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Résumé

Ce travail traite le vieillissement thermique d’une isolation a base de polyamide imide et de
polyester-imide utilis¢ dans les machines électriques. Des vieillissements thermiques
d’éprouvettes en forme de torsades ont été réalisés a plusieurs températures. La tension de
claquage a été étudiée en fonction du temps d’exposition a la contrainte de la chaleur. Une
analyse statistique par le modele de Weibull a été faite. L’étude montre que la courbe de durée
de vie de systeme d’isolation est une droite, en exploitant la courbe I’indice de température du
matériau a été déterminé.

Mot-clé : Polyester-imide, Polyamide imide, Vieillissement thermique, Tension de claquage,
Durée de vie, Statistique de Weibull.
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Introduction

Depuis la deuxieme guerre mondiale, I’industrie chimique produit une grande variété
de polymeres synthétiques dont certains ont rapidement conquis le domaine de 1’isolation
¢lectrique en raison de leurs propriétés physico-chimiques intéressantes, de leur facilité¢ de
mise en forme et d’autres avantages technico-économiques. Leur utilisation dans des
systemes, allant du composant de microélectronique au domaine de la haute tension en
passant par 1’électronique de puissance et les machines électriques, a joué un role

prépondérant dans les progres faits pour le matériel €lectrique.

Malgré leurs nombreux avantages qui leur ont permis de se substituer a la plupart des
matériaux traditionnels comme le papier imprégné d’huile, ces matériaux se dégradent, a
long terme, suite a un vieillissement thermique. La dégradation thermique, se traduisant par
une évolution lente et irréversible de leurs propriétés, peut conduire a la diminution de la

durée de vie des systemes électriques ou ils sont utilisés.

Les essais d’endurance thermique ont pour objet d’évaluer la durée de vie de matériels
¢lectriques. On étudie les changements de leurs propriétés suite a une exposition prolongée a
la chaleur. L estimation de la durée de vie est indispensable pour les fabricants et les
utilisateurs de matériels tels que les cables électriques, les machines électriques, les
condensateurs, ...etc. L’analyse des mécanismes de dégradation est nécessaire afin
d’augmenter la fiabilité des dispositifs électriques, par exemple on peut renforcer la

formulation d’un polymeére en ajoutant un anti-oxydant.

Actuellement, les émaux i1solants tels que le polyester-imide, le polyamide imide et le
polyuréthanne sont treés employés comme isolants dans les machines électriques. Leur choix
est dicté par différents facteurs : ’environnement de travail, la tension appliquée, la vitesse
de rotation de machines et la température de fonctionnement. Le claquage des émaux est,
dans une large mesure, la cause principale de la défaillance de machines électriques. 1l
correspond au passage d’un arc électrique dans le volume de I’1solant entre une partie sous

tension et une autre.

Ce travail traite ’effet du vieillissement thermique sur la tension de claquage d’un
émail a base de polyester - imide et de polyamide imide. Les essais de vieillissement ont été
effectués au Laboratoire de Génie Electrique de I’Universit¢é Mouloud Mammeri de Tizi-
Ouzou. Quant aux expériences de rupture diélectrique, elles ont été réalisées au Laboratoire

de Physique de I’Entreprise Electro - Industries sise a Azazga. Le mémoire est divisé en deux

1
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parties : une partie bibliographique composée des chapitres 1, 2, 3 et une deuxiéme
concernant les essais, les résultats obtenus et leur discussion qui fera 1’objet d’un quatriéme
chapitre.

Dans le premier chapitre, nous présentons les €émaux isolants les plus utilisés:
polyester-imide, polyamide imide et polyuréthane. Sont présentées leurs formules chimiques,

propriétés, utilisation... etc.

Le deuxiéme chapitre est consacré a la description de la méthode de vieillissement
thermique des i1solants solides : températures des étuves, choix d’une propriété ainsi que la
détermination de la courbe d’endurance thermique et de I'indice de température. Les
mécanismes physico-chimiques intervenants lors de la dégradation thermique seront

également exposes.

Le troisieme chapitre est réservé au modele statistique de Weibull et son application a

I’étude de la tenue diélectrique des 1solants solides.

Le chapitre quatre décrit les techniques expérimentales concernant la réalisation des
éprouvettes, le wvieillissement des échantillons et les essais de claquage. Une analyse
statistique des valeurs de la tension de claquage a été faite en utilisant le modele de Weibull a
deux parametres. L’exploitation des résultats statistiques permet de déterminer la courbe de

durée de vie. Une interprétation et une discussion des résultats obtenus ont été exposées.

Enfin nous terminons notre travail par une conclusion générale et des perspectives.
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Chapitre I- Emaux isolants

Dans ce chapitre, nous présentons les émaux les plus utilisés dans 1’isolation de

bobinages de machines électriques.

1. EMAUX DE POLYAMIDE IMIDE

1.1. Famille chimique

La formule chimique du polyamide imide est la suivante [1] :

/"

0

4 T fe o
N ;

_

Figure 1 : Formule chimique de polyamide imide.

1.2. Synthése

+ 0]
O=C=— N N=— C—= 0
HO
0]

0 /
(0]
HN
o —C MA )
(0]

Figure 2 : Schéma de la réaction de la synthése de polyamide imide.

Les polyamides imides sont le produit de la réaction d’un di-isocyanate comme le di-

phénylméthane di-isocyanate sur I’anhydride triméllitique [2]. La réaction est conduite en

3



Chapitre I- Emaux isolants

réacteur dans un solvant, le N-méthyl-pyrrolidone et s’accompagne d’un dégagement de

CO,. La figure 2 montre la synthese du polyamide imide.
1.3. Propriétés

Les polyamide imides sont des polymeres hautement performants, amorphes et de
haute stabilité thermique. Ils ont d’excellentes propriétés a température élevée, une bonne
résistance aux radiations et a I’usure mais restent tres onéreux et sont attaquées par les alcalis
[2]. Les polyamide imides se distinguent par leur tenue a de nombreux agents chimiques et
leurs bonnes propriétés de glissement.

Les propriétés physiques des polyamides imides (PAI) sont :
» Classe thermique : 220°C.
» Thermo-plasticité : 400 C.
> Densité : 1,380 g/em’ [3].
> Conductivité thermique : 0,24 W mK'[3].

Les propriétés mécaniques sont :
> Résistance a la traction 2 23 C : 117 MPa [3].
> Allongement a la rupture 223°C : 10% a 18% [1, 3].
> Module d’Young 4 23°C : 5,2 MPa [1,3].

Les propriétés électriques des PAI sont [4] :
> Résistivité transversale : 3.10" Q cm.
> Résistivité superficielle : supérieure a 10" Q.
» Constante diélectrique a 106 Hz : 4.
> Facteur de dissipation a 106 Hz égal 24 9.107.

1.4. Utilisation

Les polyamide imides sont utilisés dans I’industrie de ’automobile et dans les bobinages
de machines électriques [4]. Ils sont également employés dans de groupes frigorifiques pour
leur excellente tenue aux réfrigérants (dérivés fluorés) [5]. Dans le domaine de 1’isolation de
bobinages de machines électriques, les polyamides imides sont généralement utilisés en
surcouches sur des polyesters ou polyester imides pour obtenir des fils de classe 200°C avec

une thermo-plasticité de 340 C pour des diamétres allant de 0,1 jusqu’a 0,5 mm [2,5].
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II. EMAUX DE POLYESTER IMIDES

Les émaux de polyester-imide sont obtenus avec des vernis de polyester modifiés par
des groupes imides, et souvent, en plus, par des groupes isocyanurates [S]. La formule

chimique des polyester-imides est la suivante [6].

0
I

/ ¢
N 0-0-CH,-CH,-0-0C CO-0-CH,-CH,-0-0C——
~
C
0
C -
N—R
/
n

R : groupement alkyle quelconque (primaire, secondaire ou tertiaire)

@]

O

Figure 4 : Formule chimique de polyester-imide.
1.5. Caractéristiques

Les polyesters-imides sont caractérisés essentiellement par leur performance thermique
et leur grande résistance chimique, y compris la tenue aux réfrigérants [5]. Les applications
des émaux de polyester-imides concernent une grande gamme de fil de sections circulaires
ou rectangulaires de toutes dimensions pour des utilisations tres étendues aussi bien en
¢lectronique qu’en électrotechnique. Les caractéristiques dimensionnelles sont basées sur
I’emplo1 de grades définissant les différentes épaisseurs dans 1’ordre croissant (1, 2, 3) [7].
Les polyester-imides sont surtout utilisés comme émaux pour fils résistants a la température
[6]. Des agents de réticulation sont employés et permettent d’obtenir des polyester-imides

avec une structure tridimensionnelle semblable a celle des thermodurcissables [8,9].

Des expériences d’endurance thermique ont été réalisées sur des éprouvettes de fils de
cuivre émaillés au polyester-imide de classe H (180°C) [10]. Les échantillons sont des
torsades de 125 mm et 1’épaisseur de 1’1solant est €égale a 35 um (grade 2). Ces expériences
ont conduit a :

» Une tension de claquage de 5,34 kV avant vieillissement.
5



Chapitre I- Emaux isolants

> Un indice de température de 182°C.
» Une énergie d’activation de 24,31 kcal/mol.

Des essais de vieillissement hydrolytique du polyester-imide ont montré une bonne
résistance du matériau a I’action de I’humidité [11]. La tension de claquage dépend de la

vitesse de la rampe de tension [12].

3. EMAUX DE POLYURETHANNE
3.1. Famille chimique

Les polyuréthannes sont obtenus par la réaction d’un di-isocyanate avec un di-alcool
[13]. On obtient ainsi un polymeére en chaine de caractere thermoplastique. Les propriétés de
ces émaux dépendent des produits de départ, trés variés, et des produits de réticulation

employés.

Différents agents de réticulation sont utilisés [14]. Le niveau de réticulation peut étre
vari¢ dans de larges proportions, avec la conséquence que cela comporte concernant la dureté
du matériau [15]. Pour les différents procédés de mise en ceuvre, on peut consulter les

travaux de Bost, Bhantnger, Trotignon et al, et Baulé [13, 16-18].

De fagon générale les polyuréthannes thermoplastiques répondent a la formule

chimique suivante [16-18] :

4 R

o) 0 o) 0

| I | |
[ NH-R-NH-C-0-R”-0O J_ C-NH-R-NH-C-O-R’-O-C—

m

N o

Figure 4 : Formule chimique de polyuréthane.

3.2. Propriétés

Les polyuréthannes possedent des propriétés diélectriques trés moyennes, insuffisantes
en haute tension et haute fréquence [15]. Pour un polymere chargg, les propriétés électriques

a la fréquence de 50 Hz sont [19] :
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> Facteur de pertes diélectriques : 1,5.107.
» Permittivité relative : 6,7 a 7.5.
» Rigidité diélectrique : 15 a 20 kV/mm.

» Résistivité transversale - 2.10*33.10° Q .cm.

La caractéristique principale des polyuréthannes est surtout leur soudabilité, c'est-a-dire
la possibilité d’étre soudés sans dénudage préalable [5]. Leurs propriétés mécaniques sont
bonnes, en particulier, la résistance a I’usure, au vieillissement et aux huiles [15]. Leur durée
conventionnelle sous contrainte thermique est supérieure a 20 000 h a des températures
comprises entre 130 a 150 °C tandis que leur résistance est moyenne aux réfrigérants et bonne
aux diélectriques chlorés [1].

4. EMAUX DE POLYIMIDES

Les polyimides sont obtenus en deux étapes par polycondensation d’un dianhydride et
d’une diamine. Le chauffage au-dessus de 300°C provoque 1’élimination du solvant et de

I’eau de la polycondensation [20].
4.1. Caractéristiques

Ces émaux sont caractérisés essentiellement par leur bonne tenue a la température
(Jusqu’a 240°C), une thermo-plasticité également tres élevée et une tenue excellente aux

chocs thermiques.

Le Kapton est un polymere de la famille du polyimide, C’est plus précisément un
PolyPyroM¢éllitimide DiAnhydride OxyDianiline. Sa température de transition vitreuse est
¢levée supérieure (a 360° C) [21] Sa perte de poids s’amorce a S00°C. En présence de
températures superieures, il y a carbonisation mais le polymere ne brile pas. C’est pourquot,
il est utilisé dans des isolations dites hautes températures. C’est un polymere peu cristallin

(5%). Apres recuit pendant 24 heures a 240°C, son taux de cristallinité passe a environ 9%

[2]
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4.2. Propriétés électriques des polyimides

Les propriétés électriques des polyimides sont :

» La permittivité relative décroit progressivement de 3.5 a la température
ambiante jusqu’a 3 a 260° C [20].

» Le facteur de pertes diélectrique dépend de la température et de la fréquence.
Jusqu’a 100°C, 1l croit avec la fréquence, tandis qu’au-dela de 200°C, il
diminue quand elle augmente. De 100 a 200° C, ce facteur de pertes,
indépendant de la fréquence, est environ égal a 0,0015 [20].

> La résistivité transversale a pour valeur 10" Q.cm a la température ambiante et
décroit linéairement jusqu’a 10''Q.cm a 300°C [20].

» La rigidité diélectrique des polyimides est de 20 kV /mm [22]. Le champ de

rupture devient maximum pour des recuits supérieurs a 300° C [23].
4.3. Utilisation

Grace a leurs bonnes propriétés diélectriques et a leurs tenues mécanique, thermique et
aux radiations ionisantes, les polyimides non chargés conviennent pour les applications
¢lectriques dans des conditions difficiles. Compte tenu de leur prix, environ trente fois au
dessus du prix des polyamides [20], les fils émaillés de ce type seront réservés a des

applications spéciales pour un fonctionnement a trés hautes températures [5].

S. EMAUX DERIVES DES ACETALS

Parmi ces dérivées, les formals polyvinyliques ont occupé une place de choix en raison
de leur universalit¢ d’emploi. Produit de la réaction entre 1’aldéhyde formique et ’alcool
polyvinylique, ils sont obtenus, entre autres procédés, a partir de [’acétate de polyvinyle

dissous dans le milieu alcoolique et hydrolysé en milieu acide fort [5].
5.1. Caractéristiques

» Ils ont de trés bonnes propriétés mécaniques. Leurs propriétés électriques,
excellentes a 1’état sec, restent satisfaisantes apres immersion dans 1’eau ou
séjour en atmosphere humide [5].

» Leur résistance au vieillissement thermique, a 1’air libre, est assez élevée. La

durée de vie des fils émaillés non imprégnés de 0,8 mm de diamétre, a la

8
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température de 120°C, est de 1’ordre de 20 000 h. Cette durée de vie peut étre,
toutefois, augmentée dans le cas d’une association avec un vernis
d’imprégnation approprié.

» Leur tenue a I’humidité et aux agents chimiques d’agression est bonne ; leur

résistance aux diélectriques chlorés est moyenne.
5.2. Utilisation

Ces émaux sont utilisés en association avec des agents de modification tels que les
isocyanates, formophénoliques, mélamines, en particulier, 1’association avec des résines
isocyanates permet d’obtenir des émaux ayant une bonne résistance aux réfrigérants ou des

propriétés électriques améliorées [5].

Ces émaux dont I’indice thermique variant de 105° C a 120° C ont connu un grand
développement en raison de leurs performances mécaniques, ne sont plus guére utilisés que
pour les transformateurs dans 1’huile minérale en raison de leur trés bonne tenue a
I’hydrolyse. Pour les autres applications, ils ont été remplacés par des émaux d’indices de

température plus élevés [5].
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Chapitre II- Vieillissement thermique des émaux isolants

Ce chapitre concerne le vieillissement thermique des polymeéres isolants et les
mécanismes conduisant a leur dégradation. On peut appeler vieillissement toute altération
lente et irréversible d’une ou plusieurs propri€tés d’un matériau exposé aux contraintes de

service et de I’environnement [24-27].

Dans le domaine de [I’isolation électrique, la contrainte thermique constitue une
contrainte sévere de service pouvant affecter sérieusement les propriétés du matériau
polymeére en les dégradant et réduisant ainsi la durée de vie des cables et appareils
¢électriques [29]. 11 est donc indispensable de définir des températures maximales admissibles
en services continu pour les divers matériaux isolants, de telle fagon que les dégradations
subies au cours de leur utilisation n’affectent pas leurs performances a un trop haut degré. La
prise en compte de la contrainte thermique lors de la conception d’un systéme d’isolation a
pour objet de définir les matériaux devant supporter les températures de fonctionnement et

qui se dégradent le moins possible au cours de leur utilisation.

Le wvieillissement des matériaux, dans leurs conditions réelles d’utilisation, est
caractérisé par des cinétiques de dégradation lentes. Le recours a des essais accélérés est
donc une nécessité pour évaluer et quantifier le vieillissement en laboratoire. Le choix de
I’essai accéléré est une étape qui conditionne la qualité et la pertinence des résultats de

I’étude [24].

Les mécanismes intervenants dans le vieillissement thermique des polymeéres peuvent
étre classés en deux catégories : le vieillissement physique et le vieillissement chimique.
Dans le premier cas, il n’y a pas altération de la structure chimique des macromolécules,
seule la configuration spatiale du matériau est affectée, dans le deuxiéme cas, 1l y a
modification de la structure chimique des macromolécules [26]. Aux basses températures, 1l
est généralement admis que le mécanisme physique intervient apres des premiers stades de
dégradation thermique, le processus chimique apparait aux temps prolongés de
vieillissement. A températures élevées, les effets du vieillissement thermique sont

généralement attribués aux changements de la structure chimique de macromolécule.

1. ENDURANCE THERMIQUE DES POLYMERES

Certains auteurs comme Fallou [29] et Moriane [30] se sont intéressés a I’étude de

I’endurance thermique des polymeres. La caractéristique du vieillissement ou la stabilité a
10



Chapitre II- Vieillissement thermique des émaux isolants

long terme des isolants solides doit permettre a répondre a I’une des questions suivantes :

» Pendant quel temps t peut-on maintenir un matériau isolant sous contrainte C ?

» Sil’on désire une durée de maintien ou durée de vie donnée t,, quelle contrainte

maximale sera autorisée ?

La contrainte peut étre la température, la tension ou le champ ¢électrique.
La figure 1I-1 montre la variation de la durée d’un matériau en fonction de la contrainte

appliquée.

Temps

to

»
Ll

. Contrainte
Co

Figure I1.1 : Durée de vie en fonction de la contrainte appliquée [29].
1.1.  Principe de la détermination de ’endurance thermique des isolants solides

Les travaux relatifs a I’endurance thermique de matériaux isolants solides ont pour
objet la mise au point de méthodes générales de détermination de leur stabilité. Le but de ses
essais est de simplifier les résultats et de les exploiter sous formes d’indice de température
attribuées aux matériaux pour leurs propriétés mécaniques d’une part et pour leurs propriétés

¢lectriques d’autre part [31].

Généralement on détermine les variations d’une propriété du matériau en fonction du

temps de vieillissement pour différentes valeurs C;, C,, Cs.... C, de la contrainte appliquée.

Si I’on fixe une valeur de la propriété P, choisie en fonction des criteres d’emploi, on
obtient la relation C(t) relative a la propriété P,. Cette courbe est appelée courbe du durée de
vie. La propriété peut €tre électrique, (rigidité diélectrique par exemple) ou une propriété

mécanique (charge a la rupture).

11
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En ce qui concerne les essais de vieillissement thermique, on soumet les matériaux a

’action prolongée de la chaleur puis on détermine 1’évolution d’une ou de plusieurs de leurs

propriétés en fonction du temps, ce qui permet de tracer les caractéristiques P=f(t) donnée a

figure 11.2

Le choix d’une valeur limite de la propriété P, permet de déterminer les temps pour

lesquels cette limite est atteinte ou durée de vie et ceci pour plusieurs températures de

vieillissement. En répétant les essais, on peut tracer la courbe d’endurance thermique t=f(T),

comme le montre la figure II. 3

»

Propriété

Cs3

’

N |[eecccvecnean-

t1 1

Figure 11.2 : Variation de P en fonction du temps de wvieillissement pour différentes

températures T [32].

Lt

-

:‘
ol
-
-~

Figure 11.3 : Variation de log(t) en fonction de I’inverse de la température absolue T [32].
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Généralement on s’intéresse a I’indice de la température qui est, par définition, le
nombre égal a la température exprimée en degré Celsius qui correspond, sur le graphique de
I’endurance thermique, a un temps normalement égal a 20 000 heures. Certains chercheurs
font des vieillissements tres accélérés correspondant a un temps de 500 heures au lieu de

5000 heures soit une division par 10 [29].
1.2. Choix des températures de vieillissement

La norme 216-1 de la Commission Electrotechnique Internationale [33] fixe un minimum de
3 températures différant chacune de la plus voisine de 20° C telles que le critére de

dégradation soit atteint :

» En un temps inférieur a 100 heures pour la température la plus élevée.

» En un temps inférieur a 5000 heures pour la température la plus basse.
1.3. Durée de vie

L’effet de la température sur les isolants électriques a été examiné en 1930 par
Montsinger qui a présenté une formule empirique décrivant la réduction de la durée de
vie pour un accroissement de 8°C de la température du papier utilis€ comme isolant

dans les transformateurs [34].

La durée de vie est le temps nécessaire pour qu’une propriété techniquement
importante atteigne une valeur limite telle que le matériel puisse encore fonctionner de
fagon satisfaisante [35]. La durée de vie t d’un matériau isolant solide en fonction de la

température de vieillissement est donnée par une relation de type Arrhenius [36] :
Lnt=A+ £ (D)
RT

avec :
A : constante caractéristique du matériau,
R : constante des gaz parfait,
T : Température absolue,

E : Energie d’activation du phénomene.
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D’autres auteurs [38,39] ont proposé€ une relation analogue a (1) :
t = Cexp(B/T) )
avec :

C, B : constantes caractéristiques du matériau,
T : Température absolue,

t : durée de vie d’un matériau soumis a la contrainte de la température.

La caractéristique In (t) en fonction de (1 /T) est généralement une droite qui, dans
certains cas, peut avoir une cassure. D’une maniére générale, on peut admettre pour le
matériel des durées de vie de 25 a 30 ans pour une utilisation annuelle de 2000 a 7500 h
environ. Pour du matériel plus petit, des durées de vie de 20000 a 100 000 h sont

probablement plus réalistes [39].
1.4. Vitesse de dégradation

Les dégradations qui se produisent dans les matériaux isolants et affectent leurs
caractéristiques ont pour origine essentielle des réactions chimiques. Aussi est-il logique de
retrouver pour I’évolution de ces propriétés des lois analogues a celles qui régissent ces
relations chimiques. Cela se traduit, de fagon pratique, par une loi conforme a la relation
d’Arrhenius, liant la vitesse d’évolution V d’une propriété quelconque a la température

absolue T [28] :

LnV:TAJrB 3)

avec :
A, B : constantes caractéristiques du polymere.
La vitesse de dégradation est aussi donnée par une relation analogue a (3) :

V=V, exp(—E/T) 4)

avee |
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E : Energie d’activation du phénomeéne,
R : Constante des gaz parfaits,
V, : Constante,

T : température absolue.

La dégradation est d’autant plus rapide que la température est €levée.

2. Processus intervenants dans la dégradation des émaux isolants

Le vieillissement thermique est caractérisé par des mécanismes complexes faisant
intervenir des phénoménes purement physiques (migration de plastifiant, évolution de la
morphologie...) [26] ou des phénomeénes purement chimiques parmi lesquels I’oxydation par
I’oxygene atmosphérique qui joue souvent un role prédominant [40-43]. Les analyses
physico-chimiques permettent de suivre une ou plusieurs caractéristiques intrinseques d’un
matériau comme la température de transition vitreuse, le taux de cristallinité ou de mettre en
évidence ’apparition de produits de dégradation spécifiques de rendre compte de 1’altération
de la structure chimique ou des propriétés physiques du polymere. Le regroupement de telles
informations s’avere intéressant pour identifier et comprendre le type de mécanisme mise en

jeu lors de la dégradation thermique des polymeres.
2.1. Processus chimique intervenant dans la dégradation thermique des polyméres

Le mécanisme chimique de la dégradation thermique se traduit par une modification,
de maniere irréversible, de la structure chimique d’un matériau exposé a 1’action prolongée
de la chaleur : des liaisons covalentes rompues, d’autres nouvelles liaisons formées, etc.... 11
peut s effectuer en atmospheére inerte ou dans 1’air [41]. En général, les réactions chimiques

induites par la dégradation thermique des polymeres sont les suivantes [41, 42] :
2.1.1. Ruptures de chaines statistiques

La rupture de chaines statistiques se produit sur des sites distribués au hasard dans le
réseau macromoléculaire. Les coupures de chaines provoquent une diminution de la masse
moléculaire moyenne dans le cas de polymeres linéaires et une réduction du taux de
réticulation dans le cas de polymeres tridimensionnels [26]. Les propriétés physiques telles

que les propriétés optiques, €lastiques et thermiques sont tres peu affectées par les coupures
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de chaines statistiques, cependant elles affectent considérablement les propriétés mécaniques
car elles sont responsables de la fragilisation du matériau [44].

2.1.2. Dépolymérisation

Les réactions de dépolymérisation comme leur nom I’indique, est 'inverse de la
réaction de polymérisation. Elles font intervenir une élimination séquentielle des molécules
de monomere a partir d’un site particulierement instable préexistant ou résultant d’une
coupure de chaine statistique [45]. Ces réactions peuvent prendre naissance méme en
absence d’oxygene. L’évaporation de produits de scission de plus bas poids a une double
conséquence : d’une part un rétrécissement du matériau et d’autre part la formation des
produits volatils susceptibles d’étre a I’origine de décharges partielles dans les isolations a

haute tension [46].
2.1.3. Oxydation

Le processus d’oxydation est une réaction en chaine amorcé par la thermolyse de
liaisons les plus faibles du polymere en radicaux libres réactifs avec 1’oxygene [43].
L’oxydation se manifeste au cours du vieillissement thermique sous forme d’une
accumulation de groupes carbonyles (acide, cétone, aldéhydes...). La concentration de ces
groupes est d’autant plus importante dans la zone amorphe que dans la zone cristalline d’un
polymeére semi-cristallin a cause de la diffusion facile de I’oxygene dans cette partie [47].
Plusieurs facteurs affectent le processus d’oxydation des polymeéres, on peut citer le non
saturation du polymere, la présence d’ions métalliques, la présence de groupes chimiques tels
que les groupes carbonylés, les catalyseurs et les antioxydants avec la structure et la
morphologie du matériau. L’oxydation des polymeéres a pour conséquence: la formation des
groupes polaires tel que cétone, aldéhyde et acides, qui augmentent le facteur de pertes
diélectriques et diminuent la rigidité diélectrique du matériau isolant [45] ainsi que la

rupture des chaines qui est responsable de I’augmentation de la charge a la rupture [46].
2.1.4. Réticulation

Le processus de réticulation se traduit par la formation de liaisons fortes ou covalentes
entre les chalnes voisines d’un polymere exposé a la contrainte de la température. Le
processus d’oxydation s’accompagne généralement d’un effet de réticulation ou de pontage

entre chaines voisines qui réduit la souplesse de 1’1solant le rendant ainsi cassant.
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2.2. Processus physique intervenant dans la dégradation des polymeéres

On appelle, vieillissement physique tout phénomene conduisant a une altération des
propriétés d’utilisation du matériau sans qu’ils y aient modification de la structure chimique
de ce dernier [26]. On distingue deux grandes catégories de phénomeénes selon qu’ils
impliquent ou non un transfert de masse, ¢’est-a-dire un transport de petites molécules du

matériau vers I’environnement ou de I’environnement vers le matériau [26, 49].
2.2.1. Vieillissement sans transfert de masse
2.2.1.1. Processus de vieillissement par relaxation de volume ou d’enthalpie

Ce processus est un phénomene qui se manifeste par une évolution de la morphologie
d’un polymere a [’état vitreux. Il s’agit en fait d’un phénomene li¢ a I'instabilité
thermodynamique propre aux matériaux amorphes au dessous de leur température de
transition vitreuse (T,). Lors de la mise en ceuvre, le polymere est refroidi, sa viscosité
augmente brutalement lors de franchissement de la zone de transition vitreuse, et la mobilité
moléculaire devient trop faible. Pour que le polymere adopte sa configuration d’équilibre, le
matériau se fige avec un exces de volume et d’enthalpie. A une température pas trop basse au
dessous de T,, la mobilité résiduelle va cependant, permettre une évolution vers un état
d’équilibre. Cette évolution est appelée vieillissement par relaxation de volume [48] le
vieillissement physique se traduit par 1’augmentation du volume spécifique. Il est un
phénomene auto-ralenti puisque la vitesse d’évolution est liée au volume libre qui diminue
au cours de temps [49]. 1l affecte toutes les propriétés dépendant de volume libre et la
mobilité moléculaire. La masse volumique augmente, le coefficient de dilatation diminue et

le facteur de pertes d’électriques diminue [26, 45, 48,49].
2.2.1.2. Post-cristallisation

Dans le cas d’un polymere semi-cristallin, le taux de cristallinité maximal n’est atteint
qu’au terme de recuit prolongé. Le vieillissement thermique a une température comprise
entre celle de fusion et celle de la transition vitreuse pourra se traduire par une augmentation

du taux de cristallinité [26].
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2.2.1.3. Relaxation d’orientation

Au terme des opérations de mise en ceuvre, lorsque les macromolécules sont figées
dans une configuration orientée, elles tendent a revenir a I’état d’équilibre des que les
conditions permettront une certaine mobilité moléculaire (température voisine de T, ou super
plastification par un solvant, etc....). Sur le plan pratique, ce mécanisme de vieillissement se
traduit essentiellement par une modification dimensionnelle. On observe un retrait dans la
direction d’orientation et un gonflement dans la direction perpendiculaire si I’orientation est

unidirectionnelle [26].
2.2.1.4 Choc thermique

Les matériaux polymeéres sont soumis a des variations rapides de température, ils vont
donc subir des dilatations différentielles liées au gradient de température dans 1’épaisseur ou
la coexistence de phase ayant des coefficients de dilatation tres différents. Le vieillissement
par choc thermique résulte d’une fonction d’un endommagement mécanique et peut étre en
principe prédit si ’on dispose des données relatives a la diffusivité thermique, a la dilatation
et a la loi du comportement mécanique du matériau dans I’intervalle des températures

étudiées [49].
2.2.2. Vieillissement avec transfert de masse

Les phénomeénes de transfert de masse font appel aux notions de solubilité, de diffusion

et de plastification. Le transfert peut s’opérer dans les deux sens.
2.2.2.1. Pénétration de solvant

Si une espece de faible masse moléculaire se rencontre dans 1’environnement et
présente une solubilité non nulle, on constate qu’elle va pénétrer dans le polymere en
provoquant des effets indésirables. Dés que la concentration devient importante, le solvant le
plus courant dans I’environnement est évidemment [’eau qui peut poser de problemes parce
que les matériaux isolants ne sont pas totalement hydrophobes, La pénétration des solvants
dans le polymere est influencée par la structure chimique du motif structural élémentaire, de

la morphologie et du taux de réticulation du polymere [49].
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2.2.2.2. Migration d’adjuvants

Les propriétés finales des polymeres dépendent de la nature des atomes constitutifs, de
I’agencement des unités monomeres et de I’organisation des chaines dans 1’espace. Lors de
la mise en ceuvre du polymere, des additifs sont ajoutés pour conférer au matériau des
propriétés spécifiques. Ces derniers jouent un role important sur le comportement du
diélectrique vis-a-vis des différentes contraintes imposées par le service. La plupart de ces
adjuvants incorporés lors de la mise en ceuvre se déplace du matériau vers 1’environnement
au cours de fonctionnement sous les conditions de service. Le transfert de ses petites

particules s’effectue en trois mécanismes [26] :
a) Evaporation

C’est le cas le plus rencontré dans les applications électriques, les molécules de
plastifiant a la surface peuvent donc passer dans 1’atmosphére d’ou la naissance d’un
gradient de concentration dans 1’épaisseur du matériau. L apparition de ce gradient entraine
la diffusion du plastifiant vers la surface et conduira a sa disparation progressive [26, 45,48].

La vaporisation du plastifiant dépend du poids moléculaire de ce dernier.
b) Extraction

Les phénomenes d’extraction sont a prendre en compte dans les cas de contact entre
polymeére et un milieu liquide, ic1 ¢’est la stabilité de I’adjuvant dans le liquide qui est
susceptible du jouer le role le plus important et sera en tout cas le premier parametre a

considérer lors du choix du matériau [26].
¢) Exsudation

L’exsudation est le résultat d’une évolution du matériau vers 1’équilibre. Dans certains
cas, le mélange (polymere + adjuvant) peut €tre déstabilis€é par un corps tiers provenant de
I’environnement [26]. Dans tous les cas, le départ de 1’adjuvant se traduit par les pertes des
propriétés du polymere. Dans le cas de plastifiant, on observe une diminution de
’allongement a la rupture, une augmentation de la température de transition vitreuse T, et du
module de Yong. Dans le cas de stabilisant, c’est la stabilité chimique qui diminuera [26,

52].

19



Chapitre II- Vieillissement thermique des émaux isolants

3. Dégradations des émaux isolants

Dans un environnement normal de travail des machines ¢€lectriques les émaux isolants
subissent des contraintes qui peuvent étre classées en quatre catégories selon leurs origines :
thermique, mécanique, électrique et chimique [25]. Pour certains matériels comme les
machines tournantes, les contraintes thermiques jouent un role trés important car elles

influencent directement la durée de vie des 1solants [24,25].

Les sources internes de la chaleur correspondent aux différentes pertes localisées dans
le cuivre (Pertes Joule), dans le fer (Pertes par hystérésis et pertes par courant de Foucault)
et dans I’1solant lui-méme (Pertes diélectriques). Si les pertes fer peuvent €tre évacuées assez
facilement par le contact intime entre le circuit magnétique et la carcasse extérieure ou par un
systeme de ventilation, la chaleur créée par les pertes cuivre doit souvent traversé 1’isolant
[24]. Les machines électriques sont soumises a des différences de température provoquées
par la variation de la température ambiante, du couple demandé par la charge mécanique ou

tout simplement, a I’occasion des régimes transitoires [24].

Le vieillissement thermique des i1solants solides se traduit par une évolution lente et
irréversible des propriétés d’un matériau soumis [’action combinée du temps et de la
température. Plusieurs études affirment que le changement de ces propriétés est le résultat de
la modification de la structure chimique du polymere [50-58]. Les réactions de dégradation
sont des réactions de scission de chaines, de réarrangements et d’oxydation. Elles entrainent
un dégagement de produits de dégradation et une perte de masse de Il'isolant [2].
L’environnement de la machine joue souvent un role important, la présence de pollutions de
toutes natures combiné avec 1’oxygene de 1’air est souvent un facteur d’accélération des

réactions chimiques qui attaquent I’émail [24].

Des essais de vieillissement thermique ont été réalisés sur des échantillons de fils
émaillés composés de polyamide imide et de polyester imide ont montré que les premiers
produits de dégradation sont issues de dégradation de la fonction ester. Tandis que la
dégradation de la fonction imide et la fonction amide n’apparait que a des températures plus
hautes [2]. Les principaux produits de la dégradation du polyamide imide et du polyester
imide sont: 1’alcool benzylique, I’acide benzoique, le benzaldéhyde, le benzonitrile, le

benzene, le p Benzoquinone, le Phénol et le Phényle 1so cyanate [2].
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L’alcool benzylique et 1’acide benzoique proviennent de la dégradation de la fonction
ester. La température permet la rupture de la liaison C-O, ce que peut amener a la perte de

CO ou de CO; selon la localisation de la cassure comme le montre la figure 11.4.
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Figure 11.4 : Dégradation de la fonction ester

L’apparition du benzaldéhyde peut étre le résultat d’une scission dans la fonction

carbonyle et d’un dégagement de Co,.
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Figure I1.5 : Formation de benzaldéhyde.

Le benzanitrile proviendrait pour les plus basses températures de la décomposition de
la fonction imide du polyester imide car le matériau était dégradé, la stabilité de la fonction
imide s’en retrouve affaiblie. Il peut étre aussi i1ssu de la dégradation de polyamide imide
pour des températures plus hautes. La fonction imide se dégrade par I’intermédiaire d’un
mécanisme d’équilibre amide /iso imide [50-53], cet équilibre est I’origine de la formation

du benzonitrile. 11 peut aussi étre I’origine de la formation d’une partie de 1’acide benzoique.
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Figure 11.6 : Formation du benzonitrile et de ’acide benzoique.
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Figure 11.7: Dégradation des méthylenes.

La température est responsable de la perte d’atome d’hydrogene dans les groupes
méthyleénes. En présence d’oxygene celui-ci s’oxyde en hydro peroxyde [54,55], qui peut

ensuite se dégrader et donner un phénol et benzaldéhyde.

L’oxygene atmosphérique peut ne pas participer directement a la décarboxylation des
structures imides. Son action serait plutot un effet indirect de fragilisation par oxydation de

la chaine polymeére, conduisant a la dégradation du matériau [56,57].

Kovorski [56] fait intervenir les structures peroxydiques. Il montre I’influence de
I’oxygene sur la dégradation. L’intrusion de I’oxygéne peut conduire a I’apparition de
produit de dégradation comme le p benzoquinone (Figure I1.8) ou le phénol et le phényle 1so

cyanate (figure I1.9) selon le lieu d’attaque de 1’oxygene.

o) — @ — O

p Benzoquinone

Figure 11.8 : Dégradation du cycle aromatique par 1’oxygene.
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Figure I1.9: Dégradation de la fonction imide par I’oxygene.
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L’objet principal de la statistique est de faire, a partir d’observations d’un phénomene
aléatoire, un sujet de loi générant ces observations en vue d’analyser ce phénomene ou de

prévoir un évenement futur [59].

La fiabilité d’un systéme ou d’un composant est la probabilité conditionnelle a un age
donné de remplir sa fonction, a I’intérieur des limites de performances spécifiées pour la

période de temps sous des contraintes liées aux conditions de fonctionnement [60].

La rupture diélectrique des isolants solides est un phénomeéne aléatoire et une étude
statistique est indispensable: pour des échantillons placés dans des conditions expérimentales
identiques, on n’obtient pas une valeur unique de champ de rupture mais une distribution de
valeurs. Il est donc nécessaire de tester un nombre important d’échantillons identiques. Ce
caractere statistique pourrait s’expliquer par |’existence d’hétérogénéités (ou de défauts)
microscopiques locaux dans le matériau diélectrique. Il est bien connu depuis longtemps, que
quelque soient les précautions prises par les fabricants de matériaux isolants, les défauts ne
peuvent pas étre éliminés completement. Ces défauts peuvent exister lors de la mise en
ceuvre du matériau ou créés durant le vieillissement. 1l est donc indispensable de mener une
analyse statistique sur la dispersion des tensions ou des temps de rupture afin d’en déduire

éventuellement des lois de vieillissement.

Pour prédire la durée de vie des matériaux isolants solides, plusieurs approches
mathématiques (Lo1 de Gauss, Loi normale, ... etc.) sont utilisées. Le modeéle le plus employé
pour la caractérisation de la rupture diélectrique de ces matériaux est le modele de Weibull

[61].

1. Modeéle statistique de Weibull

Les principales lois statistiques utilisées en fiabilite sont les lois : exponentielle, de
Weibull, normale et log-normale [62]. Dans le cas des isolants solides, les distributions de
Weibull et log-normal sont les plus utilisées [62, 63].

1.1. Bases du modéle

Le modele de Weibull est utilisé pour décrire la rupture d'un matériau [64]. Le nom de

Wallodi Weibull (1887-1979) est attaché au domaine de la statistique traitant des durées de
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vie des matériaux et donc de I’étude statistique de leur panne. Weibull s’intéressa aux

problémes de résistance des matériaux et de leur rupture [65].

A T’origine, le modele statistique de Weibull a été établi en mécanique [64]. L intérét
de cette distribution est de permettre un bon ajustement d’une grande variété de problemes
de rupture [65], il exprimait la probabilité de rupture d’une chaine en fonction de la
probabilité de rupture d’un maillon. La rupture d’une chaine se produit au niveau de son
maillon le plus faible quelles que soient les qualités des autres maillons [66]. Pour bien
comprendre le concept du maillon le plus faible, on introduit trois hypotheses [67]:

» Hypothése 1 : le matériau est assimilé a une chaine de n maillons, la contrainte de
rupture est celle du maillon le plus faible. En effet, isolons par la pensée chaque défaut
au sein de I’élément de volume V qui le contient. Le matériau est un ensemble
d’éléments de volume placés en série. La rupture de I'un d’eux provoque la rupture
compléte de I’ensemble. Pratiquement, un maillon correspond a un élément de volume
V.

» Hypotheése 2 : les résistances a la rupture des maillons sont des variables aléatoires
indépendantes.

» Hypothese 3 : la population de la résistance a la rupture des maillons est homogene. En
d’autres termes, les résistances a la rupture des différents maillons suivent la méme loi

de probabilité.

Ainsi la probabilité de rupture P, d’une chaine de n maillons s’exprime en fonction de la

probabilité P d’un seul de ces maillons de la fagon suivante [66]:
P,=P" (IIL1)

Le modele statistique de Weibull ou la lo1 de chaine s’écrit [66] :

P(X)=1- exp —(X_ Sj X>0 (I11.2)

X

0

avec :
P(X): probabilité de rupture,
X: variable aléatoire,

Xo: parametre d’échelle,
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X,: parametre de localisation,
a: parametre de forme.

Une description détaillée de cette méthode peut étre trouvée dans des ouvrages de
référence [61, 62, 67]. 1l s’agit d’une bonne image de ce qui ce passe dans un i1solant solide
ou un claquage local entraine la rupture de ’ensemble de I’1solant. Le modele de Weibull est

utilisé pour étudier la rupture diélectrique de matériaux isolants solides [61, 68, 69].

La prise de conscience de ce que les probléemes de la rupture diélectrique des cables
obéissent a une loi1 de dispersion de valeurs extrémes de type de celle qui gouverne les
dispersions de rupture de chaines, a conduit certains auteurs a proposer de représenter la
dispersion des champs ou tensions de rupture par une loi exponentielle du méme type que

celle de Weibull [67].
1.2. Modéle a deux parameétres

C’est le cas ou X, = 0, le modéle de Weibull est dit a 2 parametres. Le formalisme de
Weibull s’écrit [73] :

P(X)=1-exp _(%j X>0 (ITL.3)

0
ou sous sa forme linéaire :

Log Ln

;
= aLogX — aLogX 1114
P g gX, (IL.4)

Si le phénomene observé suit le modele de Weibull a 2 parametres, le graphique ou I’on

porte en abscisses Log X et Log Ln en ordonnées doit €tre une droite de pente a

1.3 Modeéle a trois paramétres

C’est le cas ou Xg# 0. Introduire un parametre de localisation consiste tout simplement
a translater les courbes de probabilité cumulée selon 1’axe des abscisses. Le modele de

Weibull devient [67] :

P(X)Zl-exp{ (sfix)} X>0 (1IL5)
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ou encore sous sa forme linéaire:

1
Log Ln——=aLlog(X—-X,)—alLog(X, - X II1.6
el 5% g( 2 g(X, =X,) (ITL.6)

Dans le cas ou 1’on porte en abscisses Log (X-Xg) et en ordonnées Log Ln% , le

diagramme est une droite de pente a.

1.4. Signification des paramétres
1.4.1. Parametre d’échelle X,

Il est destiné a définir une valeur centrale caractéristique de la population étudiée. Ce

parametre correspond a une densité de probabilité maximale.

Pour X=X, Log LnLP =0 eton déduit P=1- 1 =63,2%.
1— e

1.4.2. Paramétre de forme o

C’est un nombre sans dimension. C’est la pente de la caractéristique du modele de
Weibull dans sa représentation lin€aire. Il est, par conséquent, 'image de la dispersion de la
variable aléatoire. Plus o est grand, moins les valeurs sont dispersées [70]. D’apres Oudin et
al [71] :

» Sia <1, on aune « mortalité infantile » des échantillons. Ainsi, les éléments défectueux
échouent et tombent en panne tot et le taux d’échec ou bien la probabilité de claquage
diminue avec le temps, cette mortalité est aussi appelée « défauts de jeunesse » [72].

» Si o =1, la loi Weibull correspond a la loi de Poisson et la probabilité de claquage est
indépendante du temps d’application de la tension.

» Si a >1, la probabilité de claquage augmente avec le temps, ce qui correspond a un
vieillissement normal, c¢’est-a-dire a une fatigue initialement nulle et qui s’accentue

avec le temps [71, 72].

En général, dans le cas des polymeres et pour les distributions en temps (essais a

champ constant), on a : 0,5<a<3 [61].
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1.4.3. Parametre de localisation X,

La variable X apparait comme un seuil en dessous duquel le vieillissement se trouve
considérablement ralenti, la durée de vie du matériau tend alors vers 'infini, c'est-a-dire
P(X<X,) = 0. La valeur du seuil est forcément inférieure a la plus faible valeur trouvée
expérimentalement. Plusieurs chercheurs se sont intéressés a la détermination du seuil de

rupture diélectrique des 1solants solides [73, 74].

2. Avantages de la loi de Weibull

Apres une ¢tude comparative entre la loi de Weibull et la loi Log-normal, Oudin et al

ont montreé que [71] :

» Pour des probabilités faibles, I’hypothese de la loi de Weibull correspond a des
probabilités plus fortes et par conséquent plus pessimiste que [’hypothese
Laplacienne. On peut considérer que cette prévision plus pessimiste apporte plus de
sécurité.

» Le modéle de Weibull permet de retrouver la durée de vie donnée par le modele de
puissance inverse.

» 1l a une forme simple, ¢’est la raison pour laquelle il est utilisé par de nombreux
auteurs ou d’ingénieurs [75].

» 1l permet de décrire la rupture et la distribution statistique des résistances a la
rupture d’un grand nombre de matériaux, dans des conditions de sollicitation simple

[75].

3. Application du modéle de Weibull a ’étude de la tenue diélectrique des isolants

solides

L’ application du modele statistique de Weibull a la caractérisation de la tenue
diélectrique des 1solants solides repose sur les hypotheses suivantes:
» On considere que le phénomene de claquage est caractérisé par une variable aléatoire
a deux dimensions dont I’une est le temps t au bout duquel se produit la rupture de
I’isolant et 1’autre le gradient de potentiel G qui a provoqué cette rupture.
» Le claquage est localisé dans un petit volume du diélectrique. La rupture d’un élément

microscopique entraine la rupture du systéme isolant sur toute son épaisseur.
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Une base de la théorie statistique de la rupture diélectrique a été présentée par Dissado
[76]. Le modéle statistique de Weibull est tres utilis€ pour 1’évaluation de la fiabilité des

cables électriques [77, 78].
3.1. Tenue diélectrique a long terme
La probabilité de claquage sous champ constant s’écrit [71]:
P(G.t) =1- exp (-C t* G") (111.7)
avec :
G : champ électrique appliqué,
C : constante dépendant de la géométrie de 1’échantillon,
t : temps au bout duquel se produit le claquage,
a : parameétre de dispersion en temps,

b : paramétre de dispersion en champs,

b . . . .
avec - n=—, n étant le coefficient d’endurance électrique.
a

3.2. Tenue diélectrique électrique a court terme

Dans le cas de vieillissement a court terme, le matériau est soumis a une rampe de
champ électrique de vitesse de montée constante V. On peut écrire :

G =Vt (11L.9)
avec :
G : champ électrique appliqué
V : vitesse de montée de la rampe du champ électrique
t : temps au bout duquel se produit le claquage.

En remplagant t par sa valeur dans I’expression (II1.7), on obtient 1’expression de la

probabilité de claquage :
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Ga+b
P(G) = l-exp{—C = } (I11.10)

Le modéle statistique est utilisé pour 1’évaluation de la tenue di€lectrique des isolants

solides sous rampe de tension a vitesse de montée constante [70, 79-81].
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Chapitre IV Résultats et discussion

Dans ce chapitre, nous présentons les résultats obtenus sur le vieillissement thermique
du fil émaillé utilisé dans les machines électriques. La premiere partie, concernant la
réalisation des éprouvettes, a été faite au Laboratoire de Physique de I’Entreprise Electro-
Industries sise a Azazga. Quant a la deuxiéme partie, portant sur les essais de vieillissement,
elle a été effectuée au Laboratoire de Génie Electrique de I’Université de Tizi-Ouzou. Les
essais de rupture diélectrique ont été, également, réalisés a Electro - Industries. Une étude

statistique des valeurs de la tension de claquage a été faite en utilisant le modele de Weibull.

1. PREPARATION DES ECHANTILLONS

Une bobine de fil de cuivre émaillé, fournie par I’entreprise nationale TREFICUIVRE,
a été utilisée pour nos expériences. Elle est constituée de fil de cuivre de diametre de
0,63 mm et recouverte d’une premiere couche d’isolant en polyester-imide et d’une
deuxieme en polyamide imide. L’isolation est de grade 2 et de classe C (220°C). La figure

1V.1 montre la bobine.

i
;
S
:
-
T
&+
-
-
3
.!

Figure IV.1. Bobine de fil de cuivre émaillé de classe C

A partir d’une longueur de fil de cuivre de 400 mm, des échantillons en forme de
torsade ont été confectionnés a 1’aide du tour a bobiné montré a la figure IV.2. La longueur
des éprouvettes est de 125 &+ 5 mm conformément aux recommandations de la norme NF EN
60317-0-1 [82]. La force de traction exercée et le nombre de tours nécessaires pour la

réalisation d’une torsade sont indiqués dans le tableau IV.1. et conformes aux
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recommandations de la norme NF EN 60317-0-1 [82]. Les deux extrémités ont été, ensuite,
dénudées comme le montre la figure IV.3. La boucle de la torsade est coupée en deux points
afin d’obtenir entre les deux extrémités une distance suffisante pour éviter le court-circuit

lors des essais de rupture diélectrique. Ces deux extrémités ont été écartées (Figure IV 4).

Figure IV 2. Tour a bobiner avec échantillon en cours de réalisation.

Diameétre nominal du conducteur (mm) | Charge (N) | Nombre de tours de la torsade

Supérieur a Jusqu’a et y compris 7,00 12

0,500 0,710

Tableau IV.1. Charge et nombre de tours appliqués a la torsade [82]
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Figure I'V.3. Boucle formée de la torsade confectionnée avec le tour a bobiner

Figure IV 4. Eprouvette en forme de torsade réalisée.

2. DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX
2.1. Vieillissement thermique

Plusieurs échantillons ont introduits dans des €tuves a air ventilée réglées a plusieurs
températures : 210, 230, 240 et 250°C. Apres différents temps de vieillissement, une

population de 80 éprouvettes a été prélevee.
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Figure IV.5 : Echantillons en cours de vieillissement.
La figure IV.5 montre des éprouvettes soumises a un vieillissement thermique a la
température de 230°C. Apreés un certain temps de vieillissement, 1’isolant a changé de

couleur comme le montre la figure IV.6.

Figure IV.6 : Echantillons vieillis avec un changement de couleur.

34



Chapitre IV Résultats et discussion

2.2. Conditionnement des éprouvettes

Avant les essais de claquage, les €éprouvettes ont ét€ conditionnées dans un dessiccateur
contenant du gel de silicone régénéré a neuf, pendant au moins 24 h afin d’¢liminer toute
présence d’humidité. La figure IV.7 montre des éprouvettes conditionnées dans le

dessiccateur.

Figure IV.7 : Echantillons en cours de conditionnement dans un dessiccateur.

2.3. Essais de claquage

Les expériences ont été réalisées a 1’air libre a ’aide d’un générateur de haute tension
a courant alternatif, de fréquence 50 Hz exposé a la Figure IV.8. Les essais consistent a
soumettre 1’échantillon (les deux parties en cuivre dénudées) considéré a une rampe de
tension de vitesse constante de 0,5 kV /s jusqu’au claquage. Apres rupture, la tension
correspondante a été relevée. A la figure IV.9 est présenté un échantillon soumis a 1’essai de

rupture diélectrique.
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Figure IV 8. Générateur de haute tension utilisé pour les essais de claquage.

=
=
=
=
e,

Figure IV.9. Echantillon au cours de I’essai de claquage.

3. TRAITEMENT STATISTIQUE DES DONNEES
Pour I"analyse statistique des valeurs de tension de claquage, nous avons utilisé le
modele de Weibull [64] qui a été décrit précédemment. Le calcul des coordonnées des points

expérimentaux dans une représentation de Weibull conduit aux expressions suivantes:
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X;=logV; (IV.1)

Y; =logLn (1/(1-P))) (Iv.2)

avec:
Vi: tension de claquage,

P;: probabilité de rupture.
3.1. Calcul des probabilités de rupture

La probabilité de claquage a été calculée en utilisant la relation suivante [83]:
i
P(i)=——100% V3
()= 100% (v.3)

avec:
N: nombre total d’échantillons testés, dans notre cas N = 80,

1: rang de la valeur de la tension de claquage apres un classement par ordre croissant.
3.2. Lissage des points expérimentaux

La statistique de Weibull est une lo1 a valeurs extrémes dont la fonction de distribution
est par cons€quent non symétrique. La méthode des moindres carrés et celle du maximum de
vraisemblance sont les plus employées pour le lissage des points expérimentaux. Un lissage
réalisé par la méthode des moindres carrés ne serait pas strictement valide d’un point de vue
statistique puisqu’il prend en compte les points expérimentaux sans leur accorder un poids
statistique particulier. Les estimations au mieux des parametres seraient plus rigoureuses en

utilisant la méthode du maximum de vraisemblance [70].

Les parameétres de Weibull calculés par la méthode des moindres carrés ont été
comparés a ceux dérivés de la méthode du maximum de vraisemblance [70,80,84]. D’apres
les résultats de ces travaux, on peut conclure que:

— les valeurs nominales sont invariantes d’une méthode a une autre,
— les valeurs du facteur de forme sont assez différentes avec une tendance a de plus grandes

valeurs par la méthode des moindres carrés.

Actuellement, les méthodes statistiques permettant le calcul des intervalles de
confiance d’une distribution de Weibull reposent sur la méthode du maximum de

vraisemblance [85,86]. L utilisation d’une simple régression linéaire (méthode des moindres
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carrés) pour estimer les intervalles de confiance sur les différents percentiles de la
distribution est incorrect et conduit a une sous-estimation de la largeur des intervalles [87],
ce qui peut induire des erreurs d’interprétation. La méthode du maximum de vraisemblance
est tres utilisée pour le lissage des points expérimentaux dans le tracé des diagrammes de
Weibull [68,69,79]. De plus, 1l a été reporté que cette méthode a été généralisée pour traiter
les données de rupture diélectrique [88]. Par conséquent, notre choix s’est porté sur cette

méthode.

Le tracé des diagrammes de Weibull consiste a tracer logLn(l/(1-P)) en fonction de

logV . Ensuite a effectuer un lissage linéaire des points expérimentaux en utilisant la
méthode du maximum de vraisemblance. 11 faut chercher la meilleure droite de Weibull

c'est-a-dire celle qui ajuste au mieux le diagramme dans sa représentation a deux parametres.
3.3. Détermination des facteurs d’échelle et de forme

La valeur nominale de la tension de claquage ou facteur d’échelle correspondant a une
probabilité de 63,2% a été déterminée pour chaque temps de vieillissement. a une
température donnée. 11 en est de méme pour le facteur de forme.

4. RESULTATS ET DISCUSSION
4.1. Diagramme de Weibull a deux parameétres
a) Avant vieillissement

Dans les figures IV.10-1V.38 sont exposées les diagrammes de Weibull a 2 parametres

de la tension de claquage avant et apres vieillissement.
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Avant vieillissement

logl.n(1/(1-P))

08 09 10 11 12
logV

Figure IV.10. Diagramme de Weibull de la tension de claquage avant vieillissement

b) Vieillissement a 210°C

1 -
500ha 210°C

~ 0+
A
=
ah -1
=

_2 T T T T T 1

0,6 0,8 1,0 1,2

logV
Figure IV.11. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 500 h de

vieillissement a 210°C.
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1000h &4210°C

logl.n(1/(1-P))

logV

Figure IV.12. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 1000 h de

vieillissement a 210°C.

1.0-
] 1500 ha 210°C
0,5-
& 00
5 051
1))
S
-1,0-
-1,5 T T - T T T ' |
04 0.0 0.4 0.8 12

logV

Figure IV.13. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 1500 h de

vieillissement a 210°C.
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1_
2000h a210°C

~ O_
A
k=1
3 -1
2 0

'2 | | |

0,0 04 0,8 1,2

logV

Figure IV.14. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 2000 h de

vieillissement a 210°C.

1 -
2500ha210°C

logL.n(1/(1-P))

04 00 04 08 12
logV

Figure IV.15. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 2500 h de

vieillissement a 210°C.
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3000 ha 210°C

logL.n(1/(1-P))

logV

Figure IV.16. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 3000 h de

vieillissement a 210°C.

1 -
3500h &210°C

logL.n(1/(1-P))

logV

Figure IV.17. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 3500 h de

vieillissement a 210°C.

42



Chapitre IV

Résultats et discussion

logL.n(1/(1-P))

4000h a 210°C

10 05 00 05

1,0

> >

logV

Figure IV.18. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 4000 h de

vieillissement a 210°C.

logl.n(1/(1-P))

1A

4500 h 4 210h

12 08 04 00

0,4 0,8

> > > >

logV

Figure IV.19. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 4500 h de

vieillissement a 210°C.
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1_
5000 ha210°C

~ 0-
A
a
an -1
2

-2(}) ! I ! I ! | |

-1,0 -0,5 0,0 0,5 1,0

logV
Figure IV.20. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 5000 h a 210°C.

¢) Vieillissement a 230°C

1 -
150 ha 230°C
~— O i
A
|
a1
2
'2 | | | | |
0,7 0,8 0,9 1,0 1,1 1,2
logV

Figure IV.21. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 150 h de

vieillissement a 230°C.
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1 -
300 h 4 230°C

~—

~~ 0-
D
—
=
—
A
e
e

g -

o
'2 | | | ! | ! I

06 03 00 03

logV

Figure 1V.22. Diagramme de Weibull

vieillissement a 230°C.

0,6

0,9

>

1,2

> >

de la tension de claquage aprés 300 h de

1,2

1_
450ha 230°C
—_ 0-
Al
=
e -11
=
-2 T ' T " T T T T y 1
06 -03 00 03 06 09 ,
logV

Figure 1V.23. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 450 h de

vieillissement a 230°C.
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logL.n(1/(1-P))

Figure 1V.24. Diagramme de Weibull

1 -
600h 4230°C
O 4
'1 I | ! | 1
-0,6 -03 0,0 0,3 0,6 0,9
logV
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Figure 1V.25. Diagramme de Weibull
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Figure IV .26. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 900 h a 230°C.

d) Vieillissement a 240°C

1 -
100 h a 240°C
o]
A
1
—
o
2
oL
0,5 0,6 0,7 0,8 0,9

logV
Figure 1V.27. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 100 h de

vieillissement a 240°C.
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Figure 1V.28. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 200 h de

vieillissement a 240°C.

1A
300 h a 240°C

logL.n(1/(1-P))

logV

Figure 1V.29. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 300 h de

vieillissement a 240°C.
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Figure 1V.30. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 400 h de

vieillissement a 240°C.
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Figure 1V.31. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 500 h de

vieillissement a 240°C.
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¢) Vieillissement a 250°C
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Figure IV.32. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 100 h a 250°C.
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Figure 1V.33. Diagramme de Weibull
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Figure 1V.34. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 300 h de

vieillissement a 250°C.
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Figure 1V.35. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 400 h de

vieillissement a 250°C.
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Figure 1V.36. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 500 h de

vieillissement a 250°C.
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Figure 1V.37. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 600 h de

vieillissement a 250°C.
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Figure 1V.38. Diagramme de Weibull de la tension de claquage apres 700 h de

vieillissement a 250°C.

4.2, Variation de la tension nominale de claquage en fonction du temps de vieillissement
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Figure IV.39. Variation de la tension de claquage en fonction du temps de vieillissement.
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A la figure IV.39 est exposée la variation de la tension nominale (V,) de claquage en
fonction du temps de vieillissement (t) pour les différents températures. Cette évolution peut
étre résumée comme suit :
- A 210°C, au début du vieillissement la tension de claquage augmente de 8.8 kV a
10,8 kV puis décroit rapidement jusqu’a 5,7 kV correspondant a un temps de
vieillissement de 1417 h. Au-dela de temps, V, croit jusqu’a 8,7 kV puis diminue en
passant par un minimum correspondant a V, = 0,92 kV et t = 4614 h, puis
augmente légérement et atteint 2,2 kV apres 5000 h. La variation maximale est de
75%.

- A 230°C, V, augmente jusqu’a 8,8 kV et atteint un maximum de 12,1 kV puis
décroit brutalement al, 6 kV apres un temps de vieillissement de 633 h. Ensuite la
tension de claquage augmente légerement jusqu’a 2,3 kV et diminue a 1,3 kV pour t
=908 h. La variation maximale est 85%.

- A 240°C, la tension de claquage diminue rapidement de 8,8 kV a 12 kV
correspondant a un temps de vieillissement de 500 h. La variation maximale est de
86%.

- A 250°C, V, décroit de 8,8 kV a 0,9 kV apres un temps de vieillissement de 715 h.

La variation maximale est de 90%.
4.3. Variation du facteur de forme en fonction du temps de vieillissement

L’évolution du facteur de forme en fonction du temps de vieillissement est présentée a

la figure IV.40. Les variations peuvent tre décrites comme suit :

- A 210°C, la courbe présente deux maximums de 5,52 et 2,75 apres des temps de
vieillissement respectifs de 374 h et 2123 h. Au-dela d’un temps de 2984 h, le
facteur de forme augmente de 1,82 a 2,13 correspondant a 3577 h, puis diminue
jusqu’a 1,05 et reste pratiquement constant. La variation maximale est de 76%.

- A 230°C, le facteur de forme augmente de 4,44 a 5,52 puis diminue brusquement
Jjusqu’a 1,09 apres un temps de vieillissement de 652 h. Ensuite i1l augmente
légerement a 1,5 apres 912 h. La variation maximale est de 74%.

- A 240°C, la courbe croit de 4,4 et atteint un maximum tres nette de 6,47 pour un
temps de vieillissement de 96 h puis décroit rapidement jusqu’a 0,95 apres 517 h. La

variation maximale est de 78%.
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- A 250°C, la courbe a une évolution irréguliere avec une présence de deux pics de
3,7 et 3,1 apres respectivement 204 h et 401 h de vieillissement. Apres 706 h, le

facteur de forme reste pratiquement constant. La variation maximale est de 75%.

8-
o 210°C

230°C

6- —v—240°C
—+—250°C

Facteur de forme

0 1000 2000 3000 4000 5000
Temps de vieillissement (h)

Figure IV .40. Variation du facteur de facteur en fonction du temps de vieillissement.

Chauvet [70] a montré, au cours de son €tude sur la rupture diélectrique a court terme
du polyéthylene, que plus le facteur de forme est grand, moins la distribution est dispersée.
Nous pouvons conclure que la distribution des points expérimentaux est plus dispersée dans
le cas d’un vieillissement de 508 h a 240°C correspondant a un facteur de forme de 0,96. De
méme, la distribution est moins dispersée pour un vieillissement de 96 h a 240°C dont le

facteur de forme est de 6,51.
4.4. Courbe d’endurance thermique du matériau

Pour la détermination de la durée de vie du matériau, nous avons considéré un critere
de dégradation correspondant a une diminution de 50% de la tension de claquage. A la
figure IV .41 est présentée la courbe d’endurance thermique du polymeére. Nous constatons
que la courbe est droite. De plus, nous remarquons que plus la température de vieillissement
est élevée, le matériau diélectrique se dégrade rapidement. Ce résultat est en accord avec la

lo1 d’ Arrhenius.
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En exploitant la courbe précédente, nous avons déterminé 1’indice de température du
matériau pour une durée de vie de 20 000 h. Sa valeur est de 194°C. Cette valeur est plus
grande que celle reportée dans le cas du vieillissement thermique du polyester - imide qui est

de 182°C [10].

1073

Durée de vie (h)

190 195 200 205 210 215
1T (107K

Figure IV .41. Courbe de durée de vie thermique du matériau.

5. Discussion et essai d’interprétation
D’apres nos résultats, 1l ressort :

1. La dispersion des points expérimentaux varie d’une distribution a une autre. Pour une
température donnée, nous remarquons que la dispersion est plus importante a la fin du
vieillissement. Aussi, dans la plupart des cas, nous constatons, que les données sont

plus dispersees pour les faibles probabilités.

2. La caractéristique donnant la valeur nominale de la tension de claquage en fonction
du temps de vieillissement a 210°C présente deux pics sur attribués a la relaxation des
dipoles présents a 'intérieur du polymere. La variation de la tension de rupture a
atteint 90%. L’ augmentation de la tension de claquage est due a la réticulation du

polymere. Quant a sa diminution, elle est attribuée a la rupture de chaines
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macromoléculaires. Plus la température de vieillissement est €élevée, plus le polymere

se dégrade rapidement, ce qui en accord avec la lo1 d”Arrhenius.

3. Le claquage se fait par arborescence €lectrique dans le polymere. En effet, des défauts
peuvent étre introduits durant 1’élaboration du matériau ou générés dans le polymere
pendant le vieillissement. Quand le diélectrique est soumis a un champ électrique, des
décharges partielles prennent naissance dans les défauts telles que les microcavités
remplies de gaz ou 1l y a intensification du champ électrique. De la, 1l y a initiation
puis développement d’arborescence électrique conduisant a la rupture totale du mur

1solant.

4. Les courbes donnant le facteur de forme en fonction du temps de vieillissement ont
une évolution irréguliere avec la présence de plusieurs pics. Ces variations traduisent
la répartition aléatoire des défauts au sein du diélectrique durant le vieillissement. La

variation maximale du facteur de forme a atteint 78%.

5. Comme on peut le remarquer, 1l existe une certaine corrélation entre le facteur de

forme et le facteur d’échelle (tension nominale de claquage).

6. La courbe d’endurance thermique du polymere est une droite traduisant que le
processus de dégradation est gouverné par une réaction chimique de premier ordre.
On peut avoir éventuellement une action de I’oxygene (oxydation) et méme une
diffusion de cuivre dans I’1solant. Ces deux processus accélerent le phénomene de

dégradation.

7. La dégradation du polymeére est caractérisée par un changement de couleur du
matériau du jaune au marron puis au noir ainsi qu’un dégagement de gaz. Dans le cas
du vieillissement a 240°C et 250°C, nous avons observé méme un effritement des

¢prouvettes.
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Conclusion

Le travail présenté, dans ce mémoire, s’inscrit dans le cadre de [’étude du
vieillissement thermique des isolants polymeres. Elle concerne 1’étude de 1’endurance
thermique d’émaux 1solants de polyester — imide et de polyamide imide. L’évolution de la
tension de claquage du matériau diélectrique en fonction du temps de vieillissement

thermique a été étudiée.

Les valeurs obtenues de la tension de claquage ont été analysées statistiquement en
utilisant le modele de Weibull a deux parameétres. Le lissage des points expérimentaux a €té
effectué en utilisant la méthode du maximum de vraisemblance. Pour chaque distribution de
points expérimentaux, la meilleure droite de Weibull a ¢té¢ déterminée. Les parametres
d’échelle et de forme correspondant a chaque temps de vieillissement pour les différentes
températures considérées ont été déterminés. La dispersion des points expérimentaux varie
d’une distribution a une autre. Pour les faibles probabilités, la distribution des points

expérimentaux est plus dispersée.

L’étude montre que la tension de claquage de I’isolation a base de polyester - imide et
de polyamide imide varie en fonction du temps de vieillissement. Pour le vieillissement a
210°C, la caractéristique présente deux pics nets attribués a la relaxation des dipodles présents
au sein du matériau. L.’augmentation de la tension de claquage est due a une réticulation du
matériau tandis que sa diminution est attribuée a une rupture de chaines macromoléculaires.
Cette diminution a atteint 90%. Plus la température de vieillissement est élevée, plus le

polymere se dégrade rapidement. Ces résultats sont donc en accord avec la lo1 d’ Arrhenius.

La rupture diélectrique se fait par arborescence ¢lectrique. Cette arborescence est
initiée a 1’endroit ou le champ électrique est intensifi€¢. Cette concentration de champ se
produit dans des défauts tels que les vacuoles, impuretés, décollements a I’interface
polymere — fil de cuivre. La propagation de 1’arborescence mene a la destruction totale du

matériau diélectrique.

L’évolution du facteur de forme en fonction du temps de vieillissement traduit la
répartition aléatoire des défauts au sein du diélectrique. La variation du facteur de forme a
atteint 78%. Nous avons constaté une certaine corrélation entre la tension nominale de
claquage et le facteur de forme. Quand la tension de claquage augmente, le facteur de forme

croit aussi.
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Conclusion

La dégradation du polymere est caractérisée par un changement de couleur (du jaune
au marron puis au noir) et un dégagement de gaz. Pour les vieillissements a 240°C et

250°C, nous avons observe des fissures sur les éprouvettes.

La courbe de durée de vie du matériau est une droite traduisant que le processus de
dégradation est gouvernée par une seule réaction chimique. Une action de I’oxygene de 1’air

et une diffusion de cuivre peuvent contribuer a I’accélération du processus de dégradation.

Comme perspectives, nous envisageons compléter ce travail par des analyses
physico-chimiques: spectroscopie infrarouge (FTIR), analyse enthalpique différentielle
(DSC), analyse thermogravimétrique (ATG) et microscope électronique a balayage
(MEB),... etc. Ces analyses nous permettront de donner une interprétation au mécanisme de

dégradation.
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