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Introduction générale

Introduction générale

Avec I’avénement des mini, micro et nano technologies dans I’¢ére du « tout
¢lectrique », le domaine de génie électrique demeure ['un des principaux domaines
scientifiques qui réclame actuellement de plus en plus d’investigation.

En effet la majorité des technologies, actuelles et futures, utilisées dans nos sociétés est
dépendante de 1’énergie électrique. On congoit alors que la fiabilité des systémes électriques,
quelles que soient les contraintes auxquelles ils sont soumis, fait I’objet de nombreux travaux
de recherche.

Les matériaux, au sens large, ont joué un réle prépondérant dans les progres faits par les
matériels €lectriques et les matériaux isolants sont parmi ceux dont le choix et I’emploi posent
les problémes les plus délicats a résoudre dans la conception, la réalisation et 1’exploitation
des systéemes électriques. La modélisation du processus de vieillissement des isolants
organiques solides ou polymeéres sous champ électrique constitue le principal intérét de notre
présent travail. Malgré les différents avantages qu’offre 1’utilisation de ces matériaux dans
I’isolation électrique, I’expérience montre que pour de nombreuses raisons ces isolants ont des
défaillances qu’ils soient utilisés sous champs continus ou alternatifs.

C’est dans le but d’améliorer leur fiabilit¢ qu’un nombre important de travaux ont été
entrepris dans les laboratoires de recherches. Ces travaux ont pour but de comprendre les
défaillances en prenant en compte les contraintes d’utilisation, mais aussi d’améliorer les
parametres de mise en ceuvre.

La fonction d’isolation est primordiale du fait qu’elle est I'une des conditions
fondamentales du fonctionnement des matériels de production, de transport et de distribution
d’énergie électrique.

Le présent travail rentre dans le cadre des études des effets des décharges électriques
de surface sur les polymeres, dans notre cas le PVC et le PMMA.

Cette these s’articule autour de trois parties principales.

La premiére partie est consacrée a la présentation des polymeres, leur classification et la
procédure de leur synthétisation.

Dans la deuxiéme partie on va s’intéresser aux différentes caractérisations des
polymeres isolants a savoir, caractérisations : électrique, mécanique, physico-chimique et
thermique.

La derniére partie est consacrée a 1’étude expérimentale ou on va étudier la
dégradation des isolants soumis aux décharges couronnes. Les effets des décharges
superficielles sur les propriétés physico-chimiques vont étre analysés en utilisant les
techniques d’observations et d’analyse (microscope électronique a balayage «MEB» et
spectroscopie infrarouge a transformée de Fourrier «FTIR»).

Une conclusion générale fera la synthese des principaux résultats obtenus dans le cadre
de cette etude.
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I.1.Introduction

Le premier polymeére entierement synthétique, la Bakélite, a été synthétisé la premiere
fois en 1909 par L.Baekeland. Il faut attendre 1922 pour que H.Staudinger découvre que les
polymeres étaient des macromolécules composées d’unités monomériques liées entre elles par
des liaisons covalentes. Il existe des polymeéres naturels comme I’ambre, ’ADN et les
protéines .Le développement industriel de la science macromoléculaire a été accéléré par la
seconde guerre mondiale et a connu une tres forte évolution depuis les années 60. Il existe
actuellement plusieurs centaines de polyméres différents et leur domaine d’application s’étend

de la microélectronique a la médecine en passant par 1’aéronautique et spatiale.

L’objectif de ce chapitre est de donner des généralités sur les polymeéres et également
les définitions des différentes structures de ces derniers. Nous allons aussi classer les

polymeres selon leurs caractéristiques thermomécaniques.
1.2. Définition du polymere

Le mot « polymere » vient du grec « poly » signifiant plusieurs et « meros » parties ou
unités. En effet, un matériau macromoléculaire ou polymeére est constitue de longues chaines
ou les unités de répétition sont toutes les mémes (homopolymeére) ou de nature différente
(copolymere). La cohésion des atomes sur une méme chaine est assurée par des liaisons
chimiques fortes, tandis que les liaisons inter chaines sont plus faibles. La présence de liaisons
faibles et fortes apporte aux matériaux polymeres des propriétés physicochimiques

particulieres [1].

L’exemple suivant présente la formation de polyéthyléne par polymérisation des

monomeres de I’éthylene.

Cl 13 = Cl 13 > [' Cl 12 Cl II ']n

. Polymérisation
Ethyléne Polyéthylene
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1.3. Classification des polyméres

Les polymeéres peuvent étre classés selon divers critéres qui ne s’excluent pas les uns

des autres.

On peut classer les polymeres en trois groupes :

1.3.1.Selon ’origine

» Les polyméres naturels : on est entouré de polymeéres naturels, tels que la
cellulose le caoutchouc et les résines;

> Les polyméres artificiels : dérives des polyméres naturels : nitrate et acétate
de cellulose, ébonite  (caoutchouc fortement réticulé par le soufre) [2] .

» Les polymeéres synthétiques : produits dans des réactions de polymérisation

en chaine ou de polycondensation [2] .

1.3.2. Selon les propriétés

Une des propriétés mises en cause est ['influence d’une ¢lévation de

température. Une autre est le comportement élastique. Il en résulte qu’on distingue trois

grandes familles : les thermoplastiques, les thermodurcissables et les élastomeres [2].

Les thermoplastiques : sont malléables et fusibles a températures élevée. Les
plus courant sont le polyéthyléne, le plexiglas, les textiles de type nylon.
Chauffés, ces plastiques fondent, se vaporisent et brilent [3]

Les thermodurcissables : se solidifient a température élevée et gardent leur
forme lorsque celle-ci décroit. Les plus utilisés sont le polyuréthane, les résines
phénoliques. Exposé a la chaleur, ces plastiques, ne fondent pas ; ils se
décomposent en dégageant des produits volatiles accompagnés de résidus
carbonisés [3] .

Les élastomeres : ils comprennent, le caoutchouc naturel, le caoutchouc
synthétique et le caoutchouc de silicones. Tous doivent subir dans leur
préparation une vulcanisation qui a pour but de diminuer leur plasticité et
d’augmenté leur élasticité. Les caoutchoucs synthétiques sont en géneral plus
résistants au vieillissement et plus imperméables aux gaz et a la vapeur d’eau. Ils

résistent mieux aux solvants et leur composition est plus constante [4].
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1.3.3. Selon ’importance économique

Pour les polyméres comme pour tout produit industriel, il existe une corrélation entre le
tonnage et le prix. Ceci permet de distinguer trois grandes catégories de polymeres

commerciaux :

o les polyméres de grande diffusion, dont le volume des ventes et de production est
éleve et dont le prix est faible. Exemples : Polyéthylene (PE), polypropylene (PP),
polystyrene (PS), polychlorure de vinyle (PVC).

o les polyméres a hautes performances, dont le volume des ventes est le plus
faible et les prix les plus élevés. - les polyméres techniques, dont le volume et le prix
sont intermédiaires entre les deux catégories précédentes. Exemples : polyamides
(PA), polyéthyléne téréphtalate (PET). [2]

I.4. Domaine d’utilisation des polyméres

Les polymeres ont envahi tous les domaines de notre vie quotidienne. lls sont la base
de plusieurs matériaux et sont utilisés dans différents domaines, tels que : vétements,
fibres textiles naturelles et synthétiques, mousses isolantes, colles, vernis, seaux,
vaisselle, cannes a péche, coques de bateaux ; moyen de transports et en particulier
I’automobile (carrosserie, habillage intérieur, réservoirs d’essence,...) ; emballage
alimentaire (bouteilles, pots de yaourt, ...) ou industriel (flacons de détergents, sachets
et sacs, ...), industrie électrique et électronique (boitiers, gainage de cébles, facades de
téléviseurs) , industrie chimique (tuyauteries, cuves, revétements) ; batiment-travaux publics
(peintures, isolation, revétement de sol, tuyauteries) ; agriculture (arrosage, serres, baches);

hygiéne (verres de lunettes, lentilles de contact, protheses, matériel hospitalier).[2]
I.5. Architecture des polymeres

Les polymeres peuvent étre soit a molécules linéaires, a molécules ramifiées ou aussi a

molécules réticulées. [5]
1.5.1. Polymeres a molécules linéaires

IIs sont formés de molécules dites linéaires dont le squelette principal de la
chaine est constitué par des atomes de carbone ou par d’autre groupe d’atomes (Groupement

phényle).
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Les molécules linéaires peuvent étre flexibles et souples; et ne forment pas de
réseaux tridimensionnels stables ; elles sont souvent enchevétrées et forment des nceuds

physique de réticulation qui peuvent disparaitre soit par élévation de la température soit

sous contrainte mécanique. [Figure 1.1].

Squelette de la chaine principale

Figure 1.1 : Polymere a molécules linéaires

1.5.2. Polymeéres a molécules ramifiées :

Le squelette d’une molécule linéaire peut comporter de branches latérales, c’est-a-dire
d’autres petites molécules identiques branchées latéralement sur le squelette de la
chaine principale. Ce sont les ramifications. Dans ce cas la macromolécule comporte

plusieurs extrémités (> 2). Ces molécules aussi ne forment pas de réseau

tridimensionnel. [Figure 1.2].

Chaine
principale

Figure 1.2 : Polymére a molécules ramifiées
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1.5.3. Polymeres a molécules réticulés

On peut construire un réseau tridimensionnel de macromolécules en les reliant
chimiquement entre elles. Le point de jonction entre deux chaines est appelé le nceud

de réticulation (nceud chimique) ; ces polymeres sont dit réticulés, ce sont en générale les

élastomeres et les thermodurcissables. [Figure 1.3].

Figure 1.3 : Polymére & molécules réticulées

1.6. Synthéses des polymeéres

La réaction chimique, ou le procédé, permettant la synthése de polymeres a partir de
molécules réactives qui peuvent étre des monomeéres est dite polymérisation. On distingue

deux types de réactions chimiques qui permettent la polymérisation de polymeres :
-la polymérisation en chaine (ou polymeérisation radicalaire).

~-la polymérisation par étapes (ou polycondensation).
1.6.1. Polymérisation en chaine

La polymérisation radicalaire suit un mécanisme de réaction en chaine. L’espece
active est un radical libre, elle s’applique a un grand nombre de monomeéres. Cette
polymérisation comporte trois étapes essentielles : 1’amorcage, la propagation et la

terminaison de chaines. [6]
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Amorgage (ou initiation) : Décomposition de 1’amorceur : la décomposition d’une
molécule conduit & des radicaux R”. Cette réaction est lente et se produit tout au
long de la polymérisation. Les amorceurs comportent une liaison faible
susceptible de se rompre sous I’action de la chaleur d’un rayonnement par
dissociation homolytique. Il existe deux grandes familles d’amorceurs : les
peroxydes (comportant une liaison — O — O -) et les azotiques (comportant une
liaison — N = N -). Ces molécules sont souvent symétriques et produisent alors deux
radicaux identiques par dissociation; Addition du radical (R") sur le monomére M :
cette réaction conduit & la formation du centre actif RM”

R*+ M —— RM"

Propagation : La propagation est la séquence des réactions d’addition du monomeére
M sur un centre actif RM’, conduisant ainsi a la croissance de la chaine

macromoléculaire.

Terminaison : Les réactions de terminaisons sont celles qui conduisent a la

destruction des centres actifs et a la fin des réactions de la croissance des chaines

RM;" + RM{’ — RM; R (espéce macromoléculaire)



Chapitre | Généralités sur les polymeres

1.6.2. Polymérisation par étapes

La polymérisation par étapes pour laquelle la formation de macromolécule résulte
de réactions par étapes, entre les fonctions chimiques réactives portée par les molécules
monomeres ou polymeres. Chaque molécule peut croitre par réaction avec n’importe

quelle autre molécule (monomere, dimere, ...).

La formation de macromolécules résulte de réactions successives entre deux
fonctions chimiques (X, Y...) portées par des molécules comportant au moins deux fonctions
chimiques. Les réactions se produisent par simple chauffage ou en présence de catalyseur
; elles s’arrétent lorsque 1’on refroidit le milieu actif ou lorsque I'un des réactifs initiaux est

consommé par la réaction chimique. [5]

Les réactions qui éliminent a chaque étape des petites molécules comme H,O un alcool

ou HCI..., sont appelées réactions de polycondensation.

Les reactions ou les monomeres réagissent sans élimination de molécules, sont

appelées réactions de polyaddition.

X-AX +YiB-Y ., X-A-B-Y +X-Y

monomére + monomére —  dimére bifonctionnel

(n) mere +(m) mere —» (n+m) mere (polymere)
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1.7. Quelques exemples d'isolants synthétiques (matieres plastiques)

Cette catégorie d'isolants occupe une place intéressante dans l'isolation du matériel

électrique et dans notre vie quotidienne.
1.7.1 Polyethylene (PE)

Le polyéthyléne est un polymére thermoplastique formé chimiquement par la
polymérisation de 1'éthyléene C,H4. La molécule de polyéthyléne se présente sous forme
d'une chaine d'atomes de carbone comme schématise sur la figure 1.4.Les valences libres
des atomes de carbone sont occupées par des atomes d'hydrogene. Cette chaine contient
de 1000 a 20000 monomeres [9]. La densité du polyéthylene a 1'état amorphe est de
0.855 g/cm® et & 1'état cristallin est égale a 1 g/cm®. Sa température de transition
vitreuse est de 8°C.

/CHz—CHz—CHz
/CHz—CH
CH,-CH,-CH,-CH \ \cHz-CHfCHz

CH;-CH;-CH,

Figure 1.4 : Molécule de polyéthyléne ramifiée.

Cette matiere plastique représente a elle seule, environ le tiers de la production
totale des matieres synthétiques et constitue la moitie des emballages plastiques. Le
polyéthyléne est translucide, inerte, facile & manier et résistant au froid. Le polyéthyléne
présente en général, une bonne rigidité diélectrique, il est assez inerte chimiquement,

Leger et se préte facilement au moulage.
1.7.1.1. Différents types de polyéthyléne

Il existe différents polyéthylénes classés en fonction de leur densité. Celle-ci
dépend du nombre et de la longueur des ramifications présentes dans le matériau. On
distingue deux familles principales : le Polyéthylene Basse Densité (PEBD) et le Polyéthylene
Haute Densité (PEHD).

e Le PEBD: Il est obtenu par polymérisation radicalaire a température et pression

élevées (150 a 300 °C sous une pression allant de 1200 a 2500 bars). Ce mode

9
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d’¢laboration lui confére une structure irréguliere et ramific¢e. Il est souple, méme a

tres basse température (- 50 °C) et il est doux au toucher. Il est utilisé dans des

domaines trés divers. Sa densité est inférieure a celle de I'eau. 1l présente une bonne

résistance chimique. Il est transparent et il peut étre facilement transformé, de plus il

se préte trés bien au soudage. Sa durée de vie est tres longue a cause de sa grande

stabilité mais il se recycle bien.

e Le PEHD: De méme formule théorique que le PEBD, il est obtenu par

polymérisation radicalaire a température modérée sous faible pression (50 a 100 °C

sous une pression allant de 20 a 50 bars). Sa structure est plus du PEBD, il est plus

rigide et plus résistant a la chaleur (jusqu'a 120 °C).réguliére que celle
1.7.1.2 Utilisation

Le polyéthyléne est utilisé comme isolant dans les cables a haute fréquence (coaxiaux)

et les cables a haute tension jusqu’a 200 kV. Le PEHD est également utilis¢é pour la

fabrication d’objets plastiques rigides. [7]

1.7.2. Le polypropyléne (PP)

La molécule de polypropyléne représentée sur la figure 1.5 a la forme de celle de

I’éthyléne dans laquelle un atome d’hydrogéne est remplacé par un groupement méthyle

CH3. Le PP qui est produit par polymérisation en chaine [7] a été découvert en 1957. Ce

produit connait toujours une trés forte croissance et il présente de nombreux points forts

comme :

YV V V V

une rigidité élevée
une bonne résistance a la fissuration
une bonne transparence

un brillant de surface

polymérisation
ﬁ J,H riegler-atta
o= >
i i,
H CH; ou catalyse par
: metallocene
propyléne

HH
¢
T
H CH;
polypropylene

Figure 1.5: Polymérisation du propyléne

10
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Le PP est aussi un polymere semi-cristallin, il est tres polyvalent et sert a la fois comme

thermoplastique et comme fibre. Il est trés facile & colorier et n‘absorbe pas d'eau. [7]

Le PP film est I’un des plastiques usuels les plus difficiles a recycler, surtout s'il est
imprimé. Le contr6le de la polymérisation par catalyse permet de jouer sur la structure afin de

produire du polypropyléne élastomere.

Le PP est un solide qui fond & des températures de 160 & 170%. Ses propriétés
essentielles sont sa bonne résistance a la chaleur et a la plupart des agents chimiques. 1l est
totalement insoluble a froid mais a une température de 1’ordre de 80°, il commence a se

dissoudre dans les hydrocarbures aromatiques et chlorés [8].
1.7.2.1 Caractéristiques physiques

Il a une structure extrémement réguliére et un caractere semi-cristallin. Il est brillant,

présente une tres grande résistance a la pliure, mais une résistance moyenne au choc.
1.7.2.2 Utilisation du polypropylene

En raison de ses bonnes propriétés électriques et mécaniques, le polypropylene est
largement utilisé en particulier dans les domaines suivants : isolateur d’antennes, manchons
de raccordement pour les cables, boitiers divers, ailettes de refroidissement dans les moteurs.
Le polypropylene est utile en combinaison avec le papier dans les condensateurs de puissance

servant comme compensateurs d’énergie réactive [9].

1.7.3. Polystyrene (PS)

Le polystyrene (PS) a été découvert en 1930. Le polystyréne est un plastique dur,
cassant et transparent. C'est un produit industriel courant largement diffusé, offrant de trés
nombreux usages. On le reconnait facilement a un blanchissement sur les zones de contraintes

avant la rupture ou a sa fumée noire et a son odeur caractéristique lors de sa combustion.

Le polystyrene est un composé aromatique. Sa molécule se présente comme une
molécule d’éthylene dans laquelle un atome hydrogéne est remplacée par un anneau
benzénique (figure 1.6). La polymérisation en masse du styréne liquide a température

ambiante, donne le polystyréne possédant les meilleures propriétés électriques [9].
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H-C=CH,

Polymérisation

CH»-CH-Ph ——— T CH:-CH

Styréne

Figure 1.6: Polymeérisation du styréne

Le polystyrene se présente sous deux formes selon le positionnement des groupes

phényles :

-la forme syndiotactique, illustrée sur la figure 1.6.a, dans laquelle les groupes phényles se

situent alternativement d’un coté et de [’autre de la chaine.

-la forme atactique donnée sur la figure 1.6.b, dans laquelle les groupes phényles sont
attachés de fagon aléatoire d’un coté ou de I’autre de la chaine. Le polystyréne syndiotactique,
de structure réguliere, est cristallin, par contre le polystyrene atactique, irrégulier est

amorphe. [7]
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H_(;:_H H—&—H
o N 720 N
H—|—|-| o Q_KH |
—H
{ >—?_H H—c—ro" >
H_T_H H—(:3 H\
7N VRN
H—C
T {(O—§—
H—C—H H—C—H
<X ) l_H /N >—H
\ | il
H—C— H :
| y H—C— H
e =
() (b)

Figure 1.6: Représentation des deux formes de polystyrene
(@) : Le polystyréne syndiotactique
(b) : Le polystyréne atactique

On distingue trois types de polystyrénes :

Le polystyrene cristal ou dense : Celui-ci regroupe par exemple les ustensiles ou les
barquettes en plastique. Le polystyréne "cristal" n’a pas une structure cristalline mais
porte ce nom en raison de son aspect transparent [8]. Il polymérise sous forme de
perles a haute température en présence d’un adjuvant plastifiant. C’est un plastique dur
et cassant. Utilisé pour de nombreux types de boites.

Le polystyréne choc ou haut impact : Celui-ci est utilisé le plus souvent dans le
domaine de I’industrie. Il s’agit d’ajouter, lors de la fabrication du polystyréne, un
agent spécial permettant d’augmenter sa résistance aux chocs. Le polystyréne "choc"
ou HIPS (High-impact polystyrene) ou acrylonitrile butadiene styréne (ABS) est un
copolymére formé par du styréne et du polybutadiéne. C’est le plus commun de la
famille des plastiques styréniques car il est résistant et capable de supporter des
impacts plus forts que le polystyrene normal. Cet ABS est employé par I'industrie pour

des produits rigides, légers et moulés (bacs a douche). Le polybutadiéne a été un des
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premiers élastomeres synthétiques a étre inventé car il est trés similaire au

caoutchouc naturel.

e Le polystyrene expansé ou PSE : Celui-ci peut étre également appelé le styromousse.
Il s’agit de polystyréne dans lequel a été ajouté un agent pour 1’expansion lors de sa
fabrication. Cela en fait une maticre légere constituée de plus de 80% d’air. Ce
polystyréne est solide a la température de 20%, pateux a 120°% et fondant &
160°% .C’est une sorte de mousse blanche compacte inflammable et combustible. 1l
existe deux types de PSE le polystyréne expanseé moulé (PSE-M) obtenu a partir d'un
polystyrene «expansible™ et le polystyréne expansé extrudé (PSE-E). Une premiére
expansion est opérée a la vapeur d'eau puis une période de repos permet aux perles de
PS pré-expansées de perdre leur excédent d'eau. Enfin, on procéde a I’expansion et on
les moule a la vapeur dans la forme voulue. Le polystyréne expansé extrudé est utilisé
sous forme de feuilles minces dans les condensateurs, ou sa haute résistivité et ses

faibles pertes diélectriques sont mieux exploitees.

1.7.4.Polychlorure de vinyle (PVC)

Le PVC est un polymeére thermoplastique élaboré a partir du chlorure de vinyle dont la
forme chimique est donnée sur la figure 1.7. Le PVC est essentiellement amorphe et sa teneur
en chlore est de 56.7%. Il est obtenu & partir du chlorure de vinyle monomere par

polymérisation en dispersion, en masse ou en émulsion [8].

0 —=

H
|
g
|
H

3

C

Figure 1.7: Chlorure de vinyle.

Le polychlorure de vinyle (PVC) seul est un plastique tres instable et il se brise facilement.
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Depuis 1930, des additifs tels des plastifiants, des lubrifiants et des stabilisateurs
thermiques y sont ajoutés afin de donner certaines caractéristiques aux plastiques comme la

flexibilité, la résistance a la chaleur et la durabilité. [9]
On distingue deux types de PVC : Le PVC rigide, sans plastifiant et le PVC plastifié :

e Le PVC rigide (sans plastifiant) : Il est trés solide a température ordinaire, mais se
fragilise & froid et perd de sa rigidité au dessus de 70°C. Gréce & sa forte teneur en
chlore, il brile difficilement et a une tenue chimique remarquable. Il se met en ceuvre
par extrusion ou calandrage et aussi par injection avec des formulations spécifiques.

e Le PVC plastifié : 1l est plus ou moins souple selon la proportion de plastifiant. Il est
souvent transparent et se met en ceuvre facilement par tous les procédés de
transformation et se soude aisément.

1.7.4.1.Fabrication du PVC

Le PVC est fabriqué a la fois a partir d’éthyléne issu du pétrole et de chlore récupéré de
I’¢lectrolyse du sel (Na Cl). Un sous produit est créé lors de la réaction entre le chlore et
I’éthylene : 1’acide chlorhydrique. Cette réaction donne naissance au monomere de chlorure
de vinyle. La polymérisation s’effectue systématiquement en autoclave. On obtient du PVC

de deux fagons principales :

e La polymérisation en suspension : (la plus utilisée) consiste a mélanger le PVC avec
de I’eau en présence d’additifs et d’un initiateur. La poudre de PVC issue de cette
centrifugation est séchée et tamisée.

e La polymérisation en émulsion : c’est un principe assez similaire mais permet

I’obtention d’une poudre plus fine.
1.7.4.2 Propriétés du PVC

Le PVC est trés polyvalent. A I'état brut, le PVC est sensible a I'action du rayonnement
ultra violet (Vieillissement accéléré). Les fabricants ajoutent au mélange des photo-
stabilisants tres efficaces. Le PVC a une excellente rigidité diélectrique, une bonne résistance
aux acides et bases et une bonne résistance aux hydrocarbures aliphatiques. Il présente
toutefois une mauvaise résistance aux hydrocarbures aromatiques et chlorés ainsi qu’aux

cétones et esters.
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1.7.4.3 Utilisation du PVC :

Il est utilis¢ comme gainage et isolant de cables d’énergie électrique jusqu’a 10KV

environ et des cébles de téléecommunications basse fréquence [9].
1.7.5 Le poly- méthacrylate de méthyle(PMMA)

Le poly -méthacrylate de méthyle (souvent abrégé en PMMA), plus connu sous son
premier nom commercial de «Plexiglas », est un thermoplastique amorphe transparent, dont
le monomere est le méthacrylate de méthyle (MAM). 1l se polymérise a I’aide de radicaux
libres qui amorcent une polymérisation radicalaire en chaine. A cohésion est assurée par des

enchevétrements de chaines ainsi que des liaisons faibles de type Van der Waals [11]. (Voire

la figure 1.8).
H,\ FH3 polymeérisation radicalaire K,CHS
C=C T J—
c=C, +CH,—CHp
H C=0 C=0

I /
0 0
A "

CHjz CHj

méthacrylate de méthyle polymeéthacrylate de méthyle

Figure 1.8 : le poly-méthacrylate de méthyle (PMMA)

La polymeérisation se fait en trois procédés classiques [12] :
e Polymérisation en masse : elle permet d’obtenir des plaques d’épaisseur forte avec
un état de surface parfait, isotrope et de qualités optiques excellentes.
e Polymérisation en solution : on place simplement le monomére dans une enceinte
sous pression avec des températures élevées et en présence de catalyseurs. Le

polymere ainsi présente une pureté élevée.

e La polymérisation en émulsion : ce procédé est caractérisé par le fait que les
substances en présence pour la réaction forment deux phases non visibles. Le
polymére se forme soit dans 1’'une des phases soit a la surface de séparation des
phases.
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1.7.5.1 Procédés de fabrications concurrentes

La fabrication du PMMA se fait en trois étapes essentielles.

1)
[250°C)
(CH;):C=CH,+3/2 0, = CH,=C-COOH+H,0
Isobutane (Acide molybdene)
CH;
Acide methacrylique
2)
(CH3):C=0H+3/20, ——* CH, =C-COOH++2H,0)
Alcool tertio (Acide molybdéne)
butyli
utylique CH,
(Acide méthacrylique)
3)
CH;OHy|H'|
CH;.=(|Z—C(](]H = CH=C-COOH
-H,(
CH; ! CH;

(Meéthacrylate de methyle)

1.7.5.1 Caractéristiques du PMMA

Le PMMA est une matiere plastique légeére et transparente, il offre d’excellentes
caractéristiques de résistance mécanique. Il ne jaunit pas et ne se fragilise pas . Le PMMA
dans son état amorphe a une densité de 1.9 g/cm®, Sa température de transition vitreuse T,
est voisine de 120°C [10].

1.8.Différents types de polymeéres

Il existe deux types de polymeres :
a) Les homopolymeéres

Les homopolymeres sont des polymeres quine possedent qu’une seule unité
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(Monomeres) [15-13]. Si seulement un type de monomeére est utilisé, le polymeére résultant est
appelé un homopolymere [16]. Il existe, au sein des homopolymeres, différentes familles.

Soit R le monomére, on peut présenter I’homopolymeére comme suit :

R R R R—R—R—

Figure .1.9: structure d’un polymére linéaire
b) Les copolymeres
Les copolymeres sont des polymeéres qui possédent plusieurs unités. Comme pour les
homopolymeres, les copolymeres peuvent se classer dans différentes familles. Selon la
maniére dont les motifs unitaires A et B s’enchainent, on distingue les copolymeéres aléatoires,
a blocs et alternés [15, 13,17]. Si deux types de monomeres A et B sont utilisés, nous pouvons

classer les copolymeres comme suit :
nA +mB (A) n A(B)m
NN/ Aléatoires
N\ </ Polvmeérisation
/ \ » NV\AN En bloc
7/
~ NAAANANAAY  Alterne

Figue 1.10: schéma illustrant les différents types de copolyméres possible d’obtenir & partir d’un mélange de

monomeres A et B

¢ Les copolymeéres statistiques sont des copolymeres dans lesquels la distribution séquentielle
des unités de la répétition obéit a des lois statistiques connues. Les copolymeres aléatoires
sont des copolymeres statistiques dans lesquels la distribution est vraiment aléatoire [16].

¢ Les copolymeres alternants sont arrangés dans un chemin strictement alternant le long de la
chaine du polymeére. Les copolymeres du bloc sont des copolymeéres linéaires dans lesquels
les unités de la répétition existent seulement dans des longues séquences, ou blocs, du méme
type [16].

¢ Les copolymeres de la greffe sont des types de polyméres dans lesquels les branches ont
une structure chimique différente de celle de la chaine principale [16].
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Parmi ces différents types de polymeres, on peut trouver des polymeres polaires et
d'autres non polaires.

e Les polymeéres polaires : Les polymeres polaires sont généralement des matériaux
isolants possédent dans leurs molécules en plus du carbone et de I’hydrogene, des
atomes généralement électronégatifs tels que : le fluor, le chlore, I'oxygene, I'azote, qui
fournissent des dipbles. Ces matériaux possedent au contraire des polymeéres apolaires,
une permittivité relative et un indice des pertes diélectriques élevées. Parmi ces
polymeres on peut citer [18] :

le poly (chlorure de vinyle) PVC
le poly (fluorure de vinylidene) PVDF
le poly (méthacrylate de méthyle) PMMA

Y V V V

les polycondensats tels que : les polyamides, les poly steres.

Les polymeres apolaires : Contrairement aux polymeres polaires, ces polyméres
présentent un indice de pertes diélectriques faibles et une permittivité relative quasi-
constante dans un large domaine de température et de fréquence. Leur formule
chimique ne contient que du carbone et de I’hydrogéne et s’ils contiennent des atomes
électronégatifs tels que le fluor, ces atomes sont placeés symétriquement le long de la
chaine carbonée. Parmi ces polymeres on peut citer [18] :

> le polyéthyléne PE

> le polypropyléne PP

> le poly (tétra fluor éthyléne) PTFE

I-9. Cristallinité des polymeres

La cristallinité qualifie le caractere ordonné a longue distance de molécules ou
d'atomes. La présence inévitable des irrégularités, telles que la ramification, empéche le
polymere de se cristalliser complétement. 1l est alors dit semi-cristallin. L'a polymere semi-
cristallin comprend deux phases, une cristalline, trés ordonnée, et une amorphe sans aucun
arrangement.

Les impuretés chimiques alterent aussi la structure physique du polymere en distordant
la maille cristallographique. Ces distorsions de structure physique entrainent un désordre dans
la matrice polymeére solide appelée desordre physique ou conformationnel [19].

Le taux de cristallinité des polymeéres dépend de la régularité structurale, de la structure
du monomére, de la présence éventuelle d'agents nucléons et des conditions de mise en ceuvre

[19]. Le taux de cristallinité est un facteur important de vieillissement pour plusieurs raisons :
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> Les zones cristallines peuvent étre considérées comme imperméables aux réactifs et
aux attaques chimiques (y compris l'oxydation) contrairement aux zones amorphes ;

> les adjuvants, les impuretés et les irrégularités sont exclues des zones cristallines et se
concentrent dans les zones amorphes. Les zones amorphes sont sensibilisées par les
impuretés et les irregularités structurales. Mais, en revanche, elles bénéficient de la
totalité des stabilisants.

> replis des chaines: la structure peut étre schematisée par la figure 1.11. Dans les replis
de chaines, les liaisons sont tendues, les angles de valence sont déformés, le polymeére
est totalement plus réactif vis-a-vis des agents chimiques. L'interface cristallin-

amorphe constitue une zone particulierement sensible au vieillissement.

Replis de chaine : Ruptures

24\ { o

W AT .
|

- \
/ Li Vieillissement S \i 1

Cristallite

e i}

e\ O\ S Y N

Figure 1.11 : Replis de chaines dans les polyméres

> Processus de rupture : la déformation d'un polymére semi-cristallin pourrait étre
schématisée par la figure 1.12. Une traction entraine la rupture des molécules liens.
Plus le polymeére est amorphe, plus il contient de molécules liens et par consequent

plus son aptitude a la déformation est élevée.
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Molécule lien

™ Cristallit
ristatiites
™ \P Traction '
——- '

Figure 1.12 : Déformation d’un polymére cristallin

1.10 Les décharges électriques

Les polymeres sont souvent soumis a différents types de décharges électriques a
savoir : les décharges partielles ; les décharges internes ; les décharges de couronnes. Dans

notre travail on va s’intéresser aux décharges couronnes.
1.10.1 Décharge couronne

On appelle décharge couronne toutes les décharges pré-disruptives apparaissant sous la
forme de lueurs diverses qui prennent naissance au voisinage d'une électrode a faible rayon de
courbure ou dans un champ non uniforme [20]. La décharge couronne se traduit par
I’apparition de 1’avalanche ¢électronique qui se développe dans un intervalle gazeux séparant
deux électrodes asymétriques soumises a un champ électrique hétérogene a des pressions de
quelques torrs a quelques atmospheres. La décharge couronne se manifeste dans les
conditions naturelles. Elle apparait lorsque la valeur maximale du champ électrique atteint
celle du champ d’ionisation du gaz «air» et se manifeste sur toute la gamme de fréquences de
la tension. La décharge couronne se caractérise par des phénomeénes de nature optique,
acoustique et électrique [21]. L’étude de ce phénomeéne est basée expérimentalement sur la
configuration plan-plan sous tension continue. Cependant la bonne compréhension des
phénomeénes agissant dans cette configuration permet la maitrise des phénomeénes
apparaissant dans les autres géométries d’électrodes (pointe-plan). L’avantage de la décharge
couronne est de pouvoir fonctionner avec tous les types d’alimentation électrique, par contre

la difficulté principale rencontrée avec ce type de décharge est la transition a I’arc [22].
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Conclusion

Nous avons donné dans ce chapitre quelques généralités sur les polymeres isolants
utilisés dans le génie électrique pour les besoins des dispositifs électriques. Les polymeéres
isolants sont tres demandés dans le domaine industriel eu égard a leurs excellentes propriétés
électriques, thermiques et mécaniques. La fiabilité des polymeéres isolants reste toujours un
des soucis majeurs de I’¢électrotechnicien, surtout que ces matériaux sont constamment soumis

a des contraintes électriques séveres.
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II.1.Introduction

Le développement des polyméres de synthése a permet 1’élaborer des matériaux
possédant des propriétés spécifiques. Dans ce chapitre on présente quelque caractéristique, tel
que les caractéristiques €lectrique, mécanique, physique, thermique et physico-chimique des
matériaux.
I1.2.Les propriétés électriques des polymeéres

I1.2.1Résistivité superficielle
La résistivité superficielle Jo [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 c6tés opposés d’un carré de certaines dimensions.

La résistivité superficielle est calculée par la relation:

pv - RS * £
‘ g
Ou: P=m([) + g) est le périmétre moyen entre 1’électrode et la contre-

¢lectrode.
Rs[Q] : La résistance de surface est le rapport entre la tension continue appliquée entre deux

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

:hi Cchantillon

D, Y ~Anneau de garde

-J_' " Flectrode windse

Fig. I1.1 : Dimensions des électrodes
Pour que les polymeres puissent étre utilis€ comme isolants ils doivent avoir une résistivité
élevée, supérieure a 10° Q. cm [23].
I1.2.2 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

court-circuit). On utilise aussi l'expression champ disruptif. Pour un condensateur, quand cette
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valeur est dépassée, 1’¢lément est détruit. La valeur maximale de la tension électrique
appliquée aux bornes, est appelée tension de claquage du condensateur.

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

La rigidité intrinséque 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 di¢lectrique tels que la forme de la tension
appliquée, la température et 1’épaisseur du solide isolant, ainsi que les caractéristiques
¢lectriques 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
¢lectrique.

I1.2.3 Permittivité et facteur de dissipation diélectrique
Un di€lectrique est caractérisé par sa permittivit€ relative ou constante di€lectrique g .

Dans le cas d’un diélectrique parfait, £, est le quotient de la capacit¢ Cx entre deux
¢lectrodes, supposées noyées dans ce diélectrique, par la capacit¢ Cv de la méme

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

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

vide g
E=g..g, (g, =88510" F/m)

La permittivité absolue définit la possibilité qu’un courant traverse un diélectrique, sous
I’action du champ électrique. Ceci résulte de diverses contributions de déplacements des
charges : déplacement des électrons, déplacements des atomes et des ions, orientation des

dipdles ¢électriques et déplacement des charges d’espace.
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Les pertes diélectriques sont représentées par le facteur de dissipation #go .

m

m

Avec : 0 angle de pertes, c’est I’angle complémentaire du déphasage entre la tension

appliquée au diélectrique et le courant qui en résulte.

I1.3 Caractérisation physico-chimique

Les caractéristiques fondamentales des solides isolants sont déterminées par leurs
structures intrinséques, mais les phénomeénes superficiels sont intimement liés 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 phénoménes de dégradation de I’isolant
soumis aux décharges surfaciques. Une étude a I’échelle moléculaire est nécessaire afin de

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

I1.3.1 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 um) 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 systeéme étudi¢ dans la gamme

d’énergie transmise de nombre d’onde (4000 & 400 cm-").(figure 11.2). [24]

I1.3.2 Principe

La spectrométrie IRTF est basée sur 1’obtention dans le domaine temporelle d’un
interférogamme a I’aide d’un interférometre 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.

Sous D’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™)
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et diminution de 1’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.

I1.3.3 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 Détecteur thermique.

o Détecteur de signa-Matrice de détecteur : pour pouvoir constituer des images
thermiques en deux dimensions.

ECHANTILLON
£  DETECTEUR

GLOBAR
(source IR)

ORDINATEUR

Figure I1.2 : Schéma de principe d’un spectrometre FT-IR
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L’interféromeétre

La figure I1.3 Montre I’exemple de I’interféromeétre de Michelson

interterometre

5 Source
E Echantillan
D 53 D Detectewr

mirgir fixe

¥
bl : ‘\
mil-'nir I"I‘-bﬂb“Et \
déteciour | | \
du laser ! \|

compartiment

de mesura

i,
E\. détactaur

Figure IL.3 : L’interférometre de Michelson et chemin optique dans le

Spectrométre TF-IR

11.3.4 Applications

Les infrarouges sont utilisés dans de nombreux domaines :

Pyrométrie optique
Thermographie

Photographie infrarouge
Chauffage, séchage et cuisson
Transmission a I’air libre

Télécommunications
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Chapitre 1T Différents types de caractérisations des isolants solides

I1.4.0bservation microscopique (MEB)
I1.4.1 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 premiére 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 utilis€ microscope
¢lectronique a balayage pour examiner la surface de 1’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 1’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 était qu’il rendait enfin ce stupéfiant effet 3 dimensions, caractéristique de

MEB modernes.

I1.4.2 Analyse microscopique

Pour I’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
polymeéres, 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, €lectrons, etc.), les électrons constituent le meilleur choix. Ils sont, en effet, faciles

a obtenir par chauffage sous vide d’un filament métallique, ils sont accélérés par un champ
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¢lectrostatique et leur charge électrique les rend capables d’étre déviés, c’est-a-dire focalisés
par les champs électrostatiques ou électromagnétiques.

Avec des électrons 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 phénomenes secondaires (émission d’électrons secondaires ou d’électrons
Auger, rayons X, etc.) qui peuvent servir a former une image a I’aide d’un détecteur
approprié. Ces phénomenes ont donné naissance a un type de microscopie électronique,
appelée microscopie ¢€lectronique a balayage(MEB). Dans ce procédé la surface de
I’échantillon est balayée par un faisceau tres fin d’électrons focalisé sur une surface d’environ
10 nm de diametre et le détecteur est placé latéralement, ce qui permet 1’analyse de la surface
de I’échantillon. On s’affranchit ainsi en grande partie des difficultés liées a la préparation
d’échantillons minces et on utilise pratiquement 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.

I1.4.3 Constitution d’un microscope électronique a balayage (MEB)
La figure I1.4 montre les différentes parties constitutives du MEB et qui sont :
¢ Une colonne maintenue sous vide.

e Une source d’électrons.

e Un dispositif haute tension pour 1’accélération des €lectrons.

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

e Un condenseur final (objectif) et un diaphragme de petit diametre 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’¢lectrons et un dispositif d’amplification du signal rapide et a faible
bruit ;

e Un systeme de visualisation d’image ;
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e Un détecteur d’¢lectrons rétro diffusés et d’un détecteur de rayons X.

~ Canon LYJ
& clectrans 7{

/z \ Ecran cathedique

—

\ ==
= o Lentlle
SonGETRRUF 1 ==Y " dectromagnétigue \H‘“‘ ity
\ /
f / Géndrateur
F / de balayage
Condenseur 2 - ':\ * "'l.& F 4 j{
( LA,
[ node
__L_ IWshnett :-""f‘
Bobine de -
balayage

—u?/j Flament

\\\l Condenseur El::\

I|’| f  final
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: _“: eolrons -
( i SE'CI::I"'D'EH'ES
—ll-

Rayans X E'::f"
Echantillon absa rbés
-

=

Figure IL.4 : Schéma de principe d’un microscope électronique a balayage (MEB)

11.4.4 Principe de fonctionnement du MEB

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

qui apportent différents types d’informations sur la matieére dont est constitu¢ 1’échantillon.
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I1.4.5 Les électrons secondaires

Ce sont des ¢électrons peu liés de la bande de conduction de I’atome, €jectés lors de leur
choc avec les électrons primaires du faisceau. Ce sont des particules de basse énergie. IIs sont
accélérés vers un détecteur d’¢lectrons 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 1’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.

I1.4.6 Les électrons rétrodiffusés

Ce sont des électrons résultant de I’interaction des €lectrons 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 ¢€lectron primaire a haute énergie peut ioniser un atome a une couche
interne. La désexcitation, le remplissage de 1’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 incicent

Electrons primaires
réetrociffusés

Clectrons Auger

Ravons X +—

Electrons secondaires

Surface de
["echantillon

Emission
elecromagnétgue

Figure I1.5 : Signaux produits par I’interaction d’un électron primaire avec 1’échantillon

Le MEB que nous avons utilisé est un appareil dit environnemental dans lequel

I’échantillon reste a la pression atmosphérique. L’avantage que présente le microscope
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environnemental par rapport au microscope ¢€lectronique ordinaire est de permettre 1’analyse
des surfaces isolantes sans qu’elles soient métallisées.
I1.5. Propriétés mécaniques

La grande majorité des polymeéres 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
polyméres sont fortement influencées par la température et la vitesse de déformation.

Pour un méme matériau, une augmentation de la température conduit a un comportement

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

c Le module de Young ou module d’élasticité (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 déformation reste petite et que la limite

d'¢lasticité du matériau n'est pas atteinte.[25]

La loi d'élasticité est la loi de Hooke :

6=E¢

ou:

® (7 est la contrainte (en unité de pression) ;
e [ estle module de Young (en unité de pression) ;

e ¢ cst l'allongement relatif, ou déformation (adimensionnel).
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Figure I1.6 : 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 ISO 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’¢lasticité E est la
rapport de la contrainte sur la déformation calculé sur la partie initiale linéaire de la courbe
contrainte/déformation. Pour les matieres plastiques, on a montré que le module d’élasticité

varie avec les parameétres 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.[26]

I1.6.Propriétés thermiques
L’énergie thermique dans les corps soldes est de deux types :
» L’énergie de vibration des atomes autour de leur position moyenne appelée
« photon ».
» L’énergie de cinétique des électrons 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.

I1.6.1 Dilatation thermique

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

L’agitation moléculaire sous 1’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=L, {1+o(T=T,)}
a : coefficient de dilatation linéaire.
L : longueur d’un échantillon dilaté a T.

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

I1.6 .2 Claquage thermique
Le courant de conduction, en général trés 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 di¢lectrique 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 fréquence. Par conséquent, la
contrainte de claquage thermique est plus pette en tension alternative qu’en tension continue
et elle décroit avec la tension avec la fréquence de la source de tension.

En général la conductivit¢ 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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Conclusion

Nous avons vu dans ce chapitre les différents types de caractérisation des polymeéres
isolants (€lectriques, physico-chimiques, mécaniques, thermiques), ¢a va nous permettre de
constater les différents changements que subissent les polymeéres isolants sous I’effet des
conditions extérieures (les décharges couronne, I’humidité, les impuretés ...).

La microstructure des matériaux est composée de différentes phases de forme, de taille
et de distribution variables (grains, spherolithes, lamelles, pores...). Les phases se
différencient les unes des autres par leur structure cristalline, semi-cristalline ou amorphe. Les
morphologies s’observent au microscope €lectronique.

La connaissance de la microstructure nous permet de déterminer les propriétés d’un trés
grand nombre de matériaux. C’est grace a la modification controlée de la microstructure lors
de la fabrication ou de la transformation que I’ingénieur en matériaux obtient une large
gamme de propriétés. Pour comprendre le comportement des matériaux, il est indispensable
d’établir la liaison entre des phénomenes qui se déroulent a I’échelle de la microstructure et

les propriétés du matériau.
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Chapitre 111 Etude expérimentale

I11.1 Introduction

Dans ce chapitre on va effectuer des travaux expérimentaux sur deux polymeres, a
savoir le PVC et le PMMA et ce, au niveau du laboratoire de haute tension ou on soumettra
les échantillons choisis aux décharges couronnes et aux décharge en volume, et puis on
procédera a 1’analyse par MEB (microscope a balayage électronique) et FTIR réalisées
respectivement aux laboratoires de physique et de chimie de I’universit¢é Mouloud Mammeri

de Tizi-Ouzou.

L’objectif de ce travail est d’étudier I’influence du vieillissement ¢€lectrique par
décharges couronne et en volume en volume sur les propriétés physico-chimique du PVC et
du PMMA.

111.2 Présentation des polymeres utilisés
Deux polymeres seront utilisés dans cette partie le PVC et le PMMA :

Le PVC:

Le polychlorure de vinyle appelé fréqguemment le PVC, est un polymere thermoplastique.
» Structure du pvc

La structure du PVC est représentée ci-dessous

oz

| |
H HJn

Le PMMA :

Le poly methacrylate de méthyle (PMMA) est un thermoplastique transparent dont le

monomere est le méthacrylate de méthyle.

Il est caractérisé par les spécificités suivantes :
Point de fusion : 160 °C

Densité : 1,18 g/cm3

Formule : (C502H8)n

Point d'ébullition : 200 °C
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» Lastructure du PMMA

La figure ci- dessous donne la structure du PMMA

H,“ FH3 polymeérisation radicalaire ,-*CH3
Co=C e N
c=C¢ +CH,—Cp
H C=0 =0
s S
0 0O
A b
CH; CH;
meéthacrylate de méthyle polymeéthacrylate de méthyle

111.3 Préparation des échantillons

Pour nos essais, hous avons préparés des plagues et des films :

-Pour le PVC on a utilisé des plaques découpées en rondelles de 3 cm de diamétre et
d’épaisseur de 3 mm, a I’aide d’un laser. Pour le film du PVC nous avons utilisé des

couvertures transparentes reliures fabriquées en Chine par la société «Chuang yuan».

-Pour le PMMA nous avons utilisé des plaques de 3mm d’épaisseur découpées en rondelles
également a 1’aide d’un laser. Pour les films, nous avons dissout des morceaux de PMMA
dans I’acétone(C3HsO) jusqu’a obtention d’une solution (gel transparent), en suite nous avons
¢talé la solution obtenue sur des disques en verre a 1’aide d’une lame. Apres quelques heures,
I’acétone s’est évaporée ce qui a permet la formation d’un film ayant une épaisseur tres fine

de I’ordre de quelques micromeétres.

I11.4 Conditions d’essais
On essuie d’abord les surfaces des échantillons avec de I’alcool pour enlever les

impuretés puis on les laisse sécher.

Les échantillons seront en suite soumis a des décharges couronnes dans un systéme

sphére-plan se trouvant a I’intérieur de la cage de Faraday.

I11.5 Description du dispositif expérimental

Le schéma et le montage du dispositif expérimental utilisé dans cette partie sont

représentes respectivement sur la figure 111.1. , la figure 111.2.a, et la figure 111.2.b.
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Pour obtenir les décharges électriques (décharges de couronne), on alimente les deux

¢lectrodes a I’aide d’une tension alternative délivrée par un transformateur d’essai qui posséde
les caractéristiques suivantes :

U= 100 kV, f= 50Hz, S= 10kVA, la variation de la tension se fait a 1’aide d’un

autotransformateur qui  se trouve au niveau du pupitre de commande.

Image du Transformateur d’essai

Echantillon
380V !/

]
[E———
Barriére en verre

(i

Figure.l11.1: Schéma du montage expérimental
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fetet=r1"

Echantillon des polymeéres utilisés (PVC et PMMA)

Cage de Faraday

1
2 | Electrode HT
3
4

Barriére diélectrique en verre

Figure 111.2.a : Dispositif expérimental utilisé pour obtenir les décharges de couronnes (systéme

sphere-pan)

1 | voltmeétre

2 | Curseur pour régler la tension

3 Bouton d’allumage et d’arrét d’urgence

Figure 111.2.b : Pupitre de commande
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Les électrodes

L’électrode plane en cuivre de diamétre 5cm est reliée a la terre,  I’¢électrode haute
tension est une tige se terminant par une sphere de diamétre égal a 1,44 cm (figure 111.3). Les
deux ¢lectrodes sont portées par un support en bakélite F concu de facon a avoir 1’axe de
I’électrode haute tension perpendiculaire & 1’électrode plane. Un systéme vis-écrou permet de
régler la distance inter électrodes.

, 13,6Cm

10,2 Cm
ICm
Electrode plane - Electrode sphérique
Figure 111.3. : Dimensions des électrodes
111.6 Appareils d’analyse

Aprés avoir fait tous les essais sur les différents échantillons, nous avons remis ces
derniers au laboratoire de physique et chimie de 'universit¢ Mouloud Mammeri de Tizi-
Ouzou pour les analyses MEB et FTIR.

> Microscope électronique a balayage

Une analyse topographique de la surface des échantillons soumis aux décharges
de couronne a ¢été faite a aide d’un microscope a balayage électronique
environnemental (ESEM) de marque Philips JOEL XL30 a filament de tungsténe
(figure I11.4). C’est un appareil qui peut travailler dans deux milieux différents :

1. Mode conventionnel pour les échantillons conducteurs.

2. Mode environnemental qui réservé a I’analyse des échantillons isolants
(céramique, polymére,...) ou biologique (vivants).
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Il fonctionne a des tensions d’accélérations du faisceau électronique qu’on peut faire
varier de 0,2 & 30 kV. L’appareil est couplé avec un systéme complet de micro
analyse par dispersion d’énergie (EDS) qui permet de donner les éléments atomiques
se trouvant & la surface de I’échantillon. L’agrandissement peut atteindre 3000 fois.

Figure 111.4 : ESEM Philips XL3

Dispositif de I’analyse aux rayons infrarouges

Les analyses par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourrier ont été
faites a 1’aide d’un appareil de type Shimadzu8400 (figure 111.5) disponible au niveau
du laboratoire de chimie (LCAGG) de I'universit¢ Mouloud Mammeri. Elle nous
donne les transformations chimiques subis par les différents échantillons des
polymeéres utilisés dans ce travail, a savoir D’apparition ou la disparition de
groupements fonctionnels sous I’effet des décharges de couronne.

Figure 111.5 : FTIR-Shimadsu8400
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111.7.Résultats expérimentaux et discussion
111.7.1.0bservation visuelle

On observe un changement de couleur sur la surface des échantillons, la partie soumise
aux décharge couronne est devenue blanchéatre tandis que les parties non exposees a ces
mémes décharges sont soit transparentes pour le PMMA ou bien noires pour le PVC.

111.7.2 Analyse topographique par le MEB

Nous avons analysé la topographie de la surface des échantillons soumis aux
décharges couronne a l'aide d'un microscope a balayage électronique environnemental
(ESEM) de marque Philips JOEL XL30 a filament de tungsténe (Figure 111.4) qui fonctionne a
des tensions d'accélération du faisceau électronique que nous pouvons faire varier de 0,2 a 30
kV. Le principe de fonctionnement de ce type de MEB évite 1’accumulation de charges a la surface
de I’isolant.

Les images obtenues pour les deux polymeéres, et le PVC et le PMMA sont données par les
figures 111.6 ET I11.7 ci-dessous

Pour le PVC

PVC vierge

AccV SpotMagn Det WD F——————1 200 m Acc¥ Spot Magn  Det-WD ——"—— 200 m
200kV 60 100x  GSE 10.4 0.9 Tor ESEMUMMTO 200kV 50 100x GSE 98 0.5 Torr ESEMUMMTO -

b Lo v =S >
“Acc V. “8pot Magi: . “Dgt Wi = - To0w > AceV *Spot M
*20.0ky-5.0. 2250, “GSEG6” & < 2000.kV,5.07 250%

b

Figure 111.6 : Micrographie MEB du PVC
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La figure 111.6 montre les micrographies des échantillons du PVC vierges et vieillis sous
décharges couronne.

Les échantillons vierges présentent des surfaces lisses et homogénes. Par contre, pour
les échantillons soumis aux décharges couronne, nous pouvons observer pour des

profondeurs d’analyse, la topographie des zones ayant subi des dégradations.

Pour le PMMA :

PMMA vierge
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200KV 5.0 1000x GSE 10.1 8.0 Torr ESEMUMMTO L+ 200k¥50 100x;
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20.0 kV'5.0 = 150x% GSE 0.8 06 Torr ESEMUMMT: X £ R b Ty L i L
i ¢ St B s e B - - -

S

Figure 111.7: Micrographie MEB du PMMA

La figure III.7 montre les micrographies d’échantillons du PMMA. L’échantillon
vierge présente une surface lisse, homogene exempte de toute dégradation, tandis que les
échantillons soumis aux décharges couronne montrent des zones ayant subi des dégradations.
Des arborescences prennent naissance et se développent a la surface de 1’échantillon. La
forme de ces figures s’expliquerait par le fait qu’aprés avoir traversé D’intervalle d’air, la
décharge électrique déposerait une charge qui, déstabilisée par faisceau électronique du
MEB, provoque une décharge en forme d’arborescence a la surface de I’échantillon.

Nous avons constaté que I’extension maximale des arborescences augmente avec la durée de

vieillissement sous décharges couronne.
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111.7.3 Spectres FTIR

Les analyses par spectroscopie infrarouge a transformée de Fourrier ont été faites a
I’aide d’un appareil de type Shimadzu8400. Elles nous donnent les transformations
chimiques subies par 1’échantillon: apparition ou disparition de groupements fonctionnels
sous ’effet des décharges é€lectriques.

De maniére générale, les groupements chimiques d’une molécule absorberont les
infrarouges a des fréquences caractéristiques. En tracant le spectre d’un matériau et en se
référant a des tables (Figure II1.8), il est possible d’obtenir des informations sur les
groupements fonctionnels du matériau particulierement ceux qui disparaissent et ceux qui se
forment apres vieillissement.

Cc=C C=0

C=N C=N

N-H O-H c=C
4000 3200 2800 2300 2100 1800 1500 800

X-H . .
(liaison H-hétéroatome) C-H Triples Doubles Simples

Lo v s b | - T B R I
4000 3000 5380 em” 2000 1460-1380 om- 1000
co, nujol cm

Figure 111.8 : Apercu des longueurs d’ondes d’absorption pour les molécules organiques [27]

Les tableaux (III.1) et (III.2) illustrent les bandes d’absorptions des fonctions
caractéristiques du PVC et du PMMA respectivement.
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Groupement liaison Nombre d’ondes vibration
(cm’)
H -C -Cl c-Cl 750 - 850 Elongation
CH; H-C-H 830-970 Déformation
CH C-H 1200-1260 Déformation
CH2 H-C-H 2800-3200 Elongation
CH2 C-H 3200-4000 Elongation

Tableau I11.1 : Bandes d’absorptions des fonctions caractéristiques du PVC [28]

Groupement liaison N?mbre d’ondes | vibration intensité
(cm’)
Acides O-H 3550- 3500 élongation Intense et trés
large
-CH,- C-H 2925 Elongation forte
asymeétrique
Esters C=0 1750-1730 élongation forte
Esters C-O 1300-1050 élongation
deux bandes

Tableau 111.2 : Bandes d’absorptions des fonctions caractéristiques du PMMA[23]
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Pour le PVC

La figure 111.9 donne le spectre FTIR du PVC (vierge, vieilli pendant 3 et 6 heures).

100 :
— Vierge
—— Vieilli 3h
50 7 W Vieilli 6h

o Q

40 4 |

Transmittance

20': | qﬂ |

u.f \/\I f

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

nombre d'onde (1/cm)

Pic 1 : 3300 (cm™)

Pic 2 : 3150 (cm™)

Figure 111.9 : Spectre FTIR du PVC

La figure 111.9 montre que pendant 3 heures il n’y a aucun changement, mais apreés 6
heures il y a disparition du picl qui est entre 3200 (cm™) et 4000 (cm™) qui correspond au
groupement intermoléculaire O-H et apparition du pic 2 (entre 2800 (cm™) et 3200 (cm™))
qui correspond au groupement intermoléculaire C-H ,donc il vy a rupture de la liaison O-H et
naissance de la liaison C-H, cependant la structure chimique du PVC a changé sous 1’effet des
décharges couronnes.
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Pour le PMMA

Comme pour le PVC, la Figure (111.10) donne le spectre FTIR du PMMA (vierge et vieilli
pendant 6 heures)

PMMA wierge

Transmittance (%)

4000 3500 3000 500 e la ] 1500 1000 500

NMembre d'ende {cm-1)

1]
J PMMA I o

70 4

60 4
30 4

40 4

Trarsmutancs (%9

30+
20 4

10 1

D T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nombre donde {on™)

Figure 111.10 : Spectre FTIR du PMMA

Aprés 6h d’exposition aux decharges électriques (figure 111 .10), les groupements OH
intramoléculaires (3450-3600) cm™ que présente le PMMA a [origine diminuent
particulierement le pic 1.0n remarque 1’apparition du pic 5 correspondant aux groupements
CHs dans la bande allant de 2850 & 3000 cm™ et la disparition du pic 4 dans la bande [1750-
1600] cm™ qui signifie la rupture de la chaine principale C-C. La structure du matériau a
completement change.

47



Chapitre 111 Etude expérimentale

I11-7-4Analyse par la spectroscopie d’impédance

Nous avons étudié la variation de la permittivité relative g, la résistivité p et le facteur de
dissipation tgd (angle de pertes) en fonction de la fréquence en utilisant un analyseur
d’impédance modeéle GWINSTEX LCR-817. Cet appareil nous permet de mesurer la capacité
C, la résistance R, I’inductance L, le facteur de dissipation tgd en fonction de la fréquence qui
peut varier entre 20 Hz et 10kHz (Figure.).

=
TESTING
. 2 31}
F:1.08808 kHz R.H OF E<
U: 1,880 F
¥

OFF
U C.U OFF
o nenu  ine o orr I

Figure I11.11 : L’impédance métre GWINSTEX LCR-817

Concernant la procédure de mesure, I’analyseur dispose de deux schémas équivalents
correspondant respectivement a un mode parallele (circuit paralléle Rp-Cp) et un mode série
(circuit série Rs-Cs). On a utilise le mode série le mieux adapté a notre cas.

Dans nos essais, nous avons utilisé des échantillons de PMMA et du PVC en forme de
disque de 3 cm de diamétre et de 3 mm d’épaisseur. Les échantillons sont soumis au
vieillissement électrique dans un systéme d’électrodes planes avec un diamétre de 2 cm.
(Figure 111.12). Le champ électrique appliqué est de 2kV/mm.
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HT

Electrode plane

IRRINNN

l—— Echantillon

b) Dimensions
des eélectrodes

a) Support

Figure 111.12 : systéme d’électrode pour le vieillissement du polymere sous décharge

La permittivité relative est déduite de la mesure de la capacité a 1’aide de la relation suivante :

eC

" Seo
Avec :
e: épaisseur de 1’échantillon [m]
S : la surface de 1’échantillon [m?]

C : la capacité entre les deux électrodes [F]
go : la permittivité du vide, €, =8,85.10™° F/m

La résistivité st déduite de la mesure de la résistance a ’aide de la relation suivante :

P

Avec :

e : épaisseur de I’échantillon [m]

S : la surface de I’échantillon [m?]

R : résistance entre les deux €lectrodes [€2]

Les valeurs du facteur de dissipation (tgd) sont relevées directement sur 1’analyseur

d’impédance metre.

49



Chapitre 111 Etude expérimentale

111-7-4-1 Influence de la fréquence sur la permittivité relative du PMMA

3,6
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Figure 111.13 : Variation de la permittivité relative du PMMA en fonction de la fréquence pour différentes
durées de vieillissement

Nous remarquons que la constante dié¢lectrique diminue avec 1’augmentation de la
fréquence, les courbes ont la méme allure. Nous constatons que 1’augmentation de la durée de
vieillissement s’accompagne d’une diminution de la permittivité. Ce la peut étre expliqué par
le réarrangement de la structure moléculaire et le phénomene de réticulation.[23]
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111-7-4-2 Influence de la fréquence sur le facteur de dissipation du PMMA

La figure (I11.14) représente la variation du facteur de dissipation en fonction de la
fréquence et de la durée d’application de la contrainte.
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= ]
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L 7 . \\
S 0,040 - \.\ <
B "\
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Figure 111.14 : Variation des pertes diélectriques du PMMA en fonction de la fréquence
pour différentes durées de vieillissement

Nous constatons que tgd diminue avec 1’augmentation de la fréquence et il augmente
avec la durée d’application de la contrainte (champ ¢électrique). Le facteur de pertes
diélectriques décrit 1’équilibre entre les comportements visqueux et élastique dans un
polymere et son évolution pendant le vieillissement montre alors la recombinaison des
chaines comprenant la réticulation. L’augmentation de la valeur de facteur de dissipation
caractérise une augmentation de la mobilité macromoléculaire due aux scissions de
chaines.[23]
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111-7-4-3 Influence de la fréquence sur résistivité du PMMA
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Figure 111.15 : Variation de la résistivité du PMMA en fonction de la fréquence pour différentes durées de
vieillissement

La figure (111.15) représente la variation de la résistivité en fonction de la fréquence et
de la durée d’application de la contrainte. Nous remarquons que la résistivité diminue avec
I’augmentation de la fréquence. Nous constatons que 1’augmentation de la durée de
vieillissement s’accompagne d’une diminution de la résistivité. Ce la peut étre expliqué par
I’injection des porteur de charge par les électrodes.[29]
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111-7-4-4 Influence de la fréquence sur la permittivité relative du PVC
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Figure 111.16 : Variation de la permittivité relative du PVC en fonction de la fréquence pour différentes
durées de vieillissement

Nous remarquons que la permittivité diminue avec I’augmentation de la fréquence. Nous
constatons que 1’augmentation de la durée de vieillissement s’accompagne d’une diminution
de la permittivité. Ce la peut étre expliqué par le réarrangement de la structure moléculaire et
le phénomene de réticulation [29].
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111-7-4-5 Influence de la fréquence sur le facteur de dissipation du PVC
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Figure 111.17 Variation des pertes diélectriques du PVC en fonction de la fréquence
pour différentes durées de vieillissement

La figure (111.17) représente la variation du facteur de dissipation en fonction de la fréquence
et de la durée d’application de la contrainte. Nous constatons que les pertes diélectriques tgo
diminuent avec 1’augmentation de la fréquence et il augmente avec la durée d’application de
la contrainte (champ ¢lectrique). L’¢lévation du facteur de pertes di€lectriques peut étre
expliquer par la diminution de la viscosité du polymeére, donc a une grande mobilité
macromoléculaire, et au phénomeéne d’oxydation quiconduita la formation de composés

carbonylés[30]
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111-7-4-6 Influence de la fréquence sur la resistivité du PVC
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Figure 111.18 : Variation de la résistivit¢ du PVC en fonction de la fréquence pour différentes durées de

vieillissement

La figure (111.18) représente la variation de la résistivité en fonction de la fréquence et de la
durée d’application de la contrainte. Nous remarquons que la résistivité diminue avec
I’augmentation de la fréquence. Nous constatons que 1’augmentation de la durée de
vieillissement s’accompagne d’une diminution de la résistivité. Ce la peut étre expliqué par

I’injection des porteur de charge par les électrodes [30].
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I111-8 Conclusion

Dans ce chapitre on a décris les méthodes expérimentales. Elles comprennent la
préparation des échantillons, les dispositifs de mesure ainsi que les méthodes de
caractérisation physico-chimique et électriques, a savoir la résistivité transversale, la
constante di¢lectrique et le facteur de pertes diélectriques, puis nous avons tenté d’interpréter
les résultats obtenus.

La dégradation de la surface a été mise en évidence par les différentes techniques
d’analyse utilisées. Les images obtenues au microscope électronique & balayage (MEB)
confirment que la surface du solide isolant a subi des dégradations. L’analyse FTIR a mis en
¢vidence la présence de groupements OH et également de bandes d’énergie associées a des
groupements chimiques tels que C=0 et C-O. Les modifications relevées sur les résistivités
volumiques montrent que 1’action de la décharge semble se répercuter a I'intérieur du
matériau et non a sa surface uniquement et il est bien connu que la variation de la résistivité a
une incidence sur la rigidité diélectrique.
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A I’issue du présent travail, nous avons pu mettre en évidence 1’action de la décharge
couronne sur les surfaces environnantes, et cela en utilisant les différentes techniques
physico-chimiques pour 1’analyse des dégradations subies par les solides isolants sous 1’action

de ces décharges.

Des diverses expériences que nous avons réalisées, il ressort que la décharge couronne

de par sa réactivité, agit sur les surfaces des isolants solides.

Les analyses physico-chimiques ont montré que la morphologie de la surface est
affectée par la décharge couronne. Les résultats de 1’analyse au microscope électronique a
balayage indiquent une nette modification des surfaces des polymeres étudiés. L’exposition
d’une surface aux décharges couronne donne des effets dont la consistance est liée a la durée
de cette exposition. Les deux types d’échantillons utilisés ont montré des phénoménes de

dégradation, que ce soit pour le PMMA ou le PVC.

Les modifications relevees sur les permittivités, les résistivités et le facteur de perte
montrent que I’action de la décharge semble se répercuter a ’intérieur du matériau et non a sa
surface uniquement. La variation des caractéristiques électriques a une incidence sur la
rigidité diélectrique, c’est-a-dire sur le niveau d’ionisation qui est le résultat d’injection des

porteurs de charges par les électrodes.
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Résumé

L’objectif de cette étude était de contribuer a la caractérisation des polymeéres soumis a

des décharges couronnes.

Pour cela on a donné des généralités sur les polymeres a savoir : leurs classifications,
leurs domaines d’utilisation, leur architecture, leurs synthéses, et en fin nous avons donné les
différents types de polymeéres. Une connaissance des différents types de caracterisations des
polymeres était nécessaire, que se soient: la caractérisation électrique, physico-chimique,

mécanique, et en fin thermique.

Par la suite, nous avons fait I’étude expérimentale qui consistait a soumettre des
polymeres, le PVC et le PMMA dans notre cas, & des décharges couronnes et des décharges
volumiques. Une analyse topographique a été faite sur les échantillons ainsi vieillis, par le
biais du microscope électronique a balayage et 1’analyse FTIR. Une analyse par la
spectroscopie d’impédance est faite pour voir I’influence de la fréquence sur la permittivité
relative, le facteur de dissipation, et en fin la résistivité des deux polymeres et ce pour

différentes durées.

En fin, nous avons pu constater que les décharges couronnes modifient considérablement
la structure des polymeéres et peuvent méme causer leurs ruptures définitives, et les décharges
volumiques on une influence sur les différentes caractéristiques électriques des polymeéres que

se soit la permittivité relative, le facteur de dissipation ou bien la résistiviteé.

La comparaison entre les deux polymeres utilisés nous amene a conclure qu’ils sont tout
les deux bons pour I’isolation et qu’ils présentent pratiquement les mémes caractéristiques,

mais le PVC est plus économique que le PMMA et il est plus disponible sur le marché.
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