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Introduction  générale 

Les nanocomposites à matrices polymériques représentent une nouvelle classe de matériaux 

très prometteurs pour l’industrie. Ils ont des propriétés particulières  qui sont différentes à la 

fois de celles des polymères et des nanostructures de renfort.  

 Ces dernières années, l'intérêt des chercheurs dans le domaine des sciences des matériaux est 

porté sur l’amélioration des propriétés thermiques, mécaniques (module de cisaillement, 

limite d’élasticité, la dureté…) électriques (la conductivité) [1] et optiques des polymères par 

l’incorporation des nanostructures semi-conductrices dans ces polymères.  

Ces nanocomposites, qui sont des matériaux multi-phases, représentent  actuellement environ 

95 de la production plastique mondiale. Ils trouvent de nombreuses applications dans les 

transistors à effet de champ, les diodes électroluminescentes ou encore  les cellules 

photovoltaïques [1.2]. Cependant, pour réaliser de telles applications, le défi majeur réside 

dans la fabrication des nanocomposites semi-conducteurs/polymère avec une dispersion 

uniforme des nanoparticules semi-conductrices dans cette matrice polymérique, puisque les 

nanoparticules tendent à s’agglomérer durant le processus d’élaboration.  Les matériaux 

organiques semi-conducteurs font l'objet d'un intérêt croissant dans l'industrie.  

 Certains chercheurs pensent pouvoir disposer, à terme, de molécules organiques permettant 

de fabriquer des nanocomposites semi-conducteurs organiques capables de remplacer tout ou 

une  partie des semi-conducteurs inorganiques actuellement utilisés [3]. Remarquant que le 

PbS (faible gap 0.41 eV) est très utilisé dans les cellules photovoltaïques [4], Chauduri et al. 

[5] ont préparé des films nanocomposites PbS/PS présentant une importante 

photoconductivité.                                                                                                                                               

Chie Inuit al. [6] ont préparé des nanocomposites ZnTe/polymère. Les observations par  MET 

ont indiqué que les nanoparticules de ZnTe obtenues ont une taille d’environ 20nm, 

uniformément dispersées dans le polymère. Leur étude à montré que la transmittance du 

nanocomposite ZnTe/polymère  est décalée vers les petites longueurs d’onde par rapport à 

celle des nanoparticules de ZnTe. Ezzaier et al. [7] ont investigué les nanocomposites ZnS/PS. 

L’étude de la morphologie a démontrée que la distribution des nanoparticules de  ZnS dans la 

matrice de polystyrène est homogène et que leurs taille moyenne est d'environ de 20nm. 

Le travail présenté dans ce mémoire porte sur la synthèse et l’étude des propriétés 

structurales, morphologiques et optiques des nanocomposites à matrice polystyrène renforcés 
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par trois types différents de semi-conducteurs (ZnS, ZnTe et PbS). Les matériaux 

nanocomposites préparés sont sous formes de couches déposés sur substrats en verre ou sous 

forme de films (monolithes).                                                               

 Notre objectif principal est l’étude des effets de l’incorporation de trois semi-conducteurs 

ayant  des gaps optiques  différents (larges, moyens et faibles) sur les propriétés du 

polystyrène.   

 Ce mémoire est composé de trois chapitres, d'une conclusion générale et d’une liste de 

références bibliographiques.                                              

 Le premier chapitre porte sur les généralités des nano composites à matrices polymère et 

renforcés par des nanoparticules semi-conductrices. 

 Le deuxième chapitre présente les techniques expérimentales utilisées pour la préparation  

des nanocomposites  (ZnS/PS, ZnTe/ PS ,PbSPS). Cette partie traite également les différentes 

techniques de caractérisation utilisées.                  

  Le troisième chapitre est consacré à la discussion des résultats des caractérisations des 

échantillons par diffraction des rayons X (DRX) structurale, spectroscopie infrarouge à 

transformée de Fourier (FTIR), microscopie électronique à balayage (MEB) et  

spectrophotométrie UV-visible.  
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Chapitre  : Synthèse bibliographique 

. Polymères 

.1.Définition  

 Les polymères sont des macromolécules constituées de l’association d’un très grand nombre 

de molécules plus petites et identiques appelées monomères. 

Ils ont les propriétés générales suivantes : 

ce sont des matériaux « légers », avec une masse volumique  et un module de Young faibles, 

souples et des isolants électriques et thermiques. 

Figure.1.Réaction chimique de formation de polymère 

 

.2.Exemples de polymères   

 Le tableau suivant présente des exemples des propriétés et applications de quelques polymères 

courants. 

 

 

 

Tableau .1 : propriétés et applications de quelques polymères [8]. 

https://fr.wikipedia.org/wiki/Masse_volumique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Module_de_Young
https://fr.wikipedia.org/wiki/Isolant_%C3%A9lectrique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Isolant_thermique
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.3.Le polystyrène  

Le polystyrène (PS) est l’une des premières résines du styrène; il est obtenu par la 

polymérisation de monomères de styrène  (CH2=CH–C6H5). Le polystyrène à une température 

de transition vitreuse suffisamment élevée pour former une matrice solide à température 

ambiante et aussi est une matière dure, cassante et très transparente, avec une flexibilité limitée. 

Sa structure chimique est illustrée en figure .2 

 

 

 

 

 

Figure .2 Structure chimique de polystyréne 
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.4.Synthèse du polystyrène  

Le polystyrène est un polymère thermoplastique linéaire à squelette aliphatique  obtenu par 

polymérisation radicalaire du motif styrène  (CH2=CH–C6H5). Sa structure est totalement 

amorphe. Le styrène, est l’un des monomères vinyliques les plus étudiés. La polymérisation du 

styrène en masse et en solution constitue la principale méthode de production industrielle. Les 

masses molaires moyennes en nombre des polystyrènes (PS) commerciaux sont comprises 

entre 50 000 et 150 000 [9.10]. 

 

Figure .3.  Polymérisation du monomère de styrène  en  polystyrène [5] 

I.2 Semi-conducteurs 

L’émission de la lumière par les semi-conducteurs est l’une des propriétés qui attire l’attention 

des chercheurs, cette propriété optique dépend de la structure électronique, de la bande interdite 

et aussi de la taille des nano cristaux de semi-conducteurs  

I.2.1 Les semi-conducteurs de ZnS, ZnTe et PbS : 

Le sulfure de zinc (ZnS) et le tellurure de zinc (ZnTe) sont des semi-conducteurs binaires de la 

famille II-VI avec des gaps 3.66 eV [12] et 2.28 eV [13] respectivement. Chacun de ces semi-

conducteurs est constitué de deux éléments : un élément de la colonne II et un autre de la 

colonne VI. 

Le PbS est un semi-conducteur de classe (IV-VI) avec un gap 0.41 eV [14], il est composé d’un 

élément de la colonne IV et d'un autre élément de la colonne VI. 

 



                                                              

 

 
 

I .2.2Propriétés structurales de ZnS,PbS et ZnTe

Le ZnTe et le ZnS peuvent cristalliser dans la structure

hexagonale (wurtzite). 

Dans la structure blende, les atomes de types II occupent les positions

(1/2,1/2,0), et les atomes de

(1/4,3/4,3/4), (3/4,1/4,3/4). 

Dans la structure hexagonale les atomes de types II occupent les positions

(2/3,1/3,2/3),et les atomes de type VI occ

 

Figure I.4 : Structures blende

Le sulfure de plomb (PbS) cristallise dans la structure NaCl

nœuds de réseau CFC et les atomes de soufre 

arêtes. 
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ZnS peuvent cristalliser dans la structure sphalérite et dans la structure

les atomes de types II occupent les positions (0, 0, 0), (0,1/2,1/2),

(1/2,1/2,0), et les atomes de types IV occupent les  positions (3/4,3/4,1/4

Dans la structure hexagonale les atomes de types II occupent les positions

(2/3,1/3,2/3),et les atomes de type VI occupent les positions (0,0,3/8) et(2/3,1/3,1/2+3/8)

: Structures blende et  würtzite de ZnS ou de ZnTe

Le sulfure de plomb (PbS) cristallise dans la structure NaCl.les atomes de plomb occupent les 

et les atomes de soufre occupent le centre de maille et les milieux des 
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sphalérite et dans la structure 

(0, 0, 0), (0,1/2,1/2), 

types IV occupent les  positions (3/4,3/4,1/4), (1/4,1/4,1/4), 

Dans la structure hexagonale les atomes de types II occupent les positions : (0, 0, 0) et 

upent les positions (0,0,3/8) et(2/3,1/3,1/2+3/8) 

de ZnS ou de ZnTe 

les atomes de plomb occupent les 

le centre de maille et les milieux des 



                                                              

 

 
 

Figure I.

Tableau .2 :  les propriétés physicochimique  

Propriété 

 

Masse molaire 

(g/mol) 

97.474

Indice de réfraction 

 

Gap                                         

(eV) 

3.54 (cubique, 300

(hexagonal,300

Densité  

 

 

I.2.3 Effet de la taille sur les propriétés 

Dans les matériaux massifs, le nombre des atomes en surface est inférieur 

ceci veut dire que le rapport surface/volume est négligeable, la diminution de la taille

particules implique l’augmentation de ce rapport

des atomes de surface est négligeable par contre dans le cas des nanoparticules l’effet de ces 

atomes est important et changent les propriétés physique
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Figure I.5 : Structure blende de PbS. 

physicochimique  des semi-conducteurs utilisés

ZnS 

 

ZnTe 

97.474 192.99 

2.36 3.56 

3.54 (cubique, 300K) 

3.91 

(hexagonal,300K) 

2.26 

4.090 6.34 

taille sur les propriétés physiques des matériaux 

le nombre des atomes en surface est inférieur 

ceci veut dire que le rapport surface/volume est négligeable, la diminution de la taille

implique l’augmentation de ce rapport. En conséquence, dans le cas de massif l’effet 

des atomes de surface est négligeable par contre dans le cas des nanoparticules l’effet de ces 

important et changent les propriétés physiques de matériau. 
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conducteurs utilisés [5,11] 

PbS 

239.3 

3.912 

0.41 

7,646 

le nombre des atomes en surface est inférieur à  celui en volume, 

ceci veut dire que le rapport surface/volume est négligeable, la diminution de la taille des 

dans le cas de massif l’effet 

des atomes de surface est négligeable par contre dans le cas des nanoparticules l’effet de ces 



                                                              

 

 
 

En effet, le gap de nanomatériau 

électrons qui occupent ainsi des niveaux discrets.

Pour une nanoparticule de forme sphérique

suivant : 

��(����) = Eg(massif) +
��

�

ε: est la constante diélectrique 

Figure I.6: évolution de la structure électronique en fonc

I.2.4. Structure de bande 

Le ZnS et le ZnTe sont des matériaux de classe II

deux électrons sur la dernière orbitale 

électrons sur l’orbital s et quatre sur l’orbital 

des liaisons hybrides de type sp

Le PbS est un semi-conducteur à faible gap il est de classe IV

ionique. 

Les matériaux (ZnS,ZnTe, PbS) ont des gaps directs tant que le maximum de la bande de 

valence et le minimum de la bande de conduction

figures (I.7), (I.8), (I.9), (I.10) montrent les structures de bandes de
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matériau  est supérieur au gap de massif  à cause de 

des niveaux discrets. 

forme sphérique, l’approximation de gap est donn

���

��� (
�

��
+

�

��
)− 1.8   

�

��

�
(eV)  …………….

 

 

: évolution de la structure électronique en fonction de la taille de matériau [1

ZnTe sont des matériaux de classe II-VI, les atomes de la colonne II(Zn) possèdent 

deux électrons sur la dernière orbitale s, et les atomes de  la colonne VI possèdent deux 

et quatre sur l’orbital p. Un semi-conducteur de type 

des liaisons hybrides de type sp3 

conducteur à faible gap il est de classe IV-VI, la liaison entre le Pb et S est 

Les matériaux (ZnS,ZnTe, PbS) ont des gaps directs tant que le maximum de la bande de 

le minimum de la bande de conduction sont positionnés en une 

) montrent les structures de bandes de PbS ,ZnTe et 

Synthèse bibliographique   

 Page 8 

assif  à cause de confinement des 

l’approximation de gap est donnée par la relation 

…………….(.1)           

tion de la taille de matériau [16] 

VI, les atomes de la colonne II(Zn) possèdent 

et les atomes de  la colonne VI possèdent deux 

conducteur de type II-VI comportera 

VI, la liaison entre le Pb et S est 

Les matériaux (ZnS,ZnTe, PbS) ont des gaps directs tant que le maximum de la bande de 

sont positionnés en une même verticale, les 

,ZnTe et ZnS, 



                                                              

 

 
 

Figure I.7 : Structure de bande de PbS

Figure I.8: Structure de bande de ZnTe
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tructure de bande de PbS dans la structure halite

tructure de bande de ZnTe dans la structure cubique 
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dans la structure halite [17] 

 

dans la structure cubique [18] 



                                                              

 

 
 

Figure I.9: Structure de bande de ZnS dans la structure cubique

 

Figure I.10 : Structure de bande de ZnS dans la structure wurtzite
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tructure de bande de ZnS dans la structure cubique

tructure de bande de ZnS dans la structure wurtzite
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tructure de bande de ZnS dans la structure cubique [19] 

 

tructure de bande de ZnS dans la structure wurtzite [20] 
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I.2.5. Propriétés optiques 

I.2.5.1. Absorption optique 

Lors de l’interaction entre une onde lumineuse avec un semi-conducteur il se   produit une 

diminution de l’énergie et par suite une transformation de l’énergie de l’onde lumineuse en 

énergie interne. L’absorption de cette onde est décrite par la loi : 

 

                                        I=I0 e
-αd ……………………………..(.2) 

Ou 

 I0 :l’intensité de l’onde lumineuse incidente. 

 I : l’intensité de l’onde lumineuse transmise.  

 d : l’épaisseur de la couche absorbante. 

  : le coefficient d’absorption.  

 

.3. Nanocomposites à base de semi-conducteurs dans une matrice polymère  

     Le nanocomposite  est un matériau constitué de deux  phases ou plus dont au moins l'une 

des phases est de taille nanométrique. Ils possèdent des propriétés différentes  de celles des 

deux phases prises séparément.  Parmi ces matériaux, on peut citer les nanocomposites à 

matrice polystyrène et à renfort nanoparticules semi-conductrices. Le polystyrène présente la 

phase qui entoure les renforts  pour former une masse compacte (la matrice).  

.3. 1 L’intérêt des nanocomposites à matrice polystyrène   

   L'introduction des nanoparticules semi-conductrices dans une matrice de polystyrène  permet  

d’obtenir des nanocomposites avec de meilleures propriétés à cause de l’augmentation  du 

rapport surface/volume qui donne une meilleure interaction entre la matrice et le renfort. 

L’ajout  de  charges inorganiques dans une matrice polymère vise à améliorer les performances 

du polymère notamment ses propriétés mécaniques, électriques, thermiques et optiques [21] 

  .3. 2. Les méthodes d’élaboration  

En général, les méthodes d’élaboration  des nano composites à matrice polymère sont toutes 

basées sur le mélange des nanoparticules de renfort dans une solution polymérique. On 

distingue trois méthodes principales d’élaboration des nanocomposites: 
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.3.2.1.  Le mélange avec le polymère en solution   

        Cette méthode est bien adaptée pour la synthèse des nanocomposites en faible quantité, 

elle consiste à mélanger des nanoparticules et le polymère en phase liquide le nanocomposite 

est ensuite obtenu par l’évaporation du solvant. L’intérêt de cette méthode est qu’elle permet 

d’élaborer des nanocomposites intercalés à partir de la matrice polymère à faible polarité. Par 

contre, l’inconvénient est qu’elle reste très peu applicable au milieu industriel étant donné 

l’importante quantité de solvant nécessaire. 

.3.2.2.  Le mélange avec le polymère à l’état fondu 

Le principe  de cette méthode est de mélanger le polymère à l’état fondu (thermoplastique) et 

les nanoparticules. Le cisaillement effectué lors du mélange (en extrusion) influe sur la 

dispersion des nanoparticules. Dans ces conditions, si l’interaction entre la matrice polymère et 

la surface des nanoparticules est bonne, la mobilité des chaînes de polymère est suffisante pour 

pénétrer dans l’espace inter-foliaire et former un nanocomposites intercalé ou exfolié. 

 

.3.2.3. La polymérisation  In-situ  

Ce procédé est divisé en plusieurs étapes, premièrement on ajoute les charges au monomère  

liquide (avec une faible viscosité) et on utilise les ultrasons ou bien l’agitation magnétique pour 

réaliser la bonne dispersion  et l’amélioration de la mouillabilité entre la matrice et les renforts. 

 

Figure .11 : Méthodes d’élaborations des nanocomposites polymères 
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.4. Applications des nanocomposites  

Il existe un grand nombre d’applications commerciales des nanocomposites qui peuvent être 

segmentées en plusieurs domaines selon la matrice de matériau final [22] : 

Les principales applications des nanocomposites sont : 

 gaines d’étanchéité des flexible. 

 revêtement des tubes métalliques :( anti-corrosion). 

 Automobiles (pare-chocs, les marche-pieds, baguette de protection latérales). 

 joints élastomères. 

 Electricité et électronique (composantes électrique et cartes de circuits imprimés). 

 Sport et loisirs (balles de tennis Wilson à double noyau. 

 Construction (section d’édifices et panneaux structuraux). 

 Emballage alimentaire (contenants et pellicules) 

 la réflexion et le guidage de la lumière [23] 

  les filtres diélectriques [24] 

 les diodes électroluminescentes [25]  

  les afficheurs électroluminescents [26]  

  les cellules solaires [27] 
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CHAPITRE : Elaboration et caractérisations des 

nanocomposites étudiés 

  .1.Introduction 

Dans ce chapitre, nous allons donner, d’une part, la méthode suivie pour l'élaboration des 

films nanocomposites  ZnS/PS, ZnTe/PS et PbS/PS et, d’autre part, de décrire les différentes 

techniques de caractérisation utilisées  pour étudier les propriétés de ces nanocomposites. 

.2 . Elaboration des nanocomposites ZnS/PS, ZnTe/PS et PbS/PS   

.2.1.  Protocole expérimental  

Les proportions massiques du polystyrène et des nanoparticules semi-conductrices (SC) dans le 

solvant (chloroforme) sont choisies de façon à obtenir des solutions non agglomérées, stables, 

homogènes et présentant des viscosités adéquates pour le dépôt des films par dip-coating. 

 

.2.1.1.  Quelques propriétés physicochimiques des matériaux utilisés  

 Le solvant  

Pour transformer le polystyrène à l’état liquide, on doit utiliser un solvant pour le dissoudre. Le 

polystyrène est soluble dans plusieurs solvants tels que l’acétone, le benzène, le chloroforme [11]. 

Le solvant utilisé dans notre étude est le chloroforme; c'est un liquide hautement volatil, limpide et 

incolore et qui possède un taux d’évaporation élevé. Il est utilisé pour la dissolution de quelques 

polymères à l'état massif afin de les utiliser pour l'obtention de films minces, par dip-coating, 

ayant des épaisseurs homogènes et de haute qualité optique. Les propriétés physico-chimiques du 

chloroforme sont rapportées dans le tableau ( .1). 
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Tableau .1 : Les propriétés physico-chimiques du chloroforme [11] 

Propriétés physico-chimiques du chloroforme   

Formule chimique      CHCl3                             

Masse molaire ( g/mol)   119,378  (C 10,06 %,H 0,84 %, Cl 89,09 % ) 

Masse volumique ( g/cm3 )        1.49 

Pression de vapeur saturante (kPa)    à 20 °C        21.2 

Indice de réfraction        1.442 

Viscosité (Pa.s)  à 20 °C        8.7 

Seuil d’absorption (nm)       245 

 

 .2.1.2.  Mode opératoire  

 La solution PS chloroforme (PS témoin) 

La première étape consiste à dissoudre le polystyrène (PS) sous forme de granulaire  dans le 

chloroforme (CHCl3). Pour cela, on a fait dissoudre dans 4 béchers différents 1g de PS dans 10 ml 

de chloroforme, sous agitation magnétique pendant 5 heures. Cette durée est suffisante pour la 

dissolution complète du PS. La solution obtenue est mise dans des boites en verre bien fermées 

pour éviter l’évaporation du solvant. La solution résultante à une couleur transparente et 

légèrement visqueuse. 

 

 La solution SC  chloroforme  

Dans cette étape, on a dispersé les poudres de ZnS, ZnTe et PbS dans le chloroforme. Une quantité 

de 0.1 g de chacun des semi-conducteurs est introduites dans 10 ml de chloroforme. Le mélange 

est ensuite mis sous ultrasons pendant 15 minutes à température ambiante. L'objectif de cette étape 

étant de séparer les particules semi-conductrices agglomérées. Ensuite, le mélange est laissé au 

repos pour un certain moment pour permettre la sédimentation des particules lourdes 

(micrométriques). Les particules légères (de taille nanométrique) restent en suspension dans le 

chloroforme ce qui donne une coloration homogène au liquide résultant; c'est cette partie de la 

solution qui sera utilisée.  
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 Nanocomposites SC/PS  

Les nanocomposites à matrice polystyrène  sont renforcés par les semi-conducteurs qui ont été 

préparés dans la deuxième étape.  Le mode opératoire suivant a été suivi: 

On mélange les deux solutions préparées dans les deux premières étapes sous agitation 

magnétique à température ambiante pendant 1 heure. La solution obtenue est mise dans des boites 

en verre bien fermer. 

.2.3. Dépôt des couches minces  

.2.3 .1. Choix du substrat de dépôt  

    Les substrats employés pour la réalisation des couches  nanocomposites  semi-conducteurs/ PS 

sont en verre et sont d’abord découpés sous forme de rectangles de dimensions (3,81,5 cm²). 

Pour avoir une bonne qualité de dépôt, il faut éliminer toute trace qui généraient l'étalement 

homogène du matériau sur la surface du substrat. Pour faire le nettoyage des substrats,  les étapes 

suivantes ont été suivies: 

 Lavage au détergent avec une brosse douce pour éliminer les saletés. 

 Rinçage à l'eau distillée plusieurs fois. 

 Dégraissage dans un bain d’acétone  pendant 15 minutes. 

 Rinçage à l'eau distillée. 

 Séchage à 100 °C pendant 10 min  pour éliminer les traces d'humidité. 

 .2.3 .2.Le dépôt des couches SC/PS par trempage-tirage (dip-coating) 

    Le dip-coating est un procédé utilisé pour déposer des films minces. Cette technique consiste à 

tremper une lame de verre dans une solution à déposer, puis tirer le substrat verticalement vers le 

haut d’une manière régulière. Ainsi, une couche de la solution sera déposée sur la surface émergée 

du substrat. L’opération trempage-tirage est répétée plusieurs fois dans le but d’avoir l’épaisseur 

voulue. L’appareillage permettant la réalisation des couches est de type KSV de la compagnie 

NIMA. Il est disponible au niveau du laboratoire  de Génie l’Environnement (L.G.E) à l’université 

de Bejaïa. Le schéma du principe de cette technique est représenté sur la figure II.1.                       

Le trempage-retrait consiste à tremper le substrat dans la solution et le retirer avec une vitesse 

constante. Le tirage se fait à l'abri de la poussière et sans vibrations mécanique qui peuvent nuire à 

l'homogénéité du dépôt. Le processus peut être séparé en trois étapes importantes : 
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 L'immersion : le substrat  est immergé dans la solution de précurseur

constante (80 mm  s), puis il

l’interaction entre le substrat et la solution  pour le mouillage complet.

  Retrait et drainage: le substrat est retiré

jusqu'à ce qu'il sort complètement de la solution

le drainage. 

 L’évaporation: le dissolvant s'évapore du substrat. La couche du nanocomposite est ainsi 

formée. On refait l’opération jusqu'à atteindre l’épaisseur voulu

 

 

Figure.1.Principe de dé

 La figure II. 2 résume les phénomènes physico

du retrait du substrat. Il s'agit de changements structuraux de la couche déposée

la solution, l'évaporation des solvants, la condensation et les forces

solvants provoque un rapprochement des monomères facilitant ainsi la polycondensation et le 

passage à l'état gel. La phase de gélification est beaucoup plus rapide que

formation de gels massifs [27].
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e substrat  est immergé dans la solution de précurseur

), puis il reste dans la solution pendant (20 s)

l’interaction entre le substrat et la solution  pour le mouillage complet.

le substrat est retiré vers le haut avec une  vitesse constante

complètement de la solution. Ensuite, il est laiss

le dissolvant s'évapore du substrat. La couche du nanocomposite est ainsi 

n refait l’opération jusqu'à atteindre l’épaisseur voulue. 

rincipe de dépôt des couches minces par  Dip coatin

 

les phénomènes physico-chimiques qui se produisent simultanément lors 

. Il s'agit de changements structuraux de la couche déposée

l'évaporation des solvants, la condensation et les forces capillaires

solvants provoque un rapprochement des monomères facilitant ainsi la polycondensation et le 

passage à l'état gel. La phase de gélification est beaucoup plus rapide que

]. 

des nanocomposites étudiés 
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e substrat  est immergé dans la solution de précurseur à une vitesse 

), temps nécessaire pour 

l’interaction entre le substrat et la solution  pour le mouillage complet.     

une  vitesse constante (60 mm /s)  

laissé pendant (120 s) pour 

le dissolvant s'évapore du substrat. La couche du nanocomposite est ainsi 

 

coating [27] 

chimiques qui se produisent simultanément lors 

. Il s'agit de changements structuraux de la couche déposée par le drainage de 

apillaires. L'évaporation des 

solvants provoque un rapprochement des monomères facilitant ainsi la polycondensation et le 

passage à l'état gel. La phase de gélification est beaucoup plus rapide que dans le cas de la 
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Figure.2. Schéma de la formation de la couche lors du retrait du substrat [27]. 

 

Les phénomènes physiques mis en jeu lors d’un dépôt par dip-coating ont été étudiés par Brinker 

et Scherer [28] . Lors de son retrait, le substrat entraîne une partie du sol sous forme d’un fluide 

qui se scinde en deux à l’approche du ménisque. La partie située au voisinage immédiat du 

substrat l’accompagne dans son ascension, tandis que l’autre retourne dans le récipient. 

L’intersection du ménisque avec la surface séparant les deux parties définit une ligne de stagnation 

traduisant l’équilibre entre l’entraînement visqueux et la pesanteur. La position de cette ligne 

détermine l’épaisseur de la couche déposée. Quatre forces principales régissent l’équilibre du 

point de stagnation (S) : 

 La force d’entraînement (ou force visqueuse) d’une couche superficielle de liquide par le 

substrat qui est proportionnelle à la viscosité  du sol et à la vitesse de retrait v. 

 La force de pesanteur (gravitation) proportionnelle à la densité � du sol. 

 La résultante des forces de tension superficielle  dans la partie concave du ménisque. 

 Le gradient de tension superficielle. 
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L’épaisseur h de la couche est donnée par la loi de Landau 

          h=[0.94()2/3]/[(

 

 � la viscosité du sol en 

    la vitesse de retrait

  la densité de la solution en 

 g  la constante de gravité en 

  la tension superficielle

 

   Cette  relation montre que nous pouvons 

paramètres qui influencent l’épaisseur d

solution et la vitesse de tirage du substrat.

ces derniers. 

Les photos des couches nanocomposites obtenu

   

La figure 

 

  .2.4 . Préparation des films nanocomposites

Pour la préparation de films, on prend 

précédentes  et la mettre  dans des boites 

jours jusqu’à évaporation complète du chloroforme. Les films obtenus ont une épaisseur 

d'environs 100 µm et sont représentés sur la figure II.4.
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L’épaisseur h de la couche est donnée par la loi de Landau et Leviche [29] 

]/[(g)1/21/6] ……………………(II. 1) 

la viscosité du sol en Kg.m-1.s-1.    

retrait en m.s-1 

la densité de la solution en Kg.m-3 

la constante de gravité en N.Kg -1 

la tension superficielle N/m 

montre que nous pouvons contrôler l'épaisseur de la couche déposée

paramètres qui influencent l’épaisseur de la couche déposée sont essentiellement

la vitesse de tirage du substrat. L’épaisseur du film s’accroit avec l’augmentation de 

Les photos des couches nanocomposites obtenues sont données sur la figure II.3.

.3. Images  des couches obtenues  par dip co

films nanocomposites SC/PS 

films, on prend la solution finale (SC/PS) obtenue dans les étapes 

dans des boites du pétri sous l’abri de la poussière p

jours jusqu’à évaporation complète du chloroforme. Les films obtenus ont une épaisseur 

et sont représentés sur la figure II.4. 
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l'épaisseur de la couche déposée. Les 

essentiellement la viscosité de la 

t avec l’augmentation de 

s sont données sur la figure II.3. 

 

oating 

(SC/PS) obtenue dans les étapes 

sous l’abri de la poussière pendant  quelques 

jours jusqu’à évaporation complète du chloroforme. Les films obtenus ont une épaisseur 



CHAPITRE II : Elaboration et caractérisations des nanocomposites étudiés 
 

 Page 20 
 

 

La figure .4. Photos des films obtenus par dip-coating 

 

   .3 . Méthodes de caractérisation utilisées  

 Pour comprendre et connaitre les propriétés d’un matériau, il faut le caractériser. Il existe 

plusieurs et différentes techniques d’analyse de surface et de volume [19]. Parmi ces techniques,  

on peut citer la diffraction des rayons X (DRX) , la microscopie électronique à balayage 

(MEB) ,les spectroscopies UV-visible et infrarouge (FTIR). Toutes ces techniques ont été utilisées 

dans le but de mettre en évidence l’incorporation des cristallites de dopage dans les matrices hôtes, 

d’étudier leur répartition dans les matrices  et d’estimer leur taille [21]. 

 

.3.1 . La diffraction des rayons X 

Les rayonnements X sont des rayonnements électromagnétiques de très courte longueur d'onde, 

fait découvert par Röntgen en 1895, leur nature ondulatoire a été établie en1913 avec la réalisation 

des premières expériences de Von laüe [28]. Ce qui les distingue, dans leurs interactions avec la 

matière, d'autres rayonnements électromagnétiques est le paramètre qui caractérise chacune: la 

longueur d'onde  ou leur énergie E, tel que: 

 

         (Å)=
�����

�(��)
 ……………………(II.2) 
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La diffraction des rayons X est une méthode utilisée pour identifier la nature et la structure des 

matériaux  cristallins. Cette m

matériau et la taille moyenne des grains cristallisé

 La diffraction des rayons X se produit lorsque la condition de 

pour un rayonnement X incident de longueur d’onde 

                                    2d sin �

 

 

Figure  .5. Condition

 

 � est l’angle du faisceau incident 

incident, n un nombre entier et 

[19,17]. 

L’analyse du diagramme de diffraction en fonction de l’ang

moyenne des cristallites D à partir de la position du pic de diffraction et

H de ce pic en utilisant la formule de Debye

 

                      D=K./(H.cos �)

où 

D : la taille moyenne des cristallites 

K : constante de Scherrer, K0.89 

H : la largeur angulaire du pic de diffraction à mi
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des rayons X est une méthode utilisée pour identifier la nature et la structure des 

ette méthode permet de déterminer les phases cristallographiques

moyenne des grains cristallisés. 

ns X se produit lorsque la condition de Bragg (équation 

pour un rayonnement X incident de longueur d’onde  (Figure .5)    
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 Les enregistrements DRX  sont réalisés à l'Université de Bejaïa à l’aide d’un diffractomètre X-

pert Panalytical utilisant les raies K de cuivre (KCu =1,54056 A°) 

 

 .3.2.  Microscope électronique à balayage (MEB)  

 

La microscopie électronique à balayage (MEB) permet d’obtenir des  images (agrandies jusqu'à 

100 000 fois ou plus)  de surface de pratiquement tous les matériaux  [19]. 

L’échantillon est analysé à laide d’un  faisceau d’électrons primaires, lors de l’interaction entre ces 

électrons et l’échantillon, plusieurs phénomènes se produisent comme la production des RX, la 

production des électrons Auger, secondaires et rétrodiffusés. 

Les électrons rétrodiffusés et les électrons secondaires émis par l’échantillon sont recueillis 

sélectivement par des détecteurs puis convertis pour afficher la topographie de l’échantillon sur un 

écran [13,15]. 

Les clichés de microscopie électronique à balayage ont été réalisés sur un MEB de type (FEI 

QUANTA 2000) de l'université de Bejaïa. 

 

 

 

 

Figure.6. Schéma de principe du microscope électronique à balayage  [19] 
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.3.3 . Spectroscopie Infrarouge 

 

La Spectroscopie Infrarouge à Transformée de Fourier  (FTIR) est une  technique de 

caractérisation structurale des molécules chimiques. Elle est basée sur l'absorption d'un 

rayonnement infrarouge par le matériau analysé. Elle permet la détection des vibrations 

caractéristiques des liaisons chimiques entre les atomes. 

Lors de l’interaction entre le faisceau lumineux et le matériau, ce dernier peut absorber certains 

rayonnements qui correspondent aux fréquences de vibration des liaisons chimiques de 

l’échantillon analysé. 

Les échantillons préparés ont été analysés par FTIR à l’aide d’un appareil de type (I.Raffinity-1 

SHIMADZU),  de l’université de Bejaia. L’analyse a été faite dans le domaine infrarouge entre 

4000cm1 et 400cm-1. Le principe de fonctionnement d'un spectromètre FTIR est représenté par la 

figure II.7 

 

  
 

Figure.7. Schéma d’un spectromètre FTIR 
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.3.4. La spectroscopie UV-visible 

 

La spectroscopie UV-visible est une technique d’analyse qui permet de mesurer l’absorbance et la 

transmission d’un milieu en fonction de la longueur d’onde. Cette technique permet de vérifier la 

présence des nano cristaux ce qui se traduit par la présence de pics d’absorption sur le spectre, la 

position et l'élargissement de ces pics donne l’information sur le gap et la dispersion en taille des 

nanoparticules. 

Les spectres d’absorption optique de nos échantillons sont réalisés à l’Université de Bejaia, à 

température ambiante dans le domaine 200 - 1000 nm; le principe de fonctionnement d' 

spectrophotomètre UV-Visible est représenté par la figure II.8 

 

Figure.8.Schéma de principe d'un spectrophotomètre à double faisceaux [30]. 

 

.3 Conclusion  

Dans ce chapitre nous avons présenté les techniques de dépôt  et de caractérisation adoptés dans 

notre étude. Nous avons rappelé le principe de dépôt par dip-caoting. Dans la deuxième partie de 

ce chapitre, nous avons décrit les différentes techniques de caractérisation utilisées pour analyser 

et déterminer les différentes propriétés structurales et optiques des films élaborés. 
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  Chapitre III :Résultats et discussion 

 .1 Introduction  

Cette partie regroupe l’ensemble des résultats des différentes caractérisations effectuées sur les 

films et couches nanocomposites de ZnS/PS,ZnTe /PS et PbS/PS étudiés dans ce travail. 

 .2. Caractérisation par la diffraction des rayons X (DRX) 

 .2.1 DRX du film de polystyrène pur   

La diffraction des rayons X sur le polystyrène pur(figure  .1)  ne présente aucun pic de 

diffraction. L’absence de pics montre l’état amorphe de polystyrène utilisé comme matrice. 

 

 

Figure .1 Diagramme DRX du film de polystyrène pur 
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 .2.2: DRX des composites de ZnS/PS   

 .2.2.1 : DRX d’un film composite ZnS/PS  

La figure III.2 représente le diffractogramme DRX d’un film composite ZnS/PS. On observe 

sur ce diagramme des pics aux positions 2 = 26.915°, 2θ= 28.501°,2θ=30.528°,2θ=47.562, 

2θ=51.777°,2θ= 56.393°. Ces pics correspondent  respectivement aux plans réticulaires 

(100),(002), (101),(110), (103),(112)  de ZnS de structure hexagonale(JCPDS  00-036-1450). 

Cependant, le pic le plus intense de ZnS est le (110) indiquant une orientation préférentielle des 

grains de ZnS est selon la direction [110]. On constate aussi que les pics de diffraction sont 

relativement larges, ce qui signifie que les grains de ZnS incorporés dans le PS sont de très 

petite taille. 

 

Figure.2 Diagramme DRX du film composite de ZnS/PS 

 

Pour estimer  la taille moyenne des cristallites de ZnS dispersées dans le polystyrène, on utilise 

la formule de Scherrer (équation .1): 

    D=K./(H.COShkl )………...1 
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La connaissance des paramètres hkl et H permet l'estimation de la taille. Nous avons utilisé le 

logiciel Origin6 pour estimer le paramètre H. Les résultats concernant les deux pics les plus 

intenses sont reportés dans le tableau .1. 

Tableau .1  Tailles des nano-cristallites de ZnS dispersées dans le film de PS 

          2�(°) FWMH (°)   d(A°) Plan(hkl) D(nm) 

28,501 

 

0,42079 3,30992 (002) 19,5 

47,562       0,419 2,27342 (110) 20,1 

 

Les résultats indiquent que la taille des grains de ZnS dispersés dans le PS est de l'ordre de 20 

nm. Nous pouvons conclure que nous avons réussi la préparation d'un nanocomposite ZnS/PS 

sous forme d'un film. 

 .2.2.2 : DRX sur une couche composite ZnS/PS   

Le spectre de DRX du composite ZnS/ PS est présenté dans la figure .3.D’après ce spectre, 

nous remarquons la présence de trois pics aux positions angulaires 2θ =26.915°,  2θ =28.501°et 

2θ=30,528 °. Ces pics correspondent respectivement aux plans de diffraction(100) , (002), 

(101) de ZnSde structure hexagonale. Contrairement au cas du film, les grains de ZnS dispersés 

dans la couches sont orientés selon l'axe c (selon la direction [002]). Les pics de diffractions 

sont aussi larges Les pics de diffractions sont aussi larges témoignant de la petitesse des 

particules. 

 Tableau .2  Tailles des cristallites de ZnS dispersées dans la couche de PS  

          2�(°) FWMH (°)   d(Å) Plan(hkl) D(nm) 

26.915 0,332 3,30992 (100) 23 

28.501 0,612 3,12924 (002) 14 

 

On constate que la taille des particules de ZnS introduites dans le PS est nanométrique. Donc 

nous pouvons conclure que nous avons réussi la préparation d'un nanocomposite ZnS/PS sous 

forme de couche. La taille des nanoparticules de ZnS disperser dans la couche est plus petite 
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que  la taille des  particules dispersées dans le film, car la couche contient seulement des 

particules en suspension.  

.   

Figure .3. Diagramme DR X de la couche de composite ZnS/PS 

 

.2.3: DRX des composites de ZnTe/PS   

 .2.3.1 : DRX du film composite   ZnTe/PS  

Le spectre de diffraction des rayons X du film du composite ZnTe/PS  est représenté sur la 

figure.4.On constate la présente de deux pics de faible intensité aux positions 2θ=25,064°et  

2θ=41,846°. Par comparaison avec les données dela fiche(JCPDS00-019-1482), ces pics 

correspondent aux plans (002) et (110) de ZnTe de structure hexagonale de symétrie P63mc. Ce 

résultat indique que nous avons réussi la dispersion de ZnTe dans le PS.  
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Figure .4. Diagramme DRX du film composite ZnTe/PS 

 

La détermination de la taille moyenne des cristallites de ZnTe dispersées dans la matrice de PS 

a été faite en utilisant la formule de Scherrer. Le tableau .3 résume les résultats obtenus. 

 

Tableau .3 Tailles des nano-cristallites de ZnTe dispersées dans le film  de PS 

 

2�(°) FWMH (°) 

 

d(Å) Plan(hkl) D(nm) 

 

25,064 0.21376 3,55 (002) 38 

41,846 0,321 2.157 (110) 36 

 

On constate que la taille des particules de ZnTe introduites dans le PS est nanométrique 

indiquant que les films obtenus sont des films nanocomposites. Les résultats correspondant aux 

deux pics sont légèrement différents ce qui peut être dû à la précision sur l'estimation de la 

largeur à mi-hauteur vue que les pics ne sont pas assez intenses. 

 .2.3.2 : DRX de la couche de ZnTe/PS   

Les résultats de la diffraction des RX sur la couche composite ZnTe/PS sont représentés sur la 

figure .4. Le spectre présente deux pics dans les positions suivantes : 2θ=25,064° 2θ=41,846° 



                                                                                       Chapitre III : Résultats et discussion  
 

 Page 30 
 

correspondant respectivement aux plans de diffraction  (002) et (110) de ZnTe de structure 

hexagonale (JCPDS 00-019-1482). Les pics sont relativement larges témoignant de la petite 

taille des particules de ZnTe. 

 

Figure.4.Diagramme DRX de la couche composite ZnTe/PS 

Tableau .4 Tailles des nano-cristallites de ZnTe dispersées dans la couche  de PS 

          2�(°)      FWMH (°) d(Å) Plan(hkl) D(nm) 

25,064 

 
0,459    3,55 (002) 17.8 

41,846 

 
0,321 2,157 (110) 26.5 

 

La taille nanométrique des particules introduites dans le PS confirme qu'on a réussi à préparer  

un nanocomposite ZnTe/PS. 

.2.3: DRX des composites de PbS/PS   

 .2.3.1 : DRX du film composite PbS/PS 

On observe sur le spectre de DRX du film du composite PbS/PS  (figure.5) la présence des 

pics aux positions 2 = 25.964°, 2θ=30.075° correspondent  respectivement aux plans 

réticulaires  (111) et (200) du PbS de structure cubique (JCPDS .00-005-0592).Ce résultat 
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montre que nous avons réussi l'incorporation des particules de PbS dans la matrice de PS. On 

remarque que les pics sont peu intenses et relativement larges. Cette largeur des pics témoigne 

de la petitesse de la taille des particules de PbS ce qui indique que le film préparé est un film 

nanocomposite.  

 

Figure.5.Diagramme DRX d’un film de composite PbS/PS 

Tableau .5  Tailles des nano-cristallites dePbS dispersées dans le film  de PS 

2�(°) FWMH (°) 

 

d(Å) Plan(hkl) 

 

D(nm) 

 

25,964 0,238 3,42900 (111) 34 

30,075 0,374 2,96900 (200) 22 

 

On constate que la taille des particules de ZnTe introduites dans le PS est nanométrique 

indiquant que les films obtenus sont des films nanocomposites.  

 .2.3.2 : DRX de la couche de PbS /PS   

Le spectre de DRX du composite ZnS/ PS est présenté dans la figure .6. D’après ce spectre, 

nous remarquons  la présence de deux  pics situés aux positions 2θ =25.964° et 2θ 

=30.075°.Ces pics correspondent respectivement aux plans de diffractions (111),(200) de PbS 

cubique (JCPDS 00-005-0592). 
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Figure.6.Diagramme DRX de la couche de composite PbS/PS 

 

Tableau .6  Tailles des nano-cristallites de PbS dispersées dans la couche de PS 

 

2�(°) FWMH (°) d(A°) Plan(hkl) D(nm) 

25,964 0,539 3,42900 (111) 15 

30,075 0,357 2,96900 (200) 22 

 

La taille des particules de PbS introduites dans le PS est nanométrique indiquant que les films 

obtenus sont des films nanocomposites. On constate que la taille moyenne des particules de 

PbS dispersées dans la couche nanocomposite est inférieure à celles de PbS introduite dans le 

film malgré l'utilisation de la même  solution pour l'élaboration. Cette différence dans la taille 

des particules est attribuée au fait que dans les couches PbS/PS déposées sur verre, le substrat 

une fois immergé dans la solution n'est en contact qu'avec la partie supérieure de la solution; 

celle qui contient les petites particules tandis que pour le film, toute la solution a été utilisée. 

 .3.Caractérisation morphologique 

 .3 .1 Film nanocomposite ZnS/PS 

La figure III.7 représente l’image MEB du film nanocomposite ZnS/PS. A partir de cette 

image, on peut constater que la dispersion des grains de ZnS dans le PS est homogène sur toute 
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la surface. De plus la taille des grains est de l'ordre de 62 nm. La taille des grains est plus 

grande que celles des cristallites obtenue par la formule de Scherrer à partir des résultats de la 

DRX. Ceci est dû à l'agglomération des cristallites pour former des grains, ce qui est visible sur 

l'image MEB. L'agglomération des cristallites peut être expliquée par le faible temps 

d'exposition aux ultrasons.  

 

 

Figure .7: Image MEB de film ZnS-PS 

 . 3 .2 Film nanocomposite ZnTe/PS  

La figure .8  représente l’image MEB du film nanocomposite ZnTe/PS. On peut distinguer 

clairement en blanc sur cette figure les cristallites de ZnTe. On peut constater que les grains, de 

taille moyenne de 97 nm, sont distribués sur toute la surface de façon homogène. On constate 

aussi une légère agglomération de certain grains ce qui peut être expliqué aussi par le faible 

temps d'exposition aux ultrasons.  
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Figure .8: Image MEB du film nanocomposite ZnTe/PS. 

 .2 .3  Morphologie de film nanocomposite PbS/PS 

 L’analyse MEB de l’échantillon de PbS/PS est montrée dans figure III.9.Il peut être clairement 

vu que les grains de PbS sont distribués sur toute la surface de façon homogène. La taille des 

grains est de  56 nm. 

 

 

Figure .9  Image MEB de l’échantillon de PbS/PS 
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 .4.Micro-analyse 

La composition chimique nous permet de connaître avec exactitude le pourcentage des 

éléments constituants un matériau donné. Dans notre cas on a étudié la composition chimique 

des nanocomposites ZnS/PS,ZnTe/PS et PbS/PS. Les différents résultats de la micro-analyse 

obtenus par EDAX (dispersion des rayons X) sont montrés sur les figures .10,.11 et .12. 

 

 .4 .1 La microanalyse  (EDX ) du film nanocomposite ZnS/PS 

L’observation des films de nanocomposites ZnS/PS par le MEB est accompagnée par une 

analyse de la microstructure EDX. Sur le diagramme de la figure III.10, on observe la présence 

des pics relatifs aux éléments Zn et S.Les résultats regroupés dans le tableau inséré à cette 

figure montre que la proportion atomique de Zn et celle de S sont presque les mêmes ce qui 

témoigne de la bonne stœchiométrie de ZnS dispersé dans le PS. Le tableau montre aussi la 

présence des éléments C provenant du polystyrène, O de l'air présent dans la chambre (vide 

n'est pas poussé) et les éléments Mg, K, Si et Ca qui proviennent du substrat sur lequel 

l’échantillon a été déposé. 

 

 

Figure III.10. Diagramme EDX du nanocomposite ZnS/PS 
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 . 4 .2  La microanalyse  (EDX ) du film nanocomposite ZnTe/PS 

La figure III.11 présente le spectre d’analyse EDX de film de nanocomposite ZnTe/PS. Sur le 

diagramme on observe la présence de pics relatifs aux éléments Zn et Te avec une proportion 

massique relative à ces deux éléments de56.45% pour le Zinc et 43.56% pour le  Tellure. Cette 

analyse montre bien que le film nanocomposite obtenue  est  riche en atomes de Zn. Ce résultat 

indique un certain déficit pour l’élément Te, d’où la non stœchiométrie des cristallites de semi-

conducteur. Aussi ce résultat confirme une fois de plus l’incorporation des cristallites de ZnTe. 

Figure III.11. Diagramme EDX du nanocomposite ZnTe/PS 

 

 . 4 .3La microanalyse  (EDX ) du film nanocomposite PbS/PS 

La figure III.12 présente le spectre d’analyse EDX de film de nanocomposite PbS/PS. Sur le 

diagramme on observe la présence de pics relatifs aux éléments Pb et S du semi-conducteur 

PbS. Les proportions atomiques relatives des éléments Pb et S sont respectivement 73.67% et  

26.33% ce qui indique que le film nanocomposite obtenu  est  riche en atomes de plomb ce qui 

correspond parfaitement aux indications mentionnées sur le flacon contenant le PbS 

commercial utilisé dans notre travail. Les éléments C et O sont attribués respectivement au PS 

et la présence de l'air dans la chambre d'analyse tandis que les autres éléments sont dues au 

impuretés et/ou substrats.  
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Figure III.12. Diagramme EDX du nanocomposite PbS/PS 

 

.5. Les mesure UV-Visible 

.5.1. Transmission optique 

Les spectres de transmission optique dans la gamme UV- Visible des films 

PS,ZnS/PS,ZnTe/PS et PbS/PS sont présentés dans la figure III.13.Nous pouvons constater que 

le film de PS a une transmission supérieure à 80% dans la gamme spectrale allant de 300 à 

1100 nm. L’introduction des cristallites de semi-conducteur dans la matrice de polystyrène se 

traduit par un décalage du seuil d’absorption de l'ordre de 100 nm vers les grandes longueurs 

d’onde et aussi par la diminution de la transmission dans le visible et proche infrarouge. On 

remarque aussi la présence d'ondulations sur les spectres de transmission ce qui signifie que les 

couches déposées sont  lisses. Il est aussi remarquable que, contrairement aux autres 

échantillons, la transmission dans le proche l'infrarouge du film nanocomposite ZnS/PS est 

supérieur à celle dans le visible. En raison de l'absorption fondamentale au voisinage de la 

bande interdite pour tous les films, la transmission décroît fortement lorsque la longueur d'onde 

atteint le domaine UV. On constate aussi que la limite d'absorption se déplace vers les grandes 

longueurs d'onde avec l'augmentation de l'épaisseur comme dans le cas de ZnS/PS. Ce résultat 

corrèle bien avec la  variation dans le gap optique. 
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Figure .13: Spectres de transmission optique des films élaborés 

 

.5.2 . Gap optique des couches nanocomposites ZnS/PS, ZnTe/PS et PbS/PS  

La détermination du gap optique des nanocomposites ZnS/PS, ZnTe/PS et PbS/PS est faite par 

la méthode de la première dérivée de la transmission. La figure III.14 montre la dérivée de la 

transmission par rapport à l'énergie (dT/dE) en fonction de l'énergie. Le minimum de cette 

dérivée donne la valeur du gap optique des échantillons. On remarque que le minimum de la 

dérivée correspondant au spectre du PS est au 3,9 eV alors que celui des films nanocomposites 

sont à 2,9 eV pour ZnS/PS et 2,85 eV pour les deux autres. On peut conclure que 

l'incorporation des nanoparticules des semi-conducteurs dans le PS fait diminuer le gap de la 

matrice. Ce décalage est probablement dû à l'interaction nanoparticule-matrice de PS.  
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 Figure .14 : Gap optique du  nanocomposite ZnS/PS, ZnTe/PS et PbS/PS 

 

.6. Caractérisation par spectroscopie FTIR des nanocomposites élaborés 

Les spectres infrarouges  à transformée de Fourier  de la couche de PS déposée sur le verre et 

des couches nanocomposites ZnS/PS, PbS/PS et ZnTe/PS  sont reportés sur la figure.15. Le 

spectre de polystyrène pur est caractérisé par des bandes d’absorption située aux 

positions685,864, 872 ,934 cm- 1. La bande située à la position 430cm-1 est due à la vibration de 

la liaison Si-O  de substrat. L’introduction des cristallites de semi-conducteur dans la matrice 

de polystyrène se traduit par l’apparition des nouvelles bandes d’absorption. La bande centrée à 

440 cm-1 observée sur le spectre de PbS /PS est attribuée à la vibration d’élongation  de la 

liaison Pb-S [34]. Sur le spectre de ZnS/PS, la vibration de liaison Zn-S est observée à 668 cm-1 

[33].Cependant, nous n'avons pas observé des bandes de la liaison Zn-Te. Dans la littérature, 

les bandes de la vibration de Zn-Te sont observable dans la gamme160-175cm-1[36]. 



                                                                                       Chapitre III : Résultats et discussion  
 

 Page 40 
 

Le tableau .7 regroupe l’ensemble des positions des bandes d’absorption observées sur la 

figure .15, et leurs attributions. 

 

 

Figure .15 : Spectres FTIR des couches PS, PbS/PS, ZnTe/PS, ZnS/PS 
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Tableau.7. Les différentes bandes d’absorption et leurs attributions dans les échantillons 

élaborée 

Position de raie (cm-1) 

 

Assignation Référence 

430 

 

Vibration de la liaison    

Si-O 

[31,32] 

668 Zn-S vibration 

 

[33] 

440 Pb-S vibration 

 

[34] 

685 Vibration aromatique de 

déformation de la liaison 

C-H 

[35] 

864 

 

Vibration d’étirement de 

la liaison C-H 

 

[35] 

872 

 

Vibration d’étirement de 

la liaison C-H 

[35] 

934 

 

Vibration d’étirement de 

la liaison C-H 

[35] 
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Conclusion générale 

    

Dans ce travail, nous nous sommes intéressés à l'élaboration et aux propriétés structurales et 

optiques, des nanocomposites  ZnS/PS, ZnTe/PS et PbS/PS  sous formes de couches et de films. 

Le polystyrène a été choisi comme matrice en raison de sa transparence dans le domaine UV-

visible et proche infrarouge.  

Les nanocomposites étudiés ont été élaborés par une méthode simple qui consiste à mélanger en  

solution des nanoparticules avec le PS.  

La solution du PS est préparée par la dissolution du polystyrène dans le chloroforme. Les 

solutions colloïdales  ZnS, ZnTe et PbS dans le chloroforme ont été préparées par la  dispersion 

de ces semi-conducteurs dans le même solvant (chloroforme). Ces solutions ont été traitées dans 

un bain à ultrason pendant 15 minutes afin de dissocier les particules semi-conductrices 

agglomérées. Les parties proches de la surface libre de ces solutions (celles contenant les petites 

particules non sédimentées) ont été mélangées avec la solution de PS pour avoir la solution 

utilisée pour le dépôt des couches sur substrat par dip-coating et des films nanocomposites. 

La caractérisation des couches et des films obtenus à été faite par la diffraction des rayons X 

(DRX), la microscopie électronique à balayage (MEB),  EDX (composition chimique) ainsi que 

les spectroscopies UV-visible et infrarouge (FTIR). 

La DRX sur un film polystyrène obtenue a révélé le caractère amorphe de ce film tandis que la 

DRX sur les films et les couches de  ZnS/PS, ZnTe/PS et PbS/PS  a montré l'incorporation des 

semi-conducteurs ZnS, ZnTe et PbS dans le PS. La taille moyenne des particules des différents  

semi-conducteurs est d'environ 20 nm ce qui démontre que les échantillons élaborés sont des 

nanocomposites. 

La caractérisation par microscopie électronique à balayage (MEB) de tous les films 

nanocomposites élaborés nous a révélé une dispersion homogène des grains de tailles allant de 65 

à 87 nm dans le PS.  

La microanalyse EDX a montré la présence des éléments S et Zn dans l'échantillon ZnS/PS, Zn et 

Te dans le film ZnTe/PS. Les pourcentage des deux éléments constituants des semi-conducteurs 

ZnS  et ZnTe sont proche témoignant de la bonne stœchiométrie. Cependant l'analyse EDX sur 

l'échantillon PbS/PS a montré la présence de Pb et de S avec des proportions atomiques 

différentes.  
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Les résultats de la caractérisation UV-Visible des couches nanocomposites ZnS/PS, ZnTe/PS et 

PbS/PS ont mis en évidence une transmission optique supérieure à 60 % dans le visible et proche 

infrarouge. 

La spectroscopie FTIR des nanocomposites ZnS/PS, ZnTe/PS et PbS/PS ont confirmé 

l’incorporation des semi-conducteurs dans la matrice du polystyrène par l’observation des modes 

de vibration propres aux ZnS/PS, ZnTe/PS et PbS/PS. 
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Résumé 

            Dans ce travail, nous avons élaboré des couches et des monolithes nanocomposites de 

ZnS/PS, ZnTe/PS, PbS/PS par mélange en solution.  Les couches nanocomposites ont été 

déposées sur des substrats en verre par la technique de trempage-retrait (dip-caoting). La 

caractérisation des composites étudiés à été faite par diffraction des rayons X (DRX),  

spectrophotométrie UV-visible, spectroscopie infrarouge à transformée de Fourier (FTIR) et 

microscopie électronique à balayage (MEB). La DRX a confirmé l’incorporation des nano-

cristallites de ZnS , ZnTe et PbS dans la matrice de polystyrène. La caractérisation par MEB 

des films nanocomposites élaborés a révélé une dispersion homogène des grains de tailles 

allant de 65 à 87 nm dans le PS. La microanalyse EDX a montré la présence des éléments S et 

Zn dans l'échantillon ZnS/PS, Zn et Te dans le film ZnTe/PS et Pb et S dans PbS/PS. Les 

résultats de la caractérisation UV-Visible des couches nanocomposites ZnS/PS, ZnTe/PS et 

PbS/PS ont mis en évidence une transmission optique supérieure à 60 % dans le visible et 

proche infrarouge. Les analyses par spectroscopie Infrarouge ont révélé l’existence des modes 

propres de ZnS, ZnTe et de PbS. 

 

Mots clés : nanocomposite, polystyrène,  ZnS , ZnTe ,PbS. 

 

Abstract 
 

 

In this work, we prepared ZnS/PS, ZnTe/PS, PbS/PS films and monoliths nanocomposites by 

using a solution dispersion method. The films deposition was carried out by dip-caoting 

technique. The as prepared samples were analyzed by X-ray diffraction (XRD), UV-visible 

spectrophotometry, Fourier transformed infrared (FTIR) spectroscopy and scanning electron 

microscopy (SEM). The results have indicated the incorporation of ZnS, ZnTe and PbS 

crystallites in polystyrene matrix.SEM micrographs have revealed the homogeneous 

dispersion of grains in the host matrix. EDX microanalysis have showed the presence of the S 

and Zn in the ZnS/PS sample,  Zn and Te in the ZnTe/PS and Pb and S in PbS/PS samples. 

The optical characterizations have demonstrated that the samples present a transmittance hiher 

than 60 % in the visible and near infra-red range.  The FTIR analyses have shown Zn-S and 

Pb-S vibration bands in ZnS/PS and PbS/PS respectively.   

 
Key words   nanocomposite, polystyrene,  ZnS, ZnTe, PbS.  
 
 
 


