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Les films PDLC qui sont un sujet important de nombreuses recherches académiques et
industrielles, ont attiré de plus en plus d'attentions et d'investissements au cours des dernieres
décennies [1], promettant de larges perspectives d'application dans le domaine des fenétres
intelligentes. Un film PDLC (Polymer Dispersed Liquid Crystal) est un matériau composite
convertible, appartenant a une classe de technologies activées électriquement,
photoniquement et thermiquement, appelées «Smart Glass». Le film transformable auto-
adhésif intelligent est une véritable innovation sur le marché des produits convertibles. Les
scientifiques ont développé ces matériaux composites pour répondre aux besoins des
nouvelles technologies dédiées aux applications optiques et électro-optiques, tels que les

écrans de projection [2], les fenétres commutables [3], ou les systemes holographiques [4].

Le cristal liquide dispersé en polymere (PDLC) est un systtme a deux phases constitué¢ de
domaines de cristal liquide (CL) sous la forme de gouttelettes incorporées dans une matrice
polymere [5], ces gouttelettes de la taille d'un micron dispersées dans une matrice polymere
en phase continue sont responsables du comportement unique du PDLC. La caractéristique
importante de ces matériaux est le passage d’un état opaque (OFF) a un état transparent
(ON), au contact d’une charge électrique. Lorsque le courant circule, chaque gouttelette
de cristal liquide est activée pour s'aligner en parallele, permettant a la lumiere de passer,
ce qui conduit a la transparence. Lorsque la charge électrique est absente, les gouttelettes de
cristal liquide sont orientées de maniere aléatoire. La lumiere est fortement dispersée, elle ne

pénetre pas de maniere rectiligne et donc, résultant en opaque.

Il existe différentes méthodes pour réaliser ces matériaux composites, mais tous sont basés sur
la séparation de phases entre le cristal liquide et la matrice polymere : microencapsulation,
TIPS, PIPS, SIPS. Pour notre étude, la technique utilisée est la séparation de phases

induite par polymérisation sous rayonnement ultraviolet (PIPS).

Ce travail a pour but d’élaborer et de caractériser des films minces de PDLC a base du
monomere Isobornyl acrylate IBOA avec le cristal liquide SCB (IBOA/5CB), ou nous avons
étudié la morphologie et les caractéristiques électro-optiques du ces films. On se fixe pour une
tache essentielle, I’étude du comportement de la réponse électro-optique de ces films en
fonction de la composition des mélanges initiaux. Ce travail a été effectué au sein du

Laboratoire de Recherches sur les Macromolécules LRM a I’Université de Tlemcen.
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Nous avons consacré trois chapitres a ce travail :

Le premier chapitre est une étude bibliographique liée aux concepts généraux des
cristaux liquides, les polymeres et les matériaux PDLC ou ils sont décrits. L’accent est mis

sur leurs préparations ainsi que leurs principales fonctionnalités électro-optiques.

Dans le deuxiéme chapitre, nous présentons les différents matériaux utilisés pour
réaliser un film PDLC ainsi que sa méthode d’élaboration en plus des différentes techniques

d’analyses utilisées au cours de cette étude.

Le dernier chapitre expose et discute les résultats expérimentaux obtenus par
différentes technique ou nous avons étudié la cinétique de polymérisation a I’aide du FTIR.
L’étude thermique a été faite par deux techniques : la microscopie optique a lumiere polarisée
MOP ou nous avons suivi la morphologie et par 1’analyse enthalpique différentielle DSC afin
de définir les caractéristiques physique du nos systemes. L’étude électro-optique des films
PDLC irradiés par la source d’irradiation UV est établie. Les résultats électro-optiques

obtenus font 1’objet de cette partie.

Enfin, nous présentons une conclusion générale dans laquelle nous soulignons les
points essentiels de notre étude et nous dressons quelques perspectives qui pourraient servir

de point de départ pour d’autres sujets de recherche sur ce theme.
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Chapitre I: Concepts généraux

Dans ce chapitre on traitera les concepts importants des cristaux liquides qui nous
permettant de bien comprendre toute la richesse du projet de recherche. Dans un premier
temps, les différentes familles de cristaux liquides seront décrites ainsi que les types de
mésophases existantes. Dans le deuxieme volet, quelques notions de base sur les polymeres
seront présentées. Nous finirons ce chapitre par les méthodes de préparation des composites

PDLC ainsi que leurs différentes et importantes applications.

I. Les cristaux liquides :

I.1. Historique :

Les cristaux liquides (CLs) ont un role important dans la science et la technologie des
matériaux. Le début de leur découverte remonte au XIXe siecle en 1877, Otto Lehmann a
remarqué lors de l'utilisation d'un microscope a lumiere polarisée que 1’une des substances
utilisée passait par un état intermédiaire, optiquement anisotrope [1], pendant le
refroidissement de I’état liquide a 1’état solide. Le méme phénomene a été observé en 1888
par un botaniste autrichien nommé Friedrich Reinitier dans un matériau appelé benzoate de
cholestérol. Ce phénomene a créé une nouvelle phase que Otto Lehmann 1’a appelé les
cristaux liquides. En 1969, Meyer [2] a mis une structure de cristal liquide en gouttelettes

pour que les molécules aient des orientations spécifiques.

1.2. Définition :

Le cristal liquide est un état de la matiere dont les propriétés se situent entre celles du
cristal solide et celles de liquide isotrope [3] .Cet état est appelé mésophase, et ce dernier est
caractérisé par une température de passage d’une phase a D'autre. Les cristaux liquides
possédent quant a eux un ordre en orientation et position a longue portée tout en conservant
un désordre de type liquide dans au moins 1’'une des directions de 1’espace donc le cristal
liquide peut s'écouler comme un liquide. En générale, les cristaux liquides sont constitués de
ceeur rigide et polarisable sous forme de bi ou ter phényles, sur lesquels sont greffés par des

chaines aliphatiques flexibles en ses extrémités.
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I.3. Les types de cristaux liquides :

11 existe plusieurs types de cristaux liquides [4] dont les principaux sont :

» Les cristaux liquides thermotropes : sont des substances, ou la phase est obtenue en

faisant varier une variable d'état intensive, telle que la température [5]. Lorsqu’on

augmente la température la phase de ces matériaux change d’un état solide a un état

liquide. Dans ce type, il y’a des CLs calamitiques formés par un noyau central rigide

sous forme de deux noyaux benzoique greffés par des chaines aliphatiques, en forme

de batonnets. Les CLs discotiques sont des molécules en forme de disque.

Mésogene
des phases calamitiques

f

— ou

R

Mésogéne
des phases discotiques

R

3

R
R R

Figure I.1 : un cristal liquide calamitique et discotique

» Les cristaux liquides lyotropes : basés sur l'auto-assemblage de molécules

amphiphiles dans l'exces d'eau [6]. Ces cristaux liquides combinés par deux

constituants : un solvant (généralement 1’eau) et une dérivée mésogene. Le solvant

n’a pas un effet de diluer, les molécules amphiphiles de tensioactifs sont organisées

sous forme de film ou membrane pour que les parties hydrophile et hydrophobe soient

séparées.

» 1l y’a aussi les polymeres a cristaux liquides qui se trouve dans un état mésomorphe.

L.4. Les différentes phases d’un cristal liquide :

Il y’a deux classes des mésophases : les mésophases achirales

nématique (N),

smectique A (Sp), smectique C (Sc), smectique B (Sg) et les mésophases chirales :

cholésterique (N*), smectique C* (Sc+) :
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A. Les mésophases achirales :

e La phase nématique : Dans les phases dites nématiques, seul un ordre
d’orientation est présent sans I’ordre positionnel [7]. Dans cette phase, les
molécules sont orientées dans la méme direction. Les molécules possedent
une méme orientation moyenne (directeur_n'j mais leurs centres de gravité
sont distribués de maniere aléatoire comme dans la phase liquide [8].

o La phase smectique : les molécules sont disposées en couches équidistantes,
orientées parallelement les unes aux autres, avec la méme direction. Quand la
température baisse, I’orientation des molécules change par rapport a 1’axe
d’empilement des couches, et les phases smectiques sont triées dans 1’ordre

suivant : SA —»Sc¢ —» Sp.

v' La phase smectique A : dans ce cas le directeur "n st
perpendiculaire au plan.

v La phase smectique B : est la méme que la phase précédente, le
directeur_;l perpendiculaire au plan mais dans cette phase les
molécules organisées sous forme de réseau hexagones dans chaque
couche.

v" La phase smectique C : le directeur h fait un angle constant avec le

plan.

z
46

I

a)

Figure 1.2: Structure des mésophases N (a), S, (b) et Sc (¢).
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B. Les mésophases chirales : L’introduction des molécules chirales nous donne
ce type des mésophases, comme les phases smectique C* et les phases
cholestériques N* :

e La phase cholestérique : La condition nécessaire a la formation de la
mésophase choléstérique, ou chirale nématique, est la présence d’un centre
chiral 1lié chimiquement aux molécules ou additif optiquement actif. Un tel
centre détermine les mésogenes hélicoidaux [9] : ou le directeur_; tourne le
long d’un axe appelé 1’axe hélicoidal, cet axe est perpendiculaire.

¢ La phase smectique C* : dans cette phase 1’axe d’hélice est perpendiculaire

aux couches smectiques [10].

Axe d’hélice z Axe d’hélice z

Figure 1.3 : Mésophases N* (a) et SC* (b) (p : pas hélicoidal, P : polarisation spontanée).

L.5. Les propriétés des cristaux liquides :

La géométrie et la présence des groupements polaires dans les cristaux liquides donnent une
forte anisotropie des propriétés optiques des cristaux liquides [11] : la biréfringence et
I’anisotropie diélectrique. Grace a ces propriétés, les cristaux liquides sont utilisés dans de

nombreuses applications.
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La biréfringence : Lorsque la lumiere polarisée se propage a l'intérieur d'un matériau
ayant deux indices ou plus de réfraction, elle se divise en deux composantes (faisceaux
ordinaires et extraordinaires) [12]. Ce phénomene est appelé biréfringence (double
réfraction) est définit par An=ne-no, oll ne et no sont respectivement les indices de
réfraction extraordinaire et ordinaire du cristal liquide. An peut étre positif ou négatif.
Pour une gouttelette d’un cristal liquide nématique, I’indice de réfraction suivant un

angle o par rapport a la direction moyenne n donné par 1’équation suivante [13]:

n Xn
e o

n = 1/
(n.sin’ o +n_ cos’a)”

Ellipsoide décrit

par le vecteur fi, /

g

A
i

Direction de propagation de "'«f
fonde électromagnétique AN
de la source incidente »’Eﬂ} S

Figure 1.4: Description de I’indice de réfraction moyen n d’une gouttelette
de cristal liquide.

L’anisotropie diélectrique :

Dans une phase nématique les molécules du CL montrent un ordre d'orientation
préférentiel. Pour cet ordre, un cristal liquide présente une anisotropie diélectrique, les
composantes parallele (g/) et perpendiculaire (et) de la constante diélectrique
dépendent fortement de la température et de la fréquence [3]. Dans cette propriété
les molécules ont la capacité de s’orienter sous I’effet d’un champ électrique ou
magnétique. On la note Ae=g/-eL:

-Si Ae> 0 les molécules s'orientent parallelement au champ électrique.

- Si Ae< 0 les molécules s'orientent perpendiculairement au champ électrique.

Ce type de comportement peut en particulier étre utilis€ dans des applications

spécifiques aux composites polymeres - cristaux liquides [14].

10
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1.6. Applications des cristaux liquides :

Les cristaux liquides sont utilisés dans les dispositifs électro-optiques en raison de leurs
indices de réfraction anisotropique et leur capacité a se réorienter en réponse a une tension
[15] [16]. 1l peut donc étre utilisé dans un large éventail des applications, particulierement
dans le domaine de I’affichage et des écrans plats et aussi dans le domaine de médecine. On

cite quelque application :

4+ On utilise pour l'affichage, des cellules TN« twisted nematic » [17], repose sur la
polarisation, permet ’affichage digital de la lumiere. Ces cellules peuvent aussi €tre
utilisées avec des piles. L’effet twisted nematic est fondé sur le réalignement
précisément contr6lé de molécules de cristaux liquides entre différentes

configurations moléculaires sous l'effet d'un champ électrique.

e et 5: Filtres polarisants de direction de polarisation perpendiculaire
e 2 :Electrode avant

e 3 : Cristaux liquides en phase nématique

e 4 : Electrode arriére

e 6 : Miroir

Figure L.5: Schéma d’un écran LCD (afficheurs a cristaux liquides) avec la
composition des cellules TN.

Et parmi les technologies les plus répandues :

La technologie des écrans multiplexes classiques utilisant principalement des cristaux liquides

en phase nématique [18].

4+ Lanouvelle carte bancaire, présentée comme 1’arme antifraude en ligne ultime. Le
principe de cette carte : un écran a cristaux liquides au dos de la carte modifie toutes

les 15 minutes le code de sécurité associ€ a la carte [19].

11
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@ M2TIONCODE
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Figurel.6 : Une carte bancaire avec un écran a cristal liquide

4+ L’exploration de nouvelles technologies basées sur le LC pour le diagnostic avancé du
cancer et identifier les biomarqueurs du cancer gagne invariablement de l'intérét [18].
Il y a des défis qui demeurent des obstacles avant que ces technologies puissent €tre
transposées d'un environnement de recherche a une application clinique.
Le principe : 1’orientation et la direction de CL sont sensibles a la quantité de dosage
immunologique qui est appliquée a la surface. En effet, lorsque la concentration de
biomolécules de cancer atteint une valeur critique, le CL génere une réponse optique
du sombre au clair dans une petite plage de concentration. Ce changement de
phénomene caractéristique n'est pas observé dans les méthodes conventionnelles en
raison de 1'adsorption de la lumiere visible ou UV. La réponse optique produite est tres

précise et reproductible [20].

N

e o 505
i % o30°C, 3h ~—@ rsvena
-4 - B
— Folate Receptor

Figure 1.7 :Détection des cellules cancéreuses KB par émulsion de microgouttelettes a cristaux liquides
(LC): les cellules cancéreuses KB interagissent avec les microgouttelettes LC. Ces microgouttelettes LC
contiennent de 1'acide folique (bloc conjugué) qui permet la formation de configuration radiale par

copolymérisation [20].

12
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* Les lentilles de contact a cristaux liquides commutable idéale est un appareil
électrique qui peut modifier sa puissance focale lorsqu'il est déclenché par l'utilisateur
ou la situation [21]. Ces lentilles sont 1'une des solutions possibles a la presbytie, ce
dernier c’est un trouble lié a I'dge ou le cristallin de 1'eeil se durcit de sorte que la
focalisation sur des objets proches devient de plus en plus difficile.

La figure 1.9 illustre les indices de réfraction ne et no qui sont observés lorsque le
cristal liquide est parallele a la surface du substrat en fonction de la polarisation de la
lumiere incidente, et seul le n, est observée lorsque le cristal liquide est alignée

perpendiculairement a la surface, pour une lumiere polarisée parallelement a la

direction de ne.

LC cell:

Ly
'

Figure 1.8 : lentilles de contact a cristaux liquides Figure 1.9 - une cellule LC typique et
une coupe commutable idéale transversale de lamaniére dont une

lentille CL pourrait fonctionner.

I1. Les polymeres

I1.1. Monomeres

Un monomere est une molécule de petite taille de faible masse moléculaire, principalement
organique, se lie chimiquement a d'autres molécules pour former un polymere
supramoléculaire.

Un monomere s'attache a d'autres monomeres, parfois des centaines ou des milliers, par des
liaisons chimiques, généralement covalentes, formant des macromolécules appelées

polymeres [22].

13
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I1.2. Polymeres

I1.2.1. Définition :

C’est une macromolécule, organique ou inorganique, constituée de nombreuses petites
molécules appelées monomeres qui sont liées entre elles pour former de longues chaines [23].
Les monomeres sont reliés les uns aux autres par des liaisons covalentes [24]. Les

polymeres se présentent soit sous forme de liquide soit solide a température ambiante.

Le polymere peut étre trouvé de maniere naturelle ou par syntheése organique (réaction de
polymérisation). Lorsqu’un polymere est obtenu a partir de deux ou de plusieurs monomeres

différents, il est appelé copolymere. Dans le cas contraire, on parle alors d’homopolymere.

nM > Mn

Ou M est la molécule de monomere, Mn est la molécule de polymere, n le nombre de motifs

monomeres de la macromolécule (le degré de polymérisation).

11.2.2. Fonctionnalité :

La fonctionnalité c’est le nombre de sites réactifs (ou sites actifs). Un monomere doit
comporter au moins un groupe fonctionnel. Chaque groupe fonctionnel d’une molécule de
monomere contient un ou plusieurs sites réactifs (ou sites actifs) capables de former une
liaison chimique avec une autre molécule de monomere. Si le nombre de fonctionnalité du
monomere est inférieur a deux, il ne se forme que des composés de faible masse moléculaire
ou des polymeres formés d’un nombre relativement peu €levé de molécules composantes
(oligomeres).Un nombre de fonctionnalité égal a deux permet la synthése de polymeres
linéaires. Ces polymeres sont appelés thermoplastiques, parce qu’ils ont la particularité de
solubilité dans les solvants organiques. Un nombre de fonctionnalité supérieur a deux permet
la formation de polymeres réticulés (des réseaux tridimensionnels), comme les élastomeres et

les résines tridimensionnelles.

I1.2.3. Classification des polymeres :

I1 existe plusieurs manieres de classer les polymeres selon les propriétés retenues pour

les caractériser, nous indiquons ci-apres quelque classification les plus courantes :

14
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|
11.2.3.1. Selon ’architecture :

e Polymeres linéaires : Les polymeres linéaires sont constitués de longues chaines qui ne

comporte pas d’autres ramifications que les substituant latéraux déja présents sur le

monomere. La figure 1.10 donne les différents exemples de polymeres linéaires. (a :

homopolymere, b : copolymere statistique, ¢ : copolymere alterné, d : copolymere

séquenceé).

Figure I.10: Polymeres linéaires

Polymeres ramifiés sont des chaines pouvant se greffer sur d’autres chaines au cours
de la polymérisation et former des polymeres possédant des ramifications plus ou
moins importantes. Lorsqu’on augmente la température en passant la température

de transition vitreuse ils deviennent plus visqueux que les polymeres linéaires [25]

Figure I.11: Polymere ramifié.

Polymeres réticulés (ou tridimensionnels) : La réticulation correspond a la formation
de liaisons chimiques suivant les différentes directions de 1’espace au cours d’une
polymérisation, en général, préparée a partir de pré-polymere linéaire ou ramifié sous
I’effet de la chaleur en présence de catalyseur. Le point de jonction entre deux chaines
est appelé le nceud de réticulation (nceud chimique). Les polymeres réticulés ce sont

en général les élastomeres et les thermodurcissables [26]

15
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Figure 1.12 : Polymere réticulé avec ponts di-sulfure reliant
deux chatnes.

11.2.3.2. Selon la structure de la chaine :

¢ Polymeres amorphes :

On obtient des polymeres amorphe (ou vitreux) lorsque I’arrangement des chaines est
irrégulier [26]. Aux basses températures les polymeres sont durs et cassants par contre, aux

hautes températures, ils sont mous et visqueux. Physiquement, ils sont caractérisés par la Tg.

e Polymeres cristallins :

Les chaines macromolécules se trouvent a 1’état ordonné (arrangement régulier) pour former

un matériau solide.

¢ Polymeres semi-cristallin :

IIs contiennent des zones amorphes et des zones cristallines. Les fibres font partie de cette

famille des polymeres [27].

11.2.3.3. Selon leurs propriétés physico-chimiques (le comportement thermique) :

e Les polymeres thermoplastiques : sont constitués de chaines linéaires ou ramifiées a
liaisons covalentes. Ces chalnes sont liées entre elles par des liaisons faibles de type
Van der Waals et hydrogéne par exemple. Ils peuvent étre dissous dans certains
solvants, et passer de 1’état rigide a 1’état malléable par une faible élévation de la
température. Ce processus est en général réversible, ce qui confere a ces polymeres

une certaine facilité de mise en ceuvre et de recyclage [18].

16
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TN X, [ cigdinet o Ve O\
AR s AN — (7 ™\
Polymeres froids et durs : les Polymeres chauds et Polymeres froids et durs :
chaines sont liées entre elles malléables : les chaines sont les interactions
par des liaisons faibles (Van éloignées : les interactions intermoléculaires se
der Waals ou liaisons H). intermoléculaires se sont reforment, en conservant
rompues sous ’effet de la la forme donnée a chaud.
chaleur. On donne une
nouvelle forme au polymere.

Figure 1.13 : les polymeres thermoplastiques avant et apres le chauffage.

Les élastomeres : sont des matériaux obtenus a partir des polymeres linéaires avec des
liaisons secondaires tres faibles. Ces matériaux sont ainsi considérés comme des
liquides trés visqueux. L’introduction d’un certain nombre de liaisons pontales entre
les chaines confere aux élastomeres une structure tridimensionnelle. Leur
caractéristique principale est leur grande déformabilité. Ceci est principalement di a
leur faible densité de réticulation.

Les polymeres thermodurcissables : sont des polymeres fortement réticulés, ils
forment un réseau tridimensionnel. Ils sont obtenus par réaction chimique : les
réticulations (liaisons covalentes) sont formées au cours du chauffage et ne peuvent
ensuite plus étre rompues. Les liaisons qui existent entre les chaines sont des liaisons
fortes qui conferent aux polymeres une résistance mécanique nettement supérieure a
celles des thermoplastiques [18]. Les polymeres thermodurcissables sont insolubles,

infusibles et non recyclables.

=T O % P
~ _—
Avant chauffage les chaines ne sont pas Au cours du chauffage, des liaisons covalentes
reliées entre elles. se forment par réaction chimique : les chaines
sont alors reliées entre elles.

Figure I.14:1les polymeres thermodurcissables avant et apres le
chauffage.
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I1.2.3.4. Selon leur origine :

e Polymeres naturels (biopolymeres) : Ils existent dans la nature. Il est courant de
les diviser selon son origine végétale, animale ou minérale, exemple :
- Cellulose et la lignine (végétale).
-Le diamant et le graphite (minérale).
-ADN et ARN (animale).

e Polymeres artificiels (semi-synthétiques) : sont obtenue par modification
chimique de polymeres naturels a fin d’améliorer quelques propriétés.

e Polymeres synthétiques : sont des polymeres préparer dans le laboratoire. On les
obtient par polymérisation de molécules monomeres préparées a partir de produits

organiques (hydrocarbures), exemple : polyéthylene (PE), polypropylene (PP).
I1.2.4. Synthese des polymeres :

On distingue deux grandes méthodes de syntheése : la polymérisation en chaine et la

polycondensation :
I1.2.4.1. La polycondensation :

Les réactions de polycondensation ou de polymérisation par étapes consistent en 1’union de
molécules di ou polyfonctionnels (c’est-a-dire portant plusieurs fonctions chimiques : acide,
alcool, amine, etc.) par des réactions chimiques de condensations successives entre les
fonctions chimiques des monomeres (d’estérification, d’amidification, d’anhydrification,
etc.). Ces réactions peuvent se faire avec élimination (polycondensation proprement dite) ou
sans élimination (polyaddition) de petites molécules tel que I’eau, I’ammoniaque ... etc. Un
exemple est fourni par les polyamides, qui sont préparés a partir de diamines et de diacides

avec élimination de molécules d’eau selon le schéma réactionnel suivant [28] :

n H2N - R- NH2 + n HOOC- R’ - COOH =——> H - (NH -R - NH- CO - R’- CO) »- OH
+(2n— 1) H20

11.2.4.2. Polymérisation en chaine :

La polymérisation en chaine nécessite la présence de centres actifs. Les centres actifs peuvent
étre des radicaux, des anions et des cations. Ils interagissent avec la molécule de monomere
puis assurent une croissance rapide du polymere par addition successive des monomeres dans

la réaction en chaine.
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La croissance de la macromolécule ne s'arréte que lorsque le centre actif a disparu [29]. Ainsi,

une réaction de polymérisation comporte trois étapes : amorgage, propagation, terminaison :

L’amorcage : Dans la premiere étape, I’amorceur va se décomposer et gérer des radicaux

R*(ou des ions).

La deuxieme étape est 1’addition des premiers radicaux sur la premiere unité du monomere
qui conduit a la formation du centre actif RM*. Cette réaction est lente et se produit tout au

long de la polymérisation.
A+hy — 5 2R
R'+M—» RM’

La propagation : c’est la principale étape, ou ca se passe 1'addition successive de molécules
de monomeres sur une extrémité active conduisant a 1’allongement de la chaine

macromoléculaire.

*

M+ M ——» M

La terminaison : c’est la réaction qui conduit a la désactivation de 1’espece ou de I’extrémité
active et arrét de la croissance de la chaine [11].

* *
My + My ——— Muyin

I1.2.5. Applications des polymeéres :

Les polymeres ont des propriétés physico-chimiques qui permettent leur utilisation dans de
nombreuses applications. Ils sont utilisés dans 1’industrie de I’emballage qu'il s'agisse de
I’emballage des produits alimentaires a usage ménager ou 1’emballage de transport. 1lls sont
également employés dans les secteurs du batiment, de 1’automobile, de I’électroménager, du
textile, de D’électricité, du loisir et de 1’agriculture [30]. Il existe des polymeres qui sont
spécifiquement modifiés par addition ou par greffage de réactifs a des fins industrielles. En
plus des polymeres conducteurs, ils sont utilisés dans le secteur électronique. Ce tableau

présente quelques polymeres avec leur domaine d’applications :
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Polymere Représentation Utilisation
PE Sac poubelle
Polyéthylene Sacplastique
( y y ) -(CHE-CHE)H' p lqu
Bouteille de produit d’entretien
%Hz H
c—cC
PS l n Isolantthermique
N
(Polystyréne) HT/ ”CH Emballage
HC\\C/CH
H
PVC Revétement de sol

(Polychlorure de vinyle)

Polyester
Exemple : PET
(Polyéthylene téréphtalate)

HC—CH 0

0,
-7 %
HC==CH O_CHZ_CHZ_O+

n

Fibres textile :vétement de sport,
maillot de bain

Bouteille d’eau minérale.

Polyamide
Exemple : Nylon 6,6

Fibres textile

Corde de guitare

Q\c—ecmtc//\
NH—(—CHAENH%

Tableau I.1: Exemple des polymeres et leurs utilisations.

IT1. Matériaux composites PDLC :

I11.1.Historique :

La technologie de PDLC a été inventée aux Etats-Unis en 1980. Le premier brevet basé sur
la méthode de la microémulsion, obtenu par J. L. Fergason en 1984 (31). Doane et al [32]
proposerent en 1985 une méthode de création de films PDLC utilisant le principe de

séparation de phases.

II1.2. Définition :
Les PDLC (polymer dispersed liquid crystal) : sont une sorte de matériau composite,

constitués de gouttelettes de cristaux liquides de taille micrométrique dispersés dans
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une phase macromoléculaire continue plus au moins flexible ([33] — [34]- [35]). Le
PDLC est un matériau fonctionnel important pour ses propriétés électro-optiques uniques
[36]. La caractéristique la plus intéressante du PDLC est sa capacité a transmettre la

lumiere sous I’action d’un champ électrique externe [37].

I11.3. Elaboration des PDLC:
I1 y’a deux méthodes principales de préparation des composites polymeres/cristaux liquides : la
premiere méthode par émulsion ou dite micro-encapsulation et la deuxieme méthode par

séparation de phases :

I11.3.a. Micro-encapsulation:

Cette technique est la premiere et la plus simple a utiliser pour préparer des films PDLC [38],
elle est basée sur 1’agitation mécanique du mélange hétérogéne qui consiste en un cristal
liquide et I’eau (non solvant) contenant le polymere (soluble dans 1’eau). Puis, en laissant
I’eau s’évaporer, on obtient une dispersion de gouttelettes de cristal liquide dans la matrice de

polymere dans laquelle elles sont insolubles.

Microencapsulation

Figure I.15 : Schéma de la microencapsulation.

I11.3.b. Séparation de phase:

La premiere étape du processus conduisant a la séparation de phases consiste a préparer une
solution homogene d'un cristal liquide de faible poids moléculaire et d'un polymere ([39],
[40]). Dans la seconde étape, le mélange est stimulé pour former des gouttelettes de cristal

liquide. Ce qui peut étre fait de trois fagons différentes :
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e Séparation de phases induite thermiquement (TIPS: Thermally Induced
Phase Separation):

Ce type est couramment utilisé pour les polymeres thermoplastiques qui fondent en
dessous de leur température de décomposition. Dans ce processus, un mélange binaire
d’un polymere et d’un cristal liquide forme une solution homogene a hautes
températures [41]. Ensuite, le mélange a été refroidi a une vitesse spécifique pour
provoquer une séparation de phases. Lorsque le polymere durcit, des domaines LC
apparaissent [42]. Les parametres qui affectent ce processus sont principalement

les proportions des composants mis en ceuvre et la cinétique du refroidissement du

mélange [43].

Séparation de phases induite par polymérisation (PIPS : Polymerisation Induced
Phase Separation) :

C’est la méthode la plus utilisée pour la préparation d’un film PDLC. Lors de ce
processus, le composite est obtenu par séparation de phases induite par polymérisation
d’un mélange homogene de cristal liquide et de monomeres. La polymérisation peut
étre amorcée par voie thermique ou photochimique (rayonnement Ultraviolet) ou par
bombardement électronique ([44], [45]).Lors de la réaction, les macromolécules
s'allongent et la solubilit¢ diminue entre le cristal liquide et le polymere jusqu'a ce
qu'il passe la barriere de mélange, ce qui correspond a la séparation de phase et a la
formation de microgouttelettes de cristal liquide ([46], [47]). La taille des gouttelettes
dépend notamment de la nature et de la concentration des constituants et de la vitesse

de polymérisation.

Séparation de phases induite par évaporation de solvant (SIPS : Solvent Induced
Phase Separation) :

Cette méthode est utilisée pour les polymeres dont le point de fusion est supérieur a la
température de décomposition et qui forment une solution hétérogeéne avec le cristal
liquide. A partir d'un mélange homogene ternaire de solvant organique volatile /
polymere thermoplastique / cristal liquide, ou le cristal liquide et le polymere sont
solubles dans le solvant commun, mais ne se dissolvent pas entre eux, le solvant

s'évapore et on provoque ainsi la démixtion du cristal liquide [14].
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I11.4. Propriétés électro-optiques :

La caractéristique la plus intéressante de PDLC est leur capacité a transmettre la lumiere sous
I'action d'un champ électrique externe, c'est-a-dire qu'ils peuvent commuter d’un état « off »

diffusant vers un état « on » transparent.

Absence du champ appliqué "état OFF" : dans cet état, la cellule est opaque car les
gouttelettes de cristal liquide sont en position non adressée, une orientation aléatoire. Le
faisceau de lumiere est incident perpendiculairement a la surface de film PDLC, et en
revanche les indices de réfraction de cristal liquide sont orientés de facon aléatoire. Il en

résulte une transmission lumineuse limitée a travers la cellule.

Application du champ électrique " état ON'' :Lorsqu'une tension est appliquée aux bornes
des électrodes du obturateur, la cellule passe d'un état opaque (diffusion de la lumiere) a un
état clair (état transparent), parce que les gouttelettes de cristal liquide vont s'aligner
parallelement a ce champ (si leur anisotropie diélectrique est positive) et si l'indice de
réfraction de la matrice polymere et celui de cristal liquide sont tres proches [48], le matériau

est optiquement homogene pour un rayon traversant perpendiculairement 1'échantillon [14].

Position OFF Position ON
P L

YYVY VY

\ T Molécule de

{/_@j cristal liquide / ‘ ~ \
&)

Figure I.16 : Fonctionnement de PDLC.

I1L.5. Parametres influencant les réponses électro-optiques :

Il y’a plusieurs parametres qui affectent la réponse électro-optique des films PDLC tels que :
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o [’épaisseur du film
o Lataille et la forme des domaines de CL

¢ La morphologie des polymeres

e Lacomposition et I’indice de réfraction du polymere et du cristal liquide

o Le degré de réticulation dans la polymérisation des systemes PDLC

e Latension de réponse électro-optique

e La fréquence et la nature du signal appliqué

e Influence du cristal liquide : les propriétés du cristal liquide sont intervenant dans les
propriétés finales des films PDLC comme : sa viscosité, sa concentration, ses
constantes €lastiques, sa biréfringence, son anisotropie diélectrique, ses interactions
avec le polymere (affinité chimique et miscibilité).

e Ladose du rayonnement et le temps de I’irradiation : L'augmentation de l'intensité du

rayonnement UV conduit a des gouttelettes de tailles plus petites ([49], [50]).

I11.6. Applications des composites PDLC :

Au cours des trois dernieres décennies, la technologie PDLC a conquis de vastes intéréts dans
la recherche universitaire et le développement industriel, grace a ses applications telles que les
films, volets et les fenétres commutables électriquement sur une grande surface [51]. Parmi les
applications des composites polymere/cristal-liquide : les vitrages a opacité contrdlée et les

écrans d’affichages (OLED).

> Vitrages a opacité controlée : Le principe de base de ce type d'application est le
passage d’un état opaque a un état transparent en appliquant un champ électrique
(fonctionnement dit en mode normal), ou en passant de I'état transparent a 1'état
opaque (fonctionnement dit en mode inverse). Ces vitrages sont utilisés pour les

bureaux, banques, hotels, hopitaux ...
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Visible light Visible light
1 _l l i LC domain l l L‘
S @ % J b @ (D
%@' S r N .'::D @D ITO
/ ‘/{ \' v y N WV

OFF State ON State
Opaque material Transparent material

Figure 1.16: Application des PDLC sur les vitrages a opacité contrdlée.

» Le film PDLC est utilis€ pour améliorer l'efficacité lumineuse pour une diode
électroluminescente organique (OLED : Organic Light Emitting Diode). Ce dernier est
un composant électronique qui permet de produire de la lumiere et est utilisé pour
l'affichage dans le domaine des écrans plats. Le film PDLC sera pris en sandwich
entre 'OLED et le polariseur circulaire (utilisé pour éliminer la réflexion de la lumiere
ambiante des interfaces), Dans le film, les gouttelettes de cristaux liquides sont
alignées unis directionnellement le long de la direction normale du film et présentent

une diffusion sélective [52].
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Figure 1.18 :Image d’un écran d’affichage OLED

IV. Conclusion:

Dans cette étude bibliographique, nous avons présenté des concepts généraux sur les cristaux
liquides, les polymeres et les matériaux composites polymeres/cristaux liquides. Pour les
matériaux composites de type PDLC, on a présenté le mode de fonctionnement et les
différentes méthodes d’élaboration (microencapsulation, TIPS, PIPS, SIPS). 1l a été mis en
évidence que les propriétés électro-optiques sont fortement dépendantes de la composition
de mélange initiale, la nature de chaque constituant, ainsi que la morphologie des
gouttelettes de CL. On a aussi mentionné 1’'intérét considérable de nos matériaux dans de

nombreuses applications électro-optiques comme les vitrages a opacité contrOlée, les

écrans d’affichage (OLED)...etc.

L’objectif de notre travail c’est de faire une étude électro-optique pour un systeme

I’isobornyle acrylate/ HDDA/ darocur/CL.
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Dans ce chapitre, nous exposons les différentes méthodes de caractérisations utilisées
au cours de cette étude. Nous avons commencé par la présentation des différents produits qui
seront utilisés dans la suite de ce travail. Dans la deuxieme partie nous avons commencé par
la présentation de la méthode de caractérisation spectroscopique infrarouge a transformée
de Fourier (FTIR) ensuite les méthodes thermiques telles que 1’analyse thermo-optique qui
est la microscopie optique a lumiere polaris€é (MOP) et I’analyse enthalpique différentielle
(DSC). Enfin nous avons analysé nos films PDLC a I’aide d’un spectrometre UV-visible

afin d’étudier leurs propriétés électro-optiques

I. Matériaux utilisés :

I.1. Le cristal liquide :

Le cristal liquide que nous allons utiliser dans cette étude, c’est un cristal liquide nématique
thermotrope : 4-cyano-4’-n-pentyl-biphényle appelé SCB, couramment utilisé avec la formule
chimique CisHpN. Le cristal liquide SCB subit une transition de phase d'un état cristallin a
un état nématique a 24°C et il passe d'un état nématique a un état isotrope a 35°C (Tn=35°C).
Sa transition vitreuse est 2 -65 °C. La molécule mesure environ 20 A de long. Les indices de
réfraction extraordinaires et ordinaires (ne et no) sont respectivement 1.6812 et 1.5540 mesuré
a une longueur d’onde A = 546.1 nm [1]. Ce cristal liquide présentant une partie souple
(chaine aliphatique) et une partie rigide (groupements phényles), comme indiqué dans la figure

II.1:

/\/V@—@  C=N

\ ) \ N J
Y Y Y
Chaine aliphatique Groupements phenyles Groupement cyvano
de 5 atomes de carbone « ceeur»

Figure I1.1: Structure chimique du cristal liquide 5SCB

Le cristal liquide 5CB présente une anisotropie diélectrique positive (Ae>0), ceci est
principalement dii au groupement polaire C=N (cyano). Il possede des valeurs élevées de la

biréfringence optique An = 0.1272 et de [’anisotropie électrique Ag, ce qui joue un
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role important dans le choix du cristal liquide car ils donnent une diminution des champs

de commutation.
1.2. Le monomere :

Le monomere utilisé est un ester qui contient un groupement vinylique. Les acrylates sont

connus pour €tre parmi les monomeres les plus réactifs et polymérisant [2].

Figure I1.2:Structure générale d'un monomere acrylique

Le monomere utilisé dans cette étude est 1’acrylate d’isobornyl IBOA. C’est un monomere

monofonctionnel. Les parametres principaux du notre monomere, sont représentés sur le

tableau II.1 :

Monomere IBOA
formule chimique Ci3H20,
masse molaire moyenne en poids MW 208.3g/mol.
Indice de réfraction 1,476
Densité 0,986 g/mla25°C
Tableau II.1: Les parametres caractéristiques du monomere

La structure chimique du monomere donnée sur la figure I1.3 :
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H3C CHgs
CHs

0
2)7/\%2

Figure I1.3: Structure chimique du monomere IBOA

1.3. Photo-amorceur :
Pour la préparation des films PDLCs par une photo-polymérisation, il est nécessaire

d’utiliser un photo amorceur, lorsque ce dernier s'attaque a une molécule de monomere, il
brise une liaison double carbone-carbone (C=C). Le monomere devient alors un radical
libre .Le photo amorceur employé dans cette €étude est le 2-hydroxy-2methyl-1-phenyl-
propanel-one, qui est un photo-amorceur radicalaire connu sous le nom commercial «

Darocur1173 ». 1l se présente sous forme d’un liquide incolore.

OH

Figure IL.4: Structure chimique du 2-hydroxy-2-méthyl-1-phényl-propan-
1-one (Darocur 1173).

L.4. Agent réticulant:

1.6,Hexanediol diacrylate HDDA est un monomere d'ester acrylate difonctionnel .II est
particulierement utile pour une utilisation dans des applications de durcissement a la lumiere
ultraviolette. Sa formule chimique est C;H;s0., et posséde une masse molaire moyenne en

poids : 226.27 g/mol.
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A{"\/\/\/\O)OK/

Figure IL.5: 16Hexanediol diacrylate

I1. Elaboration des matériaux utilisés:

IL.1. Préparation des mélanges:

Sur le plan expérimental, nous avons utilis€é une balance pour peser les différents
composants qui sont mis dans des piluliers enrobés de papier aluminium pour les protéger de
la lumiere. Le premier mélange de 1000 mg c’est le pré-polymere IBOA constitué des

quantités suivantes :

Matériau Composition (%) Masse (mg)
IBOA 99.4% 994
Daroucur 1173 0.5% 5

HDDA 0.1% 1

Tableau I1.2: Les constituants et la composition massique du mélange

Puis, les mélanges pré-polymere /CL, de masse environ de 100 a 200 mg, contenant des
quantités x% en poids de CL, (100-x)% en poids de pré-polymere. Les compositions des

mélanges préparés sont regroupées dans le tableau I1.3 :

Matériaux 17 Composition 2™ Composition
IBOA 40% 30%
5CB 60% 70%

Tableau IL.3: Les compositions des mélanges préparés
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Figure I1.6: La balance électrique utilisés pour la pesé des
mélanges

I1.2. Agitation mécanique :

Apres la préparation des mélanges, ils sont agités mécaniquement a 1’aide d’un agitateur

mécanique pendant 24 heures, jusqu'a ce qu'ils soient devenus homogenes.

Figure I1.7 : L appareil d’agitation mécanique
I1.3. Préparation des cellules :

La préparation des cellules varie selon les techniques d’analyses. Une goutte du mélange pré-

polymere/CL est déposée en sandwich entre :

a. une feuille de polyéthylene téréphtalate (PET)et face NaCl pour les analyses
infrarouges.

b. deux lames en verre tres fines pour I’analyse par microscopie optique et pour I’analyse
DSC.

c. deux lames de verre. Ces lames sont recouvertes intérieurement d’une couche électro

conductrice d’oxyde d’indium et d’étain (ITO) pour les mesures €lectro-optiques.
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I1.4. Polymérisation sous rayonnement UV :

La méthode de préparation des films PDLCs c’est la séparation de phase induite par
polymérisation sous rayonnement UV (PIPS). La cellule préparée est placée sous le dispositif
d’irradiation Ultra-Violet constitué de deux lampes fluorescente TLOS, la bande d’absorption
de cette lampe c’est 365 nm, et ’intensité est de 0.64 mW/cm?.L échantillon recoit une dose
d’irradiation et est maintenu immobile pendant la polymérisation pour une durée de 40
minutes. La température reste quasi-constante et varie entre 25 et 28°C indépendante de la
durée d’irradiation. Avant la polymérisation, le mélange montre une apparence homogene,

apres polymérisation et séparation de phases, le composite devient opaque.

Figure I1.8: Dispositif d’irradiation UV

Figure I1.9 : le film PDLC du systeme IBOA/5CB

I1.5. Mécanisme de la réaction :

La réaction de photopolymérisation dans les systemes monomere/CL a été effectuée en trois

étapes :
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II1. Techniques d’analyses expérimentales :

IIL.1. Analyse spectroscopique infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) :
IT1.1.1.Principe :

La spectroscopie infrarouge est une technique largement utilisée pour la caractérisation
des polymeres ([3],[4]).Elle permet notamment de suivre la cinétique de polymérisation par
calcul du degré d’avancement ou encore les modifications chimiques des systemes
polymeres. Le principe de cette technique est basé sur I’absorption d’un rayonnement
infrarouge par D’échantillon & analyser. Elle permet d’analyser des fonctions chimiques dans
le matériau via la détection des vibrations caractéristiques des liaisons chimiques. Quand la
longueur d’onde (énergie) fournie par le faisceau lumineux est proche de celle de 1’énergie
de vibration de la molécule, ce dernier absorbe le rayonnement et une diminution de
I’intensité transmise sera enregistrée. La partie infrarouge du spectre électromagnétique est
divisée en trois régions : le lointain IR entre 25 et 1000 um (4000 — 13000 cm™), le moyen
IR entre 2,5 et 25 pum (400 — 4000 cm™) et le proche IR entre 0,75 et 2,5 pm (10 — 400 cm

".Le moyen IR correspond aux vibrations fondamentales des molécules.

Un spectre de transmission suit la loi de Beer-Lambert :
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I
A:log(l—o)z{;xﬁxc ...................... (1)

t

ou A est I’absorbance, Io I’intensité incidente, It I’intensité transmise par 1’échantillon, ¢ le
coefficient d’extinction molaire (I/mol”'cm™), ¢ 1a longueur du trajet optique correspondant dans

notre cas a I’épaisseur traversée (cm) et c la concentration en especes absorbantes
(mol/l).Suivant la loi de Beer-Lambert, qui stipule que 1’absorbance a une longueur d’onde
donnée d’une espece est directement proportionnelle a la concentration molaire de cette
espece. Ainsi pour calculer la disparition d’une espeéce qui absorbe a une longueur d’onde A

quand on applique une dose D, on utilisera la formule :

(Aji,)(j))

2 1 (p=0)

Conversion%)=100x (1 - Y )

Les spectres donnés des informations quantitatives et qualitatives :

- Informations qualitatives : les longueurs d’onde, auxquelles 1’échantillon absorbe, sont

caractéristiques des groupements chimiques présents dans le matériau analysé.

- Informations quantitatives : 1’intensité de 1’absorption a la longueur d’onde caractéristique

est reliée a la conversion du groupe chimique responsable de 1’absorption [5].
I11.1.2. Dispositif expérimental :

Une goutte de la solution polymérique a été insérée en sandwich entre une plaque NaCl et un
film PET, et puis ’ensemble a été placé au spectrometre a transformée de Fourier qui envoie
sur 1'échantillon un rayonnement infrarouge et mesure les longueurs d’onde auxquelles le
matériau absorbe la radiation et les intensités de 1'absorption. Le signal du détecteur apparait
comme un interférogramme (Figure II.10). L’interférogramme est la somme de toutes les
fréquences du faisceau. Cet interférogramme est ensuite converti en un spectre infrarouge
par une opération mathématique appelée transformée de Fourier. La transformation de
l'interférogramme en spectre est effectuée automatiquement par le logiciel de pilotage de la
mesure. Il est donc nécessaire d’effectuer un background avant chaque mesure (spectre pris

avant chaque mesure).
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e YaVadl I LV

Figure I1.10:Interférogramme en sortie du détecteur

I11.2.Analyse calorimétrique différentielle a balayage (DSC)

II1.2.1. Principe:

La calorimétrie différentielle & balayage (DSC : Differential Scanning Calorimetry) est
une technique largement utilisée pour caractériser les propriétés thermophysiques des
matériaux PDLCs. Son principe est basé sur la différence de débit de chaleur entre une
substance et une référence, mesurée en fonction de la température, tandis que
I'échantillon est soumis a un programme de température contrOlée [2]. Généralement, le
programme de température est congu de telle sorte que la température du support

d’échantillon augmente linéairement avec le temps. La substance de référence doit avoir

une capacité thermique bien définie sur la gamme de températures d’analyse.
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Figure I1.11:Dispositif de mesure pour I’analyse DSC
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L’analyse calorimétrique différentielle a balayage fournit des informations sur les transitions
de phases ([6],[7])telles que la cristallisation et la fusion, cela est détecté en mesurant la
quantité de chaleur absorbée ou libérée au cours d’une transition. Cette technique peut
permettre d’estimer le pourcentage de cristallinité dans un polymere semi-cristallin et est
particulierement utilisée dans les composites PDLCs liquides pour quantifier la fraction
massique du cristal liquide ségrégué entre le polymere et le cristal liquide ([8],[9]). La DSC
est en général pilotée par un ordinateur et équipée d’un systeme de refroidissement a
I’azote liquide. La DSC utilisée dans notre travail est la Q 2000 (TA Instruments) équipée

d’un bloc de refroidissement (RCS), nous pouvons alors opérer de -90°C a 400°C.

Figure I1.12:Photographie du dispositif expérimental de la DSC

I11.2.2. Caractérisation des matériaux :

Les échantillons qui sont mis dans des creusets en aluminium, ont des masses variant de 5 a
11mg. Pour nos expériences le programme de température choisi est de -80°C a 70°C avec
une vitesse de 10°C/min. Les échantillons sont refroidis a la température -72°C pendant 2
min pour que I’équilibre thermique soit atteint, ensuite la température va passer de -80°C a
70°C a une vitesse de 10°C/min et reste 2 min a cette température apres il est refroidi a -

80°C a la méme vitesse. Le programme est représenté par la figure I1.13.
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70°C  2min 70°C 70°C

10°C /min 10°C /min 10°C/min

-50°C -80°C  2min -80°C

Figure I1.13: Programme de température pour I’analyse DSC
I11.3. Caractérisation par microscopie Optique a lumiére Polarisée (MOP) :

L’analyse par microscope optique a lumiere polarisée nous permet de déterminer la
morphologie ainsi que les transitions de phases (exemple passage de [’état nématique a
I’état isotrope) pour les composites polymeres et cristaux liquides. La taille limite au-
dessous de laquelle une structure est encore observable, est de l’ordre du micron [6].

L'analyse en MOP aide a identifier les domaines mésophases par rapport aux structures

isotropes. Le MOP exploite le phénomene de biréfringence pour 1’étude des mésophases [10].
ITL.3.1. Principe et dispositif expérimental :

Le microscope en lumiere polarisée est un microscope optique dont la technologie repose sur
I'utilisation d'un faisceau de lumiere polarisée. Le principe de cet appareil est représenté sur la
figure I1.14 la lumiere passe dans un premier polariseur, qui polarise la lumiere blanche. Cette
derniere passe au travers d’un échantillon liquide cristallin et il en résulte deux composantes
dues a la biréfringence du matériau. Ces composantes passent ensuite dans 1’analyseur qui

polarise la lumiere perpendiculairement au polariseur.

Echantillon

1‘..1...,.i‘.. ® ny oculaires -G~ON—,
I i ¢ R 2)

Analyseur (A)

Lunuére blanche

Plan de la lnnmere
polansee

Deux composantes résultant
de la brefringence dumaterian

Figure I1.14 : Représentation du fonctionnement d’une analyse en
MOP
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Figure I1.15: Photographie du dispositif expérimental du MOP

La présence de zones éclairées en sortie prouve que 1’état de polarisation de I’onde initiale a
été modifié lors de la traversée de 1’échantillon et donc que celui-ci se trouve dans un état
anisotrope (état cristallin ou mésomorphe). L’absence de lumiere met au contraire en évidence
I’isotropie du matériau : 1’échantillon est alors dans D’état liquide isotrope. Une platine
chauffante permet de modifier la température de D’échantillon et donc de relever les
différentes températures de transition entre les mésophases, et entre 1’état mésomorphe et

I’état isotrope.

Comme nous l'avons dit précédemment que 1'échantillon est déposé en sandwich entre deux
lames de verre. Les échantillons ont subi a un traitement thermique représenté par la figure

II.16 (chauffage et refroidissement).

Le chauffage et refroidissent est assuré par un systtme LINKAM associe au microscope
MOP. Le MOP (Olympus) est équipé par une caméra d’acquisition « Live » et est piloté par

un logiciel adapté.
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60°C 2min 60°C

10°C/min

25°C 2min

Figure I1.16: Programme de température pour I’analyse MOP
I11.3.2. Conditions d’observation au MOP:

e Le mode en transmission et sous une lumiere polarisée nous donne les meilleures
observations.

e Le choix de I’objectif est important en fonction de la nature et la composition du
composite pour avoir les meilleurs images ou morphologies.

e La mise au point est d’abord effectuée quand I’analyseur et le polariseur sont
croisé€s car I’image est plus nette. Un cliché est alors enregistré.si le polariseur et
I’analyseur sont croisés, 1’image apparait opaque et les gouttelettes de cristal
liquide montrent clairement et s’ils sont paralleles nous regardons clairement la

phase isotrope.

II1.4. Caractérisation électro-optique :
II1.4.1. Introduction:

Pour effectuer les analyses des propriét€s électro-optiques d'un film PDLC, on mesure
I’intensité de la lumiere transmise par le PDLC lorsqu’il est soumis & un champ électrique
externe. Cette étude est réalisée selon des conditions expérimentales qui peuvent étre utilisées,
et représentée par la modification de la fréquence, le type de tension appliquée, la
longueur d’onde de la source, la distance entre la photodiode et 1’échantillon et la forme du

signal. Nous avons réalisé 1'étude électro-optique a 1'aide du dispositif UV-visible.
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I11.4.2. Spectroscopie UV-visible:

La spectroscopie ultraviolet visible ou UV-Vis est 1'une des techniques analytiques les plus
communes en laboratoire. Il s'agit de mesurer 'absorption ou la densité optique d'un produit

chimique spécifique dans la solution.

Dans la spectroscopie UV-Vis, un faisceau de lumiere (colorée en rouge) passe a travers un
échantillon a une longueur d'onde spécifique dans le spectre UV (200 a 400 nm) nm ou visible
(400 a 800 nm). Si I'échantillon absorbe une partie de la lumiere, la totalité de la lumiere ne
sera pas traversée ou transmise. La transmission est le rapport de l'intensité de la lumiere
transmise (I) a la lumicre incidente (Ip), et est corrélée a l'absorbance. L’absorbance est

définie comme:

A=logio(To/I) .o 3)

Et la transmittance définie par la relation :

T=I/Iy c’est-a-dire que A=-logT | .......... )

L'absorbance peut étre utilisée de maniere quantitative, pour obtenir la concentration d'un
échantillon. Il peut également étre utilis€é de maniere qualitative, pour identifier un composé
en faisant correspondre l'absorbance mesurée sur une gamme de longueurs d'onde, appelée

spectre d'absorbance [11].
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Figure I1.17:Représentation schématique du spectrophotometre
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L’appareil UV-visible (Figure II.18) est équipé d’un logiciel qui nous permet de faire un
balayage en fréquences ou de travailler a une fréquence donnée. Pour notre étude électro-
optique, on met notre cellule dans 1’appareil UV-visible, La cellule est connectée a un

générateur électrique, puis on fixe la longueur d’onde du faisceau UV-visible a 638 nm.

Le logiciel de I’appareil permet de mesurer la transmittance de la lumiere a travers
I’échantillon. Nous avons étudié¢ deux modes : a longueur d’onde fixe et a balayage (une

gamme de longueur d’ondes située entre 200 et 800 nm).

Figure I1.18 : Photographie du I’appareil UV-visible

Figure I1.19: Photographie du dispositif expérimental de 1’analyse électro-optique

I11.4.3. Réponse électro-optique des films PDLC :

La figure II.18 représenté la réponse électro-optique d’un film PDLC. La courbe électro-
optique montre que au début, I'échantillon est resté opaque parce que la transmittance (Torr)

est tres basse.

45



Chapitre 11 Meéthodes de préparation et apercu sur les
techniques d’analyses

A partir d’une certaine tension appelée tension seuil (Vio), la transmittance commence a
s’élever en fonction du voltage appliqué, jusqu’a atteindre une valeur maximale c’est-a-dire
le plateau ou I’échantillon est completement transparent (To). Aprés avoir coupé le
champ électrique, la transmittance commence a diminuer avec l'abaissement de la

tension jusqu’a ce que la tension s’annule completement et le film redevient opaque.
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Figure I1.20: Courbe électro-optique « modele » d’un film PDLC

Dans cette courbe il y'a des grandeurs caractéristiques, on les définit comme suit :

e La transmittance Torr: c’est la valeur de I’intensité de la lumiere transmise par

1 *échantillon sans application de la tension (état OFF).

e La transmitance Ton : correspondant a la valeur maximale de la transmittance (état

ON). Elle est obtenue par I’application de la tension maximale au film.

e La tension de seuil Vio : c’est la tension a appliquer pour obtenir 10% de la
transmission maximale de 1’échantillon.

e La tension de saturation Vg : c’est la tension a appliquer pour obtenir 90% de
la transmission maximale de 1’échantillon.

o L’hystérésis AVs : représente la différence entre les tensions en montée et en
descente a 50% de transmission, car lorsque la tension diminue, généralement le
retour de I’échantillon dans son état opaque est retardé. Ceci explique le décalage
entre la courbe électro-optique obtenue lors de la descente en tension.et cela di a la
méthode d'élaboration utilisée ainsi que les conditions de mesures. Ce décalage est

un effet de mémoire provenant d'une relaxation plus ou moins lente des molécules

se trouvant Erés I’interface.
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IV. Conclusion:

Dans ce chapitre nous avons présenté les différents matériaux utilisés dans 1’élaboration
de nos matériaux composites polymeres/cristaux liquides a concentration de 60% et 70%
en cristal liquide. Les différentes méthodes de caractérisation utilisées dans ce travail ont été
détaillées teles que la spectroscopie infrarouge, la microscope optique a lumiere polarisé

et ’analyse calorimétrique différentielle a balayage DSC.
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Chapitre III : Résultats et discussions

Dans ce chapitre, nous avons étudié les propriétés thermiques et électro-optiques des
mélanges cristaux liquides avec la matrice polymere. Dans un premier temps, les différents
composés ont été étudiés par 1’analyse spectroscopique infrarouge (FTIR) ensuite par la
calorimétrie différentielle & balayage (DSC) et par la microscopie optique a lumiere polarisée
(MOP). Et enfin nous avons étudié leurs propriétés €lectro-optiques a 1’aide d’un spectrometre

UV-visible.

I. Caractérisation par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier

L’analyse spectroscopique nous permet d’identifier les différentes structures
chimiques de nos matériaux et de suivre aussi la cinétique de polymérisation des différents
systemes monomériques en présence et en absence du cristal liquide. En générale, les acrylates

ont certaines bandes d’absorbance caractéristique telles que la double liaison (C=C),

notamment la bande situé a 810 cm™ et I'autre 2 1635 cm™. La figure IIl.1 présente un
spectre infrarouge correspondant au monomere isobornyl acrylate IBOA ol nous avons

présenté 1’absorbance en fonction du nombre d’onde. Cette figure montre les différentes

bandes qui caractérisent le monomere IBOA. Les bandes situées a 810 cm™ et 1637 cm™

correspondent aux double liaisons C=C. La bande située 2 1735 cm™ correspondant 2 la
liaison C=0. la bande située 2 1271 cm’ correspondant a la liaison C-O et la bande située a

900 cm’! correspondante a la liaison C-H ([1], [2], [3]).

1753 cm’'

2956 cm’™

/ 810 cm™

1637 cm_

A, PN

T T T T T T T T T
3000 2500 2000 1500 1000

Nombre d'onde (cm™)

Figure II1.1 : Spectre FTIR de monomere IBOA avant polymérisation
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V (em™) Bande Description des
Vibrations
2956 VasymCH; élongation asymétrique de
CH;
1735 v C=0 Elongation de C=0
1466 OasymCH3 Déformation asymétrique
de CH;
1387 OsymCH3 Déformation asymétrique
de CH;3
1272 VasymCCO et vCO élongation de CO et
déformation asymétrique de
CCO
1177 vC-C élongation du squelette C-
C, torsion de CH,,
déformation de CH et CH,
1637
1637-810 vC=C élongation de l'acrylate

Tableau I11.1 : Bandes caractéristiques de monomere IBOA.

La figure III.2 présente le spectre de cristal liquide SCB. L’échantillon est déposé directement

dans la cellule ATR pour étre analysé. Ce cristal liquide est caractérisé par la bande C=N
cyanobiphényl situé a 2225 cm™ et en plus le spectre montre les absorptions caractéristiques

suivantes en cm’ : 3029 (C-H aromatiques), 1640 (C=C) ; 1610-1500 (C=C aromatiques) ;

1260-1050 (C-O-C aromatiques), 968(CH3 terminal).

Absorbence [u.a]

3500 3000 2500 2000 1500

Nombre d'onde [ cm'1]

1000

Figure II1.2 : Spectre FTIR du cristal liquide 5CB
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V (em™) Bande Description des Vibrations
3072,3053,3041, 3029 vC-H Elongation du C-H Aromatique
2226 vC=EN Elongation de cyanure CN
1607,1494 vC=C Bandes d’élongation duPhényl
1468, 1458 dsCH2,6asymCH3 Déformation symétrique du CH, et
déformation asymétrique du CH;
1399 o0C-H Déformation C-H de la chaine
latérale
1380 dsCH3 Déformation symétrique du CHj;
1291 vC-C Elongation de C-C du Biphényle
1181,1007 6C-H Déformation dans le plan du C-H
aromatique
968 pCH3 Balancement du CH3 Terminal

Tableau I11.2 : Bandes caractéristiques de cristal liquide SCB

La figure III.2 montre les différentes bandes qui caractérisent le cristal liquide SCB. On peut

se limité a 3 bandes importantes, la bande située a 2227 cm’! correspondant a la fonction

nitrile C=N, une bande d’élongation du phényle 2 1607 cm™ et un massif autour de 800-

1000 cm'lcorrespondant a la déformation de la liaison C-H aromatiques.

La cinétique de polymérisation a été effectuée pour différents temps d’exposition sous

rayonnement UV du pré-polymere IBOA/SCB. La figure IIL.3 et la figure II1.4 représentent
le spectre infrarouge du pré-polymere IBOA/5CB (40/60) et (30/70) avant et apres

polymérisation avec I’agrandissement de la zone située entre 1630 et 1640 cm™.
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Figure II1.3 : Superposition des spectres du mélange IBOA/5CB (60/40) avant et aprés polymérisation en
fonction du temps
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Figure II1.4 : Superposition des spectres du mélange IBOA/5CB (70/30) avant et apreés polymérisation en
fonction du temps
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Figure IIL5 : Agrandissement de la zone de la disparition de la liaison C=C 2 1637 cm™ pour
le mélange IBOA/5CB (60/40)
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Figure II1.6 : Agrandissement de la zone de la disparition de la liaison C=C a
1637 cm™' pour le mélange IBOA/5CB (30%/70%)
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A vpartir des figures III.5, III.6, nous remarquons clairement que 1’absorbance décroit en
fonction du temps d’exposition sous rayonnement UV. Ce qui est traduit par la diminution
d’une bande caractéristique des acrylates, située a 1637 cm-1 et correspondant aux doubles
liaisons acryliques. Au bout de 40 minutes, on obtient une conversion presque totale, cette
derniere est estimée a 80%. Dans la figure II.7 (a) et (b) nous présentons les taux de
conversion en fonction du temps de polymérisation. La figure (a) correspond au mélange a
60% en 5CB qui monte un maximum de conversion autour de 95%, et la figure (b) est celle du
mélange a 70% en 5CB qui montre un taux de conversion maximal autour de 80%. Ce qui

signifie que la présence du cristal liquide en forte proportion ralentie la polymérisation.
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Figure II1.7 : La conversion du cinétique de polymérisation a différents temps pour les deux

compositions ((a) : (40/60%), (b) : (30/70%))
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I1. Etude de la morphologie du PDLC par MOP

Nous avons utilisé le MOP pour révéler la morphologie du notre systeme ainsi que pour
déterminer les températures de transition. Nous avons étudié deux compositions différentes
du systeme IBOA/5CB ((40/60)% et (30/70) %). Pour chaque concentration, nous avons
préparé trois échantillons afin d’obtenir des résultats reproductibles et comparables. Les
clichés ont été enregistrés avec un grossissement de 10X. La figure III.8 représente des
morphologies obtenues a la température ambiante 25°C du mélange IBOA/SCB. Nous
remarquons que les tailles des gouttelettes de CL pour la composition a 40% en IBOA et 60%
en 5CB sont tres petites par rapport aux tailles des gouttelettes de CL dans le mélange a 30%
en IBOA et 70% en 5CB.

40% IBOA/60% S5CB 30% IBOA/70% 5CB

Figure IIL.8 : La morphologie du composite IBOA/5CB a la température ambiante de 25°C

Les figures II1.9 et III.10 montrent respectivement 1’évolution de la morphologie du systeme
IBOA/5CB (40/60)% et (30/70)% en fonction de la température. Ces photos sont prises dans
une rampe de montée (chauffage) pour une vitesse de 2°C/min a différentes températures. Pour
I’intervalle de température entre 22 a 27°C, nous distinguons deux phases une phase nématique
qui correspond au 5CB et une phase isotrope qui celle du polymere. La température de
transition nématique isotrope du SCB est autour de 29°C dans le mélange a 60% en CL et elle
est de I’ordre de 33°C pour les mélanges a 70% en SCB. Au-dela de ces températures nous

distinguons deux phases isotropes. Une seule phase isotrope est observée a 44°C.

56



Chapitre III : Résultats et discussions

29°C

33°C 44.2°C

Figure ITL.9 : L’évolution de la morphologie du systeme IBOA/5CB (40/60) en fonction de la température

23.5°C 24.7°C 31.8°C

30/70%

32.2°C 46.6°C

Figure I11.10 : L’évolution de la morphologie du syst¢tme IBOA/5CB (30/70) en fonction de la température
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III. Caractérisation par analyse calorimétrique différentielle a balayage
(DSC) :

La DSC et le MOP sont deux techniques complémentaires. Cette partie d’étude va
nous permettre de déterminer les différentes températures de transitions telles que la
transition vitreuse, la transition nématique- isotrope du cristal liquide. Les résultats d’une
DSC présentent sous la forme d’un thermogramme montrant le flux de chaleur en fonction
de la température. Nous présentons des mesures dans la plage de température de -80°C a

60°C ou les différentes transitions thermodynamiques du composite ont lieu avec une vitesse

de chauffage de 10°C/min

La figure III.11 présente le thermogramme du cristal liquide SCB. Ce dernier montre
quatre transitions : une transition vitreuse a -64°C suivie d’une cristallisation a froid autour de
-27 °C, une température de fusion a 25°C et une température de transition nématique —

isotrope a 36.5°C.

Les polymeres présentent fréquemment une Tg méme si le polymere est semi-cristallin
et n'est pas totalement amorphe [4]. La Tg «classique» est observée sous la forme d'un
changement endothermique progressif du flux thermique ou de la capacité calorifique de la
DSC [5]. Le polymere IBOA a été caractérisé par la DSC et la figure II1.12 illustre son

thermogramme. Ce monomere possede une température de transition vitreuse situé a 54°C.
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Figure I11.11 : Thermogramme du cristal liquide SCB.
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Figure ITI.12 : Thermogramme DSC du monomere IBOA.

IV. Caractérisation électro-optique :

La caractérisation €lectro-optique consiste a faire un spectre UV-visible d'un échantillon PDLC
alors qu'il est soumis a un champ électrique. Plusieurs échantillons IBOA/SCB ont été préparés

en présence de 0.5% en masse du Darrocur.

On commence, en premier lieu, de mesurer la transmission optique sans champ appliqué,
ensuite on mesure en second lieu la transmission pour chacune des tensions appliquées prises
avec un pas de 5 volts dans le domaine 5-120 volts jusqu'a I'obtention d'un plateau de saturation
(état ON). La courbe électro-optique s'obtient en tracant les variations de la transmission en
fonction du voltage appliqué a la longueur d'onde 636 nm. Les épaisseurs des échantillons ont
étaient mesurées a 1’aide d’un micromeétre, aux endroits ou le faisceau de lumiere a traversé

I’échantillon lors de 1’étude électro-optique.

Les résultats électro-optiques du systeme IBOA/5CB sont donnés par les figures suivantes ou
nous représentons la transmittance en fonction de la tension appliquée des films obtenus. Nous
avons travaillé sur deux compositions (40/60%) et (30/70%) de systeme IBOA/5SCB. La figure
III.13 montre des données représentatives des changements de la transmittance en tant que
fonctions de la tension d'application pour des échantillons a 60% en SCB et 40 % en IBOA avec

différentes épaisseurs a la longueur d’onde 636 nm.
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Ces courbes montrent le comportement général de PDLC. Pour les échantillons qui ont des
épaisseurs faibles présentent un Topp initial de 50 a 52% et un Ton atteint les 90%. Pour les

échantillons avait des épaisseurs plus éleves les Topr est plus faibles autour de 20 a 40% avec

des Ton de 80%

100

Transmittance (%)

—<¢— 24um

0 T T v T T T T

v v T v
0 20 40 60 80 100 120

Tension appliquée (volts)

Figure IT1.13 : Réponses électro-optique du film IBOA/5CB (40/60%) en fonction de 1’épaisseur du film.

La transmittance a I'état transparent TON montre une tendance décroissante a
l'augmentation de 1'épaisseur et la tendance de la transmittance hors de 1'état TOFF est
également similaire mais beaucoup plus faible comme il montre dans la figure III.14. En
conséquence, le PDLC plus fin indique la différence de contraste la plus élevée. La tension de
rotation peut étre classée en tension de seuil et tension de saturation. La tension de seuil Vth a
été définie comme la tension correspondant a 10% de la transmittance entre les
transmittances minimum et maximum, et la tension de saturation Vsat a été définie a 90%.

Habituellement, le Vsat change avec le Vth de maniere synchrone [6]
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Figure I11.14 : Effet de ’épaisseur du film sur Ton et Toff des composites IBOA/5CB (40/60%)

Les spectres de transmittance des films PDLC ont été mesurés a différentes tensions
d'application pour quatre échantillons représentatifs, comme le montre la figure III.15. Ces
échantillons avaient des tensions de seuil, des temps de réponse et des épaisseurs différents,
car ils étaient synthétisés avec des conditions différentes. Pour tous les spectres, la
transmittance dans la région ultraviolette est tres faible, ce qui est la propriété de la matrice

polymere en général.

Les données de haute tension sur la figure III.15 montrent un comportement spectral d'états
saturés avec un spectre relativement plat. Il est a noter que les pentes sont dans la méme
direction pour tous les échantillons, ce qui signifie que la gouttelette LC partiellement alignée
est plus réfléchissante pour la lumiere de plus courte longueur d'onde [7]. Lorsque les tensions
dans la plage de Vth a Vsat sont appliquées, les directeurs LC a l'intérieur des grosses
gouttelettes LC sont pour la plupart alignés, mais les directeurs pres de la surface des petites

gouttelettes ne sont pas alignés mais ancrés au mur.
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Figure III.15: Spectres de transmittance en fonction du longueur d’onde a différents tension pour 4 épaisseurs
différents
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Pour la composition (30/70%), nous avons commencé notre étude et nous avons
analysé quelque échantillon présentés dans la figure III.16 mais malheureusement nous

n’avons pas pu finir notre étude a cause de la situation sanitaire de la COVID-19.
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Figure II1.16 : Spectres de transmittance en fonction du longueur d’onde a différents tension

pour 4 épaisseurs différentes.
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Conclusion:

Dans ce dernier chapitre, nous avons étudié¢ les systemes IBOA/5CB par différentes
techniques de caractérisation. Une analyse infrarouge a été faite pour nos systemes ol nous
avons étudié la cinétique de polymérisation. Ensuite, nous avons fait une analyse thermique a
I’aide de deux techniques différentes : la microscopie optique a lumiere polarisée MOP et la
calorimétrie différentielle DSC. Les propriétés électro-optiques ont eu lieu dans notre étude
ou nous avons analysé les films PDLC a I’aide d’un spectrophotométrie UV-visible couplé

avec un générateur de tension.
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Conclusion générale

Ce travail a pour objectif 1’élaboration et la caractérisation des matériaux composites
polymeres/cristaux liquides obtenus par la méthode de séparation de phases induite par

polymérisation sous rayonnement UV (PIPS).

Le systeme utilisé est un mélange homogene formé a partir de cristal liquide 5CB, de
monomere acrylique : I’isobornyle acrylate (IBOA), de 1’agent réticulant (HDDA), du
photo amorceur (Darrocur 1173) en I’irradiant par la suite sous UV. Le temps d’irradiation
UV des échantillons est de 40 min, temps nécessaire pour la formation d’un réseau
polymére. La disparition de bande d’absorption acrylique 2 1637 cm” apres

photopolymérisation a été suivie par spectroscopie infrarouge.

L’étude thermophysique par analyse calorifique différentielles DSC nous a permis de
déterminer la température de transition vitreuse « Tg » de la matrice polymérique IBOA
du composite ainsi que les différentes températures caractéristiques du cristal liquide

5CB (la température de transition vitreuse Tg et la température nématique isotrope Tni).

L’étude de la morphologie par MOP a permis de montrer I’évolution de la taille des
gouttelettes du cristal liquide 5CB suivant la concentration en CL 5CB dans le
mélange ; ainsi plus la concentration de 5CB est important (70%) plus la taille des
gouttelettes est importante avec une densité faible. Pour les faibles concentrations en
cristal liquide (60%), on obtient des matériaux PDLC avec des gouttelettes de CL de

petites tailles.

Les propriétés électro-optiques de ces matériaux liées aux propriétés morphologiques

et structurales des gouttelettes nématiques constituant les films PDLC.

Le film PDLC montre qu’il est opaque avant application d’un champ électrique. Les

courbes électro-optiques nous donnent des informations préliminaires suivantes :

o Latransmittance Ton atteint dans certains cas les 90%.
e Les tensions seuils Vig et Voo.

¢ Effet de I’épaisseur du film PDLC sur la réponse électro-optique.
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Résumé : Le contenu de ce travail est 1’élaboration et la caractérisation des mélanges IBOA/5CB
de type PDLC. Les PDLCs (Polymer Dispersed Liquid Cristal) sont des matériaux composites
convertibles constitués de domaines de cristal liquide (CL) sous la forme de gouttelettes
incorporées dans une matrice polymere. Ces matériaux sont électro actifs et donc peuvent étre
employés dans les domaines de l'affichage et des écrans plats. L'objectif général de ce travail est la
compréhension des phénomenes de séparation de phases ainsi que les propriétés électro-optiques -
base des applications- selon les constituants des composites PDLC. Ces systemes sont élaborés
par photopolymérisation sous rayonnement UV d’un mélange composé de monomere isobornyl
acrylate (IBOA) et le cristal liquide SCB, en présence du photo-amorceur Darocur1173 et 1’agent
réticulant 1,6-Hexanediol diacrylate (HDDA). Des études par microscope optique (MOP) et par
analyse différentielle a balayage (DSC) ont été effectuées pour connaitre les températures de
transition de ces matériaux en fonction de la composition de ces systemes. La caractérisation
électro-optique des mélanges polymérisés ont été ensuite effectuées afin de comprendre le
comportement sous ’effet d’un champ électrique des systemes étudiés. Les résultats électro-
optiques ont montré que certains composites présentaient une transmittance €levée pour des
tensions relativement faibles.

Mots clés : Cristal Liquide, PDLC, photopolymérisation, électro-optique, photo-amorceur,
l’agent réticulant.

Abstract: The content of this work is the elaboration and characterization of IBOA/5CB mixtures
of PDLC type. PDLCs (Polymer Dispersed Liquid Crystal) are convertible composite materials
consisting of domains of liquid crystal (LC) in the form of droplets embedded in a polymer
matrix. These materials are electro-active and can therefore be used in the fields of display and
flat screens. The general objective of this work is the understanding of phase separation
phenomena and the electro-optical properties - the basis of applications - according to the
constituents of PDLC composites. These systems are developed by photopolymerization under
UV radiation of a mixture of isobornyl acrylate monomer (IBOA) and the liquid crystal 5CB, in
the presence of the photoinitiator Darocurl173 and the cross-linking agent Hexanediol diacrylate
(HDDA). Optical microscope (MOP) and differential scanning calorimetry (DSC) studies were
carried out to determine the transition temperatures of these materials as a function of the
composition of these systems. The electro-optical characterization of the polymerized mixtures
was then carried out in order to understand the behaviour under the effect of an electric field of
the studied systems. The electro-optical results showed that some composites exhibited high
transmittance at relatively low voltages.

Key words: Liquid Crystal, PDLC, photopolymerization, electro-optical, photoinitiator, cross-
linking agent.
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