et énumere leurs applications

majeures Certaines d’entre elles sont détaillées dans les paragraphes suivants.

Champ electnque
|

Claguage
|

Electrons et ions Décharge physique
|

Chimie du plasma [~ Espéce excitées
I

Réaction chimique

N
I I I : T T ]
Génération Traiterment Contréle de Formation L co Hydrogénation
d'Ozone de surface la pollution d'excimer ASEMS : du CO:

Lampes excimer Ecrans plasma

Figure 1.13 : Diagramme indiquant le principe général des DBDs et leurs applications

a- Electrochirurgie

La PME californienne PEAK Surgical, spécialisée dans la fabrication et la distribution
de matériel chirurgical, a mis au point un scalpel dont la lame tranchante est remplacée par un
fil métallique de diametre 25 Tm. La photo de la figure 1.14-a, montre une entaille pratiquée a
I’aide de ce scalpel sur un tissu humain ex vivo. Ce fil, alimenté par une tension RF (0.1-4
MHz), forme une électrode qui, au contact du tissu, genere un micro-plasma Le micro-
plasma agit en plusieurs étapes :

» Le chauffage local a une centaine de degrés Celsius, la vaporisation puis I’ ionisation
de I’eau contenue dans la zone tissulaire en contact avec la lame-€électrode ;

» La vaporisation puis la scission du tissu.
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Zone brilée

ex vivo human skin

Figure 1.14 : (a) Réalisation d’une entaille sur tissu humain avec le scalpel micro-plasma.

(b) Vue transversale de ’entaille au microscope optique [22].

La profondeur de pénétration dans le tissu est déterminée par la géométrie du champ
électrique appliqué, qui dépend lui-méme de la taille et de la forme de 1’¢électrode. Ce scalpel
permet ainsi de réaliser des entailles plus fines et plus profondes que celles obtenues avec un
scalpel classique. De plus, comme 1’indique clairement la photo de la figure 11-14-b, sur une
épaisseur inférieure a 25 Tm (zone en noir). Quant au rayon d’action de la zone de diffusion

thermique, il est déterminé par la durée des impulsions.
b- Soins dentaires

Une carie endommage la structure de la dent en atteignant d'abord I'émail. Si des soins
ne sont pas rapidement apportés, une cavité se creuse, atteignant successivement la dentine, la
pulpe dentaire, le nerf et le desmodonte (tissu entourant la racine de la dent). Pour soigner la
carie, il faut obturer la cavité en déposant un amalgame dentaire, mais il faut au préalable
nettoyer et stériliser les tissus que la carie a infectés. Cette étape s'effectue normalement par des
techniques mécaniques ou au laser, ce qui a pour principal inconvénient de créer un fort
chauffage local au point d'entrainer une destruction substantielle des tissus non infectés [23].
L'utilisation d'une aiguille micro-plasma, développée par ces auteurs, présente trois avantages
par rapport a ces techniques classiques :
> Le plasma (mélange air-He) génere de nombreux radicaux, qui jouent un rdle de
décontamination bactériologique ;
> Son fonctionnement génére un micro-plasma a température ambiante, (avec un

maximum de 26 °C au bout de 100 s), ce qui n'endommage pas les tissus sains.

o]
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> Contrairement au laser, le plasma peut accéder aux cavités tres petites et irréguliéres.
Ce systéme de traitement dentaire se présente sous la forme d’un appareil portable [19],
constitué d'une aiguille en tungsténe de 0.3 mm de diamétre, placée le long de I'axe central d'un
tube en Perspex, de diameétre intérieur 4 mm (voir la figure 1.15). Le plasma est généré dans un
mélange airhélium, I'nélium permettant ici d'allumer le plasma a plus faible tension. Une tension

RF de 13,56 MHz est appliquée a l'aiguille.

Aiguille en

Signal RF

Tube en Perspex . 3

& :
Figure 1.15 : Systeme de traitement dentaire a micro-plasma RF [23].

¢ - Cultures cellulaires et bactériologie

En plus de son usage dans le domaine dentaire, I’aiguille plasma de Stoffels et al. peut
étre utilisée en biologie pour séparer un agrégat de cellules du reste d'une culture cellulaire,
sans endommager les cellules au contact du micro-plasma [24].

Les micro-plasmas sont aussi pressentis pour avoir un réle important a jouer en
bactériologie, notamment pour stériliser des bio-films. La stérilisation correspond au temps
nécessaire pour qu’il ne reste plus qu’1 ppm de bactéries survivantes apres traitement. Les bio-

films sont des réseaux complexes de bactéries se structurant sur des surfaces.
1.5. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté des généralités sur les plasmas, la méthode de
création d’un plasma a été également décrit. Des notions générales sur les parameétres
fondamentaux caractérisant un plasma. Ainsi que la configuration de la décharge a barriére

diélectrique (DBD) et quelques applications ce type de générateur.
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11.1. Introduction

Pour créer un plasma en vue de 'utiliser pour la décharge, nous avons besoin d’un
génerateur de haute tension (quelques kV). Parmi les différents types des genérateurs de haute
tension on s’intéresse dans ce chapitre au générateur Décharge a Barriere Diélectrique (DBD)
qui est I’objectif de notre étude. Pour cela, nous présentons dans cette partie du mémoire aussi
les différentes étapes que nous avons suivies pour réaliser notre générateur DBD. Ainsi que le

dispositif de mesure I’angle de contact statique a base d’un arduino piloté par un ordinateur.

11.2. Présentation du schéma synoptique

Pour la réalisation de notre générateur DBD (voir la figure 11.1), nous avons utilisé une
technologie déja présente dans 1’industrie automobile, a savoir 1’allumage des bougies d’une

voiture a essence pour générer la haute tension.

Figure 11.1 : Générateur haute tension.

La figure 11.2 présente le schéma synoptique de notre générateur. 1l est composé de :

» Un générateur d’impulsion (circuit de commande) associé¢ a un circuit de mise en
forme du signal de commande.

» Une alimentation DC 12Volts pour alimenter le circuit de commande.

» Une alimentation DC 34Volts variable pour alimenter le primaire de la bobine
d’allumage HT.

» Un étage de puissance a base d’un transistor de puissance fonctionnant en
commutation.

» Une bobine d’allumage HT d’un véhicule automobile.

E
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Bobine
Secteur ——» Alimentation 34V DC —mm7 ——» I Haute
____, dallumage —* Tensi
220VAC ension

50Hz ., Alimentation 12V DC

]

Circuit de Circuit de
— > Puissance

Commande

Figure 11.2 : Schéma synoptique d’'un générateur haute tension.
11.3. Principe de fonctionnement de chaque bloc

11.3.1. Circuit de commande

Pour la commande de 1’étage de puissance, nous avons besoin d’un signal rectangulaire
périodique. Pour répondre a ce besoin, nous avons utilisé le circuit intégré NE 555 monté en
mode astable. Deux résistances, un potentiométre et des condensateurs permettent de modifier
la fréquence d'oscillation ainsi que le rapport cyclique, c’est a dire de générer des impulsions

de forme rectangulaire.
La figure 11.3 présente le schéma électrique de cet étage de commande.

12V
1
1kol.l‘ R
50ko;7—1_<
|Rw1.
1kq || Re
I 8.3nF==
G
82 nF ==
C, C, Ci C, Cy
6% 6'8']?‘[— 13_6nF—|— lsnF—[_ 218hF—|—
— —— 15
tension f‘: 1 r raririrlrli [e————
— ST_ l it L f:w \
tension .s £ ‘ s 2 8

Figure 11.3 : Schéma du circuit de commande.
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11.3.2. Alimentation de 12 Volts

Le circuit de commande présenté précédemment fonctionne sous une alimentation de
12 Volts continue. Le schéma du circuit qui assure I’alimentation du circuit de commande est

représente sur la figure 11.4.

Redressement Filirage Reégultion
i by 812 T
220V TR 12V ] ] v
R | 680 O
L ] O B T o
C'1 o004 C2 o
LED
7
()
—_— 15
tension 10

——

Figure 11.4 : Schéma de l’alimentation 12 Volts DC.

L’alimentation fournit une tension continue stable égale a 12 Volts DC, cette valeur est
obtenue gréce a un transformateur abaisseur TR: dont la tension du primaire est égale a 220

Volts AC et la tension du secondaire est 13 Volts AC (voir la figure 11.5).

Figure 11.5 : Image d’un transformateur de type EI48X21.5 (PT-6900-1).

Un pont de GRAETZ supportant un courant de 1 Ampere qui assure le redressement
double alternance du signal sinusoidal issu du transformateur (tension alternative).
A la sortie du pont, nous avons inséré un condensateur électrolytique C’1 de 1000 pF/63

Volts pour filtrer la tension redressée.
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Un régulateur de tension 7812 assure la regulation de la tension filtréee par le
condensateur C’1. Il est nécessaire d’adjoindre un dissipateur thermique a ce régulateur. Un
condensateur C’» de 470 puF/25Volts assure le filtrage de la tension issue du régulateur pour
obtenir une tension quasi continue. Pour visualiser le signal de sortie, nous avons disposé d’une
diode électroluminescente LED verte et une résistance de protection R de 680 Q. Un voltmeétre

est branché a la sortie de I’alimentation pour afficher la valeur de la tension.
11.3.3. Alimentation variable de 34 Volts

Pour faire varier la tension de sortie HT, il est nécessaire d’exciter la bobine d’allumage
par une tension impulsionnelle variable, dans notre étude, de 0 a 34 Volts, le schéma de
I’alimentation est représenté par la figure 11.6.

Nous avons utilisé un transformateur abaisseur TRz d’une puissance 26 VA dont la
tension du primaire est égale a 220 Volts AC et une tension de 24Volts AC aux bornes du

secondaire.

Filtrz a
Redressement rage 2N3055

T
220V(f\2} TRz lg UV A x Ry || ‘:“V,\'x

i
T

Figure 11.6 : Schéma de I’alimentation 34 Volts DC.

Une tension continue est obtenue apres redressement par un pont de GRAETZ et filtrage
par le condensateur électrolytique C’3 qui est égale a 220 uF/200Volts. La tension a la sortie de
ce condensateur est proche de 34 Volts.

Pour varier la tension développée aux bornes du condensateur C’3, le circuit dispose
d'un systéme de réglage de la tension afin de I'adapter a nos besoins.

Un transistor de puissance 2N3055 de type NPN est monté en suiveur de tension (base

commune), nous avons fait varier la tension de sortie par I’intermédiaire d’un potentiométre

3
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Rpotz d’une valeur égale a 5 kQ relié¢ a la base du transistor. La tension de sortie prise entre

I’émetteur et la masse, varie de 0 a 34 Volts.
11.3.4. Etage de puissance

La figure I1.7 montre le schéma électrique de 1’étage de puissance.

Bohine d'allunnage HT

e
220 YF

J—LI—LJ—L 100 Q I 100 Q

' Y
o " l _— ™

1N4007 ~|-

!

Figure 1.7 : Schéma de [’étage de puissance.

Le transistor en commutation est utilisé afin d’ouvrir ou de fermer un circuit (voir la
figure 11.8). On assimile généralement le circuit de sortie du transistor & un interrupteur qui est
commandé par une tension, cette tension est celle de la sortie du circuit de mise en forme qui
rentre par la base, le courant de base est soit trés faible (transistor bloqué) soit tres intense

(transistor saturé).

30V HT
. P;%] Second

masse
mise en forme—K

Figure 11.8 : Schéma d’un transistor en commutation.
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I1.4. Bobine d’allumage HT

Pour créer une haute tension, nous avons utilisé un transformateur élévateur constitué
d’une bobine d'allumage de référence PEUGEOT-404, 504.
La bobine d'allumage est constituée de :

» Un enroulement primaire qui regoit I'énergie électrique et la transforme en énergie
magnétique.

» Un circuit magnétique (cadre en matériau ferromagnétique) assurant la canalisation
des lignes du champ magnétique.

» Un enroulement secondaire qui, étant traversé par le champ magnétique produit par
le primaire, fournit un courant de méme fréquence mais de tension supérieure a la
tension du primaire.

> La carcasse de la bobine est étanche et remplie d'huile pour le refroidissement.

La figure 11.9 représente les enroulements primaires et secondaires ainsi que les lignes de

flux.

HT : Sortie haute tension.
+ : Entrée basse tension (primaire).

: Sortie basse tension.

W
1

: Noyau magnétique.

: Revétement magnétique.

N

: Enroulement secondaire.

: Enroulement primaire.

"
g B~ W N -

: Lignes de flux.

Figure 11.9 : Schéma interne d’une bobine d’allumage.

I1.4.1. Principe de fonctionnement de la bobine d’allumage HT

Le principe de base de la transformation de la bobine est tres simple. On laisse circuler
un courant continu Ip dans le primaire de la bobine, en suite on la coupe brutalement en ouvrant
I’interrupteur, cet interrupteur est de type électronique (transistor de puissance).Ce courant lp
est de 3 a 6 Ampeéres (suivant la tension de la bobine). La circulation de Ip dans le circuit
primaire crée un champ magnétique B, celui-ci crée alors une variation de flux magnétique @

qui traverse la bobine.

j
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La canalisation du flux est assurée par le noyau ferromagnétique, donc il s'établit dans
le secondaire une tension (FEM) a cause de cette variation de flux, la tension établit est
proportionnelle au nombre de spires.

Les bobinages primaire et secondaire, soumis a cet établissement de champ magnétique,
sont traverses par un flux magnétique variable.

Les lois de transformation des tensions et des courants sont :

D = B X S (1.2)
B = (KX N XX1) /L e (I1.2)
Avec :

< B : Champ magnétique.

% @ : Flux magnétique.

< N : Nombre de spires de la bobine.
% | :Longueur de la bobine.

< i : Intensité dans la bobine.

X/
o

S : Surface de la bobine.

<+ K : Une constante.

I1.5. Schéma électrique d’un générateur DBD

La figure 11.10 montre le schéma électrique du notre générateur HT.
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1

220VAC "u

Alimentation 12VD.C J (l e
6.8 nf 136nf.l‘|= 15nf+

220vAC [V : A A
l ' I : 220 yf

] [ 7812 } |
l—l]__J F 470 pf 50kQ

Circuit de commande

—

1000pf I_‘-I— [ ]

] 8.3nf 5=

:I_ 82nf =
f

21.8n

l 1kQ 220pf 100Q
— Il
(  al

Etage de puissance

Bobine d'allumage
HT

Alimentation 34 VD.C ,I.

Figure 11.10 : Schéma électrique de notre générateur haute tension.

11.6. Réalisation des électrodes

Dans une décharge plasma a barriére diélectrique a électrode flottante nous avons besoin

d’une électrode pour la création du plasma. Apres avoir congu le générateur haute tension, nous

devons réaliser une électrode qui convient a notre systeme. Notre électrode est en cuivre, de

forme cylindrique de 22 mm de diametre, entourée d’un polymere isolant (Téflon) résistant a

la chaleur et dont I"usinage est facile. A la base de I’électrode est fixée une barriere diélectrique

en resine époxyde de 2 mm d’épaisseur et ce pour éviter la transition a I’arc (voir la figure

11.11).

Cette ¢électrode va étre reliée au générateur haute tension par I’intermédiaire d’un céble

conducteur bien isolé

3



Chapitre I1 Dispositifs expérimentales : générateur DBD et angle de contact

Vers laH.T
_Versla

Polyamidew Cable conducteur

Cuivre + ‘J” Résine époxyde

b 22mm

30mm

Figure 11.11 : Schéma de l’électrode.

11.7. Résultats et discussions

Les valeurs possibles de la fréquence pour avoir un plasma stable sont reportées dans le

tableau ci-dessous :

l1121314 Fréquence (Hz) l11213l4 Fréquence (Hz)
0000 - 1000 1303
0001 3420 1001 0942
0010 2310 1010 0832
0011 1372 1011 0668
0100 2190 1100 0817
0101 1330 1101 0659
0110 1120 1110 0602
0111 0842 1111 0514

Tableau I1.1 : Valeurs de fréquences possibles du circuit de commande.
11.7.1. Mesure de la tension de sortie

Dans la mesure de la tension de sortie, nous avons besoin d’un pont diviseur pour
pouvoir mesurer la haute tension et d’un appareil de mesure qui la supporte (voir la figure 11.12).
Pour cela nous avons utilisé :
% Un pont diviseur composeé de 5 résistances de 22 M Q plus une résistance de 1
M Q.
< Unoscilloscope pour la mesure et la visualisation des signaux.

L’expression de la haute tension est donnée par :

3



Chapitre I1 Dispositifs expérimentales : générateur DBD et angle de contact

T=(RHEYRI) T RELL (IL.3)
VHT :VmesXT .................................................................................. (II4)
Avec :
s 1 lerapport des résistances.
¢ Vmes: latension mesurée.
M0 2ZMO 22M0 22M0 22M0
+
CI
1M | Oscilloscope
O
-

Figure 11.12 : Schéma du dispositif de la mesure de la HT.

11.7.2. Variation du courant plasma

Pour mesurer le courant du plasma qui traversera un tissu biologique, nous avons mis a
la sortie de 1’¢électrode de masse une résistance de 1.8 MQ.En mesurant la tension entre les

bornes de cette résistance nous avons eu besoin d’un pont diviseur de tension et d’un appareil

de mesure fiable (figure 11.13).

La méthode utilisée est la méme que dans la mesure de la tension de sortie.
L’expression du courant traversant cette résistance est donnée par :

|p|asma:V, HT/R’ .....................................................................................................
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e M e

Oscilloscope

Figure 11.13 : Schéma du dispositif de la mesure du courant plasma.

11.7.3. Variation de la haute tension en fonction du rapport cyclique

Nous avons fixé¢ la tension d’entrée a 30 V, la distance inter-€lectrodes a 2 mm et nous

avons fait varier le rapport cyclique en mesurant la tension de sortie (tableau 2).

f1=400Hz f2=1.3KHz f3=2KHz
(%) Vuri(V) Vur(V) Vus(V)
0 0 0 0
10 0 0 1887
20 4434 5550 7215
50 5994 9990 7770
70 10650 10212 9435
80 5994 8325 8214
100 0 0 0

Tableau 11.2 : Variation de la tension de sortie du générateur en fonction du rapport cyclique

pour différentes fréquences.
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I1.8. Dispositif de mesure de I’angle de contact

La figure suivante résume le dispositif utilisé pour mesurer I'angle de contact connecté

a un ordinateur et contrélé par une interface d'animation Labview.

Connexion de 1a carte Ardning
aver Un motent pas 3 pas
NEMA 17 2l'zide de A4088.

Figure 11.14 : Dispositif de mesure de [’angle de contact.

Moteur pas
a pas Seringue
Secteur Alimentation > >
220VAC/50Hz 12V DC,3 A
Moteur pas
> a pas Plateau
Ordinateur Carte arduino

Figure 11.15 : Schéma synoptique de dispositif de mesure de [’angle de contact.
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Le schéma synoptique de notre dispositif de mesure de I’angle de contact piloté par PC
est représenté ci-dessous (voir la figure 11.15). Il est constitué de :

%+ Un PC pour alimenter la carte d’interface (5 V, port USB) et pour piloter les deux moteurs
pas a pas afin de relever les valeurs de I’angle de contact et leur stoker dans le PC.
<+ Une carte Arduino de type mega 2560.

La carte Arduino Mega 2560 est basée sur un ATMega2560 cadence a 16 MHz. Elle
dispose de 54 E/S dont 14 PWM, 16 analogiques et 4 UARTSs. Elle est idéale pour des
applications exigeant des caractéristiques plus completes que I’Uno. Des connecteurs situés sur
les bords extérieurs du circuit imprimé permettent d'enficher une série de modules
complémentaires. Elle peut se programmer avec le logiciel Arduino. Le contrdleur
ATMega2560 contient un boot loader qui permet de modifier le programme sans passer par un
programmateur. Le logiciel est téléchargeable gratuitement. La carte est illustrée dans la figure
ci-dessous.

Responsible for TWI (12C)

USB communication

Serial
PWM Outputs Communications

USB Connector

Digital
Fuse for " | Inputs/Outputs
USB protection
Regulator 5V
SOURCE
7 to 12V
Power Pins Analog Inputs Reset button
Regulator 3.3V
Figure 11.16 : Arduino mega 2560.
Le tableau ci-dessous résume les principales caractéristiques de la carte Arduino.
Version Rev. 3.
Dimensions: 107 x 53 x 15 mm
Tension d’Alimentation 5V Via port USB ou Tension d’entrée de 7

a 12V sur connecteur d’alimentation.

Microprocesseur ATMega2560
Broches E/S Numériques 54 broches d'E/S dont 14 PWM

Broches d’entrées analogiques 16 entrées analogiques 10 bits.
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Intensité maximale disponible par broche | 40 Ma

E/S (5V)

Intensité maximale disponible la sortie | 50 mA

(3.3V)

Intensité maximale disponible la sortie | Fonction de 1’alimentation utilisée 500 mA

(5V) max si port USB utilisé seul

Mémoire programme flash 256 KB dont les 8 KB utilisé pour boot
loader

Mémoire SRAM 8 KB

Mémoire EEPROM 4 KB

Vitesse de I’horloge (Cadencement 16 MHz

Nombre de port série 3 ports séries

Bus et protocole de communication Bus 12C et SPI

Tableau 11.3 : Les caractéristiques de la carte Arduino Méga.
+ Deux moteurs pas a pas de type NEMA 17.

Les moteurs pas a pas sont des moteurs a courant continu qui se déplacent en étapes
discrétes. lls ont plusieurs bobines qui sont organisées en groupes appelés "phases”. En
alimentant chaque phase dans I’ordre, le moteur tourne, une étape a la fois. Avec un pas controlé
par ordinateur, vous pouvez obtenir un positionnement et/ou un contrdle de vitesse trés précis.
Pour cette raison, les moteurs pas a pas sont le moteur de choix pour de nombreuses applications
de contréle de mouvement de précision. Les moteurs pas a pas sont disponibles dans de
nombreuses tailles et styles différents et caractéristiques électriques.

Figure 11.17 : Images d’un moteur pas a pas de type NEMA 17.
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Commande Pilotage Arr!pll de M
Puissance pas a pas

Figure 11.18 : Principe de commande en position d 'un moteur a courant continu.

Le principe de fonctionnement des moteurs pas a pas repose sur la commutation
successive des enroulements stator (ou phase). Pour cela, une impulsion électrique est traduite
par un séquenceur agissant sur une électronique de commutation (drivers ou transistors de

puissance) qui distribue les polarités dans les enroulements. Une seule commutation provoque

un seul pas quelle que soit la durée de I’impulsion (supérieur a une valeur minimale).

Un moteur pas a pas est caractérisé par sa résolution ou encore son nombre de pas par

tour. Il peut avoir une valeur comprise entre 0.9°et 90°. Les valeurs les plus couramment

rencontrées sont :

v

v

v

v

v

0.9°
1.8°
3.6°

7.5°

15°:

: soit 400 pas par tour.
: soit 200 pas par tour.
: soit 100 pas par tour.
: soit 48 pas par tour.

soit 24 pas par tour.

+ Un plateau cylindrique de diamétre 12 cm.

+ Une seringue.

La seringue utilisée dans ce travail est de type micropipette comme montre la figure 11.19.

¢

.
Y o

Figure 11.19 : Photo d’une seringue micropipette.
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Parmi les caractéristiques de la micropipette, on peut citer :
% Entiérement autoclavable.
% Affichage clair et facile a lire avec de grands nombres et de petits incréments.
¢ Les pipettes couvrent une plage de volume de 0.1 pl a 25 pl.
¢ Facile a calibrer et a entretenir avec I'outil fourni.
% Fabriqué a partir de matériaux innovants.

4+ Digital microscope

Pour capturer I'angle de contact, nous avons utilisé un microscope numérique (voir la
figure 11.20) pour nous aider a étudier I'expérience au fil du temps et avec une bonne précision

en connectant le microscope a I'ordinateur afin que nous puissions controler les mesures.

Figure 11.20 : Image de digital microscope.

Pour lire le traitement d'image sur l'ordinateur, le microscope numérique fournit une
interface graphique pour afficher I'image et pour contrdler I'heure et la précision de la capture

comme indiqué dans la figure suivante :
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§+ Measuremen t

Files Operation Settings ‘Windows Help
BEEEEEGE NS EET
FEhEOEeZe RN EE

Picture Results Calibration 2

ID  Object Value
1 Mode Angle
Unit Degree
Angle 37.958

1 Angle

[] Select A Delete Delete All

Figure 11.21 : Digital microscope.

Pour mesurer I'angle de contact, nous pouvons appliquer une interface MB-Ruler a une

interface graphique pour mesurer et déterminer I'angle de contact comme illustré dans la figure
11.22.

d=345.8091
©=29.83°

¢2
-

-

Figure 11.22 : Exemple de mesure d’'un angle de contact a base de logicielle MB-Ruler.

11.9.conclusion

Dans ce chapitre nous avons présenté les différents blocs utilisés pour réaliser le
générateur Décharge a Barriere Diélectrique (DBD). Apres, on présent aussi les différents blocs

du dispositif de I’angle de contact piloté par un PC.
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Chapitre III Résultats et discussions

I11.1. Introduction

Ce chapitre est consacré a I’étude de ’influence de traitement a base de générateur DBD
sur la surface des films de I’oxyde de zinc (ZnO). Pour cela, nous avons mesuré 1’angle de
contact dynamique et statique des films a partir de ZnO avant et aprés traitement. De plus, nous

avons calculé le travail d’adhésion toujours pour le méme substrat avant et aprés traitement.

I11.2. L’oxyde de Zinc (ZnO)

111.2.1. Définition

L’oxyde stannique ZnO est un semi-conducteur de type n faisant partie de la famille des
TCOs (TCO : Transparent Conductive Oxyde), non toxiques et tres abondants sur Terre. C’est
un atout indéniable car il permet de réduire les codts de fabrication. De plus, ¢’est un matériau
chimiquement inerte et dur mécaniquement ; il résiste aux hautes températures et est stable vis

a vis de I’atmosphere.
111.2.2. Applications de ZnO

En raison de leur transparence optique élevée et de leurs propriétés de faible résistivité
électrique, les TCOs ont trouvé des applications dans divers dispositifs photovoltaiques, tels
que les cellules solaires, les diodes électroluminescentes (LED), les écrans a cristaux liquides
(LCD) et les écrans tactiles.

Le ZnO en particulier a été utilisé comme composant dans plusieurs appareils. Sa large
bande interdite a température ambiante (3.37 eV) est similaire a celle du nitrure de gallium
[GaN] (3.44 eV). Cela permet des applications pour les deux matériaux en optoélectronique
dans la région bleu/UV, comme les LEDs, les diodes laser et les photodétecteurs. Nous
reportons ici quelques applications des films de SnO> en se référant aux travaux courants de

recherche.
a- Capteurs a gaz

En raison des préoccupations croissantes concernant la sécurité industrielle, le contréle
chimique et la pollution de I'environnement, des efforts continus sont déployés dans le
développement de capteurs de gaz . Les applications de I'oxyde métallique nanocristallin
dans les capteurs de gaz ont beaucoup attire attention en raison de leurs avantages tels que le
faible codt, la synthése facile, la taille compacte, la durabilité, la facilité de maintenance, la
faible consommation d'énergie et la faible dérive du signal sur une longue période. De plus et

plus important encore, une sensibilité élevée, une réponse rapide et une faible température de
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fonctionnement sont nécessaires pour le meilleur capteur de gaz candidat [26]. Récemment, les
capteurs de gaz bases sur les oxydes métalliques semi-conducteurs tels que SnO2, CdO, Fe20s,
NiO et ZnO se sont révélés tres utiles pour détecter une grande variété de gaz au niveau ppm.
Le mécanisme de détection fondamental des capteurs de gaz a base d'oxyde métallique
repose sur une modification de la conductivité electrique due a I'adsorption/désorption du gaz
cible dans un environnement donné. Géneralement, les gaz d'intérét comprennent le CO, le HsS,
le Ho, le NHs, le SO, le CO», le CH4 et d'autres hydrocarbures. Ces gaz peuvent étre nocifs
pour la santé humaine s'ils sont présents au-dela d'une certaine concentration [27]. Ainsi, un
capteur de gaz idéal est considéré comme sensible, sélectif, actif rapidement, non contaminant
et a des températures de fonctionnement inférieures. Un capteur a oxyde meétallique est
généralement composeé de deux éléments comme le montre la figure 111.1, un élément sensible
(couche d'oxyde métallique) sur lequel s'effectue la réaction avec les especes gazeuses. Le
second est un systeme de transducteur qui convertit l'interaction entre le gaz et I'élément de

détection en un signal (électrique) mesurable [28].

ﬁ?‘i&%ﬁ

Reaction w1th the gaseous species

A
N\

Signal

Figure 111.1 : Schéma d'un capteur de gaz a base d'oxyde métallique.

Des capteurs de gaz ont éte utilisés a divers endroits, de la détection de gaz a l'intérieur
a la surveillance de la pollution de I'environnement et des processus industriels a différentes
températures [29] tels que :

» Seécurité dans I'environnement domestique.

> Détection de fuite de CO Hygiéne dans I'environnement domestique.

3



Chapitre III Résultats et discussions

» Contrdle des odeurs Sécurité en milieu industriel.
» Detection de solvant, risque d'explosion.
> Détection de CO dans les parkings souterrains et les tunnels.

b

Cellules solaires photovoltaiques

L'application la plus simple des matériaux a base de ZnO dans le photovoltaique est les
revétements et les contacts antireflets et/ou piégeant la lumiére. Pour des applications comme
contacts transparents dans des cellules solaires (voir la figure 111.2), le dopage avec des éléments
du groupe I11 est usuel. Alors que les électrodes ZnO dopées sont couramment utilisées a la fois
comme contacts et pour améliorer le piégeage de la lumiére dans les cellules solaires a couches
minces via une surface d'électrode texturée. La majorité des travaux d'électrodes a base de ZnO
ont été rapportés pour les cellules solaires inorganiques [30].

(®)
ZnO - 2500 A°
qi§ = zgﬂ ao
CIGS - 1-2,5 pm

Figure 111.2 : Exemple d’'une cellule solaire a base de ZnO |30].

c- Piles au lithium

Les appareils électroniques utilisés de nos jours tels que nos téléphones et ordinateurs
portables suscitent des sources d’alimentation miniaturisées. Depuis 1983, de nombreux
scientifiques travaillent sur cet axe et cherchent a améliorer les performances de ces batteries
en améliorant le matériau des différentes parties de ces batteries (I’électrode positive,

I’électrolyte et sur 1’électrode négative) [31] (voir la figure 111.3).

E



Chapitre III Résultats et discussions

Figure 111.3 : Exemple d’une Piles au lithium |32].

Pour la fabrication de ces sources d’alimentation miniaturisées qui sont des piles a
accumulation au lithium qui est depuis longtemps utilise du fait de sa forte densité en énergie
et ses capacités de stockage énergétique. Dans le cas de telles piles, le compose au lithium
constitue la cathode, I'anode est composée de carbone graphite, les deux électrodes séparées par
une membrane perméable aux ions, baignant dans un électrolyte liquide contenant des ions
mobiles lorsque la batterie est en charge, les ions du lithium se déplacent dans I'électrolyte de
la cathode vers I'anode, créant ainsi une différence de potentiel entre les deux électrodes ces
électrodes sont constituées par des matériaux qui jouent un réle primordial pour la performance
des batteries. Des recherches sur de nouveaux matériaux sont en cours afin d’augmenter la
capacité de stockage d'énergie et écourter le temps de charge de la batterie.

Durant ces derniéres années, un grand intérét a été donné a ZnO pour ses capacités
importantes, il a été qualifié comme remplacant du graphite potentiel a cause de la haute

capacité spécifique, un faible cout.
I11.3. Traitement de la surface

1I1.3.1. Définition d’une surface

La surface d’un matériau (solide ou liquide) s’étend sur une épaisseur de quelques
atomes ou molécules. Elle sépare 1’intérieur du matériau du milieu extérieur [33]. On peut donc
la définir comme étant la derniére couche atomique incluant éventuellement des atomes
étrangers (la présence de liaisons pendantes). Pour cette raison, les propriétés électriques des
surfaces des matériaux polymeres peuvent étre différentes de celles du volume; ces propriétés

dépendent de la structure chimique du matériau et de I’arrangement atomique/moléculaire [34].
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111.3.2. Pourquoi les traitements de surfaces des solides

Les traitements de surface des solides sont largement utilisés dans 1’industrie afin de
modifier la structure chimique et la réactivité des surfaces (augmentation de 1’énergie de
surface) pour améliorer les caractéristiques d’adhésion des matériaux. Le traitement de surface
permet d’avoir plusieurs roles

+ Elimination des contaminants : revétements provenant de la mise en forme, pollution
organique...

+ Création de rugosité, afin d’augmenter la surface de contact a I’interface, le nombre
d’ancrage, ou I’ancrage mécanique.

+ Modification de la tension de surface afin d’augmenter ou diminuer ’hydrophilie.

+ Création de fonctions chimiques pour favoriser les interactions chimiques a

I’interface.
111.3.3. Techniques de traitements de surfaces

Les traitements de surface sont des procédés chimiques, mécaniques ou physiques ; et
sont choisis en fonction du type d’assemblage, du type de matériaux et des données
géométriques des pieces a traiter. Les traitements de surfaces les plus ou moins couramment

utilisés dans 1’industrie sont classés selon cinq familles
a. Traitements chimiques

Les traitements chimiques sont encore trés répandus dans I’industrie. Leur principal
avantage est de s’adapter aux formes les plus complexes. IlIs présentent des problémes de
manque d’uniformité et de reproductibilité par rapport a d’autres méthodes. Dans le principe,
la piece a traiter est noyée dans un bain de réactif en solution, acide, organométallique, ou

complexe ou encore soumise au passage d’un gaz réactif

b. Traitements mécaniques

Les traitements mécaniques sont utilisés pour nettoyer et modifier physiquement la

surface. Leur intérét est tres limité pour les polymeéres
c. Traitements thermiques

Les traitements thermiques ou flammages sont couramment utilisés industriellement
citons par exemple la préparation des polyoléfines avant application d’une peinture (par-choc

de voiture). Il s’agit de porter la surface du polymere a trés haute température pendant un court
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instant a I’aide d’une flamme. Les effets sont structuraux et chimiques (oxydation). L’avantage

de ces traitements est leur simplicité de mise en ceuvre [34].
d. Traitements par rayonnements

Les traitements par rayonnement (le bombardement par faisceaux d’électrons, les
lampes UV et les lasers) qui sont de nos jours les moins utilisés en industrie probablement a
cause de fort colt d’investissement des installations. Leurs effets sont principalement

chimiques (oxydation) mais peuvent également modifier physiquement la surface [34].
e. Traitements par décharges électriques

La décharge électrique, peut étre définie comme le passage du courant électrique dans
un gaz. Pour générer ces décharges, on introduit un gaz dans une enceinte et on le soumet sous
une pression donnée, a une tension électrique V appliquée entre deux électrodes. Suivant la
nature du gaz, la géométrie des électrodes, les variations spatiales ou temporelles du champ
électrique appliqué, on peut obtenir différents types de décharges [34]. Les traitements par
décharges électriques (couronne, plasmas froids) sont tres efficaces.

Dans le cadre de notre travail nous nous intéresserons aux décharges a barriere
diélectrique (DBD).

I11.4. Angle de contact avant traitement

111.4.1. Effet du temps de mesure

X i3
o A

Figure 111.4 : Image de [’angle de contact pour une surface de ZnO en fonction de temps : (a)
0 seconde et (b) 20 secondes.

La figure 111.4 représente les images de la goutte d’eau distillée d’un volume =5 ul sur

des substrats en verre ordinaire/ZnO mesurés pour 0 s et 20 s dans une température ambiante.
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Figure I11.5 : Evolution de I’angle de contact d’une goutte d’eau déposée sur un film ZnO

non traité en fonction du temps de mesure.

Sur la figure I1L.5, nous avons représenté la variation de I’angle de contact d’une goutte
d’eau d’un volume égal a 5 pul déposée sur la surface de ZnO non traité en fonction du temps
de mesure. Nous remarquons d’apres la figure ci-dessous que la valeur de I’angle de contact
diminue en fonction de temps de mesure pour atteindre le régime de saturation aprés le 30
seconde. Cette diminution de 1’angle de contact peut étre expliquée par I’évaporation de 1’eau
distillée. Par conséquent, toutes les mesures de 1’angle de contact dans ce travail ont été
effectuées apres 30 secondes.

Pour calculer le travail d’adhésion (Ws) on utilise I’équation de Young (voir le

chapitre I) :
Wl = 91 (1 COSO ) ot e e e e e (ITL.1)

AVeC : ysi est 1’énergie interfaciale entre le liquide et le solide et yi = 72.8 mJ.m™ pour I’eau.

Le tableau I11.1 regroupe les valeurs du travail d’adhésion en fonction de différents temps de

mesure.
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Temps de mesure, (s) | Angle de contact, (°) | Travail d’adhésion, (mJ.m?)
0 128 27.97
5 108 50.30
10 91 71.52
15 55 114.55
20 40 128.56
25 31 135.20
30 22 140.29
35 21 140.76
40 22 140.29
45 20 141.20
50 21 140.76

Tableau I11.1 : Variation du travail d’adhésion de film ZnO non traité en fonction du temps

Suivant le tableau IIl.1 on remarque que le travail d’adhésion augmente avec le temps
de mesure avec une grande valeur pour le temps supérieur a 30 secondes. Ce comportement est
du probablement a la présence des pores. Selon les travaux de N. Guermat et al. [36] la présence
des pores diminue 1’angle de contact est donc augmente le travail d’adhésion. Suivant M.
Khalfallah et al. [37] la présence des pores améliore les propriétés optiques de la cellule solaire.

D’aprés N. Guermat et al. [38] la présence des pores dans le matériau peut 1’utilisé comme

de mesure.

couche sensible dans les capteurs d’humidité.

111.4.2. Effet du volume de la goutte

F ’-

4w R Y M_,,‘”*__:h_“ -4
el 4 fam‘?fs =

Figure III.6 : Image de ’angle de contact pour une surface de ZnO en fonction du volume : (a) 5 pl et
(b) 10 pl.
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La figure 111.6 représente les images de la goutte d’eau distillée sur des substrats en verre
ordinaire/ZnO mesurés pour un volume de 5 pl et 10 pl dans une température ambiante.

L’étude de I’effet de volume de la goutte d’eau a révélé la présence de deux domaines
de variation de I’angle de contact relativement distincts (voir la figure II1.7). Le premier
domaine pour les faibles volumes 1 a 5 ul, I’angle de contact reste pratiquement constant. Le
deuxieme domaine au-dela de 5 ul du volume, I’angle de contact commence a diminuer
linéairement avec I’augmentation du volume de la goutte d’eau. Cette variation peut s’expliquer
par I’effet du poids du liquide (effet de gravité). Donc, dans notre étude, pour mesurer 1’angle
de contact, nous avons choisi une goutte de liquide d’un volume égal a 5 ul pour éviter 1’effet

de son poids.

130
120 o
110

100 °

. AN

w \

70 * ]

Angle de contact (°)

0 2 4 6 8 10 12

Volume de la goutte d'eau (pl)

Figure 111.7 : Variation de [’angle de contact de I’eau en fonction du volume de la goutte
d’eau distillé pour un film de ZnO non traité.

Les valeurs du travail d’adhésion en fonction du volume de la goutte d’eau sont

regroupées dans le tableau I11.2.

Volume de la goutte, (ul) | Angle de contact, (°) | Travail d’adhésion, (mJ.m?)
1 128 27.97
3 125 31.04
5 121 35.30
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7 99 61.41
9 88 75.34
11 70 97.69

Tableau 111.2 : Variation du travail d’adhésion de film ZnO non traité en fonction du volume

de la goutte d’eau.

D’apres le tableau I11.2, les valeurs du travail d’adhésion pour le film ZnO non traité
sont augmentées en fonction du volume de la goutte de I’eau distillé. Ce comportement est du
probablement au poids de la goutte qui sera grande en fonction du volume ce qui méne une

surface plus grande est donc un travail plus éleve.

I11.5. Angle de contact apreés traitement

Dans cette partie, nous étudions la variation de I’angle de contact et le travail d’adhésion
toujours pour le méme substrat a base de ZnO et I’eau distillé mais apreés traitement par décharge

a barriere diélectrique (DBD) en fonction du temps de traitement.
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Figure 111.8 : Variation de [’angle de contact de [’eau distillé sur la surface de film ZnO en
fonction du temps de traitement.
L’¢évolution de I’angle de contact de I’eau distillé sur la surface de film en fonction du
temps de traitement est illustrée sur la figure 111.8. Suivant la figure 111.8 on remarque une
diminution de I’angle de contact de 1’eau distillé en fonction de 1’augmentation du temps de

traitement. De plus, on observe aussi au-dela de 14 min (temps de traitement) la valeur de
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I’angle de contact presque constante. Ce comportement est du probablement a Ia
morphologiques de la surface de ZnO qui a été modifié aprés le traitement par la décharge
électrique. Suivant les travaux de N. Guermat et al. , cette variation de I’angle de contact
est due a la rugosité de la couche en contact avec la goutte d’eau.

Le tableau I11.3 regroupe les valeurs du travail d’adhésion d’une goutte d’ecau en

fonction du temps de traitement.

Temps de de traitement, (s) | Angle de contact, (°) | Travail d’adhésion, (mJ.m2)

0 128 27.97

101 58.90
4 95 66.45
6 69 98.88
8 56 113.50
10 48 121.51
12 45 124.27
14 37 130.94
16 38 130.16
18 36 131.69
20 37 130.94

Tableau 111.3 : Variation du travail d’adhésion de film ZnO traité en fonction du temps de

traitement.

Suivant le tableau III.3 on remarque que les valeurs du travail d’adhésion d’une goutte
de I’eau distillé pour le film ZnO augmentées en fonction du temps de traitement. Ce

comportement est du probablement a la rugosité de la couche en contact avec la goutte d’eau.

111.6. Conclusion

Dans ce chapitre nous avons présenté les résultats obtenus de 1’angle de contact et le
travail d’adhésion pour le film ZnO non traité et traité a partir de la décharge électrique. Les
résultats obtenus d’apres cette étude montrent une bonne corrélation entre I’angle de contact et

le travail d’adhésion pour les deux types de film a base de ZnO non traité et traité.

S



Conclusion Générale



Conclusion generale

Conclusion générale

Le but de notre travail consiste a étudier 1’effet du traitement par décharge a barriere
diélectrique (DBD) sur les propriétés surfaciques de film de ZnO. Cette étude a été effectuée
grace générateur DBD et le dispositif de mesure de I’angle de contact.

A partir des résultats obtenus en fonction de traitement des films de ZnO, on peut
conclure que :

* L’¢étude de I’évolution de ’angle de contact pour le film de ZnO non traité a
montré qu’une diminution en fonction de temps de mesure avec un régime de saturation apres
les 30 secondes. Par contre, le travail d’adhésion augmente avec le temps de mesure avec une
grande valeur pour le temps supérieur a 30 secondes.

* L’étude de I’effet de volume de la goutte d’eau pour le film de ZnO non traité a
révélé la présence de deux domaines de variation de I’angle de contact relativement distincts.
Le premier domaine pour les faibles volumes 1 a 5 pul, ’angle de contact reste pratiquement
constant. Le deuxiéme domaine au-dela de 5 pl du volume, I’angle de contact commence a
diminuer linéairement. De plus, les valeurs de travail d’adhésion augmentent en fonction du
volume de la goutte de 1’eau distillé.

* Une diminution de I’angle de contact de I’eau distillé en fonction de
I’augmentation du temps de traitement. De plus, au-dela de 14 min la valeur de I’angle de
contact presque constante. Autrement dit, les valeurs du travail d’adhésions calculées
augmentent en fonction du temps de traitement.

Comme perspectives, nous pouvons proposer la continuité dans cet axe de recherche par
I’¢tude de D’effet de la température de décharge ¢électrique sur I’angle de contact et le travail

d’adhésion.
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Annexe

Annexe
- Tableau des composants
Composant Symbole nombre | observation
01 NE 555 Ul 01 8 broches
02 | transformateur abaisseur TR: 220 AC/12 AC, la puissance 6 VA
03 régulateur de la tension 7812 7812
04 | transistor de puissance Tl 2N3055 de type NPN
05 Interrupteur inverseur I /

Interrupteur Marche/Arrét de I’alimentation générale.

Secteur 220 VV AC/50Hz..

bobine d'allumage de référence PEUGEQOT-404,504.




Résumé

Résumé

Dans ce travail, nous présentons les résultats expérimentaux sur 1’effet de la décharge a
barriére diélectrique (DBD) sur un film de ZnO. L’évolution de 1’état de surface de nos films
est caractérisée par la mesure de 1’angle de contact formé par une goutte d’eau distillé déposee
sur la surface de ZnO et les valeurs du travail d’adhérence en fonction de temps de mesure et
le volume de la goutte avant et apres traitement par le générateur DBD. Nous avons conclu que
I’angle de contact et le travail d’adhésion dépendent fortement des propriétés morphologiques

de la surface des films de ZnO sans et avec traitement électrique.

Mots clés : DBD, ZnO, Angle de contact, travail d’adhérence.

Abstract

In this work, we present the experimental results on the effect of dielectric barrier
discharge (DBD) on a ZnO film. The evolution of the surface condition of our films is
characterized by measuring the contact angle formed by a drop of distilled water deposited on
the ZnO surface and the values of the work of adhesion as a function of time of measurement
and volume of the drop before and after treatment by the DBD generator. We concluded that
the contact angle and the work of adhesion strongly depend on the morphological properties of
the surface of ZnO films without and with electrical treatment.

Keywords: DBD, ZnO, contact angle, adhesion work.
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