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CARACTERISATION DES PROPRIETES DIELECTRIQUES DE MATERIAUX
COMPOSITES A BASE DE POLYETHYLENE TEREPHTALATE RECYCLE

Fouzia MEBARKI

RESUME

Cette étude vise a étudier la possibilit¢ d’utiliser des matériaux composites a matrice
thermoplastique pour des applications ¢électriques comme les supports des systémes
d’allumage dans les moteurs d’automobile. Nous nous intéressons plus particuliérement aux
composites a base de polyéthylene téréphtalate (PET) recyclé.

Les isolants classiques comme le PET ne peuvent pas satisfaire toutes les exigences.
L’introduction des renforts comme les fibres de verre et le mica peuvent améliorer les
caractéristiques mécaniques de ces matériaux. Toutefois, cette amélioration peut Etre
accompagnée d’une diminution des propriétés €lectriques surtout que ces matériaux doivent
opérer sous contraintes thermiques et ¢lectriques tres séveres.

Afin d’estimer la durée de vie de ces isolants, des essais de vieillissement accéléré ont été
effectués a une fréquence de 300Hz dans une plage de température allant de la température
ambiante a 140°C. L’étude a haute température permettra de déterminer la température de
service des matériaux candidats. Des essais de la rupture di€lectrique ont été réalisés sur un
grand nombre d’échantillon selon la norme ASTM D-149 relative aux mesures de rigidité
di¢lectrique des isolants solides. Ces tests ont permis de déceler les échantillons
problématiques et de vérifier la qualité de ces isolants solides.

Les différentes connaissances acquises lors de cette analyse ont servi a prédire les
performances des matériaux en service et vont permettre a la compagnie Groupe Lavergne
d’apporter des améliorations au niveau des formulations existantes et par la suite développer
un matériau ayant les propriétés ¢lectriques et thermiques adéquates pour ce type
d’application.

Mots clés : Décharges couronne, rupture diélectrique, composites a base de polymere,
Polyéthylene téréphtalate (PET), distribution de Weibull.






DIELECTRIC PROPERTIES CHARACTERIZATION OF RECYCLED PET BASED
COMPOSITES

Fouzia MEBARKI

ABSTRACT

The aim of this study is to examine the possibility of using thermoplastic composite materials
for electrical applications such as supports of automotive engine ignition systems. We are
particularly interested in composites based on recycled polyethylene terephtalate (PET).
Conventional isolations like PET cannot meet the new prescriptive requirements. The
introduction of reinforcement materials, such as glass fibers and mica can improve the
mechanical characteristics of these materials. However, this enhancement may also reduce
electrical properties especially since these composites have to be used under severe thermal
and electric stresses.

In order to estimate PET composite insulation lifetimes, accelerated aging tests were carried
out at temperatures ranging from room temperature to 140°C and at a frequency of 300Hz.
Studies at high temperature will help to identify the service temperature of candidate
materials.

Dielectric breakdown tests have been made on a large number of samples according to the
standard of dielectric strength tests of solid insulating ASTM D-149. These tests have to
identify the problematic samples and to check solid insulation quality.

The different knowledge gained from this analysis was used to predict material performance.
This will give the company the possibility to improve existing formulations and subsequently
develop a material having electrical and thermal properties suitable for this application

Keywords-component: Corona discharge, dielectric breakdown, polymer composite,
polyethylene terephtalate (PET), Weibull distribution.
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INTRODUCTION

Certains composites peuvent étre assujettis a des hautes tensions et des températures élevées
sans trop changer leurs propriétés, ce qui les rendent idéales pour certaines applications dans
le domaine électrique et électronique. Les matériaux composites a matrice thermoplastique
sont de plus en plus choisis pour remplacer les composites a matrice thermodurcissable car
contrairement aux thermodurcissables, les thermoplastiques sont faciles a mettre en forme et

peuvent étre retransformées apres la mise en forme initiale.

De nos jours, I'utilisation des matériaux composites a base de matériaux recyclés est devenue
une préoccupation majeure afin de fabriquer de nouveaux produits en minimisant les effets

nuisibles sur I'environnement autant que le cofit.

Le polyester téréphtalate d’éthyléne (PET) est un polymeére largement employé en ingénierie
¢lectrique (Bellomo, 1995). Les matériaux composites a base de PET sont actuellement
utilisés dans de nombreuses applications comme par exemple pour la fabrication des
systémes ¢lectriques a haute tension, telles que les supports de bougie d’allumage dans le

domaine d’automobile, tel qu’illustré a la figure ci-dessous.

Figure 0 1.1 Support pour le systéme d’allumage fabriqué a partir de PET recyclé
Tirée d’Eric David (2009, p. 20)



Ces systemes d’allumage sont particulierement vulnérables a la défaillance causée par le
vieillissement thermique et électrique. Ainsi la connaissance de la température et la tension
de service de ces composants permettra de prédire la durée de vie qui caractérise la qualité du
systéme d’allumage. Les connaissances acquises permettront d’améliorer les combinaisons
existences pour la fabrication des matériaux composites a base de PET renforcés par des
fibres de verre et de mica. Ces matériaux devront répondre aux critéres de la conception, tout
en respectant les conditions de service sous contraintes électriques et thermiques liées au
fonctionnement des systemes d’allumage. L’introduction des renforts améliore souvent les
propriétés mécaniques et thermiques des composites. Toutefois, cette amélioration est
accompagnée par une diminution du champ de rupture et de I’endurance diélectrique de ce

matériau (Roy et al, 2005)

L’objectif principal de ce mémoire est la caractérisation diélectrique des matériaux proposés
par le Groupe Lavergne, une compagnie canadienne spécialisée dans la fabrication des
résines d’ingénierie. Les travaux ont été menés au sein des laboratoires de I’ETS (Laboratoire
de caractérisation des matériaux, CTT et laboratoire des matériaux). Le mémoire s’inscrit

dans le cadre du projet financé par le CRSNG.

Le travail présent¢ dans ce mémoire consiste a étudier les propriétés diélectriques des
matériaux composites a base de polyéthyléne téréphtalate (PET) recyclé. Surtout en ce qui
concerne leur endurance et rigidité di¢lectrique. Ainsi, cette analyse diélectrique permettra de
définir les caractéristiques des matériaux candidats qui seront développés afin d’obtenir des

matériaux performants convenables au fonctionnement des moteurs a combustion interne.

L’étude de la performance des matériaux candidats, plus particuliérement en ce qui concerne
I’endurance diélectrique et la rigidité diélectrique devrait étre effectuée dans la plage de

température du service (Govinda, 2003).



Les principaux points abordés se résument en six étapes:

e Un survol de littérature sur les décharges couronnes et le mécanisme de rupture
diélectrique.

e Mise au point du banc d'essai permettant de réaliser des essais de dégradation sous effet
couronne a haute température en utilisant une configuration pointe-plan.

e FEtablissement d’une procédure d’essai pour le montage des décharges couronnes et la
réalisation des tests sur les différents matériaux candidats. L’endurance sera estimée a
partir des mesures d’érosion de surface due a 1’exposition aux décharges couronnes afin
de prédire la durée de vie des matériaux testés.

e Mod¢élisation du champ électrique généré au voisinage de la pointe pour différents rayon
de courbure et différentes tensions.

e Réalisations des essais de rupture diélectrique tels que définis par la norme ASTM D149.

e Analyse des mécanismes de défaillance par microscopie électronique et analyse statistique

de Weibull.

Le manuscrit s’articule autour de cinq chapitres.

Dans un premier chapitre, nous présentons des rappels sur les matériaux composites et le
polyester employé pour la fabrication des matériaux candidats. Dans un but de
compréhension et de clarification du phénoméene de dégradation sous décharges couronne et
le mécanisme de rupture diélectrique, des généralités et des définitions seront présentées.
Apres avoir établi un état de ’art concernant le sujet étudié dans ce mémoire, une synthese
de la revue de littérature concernant la dégradation sous effet couronne et le mécanisme de

claquage des polyméres et des matériaux composites a base de polymeére sera établie.

Le deuxiéme chapitre est consacré a la présentation des matériaux fournis et les techniques
utilisées lors de la caractérisation. Nous commengons d’abord par une description sommaire
des composites étudiés. Nous présentons ensuite les outils et les différentes techniques
expérimentales pour la caractérisation des propriétés thermiques et électriques ainsi que les

résultats d’analyses obtenus.



Le troisiéme chapitre présente et illustre la mise au point d’un banc d’essai permettant
d’étudier la dégradation sous effet couronne ainsi que la procédure suivie lors de I’étude. Ce
banc d’essai est constitué¢ principalement d’une configuration pointe-plan permettant de
générer un champ électrique intense. Une simulation de la distribution du champ électrique
au voisinage de la pointe sera faite par la suite. Les résultats obtenus par les mesures de la

profondeur d’érosion pouvant servir a prédire la performance des composites étudiés.

Dans le quatriéme chapitre, une description du montage et du protocole expérimental utilisé
pour I’étude de la rigidit¢ diélectrique des composites étudiés sera présentée. Nous
présenterons également la méthode employée pour le traitement statistique des résultats de la

rupture diélectrique.

Enfin, le cinquieme chapitre porte sur I’étude des mécanismes de défaillance. Apres avoir
brossé¢ un tableau des résultats obtenus lors de cette étude soit en ce qui concerne le
vieillissement sous effet couronne ou la rupture diélectrique, nous présenterons 1’effet des
différents parametres sur I’érosion et la rigidité diélectrique. Une attention particuliére sera
accordée a I’étude de la rigidité diélectrique et la résistance a 1’érosion a haute température.
Nous analyserons individuellement les résultats trouvés afin d’établir les critéres des temps
de vie pour les matériaux candidats. Une présentation des courbes de Weibull permettra

’évaluation de la performance des matériaux candidats.

Dans la conclusion générale, nous soulignons les résultats essentiels de cette étude et les
perspectives de recherche qui en découlent. Il s’agit en fait, d’établir une méthodologie
simple et rapide afin de tester la performance de ces composites. Sur la base des constatations
obtenues, des ajustements des recettes seront établis. Quelques recommandations seront

formulées soit sur le plan pratique ou au niveau de la recherche scientifique.



CHAPITRE 1

ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE
1.1 Enoncé de la problématique

Le choix d’un isolant électrique dépend de sa performance dans les conditions d’application
dans lesquelles il doit opérer. Dans le cas du Groupe Lavergne, ce sont les risques de
rupture sous contraintes électriques et thermiques qui doivent étre éliminés. Les défauts et les
porosités dans un isolant diminuent ses propriétés diélectriques et peuvent étre 1’origine
d’une éventuelle défaillance surtout quand les matériaux doivent résister a des contraintes
¢lectriques et thermiques séveres. L’activité des décharges électriques devient plus intense a

I’intérieur de ces défauts, ce qui contribue a dégrader davantage les matériaux.

Les matériaux candidats sont congus pour remplacer a moindre cofit le composite a base de
PET vierge destiné a la fabrication des composants pour I’automobile plus particuliérement
pour les supports de bougies d’allumage. Certainement, ils doivent opérer a haute tension et
dans une plage de températures €levées allant jusqu’a 140°C. Actuellement, il y a un taux de
défaillance trop ¢€levé pour des picces fabriquées a base de PET recyclé ayant fonctionnées
sous haute température. La figure 1.1 illustre une cavité a I’intérieur d’une piece fabriquée a
partir d’un composite a base de PET recyclé et la propagation du chemin de défaillance lors

d’un essai d’endurance.
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Figure 1.1 Chemin de défaillance d’un échantillon fabriqué
a partir d’un composite a base de PET recyclé

Tirée de David (2009, p. 20)

Nous proposons donc dans ce chapitre un état de 1’art sur les matériaux composites a base de
polymeres et les mécanismes de défaillance dans les matériaux isolants. Cette partie du
chapitre a pour but de rappeler des notions et des définitions dans le but de mieux

comprendre les phénomenes étudiés lors de ce mémoire.

1.2 Généralités

L’¢étude du comportement diélectrique des matériaux a connu une vraie progression au cours
des derniéres décennies. Les matériaux diélectriques sont de plus en plus utilisés dans le
domaine électrique a cause de leur haute résistivité. Comme ils sont caractérisés par une tres
faible conductivité et une permittivit¢é modérée, ces matériaux permettent au champ
¢lectrique de les pénétrer (Orlowska, 2003). Il existe une vaste liste des matériaux
dié¢lectrique employés dans de nombreux secteurs industriels tels que les domaines de

’¢lectronique et de 1’¢électrotechnique. Le polyéthyleéne téréphtalate, abrégé en PET ou PETE



figure parmi les matériaux thermoplastiques les plus utilisés car il est a 100% recyclable en

gardant ses bonnes propriétés thermomécaniques et électriques.

1.2.1 Le polyéthyléne téréphtalate (PET)

Le polyéthyléne téréphtalate est un polymeére de la famille des polyesters. Ce thermoplastique
est obtenu par polycondensation de 1’acide téréphtalique et 1’éthyléne glycol accompagnée de

la libération de deux molécules d’eau (¢élimination d’eau) comme le montre la figure 1.2.

0

H H
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Figure 1.2 Méthode de synthese du polyéthyléne téréphtalate par polycondensation

1.2.2 Propriétés électriques principales des PET

Les polyesters thermoplastiques comme le PET possedent des bonnes propriétés électriques
qui demeurent constantes dans une large gamme de température. Cependant, ces propriétés
sont influencées par plusieurs facteurs comme I’humidité et 1’épaisseur du mur isolant. Les
propriétés électriques et, en particulier, la résistivit¢ superficielle diminuent avec
I’augmentation de I’humidité relative de 1’air (Flizesséry, 1997). L’épaisseur du film isolant
et la température sont deux facteurs pouvant affecter la rigidité diélectrique du PET.

La figure 1.3 illustre I’évolution de la permittivité relative selon la température ainsi que

I’effet de I’épaisseur du film isolant sur la rigidité diélectrique.
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Figure 1.3 Propriétés diélectriques d’un film en PET
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Le tableau 1.1 regroupe les propriétés électriques principales des films de Polyéthyléne

téréphtalate.
Tableau 1.1 Propriétés diélectriques d’un film en PET
Tiré de Fiizesséry (1997)
. Epaisseur du film
caifl A 9RO Fréquence (en Hz)
Propriétés a 23 °C et 50 Norme Unité (en pum)

% d’humidité relative ; .
50 10 10 10 25 100

Permittivité relative NF;;O%' 33 | 32 | 29

Facteur de dissipation | NF C 26-

diélectrique 230 0,0020 10,0052 0,021

Rigidité diélectrique a 50 | NF C26- | kV - 570 | 300 | 150

Hz 226 mm!
Résistivité transversale NF2(1? 526_ Qcm | 10"
Résistivité superficielle NF2(1: 526_ Q 10

1.2.3 Propriétés thermiques du PET

Le polyéthyléne téréphtalate est un thermoplastique qui peut étre amorphe ou semi cristallin.
Il peut étre gardé amorphe avec un refroidissement rapide directement aprés sa fusion. Il se
caractérise par une température de transition vitreuse d’environ 80°C dans le cas d’un PET
amorphe. Cette température est plus élevée pour le PET semi cristallin. Ce polymére poss¢de
une température de fusion d’environ 245°C. La cristallisation du PET est une opération
délicate fortement dépendante de la vitesse de chauffage/ refroidissement. Sa température de
cristallisation froide est située entre 120 et 180°C avec un minimum exothermique a 145°C.

La figure 1.4 illustre le thermogramme de PET.
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Figure 1.4 Thermogramme de PET
Tirée de Stephen Collins (p. 7)

Les propriétés mécaniques du PET

Allison et al. (1967) ont étudié le comportement mécanique du PET en fonction de la

cristallinit¢ notamment 1’évolution anistropique de la limite élastique et 1’augmentation

graduelle de 1’allongement a la rupture comme le montre les graphiques présentés par la

figure 1.5.
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Figure 1.5 Effet de la cristallinité sur le comportement mécanique dans le cas du PET
(fibre non orient¢)

Tirée de Allison (1967)

1.2.5 Recyclage du PET

Le polyéthyléne téréphtalate est un thermoplastique recyclable qui garde ses bonnes
propriétés €lectriques et mécaniques. Bien que le recyclage demande des cofits énormes, il
reste relativement moins cher que le PET vierge. Le traitement et le recyclage du PET issu
des composants post-consommés nécessitent la bonne connaissance et la maitrise de la

chimie et la physique des polyméres ainsi que des procédés de fabrication (Awaja, 2005).

La présence de certaines substances lors du retraitement peuvent contaminer et dégrader le
PET et nuire a son recyclage. Le recyclage du PET se fait selon deux différents modes.
Chimiquement, par dépolymérisation compléte afin de récupérer ses monomeres qui sont
I’acide téréphtalique (TPA), le diméthyle téréphtalate (DMT) et le monoéthyléne glycol
(MEG) ou partielle pour récupérer les oligomeres. Il peut également se faire mécaniquement
par la séparation du PET des autres différents composants grace a leur différence de densité
(Swoboda, 2007). La figure 1.6 illustre la structure des composants issus du processus de

dépolymérisation complete du PET.
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La comparaison des propriétés mécaniques et thermiques du PET recyclé et vierge a été
réalisée par plusieurs chercheurs. En effet, Torres et al. (2000) ont réalisé une étude sur les
propriétés thermiques (température de transition vitreuse, de fusion et de cristallinité) et les
propriétés mécaniques (module de Young, allongement a la rupture et la résistance au choc)
du PET vierge et post consommé. L’effet des contaminants au niveau du PET recyclé a été
¢galement étudié. Cette étude a révélée qu’il n’y a aucun effet sur la température de transition
vitreuse ni sur la température de fusion. Par contre, une augmentation de la cristallinité a été
observée au niveau du PET recyclé. Le module de Young a également augmenté mais
I’allongement a la rupture et la résistance au choc ont diminué. La présence des contaminants
dans le PET recyclé favorise 1’apparition des défauts qui représentent le siége principal de la

dégradation des polymeres.

Bien qu’il existe quelques études sur les propriétés mécaniques et thermiques du
polyéthyléne téréphtalate recyclé. Peu d’études ont été effectuées sur les propriétés
¢lectriques des composites a base de PET recyclé. Aradoaei et al. (2004) ont étudié le
comportement di¢lectrique d’un composite a base de PET recyclé renforcé de bois. L’étude a
¢été centrée sur le role des renforts dans la matrice surtout en ce qui concerne le facteur de

dissipation.

On peut classer les matériaux selon leurs propriétés essentielles en trois catégories : Les
céramiques, les organiques et les métaux. Une mati¢re organique désigne une matiere qui se
ramollit sous I’action de la température comme les résines. Les composites a matrice
thermoplastique et ceux a matrices thermoplastiques sont des composites a matrice organique
c- a d matrice polymérique qui a tendance a ramollir ou durcir sous 1’effet d’une élévation de
température. Les renforts ajoutés a la matrice polymérique sont généralement des matériaux
inorganiques qui sont constitués de minéraux comme les céramiques et les métaux. Les fibres

de verre et mica sont un exemple de renforts employés dans 1’ingénierie électrique.
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1.2.6 Les matériaux composites

Un matériau composite est un ensemble de deux ou plusieurs constituants anisotropes et non
miscibles réunis pour former un matériau ayant des propriétés supérieures a celles des
composants. Il comprend généralement une matrice, des renforts et des additifs. La matrice
doit étre capable de protéger les renforts ajoutés et d’assurer la cohésion entre eux. Dans
notre cas, on s’intéresse plus aux matériaux composites a matrice polymérique. Ces matrices
peuvent étre des matrices thermodurcissables ou thermoplastiques (généralement de la résine
organique). Les résines thermodurcissables sont mises en forme en phase liquide et ensuite
polymérisées de telle sorte qu’elles ne peuvent étre mises en forme qu’une seule fois.
Contrairement aux résines thermodurcissables, les résines thermoplastiques sont mises en
forme par chauffage a haute température et elles sont solidifiés avec le refroidissement. Elles
ont des propriétés mécaniques faibles par rapport aux résines thermodurcissables. Le tableau
1.2 illustre les principales propriétés des matrices thermodurcissables et thermoplastiques

selon Maurice Reyne (Consultants, 2001).

Tableau 1.2 Principales propriétés des matrices thermodurcissables et thermoplastiques
Tirée de Consultants (2001, p. 22)

Matrices & Thermodurcissables TD Thermoplastiques TP

Etat de base Liquide visqueux & polymériser Solide prét & 'ermploi
Stockage Réduit Ilimité
Mouillabilité des renforts Aisde Difficile
Moulage Chauffage continu Chauffage + refroidissement _
1:‘._','~:Ia Long (polymerisation) Court

1 i‘mm au chm: Limitése _ ;ssn: bonne
Tenue thermique Meailleure Réduite (sauf nouveau TP)
Chutes et déchets Perdus ou utilisés en charges Recyclables
Conditions de travail Emanations de solvants Proprebé




15

Les renforts représentent une armature assurant la résistance mécanique aux efforts. Ils ont
souvent une forme filamentaire. Ils peuvent étre des fibres de verre, de carbone ou des fibres

d’aramide.

Les additifs qui sont des produits divers (colorants, plastifiants ou lubrifiants) sont incorporés
a la résine pour en améliorer certaines caractéristiques ou parfois pour modifier son aspect ou

méme pour diminuer le colt des composites.

L’interface matrice-renforts correspond aux surfaces de contact entre la matrice et les
différents renforts ajoutés. Ainsi, elle joue un role primordial lors de la dégradation des

composites en service soumis a des contraintes.

1.3 Les décharges partielles et le mécanisme de la rupture diélectrique

Dans les applications haute tension, les isolateurs sont soumis a des contraintes électriques et
environnementales extrémement séveres. Les décharges partielles et la rupture diélectrique
sont deux mécanismes différents pouvant causer la dégradation et la défaillance des isolants
en fonction du temps, a cette différence prés que la dégradation par décharge peut durer

longtemps contrairement a la rupture diélectrique qui intervient trés rapidement.

1.3.1 Les décharges partielles

Bien que les décharges partielles soient généralement des phénomeénes de faible amplitude,
elles peuvent causer une détérioration progressive menant éventuellement a la défaillance des

isolations (Kreuger, 1989).

Selon Kreuger, les décharges partielles peuvent étre classées selon leur localisation dans

I’isolant comme le montre la figure ci-dessous.
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Figure 1.7 Classification des décharges partielles
Tirée de Kreuger (1989, p. 1 et p. 2)

On distingue donc quatre types de décharges partielles:

e Les décharges internes qui se produisent au niveau des défauts internes comme les cavités
ou la rigidité diélectrique est moins importante dans le reste de I’isolant.

e Les décharges de surface qui surviennent sur les surfaces des isolants.

e [’arborescence qui prend naissance a partir d’'un défaut dans I’isolateur et peut se
propager.

e Les décharges couronnes qui se développent dans un espace gazeux sous l’effet d’un
champ ¢lectrique inhomogene entre deux électrodes asymétriques comme les géométries
pointe/plan, multi-pointe/plan, couteau/cylindre, fil/cylindre ou cylindre/cylindre comme

le montre la figure 1.8.

Nous restreindrons notre étude aux décharges couronne et a 1’arborescence.
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Figure 1.8 Configurations utilisées pour la production des décharges couronnes
Tirée de Vincent (2002, p. 44)

1.3.2 Courant et tension d’une décharge couronne

Le phénomene des décharges couronnes est un processus complexe qui se caractérise par
différents régimes. Ces décharges peuvent étre représentées, selon 1’amplitude de la tension
appliquée et le courant, sur une courbe typique en quatre régions distinctes comme il est

illustré sur la figure 1.9:

e Région I: Au début, a la plus faible tension appliquée, une simple collecte des charges
localisées dans le milieu se fait. Cette zone se caractérise par un courant tres faible.

e Région II : A une tension assez faible désignant la tension seuil Vo, le courant s’accroit
énormément et le mécanisme de I’avalanche électronique débute sans auto-entretien de la
décharge.

e Région III : Contrairement a la région II, cette zone se caractérise par un régime auto-
entretien. Le champ électrique généré au niveau de la pointe est suffisant pour 1’ionisation
du gaz, donnant naissance a la décharge couronne qui apparait sous forme de lueur
bleue.

e Région IV : Au-dela de la tension Vg, le champ électrique généré devient plus intense de
telle sorte qu’il devient possible d’atteindre 1’arc électrique. Cette zone est définie par le

passage du régime d’une décharge couronne a I’arc électrique.
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Figure 1.9 Caractéristique du courant —tension d’une décharge couronne
Tirée de Daill (2007, p. 12)

1.3.3 Décharge couronne, principe et topographie

Les décharges couronnes sont des décharges é€lectriques pré-disruptives qui se développent
dans D’intervalle gazeux entre deux électrodes fortement asymétriques (Vincent, 2002). La

figure 1.10 illustre le principe de la décharge couronne dans la configuration pointe plan.
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Figure 1.10 Schéma du principe de la DC dans une configuration pointe plan
Tirée de Medina (2008, p. 9)

En appliquant la haute tension entre deux électrodes d’une géométrie pointe-plan, le champ
¢lectrique généré dans 1’espace inter-¢lectrode est inhomogene a cause de la dissymétrie des
¢lectrodes. La décharge couronne prend naissance au voisinage de la pointe ou le champ
¢lectrique est extrémement intense qui permettra I’ionisation du gaz et ’apparition d’une
lueur de couleur bleutée sous forme de couronne. Selon la figure 1.11, la zone d’ionisation se
caractérise par la formation du plasma et la production des ions et des électrons. Au dela de
cette zone, le champ électrique diminue et les particules ionisées dérivent. Cette zone est

considérée comme le sie¢ge d’une forte activité physico-chimique (Laberge, 2002).
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Figure 1.11 Topographie d’une décharge couronne
Tirée de Dubois (2006, p. 35)

Pour une géométrie pointe-plan, le champ électrique est plus fort au voisinage de la pointe
qu’au prés de I’électrode passive. Le champ électrique moyen Eoy se calcule en divisant la
tension appliquée par la distance inter électrode alors que le champ électrique au niveau de la
pointe peut €tre approximativement calculé a I’aide de la formule de Mason (1955) qui

présume une pointe de forme hyperboloide de révolution (Chen et al, 1996).

2v(1 +g)% (1.1)
E, = 1 1
r+2d+2dz2+ (d+r)2

rln( )

T

ou V représente la tension appliquée dans 1’espacement inter électrode, r est le rayon de
courbure de la pointe et d représente la distance inter électrode.

Dans le cas ou r << d, I’équation peut étre simplifiée :

2xU (1.2)
4xd
]

E =
r*Ln[1+

L’étude du comportement diélectrique d’un isolant est d’une immense importance avant

toute conception. Cependant, il n’existe aucune loi permettant de définir le comportement
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diélectrique des isolants solides soit en température ou en humidité contrairement aux gaz qui
sont décrit par la loi de Paschen. Toutefois, de nombreux modéles se basant sur la loi

d’ Arrhenius sont disponibles dans la littérature (Dissado, 1992).

1.34 Rupture diélectrique ou claquage

La rupture diélectrique d’un isolant correspond a la création d’un arc électrique traversant
I’isolant se produisant soit par une perforation ou un contournement. La figure ci-dessous

montre la rupture diélectrique dans un échantillon de PET en géométrie plan-plan.

Figure 1.12 Rupture diélectrique dans un échantillon de PET
en géométrie plan-plan
Tirée de David (2010, p. 3)

Lorsqu’un isolant est soumis a une tension suffisamment élevée pour générer un champ
capable de créer des décharges a la surface, I’érosion de I’isolant débute. Au-dela de cette
tension, le champ électrique devient plus intense, I’isolant perd ses propriétés isolantes et
permet le passage de I’arc électrique et le claquage se produit. La tension a laquelle la rupture

diélectrique se produit présente la tension de claquage.
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Dissado (1992) a classé¢ la rupture diélectrique dans les isolants en trois catégories:

e Le modele a faible niveau de dégradation, dans lequel les propriétés du systéme d'isolation
sont assujetties au champ électrique avec possibilité de contribution de d'autres facteurs.

e Le modele déterministe, dans lequel la rupture ultime est liée a l'effet direct d'un
événement antérieur ou d'une condition qui a été créé suite a un dépassement du champ
¢lectrique critique.

e Le modéle stochastique dans lequel une variation du champ électrique causée par des

inhomogénéités peut mener a une forte probabilité que la rupture diélectrique se produise.

D’autre part, les modeles déterministes sur les isolants solides peuvent étre classés, selon les
mécanismes menant a la rupture, en quatre catégories: claquage électrique, claquage

thermique, claquage ¢électromécanique et le claquage par décharges partielles.

1.3.4.1 Claquage intrinséque

Il s’agit du mécanisme le plus simple parmi les différents mécanismes de claquage existants.
Ce type de claquage appelé parfois «claquage purement électrique» ne dépend pas des
¢lectrodes ni de 1’épaisseur de 1’isolant. Sous ’effet du champ électrique, des électrons de la
bande de conduction entrent en collision avec les particules de I’isolant produisant le

claquage.

1.3.4.2 Claquage thermique

Le claquage thermique se produit lorsque la chaleur fournie par effet joule lors du passage du
courant, dans un isolant, dépasse celle qui doit étre évacuée. La température de 1’isolant
augmente entrainant une augmentation de sa conductivité donnant la possibilité de rupture

par emballement thermique.
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1.3.4.3 Claquage électromécanique

En plus des contraintes électriques, ce type de claquage dépend fortement des propriétés
mécaniques notamment le module de Young (Dissado, 1992). Il est la résultante de 1’effet
des deux contraintes électriques et thermiques. Lorsque ’isolant est assujetti a un champ
électrique intense, son épaisseur tend a diminuer sous ’effet de I’attraction électrostatique
entre les ¢électrodes. Cela entraine un renforcement du champ électrique menant a sa rupture.
A I’équilibre, la pression crée par les forces électrostatiques est égale a la réponse élastique

de I’isolant. Ainsi, on peut écrire:

€o &r (E)z =Y log {%} (1.3)

Y est le module de Young, dy est 1’épaisseur initiale de 1’isolant et d représente 1’épaisseur
finale de I’isolant apres 1’application de la tension V.

D’ou

v=d(Zlog (%)) (14)

€0 Er d

Ou &, est la permittivité relative et g représente la permittivité du vide qui est égale a 8,85%

10" F.m™.

1.3.4.4 Claquage par décharge partielle

L’inhomogénéité dans un isolant qui se présente sous forme de vides ou défauts dans la
structure d’un isolant peut €tre la cause principale d’une défaillance a long terme. Les
décharges partielles apparaissent dans les isolants solides lorsque le champ électrique
dépasse la valeur critique (valeur d’amorgage d’une décharge). Tant que 1’isolant est soumis

a des DP, des cratéres vont étre formés a travers 1’isolant causant la destruction de 1’isolant.
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Figure 1.13 Synthése des différents phénomenes de dégradation et de rupture et de
I'hypothese du vieillissement €lectrique, répertoriés selon le temps et le champ
auxquels ils peuvent avoir lieu
Tirée de Gallot-lavallee (2004)

En plus de la contrainte ¢électrique (champ ¢lectrique) a laquelle un matériau isolant est
assujetti, le temps est un facteur important & prendre en considération. En effet, un bon
isolant se distingue par sa rigidité diélectrique qui a tendance a s’affaiblir avec le temps.
Gallot-lavallee (2004) a proposé une syntheése des différents mécanismes intervenants lors de
la dégradation des isolations avec le temps, allant du vieillissement jusqu’au claquage selon

I’amplitude du champ électrique, tel qu’illustré a la figure 1.13.

1.4 Synthese sur la dégradation par vieillissement accéléré et la rupture
diélectrique dans le cas des isolants électriques

Les mécanismes de dégradation par décharges partielles (DP) et la rupture diélectrique dans
les équipements haute tension ont été largement étudiés (Dissado, 1992). Des polymeres ou
des composites a base de polyméres comme le polyéthylene (PE), 1’époxy, le

polytétrafluoroéthylene (PTFE), le polyéthyléne basse densité (PEBD), le polycarbonate
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(PC) et le polyéthyléne téréphtalate (PET), tous utilisés dans le domaine de 1’industrie
¢lectrique et électrotechnique, ont ét¢ étudiés, particulierement en ce qui concerne leur

rigidité di¢lectrique et leur endurance aux décharges partielles.

Plusieurs facteurs sont connus pour avoir un impact sur le comportement diélectrique des
polymeéres tel que la présence d’impuretés ou les défauts, I’humidité, la température et

certainement les renforts ajoutés dans le cas des composites.

Figure 1.14 Chemin préféré de I’arc électrique (composite
a base de PET chargé de fibre de verre et de mica)

Pour un isolant organique solide soumis a des contraintes électriques, 1’arborescence est le
mécanisme ¢lectrique le plus probable. Dans le but de prolonger la durée de vie de ces
diélectriques, des renforts inorganiques de dimensions nanométriques, micrométriques,
flocons ou fibres sont ajoutés afin que les arborescences se déclenchent a des tensions plus
¢levées ou bien que la croissance de ces arborescences soit plus faible une fois qu’elles ont
¢été amorcées. La figure 1.14 illustre le chemin préféré de I’arc électrique dans le cas d’un

composite a base de PET chargé de fibre de verre et de mica.

Plusieurs modeles physiques ont ét¢ proposés par des chercheurs afin d’expliquer le
mécanisme de dégradation de surface et la rupture diélectrique. Kozako et al. (2004) ont

étudié la dégradation aux DP des polyamides et ils ont discuté I’effet de I’ajout des renforts
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de dimensions nanométriques ou du mica sur la résistance aux DP en proposant un mod¢le
du procédé de dégradation causé par les décharges partielles dans le cas d’une géométrie

sphére-plan selon la norme IEC (b).

Un autre modele physique a été proposé par Preetha ez al. (2011) afin d’expliquer la
dégradation de surface des échantillons en composite a base d’époxy renforcé d’alumine.
L'étude a abouti a la constatation que 1’ajout des renforts a I’échelle nanométrique améliore la
résistance a la dégradation de surface causée par DP. L’effet de la taille des renforts ainsi que
la distance entre les particules sur le taux de dégradation a été vérifié. Selon eux,
I’amélioration de la résistance a la dégradation de surface par effet de DP peut étre attribuée a

’interaction entre les particules et les chaines de I’époxy.

Zhe et al. (2009) ont également établi un modele décrivant 1’érosion de surface causée par les
décharges partielles et le chemin de la propagation de 1’arborescence causée par la rupture

di¢lectrique dans le cas des composites a base d’époxy chargé d’alumine (Al,O3).

En nous inspirant des travaux antérieurs (Zhe, 2009), nous avons tenté¢ de présenter un
modele physique qui permet d’expliquer I’érosion de surface dans le cas des composites a

base de PET renforcés de fibres de verre et mica. La figure 1.15 présente le modéle proposé.
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Figure 1.15 Erosion de surface (modéle dans le cas d’un composite
a base de PET chargé de mica et fibre de verre)
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Le role des renforts dans I’amélioration du comportement dié¢lectrique a long terme a été
¢galement investigué par Lorenzo et al. (2007). Des polymeéres comme la polyoléfine et le
cyclo-oléfine renforcés de nanocharges (oxyde métallique et silicates lamellaires) ont été
employés dans leur étude. Le chargement des polymeéres a abouti & une augmentation du

temps nécessaire a la dégradation superficielle par DP.

Tanaka et al. (2006) ont évalu¢ D’effet des renforts inorganiques ajoutés a la résine
polymérique sur 1’amélioration de 1’endurance a la dégradation par DP. Deux sortes de
systéme d’¢électrode du type sphére-plan ont été employées pour effectuer une comparaison
entre des nanocomposites a base d’époxy ou de polyimide chargé soit de silice, d’oxyde de
titane ou d’alumine sur 1’effet des nanocharges sur I’amélioration de la résistance aux DP. Il
s’est avéré que la morphologie des nanocomposites et la taille des renforts jouent un role

important dans 1’amélioration de la résistance a la dégradation aux DP.

Plusieurs études ont été effectués sur 1’étude de 1’érosion de surface sous effet couronne dans
I’air. L’érosion de surface causée par les décharges couronne des échantillons de PE chargé
de silice (Si0;), a été étudiée par Sami et al. (2010). La rugosité de surface a été discutée en
fonction des pourcentages des renforts de SiO; ajoutés a la résine de PE. Les chercheurs ont
constaté que l’introduction de petite quantité de renforts nanométriques de silice peut
améliorer les propriétés di¢lectriques de la résine de PE.

La présence d’impuretés et des défauts dans les isolations peut accélérer fortement leur
dégradation. En effet, une étude statistique sur la rupture diélectrique du polyéthyléne
téréphtalate (PET) et le polyéthyléne basse densit¢ (LDPE) a été menée par KaZuo et al.
(2008). Les essais de la rupture diélectrique ont été réalisés en utilisant une géométrie plan-
plan et les résultats ont été évalués en fonction des paramétres de la distribution de Weibull.
L’influence du nombre et de taille des impuretés sur la rupture diélectrique a été discutée.
Les résultats ont indiqué que le facteur d’échelle et le facteur de forme ne dépendent pas du

nombre d’impuretés mais plutdt de leur taille.



28

Une série de tests a été¢ menée par Ahikari et al. (2011) afin d’examiner la résistance aux DP
des isolations en PET utilisés dans les installations sous-marines. Cette étude comparative a
¢té réalisée dans les mémes conditions (contraintes électriques et thermiques), sur des
¢chantillons contenant des vides artificiels. Cette étude a mis en évidence le rdle des facteurs

contribuant au contréle de l'activité des DP comme la pression et le type de gaz présent.

Suzuoki et al. (2008) ont également vérifié le changement de 1’activité des décharges au
niveau des vides et I’influence de I’atmospheére. L’étude a compris également une inspection
de la relation entre I’amplitude de ’activité des décharges partielle et la tension appliquée

pour initier la décharge et celle nécessaire au claquage.

Grybowski et al. (1999) ont présenté une analyse statistique de la rupture diélectrique
réalisée sur des échantillons de PET. L’effet de I’humidité et les défauts ont été investigués.
Selon eux, la présence des défauts comme les défauts a 1’échelle micrométrique peuvent

largement modifier les résultats des essais de la rupture di¢lectrique.

Une ¢étude de la rigidité di¢lectrique, du facteur de dissipation et des décharges partielles sur
des films de PET a été réalisée par Gefle et al. (2005). D’apres cette étude, les paramétres de
la rupture des films polymériques peuvent étre largement modifiés a cause du contact non

1déal entre les isolants et les électrodes.

La dégradation d’un isolant débute lorsque la tension appliquée atteint une tension critique
appelée tension d’initiation des DP. Danikas ef al. (2004) ont examiné la possibilité¢ de
dégradation en dessous du champ d’amorgage d’un isolant assujetti a des DP. Une
configuration pointe-plan a ét¢ employée afin de vérifier I’activité des décharges en dessous
du champ d’amorgage en fonction du rayon de courbure de la pointe et 1’espace inter-
¢lectrodes. L’étude a confirmé la possibilité de la présence des DP sous forme d’impulsion

méme si la tension appliquée est en dessous de la tension d’initiation.
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1.5 Conclusion

Ce chapitre nous a donné l'occasion de faire un état de I’art sur les matériaux composites a
matrice polymérique et de décrire les principaux mécanismes intervenant lors de la
dégradation des matériaux polymériques sous haute tension comme le vieillissement accéléré
par DP et la rupture diélectrique qui constituent les principales taches qu’on devrait faire

durant ce travail.

Bien que plusieurs études ont été effectuées sur les mécanismes de dégradation sous
décharges et la rupture diélectrique des nanocomposites et des composites a matrice
thermodurcissable, nous remarquons que peu d’informations existent concernant les
composites a base de résine thermoplastique renforcés de mati¢res inorganiques comme les
fibres de verre et le mica. Toutefois, quelques études concernant des thermoplastiques non

chargés ont été effectuées.

L’objectif du chapitre suivant est de faire une description des matériaux composites a base de
PET recyclé renforcés de fibre de verre et mica tout en présentant les différentes techniques

et équipements utilisés lors de la caractérisation de ces matériaux candidats.






CHAPITRE 2

DESCRIPTION DES MATERIAUX CANDIDATS

Nous proposons dans ce chapitre une description des matériaux retenus pour la présente
¢tude ainsi que les différentes techniques employées pour la caractérisation des propriétés
thermiques et électriques. Nous commengons d’abord par une description sommaire des
différents matériaux candidats. Ensuite, nous présentons les différentes techniques utilisées
pour la caractérisation, chacune sera suivie des résultats relatifs aux analyses thermiques et

mesures ¢électriques dans le domaine temporel et fréquentiel.

2.1 Les matériaux candidats

Pour des raisons de confidentialité, les conditions de préparation des composites étudiés et
les recettes détaillées ne seront pas divulguées. Par contre, une description sommaire des
matériaux candidats incluant les proportions des principales constituantes sera donnée dans le

tableau 2.1.

Tableau 2.1 Description sommaire des différents matériaux

Produit Fibre de verre (%) Mica (%) Autres
VNT 340HD 26,5 14 (150S) PET et additif

VNT 840 26,5 14 (150S) PET et additif
VNT 340SK 26,5 14 (60S) PET et additif

Le matériau VNT840 comprend trois lots soit la boite#4, boite#16 et boite#28. Ces lots
correspondent a des échantillons du début, de milieu et de la fin de la ligne d’extrusion. Il
s’agit de composites a base de polyéthyléne téréphtalate recyclé (PET) comme matrice,
renforcés de fibres de verre, de mica et de noir de carbone. Ces composites sont destinés a la

fabrication des supports de bougies d’allumage pour I’automobile.
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Les échantillons étudiés sont des disques de 101 mm de diametres et 1,6 mm d’épaisseur. Ils
sont fabriqués par le Groupe Lavergne selon le procédé d’injection a partir de granules de
PET recyclé, contenant des flocons de mica et des fibres de verre. Du noir de carbone ainsi
que des additifs comme des plastifiants sont aussi incorporés afin d’améliorer 1’aspect de

surface.

Les fibres de verre ont des bonnes propriétés mécaniques et une bonne résistance thermique.
Ils ont un champ de claquage ¢élevé et un facteur de dissipation faible. Les fibres de verre
utilisées dans les matériaux candidats sont du type E sans sodium. Ce type de fibre de verre

est employé pour améliorer les propriétés mécaniques des composites.

Le mica est utilisé sous forme de flocons de deux tailles différentes 60S et 150S ce qui
correspond a 254 pum et 89 pum (voir tableau 2.2). Le mica, qui joue le role de barricre
diélectrique grace a son champ de claquage ¢levé et sa résistance aux décharges partielles, a
un facteur de perte constant jusqu’a SOMHz et une stabilité thermique jusqu’a 600°C (Pham,

2005).

Tableau 2.2 Taille des flocons de mica employés dans 1’étude

Taille (Grit) Pouce Micron
60 0,010 254
150 0,0035 89

Ul Haq et al. (2011) ont étudié 1’effet des renforts de mica sur I’endurance des composites a
base de PET. Cette étude a révélé que D’endurance électrique a été significativement

améliorée par I’ajout du mica, comme il est illustré sur la figure 2.1.
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Figure 2.1 Comparaison des courbes d’endurance
Tirée de Ul Haq (2011, p. 3)

Le noir de carbone qui est incorporé avec une concentration moins importante rend le
composite opaque et permet d’améliorer la résistance a la dégradation causée par les

rayonnements ultraviolets.

L’interface matrice-renforts joue un réle déterminant dans les propriétés finales d’un
composite (Heman, 2008). De nombreuses études ont été effectuées sur le role de I’interface
matrice-renforts dans les composites. Il est bien connu que l'interface entre les fibres et la
matrice de résine joue un role important sur les propriétés électriques et mécaniques des
composites. La qualit¢ de [D’interface est importante particulicrement dans le cas
d'arborescence ¢lectrique (Hermann et al, 1990). Les résultats obtenus ont montré que le
chemin préférentiel des arbres est le long de l'interface résine-fibre de verre. Dans notre

travail, I’étude de I’interface matrice-renforts sera limitée par I’analyse microscopique.
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2.2 Techniques expérimentales

L’objectif de cette section est de déterminer les propriétés thermiques, électriques et
mécaniques des matériaux composites de notre étude. Nous vérifierons d’abord la présence
des défauts et la dispersion des renforts dans la matrice par 1’observation microscopique des
trois matériaux. Ensuite, nous présenterons les différentes techniques d’analyse utilisées
pour la caractérisation. Pour chaque technique, le principe sera décrit et le dispositif

expérimental sera présenté suivi des résultats relatif a ’analyse.

2.2.1 Observation microscopique

La microscopie électronique a balayage (MEB) est une technique d’observation de la
topographie des surfaces. Lorsque le faisceau d’électrons bombarde la préparation, il pénétre
dans I’échantillon et interagit avec la mati¢re. Deux types d’émissions électroniques sont
collectées a partir de cette interaction: les ¢€lectrons secondaires qui serviront a construire
I’image et les électrons rétrodiffusés qui permettront d’obtenir différents niveaux de gris en
fonction de la densité atomique des éléments de ’échantillon (Paqueton et al. 2006). La

figure 2.2 illustre le microscope électronique a balayage utilisé lors de notre étude.

Figure 2.2 Microscope électronique a balayage utilisé
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Etant donné que les échantillons ne sont pas conducteurs, un recouvrement d’ une couche d’or
¢tait nécessaire avant d’utiliser le microscope ¢électronique. Cela a été effectu¢ a 1’aide d’un

appareil de revétement d’or modéle EMITECH K550X illustré par la figure 2.3.

Figure 2.3 Appareil de revétement d’or modele
EMITECH K550X

Ci-dessous sont présentées des photographies prises a 1’aide du microscope électronique a
balayage (MEB). Le but de cette observation est de vérifier la dispersion des composants
inorganiques (fibre de verre et mica) dans la matrice thermoplastique (PET) et d’essayer de

détecter les défauts et les porosités se trouvant dans les échantillons de chaque matériau.

Figure 2.4 Photographie de la surface de VNT840 (X500)
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Figure 2.5 Photographie de la surface de VNT340HD (X500)

Figure 2.6 Photographie de la surface de VNT340SK (X500)
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Figure 2.8 Microscopie électronique d’une coupe de VNT340SK (X500)

37



38

Figure 2.9 Microscopie électronique pour une coupe de VNT340SK (X100)

Les figures 2.4 a 2.9 illustrent la morphologie des surfaces et des coupes des trois matériaux
candidats. Quelques décollements des fibres de verre ont été observés. Quelques cavités sous
forme irréguliére se présentent au niveau de la matrice d’une facon non uniforme. Ces

porosités peuvent provenir du procédé d’injection utilisé pour la fabrication des échantillons.

2.2.2 Analyse thermique

2.2.2.1 Analyse thermogravimétrique (TGA)

C’est une technique permettant de mesurer la variation de la masse d’un spécimen lorsqu’un
régime de température est appliqué sous atmosphere controlée. Lorsque 1’échantillon est
chauffé, il peut survenir des réactions chimiques comme 1’évaporation, la décomposition ou

I’oxydation résultant en variation de la masse et en changement de phase de 1’échantillon.
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Cette variation est mesurée et tracée en fonction du temps ou de la température. La figure

2.10 montre le schéma du principe de 1’appareil TGA.
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Figure 2.10 Schéma de principe de I'appareil de TGA
Tirée et adaptée de Wikipédia

Les mesures ont été effectuées selon la norme ASTM E1131-03 entre 25 et 900°C en
utilisant [’analyseur thermogravimétrique Perkin Elmer présenté sur la figure 2.11.
L’échantillon a été d’abord chauffé dans des conditions inertes (N,) a 600 °C avec une rampe
de montée de 10 C°.min™'. Aprés, I’atmosphére a été commutée sur une atmosphére oxydante
a 600°C. Ensuite, I’échantillon a été réchauffé jusqu’a 900°C avec une vitesse de balayage de

40 °C.min"".
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Figure 2.11 Appareil utilisé¢ pour mesure de TGA

La figure 2.12 illustre la variation de la masse en fonction de la température. La forme de la
courbe TGA révele qu’il y a une décomposition chimique en trois paliers. La forme du
premier palier montre qu’il y a une évaporation du liquide présent dans 1’échantillon. Sur le
deuxiéme palier, une perte de masse importante est observée a partir de 350°C. La
décomposition de la résine PET se fait entre 350 et 500°C. Le troisieme palier illustre la

combustion du noir de carbone lors du changement du gaz.

Lors de I’analyse du matériau VNT340HD, I’échantillon a perdu approximativement 2% de
sa masse vers 350°C. Il s’agit de la perte d’humidité et la volatilisation des plastifiants
ajoutés. Une décomposition des spécimens a 52 % a eu lieu entre 350 et 600°C. La
combustion du noir de carbone ajouté au PET est faite lors du changement du gaz. Il reste un
résidu de 40%, ce qui correspond aux fibres de verre et mica ajouté a la résine de PET.

L’inspection visuelle du résidu révele qu’il est d’aspect vitreux.
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Figure 2.12 Courbe TGA pour I’échantillon VNT340SK

Les teneurs de la matrice organique (PET) et les renforts inorganiques sont déterminés avec
une grande précision vue que dans ces conditions expérimentales, la résine est complétement
décomposée alors que les renforts comme les fibres de verre et le mica ne se dégradent pas.
Le tableau 2.3 illustre les teneurs des constituants des trois matériaux analysés par TGA. Le
premier palier thermogravimétrique (25-350°C) montre que le VNT340HD présente le plus
grand pourcentage des plastifiants et le pourcentage du résidu confirme que les trois

matériaux contiennent 40% de la matiére inorganique (fibre de verre et mica).

Tableau 2.3 Teneurs des composants des trois matériaux analysés par TGA

Paliers thermogravimétriques (%)

25-350°C 350-620°C 620-900°C
VNT340HD 1,820 48,96 7,6
VNT340SK 0,942 52,12 6,9
VNT840 0,335 52,01 7,3
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2.2.2.2 Calorimétrie différentielle a balayage (DSC)

L’analyse DSC (Differential Scanning Calorimetry) est une méthode qui sert a déterminer la
variation du flux de chaleur absorbée ou dégagée par le spécimen en fonction de la
température ou du temps lorsqu’il est soumis & un programme de température sous
atmospheére controlée. Lorsque le spécimen est chauffé, il peut survenir des changements de
phases endothermiques ou exothermiques accompagnés d’échange de chaleur. L’appareil
dispose de deux cellules de mesure, I’une qui est vide est prise comme référence et 1’autre
contenant 1’échantillon a analyser. Cette méthode nous permet de déterminer la température
des différentes transformations survenues et de quantifier le flux de chaleur. La figure 2.13

illustre un schéma du principe de 1'appareil de DSC.

Figure 2.13 Schéma de principe de l'appareil de DSC
Tirée du secteur de polymeres et matériaux composites

Les mesures de DSC ont été réalisées avec un analyseur Perkin Elmer Diamond entre 0 et
300°C sous atmosphére inerte (N,) avec une vitesse de balayage de 10°C. min™. La figure

2.14 présente I’analyseur utilisé lors de cette étude.
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Figure 2.14 Analyseur Perkin Elmer Diamond

La figure 2.15 représente le spectre obtenu par la technique DSC. Ceci révele la présence
d’un saut de flux a environ 80°C, qui correspond a la température de transition vitreuse du
composite analysé. On observe clairement le pic exothermique qui caractérise la
cristallisation entre 110 et 150°C. Le pic endothermique qui définit la fusion est situé entre
240 et 265° avec un maximum de 252°C. Les spectres enregistrés pour les trois composites
montrent une grande similitude avec le celui du PET. Tenant en compte des résultats, nous
pouvant affirmer que les propriétés thermiques des composites a base de PET restent proches

de celles du PET.
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Figure 2.15 Analyse Enthalpique Différentielle sur composite a base de PET
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2.2.2.3 Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (FTIR)

La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (ou FTIR : Fourier Transformed Infra
Red spectroscopy) est une méthode non destructive servant a analyser des matériaux. Grace
aux vibrations de la structure moléculaire causées par [’absorption des rayonnements
infrarouges, une large gamme de matériaux organiques ou inorganiques peuvent étre
identifiés selon leurs liaisons chimiques qui sont enregistrées sous forme de spectre
infrarouge. Il existe trois modes de mesure en spectroscopie FTIR, la transmission (TR), la
réflexion (R) et la réflexion totale atténuée (ou ATR : Attenuated Total Reflexion). Le mode
de mesure sera choisi en fonction de I’épaisseur et de la transparence de 1’échantillon (dans le

cas des matériaux solides).
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Figure 2.16 Schéma d'un spectrometre a transformée de Fourier
Tirée de biophy research

Le principe de cette technique, comme il est représenté sur la figure 2.16, consiste a mesurer
les longueurs d'onde auxquelles le matériau absorbe et les intensités de l'absorption. Le
faisceau infrarouge provenant de la source A est dirigé vers l'interférométre de Michelson qui

va moduler chaque longueur d'onde du faisceau a une fréquence différente. Dans
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l'interféromeétre le faisceau lumineux arrive sur la Séparatrice. La moitié du faisceau est alors
dirigée sur le miroir fixe, le reste passe a travers la séparatrice et est dirigé sur le miroir
mobile. Quand les deux faisceaux se recombinent, des interférences destructives ou
constructives apparaissent en fonction de la position du miroir mobile. Le faisceau modulé
est alors réfléchi des deux miroirs vers I'échantillon, ou des absorptions interviennent. Le
faisceau arrive ensuite sur le détecteur pour étre transformé en signal électrique (Biophy

research).

Les essais sont effectués sur des échantillons en composites de PET grace a un spectromeétre
FTIR Thermo Electron Nicolet 6700 représenté par la figure 2.17. Les échantillons sont
sombres et épais ce qui nous a pousser a choisir le mode de réflexion total atténuée (ATR)
pour réaliser les mesures. Le contact entre le cristal de germanium et I’échantillon permet au
faisceau de se propager dans le cristal et de se refléter a I’interface du cristal/échantillon. Par
la suite une onde nommée onde évanescente sera absorbée par le spécimen et elle sera

enregistrée sous forme de spectre IR.

Figure 2.17 Spectrométre FTIR Nicolet 6700
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Les mesures sont réalisées dans une gamme de nombres d’onde de 4000 a 400 cm™, tel
qu’illustré par la figure 2.18. Les spectres IR enregistrés pour les trois composites de PET
sont semblables a celui du PET. Tous les pics sont présents notamment les bandes
caractéristiques & 1340 cm™ et & 1370 cm™ (Bach Cristina, 2009). Ils révélent bien qu’il
s’agit du PET mais la présence des renforts comme le mica et les fibres de verre ne sont pas
observées. Cela s’explique par le fait que le contact établi a chaque fois entre les

¢chantillons a analyser et le cristal se fait avec la matrice (PET).
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Figure 2.18 Spectre FTIR _ATR pour les trois matériaux

2.2.3 Caractérisation électrique

2.2.3.1 Mesures dans le domaine temporel

Des mesures de résistivité surfacique et volumique ont été effectuées sur des échantillons des
trois matériaux fournis. Le systéme expérimental utilis¢ comporte un ¢électrométre Keithley

mode¢le 6517B muni d’une source de tension (la valeur maximale est de 1000 volts) et un
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pico-amperemetre ainsi qu’un porte échantillon Keithley modéle 8009. Le pilotage de la
source et l’enregistrement des résultats se fait via une interface informatique avec un
programme Excel grace a une connexion GPIB. La figure 2.19 présente le schéma
synoptique du banc d’essai utilisé pour les mesures de la résistivité surfacique et volumique

ainsi que 1’électrométre et le porte échantillon employés.
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Figure 2.19 Schéma synoptique du banc d’essai pour les mesures
de résistivité surfacique et volumique a)Electrometre Keithley
modele 6517B b) Porte échantillon modele 8009 ¢)

Le porte échantillon peut étre utilisé pour effectuer des mesures de résistivité volumique
(pour une plage de 10° & 10" Ohm™™) ou de résistivité surfacique (pour une plage allant de
10° 2 10" Ohm) selon les configurations présentées ci-dessous. Un échelon de tension de
1000 V est appliqué a travers 1'échantillon (I'échantillon a été chargé pendant 500 s et

déchargé durant un autre 500 s).
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Figure 2.20 Schéma du principe des mesures A) Résistivité volumique
B) Résistivité surfacique
Tirée du manuel d’utilisation du Keithley
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La figure 2.20 montre le schéma du principe des mesures de la résistivité surfacique et
volumique selon le manuel d’utilisation du Keithley.

La résistivité surfacique est mesurée par l’application d’une tension sur la surface de
I’échantillon et elle est calculée selon le manuel d’utilisation du porte échantillon Keithley

modele 8009 a partir de I’équation suivante:

_ 534U, (2.1)
Ic

Ps
Ou ps représente la résistivité surfacique, I, est le courant de conduction et Uy est I’amplitude

de la tension appliquée.

Selon le manuel d’utilisation du porte échantillon modele 8009, la résistivité volumique est
mesurée en appliquant un potentiel de tension a travers les co6tés opposés de 1’échantillon

isolant et elle est calculée a travers la relation suivante:
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229 * U, (2.2)
B t. =]

Cc Cc

Py

Ou p, représente la résistivité volumique, Uy représente I’amplitude de la tension appliquée.

I est le courant de conduction et t. est I’épaisseur de 1’isolant étudié

2.2.3.2 Mesures dans le domaine fréquentiel

Des mesures diélectriques ont été effectuées sur une gamme de fréquence allant de 107
jusqu’a 10° Hz selon la configuration plan-plan a 1’aide d’un dispositif de mesures
di¢lectriques Novocontrol alpha-N et du porte échantillon modéle 8009. Les mesures ont été
enregistrées via le logiciel de pilotage Windeta fourni par la compagnie Novocontrol.

La figure 2.21 présente le schéma synoptique du banc d’essai utilis¢é pour les mesures

effectuées par spectroscopie diélectrique dans le domaine fréquentiel.

Figure 2.21 Synoptique du banc d’essai des mesures électriques

Nous illustrons par les figures 2.22 et 2.23 les courants de charge et de décharge pour trois

¢échantillons A, B et C du méme matériau VNT840 apres un échelon de tension de 1 kV.
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Figure 2.22 Courant de charge (a) et décharge (b) a 1 kV pour
les trois échantillons (A, B et C) dans le cas d’'une mesure
volumique
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Figure 2.23 Courant de charge (a) et décharge (b) a 1 kV pour les trois
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Figure 2.24 Courant de conduction a 1 kV

La figure 2.24 illustre le courant de conduction apreés un échelon de tension de 1kV (le
courant de conduction se calcule par la soustraction du courant de charge et courant de
décharge). La moyenne se fait entre les courants de charge et les courants de décharge. Le

tableau ci-dessous récapitule les valeurs de la résistivité surfacique et volumique calculées a

partir des équations 2.1 et 2.2.

Tableau 2.4 Résistivité surfacique et volumique des trois échantillons
du méme matériau VNT840

Echantillon Résistivité surfacique Résistivité volumique
Q2 Q. cm
A 9,4x10" 4,6x10'"
B 5,9x10'¢ 8,3x10"
C 7,5x10' 1,1x10"
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L’effet des renforcements comme le mica sur la résistivité du PET a été étudié par Martinu et
al. (2000). Tel que représenté sur la figure 2.25, I’accroissement de la concentration du mica

ajoutée au composite a base de PET entraine I’augmentation de la résistivité du composite.
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Figure 2.25 Résistivité des composites a base de PET
Tirée de Martinu et al (2000, p. 3)

Quelques propriétés €lectriques des matériaux composites a base de PET recyclé comme la
résistivité, la constance diélectrique et le facteur de dissipation ont été mesurées ensuite
regroupées dans le tableau 2.5. Le facteur de dissipation calculé est compris entre 0,0079 et
0,0083. Un bon isolant se caractérise par son faible facteur de dissipation qui varie

généralement entre 107 et 107,

Tableau 2.5 Facteur de dissipation (Tand)
et constante di¢lectrique (€)

Echantillon ¢ Tan &
1 3,84 0,0083
2 3,72 0,0080
3 3,85 0,0079
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Il a noté que le facteur de dissipation est une propriété diélectrique qui désigne les pertes
diélectriques dus a la polarisation qui suit le champ. L’angle de perte diélectrique 6
représente I’angle complémentaire de 1’angle du déphasage entre le courant traversant
I’isolant et la tension appliquée U, tel qu’il représenté par la figue 2.26. Selon le diagramme
de phase, le facteur de dissipation tan d est égal au quotient : partie réelle du courant sur la

partie imaginaire.
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Figure 2.26 Courant et tension dans un diagramme de phase

224 Analyse mécanique

Plusieurs mesures mécaniques, selon la norme ASTM D638 (ISO-527), ont été effectuées sur
trois lots d’échantillons fournis par le Groupe Lavergne. Il s’agit évidemment des composites
a base de PET renforcés de fibres de verre et de mica. Les mesures ont été faites a I’aide
d’une machine de traction Alliance RF/200 de la compagnie MTS Systems Corporation
équipée d’une cellule de charge de 10 kN. Les valeurs dans le tableau ci-dessous

correspondent a la moyenne sur cinq échantillons pour chaque lot (David, 2009).

La courbe contrainte-déformation représentée par la figure 2.26 révele que I’allongement a la

rupture se fait graduellement jusqu'a la rupture du matériau.



Tableau 2.6 Mesures mécaniques
Tiré et adapté de David (2009)

DPOS2-08-01
Test Valeur Unités
Résistance en traction (5 mm/min) 136,1 MPa
Elongation a la rupture 3,36 %
Module en traction 5356 MPa
REQ GL77-3
Test Valeur Unités
Résistance en traction (5 mm/min) 130,4 MPa
Elongation a la rupture 6,17 %
Module en traction 3806,3 MPa
SQ14-26-208
Test Valeur Unités
Résistance en traction (5 mm/min) 94,4 MPa
Elongation a la rupture 4,10 %
Module en traction 3007 MPa

Figure 2.27 Courbe contrainte —déformation
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2.3 Conclusion

Le présent chapitre avait comme objectif de présenter les différentes techniques qui ont été
utilisées pour la caractérisation électrique, thermique et mécanique des composites a base de
PET recyclé renforcés de fibre de verre, mica et noir de carbone. Les mesures effectuées ont
permis de déterminer quelques propriétés des matériaux candidats et d’examiner I’effet de

I’ajout des renforts a la matrice (PET recyclé).

Le travail présenté dans le chapitre suivant concerne 1’étude de la dégradation sous effet
couronne qui comprend la description du montage, la procédure expérimentale utilisée et les
deux techniques de détection des décharges couronnes employée pour mesurer la tension
d’apparition des décharges couronnes. On verra également la modélisation du champ

¢lectrique au voisinage de la pointe en tenant compte de 1’isolant.



CHAPITRE 3

DEGRADATION SOUS EFFET COURONNE
3.1 Généralités

Nous allons nous intéresser dans ce chapitre, a 1’étude de la dégradation des matériaux
composites a base de PET renforcés de fibre de verre et de mica sous effet couronne dans une
configuration pointe-plan. La conception du montage incluant la source de tension et
I’enceinte climatique a été réalisée dans les laboratoires de I’ETS. Ce banc d’essai est adapté
a partir du schéma présenté sur la figure 3.1, a cette différence prés que les échantillons sont

des disques en composites a base de PET et non de 1’époxy.
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Figure 3.1 Montage typique pour les essais d’endurance sous impulsions haute tension
Tirée de David (2009, p. 24)
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3.2 Description du banc d’essai

Le dispositif expérimental adopté pour les essais du vieillissement accéléré est illustré par la
figure 3.2. Il se compose d’une enceinte climatique dans laquelle est placée la cellule de

mesure qui représente une configuration pointe-plan.

Figure 3.2 Schéma synoptique du banc d’essai pour les mesures d’endurance sous
effet couronne

Cette derniére comprend deux plaques rectangulaires (153 x120 x 12,7 mm) en acier qui sont
reliées I'une a l’autre par deux tiges isolantes en polyimide capable de résister a des
températures tres élevées allant jusqu’a 300°C. La figure 3.3 représente la cellule de mesure

et le type de la configuration employée lors des essais.
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Figure 3.3 Cellule de mesure et configuration pointe plan employée

La plaque inférieure est mise a la terre et représente donc 1’¢lectrode passive. La plaque
supérieure est percée a son centre portant une colonne filetée permettant de tenir a son
extrémité inférieure une pointe en acier au carbone recouvert de Nickel. Cette pointe de 50
mm de longueur représente 1’¢électrode active. La figure 3.4 représente les deux pointes

employées dans cette étude ainsi que leurs dimensions.

Figure 3.4 Description des pointes utilisées lors de cette étude

La distance inter électrode est variable et peut étre ajustée a I’aide de la vis micrométrique

soudée a D’extrémité supérieure de la colonne. La source d’alimentation comprend un
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générateur de fonction standard modele Topward 8102 permettant de générer une onde
sinusoidale a une fréquence de 300 Hz afin d’accélérer le vieillissement des matériaux testés.

Ce générateur permet de fournir un signal sinusoidal maximum de 20 V.

La tension fournie par le générateur est élevée par la suite a 1’aide d’un amplificateur non
inverseur modele TREK 20/20A capable d’offrir un gain fixe de 2000V /V dans la plage de 0

a+ 20 kV avec une gamme de sortie de 0 a =20 mA.

L’oscilloscope Tektronix TDS2012B qui est branché au générateur permet de visualiser le
signal de la tension et du courant de décharge ainsi que les décharges couronnes détectées par
le moniteur de courant Pearson représenté par la figure 3.5 (a). La figure 3.5 (b) illustre une

onde sinusoidale de 300 Hz et 5 kV et les décharges détectées par le moniteur de courant.

Figure 3.5 Moniteur de courant Pearson et les décharges détectées
a5kVet300Hz

Les décharges peuvent étre détectées et mesurées également a 1’aide du systéme de décharges
partielles Omicron MPD 600 qui se compose d’un coupleur capacitif relié a la pointe a 1’aide
d’une sonde et d’une fibre optique permettant de détecter les décharges partielles qui seront

enregistrées via un logiciel commercial.
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La figure 3.6 illustre un exemple de la distribution des décharges couronnes enregistrés par le

systéme de décharges couronnes lors des essais effectués a 6 kV (valeur efficace).

Figure 3.6 Exemple de la distribution des décharges couronne enregistré
par le systéeme des DP a 6 kV et 350 kHz a 150 kHz

33 Procédure expérimentale

La procédure expérimentale suivie pour réaliser les tests de dégradation des matériaux sous

effet couronne est la suivante:

e Nettoyer les échantillons a 1’éthanol ensuite les sécher avant la manipulation.

e Placer I’échantillon dans la cellule de mesure. Des pinces en plastiques peuvent étre
utilisées pour fixer I’échantillon et assurer la planéité de la surface de I’échantillon a

tester.

e Ajuster la distance inter électrode a ’aide de la vis micrométrique soudée a la tige reliée a

la pointe.



62

e Régler le four a la température désirée (la température maximale que le four peut atteindre

est de 200°C). La température du four peut étre contrdlée par un thermocouple numérique.

e Régler la fréquence et la tension a I’aide du générateur (un signal sinusoidal apparait a
I’écran de I’oscilloscope). Une tension de 3 Volts (valeur nominale) sera amplifiée a 6 kV

a la sortie.

e Vérifier que le systeéme des décharges partielles a bel et bien détecté des décharges au

niveau de la pointe.

e Appliquer la tension une fois que 1’environnement est thermiquement stable. Une fois la
source HT estimée, il est possible de contrdler la tension envoyée sur 1’échantillon en
utilisant un multimetre branché a 1’amplificateur. La tension s’applique pendant une durée

bien déterminée (24 h, 48 h, 72 h, 96 h....) selon le choix.

e L’échantillon est retiré de I’enceinte climatique des que la tension appliquée est arrétée.
Le prototype a été testé jusqu’a 12 kV. Au-dela de cette tension, I’effet de I’amplitude n’a

¢été vérifié afin d’éviter le passage a 1’arc électrique.

La figure 3.7 présente une photographie de la décharge couronne au voisinage de la pointe a
2 mm de rayon de courbure pour une tension sinusoidale de 6 kV. On y voit clairement la

lueur bleutée violacée sous forme de couronne.
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Figure 3.7 Image de la décharge couronne a 6 kV, 300Hz
et pour une distance inter ¢électrode de 1,65 mm

34 Mesure de la tension d’initiation

Nous tenons a présenter dans cette partie quelques mesures pour déterminer la tension
d’initiation de la décharge couronne tenant en compte 1’effet de la tension appliquée, le rayon

de courbure de la pointe et la distance inter ¢électrode.

Afin de déterminer la tension d’initiation de la décharge au voisinage de la pointe, une
caméra UV Corona Finder et un systéme de mesure de décharges partielles Mtronix ont été
utilisés. L’ étude se fait en régime sinusoidale a une fréquence de 300 Hz afin d’accélérer le
vieillissement des matériaux. La distance inter électrode étant de 1,65 mm et la pointe utilisée

ayant un diametre de cylindre de 8 mm et un rayon de courbure de 1,5 mm.

Au début, 'amplitude du signal de sortie était de 1 kV. Cependant, pour les conditions
d’application, cette tension n’était pas suffisante pour initier la décharge au voisinage de la
pointe. La tension a été augmentée petit a petit jusqu’a ce que la décharge soit détectée. La

valeur nécessaire pour allumer la décharge a 300 Hz pour une distance inter électrode de 1,65



64

mm avoisine 3,0 kV. Le champ électrique atteint & ce moment est de 2,37 kV/mm. C’est ce
qu’on appelle le champ d’allumage ou le champ d’amorgage. L utilisation de la pointe de 2
mm nécessite une tension de 3,4 kV comme seuil d’amorcage de la décharge. Ce qui donne
2,65 kV/mm comme champ d’allumage. Ces valeurs ont été obtenues par la formule de

Mason décrite auparavant.

Un trés grand nombre de parameétres peuvent affecter les valeurs de la rugosité de surface
causée par ’effet couronne tels que la distance inter électrode, le rayon de courbure de la
pointe, la température du test et I’amplitude du potentiel appliqué. Les valeurs des parametres

choisis lors de nos investigations sont comme suit :

e 50, 500 et 1000 um pour la distance entre la pointe et 1’isolant ce qui correspond a 1,65,
2,1 et 2,6 mm comme distance inter €électrodes. Ces valeurs ont été choisies arbitrairement
afin de vérifier I’effet de distance inter électrodes sur le champ électrique développé au
voisinage de la pointe.

e 23,70, 100 et 140°C pour la température du test ce qui correspond a I’intervalle de
température de service des composites.

e Deux pointes de rayon de courbure de 1,5 et 2 mm.

e De 3 a 12 kV comme tension appliquée.

Le choix des paramétres de vieillissement accéléré ne se fait pas toujours en fonction des
conditions de service auxquelles les polyméres sont congus pour étre exposées (Haridoss,
1999). Certainement, les conditions du test devront &tre proches ou plus séveéres que les

conditions de service dans lesquelles les matériaux doivent opérer.

3.5 Caractérisation des décharges couronnes

Deux méthodes différentes ont été utilisées lors de nos investigations. La détection électrique
consiste a mesurer des parametres €lectriques comme le courant ou la charge tandis que la

méthode optique sert a mesurer la lumiere émise par la décharge dans le domaine visible et
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ultraviolet et permet de localiser la décharge. Les décharges peuvent étre détectées

acoustiquement a I’aide d’un capteur acoustique.

3.5.1 Méthode électrique

Les décharges ont été détectées avec une bande passante de 350 kHz a £150 kHz et pour un
temps d’enregistrement de 30 s. La figure 3.8 illustre la distribution des décharges couronnes
pour quatre mesures réalisées sur un échantillon d’un composite a base de PET recyclé. On a
observé que I’apparition des décharges couronnes avoisine 3 kV. Au-dela de cette tension,
I’activité des décharges s’accroit énormément. On remarque qu’entre la mesure 3 et 6 kV,

I’amplitude de la décharge a augmenté de 23,99 a 144,9 pC.

Figure 3.8 Distribution des décharges pour différentes tensions
(3,6,9et 12kV)
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Figure 3.9 Distribution des DC dans le cas de deux pointes (1,5 et 2 mm)

La figure 3.9 illustre 1’activité des décharges couronnes dans le cas des deux pointes (1,5 et 2
mm). La tension d’apparition des décharges dépend fortement du rayon de courbure de la
pointe. La diminution du rayon de courbure de la pointe entraine une augmentation de
I’amplitude des décharges. En effet, plus le rayon de courbure de la pointe décroit, plus le

champ électrique augmente, ce qui favorise 1’activité des électrons permettant d’ioniser 1’air.

La tension d’apparition des décharges dans le cas d’un isolant a base de PET a la température
ambiante avoisine 3 kV/mm alors qu’elle est de 2 kV/mm a 140°C. En effet, ’accroissement
de la température favorise I’activité des décharges, donc la tension d’initiation diminue avec
I’augmentation de la température comme il est représenté par la figure 3.10. Ces observations

sont conformes avec d’autres travaux (Rain, 2011).



Figure 3.10 Distribution des DC pour différentes températures
(23, 70, 100 et 140°C)
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Lorsqu’on applique une tension de 6 kV tout en faisant varier la distance inter électrode, le

comportement des décharges change avec la variation de la distance inter électrode, tel

qu’illustré par le tableau 3.1. Ainsi, en augmentant la distance inter électrodes, les décharges

sont de plus en plus observables. La figure 3.11 représente I’étendue et 1’apparence des

décharges en fonction de la distance inter électrodes (1,65, 2,1 et 2,6 mm).

Tableau 3.1 Comportement de la décharge pour plusieurs inter-électrodes (pointe 2 mm)

Tension appliquée Amplitude des décharges (pC)
a 1,65 mm a2,]1 mm a2,6 mm
3kV 33,5 65,20 <5
4 kV 58,91 207,9 260,8
5kV 109,4 286,6 567,5
6 kV 143,1 314,7 827,5
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Figure 3.11 Distribution des décharges pour différentes
distance d’électrodes (1,65, 2,1 et 2,6 mm)




69

3.5.2 Méthode optique

L’inspection des décharges couronnes a ¢été effectuée a 1’aide d’une caméra UV Corona
Finder Syntronics. La lumiére émise par la caméra est sous forme d’une ellipse. L’influence
de I'amplitude de la tension appliquée sur ’intensit¢ de la luminosité de la décharge
couronne a été observée et les images ont été enregistrées. La figure 3.12 illustre I’évolution
de Dl’intensit¢ de la luminosit¢ de la décharge couronne avec I’amplitude de la tension
appliquée sur la pointe au rayon de courbure 1,5 mm a la température ambiante et pour une
distance inter électrodes de 1,65 mm. Il y apparait clairement que 1’augmentation de la

tension appliquée entraine une augmentation de 1’intensité de la luminosité.

L
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Figure 3.12 Photographie des décharges couronnes pour différentes
tensions (a) seuil d’amorcage (3,4) kV (b) 4 kV
©)5SkV(d)6kV () 7kV (e) 8kV

La technique optique semble efficace et permet de bien localiser la décharge. Cependant, il
nous parait difficile d’établir une bonne corrélation entre la mesure de I’amplitude de la

tension d’initiation de la décharge et I’intensité de la luminosité.
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3.6 Etude expérimentale

Selon le protocole expérimental décrit auparavant, plusieurs essais de vieillissement accéléré
alimenté en tension sinusoidale ont été réalisés a une fréquence de 300 Hz en variant
plusieurs paramétres comme la tension appliquée U(6, 7 et 8 kV), le temps d’exposition t(24,
48, 72 et 96 heures), le rayon de courbure de la pointe r,(1,5 et 2 mm), la température du test
T° (70, 100 et 140°C), I’épaisseur de I’isolant (1,6 et 3,2 mm) et la distance inter ¢lectrodes
(1,65, 2,1 et 2,6 mm).

Pour toutes les mesures, la configuration de la décharge employée est toujours la méme, soit
une géométrie pointe-plan avec une distance inter électrodes de 1,65 mm, sauf dans les cas
de I’¢tude de ’influence de la distance inter €lectrodes. Les pointes doivent étre changées ou
nettoyées fréquemment par un détergent puis avec de ’acétone. En effet, aprés une série

d’utilisation, une couche blanchatre visible a 1’ceil nu se forme au voisinage de la pointe.

Foima non utilises

Paifte apres une séns d'utiksation

Figure 3.13 Pointe avant et apres une série d’utilisation
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La figure 3.13 illustre une pointe avant et aprés une série d utilisation. Ceci a été également
observé dans quelques études. Effectivement, Zhiling (2008) a mentionné dans ses travaux
qu’apres une série de mesures pour une longue durée, I’inspection de la pointe par MEB a
montré que le rayon de courbure a considérablement évolué et que la surface était tres

endommagée (Figure 3.14).

Figure 3.14 Profil de la pointe avant et aprés les essais
Tirée de Zhiling (p. 81)

3.7 Détermination du champ électrique par la méthode des éléments finis
(Comsol)

Le champ électrique au niveau de la pointe qu’on peut calculer approximativement avec la
formule de Mason, peut étre modélis¢ a I’aide du logiciel de simulation numérique par

¢léments finis Comsol (version 4.2).

La configuration de la décharge employée est toujours la méme, une géométrie pointe- plan
en présence d’un isolant a base de PET comme illustre la figure 3.15. L ¢lectrode active est
une pointe de rayon de courbure de 1,5 mm et 1’¢lectrode passive est une plaque infinie. La

tension appliquée est de 6000 volts. Cette configuration est considérée comme axisymétrique

(D).
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La modélisation du champ électrique au voisinage de la pointe a été¢ effectuée dans de
nombreuses ¢études. Chen et al. (1996) ont modélisé le champ en présence de charge
d’espace. Kouidri Med Ali ef al. (2011) ont étudié I’influence de la distance inter électrodes,
la distance entre les pointes et les rayons de courbures des pointes sur la distribution du
champ et des lignes équipotentielles et surtout sur le dimensionnement de la zone de la

décharge couronne dans le cas d’un systéme d’¢lectrodes multi pointes-plan.
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Figure 3.15 Configuration pointe plan et le modéle utilisé
pour un isolant en PET

Les surfaces équipotentielles développées dans 1’isolant de PET et I’espacement d’air dans le
cas d’une pointe de 1,5 mm de rayon de courbure et 6 kV en introduisant un composite a

base de PET d’une permittivité de 3,8 sont illustrées par la figure 3.16.



Figure 3.16 Surfaces équipotentielles (pointel,5 mm,
6 kV, isolant 1,65 mm)

Figure 3.17 Distribution de I’amplitude du champ électrique pres
de la pointe sur une distance de 12 mm
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Le champ électrique généré dans le cas d’une configuration pointe-plan est trés intense au
niveau de la pointe. Cependant, il atteint son maximum pres du rayon de courbure comme le
montre la courbe de la distribution du champ électrique représentée sur la figure 3.17.
L’évolution du champ ¢électrique dépend fortement du rayon de courbure de la pointe car

lorsque le rayon décroit, le pic observé devient de plus en plus pointu.
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Figure 3.18 Répartition du champ ¢électrique autour de la pointe
(pointe 2 mm, 6 kV et sans isolant)

La figure 3.18 présente la distribution du champ ¢lectrique développé au voisinage de la
pointe et a I’espacement d’air ainsi que sa grandeur calculée en appliquant un potentiel de 6
kV. Le champ maximal développé situ¢ au niveau du rayon de courbure de la pointe est de

4,59 kV/mm alors que si on calcule le champ moyen dans les mémes conditions, on aura 3,6
kV/mm.
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La valeur nécessaire pour allumer la décharge a 300 Hz pour une distance inter électrode de
1,65 pm est d’environ 3,4 kV. A I’aide de la formule de Mason, le champ électrique atteint
alors une valeur de 2,65 kV/mm a la pointe. En utilisant le modele numérique, le champ

¢lectrique généré est estimé a 2,79 kV/mm.

L’influence du rayon de courbure a été vérifiée a 1’aide du modele numérique. Les valeurs
trouvées confirment que la diminution du rayon de courbure entraine un accroissement du

champ ¢électrique.

Tableau 3.2 Calcul analytique et numérique du champ électrique pour différentes
configurations

Calcul analytique

Tension appliquée (kV) 6 7 8 9 10

Pointe rayon 1,5 mm| 4,7 5,5 6,3 7,1 7,9
Champ électrique (kV/mm)

Pointe rayon 2 mm | 4,1 4,8 5,5 6,2 6.8

Mod¢le numérique

sans isolant

Tension appliquée (kV) 6 7 8 9 10

Pointe rayon 1,5 mm| 4,8 5.7 6.5 7.3 8,1
Champ électrique (kV/mm)

Pointe rayon 2 mm | 4,6 5,3 6,1 6,9 7,4

avec isolant (permittivité relative ¢=3,8)

Tension appliquée (kV) 6 7 8 9 10

Pointe rayon 1,5 mm| 16,3 | 19,0 | 21,7 | 24,5 27,2

Champ électrique (kV/mm)
Pointe rayon 2 mm | 15,1 | 17,7 | 20,2 | 22,7 25,2

Le tableau 3.2 présente une comparaison entre le champ électrique estimé a 1’aide du modele

numérique et celui calculé¢ par la formule de Mason déja décrite auparavant. D’apres les
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valeurs établis, nous remarquons une bonne corrélation. Il nous parait tres utile d’utiliser le
modele numérique afin de calculer le champ électrique surtout lorsque qu’un diélectrique est

introduit puisque dans ce cas il n’existe pas de formule analytique.

3.8 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons investigué¢ la dégradation des matériaux sous effet couronne.
L’effet de plusieurs parametres comme la température, 1’amplitude de la tension, la distance
inter électrode et le rayon de courbure de la pointe a été vérifié et discuté. La tension
d’initiation a été mesurée a 1’aide du systéme des DP et vérifiée par la méthode optique qui
est considérée comme un moyen de localisation des décharges. Le champ d’amorcage a été
simulé a I’aide d’un logiciel de simulation numérique par éléments finis (Comsol) et les
résultats ont été comparés avec ceux calculés analytiquement a I’aide de 1’équation de

Mason.

Le prochain chapitre abordera I’étude expérimentale de la rigidité diélectrique des matériaux
composites a base de PET recyclé renforcés de fibre de verre, mica et noir de carbone. La
technique utilisée sera décrite ainsi que la méthode statistique permettant de traiter les

résultats des tests de rupture diélectrique.



CHAPITRE 4

ETUDE DE LA RUPTURE DIELECTRIQUE
4.1 Généralité

Ce chapitre a pour but d’étudier la rigidité di¢lectrique des matériaux composites a base de
PET recyclé renforcés de fibres de verre, mica et noir de carbone. Ces essais peuvent
améliorer nos connaissances sur les mécanismes de la rupture di¢lectrique. Plusieurs essais
ont ¢té réalisés afin de tester I’influence de différents paramétres de mesure sur la rigidité
di¢lectrique des matériaux candidats. Les parametres étudiés comprennent 'effet de la forme
des ¢électrodes, 1'épaisseur de I’échantillon, la température et la vitesse de montée en tension.

Les essais de rigidité diélectrique ont été réalisés a 60 Hz sur des échantillons d'épaisseur 1,6
mm grice au testeur Bauer DTA100, récemment acquis par I’ETS, représenté par la figure
4.1. L’appareil est muni d’une cellule en verre permettant d’immerger les échantillons et les
¢lectrodes dans l'huile diélectrique (Voltesso 35) afin d’éviter le contournement des
échantillons (voir figure 4.2). Apres I’immersion de 1’échantillon dans 1’huile diélectrique, il
faut bien s’assurer qu’un bon contact a ét¢ établi entre 1’échantillon et les deux électrodes

avant d’appliquer la haute tension.

Figure 4.1 Testeur Bauer DTA 100 utilisé pour les essais de rupture diélectrique
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La présence des contaminants dans I’huile compte parmi les causes principales qui peuvent
affecter les valeurs mesurées de la rigidité dié¢lectrique. Ainsi, il est trés important de changer
I’huile fréquemment. D’autres facteurs liés a 1’huile peuvent affecter la qualité des tests
comme la nature de I’huile, I’humidité et les bulles de gaz liées a la facon de remplir le
réservoir. Il est recommandé de prendre suffisamment de temps pour remplir le réservoir afin

d’éviter la formation des bulles d’air dans 1’huile.

Figure 4.2 Systéme d’électrodes pour
le claquage

Les ¢lectrodes utilisées sont des électrodes standards conformes a la norme ASTM D149. La
figure 4.3 illustre les deux types d’électrodes utilisées lors de 1’¢tude de la rupture
diélectrique des matériaux candidats, des ¢électrodes sphériques avec un diametre 12,5 mm et

des cylindriques a bout plat de diamétre 25,4 mm.

Figure 4.3 Types d’¢électrodes utilisées
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4.2 Technique expérimentale

Dans ce travail, la démarche adoptée consiste a effectuer des tests selon la norme ASTM
D149-97a (2004). 11 existe trois procédures de base qui peuvent étre utilisées pour déterminer
la rigidité diélectrique d'un isolant. Ces procédures sont le test & court terme, le test a
montées en escalier et le test d’endurance. Les trois méthodes peuvent étre réalisées selon le
méme principe en plagant un échantillon entre deux électrodes. Les tests se réalisent dans
I’air ou dans I’huile. Généralement, ils doivent étre réalisés dans 1'huile pour éviter le
contournement de 1’isolant. Selon la norme ASTM, ils existent différents types d’électrodes,

les plus utilisées sont les ¢lectrodes sphériques.

Plusieurs parameétres peuvent affecter la valeur de la rigidité diélectrique d’un matériau. Il
peut s’agir de parametres de mesure tels que la géométrie des électrodes, la vitesse de montée
durant le test, 1’épaisseur de isolant, la température ou I’humidité, comme il peut s’agir de
variations de la microstructure de 1’isolant telles que la présence de défauts ou porosité et la

composition du matériau.

Ainsi, nous allons étudier I’influence de plusieurs paramétres sur la rigidité diélectrique des

trois matériaux testés

La vitesse de montée (0,5 kV/s, 5 kV/s et 10 kV/s).
L’¢paisseur de I’échantillon (1,6 et 3,2 mm dans le cas du VNT340SK).

La forme géométrique de 1’¢lectrode (sphérique avec un diameétre de 12,5 mm et

cylindrique a bout plat avec un diamétre de 25,4 mm).

La température de 1’échantillon (a température ambiante et 70°C).

Parmi les trois procédures décrites par la norme ASTM D149, deux méthodes seront

adoptées.
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4.2.1 Test a court terme

Ce test est simple et facile, peut étre effectué sur un grand nombre d’échantillon afin de
déceler les échantillons problématiques. Ce test consiste a appliquer une tension avec une
certaine vitesse de montée (typiquement 0,5 kV/s) jusqu’a la rupture comme il est représenté
par la figure ci-dessous. La tension maximale obtenue représente la tension de claquage pour

le test a court terme.

Figure 4.4 Test a court terme selon la norme ASTM D149

4.2.2 Tests a montée en escalier

Ce test consiste a appliquer et & maintenir une tension initiale, typiquement la moiti¢ de la
tension obtenue par le test a court terme, pendant un certain temps (typiquement 5 min).
Cette tension sera augmentée par la suite de 10% et maintenue pendant la méme période.
Cette de procédure est appliquée ainsi jusqu’au claquage de I’échantillon. La tension
maximale obtenue représente la tension de claquage pour le test a montée en escalier. La

figure 4.5 montre le principe des tests a montée en escalier selon la norme ASTM D149.
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Figure 4.5 Test a montées en escalier selon la norme ASTM D149

Le test d’endurance est un test important permettant de prédire la durée de vie électrique pour
un matériau. Ce test consiste a mesurer le temps nécessaire pour la rupture diélectrique d’un
¢chantillon soumis a une tension inférieure a celle mesurée par le test a court terme, tel
qu’illustré par la figure 4.6. Toutefois, nous ne pouvons pas le réaliser par manque d’un

appareil spécialisé permettant de réaliser ce type de mesure.
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Figure 4.6 Test d’endurance selon la norme ASTM D149
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4.3 Analyse statistique des données

Tel qu’il est définit par la norme ASTM D149, un isolateur soumis a des tensions tres
¢levées, finit par claquer et permet le passage du courant. La rigidité diélectrique des
¢échantillons, exprimée en kV/mm, se calcule en divisant la tension atteinte au point de la
rupture divisée par 1'épaisseur de I’échantillon. L’épaisseur a été mesurée par un micrometre
numérique. Les résultats ont été traités selon la procédure indiquée dans le standard IEEE-

STD 930. Cette procédure est la plus utilisée pour les traitements statistiques des données.

4.4 La distribution a deux parameétres de Weibull

L’expression de la fonction de densit¢ cumulative de probabilité¢ pour la distribution de

Weibull a deux parametres est donnée par la formule suivante:

P(E)=1—exp [_ (g)‘*] 4.1)

ou P(E) représente la probabilit¢ cumulative de la rupture, E est la rigidité diélectrique
expérimentale, B est le facteur de forme désignant la dispersion des données et o représente le
paramétre d’échelle indiquant la rigidité diélectrique de 1’échantillon pour une probabilité

d’échec de 63,2%.

Selon le guide technique standard IEE-STD 930, les estimateurs de o et  seront calculées
par la méthode de régression pondérée des moindres carrées pour chaque échantillon. Les
intervalles de confiance pour les percentiles 0,1%, 1%, 5%, 10%, 30%, 63,2% et 95% seront
¢galement calculés en fonction du nombre total des échantillons (n) et le nombre
d’échantillons claqués (1;). Ces valeurs peuvent étre calculées numériquement comme elles

peuvent étre tirées des tableaux ou bien grace aux graphiques se trouvant dans le guide.



83

Les probabilités d’occurrence de chaque essai ont été calculées a partir de la fonction ci-
dessous (4.2) de telle sorte que les paramétres de rupture, soit le temps ou la tension doivent

étre mis en ordre du plus petit au plus grand.

i —0.44 4.2
F(l, Tl) = m x100% ( )

ou i représente le rang des données dans 1’ordre croissant et n est le nombre des spécimens

testés.

4.5 Conclusion

Ce chapitre nous a permis de souligner les différentes procédures décrites dans la norme
ASTM D149 qui sont utilisées pour mesurer la rigidité diélectrique. La méthode statistique
de Weibull a deux paramétres servant a interpréter les données expérimentales et évaluer la

rigidité di¢lectrique des matériaux a été décrite.

L’influence de plusieurs parametres comme la température, I’épaisseur de ’isolant, la forme
géométrique des ¢électrodes et la vitesse de montée sera étudiée dans le prochain chapitre qui
présentera tous les résultats expérimentaux obtenus lors de cette étude. Une analyse des
mécanismes de défaillance sera présentée plus particulierement, [’analyse microscopique et

I’étude statistique des données des tests de rupture diélectrique.






CHAPITRE 5

ANALYSE DES MECANISMES DE DEFAILLANCE

5.1 Généralités

L’analyse des mécanismes de défaillance permet d’estimer la durée de vie des composants en
service. Cette analyse a impliqué la dissection des échantillons claqués et les spécimens ayant
subis 1’érosion de surface sous HT et a des températures allant de la température ambiante
jusqu’a 140°C, I’observation microscopique, I’analyse des mesures de la rugosité de surface

causée par le vieillissement sous effet couronne ainsi que 1’analyse statistique de Weibull.

Tout d’abord, nous commengons par décrire la méthode employée pour faire les dissections
soit pour les échantillons qui ont été claqués ou pour les échantillons ayant subi 1’érosion de
surface sous effet couronne. Ensuite, on présentera les différentes images obtenues par le
microscope ¢lectronique a balayage des échantillons claqués et érodés. Apreés une
présentation des résultats relatifs aux mesures des profondeurs d’érosion, quelques résultats
seront traités selon la loi d’Arrhenius. Ensuite, une analyse statistique sera faite pour traiter
les données de la rupture diélectrique en utilisant le modele a deux paramétres de Weibull.

Finalement, quelques conclusions seront tirées et les critéres de durée de vie seront établis.

Figure 5.1 Trongonneuse a précision Buehler
Tirée d’équipement Buehler (p. 4)
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5.2 Dissection et préparation des échantillons

L’image ci-dessous présente la méthode utilisée pour couper les échantillons claqués et les
préparer pour I’analyse microscopique. Le trou est d’abord repéré. Ensuite, les échantillons
ont été coupés a la température ambiante en utilisant une trongonneuse a précision Buehler

présenté sur la figure 5.1.

a2 &

Figure 5.2 Méthode de préparation des échantillons claqués pour
I’observation microscopique

5.3 Analyse microstructurale

5.3.1 Microscopie optique

Des observations ont ¢été effectuées sur un microscope optique ayant un maximum
d’agrandissement de X35. La figure 5.3 présente une photographie qui illustre la rupture
diélectrique dans un composite a base de PET réalisé selon le test a court terme. La photo

montre la trace laissée apres le passage de I’arc électrique en traversant 1’échantillon testé.
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Figure 5.3 Rupture diélectrique dans un
¢chantillon VNT340SK

L’image présentée a la figure 5.4 illustre la dégradation sous vieillissement accéléré a la
température ambiante d’un composite (VNT840) ou on peut distinguer la formation
d’empreinte de forme circulaire de 12 mm de diamétre comme illustre la figure 5.4. Le
diamétre et la profondeur de la zone érodée augmentent dépendamment de la tension
appliquée, la distance inter électrode, le rayon de courbure de la pointe employée et la

température.

Figure 5.4 Photographie de surface d’un
¢chantillon (VNT840) érodé a 25°C
pendant 24 heures et a une tension
de 6 kV (pointe 1,5 mm)
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La figure 5.5 montre I’évolution du diameétre de la zone érodée avec I’amplitude de la tension
appliquée et la température du milieu ambiant, respectivement. On y voit clairement que le
diametre de la région érodée accroit avec ’accroissement de la tension appliquée et la
température du milieu. Il se peut que cette augmentation du diametre de la zone érodée ait
tendance a se saturer avec le temps méme avec I’augmentation des deux facteurs (la tension
et la température). Uchida et al. (1991) ont menés une étude sur la propagation de
I’arborescence sur des échantillons de PE. Ils ont montré qu’au début, 1’évolution de la zone
érodée dépend fortement de la tension appliquée, mais qu’elle a tendance a se saturer apres 3

a 4 heures.
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Figure 5.5 Diamétre de la zone érodée en fonction de la tension et la température

La figure 5.6 révele la présence des cratéres dus a 1’érosion de surface aprés exposition a des

décharges couronnes pendant 96 heures a 6 kV et a une température de 140°C.
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Figure 5.6 Photographie (X10) d’une surface présentant
des cratéres dus a 1’érosion (VNT840 exposé
au DC pendant 96 heures a 6 kV et 140°C)

5.3.2 Analyse par microscopie électronique (MEB)

Les figures 5.7 et 5.8 présentent les types de traces obtenues apres la rupture diélectrique des
échantillons. Il y apparait clairement que les marques de claquage ne sont pas toujours les
mémes. L’arc électrique traverse 1’échantillon en laissant un canal fin qui pourrait étre

accompagné d’une fissure d’un trajet aléatoire.

Figure 5.7 Perforation accompagnée d’une fissure
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Figure 5.8 Trace de claquage sous forme de trou

Durant la dissection des échantillons claqués, on a pu observer clairement le chemin crée par
I’arc électrique dans le composite de PET. L’examen microscopique a permis de remarquer
que la perforation traverse de part en part 1’échantillon mais elle débouche plus haut ou plus
bas par rapport au percement situé¢ a la face se trouvant en contact avec I’¢électrode active.
L’arc électrique ne traverse pas toujours les échantillons de la méme facon car la trajectoire
du percement n’est pas linéaire mais correspond d’avantage a une arborescence au niveau de
I’interface matrice-renforts accompagnée d’un contournement des flocons de mica qui ont un

champ de rupture plus élevés par rapport a celui de la matrice (PET).

La figure 5.9 présente une photographie microscopique a trois différents grossissements
(X50, X100 et X450). L’image représente une coupe d’un canal fin dii au claquage a court
terme d’un composite a base de PET recyclé (VNT840) ot on voit clairement les fibres de

verre et la matrice (PET) pulvérisée a cause de ’arc électrique qui a traversé le composite.



Figure 5.9 Photographie MEB d’une coupe d’une perforation
dans un composite de PET avec différents grossissements
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La figure 5.10 et 5.11 illustrent la dégradation sous vieillissement accéléré a la température
ambiante et a haute température d’un échantillon en composite a base de PET (VNT340SK).
Il y apparait clairement que la résine se fait pulvériser par les décharges couronnes tandis que

les fibres de verre et le mica restent.

Figure 5.10 Erosion & température ambiante pendant
24 heures (X60)

A
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Figure 5.11 Erosion & haute température
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Figure 5.12 Erosion des trois matériaux
a 140°C et 6 kV pendant 96 heures

La figure 5.12 nous montre la dégradation sous effet couronne des trois matériaux candidats.
Il y a apparait clairement que dans les trois cas, la pulvérisation de la résine se fait. Toutefois,
nous ne pouvons pas évaluer le taux de dégradation sans faire des mesures de rugosité¢ de

surface.
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L’effet de la température sur la dégradation des composites est illustré par la figure 5.13. Il y
apparait clairement que I’augmentation de la température accélére le vieillissement des

composites.

Figure 5.13 Effet de la température sur
I’érosion de surface (exposition au
DC pendant 24 heures (X100)
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La figure 5.14 représente 1’érosion de surface du composite VNT340SK en fonction de la
durée du vieillissement accéléré sous effet couronne. En effet, la rugosité de surface accroit

avec I’accroissement de la durée d’exposition au DC.

Figure 5.14 Effet du temps d’exposition
sur le taux d’érosion de surface (X100)
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5.4 Analyse des résultats du vieillissement accéléré des composites

La profondeur d’érosion a ét¢ mesurée sur une longueur de 12 mm de la surface érodé grace
a un rugosimeétre a palpeur Mitutoyo représenté sur la figure 5.15. Plusieurs mesures ont été
effectuées sur le méme échantillon en faisant le tour de toute la surface érodée. La moyenne
de toutes les mesures a été utilisée pour évaluer la profondeur d’érosion de chaque
¢chantillon. Les mesures ont été enregistrées via une interface Surfpack en indiquant la

valeur de la rugosité (R,) et en tracant le profile.

Figure 5.15 Rugosimétre utilisé

La dégradation causée par les décharges partielles a été¢ largement étudiée a la température
ambiante. Toutefois, il existe peu de travaux qui ont été effectués a des températures élevées.
L’impact de la température sur la rugosité de surface, qui est le paramétre déterminant du
taux de dégradation des matériaux ayant subis l'exposition aux décharges partielles, a été
vérifié pour les trois composites testés. Les essais ont été effectués a différentes températures
(23, 70, 100 et 140°C) en appliquant une tension 6 kV et en utilisant une pointe de rayon de
courbure de 1.5 mm et un espace inter ¢lectrode de 1,65 mm. Les résultats, rapportés en
graphique sur la figure 5.16, mettent en évidence I’effet de la température sur la rugosité de
surface causée par I’exposition aux DC. L’augmentation de la rugosité de surface est liée a la

pulvérisation de la résine de PET sous I’impact des décharges.
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Figure 5.16 Variation de la rugosité en fonction de la température
(U=6kV, d=1,65 mm et t=24 h)

La figure 5.17 montre que I’effet de 1’augmentation de la tension est similaire a ce qu’on a

déja observé sur I’effet de la température. La rugosité de surface augmente fortement au-dela

de 7 kV.
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Figure 5.17 Variation de la rugosité en fonction de la tension a 100 °C
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Figure 5.18 Variation de la rugosité en fonction du temps a 100 °C

Rugosité (um)

28

26+

24}

16+

14}

121

10+

--©-- VNT340HD
---0+- VNT340SK
VNT840

50 60 70 80 90
Temps d'exposition(h)

100

Figure 5.19 Variation de la rugosité en fonction du temps a 140 °C




99

Parmi les facteurs qui peuvent accélérer le processus du vieillissement, le temps est un
¢lément important lors de la dégradation des isolants. En effet, la dégradation des isolants

accroit avec le temps tel qu’illustré par les figures 5.18 et 5.19.
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Figure 5.20 Variation de la rugosité en fonction de la distance
inter-¢lectrode a 100 °C et 6 kV

L’effet de la distance inter-électrodes est représenté sur la figure 5.20. L’érosion de surface
augmente avec la diminution de la distance inter-¢lectrodes. En effet, le champ est trés
intense au niveau de la pointe. Ainsi, plus la pointe est proche de 1’isolant, plus la vitesse de

dégradation augmente.

Tableau 5.1 Variation de la rugosité en fonction du rayon de courbure
de la pointe a 100 °C et 6 kV

Profondeur d’érosion (um) dans le cas| Profondeur d’érosion (um) dans le cas

Echantillon de la pointe de 1.5mm de la pointe de 2mm
VNT340HD 4,93 4,90
VNT340SK 6,74 6,53

VNT840 5,87 5,05
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Les valeurs de la profondeur d’érosion mesurées sur une longueur de 15 mm des échantillons
¢rodés en appliquant une tension de 6 kV dans le cas de la pointe 1,5 mm et 2 mm sont

représentées sur le tableau 5.1.

Selon les valeurs, la profondeur d’érosion dans le cas des trois matériaux a tendance a
diminuer avec la croissance du rayon de courbure de la pointe. Plus le rayon de courbure de

la pointe est petit plus le champ généré au voisinage de la pointe est grand.

Tableau 5.2 Variation de la rugosité en fonction de
I’épaisseur a 100 °C et 6 kV (VNT340SK)

Epaisseur Profondeur d’érosion (um)
1,6 mm 6,73
3,2 mm 4,94

L’effet de 1’épaisseur sur la rugosité de surface est illustré par le tableau 5.2. On y voit
nettement que la diminution de I’épaisseur du mur isolant entraine une augmentation de la
profondeur d’érosion causée par effet couronne. Le champ électrique généré dans le cas d’un
¢échantillon plus épais est moins important tenant en compte la distance inter-électrodes qui
devrait étre plus importante dans ce cas. Ainsi, un échantillon ayant une faible épaisseur est
plus facilement dégradé, et plus particuliérement sous l'action d’un champ électrique

suffisamment important.

54.1 Effet de la température sur la rugosité selon la loi d’Arrhénius

Dans la figure 5.21, nous voulons ajouter une présentation complémentaire de ce qui a été
déja montrée concernant I’effet de la durée d’exposition et la température. Ainsi, nous
présenterons la dégradation sous effet couronne qui a été testée a différentes températures

(23, 70, 100 et 140°C). Les mesures de la rugosité de surface a hautes températures ont
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permis de confirmer le fait que 1’accroissement de la température entraine une augmentation
de la dégradation. Cette augmentation est attribuée a I’activité des DC qui devient plus

importante a haute température.

La loi d’Arrhénius peut étre utilisée pour vérifier la dépendance a la température . Il s’agit
donc de faire une normalisation des courbes déduites a différentes températures en
superposant toutes les courbes grace au déplacement des données vers une courbe dite la

courbe de référence (ou courbe maitresse).
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Figure 5.21 Rugosité de surface en fonction du temps pour plusieurs
températures dans le cas du VNT340HD

Les valeurs empiriques a; qui ont été calculées a partir de la courbe 5.21 ont permis
d’effectuer la superposition des graphiques sur la courbe de référence a 23°C dans le cas du
matériau VNT340HD. La courbe de superposition des données expérimentales représentée

par la figure 5.22 regroupe toutes les mesures de rugosité qui ont été effectuées dans le cas du

composite VNT340HD.
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Le tracé correspondant a la loi d’Arrhenius pour les valeurs empiriques a; est illustré a la
figure 5.23. Pour le matériau VNT340HD, les données expérimentales correspondent bien
avec les prédictions du modéele d’Arrhenius. Ainsi, la loi d’Arrhenius permet de déduire le
comportement diélectrique a haute température. Connaissant la pente de la courbe qui
correspond au rapport de I’énergie d’activation et de la constante des gaz parfait, 1’énergie
d’activation peut étre calculée. Le phénoméne d’érosion par DP correspond a une énergie
d’activation de I’ordre de 14,8 kJ/mole ce qui trés faible comme énergie d’activation. Cette
distribution servira a calculer la durée de vie de ces matériaux si on fixe un taux de

dégradation une fois le mécanisme est activé thermiquement.

5.5 Analyse statistique des données de la rupture diélectrique

Comme déja mentionné dans le troisiéme chapitre, les tests ont été effectués selon les deux
méthodes définies dans la norme ASTM D149-97a (2004), le test & montée progressive et le
test de montée en escalier. La procédure indiquée dans le standard IEEE-STD 930 nous a
permis de tracer la distribution de probabilit¢ de la rupture diélectrique et de traiter les
données obtenues pour les différents matériaux candidats suivant le modele a deux
paramétres de Weibull. La droite de régression a été obtenue par la méthode de la

vraisemblable maximale.

5.5.1 Tests a court terme

Les résultats expérimentaux, relatifs a la rigidité diélectrique, obtenus pour vingt échantillons
de chaque matériau testé selon le test a court terme sont représentés sur la figue 5.22. Les
essais ont été réalisés avec une vitesse de montée de 0,5 kV/s. On voit nettement que la
rigidité de tous les échantillons claqués est comprise entre 22 et 25 kV/mm. Toutefois, il
semble qu’il y a une différence faible mais non négligeable en ce qui concerne la moyenne
des rigidités des trois matériaux. Donc, il apparait que le matériau VNT340SK est le moins
résistant avec une rigidité diélectrique de 22,8 kV/mm par rapport au VNT340HD et
VNT840 avec une rigidité de 23,4 et 23,6 kV/mm respectivement.
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Figure 5.24 Moyennes des rigidités diélectriques pour les trois matériaux
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Figure 5.25 Intervalle de confiance a 90% pour le percentile 63,2% pour les
trois matériaux (VNT340HD, VNT340SK et VNT840)
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La figure 5.23 illustre les intervalles de confiance a 90% pour les trois matériaux
(VNT340HD, VNT340SK et VNT840). Il semble que le paramétre d’échelle alpha ne change
pas beaucoup pour les trois matériaux. Quant au facteur de forme Beta, il est différent pour

chaque matériau.

Les tests de la rigidité diélectrique a court terme pour les trois composites étudiés sont
représentés sur la figure 5.26. Les lignes courbes représentent les intervalles de confiances a
90%. Les intervalles de confiance a 63,5 % pour VNT840 et VNT340HD se chevauchent, ce
qui indique que les deux matériaux sont proches. Par contre, le VNT340SK semble étre le

moins performant aux essais de rupture diélectrique.
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Figure 5.26 Diagramme de Weibull pour les trois matériaux

5.5.1.1 Homogénéité le long de la ligne d’extrusion (boite#4, boite#16 et boite#28)

L’homogénéité le long de la production a été vérifiée par des tests a court terme avec une

rampe de 0,5 kV/s en utilisant des électrodes sphériques. Il s’agit des essais réalisés sur des
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échantillons de la boite#4, la boite#16 et la boite#28, ce qui correspond au début, milieu et
fin de la ligne d’extrusion. Les valeurs de la rigidité di¢lectrique obtenues ont montré qu’il y

a une bonne homogeénéité le long de la ligne d’extrusion (voir figure 5.27).
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Figure 5.27 Moyennes des rigidités diélectriques le long de la ligne
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Figure 5.28 Diagramme de Weibull représentant I’homogénéité le long
de la ligne d’extrusion
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5.5.1.2  Variation de rigidité diélectrique

Plusieurs parameétres de mesure peuvent fortement influencer les valeurs de la rigidité
di¢lectrique, telles que 1’épaisseur de 1’isolant, la forme des électrodes, la rampe de montée

de la tension appliquée et la température.

Effet de la température sur la rigidité diélectrique des trois matériaux

Il est a not¢ que I’énergie thermique contribue a la dégradation des polymeres. La
température fournit une énergie supplémentaire a celle qui est utilisée pour amorcer la
décharge et ioniser I’air. Evidemment, la contrainte thermique augmente I’activité des
décharges particulierement dans les vides et les défauts, ce qui contribue a la diminution de la
rigidité diélectrique. L’effet de la température sur la rigidité diélectrique a été vérifié pour les
trois matériaux. Les tests a court terme ont été effectués avec une rampe de 0,5 kV/mm en

utilisant des ¢lectrodes sphériques.

Selon les diagrammes de Weibull représentés sur les figures 5.27 a 5.29, la rigidité
diélectrique a la température ambiante est d’environ 98% de la valeur a 70°C, ce qui est une
faible diminution sur un intervalle de température de 25 a 70°C. Le changement typique
prévu est une diminution de la rigidité di¢lectrique avec 1’augmentation de la température.
Par contre, nous observons une augmentation de la rigidité dié¢lectrique avec la diminution de
la température. Pour le moment, on n’a pas une explication claire pour un tel phénomene.
Cela peut étre attribué¢ au changement morphologique des matériaux au cours du chauffage

de ou au comportement du ’huile a des températures élevées.
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Figure 5.29 Diagramme de weibull de VNT340SK
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Figure 5.31 Diagramme de Weibull de VNT840

Effet de la vitesse de montée (VNT340SK)

La vitesse de montée de la tension appliquée peut avoir un impact sur le temps de la rupture
et également sur le champ de rupture diélectrique. Des tests a court terme ont été réalisées sur
des échantillons en composite a base de PET pour différentes valeurs de vitesse de montée
(0,5, 5 et 10 kV/s). Le changement typique prévu est une augmentation de la rigidité
di¢lectrique en fonction de I’augmentation de la vitesse de montée. Effectivement, les essais
réalisés dans le cas du matériau VNT340SK révelent que la vitesse de montée affecte la
rigidité diélectrique des matériaux testés. En effet, ’augmentation de la vitesse a pour
conséquence que le temps nécessaire au claquage diminue et par voie de conséquence, les

¢chantillons claquent a des tensions plus €levées.
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Figure 5.32 Diagramme de Weibull dans le cas du VNT340SK

Effet de la géométrie des électrodes

La géométrie des ¢électrodes peut affecter les valeurs de la rigidité diélectrique des isolants en
polymeére ou en composites a base de polymére. Les tests a court terme ont été effectués en
utilisant deux types d’électrodes, sphériques (12,5 mm) et cylindriques (25,4 mm). Les
résultats des essais de rupture diélectrique sont représentés sur la figure 5.31 et le tableau 5.3
donne les valeurs des facteurs d’échelle et de forme pour les deux électrodes employées. 11
semble qu’une faible variation a été observée sur ’effet de la géométrie de la forme
d’¢lectrode. Cette différence peut étre atribuée a la taille de surface de contact entre
I’¢lectrode et I’échantillon testé. Plus la surface de contact est faible plus la tension
nécéssaire pour claquer 1’échantillon est faible ce qui diminu la rigidité du matériau. A ce
moment, il est recommandé d’utiliser les électrodes sphériques pour effectuer les tests de

claquage.
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Figure 5.33 Diagramme de Weibull (Effet du type d’¢lectrodes dans le
cas du VNT340SK)

Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau ci-dessous:

Tableau 5.3 Parameétres d’échelle et de forme dans le cas du VNT340SK

Forme des ¢électrodes | a [kV/mm] | B | Intervalles de confiances a 90% pour alpha

Cylindriques 25,5 22,7 24,8 - 26,1
Sphériques 23,0 25,0 22,4-23,4

Diaham et al. (2010) ont étudié la variation des parametres de forme et d’échelle de la

distribution de Weibull en fonction de la forme des ¢électrodes pour différentes températures
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(25, 200, 300, 340 et 400°C) pour un polyimide. Les deux facteurs ont présentés une
augmentation linéaire par rapport a 1’augmentation de la surface des électrodes. Toutefois,
nos observations concernant le facteur de forme Beta semblent en contradiction avec la
littérature. Cela peut étre relié¢ a la dispersion des renforts ou aux défauts présents dans la

microstructure.

Effet de I’épaisseur

L’effet de 1’épaisseur sur la rigidité diélectrique a également été vérifié avec des tests a court
terme en utilisant les électrodes sphériques (12,5 mm) avec une vitesse de montée de 0,5
kV/mm. L’étude de I’influence de 1’épaisseur de I’isolant sur la rigidité diélectrique a été
uniquement vérifiée pour le matériau VNT340SK qui se présente avec deux épaisseurs
différentes (1,6 et 3,2 mm). Evidemment, plus 1’épaisseur augmente, plus les défauts présents
dans le matériau commencent a jouer leurs roles dans la dégradation des matériaux sous

I’effet de la haute tension et donc la rigidité dié¢lectrique diminue (Raju, 2003).

Kim. HW et al (2002) ont également étudié la rigidité diélectrique des films en PTFE en
fonction de ’épaisseur a différentes température (25, 75 et 150°C). Ils ont attribué I’effet de
I’épaisseur sur la rigidité a la structure des isolants, leur morphologie et le phénomene de

«trapping/detrapping» des charges (piégeage/dé-pic¢geage).
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Figure 5.34 Diagramme de Weibull (effet de 1’épaisseur dans le cas du VT340SK)

Selon des recherches antérieures, le facteur d’échelle alpha devrait suivre la loi de puissance

inverse donnée dans la littérature (Kim(2002), Diaham(2010))
Alpha(d) = K;d™ ™4 (5.1

Ou kg et mg sont des valeurs empiriques liés a 1’épaisseur de 1’isolant qui sont calculées a

partir des données expérimentales et la formule précédente.

Selon les données obtenues, il est a remarquer que les deux facteurs d’échelle et de forme
diminuent avec I’augmentation de 1’épaisseur des isolants. Couderc ef al. (2011) ont conclu
que contrairement au facteur d’échelle alpha qui est un paramétre dépendant de I’épaisseur

du polymeére, le facteur de forme semble indépendant de 1’épaisseur et de la taille des

spécimens.
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Tableau 5.4 Parameétres d’échelle et de forme dans le cas du VNT340SK

Spécimen o [kKV/mm] B Intervalle de confiance a 90% pour a
1,6 mm 23,1 58,3 22,9-232
3,2 mm 15,6 42,3 15,3-15,8
5.5.2 Test a montée en escalier

Les tests a montée en escalier ont permis de vérifier ’endurance des composites a moyen
terme. En effet, les tests ont été effectués selon la norme ASTM-D149 relatifs aux essais a
montée en escalier ou la tension de claquage obtenue par les tests a court terme doit étre prise
en considération. Les tests ont été effectués sur 20 échantillons de chaque composite. 50% de
la tension initiale obtenue par le test a montée progressive, ce qui correspond a 20 kV, a été
prise comme tension initiale pour le test a montée en escalier. Cette tension a été appliquée et
maintenue pendant 5 min. Ensuite, la tension a été augmentée de 10% et maintenue pendant
la méme durée (c.-a-d. 5 min) et ce jusqu’au claquage. Les résultats obtenus pour les trois
composites sont présentés par la figure 5.35. On remarque que le comportement des trois
composites est similaire a celui obtenu par le test a court terme, a la différence pres que les
tensions de claquage a moyen terme sont inférieures a celles obtenues a court terme. Ceci
permettra de prédire la durée de vie avec plus de précision. . Les intervalles de confiance a
63.5% pour le VNT340SK et VNT340HD se chevauchent, ce qui indique que ces deux
matériaux sont proches par contre celles du VNT840 sont disjoints, ce qui montre qu’il n’est
pas proche au deux autres et qu’il posséde une rigidité diélectrique supérieure a celle du

VNT340SK et VNT340HD.

Les tests a montées en escalier ont fourni également comme information supplémentaire le
temps de claquage. Les intervalles de temps enregistrés par le test 4 moyen terme ont permis
de tracer I’endurance des deux matériaux VNT340SK et VNT340HD a 32 kV. Le composite
VNT840 qui claque a des tensions supérieures (34 kV) a celles nécessaires pour claquer les

deux autres (VNT340HD et VNT340SK) ne pourrait pas étre comparé a eux.
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5.5.3 Tension de claquage résiduelle

Les valeurs de la rigidité diélectrique reportées dans le tableau 5.5 correspondent a la tension
de claquage résiduelle divisée par I’épaisseur des échantillons. Il est clair que la rigidité
di¢lectrique d’un matériau vieillis est beaucoup plus faible que celle d’un matériau non
vieillis. En effet, Kimura et al. (1994) ont montré que le vieillissement d’un isolant d’époxy
micacé sous contraintes combinées (thermiques et mécaniques) a un effet synergique sur la
durée de vie ¢électrique de ces matériaux. Ils ont également montré que la tension de claquage

résiduelle diminue fortement lorsque des contraintes thermiques et mécaniques sont

combinées.
Tableau 5.5 Tension de claquage résiduelle (kV/mm)
Vieilli
Non vieilli
70°C 100°C 140°C
18,3 (48 h) 22,7 (24 h)
VNT340HD 23,4 22,6 (24 h)

18,1 (72 h) 23,7 (96 h)
16,4 (72 h)

VNT840 23,6 14,3 (24h) 16,1 (24 h)
8,1 (96 h)

16,3 (24 h)
VNT340SK 22,4 14,3 (24 h) 13,5 (96 h)

15,7 (48 h)

554 Critére de temps de vie

L’étude de la dégradation sous effet couronne a haute température peut servir a controler la
qualit¢ afin d’évaluer la performance des composites retenus lors de cette étude et a
déterminer leur durée de vie. Les décharges couronnes s’accompagnent d’ionisation du gaz
causant I’érosion du matériau et par la suite la détérioration du matériau. Pour un échantillon

de PET chargé de fibre de verre et de mica, on n’attend pas qu’il soit complétement perforé
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pour déterminer sa durée de vie. Donc, on considére que 1’échantillon a atteint sa limite de
vie lorsqu’a une tension de 6 kV, le taux d’érosion atteint 1 um apres I’exposition a des DC
a la température ambiante. Au-dela de cette valeur le matériau composite commence a se

dégrader et perd ses propriétés d’isolation.

5.6 Conclusion

Nous avons vu dans ce chapitre les différents résultats obtenus lors de cette étude. La
performance des matériaux a ¢été évaluée en utilisant deux différents procédés, le
vieillissement accéléré sous effet couronne et la rupture diélectrique. L’impact de plusieurs
facteurs a €té pris en considération particulierement celui de la température. Des mesures de
rugosité de surface causée par le vieillissement accéléré sous effet couronne ont été utilisée
pour estimer la qualité des composites investigués. Ces mesures ont montré que le matériau
VNT340HD performe mieux lors des essais de dégradation sous effet couronne. La qualité
des matériaux a ¢été¢ également controlée par des mesures de rigidité diélectrique selon la
norme ASTM-D149 en utilisant les tests & montée progressive et les tests a montée en
escalier. Il en résulte que le VNT840 performe mieux lors des essais de rupture diélectrique a

court terme et d’endurance.

Notons qu’il n’y a pratiquement aucune différence entre le VNT840 et le VNT340HD sauf la
présence du plastifiant dans le VNT340HD. Le VNT840 performe mieux aux essais de
rupture diélectrique alors que le VNT340 résiste mieux a la dégradation sous effet couronne.
Dans ce cas, l'emploi d’un agent liant pourrait apporter une solution, en raison du bon
comportement di¢lectrique du VNT340HD sous effet couronne, dans la mesure ou sa rigidité

diélectrique est améliorée.






CONCLUSION GENERALE

Notre étude souligne I’importance de la caractérisation des matériaux avant toute conception.
Evidemment, le contrdle de qualité des composites a base de PET recyclé qui sont destinés a
la fabrication des composants électriques devrait Eétre estimé a partir des essais de
vieillissement accéléré et des mesures de la rigidité diélectrique. Toutefois, le phénomene de
vieillissement des isolants électriques est compliqué et loin d’étre expliqué jusqu’a présent.

La performance des composites a base de polymeres dépend fortement des renforts ajoutés a
la matrice de base surtout en ce qui concerne la rigidité diélectrique et la résistance a

I’érosion. L’impact des contraintes électriques et thermiques combinées sur la dégradation

des matériaux composites devront toujours étre vérifiés.

L’analyse de défaillance effectuée sur les composites a mis en évidence deux mécanismes

extrémement importants :

e L’arborescence se fait principalement au niveau de la matrice de polyéthyléne téréphtalate
recyclé.

e L’arborescence donne lieu a un contournement des parties inorganiques, plus

particuliérement les flocons du mica.

Le test escalier qui peut se classer comme un test intermédiaire entre le test a court terme et
celui d’endurance pourrait étre une bonne méthode, simple et courte permettant de contrdler

la qualité des isolants plus précisément leur rigidité diélectrique.

L’¢étude d’endurance sous effet couronne présente une méthode importante et précise
permettant de prédire la durée de vie et d’évaluer la performance des isolants. La tension
d’initiation d’une décharge est beaucoup inférieure a celle nécessaire au claquage
(notamment les tensions obtenues par les essais a court terme). Cela rend I’étude d’endurance
un moyen efficace pour mesurer 1’érosion afin d’estimer la résistance aux DP des isolants en

cours du service.
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Afin de déterminer les formulations les plus appropriées a la fabrication des composants
¢lectriques, la température du moule pourrait étre prise en compte. Certes, ce n’est pas le seul
facteur a prendre en considération, la présence des plastifiants ainsi que d’autres facteurs
comme la taille des flocons du mica et la fiabilit¢ de PET recyclé par rapport au PET vierge
provenant de I’industrie pétrochimique. Compte tenu des résultats de cette étude diélectrique,

des nouveaux matériaux ont été congus et devront &tre testés.

La température de la surface du moule est un facteur assez important a prendre en
considération. En effet, la température de surface du moule utilisée lors de la préparation des
¢chantillons peut affecter de maniére significative la morphologie d'un polymeére et
¢galement la tension nécessaire a l'initiation de 1’arborescence (Mason, 1981). Ainsi, des
essais sur des échantillons moulés a différentes températures (60, 80 et 110°C) ont été
entrepris afin de tester ’effet de la qualité de la surface sur les propriétés diélectriques. En
effet, le moulage de tels thermoplastiques a des températures inférieures a 110°C entraine un
aspect de surface médiocre par rapport au moulage a 110°C. Ces essais vont permettre de
d’investiguer 1’influence de I’aspect de surface des isolants sur le renforcement du champ

¢lectrique a la surface de ceux-ci.

Le polyéthyléne naphthalate (PEN) est un polyester ayant des propriétés thermomeécaniques
et ¢lectriques supérieures a celles du polyéthyléne téréphtalate. Des échantillons vierges et
d’autres renforcés de 20% de fibres de verre ont été fourni par le Groupe Lavergne. Le PEN
se caractérise par une température de transition vitreuse de 120°C et une température de
fusion de 230°C. Certainement, ce matériau pourrait mieux résister a la dégradation sous

contraintes ¢lectriques et thermiques que le PET.

La présence d’un agent liant pourrait grandement améliorer les propriétés diélectriques des
composites a base de PET. En effet, I’introduction d’un agent liant entre la fibre de verre et la
matrice a été envisagée comme solution pour améliorer la qualit¢ de I’interface renforts-
matrice et les propriétés mécaniques de ’isolant, dans la mesure ou cette proposition meéne a

une amélioration de la tenue diélectrique et la résistance a la dégradation par DP. Le nouveau
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composite qui a été congu sous la marque VNT340HY, se différe du VNT340HD standard

par la présence d’un agent liant entre la fibre de verre et la matrice.

Le mica joue le role de barriere diélectrique dans un composite. Les tests de claquage a court
terme et a montées en escalier ont bien confirmé que le VNT840 fabriqué a partir de flocons
de mica ayant 89um de taille a bien résisté mais pas autant aux tests de dégradation sous effet
couronne. Un nouveau composite avec des flocons de taille supérieure (254 um) a été
fabriqué afin de vérifier ’effet de la taille de mica sur la rigidité diélectrique et la résistance a

I’effet couronne dans le cas du matériau VNT840.

Afin de vérifier la fiabilit¢ de la résine de PET recyclé, un matériau a base de PET vierge issu
de I’usine pétrochimique a été fourni, le RYNITE, lequel devrait étre testé afin de comparer
la performance diélectrique d’un composite a base de PET recyclé a un autre congu avec du

PET vierge.

Le RYNITE-935 est une résine polyester thermoplastique a base de polyéthyléne téréphtalate
renforcé de 35% de fibres de verre/mica (le Rynite est la marque déposée de DuPont pour ses
résines a base de PET). Ce matériau posséde des bonnes propriétés électriques sur une large
gamme de température et il destiné a la fabrication des composants électriques pour
I’automobile. Pour le Rynite-935, la température de surface du moule doit étre au minimum
de 95°C. Ce matériau serait utilis¢é comme référence pour étudier la performance des
composites a base du PET recyclé. Le RYNITE-530 qui est également un composite a base
de PET renforcé de 30% de fibres de verre posséde des bonnes propriétés électriques. Il est
destiné¢ a la fabrication des pi¢ces de systémes d’allumage et les capuchons de bobine

(DuPont)






RECOMMANDATIONS

Bien que cette ¢tude révele que les composites a base de polyéthyléne téréphtalate recyclé
renforcés de fibre de verre et mica présentent des bonnes propriétés électriques a haute
température, il reste toujours a ajuster les formulations avant d’envisager de les utiliser pour
la fabrication des composants électriques. L’ajustement des formulations existantes constitue
une tache importante notamment en ce qui concerne la quantité des renforts (mica et fibre de
verre) ajoutés a la matrice organique (PET). Le polyéthyléne téréphtalate demeure un
¢lément idéal pour la fabrication des isolants plus particulierement pour ses propriétés

diélectriques et sa facilité de mise en forme.

Le Polyéthyléne naphtalate est un thermoplastique polyester qui posseéde une température de
transition vitreuse supérieure a celle du PET. Un mélange de PEN et PET pourrait augmenter
la performance du nouveau composite en augmentant sa température de transition vitreuse et
les propriétés di¢lectriques pour des utilisations a haute température. Selon les travaux menés
par SYANG-PENG (1999) sur des mélanges de PET et PEN, I’ajout d’une quantité mineure
de PEN au PET pourrait réduire d’une manicre significative sa cristallinité et sa température
de fusion. Leurs tests ont montré que les propriétés mécaniques et thermiques ont une forte

dépendance avec la composition du mélange.

Structure de PEN et PET

Le test d’endurance servant a prédire la durée de vie d’un isolant peut durer des mois et

parfois méme des années. Nous proposons ainsi d’utiliser le test & montée en escalier qui est
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une méthode intermédiaire entre le test a court terme et le test d’endurance, comme méthode

simple et rapide pour étudier la tenue di¢lectrique afin d’évaluer la performance des isolants.

Le fait que les matériaux sont congus par extrusion puis injectés, cela augmente le risque de
présence des défauts notamment si la température du moulage se fait a des températures de
moins de 80°C (selon les observations faites sur les nouveaux matériaux fournis). Il serait
intéressant de prendre en considération 1’état de surface en ajustant la température du moule

durant la fabrication des composites.

Ces recommandations pourront étre prises en compte sur le plan pratique et industriel.
Cependant, quelques perspectives au niveau de la recherche scientifique pourront étre

formulées.

L’étude de la réponse diélectrique semble avoir beaucoup d’utilité notamment en ce qui
concerne la caractérisation de I’interface matrice-renforts. Les mesures de la permittivité
complexe des composites avant et apres exposition aux décharges couronnes pourrait servir a
mieux évaluer la fiabilité électrique des différents matériaux. Il serait également intéressant
d’étudier et d’analyser D’activité des DC a haute température avec plus de précision
notamment I’effet des différents paramétres de mesure comme la distance inter-électrodes et

le rayon de courbure de la pointe sur I’activité des décharges.
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