REPUBLIQUE ALGERIENNE DEMOCRATIQUE ET POPULAIRE

Ministere de 1’enseignement Supérieur et de la Recherche Scientifique

UNIVERSITE de BLIDA 1
Faculté de Technologie

Département de Génie des Procédés

MEMOIRE DE FIN D’ETUDE

Pour I’obtention du diplome de master
EN GENIE DES PROCEDES
Spécialité: Génie des polymeéres

THEME:
Elaboration et caractérisation des nanocomposites a base
d’EVA/PBA-aniline pour ’encapsulation d’un panneau

photovoltaique

Réalisée par :

M. HAMZI Fatma et M®". HANIFI Nadjet.

DEVANT LE JURY

Présidant : Pr.DJALAB Univ. Saad dahleb Blida 1
Promotrice : Dr. MEZINE Z CRTSE

Co-promotrice:  Dr. BENSAHLA N Univ. Saad dahleb Blida 1
Examinateur : Pr. BENMAAMER Univ. Saad dahleb Blida 1

Année Universitaire : 2022/2023



REMERCIEMENT

Le présent travail a été réalisé au niveau de centre de recherche en technologie des semi-
conducteurs pour 1’énergétique C.R.T.S.E. Dans la Perspective de I’obtention du diplome de

master.

Avant tout, nous remercions Allah le tout puissant de nous avoir accordées la patience, la
volonté et la force pour accomplir ce travail. En guise de reconnaissance, je tiens a témoigner
mes sincéres remerciements a toutes les personnes qui ont contribués de pres ou de loin au

bon déroulement de mon stage et a 1’élaboration de ce modeste travail.

Ma sincere gratitude a notre promotrice Mme MEZINE Zaina pour sa patience et sa

confiance, ses remarques et ses conseils, sa disponibilité.

Nous tenons également a exprimer nos sinceres remerciements a notre Co-promotrice Mme
BENSAHLA Naziha pour tous ses efforts, pour sa disponibilité et sa persévérance pour que

nous puissions terminer ce travail.

A notre responsable de ’option génie des polymeres Mr FETTAKA Mohamed pour sa

disponibilité et ses encouragements.
Nous tenons a remercier toute I'équipe du laboratoire du C.R.T.S.E. Al Harrach.

Je n’oserais oublier de remerciement tout le corps professoral de département de génie des

procedes.

Enfin nous tenons a remercier les membres du jury qui ont accepté de juger notre travail.



DEDICACE

Tout puissant, j’ai pu achever ce modeste travail avec 1’aide de dieu
Je dédie ce modeste travail :
A mes parents, que Dieu ait pitié d'eux
A mes tres chers freres: Miloud, Mohamed, Ismail, Hakim.
A mes tres chers sceurs: Zahia, Nasira, Kheira.

A mes neveux
A mes nieces

Aux chers amis surtouts: Khaoula,kheira,salima,saida,wafia,yossra,

A tous mes collegues d’études

FATMA



DEDICACE

Avant tous, je remercie dieu le tout puissant de m’avoir donne le
courage et la patience pour réaliser ce travail malgré toutes les

difficultés rencontrées
Je dédie ce modeste travail :

A mes tres chers parents, que dieu les garde et les protege pour leurs

soutien moral et financier, pour leurs encouragements
A mes sceurs
Aux chers amis

A tous mes collegues d’études

NADJET



Résumé

Le travail entrepris dans le cadre de ce master s’articule d’une thématique trés actuelle qui
consiste en élaboration et caractérisation des nano-composites a base d’EVA/PBA-aniline

pour I’encapsulation d’un panneau photovoltaique.

L’objectif principal de ce travail était d’explorer 1’effet de certains parametres expérimentaux,
en ’occurrence, la concentration de PBA-aniline sur les propriétés physico-chimique du
composites EVA/ PBA-aniline. A cet effet, un travail expérimental adéquat a été mené. Celui-
ci est basé essentiellement sur 1’utilisation des méthodes d’analyse comme le microscope
électronique a balayage couplé a la micro-analyse X (MEB-EDX), Spectroscopie des photons
X (XPS), UV-visible et la photoluminescence (PI). A la lumiere des résultats obtenus, il
ressort que I’incorporation des nanoparticules de PBA-aniline dans la matrice de ’EVA a été
effectuée selon les conditions expérimentales choisi. La caractérisation morphologique de
PBA/Aniline par le microscope électronique a balayage révéle une forme batonnet de PBA-
aniline. L’analyse par microscopie du photon X (XPS) confirme 1’incorporation des
nanoparticules de PBA-aniline dans la matrice de I’EVA et les différentes liaisons ont été

distinguées.

La transparence optique a eté gardée 91% pour I’échantillon a un volume de 0.6ml et ces
résultats sont obtenus par I’analyse UV-Visible. L’analyse par photoluminescence a montré
que le PBA/Aniline est un matériau photoluminescence, ce qui lui permet d’étre un bon

candidat pour LDS, ainsi que pour I’application en photovoltaique.

Mots-clés : EVA, PBA-aniline, panneau photovoltaique, LDS, encapsulant, nano-composites

Abstract

The work undertaken within the framework of this master's degree is based on a highly
topical theme involving the synthesis and characterization of EVA/PBA-aniline-based nano-
composites for the encapsulation of a photovoltaic panel.

The purpose of this work was to explore the effect of certain experimental parameters, in this
case, the concentration of PBA /Aniline on the physicochemical properties of PBA-Aniline/

EVA composites. To this end, appropriate experimental work was carried out. This was based



essentially on the use of analytical methods such as scanning electron microscopy coupled
with X-ray microanalysis (SEM-EDX), X-ray photon spectroscopy (XPS), UV-visible, and
photoluminescence (PI). The results show that the incorporation of PBA-aniline nanoparticles
into the EVA matrix was carried out in accordance with the chosen experimental conditions.
Morphological characterization of PBA-aniline by scanning electron microscopy reveals a
rod-like shape. X-ray photon microscopy (XPS) confirmed the incorporation of PBA-aniline
nanoparticles into the EVA matrix, and the different bonds were distinguished.

Optical transparency was maintained 91 % for low-concentration samples, and these results
were obtained by UV-Visible analysis. Photoluminescence analysis showed that PBA/Aniline
is a photoluminescent material, making it a good candidate for LDS, as well as for
photovoltaic applications.

Keywords : EVA, PBA-aniline, photovoltaic panel, LDS, encapsulant, nano-composites
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Introduction générale

L'énergie photovoltaique est une forme d'énergie renouvelable produite a partir de la
conversion directe de la lumiére du soleil en électricité. Cette conversion est réalisés a l'aide
de panneaux solaires photovoltaiques, ces derniers contiennent des cellules photovoltaiques
qui capturent la lumiére du soleil et la transforment en électricité.
Les panneaux solaires photovoltaiques sont composés de couches de matériaux semi-
conducteurs tels que le silicium, qui absorbent la lumiere du soleil et génerent un flux
d'électrons. Ces électrons peuvent ensuite étre capturés et convertis en courant électrique
continu a l'aide d'un systéeme de cablage et d'un onduleur pour étre utilisés directement ou
stockés dans une batterie.
L'énergie photovoltaique est considérée comme une source d'énergie propre, car elle ne
produit pas de pollution atmosphérique ou de gaz a effet de serre nocifs pour I'environnement.
Elle est également renouvelable, car elle dépend du soleil, une source d'énergie inépuisable a
I'échelle humaine.
Le mot " photovoltaique " vient de la grecque " photo " qui signifie lumiére et de "voltaique"
qui tire son origine du nom d’un physicien italien Alessandro Volta (1754 -1827) qui a
beaucoup contribué¢ a la découverte de 1’électricité, alors le photovoltaique signifie
littérairement la «lumiére électricité» [1-2]
L'énergie photovoltaique est utilisée dans de nombreuses applications, notamment pour
alimenter les maisons, les entreprises, les installations agricoles et industrielles, ainsi que pour
fournir de I'électricité aux communautés éloignées ou isolées.

L’objectif principal de ce travail est optimisée les propretés optiques et électriques de

I’encapsulant du panneau photovoltaique.
Ce mémoire comprend trois chapitres:

> Dans la premiére partie, nous présenterons une généralité sur I’énergie solaire, et les

panneaux solaires en suite nous parlerons d’une généralité sur les matériaux.
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> Le deuxieme chapitre est dédié a la partie expérimentale dans laquelle les
caractéristiques des matériaux utilisés, la synthése ainsi que les techniques utilisées
pour caractériser et déterminer les propriétés des nano composites EVA/PBA-aniline.

> Le troisieme chapitre est consacré aux résultats et a l'interprétation des phénomeénes
observés y compris I'étude morphologique et la caractérisation par infrarouge a
transformé de fourrier (IRTF) qui sont corrélées aux UV-visible, XPS(La
spectrométrie photo électronique X), MEB(Le Microscope électronique a balayage),

PL (La spectroscopie de photoluminescence).
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Chapitre 1 .Généralité sur les panneaux photovoltaiques

1.1. Introduction

Photovoltaique, produite a partir du rayonnement solaire, est 1’énergie la plus prometteuse
des énergies renouvelables. L’énergie solaire est convertie en une énergie ¢lectrique au moyen
des panneaux solaires constitués de plusieurs cellules photovoltaiques. La cellule
photovoltaique est le principal élément de la conversion directe de 1’énergie lumineuse du

soleil en énergie électrique. Elle est fabriquée a base des matériaux semi-conducteurs.
1.2. Energie solaire

L'énergie solaire provient de la fusion nucléaire qui a lieu au centre du soleil, composé a 75%
d'hydrogene, 23% d'hélium et 2% d'autres molécules. Les atomes d'hydrogéne sont convertis
en hélium par des réactions de fusion thermonucléaire massives. De plus, selon la formule
d'Einstein (Equation 1. 1), la masse est convertie en énergie.

E = mc? Equation 1. 1

Cette réaction maintient la température a la surface du soleil a environ 5800°K. L'énergie du
soleil est convertie en rayonnement uniformément dans toutes les directions de I'espace.
Lorsqu'il vole du soleil a la terre sur 150 millions de kilometres, sa densité extraterrestre
totale tombée a 1367 m? cette valeur et s appelle la constante solaire. En une heure, la terre
recoit 1,2 x 107 énergie du soleil, assez pour se maintenir pendant presque un an. Les
panneaux photovoltaiques peuvent utiliser cette énergie gratuite en la convertissant en

électricité [3].
1.3.Historique de I’énergie photovoltaique

L’effet photovoltaique est la production d’électricité par rayonnement solaire a été découverte
par le physicien Alexandre Edmond Becquerel dans le laboratoire de son pére, en appliquant
une solution conductrice exposée a la lumiére et I’observant en 1839[4]. En 1876 Adam et son
¢leve Richard ont observé I’effet photovoltaique dans la solidification du sélénium [5].

En1883 la premiéere cellule solaire & base de sélénium avec une efficacité de 1% ont été
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développées par I’inventeur américain Charles Frittes [6], et le 25 avril 1954 les laboratoires

Bell ont annoncé la premiére cellule & base de silicium avec une efficacité allant jusqu'a 6%.
1.4.Définition d’un panneau photovoltaique

Un panneau photovoltaique, aussi appelé module solaire photovoltaique, est un dispositif qui
permet de convertir la lumiére du soleil en électricité a I'aide de cellules photovoltaiques. Le
panneau solaire se compose d’un groupe de modules photovoltaiques, qui ont a leur tour un
certain nombre de cellules photovoltaiques. Les cellules sont connectées en série, tandis que
les modules sont connectés les uns aux autres en série et en parallele [7]. Une cellule PV est
fabriquée a partir de matériaux semi-conducteurs qui doivent étre Capables d'absorber une
grande partie de spectre solaire. Cette cellule est soumise a I'énergie des photons. L'énergie
d'un photon (E), en Joules, dépend de la célérité de la lumiere (c) et de la longueur d'onde du

rayonnement (A) par la relation:

E=hy == Equation 1. 2

> h=6.624.10"3*Joule.sec™! est la constante de Planck,
> vy est la fréquence exprimée en Hz,
> €~3.10% m/s la vitesse de la lumiére,

» A lalongueur d'onde exprimée en m.

MODULE PHOTOVOLTAIQUE

CELLULE PHOTOVOLTAIQUE

PANNEAU PHOTOVOLTAIQUE

SYSTEME PHOTOVOLTAIQUE

Figure 1.1 : Systéeme photovoltaiques
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Les panneaux solaires photovoltaiques peuvent étre installés sur des toits, des murs ou
d'autres surfaces, et sont utilisés pour produire de I'électricité pour les maisons, les batiments

commerciaux, les centrales solaires, les satellites et de nombreuses autres applications.

1.5.Avantages et inconvénients de panneau photovoltaique

Les panneaux solaires sont de plus en plus populaires en raison de leur capacité a produire de
I'énergie renouvelable et leur impact positif sur I'environnement. Cependant, ils ont également

des avantages et des inconvénients.

1.5.1. Avantages

1. Energie renouvelable : Les panneaux solaires utilisent I'énergie du soleil, une source
d'énergie renouvelable, qui est inépuisable.

2. Faible impact environnemental : Contrairement a la production d'énergie fossile, les
panneaux solaires ne produisent pas de gaz a effet de serre, ce qui réduit leur impact
environnemental.

3. Codt a long terme : Bien que l'installation des panneaux solaires soit colteuse, leur
colt a long terme est généralement inférieur a celui de I'énergie produite par des
sources d'énergie fossile.

4. Fiabilité : Les panneaux solaires sont extrémement fiables et peuvent fonctionner
pendant des décennies avec peu d'entretien.

5. Indépendance énergétique : Les propriétaires de panneaux solaires peuvent devenir

indépendants sur le plan énergétique en produisant leur propre énergie.

1.5.2. Inconveénients

1. Codt initial élevé : L'installation de panneaux solaires peut étre codteuse, ce qui peut
décourager les consommateurs.

2. Dépendance a la lumiere du soleil : La quantité d'énergie produite par les panneaux
solaires dépend de la quantité de lumiére solaire regcue, ce qui peut étre un
inconvenient dans les zones ou I'ensoleillement est limiteé.

3. Encombrement : Les panneaux solaires peuvent prendre beaucoup de place sur un toit,

ce qui peut affecter I'esthétique de la maison.
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4. Production limitée d'énergie : Les panneaux solaires ont une production limitée
d'énergie, ce qui peut ne pas étre suffisant pour les grands batiments ou les usines.
5. Durée de vie limitée des batteries : Les batteries utilisées pour stocker I'énergie

produite par les panneaux solaires ont une durée de vie limitée et doivent étre

remplacées périodiquement.
1.6. Composition et fabrication d'un panneau solaire

Les panneaux solaires traditionnels sont composes de plusieurs strates permettant de protéger

les cellules photovoltaiques des agressions extérieures [8].

Verre trempé

EVA1

Cellules solaires

EVA2

Cadre

Feuille de plastique
rigide

Boite de jonction

Figure 1.2. Composition d’un panneau solaire

1.6.1.Cadre en aluminium

Le cadre du panneau solaire est généralement en aluminium et fournit une structure rigide

pour maintenir les différentes couches du panneau ensemble.

1.6.2. Verre trempé

Le verre trempé est la couche supérieure du panneau solaire. Il protége les cellules solaires

des dommages causés par les intempéries et les rayons UV.
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1.6.3.Membrane en Tedlar

Dans les panneaux solaires, la membrane en Tedlar, un film de polyvinylfluorure (PVF), est
généralement placée a l'arriere du module, entre les cellules solaires et le boitier arriére en
aluminium. Cette couche de protection aide a empécher l'eau, la poussiere, les produits
chimiques et les rayons UV de pénétrer dans le module, ce qui peut endommager les cellules
solaires et réduire la performance du panneau solaire. Elle peut également aider a prolonger la
durée de vie du panneau solaire en protégeant les cellules solaires des dommages causés par

I'environnement extérieur.
1.6.4.Boite de jonction

Les connecteurs électriques sont utilisés pour connecter les cellules solaires les unes aux
autres et pour acheminer I'électricité du panneau solaire vers un systeme électrique.

1.6.5. Cellules photovoltaiques

Les cellules solaires sont les composants de base du panneau solaire qui convertissent la
lumiere du soleil en électricité. Les cellules solaires sont fabriquées a partir de matériaux

semi-conducteurs tels que le silicium.

Les cellules photovoltaiques sont constituées de matériaux semi-conducteurs qui absorbent
I'énergie lumineuse et la convertissent directement en courant électrique. La production de
cellules photovoltaiques nécessite de I'énergie et on estime que, selon leur technologie, une
cellule photovoltaique doit fonctionner environ 2 a 3 ans pour générer I'énergie nécessaire a sa
fabrication [9].

1.6.5.1.Principe de fonctionnement

Une cellule individuelle, unité de base d’un systeéme photovoltaique, ne produit qu’une tres
faible puissance électrique, typiquement de 1 4 3 W avec une tension de moins d’un volt. Pour
produire plus de puissance, les cellules sont assemblées pour former un module (ou panneau).
Les connections en série de plusieurs cellules augmentent la tension pour un méme courant,
tandis que la mise en paralléle accroit le courant en conservant la tension. Le courant de

sortie, et donc la puissance, sera proportionnelle a la surface du module [9].
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1.6.5.2. Principaux types de cellules photovoltaiques

Il existe plusieurs familles de cellules photovoltaiques. Actuellement, les plus répandues sur
le marché sont les cellules a silicium cristallin et a couche mince. L’industrie photovoltaique
est concentrée a plus de 90% sur 1’utilisation du silicium comme matériau de base. Ce semi-
conducteur présente, en effet, différents avantages: abondant a la surface du globe pour son
extraction facile a partir du sable, non toxique comme d’autres semi-conducteurs I11-V, son
oxyde naturel (Si0,) présente d’excellentes propriétés électroniques et son dopage facile par

le phosphore ou le bore [10].

1.6.5.2.1. Silicium cristallin

Cette génération de cellules repose sur des plaquettes de silicium cristallin. Ces plaquettes
sont sciées en lingots de silicium. Ces lingots sont le résultat d'un processus de purification
permettant d'obtenir un matériau contenant 99,999% de silicium. Les cellules cristallines sont
subdivisées en deux catégories : monocristallines (mono-Si) et poly-cristallines (Poly-Si) en
fonction du type de structure. Ces deux types de cellules proviennent d'un processus de
purification et de solidification différent (processus Czochralski (Cz) et processus Siemens).
Les procédés de purification Cz et Siemens ont des structures d'approvisionnement différentes
et sont généralement effectués par différentes industries. Les cellules monocristallines se
distinguent par leurs coins brisés et leur apparence uniforme. Les cellules poly-cristallines, en
revanche, ont un aspect plus irisé résultant de I'orientation des différents réseaux cristallins
par rapport au plan de la section [12-13]. Ces technologies se caractérisent par des rendements
de conversion de I'énergie lumineuse en énergie électrique allant de 15% a 20%
(monocristallins) et de 13% a 16% (poly-cristallins), au niveau des modules commerciaux les

plus largement utilisés [14].
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Figure 1.3.Cellules en silicium monocristalline module (gauche).Poly-cristalline module
(droit)

1.6.5.2.2. Couche mince

Cette génération de cellules est basée sur le dépdt de matériaux semi-conducteurs a film
mince. Ces matériaux sont déposés par des procédés tels que le PE-CVD (dépdt chimique en
phase vapeur amélioré par plasma) sur un substrat. Avec 1’augmentation des volumes de
production, le colt de ces technologies a décliné pour devenir compétitif par rapport aux
technologies cristallines de premiere génération [15]. Parmi les technologies a couches

minces exploitées industriellement, on distingue [16] :

» Silicium amorphe (a-Si)
» Tellurure de cadmium (CdTe)
> Séléniure de cuivre-indium (CIS) et diséléniure de cuivre-indium gallium (CIGS)

A

Figure 1.4. A : Module de silicium amorphe (a-si), B : Tellurure de cadmium (CdTe)

B L

C : diseéléniure de cuivre-indium gallium (CIGS)
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1.6.5.2.3. Organique
De nouvelles cellules sont en cours de développement en laboratoire, les cellules organiques
sont en phase de recherche et ont actuellement des rendements relativement faibles, avec un

rendement de conversion supérieur a 3,6%, Il existe deux types principaux [17-18] :

» Cellules photovoltaiques organiques moléculaires
> Cellules photovoltaiques organiques a base de polymeéres appelées aussi cellules
solaires en plastique

»

h‘ Wwa

Figure 1.5. Exemple d’une cellule organique

1.6.6. Film d'encapsulation EVA : Ethylene Vinyl Acetate (éthylene-acétate de vinyle)

L'encapsulant polymere utilisé dans les modules photovoltaiques (PV) sert a assurer les
fonctions de support structurel, d'isolation électrique, d'isolation physique/protection physique
et de conduction thermique pour les circuits des cellules solaires [19]. Normalement, les
matériaux d'encapsulation sont constitués d'un polymeére visiblement transparent afin de
maintenir une bonne transmission optique dans une région spectrale prescrite La stabilité a
long terme de I'encapsulant est importante pour les modules PV déployés sur le terrain, ou une
longue durée de vie et une puissance de sortie fiable sont essentielles. Un copolymére
d'éthyléene-acétate de vinyle (EVA) utilise comme encapsulant dans les modules
photovoltaiques passe de I'état transparent a I'état jaune-brun aprés quatre ans ou plus

d'exposition aux intempéries [20].
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1.6.6.1.Ethylene vinyle acétate (EVA)

L’¢thyléne-Co-acétate de vinyle EVA est un copolymere thermoplastique semi-cristallin
faisant partie de la famille des polyoléfines fonctionnelles. Son attrait comme encapsulant
photovoltaique s’explique par son caractére ¢lastomérique a colt relativement faible
comparativement au polyvinyl butyral (PVB) ou aux silicones, initialement employés comme
encapsulant PV.

Dans le but d’améliorer les performances de ’EVA comme encapsulant PV, des additifs sont
ajoutés aux films tels que des promoteurs d’adhésion au verre (silanes), des agents de

réticulation (peroxydes), des stabilisateurs UV ou encore des absorbeurs d’UV [21-22].

Le copolymere éthylene-acétate de vinyle (EVA), présente des caractéristiques idéales pour
I’encapsulation des cellules en silicium: excellente transparence, grande résistance aux UV

dans le temps, parfaite adhésion au verre, bonne isolation électrique [23].

1.6.6.2.Structure chimique
Le copolymere EVA est synthétisé par voie radicalaire. Comme son nom 1’indique, ’EVA
est composé d’une succession d’unités constitutives dérivées des monomeres d’acétate de

vinyle (AV) de formule CH;COO-CH = CH, et d’éthyléne CH, = CH,.

0
\ < =
"H,C CH,| + CH c | —— -HCH,—CH,}HCH, ) 1] P
X V\.y H_;C O CH« “" ] ' P O Y] n
. c=0
Ethyléne Acétate de vinyle :
CH,

Poly(éthyléne/acétate de vinyle)

Figure 1.6. Structure de 1’éthyléne vinyle acétate EVA
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Tableau 1.1.caractéristiques de ’EVA a partir de la fiche technique.

Propriétés Valeur Unité
Formule (C4Hg0, — CoHy)p, /
Masse molaire 114,14 g/ -1
mol
Masse volumique 0.93 9/ 3
cm
Teneur en acétate de vinyle 33 %
Température de fusion 260 °C

Malgré les avantages que possede le copolymere EVA comme encapsulant des panneaux
photovoltaiques, ce matériau se dégrade a long terme du fait de facteurs extérieurs tels que les
rayonnements UV et les températures élevées. En effet, I’encapsulant initialement transparent
devient de couleur brune au cour du temps. Cette coloration a fait 1’objet de nombreuses
discussions quant a la fiabilité de ’encapsulant EVA, car cette coloration est a ’origine de la
perte de puissance des panneaux photovoltaiques. De plus, cet encapsulant est synthétisé a
partir de produits issus du pétrole, ce qui pourrait conduire a des problemes de disponibilité et

de cofit a long terme du fait de 1’épuisement progressif des ressources fossiles [24-25].

1.7.Nano-composites polymeériques

Les nano-composites sont des matériaux constitués d’'une matrice polymere dans laquelle sont
dispersées des particules de taille nanométrique appelées charges [26]. Ces charges, de nature
et de forme variées (sphéres, fibres, plaquettes...) de différentes compositions (noir de carbone
[27], argile [28], métaux [29], graphite [30]) PBA-aniline, vont jouer le réle de renfort et vont
permettre d’améliorer les propriétés mécaniques [31] thermiques [32], optiques [33] et

électriques [34] de la matrice dans laquelle elles sont incorporées.
1.8.Synthese bibliographique

En 2006 M.D.Kempe et al. ont Recueillis les gaz effusés provenant de la décomposition
thermique de I’EVA a I’aide d’un appareil de chauffage et un flacon de CI (chromatographie
ionique) contenant une quantit¢ de KOH, pour déterminer le taux de formation d’acide

acetique. Une analyse mécanique dynamique ont été réalisé par un rhéometre, ils ont fait un
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analyse par la DSC a I’exposition a la chaleur humide (85% d’humidité et 85 °C) .lls ont
trouvé par la DSC que le centre de la transition a -33°C et -37°C lors du refroidissement et du
chauffage, respectivement .Et pour la rhéologie ils ont obtenu des changements di a la
présence a la fois d’un point de fusion et d’une transition Vvitreuse a ou pres des températures
habituellement rencontrées par un module.la Tg (température de transition vitreuse) a été
mesurées a -15°C ,ce qui est beaucoup plus élevé que les valeurs d’environ -40°C. La Tg

mesuré par le rhéomeétre est plus important [35].

En 2007, Lili Cui et al .Fait une étude sur une série de copolymeéres éthyléne-acétate de
vinyle, EVA, contenant 0-40 % de VA(acétate de vinyle) et trois organoargile, M2(HT)2,
M5 (HT), et (HE),M;T; (M méthyle, HE 2-hydroxy-éthyle, H,HT long chaines alkyles a
partir de suif naturelle (natural tallow) et du suif hydrogénée (hydrogenated tallow) ) ont été
fondus pour explorer la relation entre la polarité de la matrice polymeére et la structure
organoargile sur 1’étendue de I’exfoliation et les propriétés des nanocomposites résultants. Le
degré d’exfoliation des nanocomposites a été évalué par TEM, WAXS et essais mécaniques.
Des analyses quantitatives de particules d’images de TEM ont été faites pour donner diverses
moyennes des dimensions d’argile et du rapport d’aspect, Dans la gamme des teneurs en AV
examinées, les nanocomposites formés a partir de ’organoargile M,(HT), présentent la
meilleure exfoliation par rapport aux deux autres organoargiles ; Cependant, les différences
d’exfoliation entre les différents organoargiles diminuent a mesure que la teneur en VA de la
matrice polymere augmente. Pour les analyses des particules, Pour chaque série de
nanocomposites préparés a partir d’un organoargiles donné, la longueur moyenne des
particules et 1’épaisseur diminuent avec 1’augmentation de la teneur en VA, mais le rapport
d’aspect utilisant I’une ou 1’autre méthode de moyenne augmente avec la teneur en VA. Les
nanocomposites formés a partir de 1’organoargiles M,(HT), ont généralement la plus petite
longueur et épaisseur de particules, mais le rapport d’aspect le plus €élevé; mais les différences
de taille et de rapport d’aspect entre les nanocomposites formés a partir des différents
organoargiles deviennent plus petites a mesure que la teneur en VA augmente et sont presque
imperceptibles a 40% VA. Pour I’analyse WAXS (diffusion des rayons X grande angle):Pour
les nanocomposites M,(HT); a base d’EVA, [Dintensit¢ maximale diminue avec
I’augmentation de Contenu en AV. Pour les nanocomposites M;(HT),et (HE),M;T;

I’intensit¢ maximale augmente avec 1’augmentation Contenu en AV .Les résultats des
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différentes techniques étaient généralement cohérents. Ces nanocomposites de copolymere
EVA montre une amélioration spectaculaire de 1’exfoliation de I’organoargile a mesure que la

teneur en AV augmente [36].

En 2011, Tapas Kuila et al Ont été étudié les composites octadécyle amine-graphéne/EVA
(ODA-G/EVA) préparés par solution mélangé d’EVA et d’ODA-G dispersé dans le toluéne.
La morphologie des composites a été confirmée par DRX et Analyse MET. Pour I’analyse
DRX. Le pic de réflexion basale de GO pur a 2q ¥4 11.3 est décalé a 2q ¥4 3.8 dans le spectre
d’ODA-G en raison de [’intercalation de longues chaines alkyles dans 1’espacement
intercalaire de GO. Ceci indique la formation de plusieurs couches de graphéne modifié de
surface. Le pic a 2q ¥ 26,0 est attribuable a la formation de structures graphiques pendant la
réduction du GO modifié. Le pic large centré a 2q % 21.1 est attribuable a I’intercalation de
longues chaines alkyles entre les couches empilées de graphene. Le spectre de I’EVA pure
montre deux pics amorphes a 2q Y4 20,8 et 22,8. L’absence de pic caractéristique d’ODA-G
dans les composites indique la délamination des couches de graphéne en présence de
copolymére EVA, et I’analyse MET a été réalisé pour évaluer la dispersion de ’ODA-G dans
les composites. Les morphologies des composites exfoliés ODA-G/EVA ont été analysées par
MET. Les résultats montrent que les couches de graphéne sont dispersées dans la matrice de
polymere. L’image MET des composites d’ODA-G montre que la plupart des couches ODA-
G ne sont pas seulement distribution homogene mais également agrégée dans la matrice
d’EVA. Propriétés mécaniques montrent que les composites d’ODA-G/EVA sont
mécaniquement stables par rapport aux composites purs EVA. La stabilité thermique et la
résistivité électrique des composites résultants sont également bien meilleurs que ceux de
EVA. Par conséquent, les composites d’ODA-G/EVA ont Applicabilite potentielle en tant que

matériaux mecaniquement durables et plus stables [37].

En 2015, Abdullah Tahhan et al ont étudié I'amélioration de I'absorption de la lumiére et des
caractéristiques électriques des cellules solaires commerciales en silicium a simple jonction.
L'EVA a été dissous dans du p-xyléne a différents pourcentages de 6, 10, 14 et 18 % en
poids. Un t% de 18% en poids donne une couche uniforme d'EVA appliquée sur la cellule et
de bonnes propriétés optiques de réflexion et de transmission. Ce pourcentage est donc choisi

pour des mélanges avec différant concentration de luminophores (1, 3, 5, 7 mg). Les films
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formés ont été caractérisés par les techniques suivantes : DSC, SEM, PL, UV-Vis, et les
mesures .L’efficacité de conversion énergétique, ainsi que la concentration optimale de
phosphore (3 mg) dans le composite permettent une conversion maximale de la lumiere et
d'excellentes efficacités de transfert de puissance et d'énergie. De plus, il a été montré que la
composition des luminophores dispersés a une grande influence sur la quantité de conversion
de la lumiére UV et la capacité de transition électronique des cellules photovoltaiques. Les
résultats expérimentaux ont montré que la conversion d'énergie des cellules photovoltaiques a

base de silicium était ameliorée de 0,54 % dans les cellules photovoltaiques optimisées. [38].

En 2017 Jun Wang et al ont étudié I’amélioration de I’efficacité photoélectrique du film
d’EVA. Les chercheurs ont synthétis¢é un complexe quaternaire en incorporant 1’acide 1-
tridécécanaarboxylique (Ta) dans le complexe Tris (dibenzoylmethane) phenanthroline
europium [Eu(DBM)sphen], couramment utilisé dans les matrices de polymeres. Les
analyses DRX ont réevélé que ([Eu(DBM),phen (Ta)) tend & devenir amorphe par rapport a la
structure cristalline de (Eu (DBM) s;phen). Pour évaluer expérimentalement la compatibilité
de ces complexes avec 1’acétate d’éthyléne et de vinyle (EVA), les chercheurs ont préparé des
films EVA dopés avec les complexes par la méthode de coulée, la caractérisation des
complexes par analyse élémentaire, FT-IR et XRD, observation des morphologies
d’apparence des films EVA utilisant SEM et AFM, mesure des transmissions et des spectres
de fluorescence des films EVA utilisant le spectrophotomeétre UV-Vis et le spectrométre de
fluorescence, et 1’essai des performances de la cellule solaire en silicium polycristallin a I’aide
d’un simulateur solaire. L’efficacité de conversion énergétique de la cellule solaire recouverte
de film EuDP/EVA diminue avec I’augmentation de la teneur en EuDP. En revanche, le film
EuDPT/EVA atteint un maximum lorsque le contenu d’EuDPT est de 1%. Sous le contenu
identique de Complexes Eu3+, la transmission de la lumiere visible du film EuDPT/EVA est
¢videmment plus grande que celle d’EuDP/EVA film. Il existe donc un contenu EuDPT
optimal avec lequel le film EUDPT/EVA a a la fois une bonne lumiere visible transmittance et
forte intensité de fluorescence, resultant en une efficacité de conversion énergetique
maximale. La valeur maximale de I’efficacité de conversion énergétique de la cellule solaire
recouverte d’un film EuDPT/EVA est de 12,14 %, tandis que celle de la cellule solaire
recouverte d’un film EuDP/EVA n’est que de 11,98 %. Les resultats montrent que
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I’amélioration de la compatibilité du complexe Eu3*par I’introduction du TA contribue a

améliorer I’efficacité de la conversion énergétique. [39].

En2018 thomas Fix et al proposent une méthode pour améliorer le rendement des cellules
solaires en utilisant des nanoparticules inorganiques pour convertir les photons ultra-violets en
photons infrarouges. Les chercheurs ont proposé d'incorporer des nanoparticules de le
dioxyde de cérium (Ce0,) dopées avec Néodyme(Nd), ytterbium (Yb) ou terbium (Tb) dans
un polymeére d'encapsulation utilisé dans les cellules solaires. Ensuit préparé des films de
IPEVA avec 1,5g et 4g deTb-Yb-CeO, et les caractérisés par MET qui montre que des
nanoparticules sont bien obtenir avec des tailles en dessous de 20 nm et des franges qui
montre la cristalinité.et 1’UV-visible et obtient que ces films absorbe dans la bonne longueur
d’onde a savoir ’'UV et qu’il n’absorbe pas dans le visible et proche infrarouge. Aprés a été
vérifier que ’EVA fonctionnalisé fournit bien un PL (photoluminescence) dans la gamme

attendue (environs 902nm pour le dopage au Nd et a 967nm pour 1’Yb) [40].
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Figurel.6.Absorbance des films EVA/ Figurel.7. PL des films EVA/ Th-Yb-

Tb-Yb-CeO, Ce0,[40]

En 2020, Michele Candida Carvalho de Oliveira et al, travaillent sur le développement d'un
encapsulant basé sur I'ajout d'oxyde de graphéne (GO) a I'encapsulant EVA formant le nano
composite (EVA/GO), afin d'améliorer la stabilisation contre la photo dégradation. Les nano
composites avec des déferentes concentrations(0,25% ,0,50% , 0,75% ,1.00% , 2.00%) en

poids de GO, ont été caractérisés par : la spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier
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par thermogravimétrie a réflexion totale atténuée (ATR-FTIR) et la calorimétrie différentielle
a balayage (DSC ), avant et aprés avoir subi des processus de vieillissement accéléré dans des
chambres Weather-Ometer et UVB. En général, I'ajout de GO a minimisé la dégradation de
I'encapsulant EVA. Seul I'encapsulant avec une concentration en GO de 0,25% en poids s'est
révélé prometteur pour les modules photovoltaiques, car la transparence des films avec des

concentrations plus élevées etait altérée [41].

Dans le cadre de notre travail on s’intéresse a 1’étude de I’influence des nanoparticules de

’aniline - PBA sur la matrice de ’EVA et ses différentes propriétés.

1.8.1. Peryléne bis anhydride(PBA)
Le bis anhydride péryléne-3,4,9,10-tétracarboxylique, généralement abrégé en PTCDA
(pour l'anglais perylene-3,4,9,10-tetracarboxylic dianhydride), est un pigment organique
étudié en recherche pour le développement de composants électroniques en matériaux
semi-conducteurs organiques tels que des transistors a effet de champ organiques, tandis
que certains de ses dérives, tels que le DiMe-PTCDI, peuvent servir a réaliser des
cellules photovoltaiques organiques ou augmenter l'efficacité quantique des cellules

photovoltaiques a dioxyde de titane TiO2 [42].

Le PTCDA dérive structurellement du péryléne, un hydrocarbure aromatique
polycyclique, et cristallise selon deux formes polymorphiques conventionnellement
appelées a et B [43]. La structure bidimensionnelle de couches de PTCDA épitaxies par
jet moléculaire a été étudiée en détail sur différents substrats tels que le graphite et le
disulfure de molybdéne MoS2, le cuivre, lI'argent, ainsi que sur des isolants tels que le
chlorure de sodium NaCl, le chlorure de potassium KCI et le bromure de potassium KBr
[44].

Figure 1.9 .structure de PBA

Page | 18



Chapitre 1 .Généralité sur les panneaux photovoltaiques

Tableau 1.2.caractéristiques de PBA a partir de la fiche technique.

Propriétés Valeur Unité

Formule CpaHgOy /

Masse molaire 392,316 g/ -1
mol

1.8.2. Aniline

L'aniline est un composé chimique organique, également connu sous le nom de phénylamine.

C'est une amine primaire aromatique qui se présente sous la forme d'un liquide incolore a

jaune pale. L'aniline est principalement utilisée dans la production de colorants, de produits

pharmaceutiques et de caoutchouc synthétique. Elle peut également étre utilisée comme

précurseur dans la fabrication de divers produits chimiques.

Tableau 1.3.caractéristiques de I’aniline a partir de la fiche technique.

NH-

Figure 1.10 .structure de ’aniline

Propriétés Valeur Unité
Formule CcHsNH, /
Masse molaire 93,13 g/ -1
mol
Masse volumique 1.02 9/ 3
cm
Température de fusion -6.0 °C
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1.9. Décalage luminescent vers le bas LDS (Luminescent Down Shifting)

La LDS technique de décalage vers le bas luminescent pour améliorer la réponse a courte
longueur d’onde d’une cellule solaire en déplagant les photons a haute énergie vers le
domaine visible. En appliquant une couche de LDS avec des matériaux photo luminescents
absorbant les UV sur le dessus des dispositifs PV [45]. la technique LDS, qui permet de
convertir les photons UV de haute énergie en photons de plus faible énergie a des plus

grandes longueurs d’onde, améliorant ainsi la réponse spectrale des cellules solaires [46].

A
o=
<1©1>
£ 7 QA
Polymer matrix
Down-shifting layer (=) o o

Dye molecules

Solar Cell

Figure 1. 11. principe de la technique LDS
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Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté les bases indispensables a la compréhension du la
cellule photovoltaique qui constitue le dispositif ou le composant électronique le plus rentable
en énergie, en convertissant I'énergie radiative ou solaire en énergie électrique. Alors, nous
avons d'abord présenté I'historique de I'effet photovoltaique et le principe de fonctionnement
puis on a cité les différentes compositions d’un panneau photovoltaique aprés on a présenté

les différents types de cellules photovoltaiques et la technique LDS.
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Chapitre 2 .Partie expérimentale

2.1. Présentation de la matiére premiere et les techniques de Ila

caractérisation

Dans cette partie de notre travail nous allons présenter tous le matériel et les différentes
méthodes utilisés pour réaliser une étude des mélanges EVA/ PBA-aniline dont 1’objectif est
d’améliorer les performances de I’encapsulation des cellules et panneaux solaires. Nous nous
intéressons particulierement & étudier 1’influence des nanoparticules de PBA/aniline sur la
matrice de I’EVA et ses différentes propriétés. Nous présentons aussi les méthodes
expérimentales utilisées UV- visible, la spectroscopie FTIR, MEB, XPS, Ces méthodes sont

utilisées pour caractériser les films des polymeres.

2.2. Matériels et méthodes

2.2.1. L’éthyléne vinyle acétate (EVA) : Le copolymere d'éthyléne-acétate de vinyle
(EVA) utilisé dans cette étude a été commercialise sous forme de granulés
transparents L’EVA généralement contient de 33% d’acétate de vinyle le long du
squelette carbonée.

2.2.2 .PBA-aniline : peryléne-3,4, 9,10-tétracarboxyliquedianhydrure-aniline (PBA-
aniline) utilisé lors de cette étude est un produit commercialisé sous la marque (BB
336 : PBA-Aniline : Auto, 4h, 200 °C) sous forme de poudre rouge.

2.3. Mode Opératoire

2.3.1. Préparation des mélanges
Pour la préparation des solutions EVA /PBA-aniline sous forme des films nano-
composites nous avons besoin de:
» EVA commercialisé sou forme de granulés (4,39)
» PBA-aniline commercialisé (0,001g)

» Chloroforme
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Tout d'abord on commence par peser quatre échantillons de ’EVA chacune avec une masse
de 4,3g, chaque échantillon est mélangé avec 20 ml de chloroforme. La solution est agitée

pendant 30 min, afin d’obtenir une solution homogéne.

Ensuite, une masse de 0,001g de PBA-Aniline est pesée et est melangée avec 10 ml de
chloroforme. Pour obtenir une solution homogene, une agitation manuelle pendant 2 minutes

était suffisante.

Quatre différents volumes de ce dernier mélange ont éte prise (0,2, 0,4, 0,6, 0,8 ml) et injectés

dans les quatre solutions EVA.

2.3.2. Préparation des films
La solution préparée est versée sur une plaque de verre entourant par le téflon. Cette
derniére est exposée a ’aire libre pendant 24 heures afin de réaliser un séchage complet.

Les films formés sont récupérés.

2.4. Techniques de caractérisation

2.4.1. Microscopie électronique a balayage (MEB)

Le Microscope électronique a balayage (MEB) (ou SEM pour les anglo-saxons) est un outil
d’expertise et de recherche nous permettant d’accéder facilement a des informations sur la
morphologie et la composition chimique d’'un matériau solide .Grace a ses caractéristiques
telles que le pouvoir de résolution, sa grande profondeur de champ, il vient compléter les
autres moyens d’investigations microscopiques optique ou électronique a transmission.
Son essor est dii ¢également a la facilité d’utilisation et de préparation des échantillons, ainsi
qu’a la diversité des images délivrées (topographie, composition chimique). Il reste

cependant un outil indispensable pour 1’exploitation du monde microscopique[47].

Le microscope électronique a balayage (MEB) est compos¢ de Sonde (source d’électrons ;

condenseur, objectif, diaphragme) L’appareillage employé¢ est de type Philips ESEM XL30.
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2.4.2.Spectroscopie de photoélectrons XPS

La spectrométrie photoélectronique X, ou spectrométrie de photoélectrons induits par
rayons X (en anglais, X-Ray photoelectron spectrometry:XPS) est une méthode
de spectrométrie photoéléctronique qui implique la mesure des spectres de photoélectrons
induits par des photons de rayon X. Dans une expérience XPS. Le principe d’analyse est

comme suit :

L’échantillon est bombardé par des rayons X d'une certaine longueur d'onde, ce qui émet
un photoélectron qui est par la suite détecté. Les photoélectrons ont des énergies propres a
chaque élément, ce qui permet de déterminer la composition de I'échantillon. Pour une
analyse qualitative, I'élément doit avoir une concentration plus élevée que 0,1 %, tandis
qu'une analyse quantitative peut étre effectuée si 5 % de I'élément est présent [48].

énergie )
a 9 photoélectron
.
continuum photon X B
(états libres) : 7 -
E..
h
4
bande de | P 7
vabence | : v,
B Y -
- R ..
3 - .
g niveaux { = B ) v -

de coeur

Figure 2.1. Principe de spectroscopie de photoélectrons XPS

2.4.3. Spectroscopie infrarouge a transformé de fourrier (FT-IR)

La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (ou FTIR : Fourier Transformed
Infrared Spectroscopy) est une technique d'analyse spectroscopique basée sur 1’absorption

d’un rayonnement infrarouge par le matériau analysé. Elle permet via la détection des
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vibrations caractéristiques des liaisons chimiques, d’effectuer 1’analyse des fonctions

chimiques présentes dans le matériau [49] .Le principe d’analyse est comme suit :

Lorsqu’une radiation infrarouge IR traverse un film de polymere, le spectre de la radiation
émergente révele des bandes d’absorption dues a des vibrations et rotation particuliere des

groupements atomiques qui caractérisent la structure de 1’échantillon.

Il existe deux types de vibrations I’allonge ment (étirement) le long de I’axe de liaison et les
déformations (flexion) qui conduisent & un changement d’angle entre deux liaisons
consécutives, soit dans le plan, soit en dehors du plan. Ces élongations et distorsions peuvent
étre identiques ou asymeétriques. Elles sont illustrées a la (figure 2.2.) avec le lien entre CH,

comme exemple [50].

Elongations Déformations angulaires
|
dans le plan ! hors du plan
I
H H |
) P 4 ~./ N~/
= - o ! -
< |
= W 1 N H 7 ! e
7’ :
Elongation symetrique Cisaillement (scissoring) : Torsion (twisting)
o H i
o 7/ ~ .~ N | <>
= =~ w C ' ~ /
= i
£ 1 EL ! +
= i
L 4 |
Elongation asvmétrique Balancement (rocking) | Hochement (wagging)

Figure 2.2.Modes vibrationnels infrarouge d’une liaison CH,

Le FTIR de I’EVA et des films de nano composites EVA/PBA-aniline a été réalisée sur un

appareil de type AgilentCary, série 680 Sa gamme spectrale s’étend de 4500 a 500cm™1.

2.4.4. Spectroscopie UV-Visible

La spectroscopie UV-visible est une technique d'analyse dont le principe repose sur
I'absorption de la lumiére par les molécules. La lumiére utilisée possede une longueur d'onde
X comprise entre 200 et 1000 nm. Entre 200 nm et 400 nm, la lumiére est dans le domaine de
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I’ultraviolet (UV), entre 400 et 800 nm, dans le domaine du visible et au-dela, dans le début
de I'Infra-Rouge. Une molécule colorée absorbe obligatoirement dans le domaine du visible.
Une molécule qui n'absorbe pas du tout dans le domaine du visible est incolore [51].0n utilise

un spectrophotomeétre dont le principe est décrit dans la figure2.3.

Diaphragme __ Cellule photoélectrique Afficheur
— P
- ey

- # ]

- I I ,.-’

]
CT—1{>10,024 A

— "~ Echantillon ‘Amplificateur

Monochromateur Cuve

Figure 2.3.Schéma du principe de spectroscopie UV-visible

La lumiere blanche est un mélange de radiations de couleurs (longueurs d’ondes) différentes
séparables par un monochromateur. Un diaphragme permet de sélectionner une radiation et
I’on mesure I’intensité de cette radiation apreés son passage dans 1’échantillon. L’appareil

affiche I’absorbance de 1’échantillon définit par la loi de Beer-Lambert [52]

A=clC Equation
I: longueur de la cuve dans laquelle est mis 1’échantillon (en cm)

C:concentration de la solution (en mol™1)

€ : coefficient d’absorption molaire (en cm~1.mol~tL pour que A sans dimension)

2.4.5.Photoluminescence
La spectroscopie de photoluminescence (PL) est un groupe de méthodes optiques permettant
de mesurer les spectres d'émission optique d'objets nanométriques pour déterminer les

propriétés des matériaux semi-conducteurs et isolants. Les spectres PL peuvent fournir des
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informations sur I'émission optique, les états quantiques, la contrainte intrinséque et d'autres
caractéristiques des matériaux et des nanostructures. Dans une configuration PL classique,
I'échantillon est directement excité par un laser avec une énergie supérieure a la bande
interdite. Les photons émis sont collectés par le systeme de détection et envoyés vers un

monochromateur équipé d'un photodétecteur [53].

L’appareil utilisé est un spectrométre de marque « Fluorolog™ HORIBA» Pour appliquer
cette technique dans le domaine spectral étudié, les échantillons a analyser sont préparés sous

forme de films trés fins.

Absorption Emission spontanée
BC & E, BC ® E,
Excitation las'::‘ 0\'}){,‘ m Emission photon,
hv hv
BV O B gy O >
hv>E,-E, hv~E,-E,

Figure 2. 4. principe d’absorption et d’émission spontanée.

Page | 28



Chapitre 2 .Partie expérimentale

Conclusion

En conclusion, les techniques de caractérisation UV-Visible, XPS, FTIR, MEB et PL sont des
outils complémentaires qui permettent d'obtenir une compréhension approfondie des

propriétés optique et électrique des matériaux.

La technique UV-Visible permet d'analyser les propriétés optiques des matériaux tels que la
transmittance et I'absorbance, et peut étre utilisée pour déterminer la longueur d’onde de
certains composés. XPS peut étre utilisé pour déterminer la composition €lémentaire des
surfaces. FTIR permet danalyser les vibrations moléculaires et peut étre utilisé pour

déterminer les groupes fonctionnels présents dans les échantillons.
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Chapitre 3. Résultats et discussion

Cette partie du manuscrit est une synthese des résultats obtenus a partir des travaux
expérimentaux réalisée. Pour ce faire, différentes techniques de caractérisation expérimentales

sont réaliseées sur les films préparés.

3.1. Caractérisation de EVA /PBA-aniline sous forme des films nano-

composites

3.1.1. Caractérisation morphologique du PBA-aniline

La figure 3.1 (A) et (B) montre respectivement les images MEB du PBA-aniline-a un
diamétre de 1um. On visualise clairement sur la figure 3.1 que les particules de PBA-
aniline- présente une surface hétérogéne avec agglomération ainsi que, on note la présence

des pores.

lum
X 25,000 5.0kV

Figure.3.1. Images MEB de poudre PBA-aniline.(a) échelle de 5.000 et (b)
échelle de 25.000
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3.1.2. Caractérisation par XPS

Afin de déterminer la composition chimique et les différentes liaisons dans I’EVA et PBA-

aniline, une analyse XPS est effectuée.

La figure 3 .2 présente le spectre XPS de ’EVA , wide scan, On note sur le spectre la

présence des pics de I’oxygéne et du carbone .La figure.3.3 présente le spectre XPS du

carbone a haute résolution , on note ’apparition des liaison carbone —carbone a une énergie

de liaison 315 eV et la liaison carbone —oxygene a E=308 eV. La figure. 3.4 présente le

spectre XPS de 1 ‘oxygene a haute résolution, on observe 1’apparition de deux pics, le premier

correspond & O% et le deuxiéme & la liaison C-O & des énergies 560 eV et 557 eV

respectivement.
10000 Wde scan
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- 5
3 6000 Cis s
= oy
¥ O1s @
€ 4000+ s
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20004
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Figure. 3.2. Spectre XPS de '’EVA
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Figure 3.3. Spectre XPS du C1s a haute résolution
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Figure.3.4 Spectre XPS de 1’0O1s a haute résolution
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Tableau.3.1. Energie des liaisons en (eV)

Element Cls N1s O1s

Liaison C-0 Cc-C N-H |[C-N | Naromatique | O-H 02
Energie de 288 284 400.8 [399.4 |398.3 531.1 |[530.5
liaison (eV)

3.1.2.1. Analyse XPS du composite PBA-aniline/EVA

La figure.3.5 présente le spectre XPS du composite EVA PBA-aniline (wide scan), on note
sur la figure 1’apparition des pics de Cls, Ols et ’azote (N1s). La figure .3.6 présente le
spectre XPS & haute resolution du pic N1s. La deconvolution du pic N1s révéle 1’apparition
des pics de la liaison N-H a 400,8 eV, La liaison C-N & 399,4 eV et le N aromatique & 398.3
eV. La figure 3.7 présente le spectre XPS a haute résolution du pic O1s. La déconvolution du
pic Ols révele ’apparition des pics de la liaison —O-H. a 531.1 eV, La liaison 072 a 530.5 eV
[54].

1300

2,6E404 4 —— EVA/0,2m| PBA-aniline N1is
1250 ﬁl‘
2.06+044 1200 4 N aromatique!( '1\/
o ci 3 S
{L._’. 1,5E+04 : ::5 = ﬂ‘&ﬂ N-H
-_% O1s é’ 1100 M
§ 1,0E+04 o N1s (o LN
= A VW iadby
5,0E403 o 1000’ Vh ‘Wl" W‘y “V‘T i')l
950 -
0,0E+00 < ——r11——T1
392 394 396 398 400 402 404 406 408 410 41
1400 1200 1000 80O 600 400 200 0 Energle de liaison (eV)
énergie de liaison (eV)
. . Figure.3.6. Représente le Spectre XPS N1s
Fiaure.3.5. Représente le spectre XPS 9 b D
1800 O1ls 30004 Ci1s
c-0
1700 4 2500 -
— 1600 4 =
3 S 2000+ c.C
= 15004 @
2 %
& 1400 4 € 15004
E =
1300 4 " 1000+
1200 4
500 o
1100 4
526 528 530 532 534 536 538 540 0 v T v T T
Energie de liaison (eV) 280 285 290 295 300
Energie de liaison (eV)
Figure.3.7. Représente le Spectre XPS O1s Figure.3.8. Représente le spectre XPS C1s
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La figure3.8 présente le spectre XPS a haute résolution des pics C1s. La deconvolution du

pic Cls révele I’apparition des pics de la liaison C-O & 288 eV et La liaison -C-C & 284 eV.

3.1.3. Caractérisation par infrarouge a transformé de fourrier (FT-IR)

La caractérisation par spectroscopie infrarouge a transformé de fourrier joue un role
important. Montre les différents groupements fonctionnels qui se produisent. Les analyses par
FTIR ont été réalisé en premier lieu sur ’EVA pure et puis sur les films nano-composites.

% Spectre FTIR de PEVA

La figure 3.9. Présente le spectre FTIR de ’EVA. Le spectre montre les bandes typiques de
I’acétate de vinyle (AV). 1737, 1238, 1022 cm-1, et les bandes du segment éthyléne. 29109,
2852,1470, 1373 et 720 cm-1.

v" Des pics de forte absorption 2919¢m et 2852 cm ™1 correspondant respectivement. a
vibration d’élongation symétrique de la liaison C-H.

v Une bande d’absorption de haute intensité. autour de 1737 cm™! attribuée a la vibration
de la liaison -C=0 du groupe aldéhyde.

v Les bandes & 1470 cm™ et 1373 cm™ sont attribuées aux vibrations de déformation et de
flexion du méthyle, respectivement.

v’ Deux pics 1238cm™! et 1022cm™! correspondant respectivement.la vibration de
déformation asymétrique et symétrique de la liaison -C-O de groupe -C-O-C.

v Labande a 720cm™?! correspond a la vibration de balancement hors du plan CH2 sont
Principalement causés par les segments d'éthylene du copolymeére

Ces pics sont en bon accord avec les valeurs trouvées dans la littérature [55-57].
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Figure.3.9. Spectre infrarouge de ’EVA commerciale

Spectres FTIR des nano-composites EVA/PBA-aniline
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Figure.3.10. Spectres FTIR des films d’EVA/PBA-aniline.
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Les analyse FTIR pour les composites EVA/PBA-aniline tous les volumes, On a obtenir les

mémes bandes :

v" Des pics de forte absorption 2927cm~tet 2857 cm ™1 correspondant respectivement. a
vibration d’¢élongation symétrique de la liaison C-H.

v Une bande d'absorption de haute intensité. autour de 1741 cm™1 attribuée a la vibration
de la liaison -C=0 du groupe ester.

v' Les bandes & 1378 cm™ est attribuée & la vibration de déformation symétrique du
méthyle,

v Deux pics 1243cm™! et 1022cm™! correspondant respectivement.la vibration de
déformation asymétrique et symétrique de la liaison -C-O de groupe -C-O-C.

v' Labande a 720cm™! correspond a la vibration de balancement hors du plan CH2

La figure 3.10 présente les spectres de FTIR de I’EVA pure et le mélange PBA-aniline/EVA a
déférent volume mesurées directement a la surface des films. Le spectre infrarouge fournit des
informations sur les aspects structurels de polyméres, comme la composition chimique, la
conformation et structure. Des bandes d’absorption peuvent donner des informations
concernant 1’interaction entre les composants du mélange. Nous observons que les spectres
infrarouges des mélanges correspondent exactement a une superposition des spectres de ses
composants sans changement de bande. C’est une autre indication de 1’absence de
I’interaction chimique entre les composants du mélange. On constate que 1’ajout de
PBA/aniline ne provoque aucun changement dans la structure des mélanges (pas de nouveaux

pics ou changement dans I’intensité des pics existants).

3.1.4. Caractérisation par UV-visible

La spectroscopie UV-visible a été utilisée pour vérifier la réponse optique de ’EVA et des
nano-composites lorsqu’ils sont soumis a la transmission du rayonnement UV-visible du
spectre électromagnétique dans la gamme 200nm a 900nm. La transmission de la lumiére
solaire UV-visible a la cellule est I’un des critéres importants pour que 1’encapsulant produise
de I’¢électricité. Les spectres de transmission ont été obtenus en utilisant un spectrophotometre

UV-VIS .l1a figure 3.11 montre les spectres de transmission pour les films EVE/PBA-aniline
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Figure.3.11. Spectre UV-visible des films

Pour les quatre échantillons, on remarque que 1’échantillon EVA/0.6PBA-aniline présente une
forte transmittance T=91% dans la gamme de visible (400-800 nm), aprés ce domaine la

transmittance diminue de 5% et va rester stable.

3.1.5. Caractérisation par photoluminescence

Les résultats de la caractérisation par photoluminescence de ’EVA et de ses nanocomposites
EVA/PBA-aniline élaborés avec différents volumes qui mesuré dans la gamme de 300 a 1000
nm. sont exposés dans les figures (3.12-14)

La figure.3. 12. Présente le spectre de la photoluminescence de I’EVA, on note sur la figure
que I’EVA absorbe a 420nm. Par la suite, La figure.3.13. Présente le spectre
photoluminescence de la poudre PBA-aniline en fonction de la longueur d’onde, on note sur
la figure qu’on a une absorption enregistrée entre 450nm et 550mn. Par la suite, ou on a
enregistré des pics plus intenses a des longueurs d’onde 575nm, 825nm ce qui signifie a une

réémission d’électrons.

Page |37



Chapitre 3 .Résultats et discussion
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Figure.3.12. Spectre photoluminescence de Figure.3.13. Spectre photoluminescence de la
L’EVA commerciale poudre PBA-aniline

3.1.5.1. Analyse par photoluminescence du composite PBA-aniline/EVA

La figure.3.14. Présente le spectre photoluminescence des films d’EVA/PBA-aniline a
déférents volumes en fonction de la longueur d’onde, on note que dans les volumes 0.2ml et
0.4ml des pics moins intenses a des longueurs d’onde 525nm.et dans les volumes 0.6ml et
0.8ml on a enregistré des pics a des longueurs d’onde moins intenses (350nm, 425nm)
implique une absorption. Par la suite, on note un décalage spectral vers le rouge, ou on a

enregistré des pics plus intenses a des longueurs d’onde 500nm, 625nm ce qui indique a une

réémission d’électron
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Figure.3.14. Spectre photoluminescence des films d’EVA/PBA-aniline
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Conclusion générale

Dans ce travail de mémoire on s’est intéressé a 1’¢laboration d’un encapsulant fonctionnel de

cellule solaire en tant que couche Luminescente Down Shifting (LDS). L’objectif de ce travail

a ¢té centré sur la réalisation d’un encapsulant a base d’un Copolymeére d’éthyléne vinyle

acétate(EVA) dopé par PBA-aniline, répendant aux besoins de I’étude des propriétés optique.

Plusieurs techniques ont été utilisées pour la caractérisation des films : MEB, XPS, FTIR, Uv-

visible et la photoluminescence.

Les résultats obtenus montrent que le PBA-aniline est bien incorporé dans la matrice de
I’EVA.

v

L’analyse morphologique met en exergue une forme de batonnets pour les particules de
PBA-aniline avec une surface hétérogene et la présence des agglomérations et des
pores.

L’analyse XPS confirme I’incorporation des nanoparticules de PBA-aniline dans la
matrice de ’EVA.

L’analyse IR a montré les différents groupements fonctionnels qui se présentent au sein
du composite EVA/ PBA-aniline.

L’analyse Uv-visible montre un taux de transmittance tres élevé pour le volume 0.6ml
du PBA-aniline.

L’analyse par photoluminescence montre que le PBA-aniline est un matériau tres phot

luminescent et peut étre un bon candidat pour une application en photovoltaique,
autrement dit, comme couche Luminescente Down Shifting (LDS).

Au regard des résultats présentés, on peut, en toute rigueur valider le choix du PBA-aniline

comme matériaux photoluminescents pour une application en photovoltaique.

Perspectives

Vue que le PBA-aniline a montré sa candidature comme matériau photoluminescent, il
est intéressant de faire quelques tests photovoltaiques comme les mesure 1(V).(courant

en fonction de voltage)
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Annexes

Tableau 1:les matériels utilisés

ANNIEXTE A

Plaque chauffante

Balance analytique : pour peser
les matériaux utilisés dans

I'expérience

Plaques de verres

Tableau 2: les produits utilisés

ANNEXTE B

PBA-aniline (poudre)

EVA (granulés)

chloroforme
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ANNEXTE C

Tableau 3: les appareils utilisés

-
L S
e A

Appareil de FTIR

Appareil de MEB Appareil d’UV-visible

Appareil de I’XPS
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