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Techniques.

Résultats.

[ΩƛƴǘŜǊŦŀŎŜ ǎƻƭƛŘŜ ςliquide est intimement liée au  pouvoir mouillant, 
ŎŀǊŀŎǘŞǊƛǎŞ ǇŀǊ ƭŜ ŎƻƳǇƻǊǘŜƳŜƴǘ ŘΩǳƴŜ ƎƻǳǘǘŜ ŘŜ ƭƛǉǳƛŘŜ ŘŞǇƻǎŞŜ ǎǳǊ ǳƴŜ ǎǳǊŦŀŎŜ 
parfaitement plane et propre.  

[ΩŞǉǳŀǘƛƻƴ ŘŜ ¸h¦bD ǊŜƭƛŜ ƭΩŀƴƎƭŜ ŘŜ ŎƻƴǘŀŎǘ ŀǳȄ ǘŜƴǎƛƻƴǎ interfacialesliquide ς

vapeur gLV, solide ςliquide gSL et solide ςvapeur gSV [1]:

Introduction.
Les matériaux composites (renfort + matrice) se développent de plus en plus dans toutes les 
industries, tant  pour leurs qualités mécaniques que pour leur légèreté.

[Ŝ [ŀōƻǊŀǘƻƛǊŜ aŀǘŞǊƛŀǳȄ Ŝǘ DŞƴƛŜ LƴŘǳǎǘǊƛŜƭ ŘŜ ƭΩ9/!a wŜƴƴŜǎ [ƻǳƛǎ ŘŜ .ǊƻƎƭƛŜ ǘǊŀǾŀƛƭƭŜ ǎǳǊ ƭŜǎ 
ŎƻƳǇƻǎƛǘŜǎ ǳǘƛƭƛǎŞǎ Řŀƴǎ ƭΩŀŞǊƻƴŀǳǘƛǉǳŜ Ŝǘ ŞǘǳŘƛŜ Ǉƭǳǎ ǇŀǊǘƛŎǳƭƛŝǊŜƳŜƴǘ ƭŜ ƭƛŜƴ ŜƴǘǊŜ ƭŜǎ ǇǊƻǇǊƛŞǘŞǎ 
ŘΩŀŘƘŞǎƛƻƴ Řǳ ƳŀǘŞǊƛŀǳ Ŝǘ ƭŜǎ ǘǊŀƛǘŜƳŜƴǘǎ ŘŜ ǎǳǊŦŀŎŜ ŀǇǇƭƛǉǳŞǎ ǎǳǊ ƭŜ ŎƻƳǇƻǎƛǘŜΦ
/Ŝǎ ǘǊŀƛǘŜƳŜƴǘǎ ǇŜǊƳŜǘǘŜƴǘ ŘΩŀŘŀǇǘŜǊ ƭŀ ǎǳǊŦŀŎŜ Řǳ ƳŀǘŞǊƛŀǳ Ł ǳƴ ǳǎŀƎŜ ǎǇŞŎƛŦƛǉǳŜΦ  
bƻǎ ŞǘǳŘŜǎ ǎƻƴǘ ŀǇǇƭƛǉǳŞŜǎ Ł ŘŜǎ ǇǊƻŎŞŘŞǎ ŘŜ ŎƻƭƭŀƎŜΣ ŘŜ ƳƻǳƭŀƎŜΣ ŘΩŀǇǇƭƛŎŀǘƛƻƴ ŘŜ ǊŜǾşǘŜƳŜƴǘǎ 
ou de peintures industrielles. 
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Matériaux.
Deux surfaces sont étudiées :

- Une résine thermodurcissable  époxy,  de la série Epolam(Axson),
polymérisée en laboratoire,  par procédé de spin coating.

- Une surface composite, composée de fibres de carbone dans une matrice de polymère
ŞǇƻȄȅŘŜΣ ƛǎǎǳŜ ŘŜ ƭΩƛƴŘǳǎǘǊƛŜ ŀŞǊƻƴŀǳǘƛǉǳŜΣ ǊŞŀƭƛǎŞŜ ǇŀǊ ǳƴ ǇǊƻŎŞŘŞ ŘΩƛƴŦǳǎƛƻƴΦ 

ÁTraitement plasma.

ÁRugosité.

ÁAngle de goutte / mouillabilité.

ÁTraitementplasma.
Réacteur Plasma RIE (ReactiveIon Etching), Gaz CF4,  Débit : 30 sccm, 3 minutes, Pression : 100mtor.

Ce traitement a été choisi afin de fonctionnaliser les surfaces (Fluoration) et de jouer sur leur mouillabilité, 
tout en préservant les propriétés mécaniques du volume.

ÁRugosité.
5ŜǳȄ ǘŜŎƘƴƛǉǳŜǎ ƻƴǘ ŞǘŞ ǳǘƛƭƛǎŞŜǎ ǎŜƭƻƴ ƭΩŞŎƘŜƭƭŜ ŘŜ ǊǳƎƻǎƛǘŞ Υ 

- un profilomètreavec palpeur mécanique de marque TencorSigmascanŁ ƭΩŞŎƘŜƭƭŜ ƳƛŎǊƻǎŎƻǇƛǉǳŜΣ
- des mesures par AFM (AtomicForce Microscopyύ Ł ƭΩŞŎƘŜƭƭŜ ƴŀƴƻƳŞǘǊƛǉǳŜΦ

Des paramètres de rugosité sont calculés, dont Ra : moyenne arithmétique de la rugosité de surface.

ÁAngle de goutte / mouillabilité.

-[ŀ ƎƻǳǘǘŜ ǎΩŞǘŜƴŘ ƧǳǎǉǳΩŁ ŦƻǊƳŜǊ ǳƴŜ ƳƻƴƻŎƻǳŎƘŜ           POUVOIR MOUILLANT MAXIMUM.
-" ƭΩƻǇǇƻǎŞΣ ƭŀ ƎƻǳǘǘŜ ŦƻǊƳŜ ǳƴŜ ǎǇƘŝǊŜ ǇǊŜǎǉǳŜ ǇŀǊŦŀƛǘŜ  LIQUIDE EST NON MOUILLANT.
- 9ƴǘǊŜ ŎŜǎ н ŜȄǘǊşƳŜǎΣ ƭŀ ƎƻǳǘǘŜ ǇǊŜƴŘ ƭŀ ŦƻǊƳŜ ŘΩǳƴ ƳŞƴƛǎǉǳŜ Ǉƭŀƴ ŎƻƴǾŜȄŜ            MOUILLAGE PARTIEL. 

gLV cos ʻ Ҍ gSL = gSV

La méthode retenue pour évaluerles énergiesde surface a été proposéepar OWENS et WENDT en 1969 [2], 
elleestbaséesurƭΩŞǉǳŀǘƛƻƴsimplifiéede Fowkes:

[Ω énergielibre de surface est la somme ŘΩǳƴŜcomposantedispersivegD et ŘΩǳƴŜcomposantepolairegP.

g= gD + gP

gLV(cosq+ 1) = 2 (gS
DgL

D)1/2 + 2 (gS
PgL

P)1/2

Deux liquides étalons sont nécessaires : EAU (polaire) et DIIODOMETHANE (apolaire). La détermination des 
ŞƴŜǊƎƛŜǎ ŘŜ ǎǳǊŦŀŎŜ ǎŜ Ŧŀƛǘ Ŝƴ ǊŞǎƻƭǾŀƴǘ ƭΩŞǉǳŀǘƛƻƴ Υ
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INFLUENCE DE LA RUGOSITE.
Les surfaces sontsupposéesidéales, ŎΩŜǎǘà dire lisseset chimiquementhomogènes. Or ŎΩŜǎǘrarementle cas.                     

Développementde 2 modèles[3-5] : 

Effet de la rugosité :

- Une surface hydrophile, rugueuse sera davantage hydrophile
que la même surface lisse.

- Une surface hydrophobe, rugueuse sera plus hydrophobe.

Modèle de WENZEL (1936) 
pour surfaces rugueuses

Modèle de CASSIE (1944) 
pour surfaces  hétérogènes.q q

Hydrophile

Hydrophobe

q

q

Surface lisse Surface rugueuse

[ΩƻōƧŜŎǘƛŦestde contrôler, par la mesuredes énergiesde surface, la qualitéet les propriétésŘΩǳƴ 
traitement de surface (fluoration par plasma) applicable à noséchantillonscomposites 
manufacturés.

Dansle but de prédireles propriétésadhésivesŘΩǳƴ matériau, uneétudeestmenéesur
ƭΩŀŘŞǉǳŀǘƛƻƴdes moyensŘΩŀƴŀƭȅǎŜǎet de caractérisationaux échantillonscomposites, 
produitspar ƭΩƛƴŘǳǎǘǊƛŜaéronautique, dont certainespropriétésde surface peuventêtre critiques 
pour nosoutils.

[ΩŞǘǳŘŜdesénergiesde surfaceŘΩǳƴcompositeindustriela été réaliséepar la mesuredesangles
degoutte, selonla méthodeOwenset Wendt.

Malgré un compositeprésentantune rugosité importante (Rade 8 µm), son énergielibre de
surfaceest comparableà celle de la surfacemodèleen résineépoxy, de rugositénégligeable.
Aprèsle traitement plasma,les énergiesde surfaceont chuté, avecune composantepolaire
quasinulle. Ceparamètreestà suivredansƭΩŞǾŀƭǳŀǘƛƻƴde la qualitédestraitementsdesurface.

Cesrésultatsvont permettre ƭΩŞǘŀōƭƛǎǎŜƳŜƴǘŘΩǳƴlien entre la qualité du traitement plasmaet
le caractèreplusou moinshydrophobedu composite,afinŘΩŜƴdéduirelespropriétésadhésives
du matériauen fonctiondu liquideà utiliser.

Résine

EPOXY

Composantes de 

lõén. de surface

Energie de 

surface totale

Avant
gS

P =  7,3 mJ/m2

gS
D = 33,8 mJ/m2 gS = 41,1 mJ/m2

Après 

plasma

gS
P =  1,8  mJ/m2 

gS
D = 23,4 mJ/m2 gS = 25,3mJ/m2

Surface 

COMPOSITE

Composantes de 

lõén. de surface

Energie de 

surface totale

Avant
gS

P = 14,5 mJ/m2

gS
D = 25,1 mJ/m2 gS = 39,6 mJ/m2

Après plasma
gS

P =  0,2 mJ/m2 

gS
D = 13,5 mJ/m2 gS = 13,7 mJ/m2

- EPAISSEUR de la couche de fluoration estimée à 2,5 nm, dans nos conditions opératoires.

- Après le traitement au CF4 , la présencedes groupementsCFxobservésen surface entraîne
un comportement hydrophobe des surfaces [7]. Les énergiesde surface totalesde la résinemodèle
en Epoxy et du composite ont nettementdiminué.

Ra
Résine
EPOXY

Surface 
COMPOSITE

Avant plasma 5,3 nm 8,4 µm

Après plasma 5,1 nm 8,2 µm

- Comparaison Résine / Composite [6] :
LafluorationǎΩŜǎǘfaite selonle mêmeprincipephysico-chimique(rapportF/Crespectivementde0,37et 0,47).
Lesliaisonssontdemêmenaturesur les2 sortesŘΩŞŎƘŀƴǘƛƭƭƻƴǎ(21et 27%desliaisonsdu Csontavecle Fluor).
LesteneursenFluorsontdu mêmeordredegrandeur(respectivement23et 30%deFensurface). [6]

Composite industriel

Profil de rugosité de la surface composite.
[ŀ ǘƻǇƻƎǊŀǇƘƛŜ ŎƻǊǊŜǎǇƻƴŘ Ł ƭΩŜƳǇǊŜƛƴǘŜ ƴŞƎŀǘƛǾŜ Řǳ ǘƛǎǎǳ 
à délaminerǳǘƛƭƛǎŞ ŘǳǊŀƴǘ ƭŜ ǇǊƻŎŞŘŞ ŘΩƛƴŦǳǎƛƻƴΦ

Evolution du paramètre de rugosité Ra.

[ΩŞŎƘŜƭƭŜ ŘŜ ǊǳƎƻǎƛǘŞΣ ŜƴǘǊŜ ƭŀ ǊŞǎƛƴŜ ŞǇƻȄȅ ǘǊŝǎ ƭƛǎǎŜ 
(obtenue par spin coating) et le composite rugueux, 
offre un rapport de 1000.

[Ŝ ǘǊŀƛǘŜƳŜƴǘ tƭŀǎƳŀ ƴŜ ƳƻŘƛŦƛŜ Ǉŀǎ ƭΩŞǘŀǘ ŘŜ ǎǳǊŦŀŎŜ ŘŜǎ 
échantillons : La différence avant/après est négligeable. 
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Composite après Plasma
Composite avant plasma

DƻǳǘǘŜ ŘΩŜŀǳ ǎǳǊ 
composite avant plasma
q= 67°

DƻǳǘǘŜ ŘΩŜŀǳ ǎǳǊ 
composite après plasma
q= 128°

[ΩƻōǎŜǊǾŀǘƛƻƴ ŘŜ ƎƻǳǘǘŜǎ ŘΩŜŀǳ 
sur la surface composite montre  que 

la fluoration rend la surface non mouillante.

- La composante polairegS
P estdevenuequasi nulle La surface estdevenueapolaire.

ParamètresignificatifdansƭΩŞǾŀƭǳŀǘƛƻƴde la qualitédu traitement de fluoration.

Remarque: La lecture des angles se fait à ± 2°. [ΩƛƴŎŜǊǘƛǘǳŘŜdes énergiescalculéesestde ± 1,6 mJ/m2.  

Angles de contact RésineEPOXY Surface COMPOSITE

Avant
Eau : 74°

Diiodo: 41°

Eau    :  67°

Diiodo:  53°

Après plasma
Eau : 96°

Diiodo: 67°

Eau  : 128°

Diiodo:  91°

Après le traitement plasma, les angles 
forméspar ƭΩŜŀǳet le diiodométhane
augmentent, surtout sur le composite..

RESINE EPOXY : Effet dû à la fluoration, et non à la rugosité.
COMPOSITE : Effet de la fluoration, amplifié par la rugosité.

- Avant plasma, les énergiesde surfaces totalessontsimilaires, 
bienquela proportion dispersive / polairesoit différente.

Résine Epoxy

Images AFM avant (à gauche) et après traitement 
plasma (à droite).

Surface modèle de résine EPOXY : Rugosité  négligeable (nm)

COMPOSITE, issu de la production : Rugosité non négligeable (µm) 


