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Introduction générale

Grace a leurs excellentes propriétés électriques, thermiques et mécaniques, les polymeres
synthétiques trouvent actuellement de nombreuses applications touchant pratiqguement tous
les domaines technologiques (microélectronique, aérospatiale, optique, métallurgie,
biomédicale et agroalimentaire) [1]. Cependant, certains polyméres ne possedent pas de
bonnes propriétés de surfaces exigées dans certaines applications telles que 1’'impression, la
peinture, le collage, 1’emballage, etc. Ils présentent aussi dans le domaine des isolations
I’inconvénient d’étre plus vulnérables a I’action des décharges de surface qui provoquent leur

dégradation [2].

Le probléme est li¢ essentiellement au caractére hydrophobe et apolaire, ¢’est-a-dire a leur
surface chimiquement inerte, qui se traduit par une faible énergie de surface et a un angle de
contact assez ¢levé avec ’eau et d’autres liquides polaires [3]. C’est pourquoi, dans certaines
applications industrielles ou une surface aux propriétés hydrophiles est recherchée, le
traitement de surface des polymeres est d’une importance considérable permettant de modifier
les propriétés de cette surface sans affecter ses propriétés de volume.

Plusieurs techniques ont été développées pour le traitement de matériaux polymeres, telles
que le traitement par 1’ozone [4,5], le traitement par rayonnement [4-6] et les traitements par
décharges électriques. Ces derniers englobent les traitements par décharges plasmas froids [6-
8] et les traitements par décharge couronne [9,10]. Ce sont des techniques relativement
récentes et parmi les plus fiables.

Durant les vingt dernieres années, des recherches sont axées sur 1’évolution des techniques
modernes qui étudient la charge d’espace dans les matériaux isolants [11], sur les mesures du
potentiel de surface et a leur interprétation [12,13] et sur la caractérisation de surface
d’isolants solides. Cependant, 1’étude de 1’hydrophobicité de polymeéres sous contrainte
électrique reste encore mal connue [14-16]. La compréhension de 1’évolution de 1’état de
surface des polymeéres est essentielle dans le développement de la fabrication de divers
matériels tels que les isolateurs, les matériaux photosensibles utilisés dans les photocopieuses,
etc. L’une des méthodes utilisées pour cela est la mesure de I’angle de contact. Cette mesure
rend compte de I'aptitude d'un liquide & s'étaler sur une surface par mouillabilité. La méthode
consiste a mesurer lI'angle formé par la tangente au profil d'une goutte déposée sur le substrat,
avec la surface du substrat. Elle permet aussi de mesurer I'énergie de surface du liquide ou du

solide. Elle permet aussi la discrimination de la nature polaire ou apolaire des interactions a
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I'interface liquide-solide. On peut ainsi déduire le caractére hydrophile ou hydrophobe d'une

surface.

L’objectif de notre travail est I’étude de I’influence du vieillissement électrique sur les
propriétés diélectriques et 1’hydrophobicité d’un polymere : Poly méthyle méthacrylate
(PMMA) sous tension alternative de fréquence 50 Hz. Ce matériau, a I’instar des autres
polymeres, présente, par rapport aux isolants classiques, 1’avantage d’avoir des propriétés
mécaniques meilleures, une mouillabilité plus faible, d’étre plus légers et mis en ceuvre plus

facilement [17].

Pour mener & bien ce travail, nous avons reparti le manuscrit en quatre chapitres. Dans le
premier chapitre, nous donnerons quelques généralités sur les décharges électriques des
polymeres. Le deuxiéme chapitre sera consacré aux différentes méthodes de caractérisation
des polymeéres. Au chapitre trois, nous présenterons le matériau étudié et les montages
experimentaux utilisés. Dans le dernier chapitre, nous présenterons les résultats
expérimentaux obtenus. Nous terminerons notre travail par une conclusion générale et

quelques perspectives.
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1.1. Introduction

Les phénomenes des décharges électriques, étudiés pourtant depuis prés de deux siecles, font
toujours 1’objet de recherche active aupres des scientifiques. On pourrait s’étonner de cet état de fait
mais on comprendrait vite que cela n’est di qu’a la trés grande complexité du phénoméne et des
mécanismes qui le constituent. Cependant de grandes avancées ont été faites ces derniéres décennies
dans I’amélioration des moyens de diagnostic des premiers instants de la décharge et donc dans
I’étude des mécanismes d’initiation. Cela a permis d’accroitre les connaissances sur le phénomeéne.

Dans ce chapitre, nous donnerons quelques généralités sur les differents types d’isolants . Et

quelques théories sur les mécanismes d’initiation d’une décharge électrique dans I’air.

I .2.Mateériaux isolants

Les matériaux isolants trouvent des applications dans un grand nombre de dispositifs de
production, de transport, de distribution et d’utilisation de 1’énergie électrique. Ils ont joué un role
prépondérant dans les progres faits par les matériels électriques. Ils constituent sans aucun doute les
facteurs clés du développement des matériels électrotechniques de demain.

Les matériaux utilisés aujourd’hui sont extrémement nombreux et variés. Le choix et I’emploi
posent les problémes les plus délicats, il doit répondre a un processus complexe. Le plus difficile a
maitriser est non seulement 1’interaction de toute les contraintes que peuvent influer sur la tenue du
systéme d’isolation mais aussi de I’impact sur I’environnement et la sécurité des biens et des
personnes.

1.2.1. Définition d’un isolant

Un isolant est une substance qui a une conductivité électrique suffisament faible pour étre utilisée afin

de séparer des pieces conductrices portées a des potentiels différents . Une facon plus simple de définir un

matériau isolant est de dire qu’il est caractérisé par une résistivité électrique tres élevée.

1.2.2. Types d’isolants
On peut grouper les isolants dans deux grandes classes :

Les isolants organiques et les isolants inorganiques en général, les isolants organiques tels que le
caoutchouc, le papier I’huile, le coton, les matériaux thermoplastiques, etc.... sont composés de
langues chaines moléculaires de carbone et d’hydrogéne. Ils ne peuvent pas supporter des
températures élevées sans se décomposer.

Par ailleurs, les isolants inorganiques tel que le mica, la porcelaine, I’air peuvent tolérer des

températures dépassant parfois 100 °c.
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Le nombre d’isolants disponibles est impressionnant, de sort qu’il est difficile aujourd’hui d’en
dresser une liste complete.

Cette diversité est due a l’arrivée sur le marché des isolants, synthétique (parfois appelés
Plastiques) inventes et développés par les chimistes. Possédant des propriétés thermiques électriques
et bien supérieures a celles des isolants naturels, ces isolants synthétiques ont grandement modifié la
fabrication des fils, des cables et des appareils électriques de toutes sortes.

D’apres leurs états, on trouve les isolants, liquides, solides et gazeux.
1.2.2.1. Les isolants solides

Les isolants solides sont des éléments de base des isolations & haute tension. lle comporte en plus
part par rapport aux liquides et aux gaz la particularité¢ d’assurer la rigidit¢é mécanique des matériels
électriques. Mais les proprietés des isolants solides vont par fois a 1’encontre des propriétés
électriques, ce qui peut présenter de graves inconvénients.

Les premiers isolants solides utilises ont été ramassés dans la nature : bois sec, souffre, ambre,
caoutchouc, etc ..... Parmi les isolants solides on trouve les polymeres.
1.2.2.2. Les isolants liquides

Les isolants liquides sont souvent utilisés dans 1’isolation des machines électriques, car en plus
I’isolation, ils jouent aussi le role de refroidissement.

L’huile minérale est I’un des isolants les plus utilisés dans les matériels électriques (transformateur
a grande puissance, les condensateurs...... ). Mais ils sont inflammables a une certaine température
proche de 150°C [18].

1 .2.2.3. Les isolants gazeux

Le gaz le plus abondant et le plus utilisé dans 1’isolation électrique (postes classiques, lignes
aériennes, €lectrostatiques...) est 1’air. Cependant, d’autres gaz tels que 1’azote (N3), le dioxyde de
carbone (CO,) et surtout 1’hexafluorure de soufre (SFg) connaissent un succés grandissant dans le
domaine des systemes haute tension (postes blindés, cables a isolation gazeuse, etc....). Leurs
utilisation a permis d’améliorer la fiabilit¢ des systémes et d’en réduire leurs poids et dimensions en
diminuant la distance entre les conducteurs, et par conséquent 1’espace occupé par ces systémes. Cela
est remarquable en comparant un poste classique (isolé a I’air) a un poste blindé (isolé au gaz SF).
1.2.3. Les contraintes de systéme d’isolation

Les contraintes auxquelles est soumis un systéme d’isolation sont :

» Contraintes électriques : champ ¢électrique, charge d’espace, décharge partielle,

arborescence électrique, etc....

» Contraintes thermiques : échauffement des conducteurs par effet joule et par effet de

Foucault, pertes magnétiques (transformateur), pertes di¢lectriques, etc....

4
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» Contraintes mécaniques : effort sur les conducteurs, forces dues aux mouvements
(machines tournantes), vibrations, forces de charge (isolateur de ligne), etc....

» Contraintes climatiques : rayonnement solaire, intempéries, pollutions (marine,
industrielle), humidité, pluie, gel, air, ozone, etc....

» Contraintes radiatives : dans les applications nucléaires, spatiale, médicale, résistants aux
rayonnement, etc..

» Contraintes environnementales : impact sur 1’environnement en termes de rejet de toute
nature (gazeux, solides, liquides), la toxicité des produits, traitement en fin de vie

(recyclage), etc....

Contraintes électriques

Contraintes
meécaniques

Contraintes ) g Bl Contraintes
radiatives - climatiques

Contraintes environnementales

Figure 1.1. Les contraintes aux quelles est soumis un systéme d’isolation. [19]

1.3. Décharges électriques
1.3.1. Un peut d’histoire

Les premiéres tentatives de compréhension des plasmas et des décharges électriques ne sont pas
récentes, méme si I’apparition du concept de plasma ne date que des années 1930.

Des phénomeénes naturels, souvent spectaculaires, mettent en jeu des arcs et des plasmas. Ils ont
intrigué les hommes et motivé des recherches qui débouchent aujourd’hui sur [’utilisation

Industrielles des plasmas.
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Mais d’abord, définissons ce que sont un arc et un plasma. Un arc électrique est une décharge
lumineuse a travers un gaz, caractérisé par une grande densité de courant et un faible gradient de
potentiel. Le plasma est défini comme étant le quatrieme état de la matiere, en suivant les états
« solide-liquide-gaz » et défini aussi comme étant un gaz partiellement ou totalement ionisé. Apres
avoir montré ou 1’on observe ces phénomenes, nous verrons quels sont les chercheurs qui ont
contribué a leur compréhension.

1.3.2. Décharge électrique et plasma dans la nature

Deux phénomeénes naturels connus mettent en jeu les éléments que nous étudions.

- La foudre : lorsque de l'air froid recouvre de l'air chaud, les conditions sont favorables au
déclenchement des orages. De violents courants d'air verticaux entrainent I'humidité, les fragments de
glace, les grélons et les gouttelettes d'eau a l'intérieur des nuages. On ne connait pas encore
exactement les mécanismes a l'origine de la tension qui se forme dans les nuages d'orage, mais cette
tension est influente sur des dizaines, voir des centaines de kilometres. Lorsque la tension est
suffisante, on peut observer des éclairs entre les nuages et le sol (25% d’entre eux) ou entre les
nuages eux-mémes (figure 1.2). Ces arcs ont des vitesses de propagation de 1’ordre de 200km/sec.
Leur tension est de I’ordre de 100 millions de Volts et ils sont parcourus par un courant de 30000
Amperes. Ce sont donc des phénomenes développant beaucoup de puissance et tres visibles pour
I’homme. [20]

Figure 1.2. Foudre (Photo Fédération Frangaise de Montagne et d’Escalade)
- Aurore polaire : les aurores polaires apparaissent, vues depuis la Terre, comme des taches ou des
bandes de lumiere, souvent striées, un peu comme des rideaux lumineux se balangant dans un courant

dair (figure 1. 3). Elles sont surtout de couleur verte ou rouge. On peut les observer pendant plusieurs

6
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dizaines de minutes. On les observe a des latitudes voisines de 70 degrés, c'est & dire en Scandinavie,
au Nord de la Sibérie, au Canada, en Alaska, ou - au Sud - aux abords du continent Antarctique. Ces
lumiéres aurorales sont émis a des altitudes comprises entre 80 et 150 kilométres, dans I'ionosphere.
La lumiére des aurores provient des collisions entre des particules rapides provenant de la
magnétosphére et les atomes et ions de l'ionosphére. Les aurores boréales sont les aurores polaires
que I'on observe dans I'némisphere Nord ; les aurores australes sont observées dans I'némisphere Sud.
[20]

-

Figure 1.3. Aurore boréale

- Beaucoup d’autres phénoménes naturels font intervenir les plasmas, mais se développent ailleurs
que sur terre. Les étoiles, les cométes... peuvent étre constituées de plasma et génerent des vents de
plasmas autour d’eux. En cela, 1’¢lément que nous étudions a beaucoup marqué 1’imagination

commune ; ’homme a cherché a comprendre, puis a domestiquer ce phénomene.

1.3.3. Les premieres expériences

C’est au XVIII siecle que ’on s’est rendu compte que la foudre et I’électricité étaient deux
phénomeénes liés. Les scientifiques de 1’époque ont cherché a comprendre 1’origine des phénoménes
liés, notamment, a 1’électricité statique. Ensuite, ils créérent le vocabulaire pour expliquer ces
phénomeénes ; voici quelques expériences et étapes historiques marquantes dans la compréhension et
la formalisation de ces phénomenes :

Expérience sur la foudre : lorsque les premiéres recherches en électrostatique furent menées, on
remarqua assez vite que des éléments chargés de maniere électrostatique émettaient des étincelles.
Méme si le phénomene électrique n’était pas bien connu (la polarité n’était pas connue), on rechercha

un moyen d’exploiter ce phénomeéne (machine de Watson). C’est vers 1750, que 1’Abbé Nollet et
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Franklin énumérérent les points communs entre la foudre et les étincelles qu’ils étudiaient. En 1752,
Franklin fit une expérience qui permit de prouver le lien existant entre les deux phénomenes :
I’expérience consistait a tenir un cerf-volant a I’aide d’un long fil humide a I’extrémité duquel il avait
attaché une clef métallique. 1l put constater la présence de petite étincelles qui lui permit de confirmer
que de la foudre était de nature électrique.

Machine de Watson : dans le méme temps, Watson utilisait une machine pour allumer des
substances inflammables. Cette machine est composée de quatre globes de verre, frottés
simultanément par des coussins fixes. Les charges étaient généralement transmises a une épée

suspendue a des cordons de soie, au-dessus du flacon contenant le liquide & enflammer.

Figure 1.4. Machine de Watson

- Au cours du XIX si¢cle, Faraday, qui travaillait a ’institution royale d’Angleterre, décrivit
beaucoup d’expériences et inventa les terminologies pour les expliquer. Il définit notamment, les

termes « électrode », « anode », « cathode », « ion », « anion » et « cation ».

- Apparue apres 1841, la lampe électrique a arc émet entre deux électrodes de graphite une lumiére
trés brillante qui ne convient pas a l'usage domestique. Elle fut utilisée pour 1’éclairage public avant

d’étre supplanté dans ce domaine par la lampe d’Edison

- le générateur de Van de Graaf a été mis au point vers 1930 pour produire de trés hautes tensions
(IMV). Le principe de fonctionnement est assez simple : un moteur entraine une courroie qui
transporte les charges électriques crées par frottement entre celle-ci et un matériau non-conducteur.

Si ce type de générateur fut utilisé pour I’étude des accélérateurs de particules, aujourd’hui il sert
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surtout a faire des présentations pédagogiques. La tension maximale atteignable dépend de la surface

de la sphere (30kV par cm de rayon environ) et peut monter jusqu’a plusieurs millions de Volts.

Borne HT

—
-

4
+
/PN H

Collecteur ~ o] =
+
Courroie +
fsolante +
+
+
+

+ +

+

;

loniseur -

Figure 1.5. Schéma du générateur de Van de Graaf [21]

On peut remarquer que depuis les origines et pendant longtemps, ce sont des générateurs
électrostatiques qui ont été utilisés a des fins de recherche scientifique sur les phénomeénes physiques
liés aux claquages. La plupart des applications actuelles utilisent des générateurs électriques et sont
utilisées a des fins industrielles

I.4. Mécanismes des décharges
1.4.1. Avalanche électronique

On considere deux électrodes planes placées dans un gaz et soumises a une tension élevée.

» Electron primaire :

Crée par ionisation grace a des agents naturels tels que les rayonnements cosmiques et la
radioactivité de la terre.

» Description de I’avalanche :

L’¢électron primaire e accélere par le champ E entre en collision avec un atome Al et I’ionise, Al
libére un électron et devient lui méme un ion positif. Les électrons eo et e; ionisent par collision deux
atomes A2 et A3 qui liberent deux électrons e, et e;. Ces quatre électrons entrent en collision avec 4
autres atomes qu’ils ionisent = avalanche électronique. La multiplication des électrons se poursuit
suivant ce processus jusqu’a ce que 1’avalanche arrive a I’anode (figure 1.6).

» Remarque :

* L’avalanche prépare le chemin au claquage du gaz.
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* Un atome ionise fournit un électron et devient lui méme un ion positif ; Il y a autant d’électrons
dans I’avalanche que d’ions positifs. Chaque collision ionisante produit une paire électron-ion positif.

* L’avalanche progresse dans le sens oppose au champ électrique (Cathode — anode).

Champ appligué

Anode Cathade

Figure 1.6 . Avalanche électronique

1.4. 2. Charge d’espace

Les ¢€lectrons plus rapides sont absorbes par I’anode, tandis que les ions positifs lourds et plus lents

forment entre les €électrodes un ensemble de charges qu’on appelle < Charge d’espace > .

| .4.3. Forme de la charge d’espace

Comme I’avalanche débute prés de la cathode et finit sur ’anode, elle présente la forme d’un cone.

Elle progresse dans le sens oppose a E (figure 1.7).

10
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champ électrique E

Cathade

Figure .1 .7 . Forme de la charge d’espace

1.4.4. Détachement et recombinaison
1.4.4.1. Détachement d’électron
Détachement : Quand I’ion négatif cede I’¢électron supplémentaire.
A5 1e+A+W,
1.4.4.2. Recombinaison
Quand deux charges opposées se recombinent pour former une particule neutre (inverse de la photo
ionisation)
a) Entre un ion positif et un électron : A"+ 16— A +W,

b) Entre deux ions opposes : A” + B" —»AB +W,

I.5. Mécanismes de claquage des isolants gazeux

C’est dans le gaz que le mécanisme de claquage a été le mieux élucide et des bases théoriques ont
été ¢élaborées. Le mécanisme de claquage dans les solides et les liquides n’est pas encore aussi bien
établi.

1.5.1. Influence de la pression

E E -
E.
E.
Ty &
B B & & b
Dep P B @ Bo D
& & B @B
Petite charge d espace Grande charge
d espace
Anode Cathode Anode Cathode
BASSE PRESSIOIN HAUTE PRESSION

Figure 1.8. Influence de la pression.
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Durant I’avalanche électronique les électrons rapides sont absorbes par I’anode, tandis que les ions
positifs moins rapides forment dans le gaz une charge d’espace. La taille de la charge d’espace
dépend de la pression du gaz :

» Basse pression :
Comme la densité¢ atomique est faible, la charge d’espace est telle qu’elle génére un champ

électrique Ec faible et négligeable = mécanisme de TOWNSEND.

» Haute pression :

La densité atomique est grande, la charge d’espace est volumineuse ; Elle crée un champ Ec
Considérable qui joue un réle important dans le claguage = mécanisme de STREAMER
1.5.2. Mécanisme de TOWNSEND (Basse Pression)

Pour les distances faibles (max. 1 m), la théorie de Townsend est valable pour des pressions
inferieures a 0,1 a 1 atmosphéere tandis que la théorie de Streamer est valable pour les hautes
pressions (>= 1 atm).

Phase 1 : Un électron primaire situe prés de la cathode provoque une avalanche électronique
primaire.

Phase 2 : Les électrons sont absorbes par 1’anode tandis que les ions positifs bombardent la cathode
avec leur énergie cinétique pour extraire des électrons secondaires.

Phase 3 : Les électrons (secondaires) émis de la cathode par bombardement créent de nouvelles
avalanches secondaires et provoquent le claguage du gaz.

» Remarque
* Dans le mécanisme de Townsend, 1’étincelle de la décharge se produit des que la cathode émet des
électrons secondaires.

« La décharge de Townsend se situe entre 10 et 10° A, elle est donc peu lumineuse. La

Luminosité est & peu prés uniforme dans tout ’espace compris entre les électrodes.

1.5.2.1. Coefficients a ety

* Coefficient d’ionisation o : nombre d’électrons crées par ionisation par un électron sur 1 cm de
parcours.

* Coefficient y : nombre d’¢lectrons secondaires émis par bombardement de la cathode par un ion
positif.

Le premier coefficient de Townsend, appelé aussi coefficient d’ionisation, est plus éléve dans les
gaz rares a cause de leur facilite d’ionisation (néon, argon, vapeur métallique...). Ce coefficient est

par contre plus petit dans le cas des gaz électronégatifs.

12
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1.5.2.2 La relation de Townsend

En 1914 Townsend a proposé I’introduire d’un coefficient d’ionisation o (appelé premier
coefficient de Townsend) pour traduire mathématiquement ce phénomeéne d’ionisation [22]. Ce
coefficient dépend du champ réduit E/N (avec N désignant la densité du gaz) et son inverse 1/a
représente le libre parcours moyen d’un électron entre deux collisions ionisantes. L’apparition d’un
électron primaire au niveau de la cathode se traduit par larrivée de e*? électrons au niveau de

I’anode. Ce processus est appelé “avalanche électronique”. La relation de Townsend s’écrit alors :

I =lg.e*d
Avec I courant (A)
lp : courant initial d0 aux électrons primaires (A)
d : distance inter-électrode (m)
a : premier coefficient de Townsend (m-1)

La probabilité de produire des électrons secondaires se traduit par I’introduction d’un second
coefficient de Townsend y. Le critére d’auto-entretien de la décharge (nombre adimensionnel) s’écrit
alors :

y. (e¥¢-1) =1

C’est le critére de Townsend.

1.5.3. Mécanisme de STREAMER (Haute pression)

Le mécanisme se déroule comme suit :

Phase 1 : Un électron primaire se trouvant prés de la cathode provoque une avalanche électronique
primaire. La vitesse des €lectrons étant 100 fois environ supérieure a celle des ions, I’avalanche se
développe comme un nuage d’électrons laissant derriére elle une charge d’espace positive (Figure
1.9.2). Les ¢électrons sont absorbes par I’anode, tandis que les ions positifs forment dans le gaz une
charge d’espace positive. Le champ Ec de cette charge est maximal en téte d’avalanche (Figure 1.9.a).
Phase 2 : Des électrons secondaires sont crées par photo-ionisation autour de la charge d’espace. Ces
¢lectrons provoquent en téte d’avalanche de petites avalanches secondaires (Figure 1.9.b). Le champ
de la CE renforce le champ entre la téte de 1’avalanche et la cathode et crée également une

composante radiale.

13
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E

Avalanche IT

Téte d'avalanche ©C

Figure 1.9.a Figure 1.9.b

Origine des électrons secondaires : La téte d’avalanche est le siége d’une importante activité
(collisions entre électrons et ions positifs) qui est source de photons qui sont absorbes par le gaz
environnant. En particulier, les molécules d’azote excitées peuvent émettre des photons ayant une
énergie supérieure a 13 eV qui est suffisante pour ioniser les molécules d’oxygéne dont 1’énergie
d’ionisation n’est que de 12,2 eV.

Phase 3 : La charge d’espace augmente en volume et devient un < Streamer >. De nouvelles
avalanches secondaires viennent s’ajouter a 1’avalanche primaire et le Streamer progresse (Figure

1.9.c). Quand il touche la cathode, a ce moment se produit le claquage (Figure 1.9.d).

—— Streamer
Charge d’espace
fas} &b
@ﬂ?’@ @ & Ef@@ o o GB$
& & & & d &
& & & &
& ® & ¢ aaa &
& ® & @ & o) EB@
*?@ 000 o0 O
&
@ & @ ® & @ D g
A C
Streamer Avalanches A C
secondaires
Figure 1.9.c Figure 1.9.d
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1.6. Loi de Paschen

La tension d’alimentation minimale pour déclencher la décharge est appelée tension de claquage.
Il existe une relation qui lie la valeur de cette tension de claquage a la pression du gaz et de la
distance inter-électrode: la loi de Paschen. Cette loi est habituellement représentée par la courbe

caractéristique Uc = f (p.d), (figure 1.10) ou p est la pression et d la distance inter électrode, et dépend

de la nature du gaz introduit. [22]

A
E 104
- N
=T}
(e
L §
=3
S Hy
[i¥]
T 10°F
g - Ne He
-
— N2
) Ar
107 ] ] N |
10-1 100 101 102 103

p.d (Pa.m)

Figure 1.10. Tension de claquage pour différents gaz en fonction du produit p.d [22].

| .7. Déférents types des décharges

1.7.1. Décharge électrique de surface
La décharge électrique de surface désigne une décharge qui se produit en contact avec la surface

d’un diélectrique solide placé dans un fluide isolant .On peut distinguer deux catégories de décharges
se produisent a la surface d’un solide isolant.

1.7.1.1. Les décharges a barriere diélectrique (DBD)
Les décharges a barriére diélectrique (DBD) ou les isolant gazeux et solide sont généralement en

série entre les deux ¢électrodes, la décharge se développe d’abord dans le volume du gaz avant qu’elle

se propage sur la surface du solide (Figure 1.11).
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Pointe HT

Décharge électrique

Intervalle d'air g

Solide isolant

+—— Flectrode plane mise a la terre

Solide isolant

Figure 1.11. Décharges a barriere diélectrique
a) systeme pointe-plan

b) systeme plan-plan
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On distingués deux type de (DBD).
1.7.1.1.1. Décharges a barriére diélectrique volumique

Les décharges a barriere dielectrique volumique utilisant généralement des tensions alternatives a
valeur moyenne nulle. Elles s’établissent entre deux électrodes séparées 1’une de 1’autre par un
isolant.
1.7.1.1.2. Décharges a barriere diélectrique surfacique

Cette décharge est établie entre au moins deux ¢lectrodes placées de part et d’autre d’un
diélectrique: elle est dite surfacique car il n’y a plus, comme précédemment, d’espace gazeux entre
les électrodes (le diélectrique occupe tout I’espace inter-électrodes).
1.7.2. Décharges glissantes

Les décharges glissantes ou les deux électrodes sont en contact avec la surface du diélectrique

solide. La décharge électrique prend naissance et se développe dans le gaz en restant en contact avec
la surface de solide isolant sur la quelle se propage.[22]

. Electrode pointe
Décharges

Electriques

Isolant solide

Electrode plane
mise a la terre

Figure 1.12. Systéme a décharges glissantes

1.7.3. Décharges couronnes

Par le terme " décharge couronne ", on se réfere généralement a un ensemble de phénomenes se
produisant, dans un milieu gazeux, au voisinage d’un conducteur de faible rayon de courbure, soumis
a un champ électrique intense. Lorsque, au voisinage d’un fil mince et plus généralement au
voisinage d’une surface a faible rayon de courbure, le champ électrique dans I’air atteint une certaine
valeur, dite critique, les atomes s’ionisent et le phénomene se manifeste visuellement par I’apparition
d’une gaine lumineuse entourant le fil comme une couronne de couleur bleu violette. C’est la

I’origine historique de I’expression " effet couronne ".
On peut définir la décharge couronne comme 1’ensemble des phénomeénes liés a 1’apparition d’une

conductivité suite a I’ionisation d’un gaz entourant un conducteur porté a une haute tension
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1.7.3.1. Tension d’apparition de I’effet couronne
1.7.3.1.1.Champ électrique critique (formule de Peek)

Pour évaluer le seuil de I’effet couronne a la surface de 1’anode, Peek, en s’inspirant de la théorie de
Townsend proposée en 1920, a suggéré pour la premiere fois une loi empirique établie en géometrie
cylindrique dans I’air ambiant, et en tension alternative. Cette équation est appelée depuis la loi de

Peek .

D,EDB)

E:Eﬁmm(1+
C 0 177L2 m

Avec : Eq = 30 kV/cm : Valeur de créte du champ électrique en conditions normales.
r : Rayon du conducteur en cm.

m; : Coefficient qui tient compte de 1’état de surface du conducteur (I’irrégularité géométrique du
conducteur).

m; : Coefficient qui prend en considération 1’influence de la pollution des conducteurs

o : Densité de 1’air.
~ P273+1¢y
TPy 273+t

Po = 760 mm Hg, t, = 25°C

est appelé correction de Peek, il tient compte du fait que plus le rayon du
conducteur est petit, plus il est difficile d’ioniser loin de ce conducteur.
Cette difficult¢ d’ioniser est due au fait que le champ électrique décroit trés rapidement en
s’¢loignant du conducteur.

Le terme (1+0'3”8)

yor

1.7.3.1.2.Tension de seuil d’apparition de I’effet couronne

Il est plus intéressant de connaitre Uc , (tension d’apparition de 1’effet couronne) que Ec (champ
critique d’apparition de I’effet couronne), ainsi on aura :

E. = Eyé (1+D'3D8) L (ZH)
s = LpOMyiMa @ rLmn ?

1.8. Application des décharges a couronnes
Dans cette section nous allons évoquer quelques usages des décharges a couronnes, en

commencent par la plus ancienne :
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1.8.1. production d’Ozone

L’ozone sert essentiellement au traitement de I’eau (dépollution), en éliminant les bactéries, les
virus et les odeurs désagréable. La production d’ozone « O 3 » & pression atmosphérique, est réalisée
a partir de I’air (4N + O,), de I’oxygene (moléculaire a son état fondamentale) « O, », ou d’autres
mélanges gazeux composés d’oxygene et d’azote « N, »  (moléculaire a son état fondamentale).
1.8.2. Traitement de surface

Le traitement de surface par plasma consiste a modifier I’état d’une surface par I’'une des méthodes
génériques : gravure, dépdt et la modification de la chimie de surface.

» Gravure

On peut a I’heure actuelle graver (réalisation de motifs dans le substrat par érosion de celui —ci)
des plaques de silicium a des vitesses 4000um /min en utilisant les DBD pour plasma.

> Dépot en surface d’une couche mince d’un matériau donné (métal, semi- conducteur,

diélectrique, polymére)

Les premiéres études ont été faites par Okazaki et al en 1950 ou ils ont montré qu’une décharge
homogene a pression atmosphérique pouvait étre utilisée pour polymériser des films organique de
polytetrapoly-éthylene.

> Modification de la chimie de surface

La modification de la chimie de surface peut étre la fonctionnalisation, le greffage, le dopage par
implantation et diffusion ou stérilisation ; c’est a I’aide de plasmas froids que sont réalisées un grand
nombre de membranes polymeéres.
1.8.3.Elimination de I’électricité statique
Dans I’industrie 1’¢lectricité statique est la source de dysfonctionnements génants, car elle provoque
des décharges néfastes aux dispositifs électroniques ou des collages de poussiére sur des produits
souhaités purs, c’est pourquoi la société Valitec a développé un systéme utilisant 1’injection

supersonique d’ions afin d’éliminer 1’électricité statique dans de gros débits de production.

1.9. Avantage de la décharge couronne dans un réseau

Quand le champ superficiel dépasse le seuil critique, les charges créées par effet couronne éliminent
par neutralisation une partie des charges du conducteur. Ceci provoque la diminution du champ
superficiel et du potentiel du conducteur. On dit que I’effet couronne est un régulateur de tension.
Donc la décharge couronne amortit les surtensions sur les lignes surtout les surtensions dues a la
foudre. Lorsque ’effet couronne se produit autour du conducteur dans I’air environnant celui-Ci

acquiert une grande conductivité et le diamétre du conducteur tend a augmenter, ce qui
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paradoxalement réduit le champ électrique. Des calculs récents effectués sur des modeéles simulés
d’une ligne de 220 kV soumise a une onde de choc 1,2/50 ps simulant une surtension atmosphérique,
I’atténuation de la surtension atteint 60% quand on s’¢loigne de 7 km du point d’impact de cette

surtension.
1.10. Problémes liés aux décharges couronne

Les décharges couronnes peuvent produire des bruits audibles et des perturbations sur les fréquences
radio, en particulier a proximité des lignes a haute tension. Elles représentent également une perte de
puissance. Enfin, les réactions qu’elles provoquent dans 1’atmosphére pourraient avoir un impact sur
la santé. C’est pourquoi les installations de transport d’énergie sont congues pour minimiser la

formation des décharges couronne. Les décharges de couronne sont particulierement a éviter dans :

> Les installations de transmission électrique ou elles provoguent une perte d’énergie et du bruit

» La plupart des équipements électriques : transformateurs, machines électriques (aussi bien
générateurs que moteurs), etc. ou elles endommagent progressivement les isolants amenant a
une détérioration prématurée dans équipements ;

> Toutes les situations nécessitant une tension importante mais ou la production d’ozone doit
étre minimale.

1.11. Conclusion
Dans la premiere partie de ce chapitre nous avons donné quelques généralités sur les differents
types isolants.
Dans la deuxiéme partie du chapitre, nous avons présenté les mécanismes des décharges
électriques et les différents types : les décharges a barriére diélectrique, les décharges surfacique et
décharge couronne avec leurs domaines d’application. Dans le chapitre qui suit, nous allons

présenter les méthodes de caractérisation des polymeres.
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Chapitre 11 : Méthodes de caractérisation des polyméres

I1.1.Introduction

Le développement des polymeéres de synthése a permet 1’élaborer des matériaux possédant
des proprietés spécifiques. Dans ce chapitre on présente quelques caractéristiques, tel que les
caracteristiques électriques, mecaniques, physiques, thermiques et physico-chimique des
matériaux et les différentes méthodes de caractérisation.

11.2.Les propriétés électriques des polymeres

11.2.1. Résistivité superficielle
La résistivité superficielle pP. [Q] est le rapport entre I’intensité du champ électrique continu

et la densité linéaire du courant qui parcourt la couche superficielle d’un matériau isolant. La
résistivité superficielle est numériquement égale a la résistance de surface entre deux
électrodes qui forment les cOtés opposés d’un carré de certaines dimensions.

La résistivité superficielle est calculée par la relation:
R+P
ps S g

Ou:P=mxn( D0 + g) est le périmétre moyen entre 1’électrode et la contre-électrode.

Rs[Q] : La resistance de surface est le rapport entre la tension continue appliquée entre deux

¢lectrodes appliquées sur la surface d’un échantillon et le courant entre les deux électrodes.

: D :

[ ]47 Echantillon
11

g i

— P Dy

R
D, Anneau de garde
,‘ ot sosasasarnreces
,‘ D; " Electrode gardée

Fig. 11.1 : Dimensions des électrodes

Pour que les polyméres puissent étre utilisé comme isolants ils doivent avoir une résistivité

élevée, supérieure a 10° Q. cm [23].

11.2.2 Rigidité diélectrique
La rigidité diélectrique d’un milieu isolant représente la valeur maximum du champ

électrique que le milieu peut supporter avant le déclenchement d’un arc électrique (donc d’un
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court-circuit). On utilise aussi I'expression champ disruptif. Pour un condensateur, quand cette
valeur est dépassée, 1’élément est détruit. La valeur maximale de la tension électrique
appliquée aux bornes, est appelée tension de claquage du condensateur.

Si le champ électrique dépasse la rigidité diélectrique du matériau, on parle de claquage,
et le matériau peut voir ses propriétés physiques modifiées, parfois de fagcon réversible, et
parfois de facon irréversible.

La rigidité intrinseque du polymeére peut atteindre plusieurs centaines de kV/mm, mais leur
rigidité pratique est souvent limitée, elle varie pour les polymeéres les plus utilisés de 10 a
24kV/mm.

Divers parametres ont une influence sur la rigidité diélectrique tels que la forme de la tension
appliquée, la température et 1’épaisseur du solide isolant, ainsi que les caractéristiques
électriques et thermique du milieu ambiant :

* Des décharges superficielles qui peuvent se produire dans 1’air.

* La permittivité¢ et la résistivit¢ du milieu ambiant modifiant la répartition du champ
électrique.

Dans un systeme d’électrodes plan-plan, le champ électrique E est calculé par la formule
suivante : E=U/d

Avec :

U : la tension appliquée a I’isolant (kV)

d : épaisseur de I’isolant (mm).

11.2.3 Permittivité et facteur de dissipation diélectrique
Un diélectrique est caractérise par sa permittivité relative ou constante diélectrique ¢ .

Dans le cas d’un diélectrique parfait, &. est le quotient de la capacité Cx entre deux
électrodes, supposées noyées dans ce diélectrique, par la capacité Cv de la méme

configuration d’électrodes dans le vide:
e.~c./c,

La permittivité absolue & est le produit de la permittivité relative ¢ par la permittivité du

vide g :

e=¢..g,(g, =885 10" F/m)
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La permittivité absolue définit la possibilit¢ qu’un courant traverse un di€lectrique, sous
I’action du champ électrique. Ceci résulte de diverses contributions de déplacements
descharges : deplacement des électrons, déplacements des atomes et des ions, orientation des

dipdles ¢€lectriques et déplacement des charges d’espace.

Les pertes diélectriques sont représentées par le facteur de dissipation tgo .

&
Eo

tgo=

Avec : O angle de pertes, c’est ’angle complémentaire du déphasage entre la tension

appliquée au diélectrique et le courant qui en résulte.

11.3 Caractérisation physico-chimique

Les caractéristiques fondamentales des solides isolants sont déterminées par leurs structures
intrinseques, mais les phénomeénes superficiels sont intimement lies aux conditions de
I’interface. Les processus physico-chimiques responsables de la dégradation de ces isolants
sous contraintes électriques ne sont pas encore bien connus. Peu de travaux ont permis
d’expliquer les mécanismes fondamentaux et les phénomenes de dégradation de I’isolant
soumis aux décharges surfaciques. Une étude a 1’échelle moléculaire est nécessaire afin de

caractériser les surfaces de ces matériaux, de les contrdler et d’améliorer leurs performances.

11.3.1 La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier« FTIR »

La spectroscopie infrarouge dans le domaine de longueur d’onde de I’infrarouge moyen (entre
2.5 et 25 pum) sonde les vibrations intramoléculaires au sein de molécules sous forme solide,
liquide ou gazeuse. Les modes de vibration actifs en infrarouge impliquent des variations de
moments dipolaires dynamiques au sein du systéme étudié dans la gamme d’énergie transmise
de nombre d’onde (4000 a 400 cm-1). (figure 11.2).[23]

11.3.2 Principe

La spectrométrie IRTF est basée sur l’obtention dans le domaine temporelle d’un
interférogamme a I’aide d’un interférométre de Michelson .Et on obtient le spectre désiré par
transformée de Fourier de cet interférogramme. L’interférogramme est la somme de toutes les

fréquences du faisceau.
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Sous I’effet du rayonnement IR, les molécules de 1’échantillon analysé vont subir des
changements d’état vibrationnel, a des fréquences de vibration caractéristiques de chaque
groupement moléculaire, et cette méthode d’analyse vibrationnelle et non destructrice,
qualitative et peut étre quantitative .Les spectrométres mesurent les nombres d’ondes (Cm™)
et diminution de I’énergie de la radiation que 1’échantillon absorbe. Ils nous donnent les

caractérisations de tout type d’échantillon, quelque soit leur état physique en surface.

11.3.3 Détecteur d’infrarouge

La sensibilité de 1’ceil humain a I’infrarouge est nulle. L’homme peut détecter seulement
I’infrarouge lointain, grace a la sensation de chaleur sur la peau. Pour détecter I’infrarouge
proche il utilise :
o La pellicule photographique.
o Deétecteur thermique.
o Détecteur de signa-Matrice de détecteur : pour pouvoir constituer des images
thermiques en deux dimensions.

ECHANTILLON
£~ DETECTEUR

w—

GLOBAR
(source IR)

ORDINATEUR

Figure 11.2 : Schéma de principe d’un spectrométre FT-IR
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L’interféromeétre

La figure 11.3 Montre I’exemple de I’interférométre de Michelson

interférométre e ke
_-_
+—>
X K
e -/
o Y
miroir mobile
S Source b
E Echantillon ’ g
D 33 D pstecteur détectour {8
.—-—‘/ L—

-

compartiment
de mesure

détecteur source .

s

Figure 11.3 :L’interférométre de Michelson et chemin optique dans le Spectrométre TF-IR

11.3.4 Applications

Les infrarouges sont utilisés dans de nombreux domaines :
e Pyrométrie optique
e Thermographie
e Photographie infrarouge
e Chauffage, séchage et cuisson
e Transmission a I’air libre

e Télécommunications
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11.4.0bservation microscopique (MEB)

11.4.1 Historique

Les premiers travaux décrivant le principe du microscope électronique a balayage remontent a
1935 et sont dus a I’ingénieur allemand Max Knoll (1897-1969). Par la suite, le scientifique
allemand Manfred Von Ardenne construisit en 1938 la premiere microscopie a balayage par
transmission en ajoutant des bobines de balayage au microscope électronique en transmission.
En 1942 le physicien et ingénieur russe Vladimir Zworykin a utilisé microscope électronique
a balayage pour examiner la surface de I’échantillon.

Au début de I’histoire du MEB, le canon a électrons se situait en bas du microscope pour que
la chambre d’analyse puisse se retrouver a la bonne hauteur pour le manipulateur. Mais ceci
avait une mauvaise conséquence car I’échantillon risquait ainsi de tomber dans la colonne du
microscope.

A cette époque, le microscope électronique en transmission se développait assez rapidement
et en comparaison des performances de ce dernier, le MEB suscitait beaucoup moins de
passion et son développement fut donc ralenti.

A la fin des années 40, Sir Charles Oatley alors maitre de conférences dans le département
d’ingénieur de 1’université de Cambridge au Royaume-Uni s’intéressa au domaine de
I’optique électronique et décida de relancer des études sur le MEB, en complétant les travaux
effectués sur le TEM par Ellis Cosslett, et il construit le premier MEB appelé SEMI en 1952,
cet instrument avait atteint une résolution de cinquante nm mais ce qui était le plus important

¢tait qu’il rendait enfin ce stupéfiant effet 3 dimensions, caractéristique de MEB modernes.

11.4.2 Analyse microscopique

Pour ’observation de certains détails de la microstructure des matériaux, il est nécessaire
d’utiliser des grossissements supérieurs a 1000 (limite de la microscopie optique) et de
recourir aux techniques de la microscopie électronique. La structure en grains des polymeres,
dont les dimensions caractéristiques sont en général inférieures au micron, est presque
toujours étudiée par microscopie électronique.

Parmi toutes les particules utilisables pour construire une image (protons, photons, rayons X,
électrons, etc.), les électrons constituent le meilleur choix. lls sont, en effet, faciles a obtenir
par chauffage sous vide d’un filament métallique, ils sont accélérés par un champ
¢lectrostatique et leur charge électrique les rend capables d’étre déviés, ¢’est-a-dire focalisés

par les champs électrostatiques ou électromagnétiques.
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Avec des electrons accélérés par une différence de potentiel de 100 kV et ayant une longueur
d’onde associée de 3,7 pm, on obtient une résolution d’environ 0,3 nm qui est de I’ordre de
grandeur des distances interatomiques.
Lorsqu’un échantillon est soumis a I’effet d’un faisceau incident d’¢électrons, il est le siege de
divers phénomeénes secondaires (émission d’électrons secondaires ou d’électrons Auger,
rayons X, etc.) qui peuvent servir a former une image a 1’aide d’un détecteur approprié. Ces
phénomeénes ont donné naissance a un type de microscopie électronique, appelée microscopie
¢lectronique a balayage(MEB). Dans ce procéd¢ la surface de 1’échantillon est balayée par un
faisceau trés fin d’électrons focalisé sur une surface d’environ 10 nm de diamétre et le
détecteur est placé latéralement, ce qui permet 1’analyse de la surface de 1’échantillon. On
s’affranchit ainsi en grande partie des difficultés liées a la préparation d’échantillons minces
et on utilise pratiguement toujours des échantillons épais. Cette technique a connu récemment
une série de développements trés spectaculaires. Ainsi, il est a présent possible de travailler en
maintenant la chambre du microscope sous une pression controlée de vapeur d’eau
(Environnemental Scanning Electron Microscopy) et d’effectuer des mesures sur des
matériaux hydratés comme le bois sans en modifier la microstructure originale. Par analyse
simultanément des RX, on obtient un relevé topographique de la composition chimique de
1’échantillon.
11.4.3 Constitution d’un microscope électronique a balayage (MEB)
La figure V1.8 montre les différentes parties constitutives du MEB et qui sont :

e Une colonne maintenue sous vide.

e Une source d’¢électrons.

e Un dispositif haute tension pour 1’accélération des électrons.

e Un ensemble de lentilles électroniques pour former le pinceau fin et intense ;

e Un condenseur final (objectif) et un diaphragme de petit diamétre qui permet de

focaliser le pinceau fin sur la surface a examiner ;

e Un dispositif de réflexion piloté par un générateur de balayage ;

e Un platine porte objet mobile ;

e Un détecteur d’électrons et un dispositif d’amplification du signal rapide et a faible

bruit ;
e Un systéme de visualisation d’image ;

e Un détecteur d’¢lectrons rétro diffusés et d’un détecteur de rayons X.
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Canon LYJ
a electrons
Ecran cathodique
. Lentille

Condenseur 1 ¢ ~ dectromagnétique

Générateur
de balayage

—— ANOdE

g’

Condenseur 2 <

Bobine de
balayage

Rlament
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. = _ Condenseur
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i
rétrodiffusés
Electrons ) B —

secondaires
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Rayons X S~——— ‘

Echantillon absorbés

Fig. 11.4 : Schéma de principe d’un microscope électronique a balayage (MEB) [23]

11.4.4 Principe de fonctionnement du MEB

La microscopie électronique a balayage (MEB ou SEM pour Scanning Electron Microscopy
en anglais) est une technique de microscopie électronique pour I’observation de la surface.
Elle est basée sur le principe des interactions électrons-matiere (Figure.ll.4). Un faisceau
d’électrons est projeté sur 1’échantillon a analyser. L’interaction entre le faisceau incident
d’¢lectrons primaires et I’échantillon génére principalement trois types d’émissions qui

apportent différents types d’informations sur la matiere dont est constitué 1’échantillon.
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11.4.5 Les electrons secondaires

Ce sont des ¢lectrons peu liés de la bande de conduction de 1’atome, éjectés lors de leur
choc avec les électrons primaires du faisceau. Ce sont des particules de basse énergie. Ils sont
accélérés vers un détecteur d’électrons secondaires qui amplifie le signal.

A chaque point d’impact correspond un signal électrique. L’intensité de ce signal
électrique dépend a la fois de la nature de I’échantillon au point d’impact et de la topographie
de I’échantillon au point considéré. Ainsi, en balayant le faisceau sur 1’échantillon, on obtient

une cartographie de la zone balayée.

11.4.6 Les electrons rétrodiffusés

Ce sont des ¢lectrons résultant de 1’interaction des électrons du faisceau primaire avec
des noyaux d’atomes de I’échantillon. Les électrons sont réémis dans une direction proche de
leur direction d’origine avec une faible perte d’¢énergie. Ils permettent de mesurer

I’homogénéité chimique d’un échantillon et son analyse qualitative.

11.4.7 Les rayons X

L’impact d’un électron primaire a haute énergie peut ioniser un atome a une couche interne.
La désexcitation, le remplissage de I’ordre énergétique de la structure électronique, se produit
avec émission de rayons X. L’analyse de ces rayons permet d’obtenir des informations sur la

nature chimique de 1’atome.

Faisceau incident

Electrons Auger E’lec trons primaires
" rétrodiffusés
Rayons X
A 4
Electrons secondaires
..‘.‘
- , .“ -

Emission o Surface de
¢lectromagnétique o I'échantillon

Figure 11.5 : Sighaux produits par I’interaction d’un électron primaire avec 1’échantillon

Le MEB que nous avons utilis¢ est un appareil dit environnemental dans lequel I’échantillon

reste a la pression atmosphérique. L’avantage que présente le microscope environnemental
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par rapport au microscope électronique ordinaire est de permettre 1’analyse des surfaces
isolantes sans qu’elles soient métallisées.

I1.5. Propriétés mécaniques

La grande majorité des polyméres sont utilisés pour supporter des charges, ¢’est-a-dire qu’ils
ont une fonction mécanique. Pour assurer cette fonction souvent critique, il convient de
dimensionner correctement les piéces de structures, afin d’assurer leur résistances
mécaniques et leur durée de vie en service. Les propriétés mécaniques des polymeéres
sont fortement influencées par la température et la vitesse de déformation. Pour un
méme matériau, une augmentation de la température conduit & un comportement évoluant de

fragile a ductile, de méme qu’une décroissance de la vitesse de déformation.

11.5.1 Le module d’élasticité E (module d’Young)

Le module de Youngoumodule d’¢lasticit¢é (longitudinale) ou encore module de
traction, est la constante qui relie la contrainte de traction (ou de compression) et

la déformation pour un matériau élastique isotrope.

Le physicien britannique Thomas Young (1773-1829) avait remarqué que le rapport entre
la contrainte de traction appliquée a un matériau et la déformation qui en résulte (un
allongement relatif) est constant, tant que cette deformation reste petite et que la limite

d'élasticité du matériau n'est pas atteinte..

La loi d'élasticité est la loi de Hooke :
Y =Eg
ou:

e 7 est la contrainte (en unité de pression) ;
e [ est le module de Young (en unité de pression) ;
e ¢ est I'allongement relatif, ou déformation (adimensionnel).
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Figure 11.6 :Diagramme contrainte-déformation

Le module de Young représente la rigidité du matériau, il est mesuré a partir d’un test de
traction selon la norme DIN EN 1SO 527-2 sur une éprouvette de type A selon la norme DIN
EN ISO 3167 avec une vitesse de traverse de 1 mm/min. Le module d’élasticité E est le
rapport de la contrainte sur la déformation calculé sur la partie initiale linéaire de la courbe
contrainte/déformation. Pour les matiéres plastiques, on a montré que le module d’élasticité

varie avec les parametres suivants:

e Température
e Taux d’humidité- Orientation des macromolécules et des charges
e durée et vitesse de sollicitation

o Géométrie de I’éprouvette; Appareillage.

De fagon générale on préférera un test de traction a un test de torsion pour obtenir des
valeurs de rigidité, en effet pour un test en traction la répartition des contraintes est maintenue

constante sur la longueur utile de 1’éprouvette.

11.6.Propriétés thermiques
L’énergie thermique dans les corps soldes est de deux types :
» L’énergic de vibration des atomes autour de leur position moyenne appelée
« photon ».
» L’énergie de cinétique des ¢lectrons libres.
Quand un corps absorbe de la chaleur, son énergie interne et sa température croissent. Les

caractéristiques thermiques importantes sont :
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e capacité calorifique
e dilatation thermique
e Conductivité thermique dépendant des changements d’énergie des atomes et des

électrons libres.

11.6.1 Dilatation thermique

La dilatation thermique résulte de 1’asymétrie des forces de liaisons interatomiques : il faut
une force plus faible pour écarter Iégérement les atomes les uns les autres que pour les
rapprocher.

L’agitation moléculaire sous I’action de la chaleur favorise I’écartement des atomes et
provoque une expansion volumique des matériaux.

La dilatation thermique s’exprime sous forme d’un coefficient :

L= Lo {1+a(T/To)}

a : coefficient de dilatation linéaire.

L : longueur d’un échantillon dilaté a T.

Lo . longueur de I’échantillon a la température ambiante.

11.6 .2 Claquage thermique
Le courant de conduction, en général tres faible, et les pertes diélectriques par relaxation en
tenson alternative produisent une énergie calorifique dans le solide.

Quand le temps d’application de la tension est grand, la quantité de chaleur générée dans le
solide devient importante. Si cette énergie calorifique est supérieure aux fossilités
d’évacuation par conduction ou par convection du diélectrique dans des conditions de
refroidissement données, la température du diélectrique va augmenter, provoquant ainsi une
instabilité thermique de ce dernier et une augmentation du courant de conduction. On dit alors
que le diélectrique subit « un claquage thermique ».

Les pertes di¢lectriques sont plus importantes en tension alternatives qu’en tension
continue vue que les pertes par relaxation dépendent de la fréguence. Par conséquent, la
contrainte de claquage thermique est plus pette en tension alternative qu’en tension continue
et elle decroit avec la tension avec la fréquence de la source de tension.

En général la conductivité du solide croit avec la température et les conditions

d’instabilité thermique sont atteintes le taux d’écoulement dépasse celui du refroidissement.
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11.7. Conclusion

Nous avons vu dans ce chapitre les différents types de caractérisation des polymeéres
isolants (électriques, physico-chimiques, mécaniques, thermiques), cela nous donnera une
meilleur compréhension sur le comportement des matériaux soumis a une contrainte externe
(Décharge couronne, champ électrique, température, humidité .. .etc.).
Dans le chapitre suivant, nous décrirons en détail la préparation des échantillons qu’on va
utiliser, ainsi que le montage expérimental et les conditions dont lesquelles s’effectueront les

essais.
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Chapitre 111 : Matériau et méthodes

I11.1. Introduction
Dans ce chapitre on va presenter le matériau étudié : le polyméthacrylate de méthyle
(PMMA), ses propriétés et le dispositif expérimental utilisé pour effectuer les essais de

vieillissement sous décharges couronne au laboratoire haute tension de Tizi-Ouzou.

111.2. Polymere
111.2.1. Définition

Le polymeére est un mot qui vient du grec « pollus » plusieurs, et « meros » partie. Un
polymere est une macromolécule, organique ou inorganique, constituée de I'enchainement
répété d'un méme motif, le monomere (du grec monos : un seul ou une seule, et meros ;
partie), reliés les une aux autres par des liaisons covalentes.
I11.3. Présentation du matériau étudie

Le polymere étudie dans cette étude est un matériau amorphe obtenu par polymérisation

des monomeres vinyliques. La polymérisation de ce matériau est obtenue par le processus de

polymeérisation radicalaire dans laquelle le centre actif est un radical.

111 .4. Polyméthacrylate de méthyle (PMMA)

Le polyméthacrylate de méthyle (PMMA) est plus connu sous son premier nom
commercial de Plexiglas, est un polymere thermoplastique transparent obtenu par
polymérisation radicalaire. La cohésion est assurée par des enchevétrements de chaines ainsi
que des liaisons faible de type hydrogéne et van der Waals . Le PMMA est un matériau tres

répondu qui présente une excellente transparence et qui a fait I’objet de nombreuses études.

I11.4.1. Le principe de production du monomére MAM

Nous donnons dans ce qui suit le principe de fabrication des monomeres constituant le
PMMA et dénommés MAM. Le produit de départ est une cyanhydrine (obtenue a partir du
propanone et d’acide cyanhydrique). Cette cyandrine est convertie (réaction 1, figure 111.1)
par D’acide sulfurique, sur la méthacrylamide. Ensuite I’action du méthanol en exces, en
milieu acide sulfurique, sur la méthacrylamide fournit alors le méthacrylate de méthyle MAM

(réaction 2, figure 111.2).
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i H.S0,, 130 °C _CONH,
HiC—G—CHy ——————=  HC=C_

OH 3
cyanhydrine méthacrylamide

Figure I111.1. Réaction 1

,CONH; COOCH;

H,C=C. + HpS04 + CH{OH — = NH.H
2 “CHa zolly 3 = HoC C“CH;; + NH HSO,4

MAM

Figure 111.2. Réaction 2

111.4.2. préparation du polyméthacrylate de méthyle
Le PMMA est un polymeére vinylique, fabriqué par polymérisation radiculaire a partir du

monomere méthacrylate de méthyle (MAM), comme la montre la figure 111.3.

H,\ fCHS polymérisation radicalaire __CH]
H;C =C m —-CH, —cﬁ;
H =0 =0
o] 0
\ \
methacrylate de méthyle polyméthacrylate de méthyle

Figure 111.3 . Préparation du polyméthacrylate de méthyle

111.4.3.Propriétés du polyméthacrylate de méthyle
111.4.3.1. Propriétés thermiques
» Température d’utilisation en continu : 85°C ;
Température de déformation sous charge de 1,85N/mm?: 105°C ;
Température de transition vitreuse : 110 & 135°C ;
Condictivité thermique : 0,18 W/°C ;
Piont de fusion : 210°C

YV V V VY

35



Chapitre 111 : Matériau et méthodes

111.4.3.2. Propriétés chimques
Le PMMA est sans odeur et inchangé par :

» Les solution de la plupart des produits chimiques, acides organiques et
minéraux .

» Les solution alcaline diluées.

Le PMMA est attaqué par :

» L’cétone , I’alcool éthylique ;

» Le chlore liquide, le phénol ;

» L’ammoniaque ;

» L’eau oxygénée a plus de 40 %, I’essence térébenthine, les hydrocarbures et le

méthanol a 3%

Si dans la structure du PMMA les groupes de méthyle(CHs) attachés aux atomes de
carbone sont remplacés par les atomes simples d’hydrogene, on obtient 1’acrylate de

polyméthyle, un matériel caoutchoutteux mou blanc.
111.4.3.3. Propriétés physiques du PMMA

Le PMMA posséde les propriétés physiques suivante :

> |l est Iéger et sa densité est de 1,19 g /cm?®, environ la moitié de celle du verre ;
» Il ne se brise pas car il est doté d’une grande résistivité aux choc ;
» L’angle de réflexion de lumiére est de 41° a 42°, ce qui permet la réalisation de

fibre optique.
111.4.3.4. Propriétés mécaniques du PMMA

» Le polyméthacrylate de méthyle est rigide a température ambiante. Il est dur et
cassant( rupture au choc de 0,2 a 0,3 j /cm avec un faible allongement a la
rupture en traction de 4 a 10 %

» Le PMMA présente une grande résistance au vieillissement

> Sa contrainte de rupture a la flexion est de 9 & 12 daN/mm?

» Contrainte maximale de compression : 97 a 117 WPa
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111.4.3.5. Propriétés électriqgues du PMMA

Les principales propreités du PMMA sont résumées ci- dessous .

Rigidité diélectrique de 15 a 20 kvV/mm ;
Résistance superficielle 10™ & 10'°Q ;

Résistance transversale 10°°a 10°Q.cm ;

YV V V V

Facteur de pertes diélectriques : 1l est de ’ordre 10pour une fréquence de
50Hz ;

> Perittivité relative pour une fréquence de 50 Hz 3.3

I111.5. Utilisation du PMMA

On distingue :

>
>
>
>
>
>
>
>
>
>
>

Y

>

enseigne, bandeaux lumineux, panneaux signalétiques et publicitaires ;

PLV, présentoir, gravure, ameublement, agencement de magasin, décoration ;

piéces industrielles ;

accessoires de sécurité ;

balle de contact ;

prothése dentaire ;

implant en ophtalmologie ;

membranes pour hémodialyseurs... ;

fibres optiques ;

art (objets design, sculpture) ;

lentilles d'appareils photographiques économiques (jetables) - la polymérisation en
masse permet l'obtention de pieces sans contraintes internes, possédant donc un indice
de réfraction constant et isotrope ;

support d'impression directe avec encres UV pour les tableaux photographiques ;
instruments de musique : certains modeles de batteries (Ludwig et Tamburo, entre
autres) ;

réservoir de cigarettes électroniques.

Le PMMA possede de nombreux avantages dont deux principaux : il est transparent et

résistant. 1l peut remplacer le verre dans la fabrication de vitres car il permet une excellente

transmission de la lumiere. Il transmet jusqua 92 % de la lumiére visible, soit plus que le
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verre. Pour sa résistance aux ultraviolets, il est utilisé pour les vitrages, les protections de

tuiles ou certains élements de voiture (feux arriere).

111.6. Recyclage du PMMA

Le PMMA peut étre fondu puis remoulé, mais c'est surtout par dépolymérisation qu'il peut
étre recyclé facilement. Par chauffage, le PMMA redonne son monomere de départ, le MMA.

Celui-ci peut alors étre réutilisé pour une nouvelle polymérisation.

I11.7. Différents types du PMMA

» PMMA choc

Pour renforcer les propriétés du PMMA, tout en restant transparent, on ajoute un élastomere a

base d’acrylate de butyle préparé en polymérisation en émulsion dont I’indice de réfraction est

proche de celui du PMMA.

> PMMA chaleur

L’acide méthacrylique est utilisé pour améliorer la tenue thermique de la piéece finie.

111.8. Préparation des échantillons

Pour nos essais, nous avons préparés des échantillons sous forme des disques de
diamétre de 3 cm et d’épaisseur 3 mm a I’aide d’un laser. Pour les films, nous avons dissout
des morceaux de PMMA dans D’acétone (C 3HgO) jusqu'a obtention d’une solution (gel
transparent), en suite nous avons étalé la solution obtenue sur des disques en verre a 1’aide
d’une lame. Aprés quelques heurs, I’acétone s’est évaporée ce qui a permet la formation d’un

film ayant une épaisseur trés fine de 1’ordre de quelques micromeétres.
111.9. Conditions d’essais

On essuie d’abord les surfaces des échantillons avec de 1’alcool pour enlever les impuretés

puis on les laisse sécher.

Les échantillons seront en suite soumis a des décharges dans un systeme sphére-plan se

trouvant a I’intérieur de la cage de faraday.
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Dans nos essais, nous avons utilisé une tension de 12 kV.

111.10. Dispositif expérimental

Matériau et méthodes

Le schéma du dispositif expérimental utilisé dans cette étude est représenté sur la figure

I11. 4. Les décharges électriques ont été obtenues en alimentant les deux électrodes a I’aide

d’une tension alternative délivrée par un transformateur d’essai figure 111.5, dont les

caractéristiques sont: U = 100 kV, f =50 Hz, S = 10 kVA, la variation de la tension se fait a

I’aide d’un autotransformateur qui se trouve au niveau du pupitre de commande figure I11.6.

Electrode HT (sphére)

Echantillon du PMMA

380V

50 Hz

Electrede (plane)

B

Autotransformateur mm

Figure 111.4. Schéma de dispositif exprimental

Figure. 111.5. Transformateur d’
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Figure 111.6. Le pupitre de commande

1 | Bouton d’allumage et d’arrét d’urgence

2 | Voltmetre

Curseur pour régler la tension

Une tension U est appliquée a I’¢électrode haute tension en forme de sphére de 6 mm de
rayon, 1’électrode plane étant mise a la terre. L’échantillon de PMMA, placé en série avec un

intervalle d’air d’épaisseur d, est ainsi soumis a des décharges dans un systeme sphere-plan.

| Electrode HT sphére |

Support

|Echanti|londuPMMA |

Electrode plane |

Figure 111.7. Dispositif expérimental
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111.11. Conclusion
Dans ce chapitre, nous avons donné les genéralités sur les polymeres et le polymére utilisé

dans notre essai, les propriétés de poly méthacrylate de méthyle (PMMA), et nous avons

décrit les équipements utilisés dans nos investigations expérimentales. Dans le chapitre

suivant, nous allons présenter et interpreéter les résultats obtenus.
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Chapitre IV Résultats et interprétations

IV.1. Introduction

Dans ce chapitre nous allons présenter dans un premier temps, les résultats de mesures
effectuées et leurs interprétations. L’expérimentation consiste en 1’é¢tude de I’influence du
vieillissement éclectique (décharge couronne) et la fréquence sur les parameétres diélectriques
(résistivité, permittivité et facteur de pertes), ainsi que 1’angle de contact. En second, nous
allons mettre en évidence la dégradation du matériau par une analyse microscopique (MEB) et
la transformee de Fourier a infrarouge (FTIR).

IV.2. Méthodes de calcul
Le LCR metre nous donne les valeurs de la résistance (R), la capacité (C). Donc pour le

calcul de la résistivité (p) et de la permittivité (&,) on utilise les méthodes de calcul suivantes :

1V.2.1.Résistivité

RS
p=— [kQ. Cm], avec :

R : la résistance du solide en kQ.
S : la surface de ’électrode en Cm?

e : I’épaisseur de 1’isolant en Cm.

1V.2.2.Permittivité relative

& - La permittivité du vide.
€0=8.85.10"F /m

IV.2.3.Facteur de pertes diélectriques
Le facteur de pertes est donné directement par le LCR metre.

IV.2.4. Angle de contact et travail d’adhésion
e . Principe de la mesure

Le paramétre de base pour caractériser le mouillage d’un liquide sur un solide est I'angle de
contact, défini sur la Figure 1V.1. Lorsqu’une goutte de liquide est déposée sur une surface
solide plane, lI'angle entre la tangente a la goutte au point de contact et la surface solide est
appelé angle de contact. La mesure de cet angle rend compte de I’aptitude d’un liquide a
s’étaler sur une surface solide plane et dépend des interactions entre le solide et le liquide. A
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1I’équilibre, la forme de la goutte est donnée par les tensions interfaciales : solide-vapeur ygy,
solide-liquide ys; et liquide-vapeur y;,. Des considérations géométriques simples, indiquées
sur la figure 1V.1, ménent a I’équation de Young [24,25]:

Ysv — Vs — Y- COS8 =0 (D
TW Vapeur
0
) Y s  Liquide
Solide

Fig. IV.1. Angle de contact et tensions interfaciales

o Travail d’adhésion

La notion de travail d’adhésion ou 1’énergie d’adhésion Ws; a été introduite par Dupré [26]
en 1869. Elle est basée sur une approche thermodynamique de I’adhésion. L’équation de
Dupré donne 1’énergie par unité de surface qu’il faut fournir pour séparer un liquide L de la
surface S qu’il mouille :

W = Ysv + Vv — Vs (2)
En injectant I’équation (1) dans la relation de Dupré, on obtient:
Ws, =y (1 + COS0) 3)
YLy : énergie superficielle correspondant a I’interface liquide gaz (pour I’eau :
Yiv = 72,8mJ /m?).

Cette expression donne donc une relation directe entre I’angle de contact et I’énergie
d’adhésion. Une mouillabilité totale correspond au maximum du travail d’adhésion.
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1V.3. Présentation des résultats obtenus

Nous avons fait vieillir les échantillons du PMMA sous décharges couronne avec une tension
de 12kV dans des intervalles de temps différents (0, 2, 4, 6 et 8h) puis a I’aide du LCR métre
on mesure le facteur de perte, la capacité et la résistance R en variant la fréquence de 500 a

10000Hz, les résultats obtenus sont représentés sur les graphes suivants :

IVV.3.1. La résistivité

La figure 1\VV.2 montre la variation de la résistivité superficielle en fonction de la fréquence
pour les différents temps de vieillissement.

. —8—viérge
25D —— vieilli Zh
L - vieilli 4h
200 —y—vieilli 8h
vieilli 8h
T ¥
150
™,
-
f 100
k-]

s

o F A L .

— T T T —
100D 10000
Tequence[H 7]

Figure 1V.2. Variation de la résistivité en fonction de la fréquence

IV.3.2. La permittivité

La figure V.3 montre la variation de la permittivité relative en fonction de la fréquence pour
les différents temps de vieillissement.
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Fig.IV.3.Variation de la permittivité relative en

IV.3.3. Facteur de pertes

fonction de la fréguence

La figure 1V.4 montre la variation du facteur de pertes diélectriques en fonction de la

fréquence pour les différents temps de vieillissement
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Fig. IV.4.Variation du facteur de pertes en fonction de la fréquence.
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IV.4.Interprétation des résultats

Les précédentes figures montrent I’influence de la fréquence et la durée de la tension
appliquée (temps de vieillissement) sur les parametres diélectriques du PMMA (résistivite,

permittivité relative et facteur de pertes).

Les figures (IV.3), et (1V.4) ; montrent que les valeurs de la permittivité réelle, celle
calculée (g ) et la permittivité imaginaire (¢, ) qui représente physiquement le facteur de

dissipation (tangd), diminuent avec I’augmentation de la fréquence.

Cette diminution pourrait s’expliquer par le fait qu’en faibles fréquences les dipdles
permanents suivent facilement la variation du champ électrique. Le facteur de dissipation
g tend a s’annuler. Avec I’augmentation de la fréquence le facteur de dissipation
g augmente jusqua une valeur maximum. Puis il marquera une diminution aussi en
augmentant la fréquence.En hautes fréquences les dip6les permanents ne se réorientent plus

assez vite, donc induit a une polarisation d’orientation nulle.
En fréquences intermédiaires les dip6les suivent aussi difficilement.

Dans notre étude nous avons pu varier la fréquence de 500 & 10* Hz, situant ainsi dans

une zone haute fréquence apres le seuil.

Ceci peut étre interpréter avec cette relation :

1
tangd = ——
aMgo = CoR

Avec, w = 2xf.

Quant f augmente tangé diminue. Et quand la fréquence tend vert les hautes fréquences

g " tend a s’annuler.
¢ Influence de fréquences sur la résistivité :

La figure (IV.2), montre que 1’augmentation de la fréquence induit & une diminution

dans les valeurs de la résistivité.

La résistivité est déduite de la mesure de la résistance a I’aide d’une relation qui dépend

de la fréquence :
Pour un condensateur, C* = Cj (e, — i€, )
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L’admittance d’un tel condensateur est :

I

Y = iwC = wle, C
Elle est équivalente a 1’admittance du circuit suivant : %"
R

N 1 . " ’
Ou:Y= = T e avec C = g, w

R = 1
T Cew
Donc :
S
p "
rCowe

Donc la résistivité est aussi inversement proportionnelle a la fréquence.
IV.5. Mesure de I’angle de contact et travail d’adhésion

Aprés chaque deux heures de vieillissement des échantillons de PMMA sous décharges
couronne, on procéde a la mesure de 1’angle de contact. Nous avons fixé le volume de la
goutte d’eau déposée a I’aide d’une micro seringue sur la surface de I’échantillon a analyser
entre 4 et 5 pl afin d’éviter I’effet de la gravitation sur la valeur de 1’angle de contact. Entre 2
et 8 ul, ’angle de contact d’une goutte d’eau distillé est indépendant du volume de la goutte
d’eau [27]. Des photos de la goutte d’eau sont prises a I’aide d’une caméra numérique (figures
IV.5 et IV.6) et un traitement par un logiciel Autocad sur 1’ordinateur nous permet de
déterminer 1’angle de contact. Il s’agit d’une procédure conforme au principe de

fonctionnement d’un goniometre.

Fig.IV.5 Angle de contact d’une goutte d’eau sur un échantillon vierge du PMMA
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Microseringue P — —*‘7+

Caméra i ' Source

\g ! l!
T
Porte-échantillons \’ |

lumineuse

Fig.1V.6. Dispositif de mesure de 1’angle de contact.

La figure 1V.5 montre qu’a I’état vierge, la goutte d’eau s’étale plus sur la surface du PMMA.
Avec le vieillissement, nous remarquons (figure IV.7), I’angle de contact décroit aprés le
traitement par décharge couronne, passant de 70 degrés pour un échantillon non traité a 41

degrés apres 6 heures sous décharges.

3D -
I3 4

-y
-
1
]

Aungle ds oonteot (%)

h“-——,,___’

Tempse de vieillmsrement [(h)

Fig.IV.7. Variation de I’angle de contact en fonction du temps de vieillissement

L’augmentation de la mouillabilit¢ avec le temps de traitement est expliquée par une
modification de la surface du polymére (PMMA) sous I’action d’espéces neutres activées
produites par la décharge couronne. Ces espeéces réagissent avec la surface de 1’échantillon
pour créer des entités chimiques fonctionnelles responsables de 1’augmentation de la

mouillabilité [32].
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La figure IV.8 montre la variation du travail d’adhésion en fonction du temps de

vieillissement.

130 ] o
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Fig.1V.8. Evolution du travail d’adhésion en fonction du temps de vieillissement

La figure IV.8 montre la variation du travail d’adhésion que nous avons calculé en utilisant le
modele de Young-Dupré, en fonction du temps de vieillissement.

Nous constatons que le temps de traitement modifie notablement les propriétés d’adhérence
de Kapton. La diminution de I’angle de contact 8 implique 1’augmentation de cos 8, donc de
I’énergie d’adhésion ( d’apres I’équation 3). Le travail de I’équipe de Zisman [28-31] a
montré que l'angle de contact d'un liquide sur un solide est influencé par la composition
chimique de la surface. L’apparition des groupements a la surface des échantillons que nous
allons voir dans ce qui suit, augmente la composante dipolaire des forces d’adhésion et
explique 1’augmentation de Ws;. D’un autre coté, la décharge entraine la formation des
charges libres qui augmentent la conductivité superficielle.

IV.6. Analyses physico-chimiques
A. Analyse par FTIR

Les analyses par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourrier ont été faites a 1’aide
d’un appareil de type Shimadzu 8400. Elles nous donnent les transformations chimiques

subies par les échantillons de PMMA : apparition ou disparition de groupements fonctionnels

sous 1’effet des décharges couronne.
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Résultats et interprétations

Le PMMA est un matériau qui absorbe de 1’eau quand il est exposé a I’air libre, ce que

montrent les pics 1, 2, 3 qui apparaissent respectivement & 3440 cm™, 3550 cm™ et 3650 cm™

(Figure.lV.9). Cela correspond a une fixation de molécules a la surface du matériau.

L’analyse FTIR montre une diminution de la longueur de ces pics du spectre de 1’échantillon

due a 1’évaporation en partic de cette eau sous ’action des décharges couronne durant 8

heures. Nous constatons aussi la formation d’une bande large a 3200 cm™ correspondant 4 la

vibration de la liaison O-H du groupement hydroxyle qui est apparu a la surface du matériau.

En effet, avec ’extraction du groupement OCHs sous 1’action de 1’énergie hv fournie par la

décharge couronne et la participation de I’humidité ambiante, un hydroxyle OH va se lier au

carbonyle C=0 pour donner un carboxyle COOH [33].
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Fig.1V.9. Spectre du PMMA vierge et vieilli sous décharges durant 8 heures
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B. Analyse microscopique par MEB

La figure IV.10 montre les micrographies des échantillons du PMMA avant et aprés
vieillissement. Nous remarquons que I’échantillon vierge présente une surface lisse et
homogéne, tandis que 1’échantillon soumis aux décharges couronne montre des zones ayant
subi des dégradations, des crateres et zones blanchatres apparaissent sur la surface du

matériau.

PMMA vierge

AccV SpotMagn Det WD ——— 20um
20.0kV 5.0 1000x GSE 10.1 3.0 Torr ESEMUMMTO

Fig. IV.10. Micrographies MEB du PMMA.
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IV.7. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons étudié les effets de la décharge couronne sur les propriétés
diélectriques du PMMA. Nous avons suivi 1’évolution de la résistivité, de la permittivité
relative, le facteur de dissipation ainsi que 1’hydrophobicité (angle de contact) en fonction du
temps de vieillissement et de la fréquence. La dégradation de la surface du matériau a été
mise en évidence par les différentes techniques d’analyse utilisées (MEB et FTIR). Les
images obtenues au microscope électronique a balayage (MEB) confirment que la surface du
solide isolant a subi des dégradations. Les spectres FTIR ont montré que la structure du

PMMA a changé.
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Conclusion générale

Conclusion générale

Dans ce travail, nous nous sommes intéressés a 1’étude expérimentale de la décharge
couronne sous tension alternative sur le matériau isolant, le Polyméthacrylate de méthyle
(PMMA), en géométrie sphére-plan. Nous avons d’une part énoncé les généralités sur les
décharges électriques, et d’autre part nous avons présenté les différentes méthodes de
caractérisation des polyméres. Nous avons montré que le temps de vieillissement et la
fréquence influent sur les propriétés diélectriques (résistivité, permittivité relative et facteur
de pertes) du PMMA. La décharge couronne fait changer 1’état de surface du matériau par la
diminution de son hydrophobicité (angle de contact). Grace a 1’utilisation de la technique du
microscope électronique a balayage (MEB), des observations ont été effectuées sur
I’évolution de la surface de I’isolant solide (PMMA) apres vieillissement, des dégradations
importantes de la surface du diélectrique ont été remarquées. La dégradation est d’autant plus
importante que le temps de vieillissement est important. Un phénoméne justifié par
I’apparition des cratéres et des zones blanchatres a la surface des échantillons.. La
caractérisation par 1’infra rouge a transformé de Fourrier (FTIR) & montré le changement de la

structure chimique du polymeére sous 1’effet des décharges couronne.
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Résumé :

Dans ce travail nous nous sommes intéressés a 1’étude expérimentale de la décharge couronne
sous tension alternative. Dans la premiere partie nous avons fait une recherche
bibliographique sur les décharges électriques, puis nous avons donné les différents types de
caractérisation.. Dans la partie expérimentale, nous avons étudié les effets de la décharge
couronne sur les propriétés diélectriques et 1’hydrophobicité de la surface du Polymétacrylate
de méthyle (PMMA). Nous avons suivi 1’évolution de 1’état de surface des échantillons en
variant le temps de vieillissement, et la fréquence. Nous avons également évalué 1’état de
dégradation du polymere par des observations au microscope électronique a balayage (MEB)
et par des analyses par spectrométrie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR). Les
micrographies ont montré ’apparition d’importants cratéres qui se sont produits a la surface
du diélectriqgue soumis aux décharges électriques. La dégradation se traduit aussi par
I’apparition ou la disparaissions des éléments chimiques contenu dans le matériau déduit par
I’analyse FTIR.

Mots clés : Décharge couronne, dégradation, PMMA, propriétés diélectriques, MEB, FTIR.
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