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Résumé :
Au cours de ces derniéres annees, de nouvelles recherches ont été developpées
concernant 1’utilisation de I’angle de contact dans plusieurs domaines tels que les peintures,

vernis et liquides de refroidissement qui doivent mouiller les matériaux le mieux possible.

De plus, I’angle de contact est aussi utilisé dans la recherche pour montrer le caractere
hydrophile ou hydrophobe pour les applications dans les capteurs de gaz ou les cellules
solaires en couche minces respectivement. Ces applications impliquent 1’importance de

connaitre la valeur de I’angle de contact avec une grande précision.

Le but de notre travail est la réalisation un dispositif de mesure de 1’angle de contact
piloté par PC. Ce dispositif est utilisé sur différents substrats verre/SnO, en fonction de
dopage (Ni, Zn et F) pour caractériser la morphologiques de ces films. Les résultats
confirment le caractere hydrophile pour tous les substrats utilisés dans cette étude. De plus, le
substrat de verre/SnO2 en fonction de F montre une grande influence de I’angle de contact par

rapport aux autres substrats.

Mots clés :  Angle de contact , Arduino , Labview , SnO,, Ni, Zn, F.
Abstract :

In recent years, new research has been developed regarding the use of contact angle in several

areas such as paints, varnishes and coolants which should wet materials as best as possible.

In addition, the contact angle is also used in research to show the hydrophilic or hydrophobic
character for applications in gas sensors or thin film solar cells respectively. These
applications imply the importance of knowing the value of the contact angle with great

precision.

The goal of our work is the realization of a PC-controlled contact angle measuring device.
This device is used on different glass / SnO2 substrates according to doping (Ni, Zn and F) to
characterize the morphology of these films. The results confirm the hydrophilic character for
all the substrates used in this study. In addition, the glass / SnO2 substrate as a function of F

shows a great influence of the contact angle compared to other substrates.
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Keywords: Contact angle, Arduino, Labview, SnO2, Ni, Zn, F.
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Introduction générale :

A la frontiere — interface — entre science des matériaux et ingénierie, les techniques et
les matériaux de réparation doivent étre sélectionnés de facon a assurer la restauration ou le
renforcement d’une structure endommagée. La qualité de I’interface est le premier parametre
qui va influencer la qualité de la réparation. Définir la qualité est évidemment difficile mais,
au niveau de I’interface, ce terme peut reprendre 1’ensemble des facteurs qui vont promouvoir
la création et la stabilité du contact créé entre le matériau support et le liquide. Les lois qui
régissent ce nouvel equilibre sont basées sur le second principe de la thermodynamique et «
traduites » physiquement en termes de tensions superficielles et interfaciales (énergies de

surface).

Pour cela, I’angle de contact est une mesure de la capacité d’un liquide a mouiller la
surface d’un solide. La forme que prend une goutte sur une surface dépend de la tension
superficielle du fluide et de la nature de la surface. A la frontiére entre les gouttelettes et
I’environnement gazeux, la tension superficielle provoque un contour courbe. Au bord de la
goutte, 1a ou le contour se confond avec la surface d’appui, ’angle de contact entre 1’interface
liquide / solide et la tangente a I’interface liquide / gazeux se forme. Si le liquide s’écoule
uniformément sur la surface solide, il y a mouillage complet avec un angle de contact de 0°.
Si I’angle est compris entre 0° et 90°, la surface est mouillable. La surface est dite hydrophile.
Un angle entre 90° et 180° signifie que la surface n’est pas mouillable, il est hydrophobe. Si
I’angle s’approche clairement de la valeur de 180°, il s’agit d’une surface ultrahydrophobe qui
est completement imperméable aux liquides. Cette propriété est décrite comme un effet lotus.
La connaissance de I’angle de contact est la base pour évaluer 1’adéquation des peintures,
vernis et liquides de refroidissement qui doivent mouiller les matériaux le mieux possible.
Pour le raffinement de certains textiles et les fagades de batiments hydrofuges, au contraire, il
convient d’obtenir un mouillage aussi faible que possible. La mouillabilité peut étre
influencée par un traitement de surface approprié. La mesure de 1’angle de contact permet le

développement planifié de méthodes optimales dans ce domaine.

Dans ce contexte, I'objectif de ce travail est de reéaliser un systéme de mesure de

I’angle de contact commandé par PC.

Ce mémoire a été structuré en trois chapitres principaux.

-



Dans le premier chapitre, nous donnerons quelques généralités sur 1’angle de contact.
Ensuite, on présentera les équations et les modeles fondamentales utilisé pour calculer 1’angle

de contact.

Le chapitre deux est consacré a la présentation les différentes étapes que nous avons
suivies pour réaliser notre dispositif de mesure, ainsi que le programme de commande et de

calcule a base de Labview.

Le troisiéme chapitre a été consacre a la représentation de nos résultats expérimentaux
trouvés de 1’angle de contact ainsi que le travail d’adhésion pour différentes substrats

verre/oxyde d’étain/%dopages en fonction de dopages Nickel, Zinc et Fluor.

Nous terminerons notre mémoire par une conclusion générale sur les principaux

résultats obtenus dans le cadre de cette étude et quelques perspectives.




CHAPITRE I :

Etude
bibliographique sur
I’angle de contact et

leurs applications



[.1. Introduction

Les propriétés physico-chimiques de surface, les interactions entre surfaces de nature
physiques ou chimiques différentes sont essentielles dans de nombreuses applications
industrielles, telles que I’ adhésion, I’ enrobage, I’ imprimerie--- Elles ont des influences
sur la vie quotidienne, particulierement en biologie et en chimie et donc en pharmaceutique et
agroalimentaire. La plupart des procedes comme la floculation, la filtration et bien sur la
dispersion dépendent des interactions solides / liquides. Ces interactions sont principalement
contr6lées par les tensions interraciales entre les deux phases. Ces phases vont dicter le type d

" interaction. La caractérisation des propriétés de surface et surtout des composantes de I’

énergie de surface du solide est reconnue comme étant la clef de la compréhension des

mécanismes de phénomenes interraciaux.

L’ objectif de cette partie est de définir, dans un premier temps, la surface d’un
matériau, 1’énergie de surface, le travail d’adhésion et de cohésion ainsi que I’ interaction

solide / liquide plus communément appelée mouillabilité. Ensuite, nous terminerons ce
chapitre par la définition du caractére hydrophobe, hydrophile et supraphdrophile ainsi que

leurs applications

I.2. Tension de surface des liquides

Une des propriétés fondamentales des liquides est leur tendance spontanée a se

contracter pour présenter la surface la plus petite possible. Ils atteignent ainsi un état d’

énergie libre minimale. Au seind’ un liquide, une molécule est entourée d’ autres molécules
de liquide tandis qu’ a la surface du liquide (interface liquide / vapeur), elle est en contact
avec |’ air et donc avec une quantité moindre de molécules de liquide. Une molécule en
surface présente donc une énergie potentielle plus faible qu’ une molécule au sein d’ un

liquide, comme cela est schématise sur la figure 1.1.

Figure 1.1 : Représentation schématique de la tension de surface d ” un liquide.

-



Pour amener une molécule en surface, il faut fournir un travail pour séparer les molécules qui
sont liées les unes aux autres par des forces de cohésion. La grandeur utilisée pour caractériser

ce travail est la tension de surface. Elle est notée y v et's’ exprime en N.m™* ou J.m?

La tension de surface d’ un liquide peut étre facilement mise en évidence de la fagon

suivante :

> Soit une lame mince d’ eau savonneuse fixée sur un cadre rigide, dont un cote est

mobile.

La figure 1.2 montre une expérience met en évidence une force (f) de tension

parallélement a la surface et résistant a I’ allongement (dx).

Figure 1.2 : Lame mince d * eau savonneuse sur un cadre.
Le travail (dW) a fournir pour déplacer le cote mobile d’ une distance (dx) est :
AW = 2 yiy FIFAX oo (1.2)

Deux techniques sont utilisées pour déterminer la tension de surface d’ un liquide, I’
ascension capillaire et la lame de Wilhelmy.

1.2.1. Ascension capillaire
On place un capillaire de rayon r connu dans un liquide de masse volumique (p)

connue. Sous I’ effet de la pression atmosphérique, le liquide présente un ménisque concave
(monte dans le tube) s’ il est mouillant (angle de contact & < 90°) (voir la figure 1.3) ou

convexe (dépression capillaire) s’ il est non mouillant (6 > 90°).




h |

Figure 1.3 : Principe de | ~ ascension capillaire (liquide mouillant).

Il existe un équilibre entre la pression hydrostatique de la colonne de liquide pgn et la pression

capillaire ((2*yLv*cos0)/r), tel que pgh= ((2*yLv*cos0)/1).

On en déduit que la tension superficielle du liquide est :

Vv = (Pgh™MI(2% COSO) . (1.3)
Avec:

r : rayon du capillaire.

p : masse volumique du liquide.

g : accélération gravitationnelle.

h : hauteur de liquide dans le capillaire.

0 : angle de contact.

Cette loi est connue sous le nom de loi de Jurin et cette méthode est intéressante dans le cas
ou 0=0, car elle permet de se dispenser de la mesure de 0 et d’ éliminer ainsi une source

importante d” erreur.

1.2.2. Lame de wilhelmy
L’ expérience de la lame de Wilhelmy (voir la figure 1.4) consiste a déterminer la

force nécessaire pour détacher un solide de la surface d’ un liquide. Une lame de platine est
suspendue au bras d’ une balance et plongée dans le liquide. Le récipient contenant le liquide
est abaisse et la force de traction est enregistrée jusqu’ al’ arrachement. Quand le point de

rupture du ménisque approche, la force de traction passe par un maximum.
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Lame de
Flatine

tension de surface
Figure 1.4 : Mesure de la tension de surface par la méthode de la lame de Wilhelmy.

yLv est telle que :

Fu= P - P=SyuC0S0 .o (1.4)

Avec :

S : le périmetre du solide.

P : le poids mesuré en I’absence de liquide.

P’ : le poids au maximum de la courbe de traction.

D’ autres propriétés des liquides sont importantes a prendre en compte telles que la viscosité,
la densité et la température--- De plus, les propriétés de surface des liquides nous renvoient a
des représentations immédiates comme une bulle d’ eau savonneuse, une goutte de mercure

--+ Par contre, pour les solides, il est assez difficile d’ imager ces phénomeénes.

1.3. Energie de surface et angle de contact

1.3.1. Définition d’une surface
La structure d’une surface peut différer considérablement de la structure du volume. La

surface est la frontiere physique entre une phase liquide ou solide et une phase gazeuse ou un
vide. On peut donc la définir comme étant la derniéere couche atomique incluant
éventuellement des atomes étrangers absorbés. L'épaisseur d'une surface est de quelques
distances atomique (quelques nm jusqu’a um). Elle est caractérisée de la méme manicre
qu’une molécule ou un solide : on doit connaitre 1’identité chimique des atomes, leurs états
vibratoires et la distribution spatiale et énergétiques des électrons. Les propriétés électriques
des surfaces d’un matériau dépendent de I’arrangement atomique/moléculaire et de la
composition chimique du film. La surface du solide peut avoir des propriétés électriques

différentes de celle du volume du matériau a cause de la présence de liaisons pendantes, de
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I'adsorption d’atomes étrangers (des atomes étrangers peuvent se physisorber ou se
chimisorber en surface, en des endroits précis (sites)) dont les plus courants sont les atomes
d’oxygene qui entrainent une oxydation de la surface ou d'autres réactions chimiques en

surfaces [1].

1.3.2. L’angle de contact
L'angle de contact est une mesure de la capacité d'un liquide a se répandre sur une surface.

La méthode consiste a mesurer I'angle entre le contour tangent d'une goutte déposee sur un
solide et la surface de ce solide. L'angle de contact est lié a I'énergie de surface et on peut
donc calculer I'énergie de surface et faire la distinction entre les interactions polaires et

apolaires [2].

L'angle de contact est u ne méthode de mesure facile pour déterminer la mouillabilité d'un
substrat solide par un liquide. Lors du dép6t d'une gouttelette sur un substrat solide, le liquide
formera une forme de goutte. Le point, ou le solide, le liquide et la vapeur se rencontrent,
s'appelle le point a trois faces et détermine I'angle de contact. L'angle de contact est également
un indicateur de la mouillabilité, qui dépend de la combinaison du substrat solide et du

liquide, ainsi que de I'environnement.

En général, la régle suivante s'applique:

+ Plus I'angle de contact est grand, plus la mouillabilité est mauvaise.
% Plus I'angle de contact est faible, meilleure est la mouillabilité.

a. Principe

La caractérisation de la mouillabilité par la mesure de I’angle de contact est le diagnostic
le plus facile a mettre en ceuvre pour obtenir des informations sur les transformations
physiques et chimiques des premiéres couches atomiques de la surface, c-a-d sur des
épaisseurs de quelques nanometres (nm). L’angle de contact entre le liquide et le solide est
par définition, I’angle formé par la tangente a I’extrémité de la goutte d'un liquide avec la
surface plane du solide sur laquelle elle a été déposée (voir la figure 1.5). Une mesure de
I’angle de contact permet de déterminer la tension inter faciale solide-liquide appelée énergie
de surface. A I’équilibre thermodynamique, I’angle de contact pour un liquide test peut étre
relié a I’énergie libre de surface (ys) par 1’équation de Young Dupré (valable dans le cas d’un

solide homogeéne, indéformable, plan et horizontale) donnée par [3] :
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Avec :
71 ; énergie libre de surface du liquide [N. m™!].

0 : angle de contact [rad].

v1s - énergie inter faciale entre le liquide et le solide [N. m™1].
Tle - pression d’étalement du liquide [Pa].
vapeur
Angle de contact : 6 Fliquide
Liquide
Y.
Fsalide ‘ Fliquide —Solide

Figure 1.5 : Schéma des forces superficielles présentes a [ 'interface solide-liquide.

A partir de I'équation 1.5, il est possible de déterminer le degré de mouillabilité d’une
surface. L’angle de contact, mesuré expérimentalement, décrit le caractére mouillant
(hydrophile) pour 8 < 90° et non-mouillant (hydrophobe) pour 6 > 90° du systéme solide
liquide [3,1].

La figure 1.6 montre des exemples de divers angles de contact possibles.

(b)

(a)

_e= 00 6 _» 180°
(d)
Aﬁ ’ 1
0 <90° 0> 90°

Figure 1.6 : Exemples de divers angles de contact possibles




(a) : surface complétement hydrophile, (b) : surface completement hydrophobe,
(c) : surface hydrophile, (d) : surface hydrophobe
1.3.2.1. Travail d’adhésion et de cohésion

1.3.2.1.a- Travail d’adhésion
Soient deux phases 1 et 2, et leur interface notée 12, on's’ intéresse a |’ opération de

séparation de 1 et 2 telle qu’ elle est illustrée dans la figure suivante :

Wi

A J

Figure 1.7 : Travail d ~ adhésion.

Le travail de séparation de ces deux phases est exprimé par la relation :

W3, est le travail d’ adhésion défini comme la différence d’ enthalpie libre par unité de
surface. On le décrit aussi comme la différence énergétique entre I’ état initial et I’ état final

de la séparation.

W12 = Yinitial 7 YHINAl T Y12 T YL T Y 2 c e i e e et et a e aaaaas (|.7)

Dans notre cas pour le travail entre un solide et un liquide est défini par la création d’une
unité d’interface solide-liquide provoque la disparition d’une unité¢ d’interface solide-vapeur

et d’une unité d’interface liquide-vapeur lorsque les phases sont en équilibre.

Le travail d’adhésion, ou I’énergie d’adhésion de Dupré, entre un liquide et un solide (Wg)

est défini par :
WSL =78 4 Yl = Y8l (L.8)

Cette énergie représente en fait la différence entre la somme des énergies superficielles des

deux constituants et 1’énergie inter faciale [4].
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Figure 1.8 : Concept illustrant le travail d’adhésion entre un liquide et un solide.

D'une facon générale, comme le montre la figure 1.8, le travail d’adhésion entre deux phases

distinctes o et B en contact est égal au travail nécessaire pour les separer sur une surface de 1

cm?.

Wadhésion apl = 'Yav + YBV - ’YU«B ........................................................................... (I 9)

Les indices of, av et PBv correspondent respectivement aux interfaces liquide/solide,

liquide/vapeur et solide/vapeur.

En utilisant 1’équation de Young (équation 1.5), le travail d’adhésion (W) peut

s’exprimer de la maniére suivante :
Wl = 1 (14 COSO ) et e e (1.10)

Cette expression donne donc une relation directe entre I’angle de contact et I’énergie

d’adhésion. Une mouillabilité totale correspond au maximum du travail d’adhésion.

a- Détermination de I’énergie de surface et de ses composantes pour une surface

solide

Selon la théorie de Owens et Wendt [5], 1’énergie libre de surface (ys) est la somme des

interactions de types polaires (y?) et apolaires ou dispersives (v¢) [4,6] :

Vs Y (I.11)

La composante apolaire ou dispersive de 1’énergie de surface a pour origine les forces

dispersives liées a I’oscillation des dipdles instantanés [7,8].

La composante polaire inclus les forces d’orientation et d’induction des dipdles [7 ,8].
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L’énergie inter faciale (y,) entre le solide et le liquide test peut étre obtenue par la
méthode de la moyenne géométrique (y;s peut s’exprimer en fonction des énergies du liquide

et du solide et de leurs composantes polaires et dispersives) [6] :

1 1
Vis =Vs ¥y - 208y 2 = 2(0PyP) 2 (1.12)

ol yf et y! sont la composante dispersive et la composante polaire de 1’énergie libre

de surface du liquide test, respectivement.

En combinant les équations (1.8, 1.9 et 1.11) et en négligeant la pression d’étalement me,

nous obtenons :

Qoo OV = B = Ly 2 -2 YP) V2] o (1.12)
Le modele de Owens et Wendt, en utilisant la méthode de moyenne géométrique (appelée
Kaelble), peut étre résolu numeriquement en mesurant les angles de contact obtenus sur un
film solide (par exemple I’oxyde de Zinc (ZnO)) a I’aide de deux liquides différents (angle 61
et 0, pour le liquide 1 et 2 respectivement). On résout le systéme de deux équations exprimant
les travaux d’adhésion des deux liquides sur la surface du film solide pour une valeur non
nulle du déterminant. Suivant les travaux de Z. Ziari [9], la détermination par ce modéle de
I'énergie de surface de polypropylene, montre que sa valeur et celle de ses composantes
dépendent de la nature du couple du liquide utilisé qui réagit avec les groupements chimiques
présents a la surface du polymere. Les valeurs des énergies de surface des liquides utilisées
dans le travail de Z. Ziari sont reportées sur le tableau 1 [9].

Liquides yim yp mam) | nmIm™) b P
J m_z) ( _d 2
Y
Eau distillé (H,O) 21.8 51 72.8 1.53
Formamide (HCONH,) 39.5 18.7 58.2 0.56
Diiodométhane (CHjl5) 50.42 0.38 50.8 0.09

Tableau I .1 : Tensions superficielles des liquides [9].

Le modele de Owens et Wendt peut également étre résolu graphiquement en effectuant
des changements de variable adéquats pour obtenir 1’énergie de surface (ys). L’équation (1.12)

peut s’écrire sous la forme :
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CovihYar &y (XN Yoy Yo
=00 2 )+ D2 OD (L13)

Graphiquement, nous obtenons I’équation d’une droite ayant pour expression :

p
1
= a (ZLY /20 e, (1.14)
20 2 Y

. , X 1 . .
Cette équations est de la forme y = ax + b ou la pente a est égale a (ysp) /2 (a représente la

racine carrée de la composante polaire de I’énergie) et I’ordonnée a 1’origine b s’écrit :

1 ) , . . . .
b= (ysd ) /2 (b représente la racine carrée de la composante dispersive de 1’énergie).

p

1

Alors que y=—2% et x= (L) /2
208y Y

d)z

1.3.2.1.b- Travail de cohésion

1 ‘Vl 1

\ 4

Figure 1.9 : Travail de cohésion.

Si on considére une méme phase 1, la création de deux interfaces de type 1 nécessite le travail
W11 = 2y, pour créer une unité de surface. W est appelé travail de cohésion.

Pour un solide, ce travail est égal a deux fois I’ énergie de surface du solide. Ainsi on définit

I” énergie de surface d’ un solide comme étant la moitié du travail de cohésion.

Cette notion d’ énergie de clivage ne peut avoir de sens que pour des solides ayant une

structure en feuillet. Pour les autres solides, cette notion reste purement théorique. Cette

énergie dépend directement des forces intermoléculaires.
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a- Les forces intermoléculaires

Quel que soit I’ état de la matiére, il existe des forces intermoléculaires mises en
évidence par van der Walls pour expliquer les différences observées entre le comportement d
" un gaz réel et la loi des gaz parfaits. Ces forces, majoritairement électrostatiques, sont de

type attractif a longue distance et répulsif a courte distance.
Les forces attractives sont de 3 types :
+ Forces de LONDON - Dispersives

Ce sont les forces existant entre 2 dipdles induits. Ces interactions dispersives
proviennent du fait que dans un composant électriquement neutre, un dipdle instantané est

toujours probable et peut induire la polarisation des molécules voisines.

_ 3a2hv
" (4(4me0)2KTr6)

Avec:
V : énergie potentielle.
g0 : permittivité diélectrique (8.854 10™? C21*'m™).
k : constante de Boltzmann.
T : température absolue (K).
r : distance entre les molécules (m).
h : constante de Planck.
v : fréquence de fluctuation (s-1).
o : polarisabilité (C*m? J™).
+ Forces de KEESOM - Polaires

Ce sont des interactions dipdle-dipdle. Quand 2 molécules ayant des moments
dipolaires permanents s’ orientent d’ elles-mémes pour s’ attirer I’ une par rapport a I’

autre, il en résulte une énergie d’ interaction.

.



LB e (L17)
3(4ng,) KTr?

Avec 1 et 1 les moments dipolaires (C.m).

+ Forces de DEBYE

Ce sont des forces d” induction. En effet, quand une molécule neutre est soumise a un

champ électrique (molécule avec un moment dipolaire permanent par exemple) ses charges s

’ orientent.
2
Vo (L18)
(47[50) r?

A ces 3 forces, une quatrieme peut étre ajoutée :
+ Les liaisons HYDROGENES

Elles apparaissent quand un atome électronégatif A est relie a un atome d’ hydrogéne
H par une liaison covalente et qu’ un second atome électronégatif B est proche. Il se forme

une liaison hydrogéne : A--H---.B

Les interactions de la matiére étant dues a plusieurs types de forces, I’ énergie de surface

peut étre décomposée en plusieurs termes [10].

Ainsi :

y =y A (1.19)
v¢ : composante relative aux forces dispersives de LONDON.

" : composante relative aux forces polaires de KEESOM.

"+ composante relative aux forces DEBYE.

y™ : composante relative aux liaisons hydrogénes.

yad: composante relative aux interactions accepteurs donneurs d’ électrons.

v® : composante relative aux interactions électrostatigues.

.



On observe, dans la littérature, une tendance a séparer les forces intermoléculaires en forces
apolaires et polaires. Etant donné que yind' et v peuvent étre négligées devant yd et y°, on peut

écrire :

1.4. hydrophobe et hydrophilique

Les matériaux hydrophiles et hydrophobes sont définis par la géométrie de I'eau sur
une surface plane - en particulier, I'angle entre le bord d'une gouttelette et la surface en

dessous. C'est ce qu'on appelle I'angle de contact.

Si la gouttelette se propage, mouillant une grande surface de la surface, alors l'angle de
contact est inférieur & 90 degres et cette surface est considérée comme hydrophile ou aimant
I'eau (des mots grecs pour eau, hydro et amour, philos). Mais si la gouttelette forme une
sphére qui touche a peine la surface - comme des gouttes d'eau sur une plaque chauffante -

I'angle de contact est supérieur a 90 degreés et la surface est hydrophobe ou craint I'eau.

Mais la terminologie ne s'arréte pas la: la plupart des recherches actuelles sur les
matériaux hydrophobes et hydrophiles se concentrent sur les cas extrémes, a savoir les
matériaux superhydrophobes et superhydrophiles. Bien que les définitions de ces termes
soient moins précises, les surfaces ou les gouttelettes serrées forment un angle de contact de
plus de 160 degrés sont considérées comme superhydrophobes. Si les gouttelettes sont étalées
presque a plat, avec un angle de contact inférieur a environ 20 degrés, la surface est

superhydrophile [11].
Alors qu'est-ce qui est hydrophilique et hydrophobe et Superhydrophobe ?.

1.4.1. Hydrophilique
Hydrophilicity, vient également du grec mot Hydro (eau) et Philicity (amitié) il se

référe a une propriété physique d’un matériau qui peut se lier transitoirement avec 1’eau (H,0)
par le collage de I’hydrogene. En outre, il permet au liquide de pénétrer dans les pores d’un
matériau et de I’humidifier totalement. Presque tous les matériaux naturels sont hydrophiles
dans la nature. L’évaluation de I’hydrophilité se fait par des mesures d’angle de contact avec
I’eau. Une gouttelette d’eau occuperait la surface la plus longue possible du matériau

hydrophile. L’angle de contact avec 1’eau sera donc considérablement bas. Ceci est

.



thermodynamiquement favorable, et rend ces molécules solubles non seulement dans 1’eau

mais aussi dans d’autres solvants polaires.
a- De quoi dépend la force des interactions hydrophiles

» L'effet inhibiteur dépendait principalement de leur concentration et d'un dans une
moindre mesure sur la charge ionique et les rayons ioniques hydratés.

» Une analyse de régression pas a pas a prouvé que le la force de l'interaction
dépend de la polarité parametres des acides aminés et est indépendant de leur

structure chimique.
b- Applications

» Peinture aérosol

Figure 1.10: Peinture aérosol [12]

> Pelliculage

Figure 1.11: Pelliculage [13]




» Bio-médical

Figure 1.12: Bio-médical [14]

1.4.2. Hydrophobe
L'hydrophobie vient également du mot grec Hydro (eau) et Phobicité (peur) et fait

référence a la propriété physique d'une substance qui repousse une masse d'eau. Certaines des
matiéres naturelles courantes qui repoussent I'eau sont les cires, les huiles et les graisses.
L'hydrophobicité est évaluée par des mesures de I'angle de contact avec I'eau. La gouttelette
d'eau est sphérique de sorte que l'eau est en contact avec elle. Au niveau moléculaire, I'effet
catastrophique de l'eau est important dans la formation du repliement des protéines des
bicouches lipidiques et des micelles, l'introduction de protéines membranaires dans
I'environnement de lipides non polaires et interactions protéiques avec de petites molécules.

Les substances dans lesquelles cet effet est observé sont appelées hydrophobes
a- De quoi dépend la force des interactions hydrophobes
Par ordre d'efficacité:

» Température
» Nombre de carbones sur les hydrophobes
« La forme des hydrophobes

b- Applications




e Un objectif principal des revétements hydrophobes tels que le
polytétrafluoroéthyléene (PTFE) ou le polyxylylene doit agir comme une barriere

contre I'eau couramment observée dans les automobiles.

Figure 1.13: revétements hydrophobes dans les automobiles[15]

e Utilisé dans la fabrication sur nano tige métallique pour éviter le givrage.

Figure 1.14:A gauche, une surface métallique complétement lisse: elle est

givrée. A droite, la méme surface avec un motif microscopique: elle ne géle
pas.[16]
e |l est largement utilisé dans I'industrie aérospatiale pour fournir un antigivrage

revétement sur la surface de l'avion.

21



Figure 1.15: un antigivrage revétement sur la surface de I'avion. [16]

e Des verres autonettoyants hydrophobes sont installés dans le capteur de trafic

Unité de controle.

Verre ciassigGe Verre auto neftoyant

Figure 1.16: A droite se trouve le chat classique et & gauche se trouve la piéce

autonettoyante [17]

1.4.3. Superhydrophobe
Il existe deux états de superhydrophobie :
«+ L'état de Wenzel, qui a pour inconvénient de ne pas permettre l'auto nettoyage

de la goutte car celle- ci reste accrochée a la surface.

«+ L'état de Cassie, le plus répandu, qui permet a la goutte d'eau de " flotter sur la

surface" et donc de se déplacer. C'est cet état qui est utilisé par la feuille de

lotus [18].

E




1.5. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté une étude bibliographique sur I’ énergie de
surface, le travail d’adhésion et de cohésion suivi par des notions générales sur les forces
intermoléculaires sont aussi présentées dans ce chapitre. Nous terminerons notre chapitre par
la définition du caractere du matériau hydrophobe, hydrophile et supraphydrophile ainsi que

leurs applications.
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CHAPITREII :
Dispositif
experimental
de mesure de
I'angle de
contact



I1.1. Introduction

Pour mesurer I’angle de contact, nous avons besoin d’un dispositif a base de 1’arduino
piloté par un ordinateur. Pour cela, dans ce chapitre nous présentons les différentes étapes que
nous avons suivies pour réaliser notre dispositif, ainsi que I’interface graphique de calcule a

base de Labview.

11.2. Présentation du schéma synoptique

Le schéma synoptique de notre dispositif de mesure de 1’angle de contact piloté par PC
est representé ci-dessous (voir la figure 11.1). Il est constitue 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 ’angle de contact et

leur stoker dans le PC.

> Une carte Arduino de type mega 2560.
> Deux moteurs pas a pas de type NEMA 17.
> Un plateau cylindrique de diamétre 12 cm.
» Une seringue.
Moteur pas
apas Seringue
Secteur Alimentation ————> —
220VAC/50Hz 12VDC,3 A
—>
—
Moteur pas
R apas Plateau
—>
Ordinateur Carte arduino

v

Figure 11.1 : Schéma synoptique de dispositif de mesure de I’angle de contact.
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Figure 11.2 : Image de I’interfacage du moteur pas & pas NEMAL17 avec Arduino a l'aide du
pilote A4988

11.3. Principe de fonctionnement de chaque bloc

11.3.1. Alimentation de 12 Volts
Les moteurs pas a pas fonctionnent sous une alimentation de 12 Volts continue. Le

schéma du circuit qui assure 1’alimentation des moteurs est représenté sur la figure 11.3.

Redressement [ ilirage Régulation

Pt R —
ZZOV% TR1 3 12v 2L ZL . ®

I N
T C’ = o ——3
1 Tiooo ¢ C'2 T

LED

— 15

tension 10

——

tension 0 -

—— .S

Figure 11.3 : Schéma de I’alimentation 12 Volts DC.




L’alimentation fournit une tension continue stable €gale a 12 Volts DC, cette valeur
est obtenue grace a un transformateur abaisseur TR; d’une puissance de 6 VA et dont la

tension du primaire est égale a 220 Volts AC et la tension du secondaire est 12 Volts AC.

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’; de 1000

MF/63 Volts pour filtrer la tension redressée.

Un régulateur de tension 7812 assure la régulation de la tension filtrée par le
condensateur C’;. Il est nécessaire d’adjoindre un dissipateur thermique a ce régulateur. Un
condensateur C’, de 470 pF/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

voltmetre est branché a la sortie de 1’alimentation pour afficher la valeur de la tension.

11.3.2. Moteur pas a pas

Les moteurs pas a pas sont des moteurs a courant continu qui se déplacent en étapes
discrétes. Ils ont plusieurs bobines qui sont organisées en groupes appelés "phases”. En
alimentant chaque phase dans 1’ordre, le moteur tourne, une étape a la fois. Avec un pas
contréleé par ordinateur, vous pouvez obtenir un positionnement et/ou un contréle de vitesse
trés précis. Pour cette raison, les moteurs pas a pas sont le moteur de choix pour de
nombreuses applications de contr6le de mouvement de précision. Les moteurs pas a pas sont

disponibles dans de nombreuses tailles et styles différents et caractéristiques électriques.

Figure 11.4 : Moteur pas a pas de type NEMA 17.
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Commande Pilotage Ampli de M

Puissance pas a pas

Figure 1.5 : 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 :

0.9° : soit 400 pas par tour.

1.8° : soit 200 pas par tour.

3.6° : soit 100 pas par tour.

- + + ¥

7.5° : soit 48 pas par tour.

+ 15°: s0it 24 pas par tour.
11.3.2.a- Moteurs NEMA 17
NEMA 17 (NEMA : National Electrical Manufacturers Association) est une taille courante
utilisée dans les imprimantes 3D et les petites usines CNC. Les petits moteurs trouvent des
applications dans de nombreuses applications robotiques et animatroniques. Les cadres

NEMA plus grands sont courants dans les machines CNC et les applications industrielles.

Les numéros NEMA définissent les dimensions standard de la plaque avant pour le montage
du moteur. lls ne définissent pas les autres caractéristiques d'un moteur. Deux moteurs NEMA
17 différents peuvent avoir des spécifications électriques ou mécaniques entiérement

differentes et ne sont pas nécessairement interchangeables.

Le moteur pas a pas de type NEMA 17 est caractérisé par :

v 200 pas par tour (1.8 deg/pas).
v’ 2 phases (bipolaires).
v Cordon de 4 fils.

.



Voltage 12 V DC.

Courant 1.2 A.

Résistance de la phase : 1.7 Ohm £ 10% (20° C).
Inductance de la phase : 4.5 mH £ 20% (1kHz 1 V rms).
Couple de maintien : 0.4 N.m Min.

Diametre de I'axe : 5 mm/0.188" (3/16").

Longueur de l'axe : 22 mm.

AN NN Y N N N N

Hauteur du corps du moteur : 40 mm.

11.3.3.Interfagage du moteur pas a pas NEMAL17 avec Arduino a I'aide du pilote A4988
Dans cette partie, nous contrélerons le moteur pas a pas NEMAL7 avec le module de

pilote A4988 et Arduino. Le A4988 (voir la figure 11.6) est un pilote micro-pas a pas pour
contréler les moteurs pas a pas bipolaires qui ont un traducteur intégré pour une utilisation
facile. Ainsi, nous pouvons contrdler le moteur pas a pas avec seulement 2 broches de notre
controleur. La broche DIR controlera le sens de rotation et la broche STEP controlera les

étapes.

Figure 11.6 : A4988 Module.

Le A4988 est un pilote de moteur Micropas complet avec un traducteur intégré pour
une utilisation facile. La carte de dérivation d'Allegro comprend une limitation de courant
réglable, une protection contre les surintensités et les surchauffes et cing résolutions micropas
différentes. Il fonctionne de 8 V a 35 V et peut fournir jusqu'a environ 1 A par phase sans
dissipateur thermique ni flux dair forcé. Il est congu pour 2 A par batterie avec un

refroidissement supplémentaire suffisant.
Le A4988 est caractérisé par :

v" Max. Tension de fonctionnement: 35 V.




Min. Tension de fonctionnement: 8 V.
Max. Courant par phase: 2A.
Résolution de micro pas: pas complet, %2 pas, ¥% pas, 1/8 et 1/16 pas.
Protection contre la tension inverse: Non.
Dimensions: 15.5 x 20.5 mm (0.6 " x 0.8 ).
Protection contre les courts-circuits et les courts-circuits de charge.

Sorties a faible RDS (ON).

D N N N U N NN

Circuit d'arrét thermique.

Les différents brochages du pilote du moteur A4988 sont illustrés dans la figure

suivante :

A4988 Breakout

Enable VMOTeur
GND/Masse

MS3 A Sorties
Reset ¢ Moteur
Sleep

STEP (pas) VDD
GND/Masse

DIRection

Potentiomeétre de
réglage

Figure 11.7 : Brochages de A4988.

11.3.3.1. Broches d*alimentation:la broche comprend VDD et VMOT et une paire de broches
GND. VDD est utilisé pour piloter les circuits logiques intérieurs qui peuvent étre de 3V a5

V tandis que VMOT fournit une alimentation pour le moteur qui peut étre de 8 VVa 35 V.

11.3.3.2. Broches de sélection de micro pas: Le pilote A4988 a trois-pas du sélecteur de
résolution, c'est-a-dire MS1, MS2 et MS3. En définissant des niveaux logiques appropriés sur

ces broches, nous définirons les moteurs sur au moins I'une des résolutions en cing-pas.

11.3.3.3. Broches d'entrée de contrdle: STEP et DIR sont les 2 broches d'entrée de contréle.
L'entrée STEP contréle les micro-pas du moteur tandis que I'entrée DIR contrdle le sens de

rotation du moteur.

11.3.3.4. Broche de controle des états d'alimentation: I'A4988 dispose de trois entrées
differentes pour contréler ses états d'alimentation, c'est-a-dire EN, RST et SLP. La broche EN

est une entrée basse active, lorsqu'elle est tirée BAS, le pilote A4988 est activé. La broche
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SLP est une entrée basse active. Tirer sur cette broche LOW met le conducteur en mode
veille, ce qui minimise la consommation de l'installation. Le RST est une entrée basse vivante
qui, lorsqu'elle est tirée sur BAS, toutes les entrées STEP sont ignorées. Il reinitialise

également le pilote en définissant le traducteur interne sur un étage initial du moteur.

11.3.3.5. Broches de sortie: Il y a4 broches de sortie comme 2B, 2A, 1B, 1A. Nous pouvons
connecter n'importe quel moteur pas a pas bipolaire ayant des tensions entre 8V et 35 V a ces

broches.

Pour I"utilisation de A4988 il faut un dissipateur de chaleur comme indiqué dans la figure
suivante.

Figure 11.8 : Dissipateur de chaleur A4988.

Il est sOr d'utiliser le pilote A4988 sans dissipateur thermique si le courant nominal est jusqu'a
1A. Pour obtenir plus de 1 A par bobine, un dissipateur thermique ou une autre méthode de

refroidissement est nécessaire.

En raison de la dissipation de puissance excessive du pilote A4988, il y a une augmentation de
la température qui peut aller au-dela de la capacité du circuit intégré, I'endommageant

probablement.

Aprés la connexion de pilote du moteur pas a pas A4988 a Arduino, nous contrblons le
moteur pas & pas NEMA17. Dans ce cas, nous avons utilisé les broches D2 et D3 pour
contréler la direction et le pas du moteur La broche VMOT est alimentée par une alimentation
12V et le VDD est alimenté par une alimentation 5V (port USB de PC). Le schéma de la

connexion est donné ci-dessous.
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Figure 11.9 : Connexion de la carte Arduino avec un moteur pas a pas NEMA 17 a
I’aide de A4988.

Avant de connecter le moteur, nous devons ajuster la limitation de courant du pilote afin d'étre
shr que le courant est dans les limites de courant du moteur. Nous pouvons le faire en ajustant

la tension de reférence a l'aide du potentiométre sur la carte et en considérant cette equation:
Limite de COUTanNt = VRef X 2 . onvinriniiii ittt et e e eaaes (IL.1)

Cependant, cette équation n'est pas toujours correcte car il existe différents fabricants de la

carte de commande A4988.

L’assemblage de A4988 et la carte SHIELD avec la carte arduino est représenté dans la figure

11.9 suivante :

Figure 11.10 : Assemblage des cartes.

Pour assurer le fonctionnement de nos cartes électroniques, nous avons besoin d’une

alimentation continue de 5VDC et 12VDC.




11.3.4. Carte Arduino

11.3.4.a. Introduction :
Aujourd’hui, 1'¢lectronique est de plus en plus remplacée par de I'¢lectronique

programmée. On parle aussi de systeme embarquée ou d'informatique embarquée. Son but est
de simplifier les schémas ¢électroniques et par conséquent réduire I'utilisation de composants
¢lectroniques, réduisant ainsi le colt de fabrication d’un produit. Il en résulte des systémes
plus complexes et performants pour un espace réduit. Depuis que 1’électronique existe, sa
croissance est fulgurante et continue encore aujourd’hui. L’électronique est devenue
accessible a toutes personnes en ayant 1’envie : ce que nous allons apprendre dans ce travail
est un mélange d'électronique et de programmation. On va en effet parler d'électronique
embarquée qui est un sous-domaine de I'électronique et qui a I'habileté d'unir la puissance de

la programmation a la puissance de I'électronique.

11.3.4.b. Définition du module Arduino

Le module Arduino est un circuit imprimé en matériel libre (plateforme de contrdle)
dont les plans de la carte elle-mé&me sont publiés en licence libre dont certains composants de
la carte : comme le microcontrbleur et les composants complémentaires qui ne sont pas en
licence libre. Un microcontréleur programmé peut analyser et produire des signaux
électriques de maniere a effectuer des taches tres diverses. Arduino est utilisé dans beaucoup
d'applications comme ['électrotechnique industrielle et embarquée ; le modélisme, la
domotique mais aussi dans des domaines différents comme I'art contemporain et le pilotage
d'un robot, commande des moteurs et faire des jeux de lumieres, communiquer avec
I'ordinateur sans et avec des interfaces HMI, commander des appareils mobiles (modélisme).
Chaque module d’Arduino possede un régulateur de tension +5 V et un oscillateur a quartez
16 MHz (ou un résonateur céramique dans certains modeles). Pour programmer cette carte, on

utilise I’logiciel IDE Arduino.

11.3.4.c. Les gammes de la carte Arduino

Actuellement, il existe plus de 20 versions de module Arduino, nous citons quelques

un afin d’éclaircir I’évaluation de ce produit scientifique et académique :




= Le NG d'Arduino, avec une interface d'USB pour programmer et usage d'un
ATmega8.

= L'extrémité d'Arduino, avec une interface d'USB pour programmer et usage d'un
Microcontr6leur ATmega8.

= L'Arduino Mini, une version miniature de [I'Arduino en utilisant un
microcontr6leurATmegal68.

= L'Arduino Nano, une petite carte programme a 1’aide porte USB cette version
utilisant un microcontroleur ATmegal68 (ATmega328 pour une plus nouvelle
version).

= Le LilyPad Arduino, une conception de minimaliste pour l'application wearable en
utilisant un microcontroéleur ATmegal68.

= Le NG d'Arduino plus, avec une interface d’USB pour programmer et usage d'un
ATmegal68.

= L'Arduino Bluetooth, avec une interface de Bluetooth pour programmer en utilisant
un microcontroleur ATmegal68.

= L'Arduino Diecimila, avec une interface d'USB et utilise un microcontréleur
ATmegal68.

* L’Arduino Duemilanove ("2009"), en utilisant un microcontrdleur 1’ATmegal68
(ATmega328 pour une plus nouvelle version) et actionné par l'intermédiaire de la
puissance d'USB/DC.

= L'Arduino Mega, en utilisant un microcontréleur ATmegal280 pour I/O additionnel
et mémoire.

= L'Arduino UNO, utilisations microcontréleur ATmega328.

= L'Arduino Mega2560, utilisations un microcontréleur ATmega2560, et possede toute
la mémoire a 256 KBS. Elle incorpore également le nouvel ATmega8U2
(ATmegal6U2 dans le jeu de puces d'USB de révision 3).

= L'Arduino Leonardo, avec un morceau ATmega3U4 qui élimine le besoin de
Raccordement d'USB et peut étre employé comme clavier.

= L'Arduino Esplora : ressemblant a un contréleur visuel de jeu, avec un manche et des

sondes intégrées pour le bruit, la lumiere, la température, et I'accélération.

Parmi ces types, nous avons choisi une carte Arduino MEGA 2060. L'intérét principal de cette
carte est de faciliter la mise en ceuvre d’une telle commande qui sera détaillée par la suite.

L’ Arduino fournit un environnement de développement s'appuyant sur des outils open source
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comme interface de programmation. L’injection du programme déja converti par
I’environnement sous forme d’un code « HEX » dans la mémoire du microcontrdleur se fait
d'une facon trés simple par la liaison USB. En outre, des bibliotheques de fonctions "clé en
Main" sont également fournies pour I'exploitation d'entrées-sorties. Cette carte est basée sur

un microcontroleur ATMEGAZ2560 et des composants complémentaires.

11.3.4.d. Présentation de la carte Arduino 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 complétes que 1’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 si dessous.

Responsible for TWI (12€)

USB communication PWM Outputs

Serial
Communications

USB Connector
Digital
Fuse for Inputs/Outputs
USB protection
Regulator 5V
SOURCE
7to 12V
Power Pins Analog Inputs Reset button

Regulator 3.3V

Figure 11.11 : 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 12 V  sur
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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.

Intensité maximale disponible par broche | 40 Ma
E/S (5V)

Intensité maximale disponible la sortie | 50 mA
(3.3V)

Intensité maximale disponible la sortie (5V) | Fonction de 1’alimentation utilisée 500 mA

max si port USB utilisé seul

Mémoire programme flash 256 KB dont les 8 KB utiliseé 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 1.1 : Les caractéristiques de la carte Arduino Méga [1].

11.3.4.e. Description générale de la carte Arduino Mega 2560
Généralement tout module électronique qui possede une interface de programmation

est basé toujours dans sa construction sur un circuit programmable ou plus.

1. Les microcontroleurs
Les microcontréleurs : Un microcontréleur est un circuit intégré (ou IC, Integrated

Circuit), qui rassemble sur une puce plusieurs éléments complexes dans un espace réduit. Au
temps des pionniers de I'électronique, on soudait un grand nombre de composants
encombrants, tels que les transistors, les résistances ou les condensateurs, sur des cartes plus
ou moins grandes. Aujourd'hui, tout peut loger dans un petit boitier en plastique noir muni
d'un certain nombre de broches. Ces dernieres sont les connexions du circuit intégré au moyen
des quelles s'effectue la communication. La figure I1.11 montre un microcontréleur

ATmega2560, qu'on trouve sur la carte Arduino.
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Figure 11.12 : Un microcontréleur [2].

Le microcontroleur peut étre programmé pour analyser et produire des signaux
électriques, de maniére a effectuer des taches tres diverses comme la domotique (le contrdle
des appareils domestiques - éclairage, chauffage...), le pilotage d’un robot, de I’informatique

embarquée, etc....

Les microcontroleurs ont des performances réduites, mais sont de faible taille et
consomment peu d’énergie, les rendant indispensables dans toute solution d’électronique

embarquée (voiture, porte de garage, robots, ...)
Un microcontréleur se divise grossiérement en trois parties :

» Unité centrale (CPU).
» Mémoires (ROM et RAM).

» Ports d’entrées et de sortie.

+ CPU

Cette section traite de l'architecture principale de I'AVR en général. La fonction
principale du cceur du processeur est d'assurer une exécution correcte du programme. Le CPU
doit donc pouvoir accéder aux mémoires, effectuer des calculs, controler les périphériques et

gérer les interruptions [3].




Data Bus 8-bit

¥
Program Hatus
Counter and Control
|

Fash L
Program
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l 32x8
Instruction General
Register

Instruction
Decoder

Control Lines

Purpose
*— FRegisters

Indirect Addressing

Direct Addressing

7O Lines

Figure 11.13 : Unité centrale (CPU).

Caractéristique Valeur

Type de mémoire de programme Eclat (Flash)
Taille de la mémoire du programme (Ko) 256

Vitesse du processeur (MIPS / DMIPS) 16

SRAM (B) 8192
Données EEPROM / HEF (octets) 4096

Périphériques de communication numérique

4-UART, 5-SPI, 1-12C

Capturer / Comparer / Périphériques PWM

Capture 4 entrées, 4 CCP, 16PWM

Minuteries 2 X 8 bits, 4 x 16 bits
Nombre de comparateurs 1

Plage de température (° C) -40 a 85

Plage de tension de fonctionnement (V) 1,8a5,5

Nombre de broches 100

Tableau 11.2 : les caractéristiques principales de microcontréleur ATmega2560

2. Les sources d’alimentation de la carte

Le Mega 2560 peut étre alimenté via la connexion USB ou avec une alimentation

externe. La source d'alimentation est sélectionnée automatiquement.

L'alimentation externe (non USB) peut provenir d'un adaptateur CA / CC (verrue murale) ou

d'une batterie. L'adaptateur peut &tre connecté en branchant une fiche positive centrale de 2.1




mm dans la prise d'alimentation de la carte. Les fils d'une batterie peuvent étre insérés dans
les en-tétes de broches GND et Vin du connecteur POWER.

La carte peut fonctionner sur une alimentation externe de 6 a 20 volts. Si elle est fournie avec
moins de 7V, cependant, la broche 5V peut fournir moins de cing volts et la carte peut devenir
instable. Si vous utilisez plus de 12 V, le régulateur de tension peut surchauffer et

endommager la carte. La plage recommandée est de 7 a 12 volts.
Les broches d'alimentation sont les suivantes :

v Vin. La tension d'entrée de la carte lorsqu'elle utilise une source d'alimentation externe
(par opposition a 5 volts de la connexion USB ou d'une autre source d'alimentation
régulée). Vous pouvez fournir une tension via cette broche ou, si vous fournissez une
tension via la prise d'alimentation, y accéder via cette broche.

v' BV. Cette broche émet un 5V régulé du régulateur sur la carte. La carte peut étre
alimentée par la prise d'alimentation CC (7 - 12V), le connecteur USB (5V) ou la
broche VIN de la carte (7-12V). La fourniture de tension via les broches 5V ou 3.3V
contourne le régulateur et peut endommager votre carte. Nous ne le conseillons pas.

v' 3V3. Une alimentation de 3.3 volts générée par le régulateur embarqué. La
consommation maximale de courant est de 50 mA.

v" GND. Broches de masse.

v' IOREF. Cette broche sur la carte fournit la référence de tension avec laquelle le
microcontréleur fonctionne. Un blindage correctement configuré peut lire la tension de
la broche IOREF et sélectionner la source d'alimentation appropriée ou activer les

convertisseurs de tension sur les sorties pour fonctionner avec le 5V ou 3.3V.

3. Entrées et sorties numeriques

Chacune des 54 broches numériques de la carte Mega peut étre utilisée soit comme
une entrée numérique, soit comme une sortie numérique. Ces broches fonctionnent en 5V.
Chaque broche peut fournir ou recevoir un maximum de 40mA d'intensité et dispose d'une
résistance interne de "rappel au plus" (pull-up) (déconnectée par défaut) de 20-50 KOhms.
Cette résistance interne s'active sur une broche en entrée a l'aide de l'instruction digital Write
(broche, HIGH).

De plus, certaines broches ont des fonctions spécialisées :

.



X/
°e

C++

*
A X4
7
A X4

7
A X4

Communication Série: Port Seérie Serial : 0 (RX) et 1 (TX); Port Série Serial 1: 19
(RX) and 18 (TX); Port Série Serial 2: 17 (RX) and 16 (TX); Port Série Serial 3: 15
(RX) and 14 (TX).

Interruptions Externes: Broches 2 (interrupt 0), 3 (interrupt 1), 18 (interrupt 5), 19
(interrupt 4), 20 (interrupt 3), et 21 (interrupt 2).Ces broches peuvent étre configurées
pour déclencher une interruption sur une valeur basse, sur un front montant ou

descendant, ou sur un changement de valeur.

Impulsion PWM (largeur d'impulsion modulée): Broches 0 a 13. Fournissent une

impulsion PWM 8-bits a I'aide de I'instruction analog Write.

SPI1 (Interface Série Périphérique): Broches 50 (MISO), 51 (MOSI), 52 (SCK), 53
(SS). Ces broches supportent la communication SPI (Interface Série Périphérique).

12C: Broches 20 (SDA) et 21 (SCL). Supportent les communications de protocole
12C.

LED: Broche 13. Il y a une LED incluse dans la carte connectée a la broche 13.

11.3.4.1. La partie logicielle

Le logiciel ARDUINO et le langage ARDUINO sont disponibles pour étre complétés

par des programmeurs expérimentés. Le langage peut €tre aussi étendu a ’aide de librairies

Le logiciel Arduino a pour fonctions principales :

de pouvoir écrire et compiler des programmes pour la carte Arduino.
de se connecter avec la carte Arduino pour y transférer les programmes.

de communiquer avec la carte Arduino.
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., OUTFUT): digitalWrite (A8, LOW): s/ EN PIN

. OUTPUT) : /# Step PIN

, OUTPUT); digitalWrite (48, HIGH): s Dir PIN

/¥ the loop function runs over and over again forever
// turn the LED on (HIGH is the wvoltage lewel)
// wait for a second
/ Turn the LED off by making the wvoltage LOW
// wait for a second

Figure 11.14 : Interface de programmation Arduino IDE.

Découvrons ensemble I’environnement de développement Arduino

Tout en haut de la fenétre, vous avez la barre d’outils qui regroupe toutes les actions que vous

pouvez réaliser avec le logiciel.

Ce qui nous intéresse cependant est la zone des 5 icénes juste en dessous : ce seront les
boutons que vous utiliserez le plus souvent lorsque vous programmez. Nous avons, de la

gauche vers la droite :

le bouton « Vérifier”, pour vérifier votre programme : il faut en effet que le programme que

vous avez écrit ne présente pas de bugs afin de s’exécuter correctement.

Ensuite, le bouton “Téléverser” : en cliquant sur ce bouton, vous transférez votre

programme compilé dans la mémoire de votre carte Arduino.

Au milieu, le bouton “Nouveau” : c’est a 1’aide de ce bouton que vous créez de nouveaux

programmes.

Apres, vous avez le bouton “Ouvrir” (fleche vers le haut) qui vous permet d’accéder aux

programmes d’exemples de I’IDE ou aux programmes présents sur votre machine.

Enfin, le bouton “Enregistrer” (fléche vers le bas) par lequel vous pouvez sauvegarder le

travail que vous avez réalisé afin d’y revenir quand vous le souhaitez.




Tout en bas de la fenétre du logiciel, se trouve la console de débogage : c’est 1a que vous
trouverez les différentes erreurs d’exécution de votre programme le cas échéant. Grace a cette
console, vous vous assurez que votre programme fonctionne comme vous le souhaitez avant

de le transférer sur votre carte Arduino.

11.3.5. Seringue
La seringue utilisé dans ce travail est de type micropette plus autoclavable pipettor

(voir la figure 11.14).

Figure 11.15 : Micropette plus autoclavable pipettor.

Parmi les caractéristiques de MicroPette plus, on peut citer :

* Entierement autoclavable

* Forces de pipetage 1égeres et conception ergonomique

» Affichage clair et facile a lire avec de grands nombres et de petits incréments
* Les pipettes couvrent une plage de volume de 0.1 uL a 25 ml

* Facile a calibrer et a entretenir avec 1'outil fourni

* Fabriqué a partir de matériaux innovants
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11.3.6. Digital microscope
Pour capturer l'angle de contact, nous avons utilisé un microscope numérique pour

nous aider a étudier I'expérience au fil du temps et avec une bonne précision en connectant le

microscope a l'ordinateur afin que nous puissions controler les mesures

Figure 11.16 : 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 :

¥ Measurement — [m] X

= [elEfS =T [Olo]
FiRLhoEoZoREs

Picture Results ' Calibration A

ID  Object Value

1 Mode Angle
Unit Degree
Angle 37.958

D Name
1 Angle

[ Select A Delete Delete Al [

Figure 11.17 : 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

Figure 11.18 : Exemple de mesure d’un angle de contact a base de logicielle MB-Ruler.

11.4. Labview

Programme de mesure et de suivi de lI'angle spatio-temporel de contact sur l'interface de
I'animation Labview :
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Figure 11.19 : Diagramme final
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La figure suivante montre l'interface d'animation Labview qui suit et mesure la distance entre
les deux bords de la gouttelette et forme de cercle de gouttelette

) TEST1 ANGLE vi Front Panel * - X
File Edit View Project Operste Tools Window Help lﬁ@
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Figure 11.20 : Face avant finale

I1.5 Dispositif de mesure de I’angle de contact

Au final, la figure suivante résume l'appareil de mesure dangle de
contact qui est connectté & un ordinateur et est contrblé par une interface
d'animation Labview.

Connexion de la cart= Agduing
IVEC N mMotsur pas & pas
NEMA 17 al’zide d= A4988.

‘L = = r

¥

s
— i —

PC |

Ampoule

Figure 11.21: Dispositif de mesure de liangle de contact.




11.6 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons présenté les différents blocs utilisés pour réaliser le
dispositif de I’angle de contact piloté par un PC. Aprés, on présent logiciel utilisé pour estimer

les valeurs de I’angle de contact ainsi que le logiciel Labview de commande et de

visualisation des gouttes d’eaux.

.
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Chapitre 111 :
Résultats et
dIscussions



I11.1. Introduction

Ce chapitre est consacré a 1’étude de I’influence de la goutte d’cau (angle de contact)
déposée sur des substrats de verre/oxyde de 1’étain/% dopage (0%, 3%, 5%, 7% et 9%) en
fonction de dopages Nickel, Zinc et Fluor. Pour cela, nous avons mesuré I’angle de contact et
le travail d’adhésion (Wy) et fait une étude de ’effet de différentes types de dopage (%Ni,
%2Zn et %F) sur les propriétés des films elaborés. Afin d’éviter tout effet de I’évaporation du
liquide d’eau, toutes les mesures de I’angle de contact sont effectuées pendant 5 secondes
apres le dépdt d’une goutte d’eau sur la surface de nos films.

I11.2. L’oxyde de I’étain (SnO,)

111.2.1. Définition
L’oxyde stannique SnO;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 cotits de fabrication. De plus, c’est un
matériau chimiquement inerte et dur mécaniquement ; il résiste aux hautes températures et est

stable vis a vis de I’atmospheére.

I11.2.2. Applications des couches minces d’oxyde d’étain
L’oxyde d’étain est I’'un des plus intéressants semi-conducteurs qui combine entre une

faible résistivité électrique et une haute transmission optique dans la gamme du visible de
spectre électromagnétique, réflectivité dans le domaine d’infrarouge, stabilité chimique dans
les différents environnements acides ou basiques et un codt relativement faible. Ces
excellentes propriétés permet de I'utiliser dans différents domaines d’applications comme
I’optoélectronique, les cellules solaires, la catalyse, les capteurs a gaz et matériau d’anode
dans les batteries au lithium. Nous reportons ici les applications de couches minces ou de

nanostructures de SnO, en se référant aux travaux courants de recherche.

a) Capteurs a gaz
Le premier brevet a été déposé en 1962 par Tagushi Yamazoe et al. résument, dans un

ouvrage de référence sur les capteurs, les différentes propriétés de SnO,, ainsi que 1’état actuel
des connaissances sur son utilisation comme capteur de gaz [1-2]. Il existe plusieurs familles
de capteurs chimiques qui se distinguent par le type de couche sensible et le principe de
transduction (voir la figure 111.1). Citons par exemple le micro capteurs a base de SnO,

développés par la société MiCS. Son exploitation a conduit a I’apparition du premier capteur

.



semi-conducteur commercial en 1968 (société Figaro) destiné a la détection des fuites de gaz
domestiques [3], il convient de distinguer les analyseurs (instruments d’analyse) et les
capteurs chimiques. Il présente une sensibilité élevée a la détection de gaz inflammables
(CH4, H,) ou toxiques (CO, H,S) [1]. Depuis ce temps, cette société commercialise une
géneération de détecteur de gaz a base de ce matériau avec une production qui dépasse 5

millions d’unité par an [3].

Electrodes Electrodes
paraliales Couche de

~7 L,

-

Substrat

interdigitées

Figure 111.1 : Exemple d’un capteur de gaz a base de SnOx.

Pour avoir de bonnes propriétés dans 1’application capteur de gaz, le dioxyde d’étain
doit posséder des lacunes d’oxygeéne qui peuvent s’ioniser et donner des électrons libres (voir
la figure 111.2). 1l doit donc étre sous steechiométrique en oxygene. Son caractére de
conduction provient de ’existence de ces défauts qui agissent comme donneurs ou accepteurs
(lacunes d’oxygene, impuretés, ...). Il ne pourra étre conducteur que si ce n’est pas un cristal
parfait [4].

électrode connexion électrique S X )
toile métallique

fil de métal noble
#-+— élément sensible
e filament chauffant

connexion électrique

. base en résine polyamide
électrode
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filament chauffant SnO2 fritte .
= - 4/ mm
tube céramique |< — .{
Elément sensible Structure Capteur série TGS8xx

Figure 111.2 : Schéma de principe d’un capteur SnO; utilisé pour la détection de gaz
Combustibles [3].




b) Cellules solaires photovoltaiques
L’oxyde d’étain dans le domaine de photovoltaique a connu une large utilisation

comme électrode transparente dans les différents types de cellules solaires (voir la figure
111.3). Les oxydes conducteur transparents utilisés dans les cellules solaires comme électrodes
transparentes doivent nécessairement avoir une haute transmission optique afin de permettre
un transport efficace des photons jusqu’a la couche active et également une bonne
conductivité électrique qui est requise pour obtenir le moins de pertes de transport des charges

photo-générées.

c-Silicon
a-Si:H

Figure 111.3 : Exemple d’une cellule solaire a base de SnO; [5].

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) [3] (voir la figure 111.4).




Figure 111.4 : Exemple d’une Piles au lithium [6].

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 les années 1990, un grand intérét a été donné a SnO, pour ses capacités
importantes, il a été qualifié depuis 1997 comme remplacant du graphite potentiel a cause de
la haute capacité spécifique, un faible cout [3, 7]. Dans le but d’augmenter la capacité des
piles et de limiter 1’utilisation du carbone et diminuer I'encombrement lié, les chercheurs ont
associe au lithium I'oxyde d'étain, sous forme de composé mixte Li,SnOz / LiMn,O,4 ou bien
sous forme de multicouche Sn/LiO,.

Cependant, la mise en ceuvre pratique de SnO; est génée par la faible cyclabilité qui
survient pendant le processus du cycle de charge/décharge. Le groupe du chimiste James
Tour, a révélé une anode aux propriétés remarquables, présente les performances d'une
batterie lithium-ion réalisée avec une anode composée de nanorubans de graphene ("graphene
nano rubbons”, GNRs) et de dioxyde d'étain (SnO;) [7]. L'association de ces deux composés
permet d'atteindre une densité d'ions lithium au sein de I'anode nettement meilleure que pour
le cas d'une anode construite a partir de dioxyde d'étain seul. 1l a été conclu enfin que le

composé SnO,/graphene peut étre utilise comme anode pour les batteries du lithium-ion [7].
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d) Autres applications
Plusieurs autres applications de couches minces, de nanostructures ou de nano

composites a base de SnO, ont été realisées dans plusieurs travaux de recherche comme
super-condensateur et matériau d’anode dans le domaine de stockage d’énergie [8]. L activité
antibactérienne des couches minces d’oxyde d’étain vis-a-vis des bactéries d’E. Coli et le

Bacille a été montré dans la derniére 1’étude de Henry et al. [9].

111.3. Effet de différents substrats

111.3.1. Série 1 : Variation de ’angle de contact en fonction de concentration de Ni

Figure 111.5: Image de I’angle de contact pour une couche mince de SnO; en fonction de
Nickel.
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La figure IIL.5 représente les images de la goutte d’eau sur des substrats en
verre/SnO,/%Ni pour cing taux de concentrations de Ni (0%, 3%, 5%, 7% et 9%) mesurés
dans une température ambiante. Afin d’éviter tout effet de I’évaporation du liquide d’eau,
toutes les mesures de I’angle de contact sont effectuées a 5 secondes aprées le dépot d’une

goutte d’eau sur le substrat verre/SnO,/%Ni.
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Figure 111.6 : Variation de 1’angle de contact pour une couche mince de SnO, en fonction de
Nickel.

La variation de I’angle de contact en fonction de différents taux de Ni est illustré dans
la figure II1.6. D’aprés la figure II1.6 on remarque une diminution de I’angle de contact de
47.70° a 33.94° pour des substrats de verre/SnO,/0%Ni et verre/SnO,/3%Ni, respectivement.
De plus, on constate aussi toujours sur la méme figure une augmentation de 1’angle de contact
de 33.94° pour le substrat de verre/SnO2/3%Ni jusqu’a 69.50° pour le substrat
verre/Sn0,/9%Ni. Autrement dit, suivant les valeurs trouvées de 1’angle de contact on
remarque que tous les valeurs sont inférieures a 90°. Ce résultat confirme le caractere

hydrophile de tout notre substrat.

Pour calculer le travail d’adhésion (W¢) on utilise 1’équation de Young (voir le chapitre

):
Wl = 1 (1F COSO ) et e e e e (I1L.1)

AVeC : yg est I’énergie interfaciale entre le liquide et le solide et y; = 72.8 mJ.m™ pour Icau.
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Le tableau I11.1 regroupe les valeurs du travail d’adhésion en fonction de différents substrats.

Substrat Angle de contact, (°) | Travail d’adhésion, (mJ.m™)
Verre/SnO,/0%Ni | 47.70 121.79

Verre/SnO,/3%Ni | 33.94 133.19

Verre/SnO,/5%Ni | 45.01 124.26

Verre/SnO,/7%Ni | 58.72 110.59

Verre/SnO,/9%Ni | 69.50 98.29

Tableau I11.1 : Variation du travail d’adhésion en fonction de différents substrats.

Suivant le tableau 1.1 on remarque que le substrat de verre/SnO,/3%Ni montre la
valeur grande du travail d’adhésion (133.19 mJ.m™) par rapport aux autres substrats utilisés.
Ce comportement est du probablement a la présence des pores. Selon les travaux de N.
Guermat et al. [10] la présence des pores diminue 1’angle de contact est donc augmente le
travail d’adhésion. Suivant M. Khalfallah et al. [11] la présence des pores améliore les
propriétés optiques de la cellule solaire. D’aprés N. Guermat et al. [12] la présence des pores

dans le matériau peut 1’utilis¢é comme couche sensible dans les capteurs d’humidité.

111.3.2. Série 2 : Variation de I’angle de contact en fonction de concentration de Zn
Les photos de la goutte d’eau sur des substrats en verre/SnO,/%Zn pour différents

concentrations de Zn (0%, 3%, 5%, 7% et 9%) mesurés dans une température ambiante sont

illustrés dans la figure 111.7.




Figure 111.7 : Image de I’angle de contact pour une couche mince de SnO, en fonction de

Zinc.
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Figure 111.8 : Variation de 1’angle de contact pour une couche mince de SnO, en fonction de
Zinc.

La figure 111.8 montre 1’évolution de I’angle de contact pour différents substrats

verre/SnO,/%Zn en fonction de taux de concentration de zinc (0%, 3%, 5%, 7% et 9%).




D’apres la figure précédente on constate une augmentation de I’angle de contact de 47.70°
pour le substrat verre/SnO,/0%Zn a 86.11° pour le substrat de verre/SnO,/3%Zn, d’une part.
D’autre part, on remarque aussi une diminution de I’angle de contact avec le substrat de
verre/Sn02/5%Zn d’une valeur de 53.26°. De plus, on constate aussi une autre augmentation
de la valeur de I’angle de contact jusqu’a 75.11° pour le substrat verre/Sn0,/9%Zn. Ce
comportement est du probablement a la morphologiques de la surface de SnO, nom dopé et
dopés zinc. Ce comportement est trouvé par d’autre auteurs [10, 13]. Suivant les travaux de
N. Guermat et al. [13], cette variation de I’angle de contact est due a la rugosité de la couche
en contact avec la goutte d’eau. Autrement dit, on remarque aussi que les valeurs trouvées de
I’angle de contact pour les substrats de verre/SnO, non dopé et dopes zinc sont < 90°. Ce

résultat confirme le caractére hydrophile des substrats utilisés.

Les valeurs du travail d’adhésion pour des gouttes d’cau en fonction de différents

substrats verre/SnO,/%Zn sont regroupés dans le tableau I11.2.

Substrat Angle de contact, (°) | Travail d’adhésion, (mJ.m™)
Verre/Sn0O,/0%Zn | 47.70 121.79

Verre/Sn0O,/3%Zn | 86.11 77.73

Verre/SnO,/5%Zn | 53.26 116.34

Verre/SnO,/7%Zn | 59.79 109.43

Verre/SnO,/9%Zn | 75.11 91.50

Tableau 111.2 : Variation du travail d’adhésion en fonction de différents substrats.

On constate d’apres le tableau IIl.2 on remarque une valeur ¢élevée du travail
d’adhésion de 121.79 mJ.m™ pour le substrat verre/SnO,/0%Zn par rapport aux autres
substrats. Ce comportement est du probablement a la facilité avec laquelle ce liquide ‘goutte
d’eau) va s'étaler sur la surface. Donc suivant les résultats obtenus le substrat de verre/SnO,

non dopé (0%2Zn) présente une meilleure mouillabilité.

L'explication dans les valeurs du travail d’adhésion (tableau II1.2) est basé sur le fait
que les tensions superficielles des phases liquide et solide interagissent I'une avec l'autre et
que les conditions d'équilibre changent dans la mesure ou des surfaces diminuent (entre

phases solide / vapeur et phases liquide / vapeur). De plus, selon les travaux de N. Guermat et
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al. [14] la présence ou la distribution des pores influe sur 1’angle de contact est par
conséquence sur le travail d’adhésion. Donc, on peut conclure que le substrat qui présente une
valeur faible de 1’angle de contact (valeur grande du travail d’adhésion) utilisé comme corps
d’éprouve dans les capteurs de gaz et le substrat de la valeur grande de I’angle de contact
(valeur faible du travail d’adhésion) utilis¢ comme ¢€lectrode transparent dans les cellules

solaire.

111.3.3. Série 3 : Variation de ’angle de contact en fonction de concentration de F

Figure 111.9 : Image de 1’angle de contact et des gouttes d’eau déposés sur des couches

minces de SnO, dopées Fluor.
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Figure 111.10 : Evolution de I’angle de contact pour une couche mince de SnO; en fonction
de Fluor.

L’évolution de I’angle de contact pour différents substrats verre/SnO,/%F en fonction
de dopés en Fluor de 0%, 3%, 5%, 7% et 9% est illustré dans la figure II1.10. D’apres cette
figure, on remarque une croissance dans les valeurs de 1’angle de contact de 47.70° jusqu’a
84.07° pour le substrat verre/SnO,/0%F et verre/SnO,/0%F respectivement. De plus, on
remarque aussi que les valeurs obtenues de 1’angle de contact sont inférieur & 90°. Ce résultat
confirme le caractére hydrophile des films SnO, pour (0%F) et dopés %F. D’apres la
littérature ce comportement est du probablement a la distribution des pores et leur distribution
sur la surface des films [15-19]. Autrement dit, ce comportement est du probablement a la
nature des especes réagissent avec la surface de nos films de type hydrophile qui sont
responsables du caractére mouillant. De plus, cette variation de 1’angle de contact en fonction

de dopage est due probablement a la rugosite de la couche de SnO, non dopée et dopées [13].

Les valeurs du travail d’adhésion pour des gouttes d’eau en fonction de différents substrats

verre/SnO,/%FIluor sont données dans le tableau I11.3.
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Substrat Angle de contact, (°) | Travail d’adhésion, (mJ.m™)
Verre/SnO,/0%F 47.70 121.79

Verre/SnO,/3%F 54.88 114.68

Verre/SnO,/5%F 58.52 110.81

Verre/SnO,/7%F 71.37 96.05

Verre/SnO,/9%F 84.07 80.32

Tableau 111.3 : Variation du travail d’adhésion en fonction de différents substrats.

D’apres le tableau I11.3 on remarque que les valeurs du travail d’adhésion sont entre
80.32 mJ.m? et 121.79 mJ.m?, d’une part. D’autre part, la valeur maximum du travail
d’adhésion est obtenu pour le substrat verre/SnO,/0%F. Ce résultat confirme la bonne
adhésion de film SnO, non dopé par rapport aux autres films dopés en Fluor. Ce
comportement est du probablement a la présence des pores avec un grand diametre et/ou a la
distribution de ces pores sur la surface de notre film. Donc on peut conclure que la
mouillabilité est liée fortement a la présence des pores (diamétre et/ou distribution). De plus,
toujours suivant les résultats trouvés on peut 1’utilisé le substrat verre/SnO, dopé 9%F comme
électrode transparent dans les cellules solaire en couche mince et le substrat verre/SnO,/0%F
comme couche sensible dans les capteurs de gaz. Finalement on peut aussi conclure que le
Fluor est une grande influence sur les propriétés morphologiques de SnO, par rapport aux

dopants Nickel et Zinc qui sont utilisé dans cette étude.

111.4. Conclusion

Dans ce chapitre nous avons présenté les résultats obtenus de 1’angle de contact sur
différentes substrat verre/SnO, non dopé et SnO, dopés Nickel, Zinc et Fluor. Les résultats
obtenus d’apres cette étude montrent le caractere hydrophile avec des valeurs inférieures a 90°
pour tous les substrats. On a trouvé aussi que le Fluor est une grande influence par rapport aux
autres dopants.
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Conclusion genérale

Le but de notre travail est la réalisation d’un dispositif de mesure de 1’angle de contact
piloté par PC. La réalisation de ce dispositif nous a permis d’apprendre et d'aborder différents
sujets et de se familiariser avec I’outillage nécessaire utilisé dans les laboratoires de
1’électronique ainsi que 1’outil informatique (conception, simulation et commande). Ce travail

comporte deux parties essentielles :

+« Le premier objectif était de réaliser une commande de deux moteurs pas a pas de
type NEMA 17 a base d’une carte d’interface d’arduino piloté par PC ;
+ Le second objectif consistait a mesuré 1’angle de contact statique aprés 5 s a
partir de Labview.
Autrement dit, réaliser de plateau porte échantillon et un posse seringue pour avoir une
goutte d’eau d’un volume de 5 pl fixe et stable.
Enfin, ce travail nous a donné la possibilité d’améliorer nos connaissances théoriques

et pratiques, bien que les résultats de nos expériences sont remarquables.

D’aprés les résultats expérimentales obtenu pour différentes substrats verre/SnO, en
fonction de dopage (Ni, Zn et F). La caractéristique morphologiques a partir de nos dispositif
de I’angle de contact sur les différents substrats confirme le caractére hydrophile (< 90°). De
plus, le substrat fabriqué a base de verre/SnO, en fonction de F montre une grande influence

de I’angle de contact (mouillabilité) par rapport aux autres substrats utilis¢ dans ce travail.

Comme perspectives, nous pouvons proposer la continuité des études sur ’angle de
contact par I’amélioration de ce dispositif par I’augmentation de la précision et le calcule de
I’angle de contact en régime dynamique pour le rendre plus efficace et utilisable dans le

domaine de recherche.

.
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