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CONCEPTION D'UN SPECTROSCOPIE DIÉLECTRIQUE DANS LE 
DOMAINE TEMPORELLE ET FRÉQUENTIELLE POUR LES SYSTÈMES 

D'ISOLATION EN ÉLECTROTECHNIQUE: 
APPLICATIONS POUR LES MATÉRIAUX COMPOSITES RENFORCÉS 

PAR DES PARTICULES 

Abderrazak Dabbagui 

SOMMAIRE 

Le présent travail porte sur les techniques de contrôle non destructif utilisés pour 
l'identification et le diagnostic des systèmes d'isolation en électrotechnique. Ces 
méthodes de contrôle sont appliquées sur des matériaux composites polymériques. En 
effet, ces matériaux sont des matrices isolantes, c'est-à-dire de l'époxy pur, renforcées 
par des particules, notamment de carbure de silicium (SiC) et d'alumine (Alp3 )). 

La spectroscopie temporelle est une méthode de diagnostic global accessible 
industriellement et qui permet d'identifier les caractéristiques liées à la dégradation 
globale des systèmes d'isolations en électrotechnique (enroulement des Hydro -
générateurs, transformateurs, câbles de transport, polymères ... ) en un temps minimum et 
constitue un des meilleurs choix technologiques parmi les méthodes disponibles. 

Pour mettre en application cette méthode, nous avons développé un prototype qui permet 
de lire des courants de polarisation et de dépolarisation suite à l'application d'un échelon 
de tension en continu sur des échantillons de matériaux composites polymériques 
préparés au laboratoire des matériaux. 

Les résultats obtenus sont comparés avec des mesures fréquentielles qui, bien que 
demandant un peu plus d'interprétation, peuvent fournir aussi des renseignements en 
temps réel. L'ensemble des essais expérimentaux au cours de ce travail confirme la 
dépendance de la taille de grain de renfort sur la constant diélectrique. Ces essais ont été 
comparés avec des modèles de mélange existants dans la littérature. Ces derniers ne 
donnent pas une bonne concordance avec les mesures expérimentales pour la 
permittivité complexe. 

L'augmentation de la conductivité au-dessus du seuil de percolation est dépendante du 
nombre de contacts de grain- à- grain de particules de renfort. 

Mots clefs : système d'isolation, composite renforcé par des particules, permittivité 
complexe, conductivité électrique. 
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SPECTROSCOPY DIELECTRIC IN THE FIELD TEMPORAL AND 
FREQUENTIELLE FOR THE SYSTEM OF INSULATION IN ELECTRICAL 

ENGINEERING: 
APPLICATIONS FOR COMPOSITE MATERIALS REINFORCED BY 

PARTICLES 

Abderrazak Dabbagui 

ABSTRACT 

This work concerns the techniques of non destructive testing used for the identification 
and the diagnosis of insulation systems in electrical engineering. These control methods 
are applied to polymerie composite materials. Indeed, these materials are insulating 
matrices of pure epoxy reinforced by particles, silicon carbide (SiC) and alumina 
(AipJ). 

The temporal spectroscopy is a method of diagnosis accessible industrially and making 
possible to identify the characteristics related to the total degradation of the insulations 
systems in electrical engineering (Hydro - generators, transformers, transport and 
distribution cables, polymers ... ) in a minimum time and constitutes one of the best 
technological choice among those available. 

To apply this method, we developed a prototype which makes possible to read currents 
of polarization and depolarization based on the technique of superposition following the 
application of step voltage on samples of polymerie composite materials prepared in the 
laboratory. The results obtained are compared with frequency domain measurements 
which, although requiring a little more interpretation, can also provide information in 
real time. 

Ail the experimental tests of this work confirm the dependence of the reinforcement size 
of grain on the dielectric constant. These tests were compared with sorne models 
existing in the literature which did not give a good agreement for the complex 
permittivity. 
The increase in conductivity above the threshold of percolation is mainly related to the 
increase of the number of grain- to- grain contact ofreinforced particles. 

Keywords: insulation system, particle reinforced composites, electrical conductivity, 
complex permittivity. 
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INTRODUCTION 

L'isolant subit d'une longue histoire qui commença depuis la découverte des propriétés 

de 1' ambre en Grèce au XV ème siècle. Mais à cette époque, les recherches sont limitées 

au niveau qualitatif. Vers le début du XVIème siècle, une période très riche au niveau de 

découverte de 1' électricité et des isolants s'ouvre notamment par . les recherches 

pertinentes de W. Gilbert qui a identifié la différence entre les matériaux conducteurs et 

les matériaux isolants, et a donné dans ce sens toute une liste de substances ayant les 

mêmes propriétés d'attraction que l'ambre, soit le verre, le souffre, les résines et la cire. 

En 1729, S. Gray [44], a mis en place une définition précise des isolants et des 

conducteurs, d'après ses recherches et expériences sur différents matériaux. Sigaud de 

la Fond [44] est arrivé en 1775 à la conclusion suivante dans laquelle il recommande 

«( ... )chaque fois qu'on veut transmettre l'électricité à un corps susceptible de la 

recevoir par communication, il faut le suspendre à des fils de soie ou le placer sur du 

verre ou sur des pains de résine, de poix, de cire et en général sur toute espèce de corps 

susceptible de s'électriser.» 

Faraday montre pour sa part en 1838, après l'exécution de mesures, que l'induction n'a 

pas lieu à distance mais que le diélectrique transmet de proche en proche l'influence par 

des particules ayant acquis des pôles. Elles seraient« polarisées». D'où l'ouverture d'un 

important chapitre de la physique, celui des diélectriques et leur polarisation. 

De nos jours, les chercheurs possèdent déjà à leur disposition un ensemble de 

techniques permettant le diagnostic et l'évaluation des isolants, ainsi que des matériaux 

composites formant les systèmes d'isolation, soit pour le contrôle de fabrication d'une 

isolation neuve, soit pour connaître la nature et le degré de dégradation d'un équipement 
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en service après des années d'utilisation, comme dans le cas des câbles de transport 

d'énergie. 

Les méthodes de spectroscopie diélectrique les plus utilisées à l'heure actuelle sont des 

méthodes de mesure temporelles ou fréquentielles [1]. Ces méthodes sont utilisées pour 

l'étude des matériaux qui servent pour la fabrication et la réalisation des systèmes 

d'isolants fiables [61]. Mentionnons à titre d'exemple les systèmes d'isolation des 

bobines statoriques des grandes machines tournantes [ 4-6], soit, moteurs ou générateurs, 

ou le système l'isolation à l'huile imprégnée [62] pour le cas des transformateurs, ou 

encore l'isolation extrudée des câbles de transport d'énergie [2, 3]. 

Il faudrait également mentionner que les mesures diélectriques pour le diagnostic des 

matériaux isolants sont relativement aisées et demandent un équipement peu compliqué. 

La difficulté repose souvent sur l'interprétation des résultats. 

Notre travail, dans le cadre de ce projet de recherche, portera principalement sur la 

compréhension, l'interprétation et la modélisation de la réponse diélectrique de 

l'isolation, tout en appliquant les deux méthodes, temporelle et fréquentielle, sur 

différents matériaux isolants. 

Dans le premier chapitre du présent mémoire, nous rappelons 1' état de 1 'art des 

matériaux isolants. Les types des ces matériaux, les phénomènes de dégradation, les 

normes et les méthodes de diagnostic existant dans la littérature sont également 

présentés. Les matériaux isolants, les conducteurs et les semi-conducteurs, la rigidité 

diélectrique de ces matériaux, les classes thermiques, les catégories d'isolants, la 

dispersion diélectrique sont présentés dans le second chapitre. Dans le troisième 

chapitre, les propriétés fondamentales des diélectriques sont étudiées. Les différentes 

méthodes temporelles de diagnostic des systèmes d'isolation et les techniques de 

mesures dans le domaine temporel (TDS) et dans le domaine fréquentielles (FDS) sont 
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aussi détaillées. Au quatrième chapitre, nous étudierons en particulier le comportement 

des matériaux composites. La procédure de fabrication des échantillons contenant des 

particules de silicium et d'alumine, la dimension des échantillons et les modèles est 

mentionnée. La conception du système de mesure, le système d'interfaçage et 

1' électromètre sont mentionnés au cinquième chapitre. Les deux derniers chapitres sont 

consacrés aux résultats de modélisation des résultats de mesure sur les matériaux 

composites étudiés au quatrième chapitre. 
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CHAPITRE 1 

RÉSUMÉ DE LECTURE 

1.1 État de l'art 

L'utilisation de matériaux isolants remonte au même temps que l'utilisation de la 

technologie électrique. Les matériaux isolants, qui s'appellent souvent les diélectriques, 

sont des matériaux dont la fonction est d'empêcher la circulation du courant électrique 

tout en opposant une résistance assez élevée à une rupture diélectrique destructive du 

système d'isolation. 

Les matériaux isolants sont utilisés dans toutes les applications utilisant l'énergie 

électrique et particulièrement en électrotechnique [3, 4, 6, 7, 8]. On peut citer 

notamment le cas des bobines des gros générateurs électriques, des transformateurs et 

des câbles de transport et de distribution de l'énergie électrique. Ces matériaux isolants 

possèdent des spécifications importantes telles que le faible coût, la durée de vie élevée 

et leurs propriétés électriques. 

Ces spécifications permettent aux matériaux diélectriques leur utilisation dans des 

applications modernes et parfois dans des conditions de contraintes extrêmes. Plusieurs 

phénomènes électrique, mécanique, thermique, et chimique déterminent les propriétés 

diélectriques des isolants. Ces propriétés peuvent être modifiées par des éléments 

externes lors de leurs utilisations. On peut citer les contraintes' électriques (tension, 

courants, fréquence ... ), les facteurs physiques (humidité, température, pression, chocs, 

déformations, vibrations ... ) et les facteurs chimiques (impuretés, oxydations ... ). 

Les matériaux diélectriques se présentent sous trois catégories, soit solide, liquide ou 

gazeuse: 
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• Solides: 

• Liquides: 

• Gazeux 

Organique (PE, PS, caoutchouc, papier, ... ) 

Inorganique (porcelaine, mica, fibre de verre, ... ) 

Huiles minérales, huile silicone, ... 

Air, SF6,···· 

5 

La fonction de base d'un matériau diélectrique est d'empêcher la circulation du courant 

électrique jusqu'à ce que l'intensité du champ électrique provoque une rupture 

diélectrique du matériau. La rupture diélectrique est caractérisée par une brusque 

diminution de la résistance du matériau et la circulation d'un courant filamentaire à 

travers le diélectrique. Pour les diélectriques solides [10, 14] (cas des machines 

tournants et des câbles de transport d'énergie) et liquides (cas des transformateurs [19, 

20]), il s'agit d'un phénomène destructif. La grandeur du champ électrique nécessaire 

pour la rupture diélectrique, est une propriété du matériau appelée rigidité diélectrique. 

Figure 1 Transformateur 225 kV 163 kV 100MVA 

En général les matériaux solides ont des valeurs de rigidité diélectrique plus élevées que 

les matériaux gazeux, notamment l'air sec. Les deux figures suivantes illustrent les 
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schémas d'un câble de transport d'énergie souterrain et d'une bobine d'un hydro 

générateur [13, 18, 25, 31, 32, 35, 41]. Le matériau servant d'isolant pour le câble est le 

polyéthylène [2, 29, 30]. Les deux électrodes sont composées d'un matériau spécial, soit 

un polymère contenant suffisamment de noir de carbone [15, 22] pour assurer une 

certaine conductivité. 

Gain 

Enveloppe en métal Isolant 

Enveloppe 
Semi
Conducteur 

Enveloppe 
Semi-

Conducteur Conducteur 

Figure 2 Câble de transport d'énergie 

Figure 3 Bobine d'un hydro générateur à base d'époxy 

L'augmentation du champ électrique à des valeurs suffisamment élevées entraîne la 

rupture partielle du matériau solide. Avec le temps, cette rupture progresse, devient 

totale et peut causer un court-circuit entre les deux électrodes. Ce type de rupture 

s'appelle souvent dégradation par arborescence ou aussi arbre électrique. La figure 

suivante illustre la rupture d'un câble coaxial due à ce problème. 
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a) b) 

Figure 4 a) Augmentation du champ électrique local; 
b) rupture diélectrique d'un câble de distribution 
dûe à la propagation d'un arbre électrique. 

1.2 Phénomène de dégradation 

7 

En électrotechnique, les propriétés et les structures chimiques des matériaux isolants 

peuvent être modifiées avec le temps et cela parce que ces derniers sont soumis à 

plusieurs contraintes, électriques, thermiques, mécaniques, ... d'où le vieillissement des 

matériaux isolants. 

Les moyens de diagnostic de l'état des matériaux isolants sont divers [19, 20, 29, 30, 32, 

34], soit au laboratoire ou bien sur site pour définir l'état de dégradation et établir la 

stratégie de maintenance préventive le plus appropriée. Les essais diélectriques sont mis 

en œuvre soit pour contrôler les produits, soit pour diagnostiquer l'état des diélectriques. 

Toutefois, les résultats des mesures sont parfois difficiles à interpréter notamment 

lorsqu'ils sont proches des valeurs limites autorisées ou bien si les défauts ne sont pas 

répétitifs ce qui entraîne en général des litiges. 
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La figure suivante illustre un cas de dégradation d'un câble de distribution d'énergie 

souterrain connu sous le nom d'arborescences électrochimiques [56]. 

Figure 5 Arborescences électrochimiques dans un câble de distribution 

1.3 Norme et méthode DC de diagnostic 

L'utilisation de la méthode en courant continu [26, 28] comme outil de diagnostic des 

systèmes d'isolation en électrotechnique [37, 44, 48] est recommandée par plusieurs 

normes IEEE. 

En effet, la norme IEEE Std 43-1974 [47] fait les recommandations suivantes pour le cas 

de système d'isolation des grands générateurs électriques tournants : 

• Les valeurs minimales recommandées pour le rapport IP sont de 1 ,5 pour les 

isolants de classe A et de 2 pour les isolants de classe B et F. Lorsque IP < 1,5, 

l'isolation est considérée comme encrassée et humide. 

• La résistance R de l'isolation est définie comme le rapport entre la tension 

appliquée et le courant mesuré après une minute. 
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Afin de minimiser l'effet de la température dans la caractérisation de la résistance d'un 

isolant, cette résistance est corrigée de façon à la ramener sur une base de 40°C. Cette 

caractérisation se fait à l'aide de l'équation suivante : 

0,069(T -40) 
Re =RT ·e 

avec RT est la résistance mesurée à une température T. 

Les valeurs minimum de Re recommandées sont données par : 

Rm =kV +1 

Où Rm est la résistance minimum corrigée à 40°C (en MO) des trois phases et kV est la 

tension phase - phase de la machine à la sortie. Pour une isolation en bonne condition, la 

résistance corrigée devrait être de 10 à 100 fois supérieure à cette valeur minimum. 

Le standard FIST 3-1 traite pour sa part de l'utilisation de cette méthode comme outil de 

diagnostique de l'isolation statorique des machines tournantes. Cette norme insiste sur 

l'importance de la température et l'humidité sur le résultat des mesures. En effet, 

l'indice de polarisation IP diminue lorsque l'isolation est humide mais augmente avec 

l'augmentation de la température T. 
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CHAPITRE2 

MATÉRIAUX DIÉLECTRIQUES 

2.1 Introduction 

Dès les premiers développements des théories modernes des structures de la matière, 

notamment les molécules et les atomes, le concept de polarisation introduit par Faraday 

a été justifié. Les besoins industriels actuels suscitent de nombreuses innovations 

nécessitant l'étude des matériaux isolants, notamment ceux utilisés dans les câbles 

d'énergie, les transformateurs et les machines électriques. 

Dans ce chapitre, on se propose de définir les matériaux isolants, conducteurs et semi

conducteurs et de traiter de la réponse diélectrique et de la rigidité diélectrique de ces 

matériaux. 

2.2 Matériaux isolants, semi-conducteurs et conducteurs 

Les solides sont généralement classés en trois catégories suivant leurs résistivités 

électriques : 

- Les conducteurs (métaux) ont une résistivité de l'ordre de 10-5 O..cm ou inférieure 

- Les isolants ou diélectriques ont une résistivité généralement supérieure à 1 012 O.. cm 

- Les semi-conducteurs ont une résistivité qui varie entre 10-5 n.cm etl012 n.cm 

Les solides cristallins respectent le modèle des bandes d'énergie. La bande de valence 

est la dernière bande partiellement ou totalement remplie, la bande interdite est au milieu 

entre la bande de valence et celle de conduction. Elle se caractérise par sa largeur 
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énergétiqueEg qui s'appelle également énergie d'activation intrinsèque. La bande de 

conduction est la bande permise située au dessus de la bande interdite. 

a) 

Figure 6 

Ec 

b) c) 

a) isolant, Eg élevée (quelque eV), b) Semi-conducteur, Eg:::: 1 eV 

c) Conducteur, recouvrement des bandes. 

Par définition, un isolant est une substance qui possède une résistance suffisamment 

élevée pour être utilisée comme séparateur entre des pièces et des organes conducteurs 

ayant une différence de potentiel électrique. On appelle souvent les isolants matériaux 

diélectriques, c'est-à-dire, les matériaux ayant des propriétés électriques polarisables 

dans un champ électrique. 

Pour mieux comprendre le phénomène de polarisation des diélectriques, prenons le cas 

d'un condensateur plan-plan ayant des armatures planes et parallèles, de grandes 

surfaces, placées dans le vide. En appliquant une tension continue à ses armatures, le 

condensateur va acquérir une densité de charge, Q. et - Qs . 
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Sa capacité ci par unité de surface est alors : 
0 

où U est la tension appllquée entre les armatures. 

12 

(2.1) 

Si on place un matériau diélectrique isotropique entre les électrodes, les molécules 

contenues dans le matériau diélectrique vont se polariser en présence du champ 

électrique créé par les charges déposées sur les électrodes. Cette polarisation attire des 

charges négatives à l'électrode chargée positivement et des charges positives à 

l'électrode chargée négativement. Conséquemment, la polarisation demande un apport 

de charges supplémentaires de la source afin de maintenir une différence de potentiel U . 

Ce déplacement de charges génère un courant dit de polarisation qui peut être mesuré 

par un circuit extérieur. 

On appelle P le supplément de densité de charges fixées sur les armatures du 

condensateur qui est fourni par 1' alimentation électrique et qui permettra de maintenir 

une valeur de tension U constante aux bornes du condensateur. Donc, en présence d'un 

diélectrique, la capacité de ce dernier par unité de surface devient : 

Qs+P c. =--=-
l u (2.2) 

La permittivité statique relative, & r, des matériaux diélectriques sera donc plus 

importante si la polarisabilité des molécules est élevée. 



Reproduced with permission of the copyright owner.  Further reproduction prohibited without permission.

En effet, cette dernière est donnée par : 

p 
&r =1+-
. Qs 

13 

(2.3) 

Dans les matériaux diélectriques, il existe plusieurs types de polarisation. L'une est de 

type électronique, une autre est de type atomique, une autre est de type dipolaire et enfin 

une polarisation est due aux déplacements de charges d'espace. L'application d'un 

champ électrique impose le déplacement des électrons par rapport au noyau de chaque 

atome qui constitue la molécule. C'est le phénomène de polarisation électronique. Pour 

ce qui est de la polarisation atomique, le champ appliqué impose le déplacement des 

électrons atomiques par rapport aux autres noyaux des autres atomes. 

u 

Figure 7 

+ (Qs+P) 

+ 
+ 

(-P) -(Qs+P) 
+ 
+ 
+ 

u 

Présence de charge sur la surface du matériau diélectrique 

Un matériau diélectrique de type polaire présente un mécanisme de polarisation qui 

contribue à sa polarisation totale, la polarisation dipolaire. Dans ce cas, le champ 

électrique permet d'orienter les dipôles permanents (qui sont distribués d'une façon 

aléatoire) dans sa direction. La température est un paramètre important puisqu'elle 

conditionne l'agitation thermique des dipôles pour le cas des matériaux polaires. 
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Une importante relation entre la permittivité statique isotropique & d'un matériau 

diélectrique et la polarisation P, produite par un champ électrique E, peut s'écrire 

comme suit: 

p 
e = e0 +-

E (2.4) 

avec Go = 8. 854 ·1 o-12 F 1 m' la permittivité de vide. 

L'application de la loi de gauss dans le cas d'un condensateur plan nous donne la 

relation (2.3) suivante: 

Généralement, la permittivité relative des matériaux diélectriques non polaires 

correspond au carré de 1' indice de réfraction & , = n2 
• 

Le tableau 1 donne la constante le diélectrique de quelques matériaux polaires et non 

polaires. En fait, & , ) ) n2 pour les matériaux polaires à cause de la polarisation dipolaire 
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Tableau I 

Carré de l'indice de réfraction et la constante diélectrique de quelques matériaux 

polaire Non polaire 

e, n2 e, n2 

Chloroforme 4.81 2.090 n- Hexane 1.89 1.89 

Méthanol 33.64 1.764 n- Heptane 1.924 1.92 

Ethanol 25.07 1.854 Tétrachlorure de 2.234 2.132 

carbone 

Acétone 21.20 1.847 Di sulfure de 2.647 2.650 

carbone 

Chlorobenzène 5.649 2.324 Benzène 2.283 2.253 

Nitrobenzène 35.96 2.410 Cyclohexane 2.023 2.033 

Toluène 2.379 2.239 

Eau 80.37 1.78 

2.3 Les classes de matériaux isolants 

Les matériaux isolants ou diélectriques peuvent être regroupés en deux grandes 

catégories, soit les isolants organiques et les isolants inorganiques. 

Le tableau II fournit une description de ces deux catégories de matériaux isolants 
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Tableau II 

La description des deux grandes catégories d'isolants 

catégorie description 

Les isolants Ils peuvent supporter des températures supérieures à 1 000°C, soit le mica, la 

inorganiques porcelaine, l'air, etc. 

Les isolants Ils sont composées de longues chaînes moléculaires de carbone et 

organiques d'hydrogène et ne peuvent pas supporter des températures élevées sans se 

décomposer ou fondre, soit le caoutchouc, le papier, l'huile, le coton, les 

matériaux thermoplastiques, etc. 

L'existence des isolants synthétiques a élargi le nombre d'isolants disponibles sur le 

marché de sorte qu'il est difficile d'en faire une liste complète. Leurs propriétés et leurs 

caractéristiques thermiques, électriques et mécaniques sont en général supérieures à 

celles des isolants naturels. De plus, il est intéressant de combiner plusieurs composantes 

pour obtenir ainsi un isolant possédant des propriétés performantes. Les matériaux 

synthétiques sont utilisés pour couvrir les fils conducteurs, les câbles de transport 

d'énergie, les bobines de moteurs, de transformateurs, etc ... Il existe une classification 

des isolants basée sur les conditions extrêmes auxquelles ceux-ci peuvent être exposées. 

Cette classification est très importante lors d'un choix de matériaux isolants pour la 

construction d'un équipement électrique. 

La classification présentée ci-dessous (tableau III) de ces isolants est basée sur leur 

stabilité thermique. 
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Tableau III 

La classification thermique des isolants 

Classe Description 

Classe A 
Des matériaux tels que le coton, la soie et le papier convenablement 

imprégné dans un liquide diélectrique comme l'huile. Ils doivent 
(maintenant classe 105°C) 

démontrer une durée de vie thermique similaire à 105°C. 

Classe B 
Des matériaux tels que le mica, la fibre de verre, etc., utilisés avec 

des substances adhésives convenables. Ils doivent démontrer une 
(maintenant classe 130°C) 

durée de vie thermique similaire à 130°C. 

Classe F 
Des matériaux tels que le mica, la fibre de verre, etc., utilisés avec 

des substances adhésives convenables. Ils doivent démontrer une 
(maintenant classe 155°C) 

durée de vie thermique similaire à 155°C. 

Des matériaux tels que l'élastomère à la silicone, le mica, la fibre de 

Classe H verre, etc., utilisés avec des substances adhésives convenables, tel 

(maintenant classe 180°C) que les résines à la silicone. Ils doivent démontrer une durée de vie 

thermique similaire à 180°C. 

Classe N Ils doivent démontrer une durée de vie thermique similaire à 200°C. 

(maintenant classe 200°C) 

ClasseR Ils doivent démontrer une durée de vie thermique similaire à 220°C. 

(maintenant classe 220°C) 

ClasseS Ils doivent démontrer une durée de vie thermique similaire à 240°C. 

(maintenant classe 240°C) 

Classe C 
Des matériaux tels que le mica, la porcelaine, le verre, le quartz ainsi 

(maintenant classe >240°C) 
que des matériaux inorganiques semblables. Ils doivent démontrer 

une durée de vie thermique similaire à 240°C. 

Les quatre premières classes sont les plus fréquemment utilisées dans les domaines du 

système d'isolation en électrotechnique tel qu'indiqué dans la norme IEEE Std 43-2000. 
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2.4 Dispersion diélectrique 

Les développements industriels et ses diverses applications imposent non seulement 

l'étude du comportement d'un matériau diélectrique sous l'action d'un champ électrique 

permanent, mais aussi 1' analyse des propriétés diélectriques de ces matériaux dans un 

très large spectre de fréquence, qui varie entre la fréquence industrielle (60 Hz) et 

parfois inférieure dans certaines applications jusqu'à quelques centaines de gigahertz 

(GHz). 

Pour bien analyser ces propriétés, il faut prendre en considération les différents types de 

charges et d'associations de charges. En général, la matière se compose de plusieurs 

éléments naturels ou corps simples qui peuvent être représentés par des symboles (Si, 

Ge, H, ... , U). Ces éléments composés sont constitués de combinaisons d'atomes 

(molécules), dont la dimension est à l'échelle nanométrique. 

Tableau IV 

Masse et charge des électrons, protons et neutrons respectivement 

Electron Proton Neutron 

Masse m = 9,109·10-31 kg m = 1,672·10-27 kg 1,674·10-27 kg m= 

= 1838·m = 1840· me 
e 

Charge -e = 1,602 ·10-19 C -e=1,602·10-19 C 0 

Les électrons externes ou de valence. Ils permettent la polarisabilité atomique ou 

moléculaire asymétrique lors de l'application d'un champ électrique. Ces électrons sont 

aussi responsables des liaisons chimiques entre les atomes. 

Ils gravitent autour de 1' atome suivant des orbites compris dans la bande de valence de 

cet atome (figure 6). 
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Les électrons internes. Ils gravitent autour de l'atome suivant des orbites dont le niveau 

d'énergie est inférieur à celles faisant partie de la bande de valence. Les électrons 

internes sont liés au noyau. Ces électrons résonnent dans le domaine des rayons X, là où 

la longueur d'onde du champ électromagnétique est inférieure à 10-10 rn, ce qui 

correspond à une énergie assez élevée de l'ordre del04 eV. 

Les électrons de conduction. On les appelle aussi électrons libres. Ils sont soumis à 

deux contraintes physiques, le mécanisme de diffusion représenté par le gradient de 

concentration VN et le mécanisme de conduction représenté par le gradient de potentiel 

électrique vu. Ils gravitent autour de l'atome suivant des orbites faisant partie de la 

bande de conduction de cet atome (figure 6). 

Les ions libres. Ces ions se mettent en mouvement à faible vitesse par rapport aux 

électrons libres, suite à l'application d'un champ électrique. Leur influence est 

importante dans le cas des liquides diélectriques comme l'huile utilisé dans les 

transformateurs. 

Les ions liés. Ils sont généralement liés à d'autres ions de signe opposé afin de former 

des dipôles moléculaires (par exemple le cas duNa+cr ). Sous l'effet du champ 

électrique ils sont soumis à un couple qui les oriente suivant sa direction. 

Les multipôles. Les dipôles qui sont antiparallèles forment ainsi les quadripôles qui 

seront soumis à un couple faible lors de l'application d'un champ électrique divergent. 

Tel qu'illustré à la figure 8 [42, 75], chaque catégorie de porteurs de charge possède une 

fréquence qui lui est propre, sa fréquence de résonance. 
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VIBRATIONS e• 

~~~+---~----------~--------~-----+----~----~--~---+4-~•Hz 0 10_, 1 d' Hi' Hf 

Figure 8 

1 (j• 1 o'" 1 o'" 

RELAXATIONS RESONANCES 

la permittivité complexe d'un matériau polaire contenant des charges 
d'espace 

La polarisabilité des matériaux (valeur relative) dépend de la fréquence du champ 

électrique. En effet, selon la fréquence choisie, on peut mettre en évidence plusieurs 

phénomènes tel que la polarisation ionique, la polarisation électronique, la polarisation 

par changement d'orientation des dipôles, et pour certaines fréquences, on obtient 

parfois des résonances. 

En effet à certaines fréquences précises, les électrons internes commencent à vibrer sous 

1' action du champ appliqué et créent ainsi la polarisation électronique du matériau, ce 

qui entraîne l'augmentation de sa permittivité e. Ces fréquences s'appellent souvent la 

fréquence de résonance. 

La permittivité ne cesse de croître lorsque la fréquence décroît à partir du domaine 

optique jusqu'aux basses fréquences. 
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2.5 Rigidité diélectrique 

Le tableau suivant donne la rigidité diélectrique de certains matériaux isolants ainsi que 

leur permittivité relative & r . 

Tableau V 

Rigidité et constant diélectrique de quelques matériaux isolants [ 42] 

Isolant Propriétés électriques 

Rigidité diélectrique Constante diélectrique 

MV/m ou kV/mm &, 

Air sec 3 1 
Azote (N2) 3,5 1 
Hexafluorure de 30 1 
Soufre (SF 6) (à400 kPa) 
Hydrogène 2,7 1 
Oxygène 3 1 

Caoutchouc 12 à 20 4 
Époxy 20 3,3 
Huile minérale 10 2,2 

Mica 40 à 240 7 
Nylon 16 4,1 
Oxyde de 3 4 
Papier imprégné 14 4à7 
Polyamide 40 3,7 
Polycarbonate 25 3,0 
Polyéthylène 40 2,3 
Chlorure de polyvinyle (PVC) 50 3,7 
Polyimide 

200 3,8 
Polyuréthane 35 3,6 
Porcelaine 4 6 
Silicone 10 -
Téflon 20 2 
Verre 100 5à7 
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2.6 Conclusion 

Cette étude a permis d'introduire le concept de matériaux diélectriques. Ces matériaux 

se caractérisent par l'absence des charges autres que les noyaux atomiques, les électrons 

des couches internes, les électrons des couches de valence et les charges immobiles dans 

le champ. Cependant, est-ce que dans la réalité existent des isolants parfaits? Sinon 

comment peut-on caractériser les bons isolants? 

Dans le chapitre suivant on se propose de caractériser l'état des matériaux diélectriques à 

travers des mesures diélectriques. 
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3.1 Introduction 

CHAPITRE3 

MESURES DIÉLECTRIQUES 

Dans ce chapitre, on se propose de définir les propriétés essentielles des diélectriques. 

En particulier la permittivité, la conductivité et les pertes diélectriques. Ces propriétés 

peuvent être déterminées par l'utilisation de technique de mesures modernes, permettant 

de caractériser et de diagnostiquer 1' état des matériaux isolants. 

Ces techniques de mesures sont notamment les techniques dans le domaine temporel 

(TDS) et celles dans le domaine fréquentielles (FDS). Ces deux techniques seront bien 

détaillées dans ce chapitre. 

3.2 Généralités sur la théorie des diélectriques 

Afin d'introduire la spectroscopie diélectrique, il est important de connaître la théorie 

des diélectriques et ses concepts. Une description bien détaillée existe dans la littérature 

[14-16 et 44]. 
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3.2.1 Potentiel d'un dipôle 

Sous l'action d'un champ électrique, les charges positives et négatives des molécules 

d'un diélectrique s'éloignent l'une de l'autre et chaque molécule ou atome se déforme, 

ce qui peut être assimilé à un dipôle dont le moment est [44] : 

M. =q · 111 
l 

où Mi est le moment dipolaire du ième dipôle 

q est une charge ponctuelle 

JJI est la distance entre les charges positive et négative 

Soit un volume donné,LlV, et soit Nm le nombre d'atomes par unité de volume. 

Le moment dipolaire total est donné par la formule suivante : 

---> Nm·11V---> 
M = I M. 

i=l 1 

(3.1) 

(3.2) 

Cette définition s'applique aussi à un diélectrique polaire dont le moment électrique 

moyen est nul en l'absence d'un champ électrique. 

La polarisation P est souvent uniforme pour un volume V fini : 

Si JJV ~0 

dM 
p = 

dV 
(3.3) 
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Si on considère un milieu vide dans l'espace, et un système ( o, x, y, z) avec + q une 

charge au point (0, 0, !..... ) et - q au point(O, 0, _!.._),on peut déterminer le potentiel 
2 2 

du point A de la façon suivante (voir figure 9) : 

z 

A 

y 

x 

Figure 9 Potentiel d'un dipôle 

(3.4) 

Dans le cas où r )) 1 
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Soit M le moment électrique, Ur un vecteur unitaire et \1 l'opérateur Nabla. On 

obtient alors : 

(3.5) 

3.2.2 Loi de gauss 

Soit une surface S qui limite un volume contenant une densité de charges libres p , et 

soit ÏJ le vecteur densité de charge et E le champ électrique. La loi de Gauss pour une 

densité p de charges est donnée par: 

(3.6) 

Si on appelle P la polarisation diélectrique, D sera alors donnée par la relation 

suivante 

- - -
D=eo·E+P (3.7) 
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En électrotechnique, la majorité des diélectriques ou des isolants utilisés sont linéaires et 

isotropes. 

On aura donc la relation suivante entre P etÊ, dans le cas d'une excitation sinusoïdale 

(3.8) 

Où P et Ê sont des phaseurs complexes de la polarisation et du champs électrique et i 
est une constante complexe qui dépend de la fréquence, et s'appelle susceptibilité 

électrique. 

On obtient donc 

(3.9) 

Si on définit (1 + i) = ir, ainsi que s0 • ir = i , on obtient alors : 

(3.10) 

Où i est la permittivité complexe. 
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3.2.3 Polarisation 

La polarisation concerne essentiellement les charges liées qui présentent un moment 

dipolaire permanent contrairement à la conduction qui concerne les charges libres. Les 

pertes diélectriques qui sont associées aux mécanismes de polarisations électroniques et 

moléculaires dans le domaine des fréquences industrielles sont négligeables puisque ces 

phénomènes se manifestent à de très hautes fréquences. 

3.2.3.1 Polarisation électronique 

La polarisation due au déplacement des électrons se manifeste à de très hautes 

fréquences. La constante de temps pour ce type de polarisation, est généralement de 

1' ordre de 1 o-15 s. Pour ce type de polarisation, on obtient la relation suivante : 

où Pe est la polarisation électronique ( C/ 2 ) · lm 

N est le nombre de molécule par unité de volume (rn -J) 

E, estle champ électrique local CYrn) 

ae est une constante de polarisation électronique. 

(3.11) 
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3.2.3.2 Polarisation ionique 

La polarisation ionique produit un déplacement mutuel des ions dans le temps et elle se 

produit dans la gamme de l'infra-rouge. La constante de temps relié à ce phénomène est 

del'ordredei0-13 à I0-12 s. 

La polarisation ionique est donnée par : 

P=N·a·E1 1 1 (3.12) 

où ~ est la polarisation ionique 

N est le nombre de molécule par unité de volume 

E1 est le champ électrique local 

a; est une constante de polarisation ionique 

3.2.3.3 Polarisation d'orientation 

La polarisation d'orientation s'appelle aussi polarisation dipolaire. Elle dépend de la 

température T. et apparaît généralement dans les liquides, les gaz et les corps visqueux. 

Cette polarisation entraîne des pertes diélectriques sous l'effet du champ électrique et 

provoque une dissipation d'énergie au moment de la relaxation des dipôles. Le temps 

-r de relaxation déterminé par Debye pour un corps liquide de viscosité dynamique 17 

peut être calculé par : 

3 
't = 4 . 7t • _TJ _· r_ = _3_· T]__:__• v_ 

k·T k·T 
(3.13) 
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k : est la constante de Boltzmann 

v : est le volume de la molécule 

r : est le rayon de la molécule 
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La polarisation d'orientation déterminée par l'approximation de Langevin [44] est 

calculée de la manière suivante : 

où Pd est la polarisation dipolaire 

N est le nombre de molécule par unité de volume 

E1 est le champ électrique local 

2 
ad est une constante de polarisation dipolaire ad= M 

3·k·T 

où M s'appelle le moment dipolaire de molécule. 

3.3 Courant dans le domaine de temps 

3.3.1 Généralité 

(3.14) 

Si on considère un volume élémentaire dV = ds ·dl d'un diélectrique, soumis à une 

différence de potentiel- dU , le courant de conduction directe qui traverse ce volume 

peut se déterminer comme suit: dl= Je· dS. 
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La loi d'ohm appliqué à ce volume sera: 

dl 
-dU= l·dR =Je ·ds·-

cr ·ds 

avec a : la conductivité du diélectrique 
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(3.15) 

Je : La densité de courant de conduction dû au déplacement des charges libres 

R: La résistance de volume 

La densité de courant due aux charges libres peut se réécrire comme suit : 

Jc(t) =cr· E(t) (3.16) 

À partir de la loi de Maxwell, la densité de courant totale J TOT ( t) traversant un 

matériau diélectrique s'exprime par : 

où a. E(t) : transport de charges 

aD(t) 
J TOT (t) =cr· E(t) + -at 

(3.17) 

aD ( t J : courant de déplacement et a, E et D sont respectivement la conductivité, 
ôt 

le champ électrique et la densité de charge. La densité de charge est reliée au champ par 

l'équation suivante : 

D(t) = s0 E(t) + P(t) (3.18) 

où 80 et P (t) sont respectivement la permittivité du vide et la polarisation. En combinant 

les équations (3 .17) et (3 .18), on obtient : 
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J(t) = Œ 0 E(t) +& ôE(t) + ôP(t) 
0 

ôt ôt 
(3.19) 

La polarisation est reliée au champ électrique par le biais d'une fonction f(t) appelé la 

fonction de réponse d'un matériau. C'est cette fonction de réponse qui caractérise les 

propriétés diélectriques d'un matériau. En considérant qu'un matériau réagit toujours 

avec un certain retard à l'application d'un champ électrique, on peut alors écrire la 

polarisation sous la forme suivante [ 6] : 

00 

P(t) = &0 J f('r )E(t- r )dr 
0 

(3.20) 

Les phénomènes de polarisation rapides peuvent être séparés des phénomènes plus lents 

en utilisant l'expression suivante pour la fonction de réponse [6] : 

{
Î f(t )dt= Xoo 

f(t): 0 

= fs(t) t > & 

(3.21) 

où Xoo est la susceptibilité électrique correspondant aux phénomènes rapides. On peut 

donc réécrire l'équation (3.20) comme suit: 

00 

P(t) = e 0 z00 E(t) + &0 J fs(r )E(t- r )dr 
0 

En combinant (3.22) et (3.19), on obtient: 

aE(tJ a [oo ] J(t)=Œ· E(t)+&00 &0 --+&0 - J fs(r)E(t-r)dr 
ôt ôt 0 

(3.22) 

(3.23) 
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où fs ( r) est la fonction de réponse concernant les mécanismes de polarisation lents. La 

permittivité relative à haute fréquence est donnée par: &
00 

= (1 + Xoo) 

3.3.2 Géométrie plan-plan 

En considérant un diélectrique plan-plan s'étendant de x = 0 à x = L. L'équation de 

Poisson s'écrit : 

8D(x,t) p=-:....__....:..._ 
8x 

(3.24) 

où p est la densité de charges (en C/m3
) d'espace. Si on considère une situation sans 

charge d'espace, alors D ne varie pas à travers l'épaisseur du matériau et le champ 

électrique sera donné par : 

E(t)=U(t) 
d 

(3.25) 

où U (t) est la tension appliquée et d la distance entre les électrodes. Si on applique un 

échelon de tension tel que : 

pour t ~ 0 

pour 0 < t ~ t ch 

pour t)t ch 

Alors en utilisant (3.22) et (3.23), on obtient pour le courant de charge : 

(3.26) 

(3.27) 
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En utilisant les relations suivantes : 

E - Uo 
0 - et 

d 

L'équation (3.27) devient: 

I(t) = J(t) 
A 

1(1) = u,. c" {s~ ·8(1}+ /.(1}+ ~] 

où U 0 est la tension appliquée 

1 ( t) est le courant mesuré par un circuit extérieur 

C 0 est la capacité géométrique 

ô(t) est la fonction delta du Dirac. 

3.3.3 Polarisation de Maxwell Wagner 

34 

(3.28) 

L'effet Maxwell-Wagner ou l'effet de polarisation interfaciale est observé lorsqu'un 

matériau diélectrique est composé au moins de deux phases de propriétés diélectriques 

différentes ou lorsqu'il contient des impuretés macroscopiques dispersées à travers son 

volume. En général les matériaux composites et les isolants formés de couches 

successives de différents matériaux sont des cas réels de situations pouvant donner lieu à 

un effet de polarisation interfaciale. Le schéma électrique équivalent d'un matériau 

composite, utilisé pour représenter l'effet interfacial d'un diélectrique à deux phases, est 

illustré à la figure 1 O. 
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Figure 10 Circuit équivalent associé à l'effet Maxwell- Wagner 

L'admittance du circuit de la figure 10 est donnée par: 

y = _O_+_J_· m_'--=I_J_(l_+_J_· m_'-=2'---) 

( R1 + R2 )(1 + j mr) 
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(3.29) 

avec r 1 = R1 • C1 et r 2 = R2 • C 2 et r est la constante du temps de pic de relaxation 

interfaciale. Elle est donnée par : 

(3.30) 

La capacité complexe est déterminée par : 

~ Y(m) 
C( m) = -. - = C'( m)- jC"( m) (3.31) 

Jr.ù 

À partir de l'équation d'admittance (3.29), on peut déterminer les équations de la 

capacité réelle et imaginaire, de la façon suivante : 
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(3.32) 

avec C00 est la capacité réelle lorsque m=oo 

K est un paramètre adimensionnel donné par : 

(3.33) 

3.4 Mesure des diélectriques 

3.4.1 Mesures dans le domaine du temps 

La polarisation électrique P(t) dans un matériau peut être divisée en deux termes: un 

représente le processus de la polarisation rapide et l'autre représente celui de la 

polarisation lente. Le processus de polarisation rapide est considéré comme variant 

simultanément avec le champ, alors que le plus lent varie avec un certain retard. On peut 

écrire [50] : 

t 
P(t)= c0 ·(&00 -l)·E(t)+c0 · Jf(t-r)·E(r)dr 

-00 
(3.34) 

Le terme de la polarisation rapide suit le champ électrique appliqué, mais celui de la 

polarisation lente est formé à partir d'une intégrale de convolution entre le champ 

électrique appliqué et la fonction de réponse diélectrique f(t ), tel que déjà mentionné 
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précédemment. La fonction de réponse diélectrique représente l'effet de mémoire dans 

un isolant électrique et présente les caractéristiques suivantes [19] : 

{
J(!)= 0 Vt(O 

lim f (t) = 0 
t~ 00 

(3.35) 

Les processus de polarisation lents peuvent être mesurés à partir de la mesure des 

courants de polarisation et de dépolarisation dans le domaine du temps. Considérons un 

matériau homogène, le courant I(t) peut être exprimé à partir de l'équation (3.23) 

par: 

[ 
cr dU ( t) d t l I(t)=Co · -·U(t)+E 00 ·--+-Jf(t-ï:)·U(;;)d;; 

e 0 dt dt 0 
(3.36) 

Maintenant considérons que l'isolant à tester est totalement déchargé (initialement à 

t = 0) et qu'un échelon de tension U0 est appliqué à l'instant t = 0. Le courant de 

polarisation 1 1 ( t) peut alors être exprimé par 1' équation suivante : po 

(3.37) 

Le courant de polarisation résultant après l'application d'un échelon de tension U0 est 

formé de deux termes: un est relié à la conductivité de l'isolant à tester et l'autre est 

relié à l'activation des différents processus de polarisation dans l'isolant à tester. Après 

un temps de charge tc, la tension appliquée est mise à zéro et l'isolant à tester est court-

circuité à travers l'appareil de mesure. Le courant de dépolarisation est ainsi généré. Ce 

courant représente la relaxation des processus de polarisation. Selon le principe de 
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superposition, le courant de dépolarisation Idepol (t) après le court-circuit est donné par 

1' expression suivante : 

(3.38) 

Le second terme dans l'équation (3.38) peut être négligé pour des grandes valeurs de tc 

et le courant de dépolarisation devient proportionnel à la fonction de réponse 

diélectrique [20] : 

1 
f(t) >::! depol 

Co·Uo 
(3.39) 

Donc il est possible d'estimer la conductivité cr à partir du courant de polarisation et de 

dépolarisation. 

(3.40) 

Chaque isolant électrique a sa propre et unique fonction de réponse diélectrique. Des 

fonctions de réponse diélectrique représentant les processus de polarisation lents trouvés 

dans des isolants électriques sont présentés dans la figure 11 [ 18]. 
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Figure 11 Différents types de réponse diélectrique dans le domaine du temps 

3.4.1.1 Le courant capacitif(Icap(tJ) 

Le courant capacitif est donné par la relation habituelle des condensateurs : 

dU 
Icap =C·

dt 
(3.41) 

Où C est la capacité de 1' échantillon en Farad et U est la tension aux bornes de 

l'échantillon. Comme on peut le voir, lorsque la tension aux bornes du condensateur est 

constante, par exemple 1000 V lors de la charge et 0 V lors de la décharge pour nos 

essais temporels, ce terme devient mathématiquement égal à zéro. Ce terme est non 

négligeable seulement pendant une courte durée, qui depend de la valeur de la 

résistance, Rm, utilisée. Considérons un circuit R, ·C composé d'une résistance en série 

(appelée résistance de mesure) avec un condensateur de capacité C. Alors, pendant la 

charge, le courant capacitif est donné par : 
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__ t_ 
U R ·C 

Icap =--·e m 
Rm 

(3.42) 

En pratique, on essaie d'ajuster la résistance de mesure de telle sorte que la constante de 

temps R, ·C soit faible (R, ·C < 0,01 seconde). En effet, puisque l'acquisition des 

données commence approximativement à partir d'une valeur de l'ordre de O,ls après le 

début de la charge (ou de la décharge), le courant capacitif peut alors être considéré 

comme négligeable. Si la constante de temps R, · C est trop élevée, le courant capacitif 

apparaît au début de la courbe de charge et de décharge. 

3.4.1.2 Le courant de conduction directe (I f(tj) 

On appelle courant de conduction directe (ou bien aussi courant de fuite), le courant qui 

mesure la contribution des charges électriques provenant d'une électrode, traversant 

l'isolant le long des surfaces ou à travers le volume du diélectrique et atteignant la 

deuxième électrode. Ce courant est proportionnel à la tension appliquée aux bornes de 

l'échantillon si l'échantillon est en régime ohmique ou linéaire. 

3.4.1.3 Le courant d'absorption ou de relaxation diélectrique(! b (tj) 
a s 

Le courant d'absorption ou de relaxation diélectrique provient essentiellement de deux 

sources: les déplacements de charges électriques (électrons ou ions) à l'intérieur du 

diélectrique et le changement d'orientation de dipôles électriques dans le matériau. Ce 

courant est le plus important parmi les trois contributions au courant total parce qu'il est 

intimement relié à 1 'état du matériau diélectrique alors que le courant de conduction 

directe est souvent relié à des paramètres extrinsèques comme l'encrassement des 
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surfaces ou l'absorption d'humidité, et que le courant capacitif reflète uniquement 

1' arrangement instrumental utilisé pour la mesure. 

Lors de l'application d'un échelon de tension, ce courant décroît avec le temps de telle 

sorte que sa contribution pour t = oo est nulle. Les deux formes mathématiques 

rencontrées le plus fréquemment pour modéliser ce type de courant sont des lois de 

puissance du type 1 b (t) oc t -net de décroissance exponentielle du type 1 b (t) oc e -%. 
a s a s 

Le courant de déplacement est déterminé par le terme suivant: aD(t J (deuxième terme 
at 

du membre de droite de l'équation (3.17)), et ce terme représente la somme du courant 

capacitif et du courant d'absorption. 

3.4.1.4 Les courants de charge et de décharge 

Le courant de charge est déterminé par l'équation (3.43). En effet, il représente la 

somme des courants de conduction directe, capacitif et d'absorption: 

(3.43) 

Généralement, tel que mentionné précédemment, les conditions instrumentales sont tel 

que le courant capacitif est négligeable devant le courant d'absorption dès la première 

mesure. Le courant de déplacement se réduit donc au courant d'absorption. 

Étant donné que le courant capacitif est négligeable, on peut écrire : 

1 =1 +1 charge abs de 
(3.44) 
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Quant au courant de décharge, il ne mesure que la contribution du courant d'absorption, 

le courant de conduction directe et le courant capacitif étant nuls (U = 0 et dU/dt= 0). 

Le signe du courant de décharge est l'opposé à celui du courant de charge: 

1d' h =-! b ec as (3.45) 

On peut donc isoler le courant de conduction directe en additionnant les courants de 

charge et de décharge puisque : 

(3.46) 

Il est bon de mentionner que les équations (3.45) et (3.46) ne sont valables que si le 

courant d'absorption est réversible, c'est-à-dire si le diélectrique se comporte de façon 

linéaire. En pratique, cette condition de linéarité n'est pas toujours respectée [10], mais 

pour les essais réalisés à des valeurs de tension relativement moyenne (de 1' ordre de 

lOOOV), elle semble l'être. C'est pourquoi nous utilisons dans ce présent travail le 

courant de décharge pour calculer plusieurs paramètres de diagnostic. L'avantage de 

l'utilisation du courant de décharge est évidemment d'obtenir directement le courant 

d'absorption puisque le terme de conduction directe n'apparaît pas dans l'équation 

(3.45). 

3.4.1.5 Normalisation par la capacité 

Considérons la situation d'un condensateur plan aux bornes duquel une différence de 

potentiel U est appliquée. On peut alors écrire : 
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E(t) = U(t) 
d 
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(3.47) 

où I(t) est le courant en Ampère. A est la surface et d la distance inter - électrodes. En 

utilisant les équations ci-dessus dans l'équation (3.17), on obtient: 

A ·E 0 [cr a oo l l(t)=--· -·U(t)+Eo ·-(U(t)+ Jf(-r)·U(t--r)·d-r) 
d E 0 at o 

(3.48) 

Le terme A · Eo de l'équation (3 .48) ci -dessus représente la capacité sous vide de 
d 

1' échantillon ou la capacité géométrique, que nous appelons C0 • On constate donc que, 

peu importe la nature de l'échantillon testé, le courant est toujours proportionnel à C0 • 

Pour comparer deux échantillons de taille différente, il est important de prendre en 

considération la capacité de chacun. Une façon simple de procéder est de diviser les 

courants de charge et de décharge par une valeur standard de capacité. La capacité 

standard utilisée pour la normalisation est celle qui est mesurée par un appareil de 

mesure normalisé (multimètre). 

3.4.1.6 Correction du courant de décharge 

Le protocole expérimental consiste à appliquer une tension U ( t) durant un certain 

temps de charge teh. L'acquisition de courant de décharge durant un temps tdéch est 

ensuite effectuée en court-circuitant 1 'échantillon. Physiquement, cette expérience est 

tout à fait équivalente à appliquer un échelon de tension + U ( t) durant toute la durée de 

charge et de décharge et à superposer à cet échelon de tension un échelon inverse 
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-U(t) à partir de td' h (théorème de superposition). Ceci est illustré à la figure 12. . ec 

Considérons maintenant que le courant de charge peut être modélisé approximativement 

par une loi de puissance telle que : 

( -n 
Ich t) =A· t t <teh (3.49) 

À partir du début de la décharge, au courant donné par l'équation ci-dessus se superpose 

le courant produit par 1' échelon de tension- U ( t) . En ramenant la position t = 0 au 

début de la décharge, on obtient donc : 

(3.50) 

Si teh =oo, le terme A(t+tch)-n de l'équation (3.50) est nul et le courant mesuré 

lors du cycle de décharge correspond exactement au courant véritable de décharge. 

Mais expérimentalement, le temps de charge est fini de telle sorte que le 

terme A · ( t + t ch) -n (premier terme du membre de droite de l'équation (3 .50)) peut 

potentiellement perturber la forme de la courbe de décharge. 

+V r-------------

t 

-V 
tdtch 

Figure 12 Méthode de superposition pour le courant de décharge 
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3.4.2 Mesures dans le domaine des fréquences 

Dans la littérature, plusieurs méthodes de mesure dans les domaines des fréquences ont 

été proposées telles que la méthode en courant continu [51], la méthode de Cole-Cole 

[51], la méthode de Schering [51] et la méthode des fréquences élevées [51]. Toutes ces 

méthodes se basent sur la mesure de la permittivité complexe. 

En effet, la composante réelle de la permittivité complexe &' peut être déterminée par la 

variation capacitive entre électrodes, et la permittivité imaginaire&" est déterminée par le 

facteur de perte tg 8 . 

3.4.2.1 La Méthode non destructive 

Une méthode équivalente pour l'étude du terme de polarisation lente est une étude de la 

réponse diélectrique dans le domaine des fréquences avec une excitation sinusoïdale. 

Quand seulement les excitations sinusoïdales sont considérées, la transformée de Fourier 

est applicable à l'équation (3.36) comme suit: 

Î(ro)=Co-[ .: · U(ro)+i·m·•., · Û(ro)+i·m·X(m)· Û(ro)] (3.51) 

Où i ( m) est la transformée de Fourier de la fonction de réponse diélectrique f ( t) . 

Î ( m) , Û ( m) sont les phaseurs complexes de 1 ( t) et U ( t) 

m , est la fréquence angulaire. 

i( m) est définit comme la susceptibilité diélectrique complexe. 

Le lien entre le domaine du temps et le domaine des fréquences se fait par la transformée 

de Fourier. Si le matériau diélectrique est linéaire, homogène et isotrope, le principe de 



Reproduced with permission of the copyright owner.  Further reproduction prohibited without permission.

46 

superposition est valide et donne lieu à la relation suivante liant le domaine du temps au 

domaine des fréquences : 

00 0 

]( w) = f f(t) ·e1·w·t dt= i =x'( m) -ix"( w) 
0 

(3.52) 

Le courant total dans le matériau diélectrique sous 1' excitation Û ( m) peut être exprimé 

comme suit: 

Î(ro) = i·ro·Co [€ 00 +x'(ro)-{ 
00

"ro + X"(ro)J] Û(ro) 
(3.53) 

= ico-c
0 

·(E'(co)-iE"(co))· Û(co) = ico-C
0 

·Ê(co)- Û(co) 

où Ê( co) est la permittivité relative complexe. Ainsi dans plusieurs situations, il est plus 

commode d'employer la permittivité relative complexe au lieu de la susceptibilité 

complexe [21]. Le facteur de perte tgù (co) dans le domaine des fréquences peut être 

définit comme suit. 

cr 
--·x"(ro) 

E"(co) Eo. ro 
tg ô ( (J) ) = = ---"'-----

r.'(ro) r. 00 +x'(ro) 
(3.54) 

3.4.2.2 Transformation des données temporelles dans le domaine des fréquences 

Les mesures des pertes diélectriques à très basses fréquences sont sensibles aux 

mouvements des porteurs de charge, ioniques ou électroniques. Elles se révèlent 

particulièrement bien adaptées à la détection de défauts dans les diélectriques utilisés en 

électrotechnique. Dans le domaine du temps, ces mesures peuvent être effectuées en 

appliquent un échelon de tension aux bornes du diélectrique et en observant la forme du 
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courant de charge et de décharge en fonction du temps. Les contributions des courants à 

différentes fréquences peuvent être obtenues en appliquant la transformée de Fourier à la 

courbe de charge ou de décharge. En effet, à partir des mesures du courant en fonction 

du temps, les valeurs des capacités réelles et imaginaires peuvent êtres obtenues par les 

équations suivantes. 

j 
1 "' C'(m) = u!i(t)·cos(mt)dt+ C"' 

C "(m) = _!_ f i(t)·sin (mt) dt u 0 

(3.55) 

Où Coo est la capacité à haute fréquence. Il est à noter que lorsque le courant utilisé dans 

les équations (3.55) est un courant de décharge, un terme doit être ajouté à la capacité 

imaginaire pour tenir compte de la conduction directe. En théorie, les deux équations ci

dessus (3.55) peuvent être résolues numériquement pour n'importe quelle valeur de la 

fréquence angulaire. En pratique, la mesure du courant est limitée dans le temps entre 

deux points t1 et t 2 , ce qui limite approximativement la plage de fréquence comprise 

entre (-!._) et ( _!_) . 
tl t2 

Plusieurs autres méthodes de calcul à ce propos sont rencontrées dans la littérature [22-

24]. Considérons que la valeur de C' ( OJ) varie peu en fonction de la fréquence, ce qui 

est généralement le cas pour les bons diélectriques. On peut alors se contenter de ne 

calculer que la dispersion de la partie imaginaire de la capacité. Il est généralement 

possible d'utiliser une approximation simple de l'intégration ci-dessus, connue sous le 

nom de 1' approximation d'Hamon [24]. On peut alors calculer C'' ( OJ) par : 

i( _2J_) 
c , (f) - _ _...::..f __ 

2·n·f·U 
(3.56) 
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Où fest la fréquence en Hz. L'équation ci-dessus permet de calculer la valeur de 

C"( f) à toutes les fréquences correspondant au temps de charge ou de décharge pour 

01 
lesquelles f = -' . 

t 

Le courant 1 ( t) peut être soit celui de charge, soit de décharge. L'utilisation du courant 

de charge permet de superposer les pertes dues au courant de conduction directe à celles 

dues au courant de déplacement. Il est intéressant de constater que cette méthode permet 

de «gagner une décade vers le bas», c'est-à-dire que la mesure du courant de l'ordre de 

103 secondes permet d'estimer la valeur des pertes diélectriques à 10-4 Hz. On constate 

aisément que la méthode temporelle est beaucoup plus rapide que la méthode 

fréquentielle pour les mesures à basses fréquences. 

Si on considère que la partie réelle de la capacité reste à peu près constante en fonction 

de la fréquence, la tangente de 1' angle des pertes peut être reliée directement au courant 

mesuré dans le temps, tel que exprimé par 1' équation suivante : 

i(~) 
tg 8 = 1 

2·;r·f·U·C 
(3.57) 

Où C représente la capacité de 1 'échantillon mesurée par un appareil de mesure tel que 

le multimètre. 
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3.5 Méthodes temporelles de diagnostic des systèmes d'isolations 

3.5.1 Méthode d'échelons de tension 

Cette méthode implique l'application d'un échelon de tension pendant un intervalle de 

temps bien déterminé (voir figure 13). Le courant mesuré s'appelle alors courant de 

charge ou courant de polarisation. Lors de l'application de l'échelon de tension, la 

mesure du courant de charge permet de mesurer à la fois le courant d'absorption et de 

fuite. Des variations significatives de ce courant peuvent être masquées par les 

variations de courant d'absorption. Pour réduire au minimum les effets du courant 

d'absorption, la tension appliquée peut être maintenue à chaque niveau assez longtemps 

pour permettre au courant d'absorption de tendre vers une valeur négligeable. Ce temps 

de stabilisation peut être très long [11]. 

u 

... 
"i 

Figure 13 Application d'un échelon de tension 

Ainsi, le rapport entre la valeur de tension appliquée et le courant de fuite reflète de la 

résistance équivalente du système d'isolation à la masse. 

(3.58) 



Reproduced with permission of the copyright owner.  Further reproduction prohibited without permission.

50 

p , L et A sont respectivement la résistivité du matériau, la longueur du chemin et la 

section de 1' échantillon. 

3.5.2 Méthode en rampe de tension 

L'approche, utilisée pour former la rampe en tension, est réalisée sous forme d'une 

montée progressive en tension à des intervalles temporels très courts (voir figure 14). 

Cette technique linéarise approximativement la composante du courant d'absorption. 

Ainsi les déviations dues au courant de fuite seront facilement visualisées. Le courant 

mesuré en fonction de la tension appliquée est tracé dans un graphique de coordonnées 

X-Y, fournissant l'observation et l'analyse en continue de la réponse de l'isolation 

pendant la progression de l'essai. 

Dans le domaine des machines tournantes, 1' essai de rampe à haute tension en courant 

continu s'est avéré être un moyen efficace pour établir une bonne maintenance 

préventive pour éviter des éventuels échecs en service [25]. En outre, cette méthode 

permet de n'utiliser qu'une seule personne pour l'exécution des essais disposant d'un 

contrôle suffisant pour éviter l'endommagement de l'isolation lors de ces essais. Ce type 

d'essai est relativement de courte durée. 

La plupart des mesures, effectuées suivant cette méthode, propose une augmentation 

lente et continue de la tension appliquée au taux de 1 kV/min ou 18 V/s de telle sorte 

qu'il sera peu susceptible d'endommager l'isolation par rapport à l'application d'une 

tension au taux de 1 kV/s [25]. 
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Vmax 

t(total) 

Figure 14 Méthode de rampe en tension 

3.5.3 Méthode de tension de retour 

Pour la méthode de tension de retour, l'échantillon est soumis à une tension en courant 

continu pendant un certain temps, puis il est mis en court-circuit pendant une courte 

période, ensuite il est laissé en circuit ouvert. La tension aux bornes de l'échantillon 

durant le circuit ouvert est alors mesurée. 

Le courant de décharge peut être relié à la tension de retour par 1' approximation suivante 

[29]. 

(3.59) 
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La figure 15 suivante illustre cette méthode [29, 55]. 

llo t---------, 

tl 

Figure 15 Méthode de tension de retour 

Lors de l'application des diverses méthodes, ils existent souvent des sources d'erreurs 

qui ne sont pas toujours faciles à détecter pendant le déroulement de la mesure. Ces 

erreurs vont agir sur la modélisation et l'interprétation des résultats de mesure, d'où 

une mauvaise évaluation d'état du système d'isolation. Identifions ces sources d'erreurs 

afin de les minimiser par la suite. 

3.6 Effet de charge et de décharge 

3.6.1 Effet du temps de charge 

Le courant d'absorption est nécessaire pour évaluer l'état d'isolation de l'échantillon. 

Cependant, le courant de décharge est affecté par le temps de charge. On peut se baser 

sur le principe de superposition pour démontrer ce phénomène. En appliquant un 

échelon de tension à l'échantillon à tester, pour t = 0, le courant d'absorption peut être 

représenté par la relation suivante : 

1 b (t)=U·K·t-n a s (3.60) 
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où U est la tension de charge et K et n sont des constantes. Le courant de décharge 

1 déch ( t) obtenu, en court-circuitant à t = T , devient : 

(3.61) 

avec t 1 = t-T . 

La figure suivante illustre les courants de décharge théoriques pour K=llO et n=0.82 

[32]. 

Figure 16 
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Le fait de choisir un temps de charge trop court produit un courant de décharge pour 

lequel les valeurs de n et de K sont déformées par rapport aux valeurs réelles. Les 

courbes pour un temps de charge incomplet s'éloignent rapidement d'une ligne droite 

sur un graphe logarithmique lorsque l'on raccourcit le temps de charge (voir figure 16 et 

figure 17). Le choix des meilleures valeurs de K et de n pour déterminer le courant 
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d'absorption dépend de la période de charge dans lequel le courant d'absorption devrait 

être négligeable par rapport au courant de décharge [32]. 

Figure 17 
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3.6.2 Effet du temps de décharge 

La même perturbation artificielle se produit pour 1' effet du temps de décharge sur le 

courant de charge, surtout lors des mesures à répétition à tension constante ou 

décroissante. Ce phénomène peut être observé quand on applique à t = 0 une tension U1 

à un échantillon, et à t = 7; l'échantillon est mis en court-circuit. Maintenant, on applique 

de nouveau une tension U2 à t = 1'z, en supposant que le courant d'absorption prédomine 

(les autres composantes du courant sont considérées comme négligeables) et en 

appliquant toujours le principe de superposition, le courant lu pendant l'application du 

troisième échelon de tension est : 
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(3.62) 

Les deux figures suivantes montrent théoriquement les différentes formes des courbes 

obtenues lors de l'application de deux échelons de tension d'amplitude différentes. La 

comparaison des formes de la première et de la deuxième courbe de charge nous permet 

de détecter aisément le type d'erreur existant [32]. 

Figure 18 
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apparition de courant d'absorption. 

Dans certain cas le courant d'absorption peut devenir négatif et la courbe de résistance 

en fonction du temps dépassera la valeur de résistance due au courant de fuite [32]. 
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Le temps de décharge nécessaire pour diminuer l'amplitude du courant de décharge 

jusqu'à l'atteinte d'une valeur négligeable diminue quand le rapport des deux premiers 

échelons de tension diminue également. Par exemple les erreurs montrées aux figures 18 

et figure 19 seraient réduites par un facteur 25 si les amplitudes des échelons de tension 

avaient été inversées. 

3.6.3 Effet des conditions environnementales 

Parmi les facteurs les plus importants affectant les courants de charge et de décharge, 

notons la température et l'absorption d'humidité. En effet, la résistance électrique des 

diélectriques solides décroît avec la température. Cette dépendance est habituellement 

modélisée par une équation empirique pour laquelle R varie exponentiellement avec la 

température. On peut utiliser des facteurs de corrections publiés dans les normes [11] 

pour tenir compte de l'influence de la température, mais malheureusement ces facteurs 

de correction, ne sont pas nécessairement les mêmes pour le courant d'absorption et le 

courant de conduction. 
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Aussi, il est recommandé de faire les essais dans des milieux à environnement contrôlé 

(température et humidité identiques) sinon des différences systématiques apparaîtront 

lors de la comparaison et de la modélisation des résultats entre eux. 

3. 7 Instrumentation de laboratoire pour des mesures spectroscopiques dans le 
domaine du temps (TDS) 

Dans la dernière décennie, plusieurs travaux ont porté sur la possibilité de mesurer les 

pertes diélectriques en utilisant un échelon de tension ainsi que l'application de cette 

méthode comme outil de diagnostic en électrotechnique, tel qu'illustré à la figure 21 

[55]. 

Une instrumentation de laboratoire a été développée afin de mesurer les courants de 

polarisation et de dépolarisation après l'application d'un ou de plusieurs échelons de 

tension parfois plus élevée que 1000 V (figure 22). 

Figure 20 
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TestObject 

:Microammeter 

Figure 21 Méthode de mesure pour le cas d'un échelon de tension 

La polarisation à haute tension Gusqu'à 60kV) permet d'obtenir des courants de 

polarisation beaucoup supérieurs au bruit ambiant et d'éliminer aussi les fluctuations 

dans les mesures. Cet instrument peut être conçu à partir des instruments existants sur le 

marché. La description de l'instrumentation développée et utilisée dans notre cas sera 

présentée dans les chapitres suivants. Le schéma simplifié de cette instrumentation est 

montré à la figure 22. 

Diodes 
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Figure 22 
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Schéma bloc de l'instrumentation pour la mesure TDS 
d'une barre, montée en laboratoire 
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La figure 22 ci-dessus montre le schéma du montage utilisé pour les essrus en 

laboratoire. L'échantillon est un matériau diélectrique entre deux électrodes de cuivre. 

Une résistance de valeur de lOMQ est branchée en série avec l'échantillon joue deux 

rôles importants. Le premier est de protéger 1' électromètre et les autres appareils de 

mesure contre les forts courants capacitifs survenant au début de la charge et de la 

décharge. L'autre fonction de la résistance de circuit de protection est d'obtenir une 

bonne immunité au bruit lors des mesures. L'électromètre a une entrée de type 

amplificateur de courant qui nécessite un contrôle de l'impédance de l'objet d'essai. 

Pour obtenir de bons résultats de mesure sur un objet capacitif, il est préférable d'utiliser 

une résistance en série donnant une constante de temps variant entre 0.5s et 2s. Cette 

constante de temps peut être réduite par 1 'utilisation de diodes montées en tête- bêche 

dans le circuit de mesure. L'impédance de protection qui se compose d'une résistance et 

d'un pont de diode sert donc à protéger 1 'électromètre en limitant les courants. 

Les diodes en série avec la résistance de lOMQ permettent d'augmenter l'impédance 

totale lors des mesures à faible courant. 

Pour avoir un bon rapport signal 1 bruit, il est nécessaire de faire la combinaison de la 

résistance et du pont de diodes comme il est indiqué à la figure 22. 
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3.8 Conclusion 

Dans ce chapitre on a étudié la théorie fondamentale des diélectriques, qui va nous 

permettre de diagnostiquer l'état des systèmes d'isolation étudiés. Par la suite, on a fait 

une description des différentes méthodes qui seront appliquées lors de nos mesures et 

des techniques de passage du domaine temporel au domaine fréquentiel. 

Les systèmes d'isolation qui ont été analysés dans ce présent travail de recherche sont 

multiples. En effet, on a eu l'occasion de travailler sur les composites polymériques 

renforcés par des particules notamment le carbure de silicium et l'alumine. Ces 

particules sont largement utilisées pour leurs propriétés électriques exceptionnelles 

permettant le contrôle du champ électrique. On a également étudié le cas de bobines de 

gros générateurs hydro-électriques à base de polyester ainsi que les systèmes d'isolation 

des transformateurs. 

Dans le chapitre suivant, on étudiera les matériaux composites d'une façon générale, 

tout en mettant en évidence leurs propriétés électriques. 
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CHAPITRE4 

CARACTÉRISATIONS ÉLECTRIQUES DE MATÉRIAUX COMPOSITES 

4.1 Introduction 

La caractérisation des propriétés électriques des matériaux composites polymériques est 

Une tâche très importante et difficile. Les matériaux composites polymériques renforcés 

par des particules présentent un niveau de difficulté supérieur dû à plusieurs critères tels 

que la complexité de la disposition des renforts. Cependant, la caractérisation des 

propriétés diélectrique s'avère nécessaire afin de pouvoir utiliser ces matériaux dans les 

systèmes d'isolations. En électrotechnique, les polymères renforcés par des particules de 

carbure de silicium ou d'alumine sont très utilisés à cause de leurs propriétés électriques 

exceptionnelles permettant le contrôle du champ électrique. 

Plusieurs techniques de contrôle non destructif sont utilisées pour les composites 

polymériques renforcés. Ces techniques sont de type mécanique, magnétique et 

électrique. Les mesures de permittivité complexe ou de conductivité électrique ne sont 

pas compliquées et ne demandent pas des équipements coûteux. Mais la difficulté réside 

au niveau de 1' interprétation des résultats. 

Dans le cadre de notre mémoire, les matériaux composites qui feront l'objet d'une 

investigation sont des composites à matrices d'époxy renforcés par des particules de 

carbure de silicium et d'alumine. Des mesures diélectriques ont été effectuées sur ces 

échantillons. Ces essais ont été effectués à la fois dans les domaines temporels et 

fréquentiels. Finalement, une modélisation numérique a été développée et des études 

comparatives ont été effectuées. 
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4.2 Généralités des matériaux composites 

Depuis quelques décennies, les matériaux composites polymériques ont connu des 

développements moins rapides que celui escompté, même si ces matériaux possèdent 

des qualités exceptionnelles comme leur faible densité. La plupart des composites 

polymériques renforcés par des particules présentent une forte résistance à 1 'usure et à 

l'initiation des flammes, mais leurs coûts élevés d'une part et les difficultés de 

fabrication d'autre part ont ralenti leur utilisation. 

Les matériaux composites possèdent des caractéristiques mécaniques et physiques qui 

dépendent des propriétés et de la fraction volumique de chaque constituant ainsi de leur 

distribution. 

Les matériaux composites se distinguent en deux grandes familles [ 45] : 

Les composites hautes performances « HP » se composent généralement de carbone ou 

d'aramide et de résines thermodurcissables (résines époxydes) ou thermostables et de 

fibres continues de verre R. Les composites grandes diffusions « GD » se composent de 

fibre de verre E et de résine thermodurcissable ou thermoplastique. Les composites HP 

ne s'adaptent pas aux cadences rapides, indispensables pour la fabrication de produits en 

grande quantité et ont un coût de fabrication très élevé (de 200 à 1000 $/kg contre 20 à 

30 $/kg pour les composites «GD»), ce qui limite réellement leur utilisation dans le 

secteur industriel où leurs performances peuvent être utilisées au mieux (pièces 

anisotropes douées de propriétés mécaniques spécifiquement relevées). Par contre les 

composites «GD» couvrent de nos jours un grand nombre de technologies et des 

applications extrêmement variées, le renfort se présentant sous forme de fibres coupées, 

de tissus ou de particules. 
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Dans l'industrie, les applications des composites renforcées sont nombreuses. Un attrait 

particulier de ces matériaux réside dans la possibilité de fabriquer des composites sur 

mesure avec le choix de la nature des particules, de leur taille et leur concentration. 

Comme on a mentionné au début, il existe plusieurs techniques de contrôle non 

destructif pour ces matériaux. Deux de ces techniques sont les mesures diélectriques et 

la mesure de la propagation des ultrasons. 

4.3 Méthodes non destructives des matériaux composites 

Les méthodes de contrôle non destructif utilisées pour les matériaux composites sont 

multiples, que ce soit mécanique comme les ultrasons, ou électrique comme les mesures 

de permittivité complexes, ou électromagnétique comme la diffraction et la transmission 

des rayons X ou des micro-ondes. Les mesures diélectriques sont utilisées de nos jours 

particulièrement dans le domaine des matériaux composites utilisés pour les systèmes 

d'isolation électrique. Elles ne demandent que des équipements simples et peu coûteux. 

Dans le cadre de notre projet de recherche, nous avons utilisé seulement la méthode de 

la mesure de la permittivité complexe qui est utilisable industriellement, notamment 

dans le domaine de 1' électrotechnique. 

4.3.1 Méthode d'ultrasons 

Le principe de la méthode des ultrasons consiste à envoyer une onde ultrasonore dans un 

matériau dans un premier temps et de capter ce signal par la suite. La fréquence des 

ondes ultrasonores est assez élevée et dépasse les 18 kHz. Le déplacement de ce type 

d'onde dépend de la densité de milieu. Les mesures d'ultrasons permettent de déterminer 
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la présence d'une fissure ou d'un défaut dans le matériau, ces défauts devront être plus 

gros que les longueurs d'ondes ultrasonores pour qu'ils soient vus par cette méthode. 

La fraction volumique de particules de renfort dans un composite à matrice métallique 

peut être déduite à partir de la mesure et de la vitesse des ultrasons [66]. La vitesse 

d'onde ultrasonore peut être calculée par l'expression simplifiée suivante : 

Où v: est la vitesse d'onde en ( m) 
s 

À :est la longueur d'onde (m) 

f : est la fréquence utilisée ( Hz ) 

p : est la densité, qui se détermine à partir de la loi des mélanges 

E : est le module d'Young. 

(4.1) 

La température et l'humidité ont une influence importante sur la mesure de la vitesse des 

ultrasons dans ces composites. 

4.3.2 Mesure de la permittivité complexe 

La mesure de la permittivité électrique dont la théorie est détaillée dans les chapitres 2 et 

3 est la méthode que nous avons appliquée dans notre projet de recherche. 
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En général, on peut modéliser un échantillon d'un matériau composite par un 

condensateur complexe avec une forte résistance en parallèle qui représente le courant 

de conduction directe [48]. 

I 

R 1 
v 

Figure 23 Modélisation d'un matériau diélectrique 

Le circuit phaseur de la figure 23, représente la réponse diélectrique du matériau isolant, 

qui dépend généralement de sa structure physique et chimique. 

On a ê(w)=Co ·ê,(w) où C0 est la capacité équivalente à vide et ê,(w) est la 

permittivité relative ou la constante diélectrique complexe. La partie réelle de cette 

dernière, e; { w) , représente 1' effet cumulatif de tous les mécanismes de polarisation de 

ro = oo jusqu'à la fréquence de mesure [48]. 

----------~---------: 
ô : 

1 
1 
1 
1 
1 
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1 
1 
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Figure 24 Diagramme des densités de courant capacitif et résistif 

Le vecteur de densité de courant total du diagramme de la figure 24 est donné par : 

Donc la permittivité complexe s'exprime par: 

Ê(m) = s'(m)-is"(m) 

Le facteur de perte tgo(m) peut se déterminer par l'équation suivante : 

tgô(ro) = E"(ro) = ~ 
E'(ro) Je 
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(4.2) 

(4.3) 

(4.4) 

La partie imaginaire de la permittivité ou les pertes diélectriques est due à 1' ensemble 

des phénomènes de polarisation actifs à la fréquence de mesure. 

Comme nous avons montré dans le chapitre II, le champ électrique permet d'orienter les 

dipôles permanents des matériaux polaires (qui sont orientés d'une façon aléatoire en 

l'absence du champ) qui proviennent généralement de l'arrangement asymétrique des 

liaisons polarisées dans la chaîne polymérique (cas du PVC, par exemple). Ce 

mécanisme donne lieu à des modes de déformation de la chaîne moléculaire qm 

correspondent à des fréquences bien précises. En ordre croissant de leur fréquence de 

résonance, ces mécanismes sont conventionnement appelés a , f3 , y ... L'augmentation 

de la température facilite la relaxation dipolaire de ces matériaux et ces pics se 

translatent alors vers les hautes fréquences [57]. 
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Variation des pertes diélectriques en fonction de la fréquence 

pour un polymère amorphe 
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Pour un polymère amorphe [66], tel qu'illustré à la figure 25, c"( m) présente 

essentiellement deux pics de pertes diélectriques. Le plus important est associé à la 

transition vitreuse et est appelé dispersion a qui intervient dans la gamme des basses 

fréquences, entre quelques hertz et quelques kilohertz. L'autre, s'appelle f3 et 

correspond à la polarisation de petits segments de chaîne et se manifeste dans une 

gamme élevée de fréquences. 

Dans le domaine fréquentielle, la conductivité est incluse dans la permittivité complexe, 

équation (3.53), car les pertes diélectriques correspondant aux phénomènes de relaxation 

ne peuvent pas être distinguées de la contribution de la conduction directe. 

On peut donc écrire : 

Ê( m) = c' ( m) - i[c" ( m) + __!!____] 
mco 

(4.5) 
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4.4 Étude expérimentale 

Afin d'étudier l'utilisation de la mesure diélectrique comme méthode d'essai non 

destructif pour caractériser les composites à matrice polymérique renforcés par des 

particules, des échantillons ont été fabriquées à partir d'une matrice d'époxy. Des 

particules de carbure de silicium et d'alumine de différents pourcentages volumiques et 

de différentes tailles ont été ajoutées comme renfort. 

4.4.1 Procédure de fabrication 

La procédure de fabrication des échantillons d'époxy avec des particules de carbure de 

silicium (SiC) ou d'alumine ( A//)3 ) est la suivante [52]: 

Préchauffer le four à 45°C 

Appliquer l'agent démoulant dans le moule (Formula 5) 

Assembler le moule et boucher les trous de vis avec de la gommette 

Mettre le moule dans le four 

Faire le mélange d'époxy (Mia-poxy 95) suivant dans un verre: 

• 50 grammes de résine 
• 12 grammes de durcisseur 

Mélanger à l'aide d'une tige de verre 

Mettre le mélange dans le four : 

• 8 minutes 
• 45°C 
• Vide de 30 psig 

Sortir le mélange et rajouter la quantité de particules nécessaires (préalablement 

pesée) 

Mélanger avec la tige de verre 

Mettre le mélange dans le four : 
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• 8 minutes 
• 45°C 
• Vide de 30 psig 

Sortir le mélange et mélanger encore avec la tige de verre 

Sortir le moule 

69 

Mettre le mélange dans le moule à l'aide d'une seringue afin d'éviter les bulles 

d'air d'air 

Mettre le moule dans le four : 

• 60 minutes 
• 45°C 
• Vide de 20 psig (ne pas dépasser et garder stable) 

Sortir le moule et démouler les échantillons 

Effectuer la réticulation (cure) des échantillons dans le four : 

• 6 heures 
• 65°C 

4.4.2 Types d'échantillon obtenus 

Le tableau suivant résume les échantillons de composite avec matrice polymérique et 

particules de renfort et sur lesquels on a appliqué nos mesures temporelles et 

fréquentielles. 
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Tableau VI 

Échantillons composites avec matrice polymérique et particules fabriquées 

Échantillons composites avec matrice polymérique et particules 
1 

Matrice Particules Grosseur Pourcentage volumique de particules 

Epoxy pur - - - - - - -

Epoxy SiC 50 microns - 240 Grit 5% 10% 15% 20% 25% 40% 

Epoxy SiC 30 microns - 320 Grit 5% 10% 15% 20% 25% 40% 

Epoxy SiC 22 microns - 400 Grit 5% 10% 15% 20% 25% 40% 

Epoxy SiC 9 microns - 1 000 Grit 5% 10% 15% 20% 25% 40% 

Epoxy Alumine 50 microns - 240 Grit 5% 10% 15% 20% 25% 40% 

Epoxy Alumine 22 microns - 400 Grit 5% 10% 15% 20% 25% 40% 

Epoxy Alumine 9 microns - 1 000 Grit 5% 10% 15% 20% 25% 40% 

Total: 43 échantillons 

À partir de 20% volumique de particules dans la matrice, on constate 1' existence de 

porosités dans le matériau (voir la figure 27, e et f), car à partir de ce seuil le mélange 

résine particule commence à être visqueux, ce qui rend difficile 1 'élimination des bulles 

d'air. 

Figure 26 a) Poudre Alumine [9um] b) Poudre Alumine [SOurn] 
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La figure 26 (e et f) est une photographie prise à l'aide d'un microscope optique 

montrant l'absence de porosité pour un échantillon de 10% volumique de SiC. Les 

autres photographies (a et b et c et d) sont des alumines de 1000 grit, montrant 

l'inexistence des porosités. 

a) b) c) d) 

e) f) g) h) 

Figure 27 Micrographie optique d'une composite typique 

a) Alumine-1000 Grit_ 40%vol_500X, 

c) Alumine-1000_20%vol_50X, 

e) SiC-240 Grit_ 40%vol_lOX, 

g) Époxy +SiC-320 Grit_ll%vol_lOOX, 

b) Alumine-1000 Grit_ 40%vol_50X 

d) Alumine-1000_20%vol_500X 

f) SiC-240 Grit_ 40%vol_lOX 

h) Époxy +SiC-320Grit_ll %vol_l OOX 
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4.4.3 Dimensions et mode d'emploi des échantillons 

Afin d'éviter les capacités parasites au moment de mesures des caractéristiques 

diélectriques, les échantillons ont été réalisés conformément aux normes de la ASTM 

[53, 54]. 

Les électrodes ont été évidemment incorporées dans tous les échantillons fabriqués avec 

une électrode de mesure gardée par une électrode externe (mise à la masse). Cette 

dernière permet de diminuer d'une part l'influence de la capacité parasite au niveau des 

bords et d'autre part d'exclure l'influence des courants de fuite. 

1 

Figure 28 Dimension de l'échantillon avec les électrodes: 

1- électrode de mesure, 2- anneau de garde, 

3- échantillon, 4- électrode sous tension; 

D: diamètre de l'échantillon, d1: diamètre de l'électrode de mesure, 

d2: hauteur de l'échantillon de mesure, e: épaisseur de l'électrode, 

g: intervalle entre l'électrode de mesure et l'électrode de protection. 
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Figure 29 Géométrie des échantillons 

La permittivité complexe (équation 4.3) des échantillons a été déterminée, à partir des 

mesures expérimentales sur les échantillons des composites étudiés en utilisant 

l'équation suivante. 

* " c 
&=-

Co 
(4.6) 

où c· est la capacité complexe de l'échantillon tel que mesurée et C0 est la capacité 

sous vide calculée selon la relation suivante: 

1t 2 
A=-·(d +B·g) 

4 1 

(4.7) 

Pour tous les échantillons étudiés, l'épaisseur de l'électrode est très petite donc la valeur 

de B peut se déterminer par [53, 54, 75] : 
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B ~ 1-[ 2,932 · d: ·logcosh[ 0,7854 · ~ ]] 

Les échantillons fabriqués sont des disques de 31 mm de diamètre et 4 mm d'épaisseur 

(figure 30- a). Des électrodes en film de cuivre sous forme de disque avec un anneau de 

garde ont été fixées à l'aide d'une colle conductrice sur les deux faces des échantillons 

après le nettoyage des deux surfaces. Ces électrodes permettent la transmission du 

signal sur toute la surface de l'échantillon (figure 30 - b). L'anneau de garde sert à 

éliminer le signal qui contournerait 1' échantillon le long des surfaces. Les dimensions 

des échantillons sont indiquées dans les tableaux suivants : 

Tableau VII 

Dimension des échantillons 

paramètres Dimension (en mm) 

D 31 

dl :::25 

dz 4 

g 1 

e = 0,001 
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a) b) 

Figure 30 a) Dimension de l'échantillon, b) électrode en cuivre avec l'échantillon 

Les anneaux de garde en cuivre sont soudés à un fil conducteur de faible section qui sera 

fixé à la masse pour éliminer le contournement et la capacité parasite (figure 31). 

Figure 31 Fixation du conducteur à l'électrode en cuivre avec l'échantillon 

Ces échantillons sont fixés dans une boite conductrice (en aluminium) permettant de 

faire les tests diélectriques conformément à la norme ASTM Dl 50 [53, 54] (figure 32-a 

et b). 
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a) b) c) 

Figure 32 a) Fixation de l'échantillon dans la boite, 

b) boite conductrice d'aluminium Pour les mesures des 

poudres 

c) boite conductrice d'aluminium pour les mesures FDS. 

Des mesures sur des poudres compactées de particules de carbure de silicium ont permis 

de déterminer la permittivité complexe des particules de renfort. 

4.5 Étude de la permittivité théorique pour les matériaux composites 

Les mesures expérimentales sur les poudres des matériaux composites étudiés nous 

permettent de déterminer les paramètres suivants C' , C" et tg 8 (voir format des 

mesures FDS en annexe 3). La fraction de particules dans un échantillon de poudre 

compactée est donnée par : 

avec V tot :est le volume total 

mp : est la masse de la poudre 

mp 
qVtot =

Pp 

Pp : est la masse volumique de la poudre 

(4.8) 
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Les masses volumiques du SiC et de l'alumine ( Al2q) sont: 

3 
Psic =3.2 g/cm 

3 
pAl 0 =3.97 g/cm 

2 3 
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La permittivité complexe des particules peut être déterminée en présumant que pour le 

mélange air-poudre, on peut utiliser la loi des mélanges (modèle de condensateurs en 

parallèle) donnée par : 

Ê =q·Ê +(1-q) poudre 1 

8' 

8i = ( poudre ) _ (1- q) 
q q 

8" = 
1 

8" 
poudre 

q 

(4.9) 

(4.10) 

(4.11) 

La permittivité de l'air est égale à l'unité, tandis que Ê 
1 

est la permittivité des particules 

et Ê dr est la permittivité de la poudre compactée. pou e 

Tableau VIII 

Paramètres expérimentales des poudres de SiC 

SiC_240 grit SiC_320 grit SiC_ 400 grit SiC_1000 grit 

co (F) 1,71·10-12 128 -1o-12 1,3·10-12 1,14·10-12 
' 

qSiCp 0,61 0,46 0,47 0,40 
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La permittivité complexe des poudres compactée est déterminée par la relation suivante : 

C'- C 
A edge 
8 poudre = ------=:..___ - 1 

co 
C" 

(4.12) 

où C edge = 1,5 · 10- 12 F pour toute les particules de carbure de silicium. Ce terme est 

la capacité due aux effets de bord et il a été calculé suivant les formules de la norme 

ASTM. Il est à noter que la présence de l'anneau de garde pour les échantillons de 

composite permet d'éliminer cette contribution. Par contre pour les échantillons de 

poudre le porte échantillon n'était pas muni d'anneaux de garde. C' et C" sont les 

valeurs des capacités réelles et imaginaires déterminées à partir des mesures 

fréquentielles sur les poudres. 

À partir des paramètres déterminés dans le tableau et de la permittivité complexe des 

poudres, on peut déterminer la permittivité des particules par les équations de la page 

précédente. 

4.5.1 Limites de Wiener 

Dans la littérature, il existe plusieurs modèles empiriques basés sur la loi de puissance 

pour le calcul de la permittivité d'un composite. Pour le cas d'un mélange à deux 

constituants, les résultats expérimentaux basés sur un exposant p permettent de définir 

1' équation suivante 

(4.13) 

On constate que pour p = -1 et p = 1 l'équation (4.13) se ramène aux limites de 

Wiener de la loi des mélanges, c'est-à-dire aux cas extrême pour lesquels on considère 
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les deux matériaux comme en parallèle (limite maximale) et en série (limite minimale) 

respectivement. 

Les limites de Wiener seront déterminées par les deux relations (4.14) et (4.15) 

suivantes: 

(4.14) 

( 4.15) 

où i 
1 

, i 
2 

et q sont respectivement les permittivités complexes des particules, de la 

matrice et la fraction volumique. 

Les figures 80, 81 et 82 au chapitre 7 illustre les limites de Wiener pour un composite 

époxy-SiC avec q = 0,25 

4.5.2 Modèle de Maxwell Wagner - Sillars 

Tel que mentionné dans le paragraphe (3.3.3), la mesure de la réponse diélectrique d'un 

composite se complique à cause de la contribution possible de la polarisation 

interfaciale. Cette réponse pour le cas d'un système hétérogène à deux phases présente 

un mécanisme de relaxation particulier appelé polarisation de Maxwell-Wagner-Sillars 

(MWS). 

Cette polarisation est due à la différence de conductivité et de permittivité des deux 

phases. Cette différence crée une accumulation de charges aux interfaces entre les deux 

phases (plus conductrice et moins conductrice). Dans le cas simple de la superposition 
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de deux matériaux différents, illustré à la figure 10 page 35 de la section 3.3.3, la 

permittivité complexe peut s'exprimer par la loi des mélanges [49] 

(4.16) 

où i c est la permittivité complexe du composite, q est la fraction volumique des 

particules de renfort, ii et i 2 sont les permittivités complexes des particules de renforts 

et de la matrice. 

Dans le cas plus réaliste de particules incluses dans la matrice, la relation générale 

suivante ( 4.17) permet de relier la permittivité du composite à celle des matériaux 

constituants [50]. 

A ild77·i2 +0-17)ilj+q·(l-17)·(i2 -il)) 

Be= [17·i2 +0-17)ii]-17·q·(i2 -il) 
(4.17) 

17 s'appelle le facteur de forme et est relié à la forme des particules. L'équation ( 4 .16) 

est un cas particulier de l'équation ci-dessus lorsque le facteur de forme est égal à l'unité 

( 17 = 1 ). 

Un autre cas particulier intéressant est celui pour lequel on considère les particules 

comme sphérique. Ce modèle a été créé pour modéliser les composites dont la 

concentration (q) est faible. L'équation (4.17) se ramène au modèle de Maxwell-Gamet 

ou de Wagner-Sillars pour ce cas où 17 =_!. . 
3 

On obtient donc [49] : 
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( 4.18) 

Généralement, ces deux dernières équations (les équations (4.17) et (4.18)) se calculent à 

partir de 1' approximation du champ moyen et conséquemment ne sont valables que pour 

de faibles concentrations (q << 1). 

4.5.3 Modèle de loi des puissances 

Il existe plusieurs modèles empmques basés sur la loi de pmssance donnée par 

l'équation (4.13). Pour ces modèles la valeur de f3 varie entre -1 et 1. Par comparaison 

avec les mesures expérimentales, on peut ajuster numériquement la valeur de f3 pour 

obtenir le meilleur ajustement (meilleur «fit»). 

4.5.4 Modèle de Bruggeman 

Ce modèle est basé sur 1 'approximation du milieu effectif. La démonstration de cette 

équation dépasse le cadre de ce travail mais est disponible dans la littérature [50], [49]. 

L'équation symétrique de Bruggeman est donnée par l'équation suivante: 

( 4.19) 
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4.5.5 Modélisation de la conductivité 

Les équations (4.13) et (4.19) ont été aussi utilisées pour modéliser les conductivités des 

Œ 
composites. En remplaçant ê par - i · " dans ces équations, on obtient : 

(Û• &0 

crp =q·crp +(1-q)·crp 
c 1 2 (4.20) 

(4.21) 

Il est à noter que 1' équation issue du modèle de Bruggeman prévoit un comportement 

percolatoire contrairement à celle issue de la loi des puissances. 

4.6 Conclusion 

L'étude des matériaux composites dans ce chapitre nous a permis d'identifier 

l'importance des polymères renforcés par des particules dans le domaine de 

l'électrotechnique, et ce, à cause de leurs propriétés électriques exceptionnelles. L'étude 

de plusieurs modèles théoriques pour modéliser la permittivité complexe d'un matériau 

composite nous permettra par la suite d'effectuer la comparaison entre ces modèles et les 

résultats expérimentaux obtenus pour des échantillons contenant du carbure de silicium 

(SiC) ou de l'alumine ( A/20 3 ). 

Ce type de mesure peut être utilisé comme technique de contrôle non destructif pour les 

composites polymériques renforcés par des particules. En effet, les mesures de 

permittivité complexe sont très sensibles à la composition exacte des matériaux 

composites. La difficulté réside dans l'interprétation des résultats. 
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CHAPITRES 

CONCEPTION DU SYSTÈME DE MESURE 

5.1 Choix du logiciel, d'électromètre et de système d'acquisition 

Le choix du logiciel et du système d'acquisition dépend de plusieurs critères, pour la 

mesure en temps réelle soit au laboratoire, soit sur site. En effet, il existe plusieurs 

systèmes d'acquisition et aussi plusieurs logiciels disponibles pour effectuer ce type de 

mesures. Conformément aux critères demandés, notre choix s'est basé sur la rapidité des 

mesures en temps réel, la souplesse, la puissance du logiciel et finalement la 

compatibilité de ce système d'acquisition avec les appareils de mesures (électromètre, 

multimètre, source, ... ). 

5.2 Logiciel [43] 

Conformément au cahier de charge du projet, et suivant les moyens existant aux 

laboratoires, la conception du logiciel a été réalisée pour faire les acquisitions de 

données sur terrain comme au laboratoire. 

• Matériel requis 

Les équipements informatiques nécessaires pour le bon fonctionnement du logiciel de 

contrôle Lab VIEW developpé lors de ce projet de recherche sont : 

• PC: Pentium IV; 

• Logiciel« measurement & automation explorer »version 3.1.1.3003; 

• Logiciel d'application Lab VIEW, version 7.1 ; 
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• Carte d'acquisition GPIB; 

• Électromètre Keithley 6517 A; 

• Câble d'interfaçage. 

5.2.2 Fonctionnement du logiciel Lab VIEW 

Le logiciel se compose de deux parties principales, l'une est l'interface utilisateurs dans 

laquelle, une ou tout le programme peut être exécuté en interactif, et cela à partir 

d'icônes représentant les tâches d'acquisitions. L'autre partie du programme, c'est le 

code source du VI, et cela représente le programme sous forme graphique. Ce 

programme est sollicité directement à partir de l'interface utilisateurs. 

5.2.3 Conception et Organigramme 

L'organigramme suivant décrit la conception du logiciel Lab VIEW pour les mesures 

TDS. Il explique le fonctionnement de base des mesures TDS. 
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Saisie des paramètres 

Mise sous tension 

Acquisition du courant de charge 

Non 
Oui 

Mise en court circuit 

Acquisition du courant de décharge 

Oui 

Sauvegarde les données 

Organigramme de conception du logiciel Lab VIEW 
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Le principe de développement du logiciel dont 1 'organigramme de conception est 

introduit ci-dessus, est expliqué dans les paragraphes suivants. 

5.2.4 Page de démarrage 

La page de démarrage, illustrée à la figure 33, représente la face avant du logiciel et 

permet le démarrage du programme et l'acquisition des données. Pour commencer un 

essai, il est indispensable de donner l'adresse GPIB de l'instrument de mesure. Dans 

notre cas, il s'agit du Keithley 6517 A avec une adresse 27. Pour sauvegarder les données 

ainsi obtenues, le type de l'essai, la date, l'heure, le type d'échantillon et la capacité 

devront être saisis. Le programme s'exécute dès que 1' on appui sur le bouton « démarrer 

un essai». 

Figure 33 Face avant de logiciel de mesure TDS 
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5.2.5 Page des variables globales 

Cette page permet d'entrer les caractéristiques de l'essai à exécuter (figure 34). En effet, 

les cases blanches peuvent être remplies ou modifiées suivant le type et le besoin de 

l'essai. Seulement le «temps de charge » pour l'acquisition de courant de charge (voir 

équation (3.50)) et la « tension » affecteront l'essai, les autres caractéristiques seront 

sauvegardées dans le fichier des données «x.ite», mais n'affecteront pas l'essai. On a 

choisi un temps de décharge égale à la moitie de celui de charge et 1' acquisition du 

courant de décharge (voir équation (3.52)) se fait automatiquement à la fin de la période 

de charge. 

Temps de charge (s) 
er~ · zeœ 

Tension (Y) 
Ai • .JoOO 

Capacité (nF) 
1& 

Résistance en série (KOhms) 

lto,oo 
Fichier 

1 

Identification 

1· J 

Tension nominale (KY) 

' 

... J 
o,o . ·., 

Puissance nominale MYA 

lo~o .. · · 
Type d'isolation 

1 
Phase ,. 

Température ambiante (C) 

1 ·~ 0,0 

Taux d'humidité(~) 

Figure 34 Paramètres de 1' essai 

Date de l'e~sai (ü/mm/aa) 1 ! 1 

Nom de l'utilisateur 

Typed'ess~ 

J 
Marque d'origine 

Commentaire 
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5.2.6 Code source 

Cette section contient l'initialisation de tous les paramètres de l'essai. En effet, le temps 

de charge, le temps de décharge, le courant de charge, le courant de décharge, la tension 

d'alimentation et les paramètres graphiques s'initialisent à chaque nouvel essai (figure 1 

en annexe 1 ). Les paramètres globaux sont programmés et leurs initialisations se fait à 

partir de la page de démarrage. Ces paramètres sont la tension d'alimentation en cas 

d'un seul échelon et le temps de charge en seconde (figure 2 en annexe 1). L'acquisition 

se fait suivant uné progression géométrique (suivant une loi de suite géométrique). 

5.2. 7 Mise sous tension 

La fenêtre illustrée à la figure 35 représente le programme indiquant à l'utilisateur que 

1' échantillon est sous tension. 

0 0 .. 1 ... 

1 • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • 1 

Figure 35 Indicateur de tension 
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5.2.8 Ordre de mise sous tension 

Cette section comprend le programme et les fonctions de communication avec 

l'électromètre «Keithley 6517A». La commande initiale envoyée à l'électromètre est 

celle de la mise sous tension. 

En effet, les commandes suivantes sont transmises à 1' électromètre afin de le mettre sous 

tension: 

• : sour:volt:range 1000; (l'appareil applique un échelon de 1000 V aux bornes de 

l'échantillon) 

• : sour:volt (la source fonctionne en générateur de tension) 

• : outp:stat on (la sortie de l'électromètre est prêt a envoyer les donnes) 

• curr:rang:auto on (l'ampèremètre se place en mode echelle automatique et se met 

en marche) 

• syst:zch off (l'appareil est prêt à mesurer) 

5.2.9 Cycle de charge 

Cette section décrit (voir figure 6 en annexe 1) le programme de début d'acquisition du 

courant de charge. Les valeurs acquisitionnées du courant sont sauvegardées dans la 

mémoire de l'électromètre et transmises par la suite à partir de l'interface «GPIB» à 

notre système d'acquisition et seront affichées en temps réel sur notre graphe dans la 

page de démarrage. 

En cas d'existence d'une erreur dans l'acquisition ou d'un défaut au niveau de 

l'électromètre, le programme va nous indiquer «Une erreur s'est produite en lisant le 

6517A». La variation de l'échelle (voir figure 7 de l'annexe 1) suivant l'ordre de 

grandeurs des courants obtenus se fait automatiquement. En fait, la valeur du courant 

mesuré s'affiche automatiquement sur 1' affichage de 1' électromètre, et est transmise 

périodiquement au logiciel et affichée sur un graphique (20 valeurs par décade). 
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Les filtres utilisés ont pour rôle de traiter les données obtenues et éliminent les bruits 

existants. 

Les commandes suivantes permettant le changement du mveau de filtrage de 

l'électromètre sont les suivantes : 

• : curr:dc:aver:count 4 

• : curr:dc:aver:count 8 

• : curr:dc:aver:count 16 

• : curr:dc:aver:count 32 

5.2.10 Cycle de décharge 

Le cycle de décharge consiste en 1 'acquisition du courant de décharge après que 

l'échantillon ait été mis en court-circuit par la source (figure 8 en annexe 1). 

L'acquisition des valeurs de décharge, les changements d'échelle de décharge, le filtrage 

des bruits se fait de la même façon que pour le courant de charge. 

5.2.11 Sauvegarde des données 

Pour comparer les résultats des mesures «TDS» obtenue par le logiciel LabVIEW entre 

eux ainsi qu'avec des mesures fréquentielles «FDS» on doit faire appel à un autre 

logiciel d'analyse de données [en visuel basic «VB»]. Les données numériques de l'essai 

ainsi que les informations contenues dans la fenêtre « des variables globales » doivent 

être sauvegardées à la fin de l'essai dans un fichier <<.Ïte» dont le format sont celui lu par 

le logiciel d'analyse de données. Le nom des fichiers est choisi par l'utilisateur à la fin 

de l'essai. 
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Figure 36 Format d'enregistrement des données 

Un exemple de ce type de fichier de sauvegarde des données (fichier ASCII) est donné 

en annexe. 

La fenêtre de code source du VI du programme global de logiciel du mesure et de 

traitement des données se trouve en annexe (voir figure 13 en annexe 1) 
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5.3 Électromètre Keithley 6517 A 

L'électromètre keithley 6517 A est un générateur de tension en courant continu et en 

même temps est un appareil de mesure à Courant Continu de haute résolution. Il peut 

être employé pour toutes les mesures électriques de base telles que la tension, le courant, 

la résistance et la charge en utilisant comme source de tension soit sa propre source 

interne, soit une source externe lorsque 1 'on désire des tensions dépassant 1 OOOV. Ses 

caractéristiques et performances d'entrée ainsi que sa haute sensibilité aux faibles 

valeurs de mesures (allant jusqu'au pico-ampère) lui donne un net avantage par rapport 

aux autres appareils de mesures numériques classiques dans les mesures de tension, de 

courant, de résistance et de charges. L'électromètre Keithley model 651 7 A offre une 

grande précision et une haute sensibilité aux mesures et se caractérise par : 

• Impédance d'entrée de 200TQ 

• Source de tension de ± 1 k V 

• gammes des courants mesurés de 1 pA - 20mA 

• gammes des tensions mesurés de -1 OOOV et 1 OOOV 

• gammes des résistances mesurées de plus de 1016Q 

• gammes des charges mesurés de 10 fC à 2J1C 

• possibilité de mesurer d'autres paramètres physiques tel que, températures, 

humidités, ... 

• vitesse de mesure de 125 lecture/s 

Il peut être également commandé par l'intermédiaire d'une interface IEEE-488 (GPIB) 

et intégré par un système de commande tel qu'un ordinateur. La figure 37 montre la face 

avant de 1' électromètre 6517 A qui est utilisé comme générateur et appareil de mesure 

lors de nos mesures temporelle dans le cadre de notre présente mémoire. 
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Figure 37 L'électromètre Keithley 6517 A 

Le principe de fonctionnement du 1' électromètre par le mode mesure de tension et 

mesure de courant ainsi que quelques modes d'affichage sont mentionnés dans les 

paragraphes suivants. 

5.3.1 Mesure de tension 

Le montage de la figure 38, montre le principe de mesure de tension par l'électromètre 

6517A [59]. 

Figure 38 Mesure de tension par 1' électromètre 
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5.3.2 Mesure de courant 

La figure 39 décrit le montage de mesure de courant par l'électromètre 6517A [59]. 

Figure 39 

5.4 Système d'lnterfaçage 

237-ALG-2 
Cable 

Input law 
connectee:! 
to shield 

6517A 

Mesure de courant par 1' électromètre 
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Depuis 1984, date à laquelle IBM a choisi National Instruments comme fournisseur 

exclusif de sa technologie d'interface GPIB pour le PC IBM, le jeu de fonctions du 

driver de carte NI-488 est devenu le standard industriel de programmation 

d'instrumentation GPIB. À l'heure ·actuelle, l'API (interface de programmation 

d'application) NI-488.2 est reconnue dans l'industrie toute entière pour sa facilité 

d'adaptation à toute une variété d'applications et de systèmes d'exploitation [60]. 

Les caractéristiques principales du protocole de communication GPIB sont les suivantes: 

• performances et fiabilité 

• facilité d'installation et de configuration 

• drivers pilote d'instruments 

• vaste choix de logiciels de développement 

• support client international 
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LabVIEW est le premier logiciel de développement d'applications et de tests de 

l'industrie. Son langage de programmation graphique tout à fait révolutionnaire favorise 

la réussite des solutions proposée. 

5.4.1 Gamme de produits GPIB 

Les interfaces IEEE 488 disponibles pour chaque système d'exploitation Windows 

2000/ NT/ 9x/ 3.13 sont énumérés dans le tableau 9 [60]. Le système développé dans le 

cadre de ce travail utilise une carte PCMCIA-GPIB. 

Tableau IX 

Les interfaces de la carte GPIB 

Modèle Bus Plug&Play TNT488 Vitesse 488.1 Vitesse HS488 max. 

2C max. 

PCI-GPIB, PCI Oui Oui 1 ,5Moctetsls 7,7 Moctetsls 

PCI-GPIB+ 

PCMCIA-GPIB PC Card Oui Oui 1 ,5Moctetsls 2,3 Moctetsls 
PCMCIA-GPIB+ 

GPIB-1394 IEEE Oui Oui 1,5 Moctetsls 4,0 Moctetsls 
1394 

GPIB-USB USB Oui Oui 340 Koctetsls NIA 
GPIB-232CT-A Port NIA Non Dépend de la NIA 

série PC vitesse en baud 
GPIB-1284CT Port NIA Oui 300 Koctetsls NIA 

parallèle (EPP) 
PC 

GPIB-ENET PC NIA Non 50 Koctetsls NIA 
Eth emet 
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5.5 Conclusion 

Ce chapitre présente la conception du système d'acquisition de données (logiciel) du 

banc d'essai ainsi que de 1' appareil de mesure le keithley 651 7 A. Cet appareil répond à 

tous les besoins demandés et les spécifications requises au niveau de la précision. En 

effet, des essais comparatifs ont été réalisés par un autre logiciel en Visual Basic [67] et 

les résultats obtenus par l'application LabVIEW se sont avérés supérieurs aux niveaux 

de: 

La rapidité de la mesure, et cela dû au langage compilé de Lab VIEW 

L'interface avec l'usager plus professionnel 
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CHAPITRE6 

RÉSULTATS DES MESURES 

6.1 Introduction 

Les résultats obtenus à partir des mesures temporelles et fréquentielles sur différents 

systèmes d'isolations sont décrits dans ce chapitre. Des mesures effectuées sur des 

systèmes d'isolation utilisées en électrotechniques sont d'abord présentées. Puis des 

mesures effectuées sur des matériaux composites fabriquées en laboratoire sont 

présentées. Ces matériaux sont des composites d'époxy renforcés par des particules de 

carbure de silicium et d'alumine de différentes grosseurs. Ces matériaux sont décrits 

dans le tableau 1 du chapitre 4. 

6.2 Mesure temporelle « TDS » sur les systèmes d'isolation en électrotechnique 

• Bobine de réserve 

La première mesure ayant été effectuée pour vérifier le bon fonctionnement du système 

décrit dans le chapitre précèdent est une mesure effectuée sur une bobine d'alternateur à 

base de polyester. Cette mesure, illustrée à la figure 40, a pu être comparée avec une 

mesure semblable sur le même échantillon effectuée ailleurs [ 69]. 

Les résultats comparatifs sont illustrés aux figures 41 et 42. Ces mesures ont été 

effectuées par deux systèmes de mesure différents et donnent des résultats identiques. 
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Figure 40 Mesure de courant de charge et courant de décharge 
(bobine d'alternateur) 
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Les deux figures suivantes illustrent les courbes de charges et décharges de la bobine 

d'alternateur à base de polyester avant et après la correction de charge. Cette correction 

est effectuée pour compenser le phénomène de distorsion du courant de décharge dû à 

un temps de charge fini. Cette problématique est discutée au chapitre 3. 

Les courants de charge et de décharge peuvent être modélisés approximativement par 

une loi de puissance suivant les deux équations (3.49) et (3.50) respectivement. En 

pratique le temps de charge est limité ce qui peut perturber la forme de la courbe de 

décharge. Pour diminuer cet effet, il est recommandé de prendre un temps de charge plus 

grand que celui de décharge (deux fois plus grand dans notre cas). Malgré cette 

procédure, la compensation est nécessaire pour obtenir le vrai courant de décharge 

(figure 42). 
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6.2.2 Huile et papiers de transformateur 

Ces deux mesures sont effectuées sur deux type d'huile de transformateur, l'une neuve 

et l'autre vieillie [68]. Les conditions de vieillissement de l'huile sont décrites dans 

[73]. La figure 43 illustre les courants de charge et de décharge. On peut constater que 

l'huile vieillie est plus conductrice que l'huile neuve. La conductivité provient 

essentiellement de la conductivité électronique. La contribution des ions peut être vue 

dans les courbes de charges, particulièrement celles de l'huile neuve. Cette contribution 

est limitée dans le temps à environ les 20 premières secondes de 1' essai puisque les ions 

atteignent« rapidement» l'équilibre [62]. 
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6.3 Mesure temporelle « TDS >> sur les matériaux composite. 
Époxy - Particule de carbure de silicium (SiC) 

Les mesures temporelles ont été appliquées sur les échantillons de carbure de silicium et 

d'alumine indiqués dans le tableau 6. Pour chaque échantillon contenant des particules 

de carbure de silicium, on a effectué un essai pour déterminer les courants de charge et 

de décharge. Un total de vingt quatre essais a été faits sur ces échantillons. 

6.3.1 Courant de charge et de décharge sur les poudres 

L'objectif d'effectuer des mesures sur des poudres de carbure de silicium et d'alumine 

pour différentes grosseurs de particules est de déterminer les permittivités complexes 

expérimentales des particules soit s2 dans les équations ( 4.6) a ( 4.12) dans le chapitre 4. 

L'application d'un échelon de tension de 1000 V et 100 V respectivement, pour un 

temps de charge de 2000 secondes et un temps de décharge de 1000 secondes (voir 

paragraphe 3.5.4.1. Méthode d'échelons de tension), nous donne les résultats des 

mesures illustrés dans les deux figures 44 et 45 qui montrent les courants de charges et 

les courants de décharge des poudres de grosseur 1000, 400, 320 et 240 Grit 

respectivement. 
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Ces mesures nous permettent de constater l'influence de la grosseur des particules sur la 

conductivité d'une poudre compactée. En effet, dès qu'on augmente la grosseur des 

particules, l'échantillon de poudre devient de plus en plus conducteur. Cet effet est dû à 

la diminution du nombre d'interface gain -gain. 
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Dans le chapitre 7, les résultats de modélisation théorique sont déterminés à partir des 

valeurs expérimentales de la conductivité des poudres en fonction de la grosseur des 

particules et en fonction des pourcentages volumiques. 

6.3.2 Particules de SiC de grosseur 9 microns-1000 Grit 

Les figures 1 à 6 en annexe 2 illustrent les courbes de charge et de décharge (voir 

paragraphe 3.5.1.4°). Les courants de charge et de décharge pour les échantillons 

d'époxy pur et ceux contenant des particules de carbure de silicium de grosseur 9 

microns et de différents pourcentages volumiques. 

On constate bien que 1' époxy pur est moins conducteur par rapport à 1' époxy renforcé 

par des particules et que l'échantillon devient de plus en plus conducteur dès qu'on 

augmente le pourcentage volumique. Les résultats comparatifs sont illustrés à la figure 

46 et à la figure 4 7 pour les courants de charge et les courants de décharge 

respectivement. 

• Courant de charge pour des particules de SiC de grosseur 9 microns - 1000 
Grit et de différentes pourcentage volumique 

Le graphe suivant résume les mesures des courants de charge illustrées dans les figures 1 

à 6 en annexe 3. 
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Figure 46 Comparaison des courants de charges pour le SiC de grosseur 9 microns 

• Courant de décharge pour des particules de SiC de grosseur 9 microns-
1000 Grit et de différentes pourcentage volumique 

Comme pour le graphique précédente, la figure 4 7 compare les mesures des courants de 

décharge obtenu pour des particules de SiC de grosseur de 9 microns (1000 Grit). 
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6.3.3 Particules de SiC de grosseur de 22 microns -400 Grit 

Les figures 7 à 12 en annexe 3 illustrent les courbes des courants de charge et de 

décharge pour les échantillons d'époxy pur et les échantillons contenant de~ particules 

de SiC de grosseur de 22 microns pour différents pourcentages volumiques. La même 

constatation peut être faite par rapport au cas précédent. En effet, on peut remarquer que 

dès qu'on augmente le pourcentage volumique, l'échantillon devient de plus en plus 

conducteur. Lès résultats comparatifs sont illustrés à la figure 51 et à la figure 52 pour 

les courants de charge et les courants de décharge respectivement. 

On peut également analyser quelques graphiques séparément pour bien identifier la 

variation des courants de polarisation de dépolarisation. 

• Époxy avec des particules de SiC de grosseur 22 microns - 400 grit à 
10% volumique. 

On peut voir que le courant de décharge est à peu près de la même grandeur que celui de 

charge au début du temps de charge. Par contre, à partir de quatre cents secondes, le 

courant de charge commence à se "détacher' du courant de décharge. À partir de ce 

moment la conductivité de l'échantillon devient significative face au courant 

d'absorption. 
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Figure 48 Mesure de courants de charge et décharge (SiC -400 grit-10%) 

• Époxy avec des particules de SiC de grosseur 22 microns-400 grit à 
20% volumique. 

Pour des concentrations plus élevées, le courant de charge est significativement 

supérieur à celui de décharge, à cause du mécanisme de conduction par percolation. 

Le saut existant sur la courbe de décharge est dû au changement d'échelle de 

l'électromètre. (Voir les figures de l'annexe 3). 
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Figure 49 Mesure de courants de charge et décharge (SiC -400 grit-20%) 

• Époxy avec des particules de SiC de grosseur de 22 microns-400 grit à 
25% volumique. 

L'augmentation de la concentration des particules de renfort, rend le courant de charge 

de plus en plus stable pour toute la durée de charge. Par contre, celui de décharge 

commence à être linéaire après 1 00 secondes de début de décharge. 
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• Comparaison des courants de charge pour des particules de SiC de 
grosseur de 22 microns - 400 grit 

On observe à la figure suivante que l'augmentation des pourcentages de renfort rend le 

matériau de plus en plus conducteur. De plus, si le pourcentage volumique est assez 

élevé, la variation du courant de charge devient de plus en plus stable au début comme à 

la fin du temps de charge. 
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Figure 51 

l 
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Comparaison des courants de charge pour le SiC 
de grosseur de 22microns - 400 grit 

• Comparaison des courants de décharge particules de SiC de grosseur de 22 
microns - 400 grit. 

La figure 52 illustre les mesures obtenues pour les courants de décharge pour des 

particules de SiC de grosseur de 22 microns - 400 grit et pour différents pourcentages 

volumiques. 
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Les figures 53 et 54 illustrent les courbes des courants de charge et de courant de 

décharge pour les échantillons d'époxy pur et d'époxy contenant des particules de 

carbure de silicium de grosseur de 30 microns pour différents pourcentages volumiques. 

Comme pour les cas précédents, on peut remarquer que lorsque 1' on augmente le 

pourcentage volumique, l'échantillon devient de plus en plus conducteur. 

6.3.4 Particules de SiC de grosseur 30 microns-320 grit 

Quelques mesure dans le domaine temporelle montrent des pics de courants de décharge, 

comme le cas d'époxy avec des particules de SiC de grosseur de 30 microns- 320 grit à 

10% volumique. Dans la figure 53 on constate bien l'existence d'un pic de courant de 

décharge à la quatre-vingtième seconde. Cela est dû à un phénomène de transport de 

charge (voir section transport de charge en annexe). Ce phénomène est complexe et 

décrit dans la littérature [14]. 
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Figure 53 Mesure de courants de charge et de décharge (SiC -320 grit-10%) 

• Comparaison des courants de charge pour les particules de SiC de grosseur de 
30 microns - 320 grit. 

La figure 54 résume les mesures obtenues pour les courants de charges pour les 

échantillons contenant des particules de SiC de grosseur de 30 microns-320 grit et pour 

différents pourcentages volumiques. 
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• Comparaison des courants de décharge pour les particules de SiC de 
grosseur de 30 microns-320 grit. 

La figure 55 résume les mesures obtenues pour les courants de décharge pour les 

échantillons contenant des particules de SiC de grosseur de 30 microns-320 grit et pour 

différents pourcentages volumiques. 
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6.3.5 Particules de SiC de grosseur 50 microns-240 grit 
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Les figures 36 à 42 présentées en annexe 3 illustrent les courbes des courants de charge 

et de décharge pour les échantillons d'époxy pur et les échantillons contenant des 

particules de carbure de silicium de grosseur de 50 microns pour différents pourcentages 

volumiques. Comme précédemment, on peut remarquer que lorsque 1' on augmente le 

pourcentage volumique, 1' échantillon devient de plus en plus conducteur. Les résultats 

comparatifs sont illustrés à la figure 57 et à la figure 58 pour les courants de charge et 

les courants de décharge respectivement. 

Les échantillons d'époxy avec des particules de SiC de grosseur de 50 microns-240 grit 

à une concentration volumique 40% montre un courant de charge quasiment constant 

durant toute la période charge. Par contre le courant de décharge atteint des valeurs de 

1' ordre du pico- ampère à la fin du temps de décharge. 
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Mesure du courant de charge et décharge (SiC - 240 grit - 40%) 

• Comparaison des courants de charge pour les particules de SiC de grosseur de 
50 microns-240 grit et pour différents pourcentages volumiques 

La figure 57 résume les mesures obtenues pour les courants de charge pour des 

échantillons contenant des particules de SiC de grosseur de 50 microns- 240 grit et pour 

différents pourcentages volumiques. 
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• Comparaison des courants de décharge pour les particules de SiC de grosseur 
de 50 microns-240 grit et pour différents pourcentages volumiques. 

La figure 58 résume les mesures obtenues pour les courants de décharge pour des 

échantillons contenant des particules de SiC de grosseur de 50 microns-240 grit et pour 

différents pourcentages volumiques. 
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6.4 Époxy - AhOJ 

Les différents graphiques des courants de charge et de décharge pour les échantillons 

d'époxy renforcés par des particules d'alumine après l'application d'un échelon de 

tension de 1 000 V sont présentées en annexe 3. Les temps de charge et de décharge sont 

toujours limités à 2000 s et 1000 s respectivement. Les résultats comparatifs sont 

illustrés à la figure 59 et à la figure 60 pour les courants de charge et les courants de 

décharge respectivement pour les particules d'alumine de 9 microns. 

6.4.1 Particules de SiC de grosseur 9 microns-1000 grit 

• Courant de charge pour des particules d'alumine de grosseur de 9 microns 
1000 grit pour différents pourcentages volumiques. 

La figure 59 résume les mesures obtenues pour les courants de charge pour des 

particules d'alumine de grosseur de 9 microns-1000 grit et pour différents pourcentages 

volumiques. 
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• Courant de décharge pour des particules d'alumine de grosseur de 9 microns-
1000 grit pour différents pourcentages volumiques. 

La figure 60 résume les mesures obtenues pour les courants de décharge pour des 

échantillons contenant des particules d'alumine de grosseur 9 microns-1000 grit et pour 

différents pourcentages volumiques. 
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6.4.2 Particules de SiC de grosseur 22 microns-400 grit 

• Courant de charge pour des particules d'alumine de grosseur de 22 
microns - 400 grit pour différents pourcentages volumiques. 

La figure 61 résume les mesures obtenues pour les courants de charges pour des 

échantillons contenant des particules d'alumine de grosseur de 22 microns-400 grit pour 

différents pourcentages volumiques. 

Figure 61 
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• Courant de décharge pour des particules d'alumine de grosseur de 22 microns-
400Grit pour différents pourcentages volumiques. 

Ce graphique résume les mesures obtenues pour les courants de décharges pour des 

particules d'aluminium de grosseur 22 microns-400 grit et de différents pourcentages 

volumiques. 
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• Courant de charge pour des particules d'alumine de grosseur de 50 
microns-240 grit pour différents pourcentages volumiques. 

La figure 63 résume les mesures obtenues pour les courants de charge pour des 

particules d'alumine de grosseur de 50 microns-240 grit et de différents pourcentages 

volumiques. 

Figure 63 
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• Courant de décharge pour des particules d'alumine de grosseur de 50 
microns-240 grit pour différents pourcentages volumiques. 

La figure 64 résume les mesures obtenues pour les courants de décharge pour des 

échantillons contenant des particules d'alumine de grosseur de 50 microns-240 grit et 

pour différents pourcentages volumiques. 
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depolarization current-A150mic·240Grit 
1o·• r-~~~~~~~..........,.-;:::=======::;-, 

--e- ldepo~al-50mic-5%vol 

- ldepol-al-50mic·10%vol 
- ldepol·a~50mic·15%vol 

<l ldepo~al·50mic·20%vol 

1> ldepol·al·50mic-25%vol 
• ldepo~al-50mic·40%vol 

10·14'-;--~~~"'"'-:-~~~ ............ :--~~~"-;;--~~~.u.J 
1~ 1~ 1~ 1~ 1~ 

lime (s) 

Comparaison des courants de décharge pour des particules 
d'alumine de grosseur de 50 microns-240 grit 

6.5 Mesure fréquentielle « FDS » sur les matériaux composites 

Les mesures dans le domaine des fréquences, FDS, ont été effectuées a l'aide d'un 

spectromètre diélectrique à large bande. Cet appareil de la compagnie Novocontrol, 

permet de faire un balayage de fréquence de 10-3 Hz à 105 Hz tout en appliquant un 

champ électrique à travers l'échantillon sous une tension sinusoïdale de 1 V [52]. 

La figure 65 montre 1' appareil de mesure utilisé lors des essais dans le domaine 

fréquentielle. Les mesures fréquentielles ont été effectuées suivant la norme ASTM 

Dl 50 [54]. L'appareil est relié directement à un l'ordinateur et l'acquisition des données 

se fait directement à partir d'un logiciel de mesure fréquentielle qui peut mesurer en 
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même temps plusieurs paramètres, tels que la conductivité, la permittivité complexe 

avec ses parties réelle et imaginaire, la résistivité, les pertes diélectriques, la 

capacitance ... 

Ce logiciel nous permet aussi évidemment de calculer l'angle de déphasage delta et la 

tangente de 1' angle en question. L'enregistrement des données obtenues se fait 

directement à travers un fichier ASCII. Ce fichier nous permet d'analyser les données 

avec un autre logiciel comme matlab pour modéliser les résultats. 

Figure 65 Appareil de spectromètre diélectrique à large bande 

6.5.1 Mesure sur les échantillons contenant des particules de carbure de silicium 

Pour les échantillons contenant des particules de carbure de silicium, les mesures des 

permittivités complexes ont été effectuées. La perte diélectrique (permittivité 

imaginaire) augmente légèrement vers les basses fréquences tandis que la permittivité 

réelle reste quasiment constante dans toute la plage de fréquence choisie, ce qui nous 

suggère une contribution importante de la conduction directe. Les sections suivantes 

présentes les mesures de permittivité réelle et imaginaire en fonction de la fréquence. 
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6.5.2 SiC à 1000 grit et pour différents pourcentages volumiques 

La figure 66 représente la permittivité réelle e' et la permittivité imaginaire e" en 

fonction de la fréquence pour des échantillons à matrice d'époxy contenant des particules 

de carbure de silicium de 9 microns (lOOOgrit). 

On peut constater que la fréquence n'a pas beaucoup influence sur la permittivité réelle de 

l'époxy qui n'est que légèrement renforcée par des particules, mais elle aura des effets 

remarquables pour les composites les plus renforcés (cas de SiC renforcée à 40%). La 

permittivité augmente avec l'augmentation des fractions volumiques de carbure de 

silicium. On peut facilement remarquer qu'aux basses fréquences l'augmentation de la 

permittivité en fonction de la fraction volumique est assez accentuée. Ce phénomène 

s'explique en partie par l'augmentation de la conductivité de l'échantillon. En effet, 

1' effet de la conductivité se manifeste dans les basses fréquences. Cet effet a surtout un 

impact sur la partie imaginaire de la permittivité. 

permittivité réelle en fonction de la fréquence· SiC1ClD 

'~r-----~----~---r~~====~ 
--9--- Epoxy 
-·--··- SiC 9~ 5%vol 

--+-SiC 9~ 10%vol 

~--··· --+-···-·SiC 9~ 15%vol 
1 -~ -a- SiC 91l'""' 20%vol 

w ~···:j~w. SiC91J1'125%vol 
~ --vc- SiC 9IJITI .40%vol 

~ 101~~~~ . '" :.~~~~~ 
:it: ~+f+~i!lltlll•ltH+-I!tlt+t 1 .. lllt~l l HillliiiUIIIIIIIIIIIIIHti+I+#HH.j.H+++HtfHt+!: 

10;0";-_, -------',ri'-;;--------'-10.,--, --------'c10,.---------',o• 
Frequence (Hz) 

permittivité imaginaire en fonction de la f~quence- SiC100J 
•o'K_:_--~--=-------~---;:===::==:=====:::::;-J 

---e--- Epoxy 
~SiC 91J1n5%vol 

--+-- SiC 91Jf'1 10%vol 
--+--- SiC 9~ 15%vol 
-e- SiC 9.,un 20%vol 

• S1C 9IJITI 25%vol 

-'e"- SiC 9aun "'l%vol 

10·:ol;-_, -------',rf-;;-------'-, o.,--' --------'c,o,.---------'10, 
Frequence (Hz) 

Figure 66 Permittivité réelle et imaginaire (SiC-1 000 grit) 
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6.5.3 SiC à 400 grit et pour différents pourcentages volumique 

La figure 67 illustre la permittivité réelle et imaginaire pour des échantillons à matrice 

d'époxy contenant des particules de carbure de silicium de 22 microns (400grit). 

On peut constater la même interprétation au sujet de l'influence de la fréquence que pour 

les matrices d'époxy contenant des particules de carbure de silicium de 9 microns (1000 

Grit). Par contre, la permittivité, réelle et imaginaire, a subit une augmentation notable 

par rapport aux figures précédentes pour toutes les fractions volumiques. 

permittivité réelle en fonction de la fréquence· SiC400 

1~.-~~~----~--r===~====~ 
--&-Epo)(y 

permittivité imaginaire en fonction de la frtquence- SiC400 

1~r-~--~~--~--r=~~====~ 
--&-Epoxy 
~SiC 221U"l 5%vol 

---+-- SiC 221U'fl 1 O%vol 
·---+--- SiC 22~ 15%vol 

---t::t- SiC 22~J.m 20%vol 

SiC 22IJITI 25%vol 

--9-- SiC 40%vol 

10"2'-::------'-::---------'-::-------'-:--------' 
10~ 1if 1~ 1~ rn' 

Frequence (Hz) Frequence (Hz) 

Figure 67 Permittivité réelle et imaginaire (SiC-400 grit) 

6.5.4 SiC à 320 Grit et pour différents pourcentages volumique 

Pour les cas des échantillons à matrice d'époxy contenant des particules de carbure de 

silicium de 30 microns (320 grit), la permittivité réelle et imaginaire augmente de façon 

importantes surtout aux basses fréquences et notamment pour les matrices dont la 

fraction de SiC est importante. À partir de 10kHz les courbes des permittivités se 

regroupent et 1' écart entre les différents échantillons devient moindre. La figure 68 

illustre bien cette constatation. 
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permittivité réelle en fonction de la fréquence. SiC320 
10'r--'--~---~-;===:=====il 

---6--- Epoxy 
-··-SiC 34~ 6%vol 

-+--SiC 34~ 11 %vol 
~SiC 341JSf116%vol 

---+--- SiC 341JSfl 20%vol 

i ~ SiC 34~ 27%vol 

---+-- SiC 34~ o40%vol 

1~~---~---~---~--~ 10"' 1~ 10' 104 10° 

permittivité imaginaire en fonction de la fréquence • SiC320 
10' r---'--~---~-;=::::=::<====13 

--e-- Epoxy 

10' 
--SiC 34~ 6%vol 

-+--SiC 34~ 11%vol 
~-SiC 34JUT116%vol 

---+--- SiC 34~ 20%vol 

SiC 341J1n 27%vol 

~SiC 34J.i.m o40%vol 

Frequence (Hz) Frequence (Hz) 

Figure 68 Permittivité réelle et imaginaire (SiC-320 grit) 

6.5.5 SiC à 240 Grit et pour différents pourcentages volumiques 
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La figure 69 représente le cas des échantillons à matrice d'époxy contenant des 

particules de carbt~re de silicium de 50 microns (240 Grit). La fréquence a les mêmes 

effets que pour les figures précédentes, mais on constate bien que 1' augmentation de la 

grosseur des grains amène des augmentations remarquables de permittivité complexe 

(réelle et imaginaire). On peut donc dire que la conduction est fortement dépendante de 

la taille des grains. 

permittivité réelle en fonction de la fréquence· SiC2.40 

10'r--'--~---~-;==:===::=====il 
--&--Epoxy pur 

--SiC 501J.111.4%vol 
--t-- SiC 50J.Un 9%vol 
~+-- SiC 50~ 15%vol 

-e- SiC 50JUT1 20%vol 
'• · · · S•C 50JUT1 25%vol 

--"e"- SiC 50~ 40%vol 

1~o~ .• ----1~~----1~~~---1~o.~--~1~ 
Frequence (Hz) 

permittiYitj imaginaire en fonction de la fr4quence • SiC2.40 
103 
r----~---~--;==:===::===::::::;3 

--e-- Epoxy 

---SiC 50~ 4%vol 
-+-SiC 50~ 9%vol 
_..........,...._SiC 50JUT115%vol 

-B- SiC 50JUT1 20%vol 

•• SiC 50J.Un25%vol 
----'V'- SiC 50aun o40%vol 

1o-;o~ .• ----1~o,----1~o,.--------'-10•~--_J10' 
Frequence (Hz) 

Figure 69 Permittivité réelle et imaginaire (SiC-240 grit) 
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6.6 Mesure sur les échantillons contenant des particules d'alumines ( Al2q) 

6.6.1 Alumine -1000 grit pour différents pourcentages volumiques 

À partir de 100 Hz, la permittivité réelle est quasiment constante pour toutes les 

fractions volumiques pour les échantillons renforcés par des particules d'alumine de 

1 000 grit. On peut dire donc que la permittivité est sensible seulement en basse 

fréquence pour des variations de concentrations volumiques des renforts. 

permitthit6 réelle en fonction de 1• Wquence 
10'r------'-~--~-r==::::::====il 

---&- Epoxy 

~AI9~m5%wl 

--+-·- Al 9~m 10%\01 

• Al s11m 15%wl 

G·-- Al 9~m 20%\01 

r- Al911m25%\0I 

--·-v-· Al SIJ.m 40%\oOI 

10°'-,------'-;;----------'-o--~-;-----' 
10

2 
10° 10

2 
10

4 
10

8 

Frequency (Hz) 

pennitti\oit6 Imaginaire en fonction de 1• fr6quence 
10' .--------'-~-:___~----;:::==:::.:====::::;l 

--&- Epoxy 
-AIII}.I.mS%\01 

- t AI9).1JT110%\o01 

AJ 9j.IJTI15%\0I 

AI9J.lm 20%\01 

" AI8J.1m25%\0I 
V AIBIJ.m40%\o01 

10"2 '-,------'-;;---------'-o--~-:-----' 
10"2 10° 102 104 108 

Frequency (Hz) 

Figure 70 Permittivité réelle et imaginaire (1000 grit) 

La figure 70 montre une augmentation très importante des pertes diélectriques aux 

basses fréquences, et une augmentation assez remarquable des pertes diélectriques en 

fonction du pourcentage volumique. 

6.6.2 Alumine à 400 Grit pour différents pourcentages 

Contrairement à ce qui a été observé pour les particules de 9 microns (taille des grains 

assez fins), la permittivité réelle subite de légères augmentations en fonction de la 

fréquence lorsque l'on augmente la concentration volumique pour les particules de 22 

microns. 
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pennitti\it6 ~le en fonction de la fr6quence 

Frequency (Hz) 

---e---- Epoxy 
· · .............. Al 22~m 5%wl 

·······~····-··-Al 22~m 10%wl 

1-- Al 22~m 15%\oOI 

-8- Al 221-lm 20%\01 

AI22J.l.m25%\0I 
· -v ........ Al 40%wl 

10° 

permitti\116 im~Mire en fonction de la fr6quence 

10' ~--~---~-----;:=::::::r:===::;-1 
--e--epoxy 
..................... Al 221-l-m 5%\oOI 

t····-· ... Al 221-l-m 10%\01 

.. Al 22J.1m 15%\01 

...........P... AJ 221-l-m 20%\01 

AI22J.l.m25%\0I 
· .... ~······· Al 22J.l.m 40%\101 

Figure 71 Permittivité réelle et imaginaire ( 400 grit) 
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La précision des mesures en basse fréquence est assez délicate. En effet, on constate un 

signal bruité pour quelques concentrations volumiques à partir de 0,1 Hz. Les essais 

expérimentaux montrent l'importance du pourcentage des renforts pour des particules 

d'alumine de 22 microns. 

6.6.3 Alumine -240 Grit et pour différents pourcentages 

Comme pour les essais illustrés à la figure 71, on constate la présence de bruit dans la 

figure 72 en très basses fréquences (au voisinage de 0,01Hz). 

permitthit6 réelle en fonction de la fr6quence 

10° 

-a--epoxy 
·········..--····-Al 50J.l.m 4%vol 

-Al SOJ.lm 9%\01 

•- Al 50J.lm 15%wl 

. ...,_-...J --"a···- Al 501-lm 20%wl 

10' 
Frequency (Hz) 

· }···· ··· Al 501-lm 25%wl 

10' 10° 

pennitti..-16 imaginaire en fonction de la fr6quence 

10' ~--~---~-----;:===:==::==='11 
--e-- Epoxy 
-,. ····· AI50J.llll4%vol 

-----+--- Al SOJ.lm 9%wl 

.. Al 501-lm 15%\oOI 

-U Al SOJ.l.m 20%\oOI 

> Al SOJ.l.m 25%\oOI 

----v--- Al 501-lm 40%\oOI 

Figure 72 Permittivité réelle et imaginaire (240 grit) 
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6.7 Interprétation des résultats et conclusion 

Les mesures TDS sont des mesures de courant de charge et de courant de décharge après 

l'application d'un échelon de tension DC pendant un temps appelé le temps de charge 

puis d'une mise en court-circuit pendant un temps de décharge. 

La mesure en charge permet de mesurer le courant de déplacement ainsi que le courant 

de conduction directe (ou de fuite) circulant à travers l'échantillon (l'isolation), alors que 

la mesure en décharge n'est sensible qu'au courant de déplacement. 

Les résultats expérimentaux dans le domaine temporel «TDS» ou dans le domaine 

fréquentiel «FDS» sont globalement satisfaisant si on tient compte des erreurs relatives 

dans les mesures. La comparaison des résultats entre eux soit dans le domaine temporel 

ou dans le domaine fréquentiel nous donne les interprétations suivantes : 

• Matériaux composites : 

- Pour une même grosseur de particules dans une matrice d'époxy, la 

permittivité augmente si la fraction volumique de SiC ou d'alumine augmente, 

l'époxy pure ayant une permittivité plus faible. 

- Pour la même fraction volumique de SiC ou d'alumine et pour différentes 

grosseurs de particules, la permittivité est plus important pour les faibles 

grosseurs de particules si la fraction volumique est faible, mais dès que les 

fractions volumiques augmentent, la permittivité commence à augmenter 

énormément pour les particules les plus grosses. 

Aux basses fréquences, la permittivité augmente fortement à cause de la 

contribution de la conductivité. 
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- La conductivité du matériau augmente avec la fraction volumique, ce qui a une 

influence remarquable sur la permittivité imaginaire. 

- Les mesures sur les poudres permettent d'une part de modéliser la permittivité 

ainsi que la conductivité expérimentale, et d'autre part montre l'importance de 

la grosseur des particules sur la conductivité des poudres compactées. En effet, 

les poudres compactées de particules de 240 grit (50 microns) sont plus 

conductrices que celles de 320 grit (30 microns) et ces dernières plus 

conductrices que les poudres de 400 grit (22 microns). 

- Les valeurs très élevées de la permittivité pour quelques échantillons 

notamment d'alumine s'expliquent par des défauts de fabrication. Pour ces 

échantillons, il est probable que le mélange ne soit pas suffisamment 

homogène et que des chemins de conduction privilégiés formés par les 

particules soient présents dans les échantillons. Pour des fractions volumiques 

inférieures au seuil de percolation, Il s'agit d'un phénomène local, donc on 

peut conclure que l'augmentation anormale de la permittivité est due 

principalement à des inhomogénéités dans la fabrication, difficiles à mettre en 

évidence par microscopie. 

• huile et papier de transformateur : 

- Pour valider le système de mesure, des mesures dans le domaine temporel sur 

l'huile de transformateur ont été effectuées après l'application d'un échelon de 

tension de 1000 V durant un temps de charge 2000 s suivi d'un court circuit 

durant un temps de décharge de 1000 s. 

- Deux types d'huile sont utilisé, l'une neuve et l'autre vieille, l'objectif étant de 

savoir si la conductivité augmente ou diminue en fonction de temps de service 

d'huile en question. 
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- On constate que la conductivité augmente pour 1 'huile usée par rapport à 

l'huile neuve. Conséquemment, il est important de vérifier l'état de l'huile en 

service, puisque celle-ci perd ses caractéristiques isolantes avec le temps. 

• bobines de réserve: 

- Les mesures effectuées sur le bobinage statorique nous permettent de conclure 

au bon fonctionnement du système de mesure vu que les résultats obtenus sont 

identiques ou même meilleurs que ceux obtenus par un ancien système de 

mesure moins rapide et moins précis que le notre. 

- Mais ces mesures sur le bobinage statorique nous permettent aussi de juger 

son état tout en faisant recours aux paramètres de diagnostiques vus dans le 

chapitre 1 tel que, la résistance de l'isolation et l'indice de polarisation. En 

effet, si ces paramètres sont à l'intérieur des limites normalisées, on peut juger 

que la bobine est en bon état. 

- Pendant les mesures effectuées, on a constaté que la conduction directe (ou 

courant de fuite) est très faible, ce qui dénote une bonne propreté des 

développantes et un faible niveau d'absorption d'humidité du matériau isolant. 

- La méthode TDS qui est utilisée avec notre système de mesure, s'avère très 

efficace particulièrement dans le cas ou une comparaison d'essais est effectué 

à différents niveaux de tension ce qui semble permettre d'améliorer 

considérablement la sensibilité de la méthode en plus de permettre un 

diagnostic plus complet de 1' état de 1' enroulement statorique de 1' isolation de 

masse. 
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CHAPITRE7 

MODÉLISATION DES RÉSULTATS 

7.1 Introduction 

Dans le chapitre précédent, nous avons étudié les résultats des mesures obtenues dans le 

domaine fréquentielle et dans le domaine temporel, pour le cas d'une bobine d'hydro -

générateur, le cas d'huile de transformateur et surtout pour le cas de matériaux 

polymériques renforcés par des particules (carbure de silicium et alumine). Dans le cas 

des matériaux composites, nous avons montré l'importance de la grosseur des particules 

sur la conductivité d'une part et d'autre part l'influence de la fraction volumique et de la 

grosseur des particules sur les valeurs de la permittivité complexe. 

L'objectif de ce chapitre est de comparer les résultats obtenus expérimentalement avec 

différents modèles et d'étudier le phénomène de compacité des particules conductrices 

afin de comprendre mieux le comportement de la conductivité pour les matériaux 

composites. Dans un premier temps, on modélise la permittivité dans le domaine des 

fréquences pour des concentrations fixes à 1' aide de différents modèles. Par la suite, on 

modélise la permittivité à une fréquence fixe dans la bande de fréquence expérimentale 

pour différentes concentrations et finalement on modélise la conductivité en fonction de 

la concentration à 1' aide des modèles de Bruggeman et des modèles de loi de puissance. 

7.2 Modélisation dans le domaine des fréquences 

Les parties réelles et imaginaires de la permittivité des échantillons renforcées par des 

particules de carbure de silicium et d'alumine respectivement mettent en évidence le 
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comportement des différentes contributions en fonction de la fréquence dans une gamme 

des fréquences de 10-2 à 105 Hz. 

En effet, pour vérifier la validité des modèles étudiés dans le chapitre 4, nous les avons 

comparées avec les résultats des mesures expérimentales obtenues et mentionnées dans 

le chapitre 6. 

7.2.1 Analyse à concentration fixe (deux grosseurs de particule par poudre) 

Dans un premier temps, nous allons prendre une concentration fixe ( q = 0, 05 par 

exemple), et nous modéliserons la variation de la permittivité en fonction de la 

fréquence dans la gamme des fréquences étudiées. Nous comparerons les résultats 

obtenues expérimentalement avec les modèles développés dans le chapitre 4, et 

mentionné dans le tableau ci-dessous. 

On prendra comme conductivité cr SiC ~ 6,5 ·10- 5 (0 · mf1 pour le carbure de silicium 

et cr A~03 ~10-
8 (O·mf1 pour l'alumine et crEpoxy ~4,43·10- 15 (O·mf1 pour 

l'époxy [49] et les. paramètres expérimentaux suivants pour les poudres : fraction 

volumique pour la poudre de carbure de silicium à 240 Grit est qSiC240 = 0,61 et la 

capacité sous vide est c
0 

= 1,71·10- 12 F . La fraction volumique de la poudre de 

carbure de silicium à 1000 Grit, est q SiC 1000 = 0, 4 et sa capacité sous vide est 

c0 =1,14·10- 12 F. Pour chaque cas, la capacité parasite est C d = r,s ·10- 12 F e ge 

[54]. 

Les valeurs de la conductivité des particules de SiC et d'alumine viennent de la 

littératures et celle pour l'époxy vient de mesure expérimentale. La permittivité 

complexe de 1' époxy se détermine à partir des mesures expérimentales sur un 
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échantillon de même dimension que tous les autres et la permittivité des particules se 

calculent à partir des mesures expérimentales sur les poudres compactées (voir chapitre 

4). 

TableauX 

Tableau comparatif des modèles empiriques 

Dénomination 

Limite de Wiener 

• limite supérieure 

• limite inférieure 

Modèle de Bruggeman 

Loi de puissance 

-]~~~] 

Formule 

E 
1 

, Ê 2 et q sont respectivement les permittivités complexes des particules et de la 

matrice et la fraction volumique. 
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7.2.1.1 Limite de Wiener 

Pour les différentes valeurs des pourcentages volumiques, les limites de Wiener 

(équation 4.14 et 4.15)) ont permis de déterminer les bornes inférieures et supérieures 

des permittivités complexes. Nous observons que les résultats expérimentaux obtenus 

pour des particules de carbure de silicium et d'alumine sont à l'intérieur des limites de 

Wiener exprimées par les relations indiquées dans le tableau 1 0 avec ~ = 1 et ~ = -1. Les 

figures 73 à 75 illustrent les limites de Wiener pour une concentration volumique de 

25% pour deux grosseurs de particules (9 J..Lm et 50 J..Lm). 

Pour des pourcentages assez élevés (cas de 25 % de la figure 73), la permittivité reste 

toujours dans la plage, mais subit des légères augmentations en basses fréquences tandis 

que les pertes diélectriques varient de façon significative entre 0,01 Hz et 100 Hz. 

permittivité réelle en fonction de fréquence 

10'.----~--~====:::=:;1 
-limite inférieure ·· ... 

10' •• ·· .. 
.... 10° ••••••••• ••• 

i 10
4 .. ·· . .. . .. 

• limitesupérieure 
-~ Composite-50um-25% 
-f-- Composite-9um-25% 

~! 10' •• ••• : ........... . 
10' ······· 

10• =::::::w=mmmmvm~~~:;;:;;~ 
1 ~o'-:-., ---u'-:-f--,-':-ri---1-':-o' __ __J10' 

Frequence (Hz) 

permittivité imaginaire en fonction de fniquence 
10' .----~--........-,:::====:::::::::;-] 

-lim~e inférieure 

10
8 

.... 
'•• • limite supérieure 

'••... ~ Composite-50um-25% 
'••... -+- Composit&-9um-25% 

··•·····•····•••· ..... 

·········•····•····· ...... . 

10° 

10"
2
'-:----':----'-:------'-:--------' 

10"2 10° 1ri 104 108 

Frequence (Hz) 

Figure 73 Limite de Wiener pour le composite à 25% de SiC 

Pour les échantillons de SiC_240 grit, la permittivité réelle pour des pourcentages faibles 

(5%) reste quasiment constante au voisinage de borne inférieure de limite de Wiener. 

Cette limite inférieure est aussi au voisinage de l'époxy pur (matrice isolante). 
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Figure 74 limite de Wiener pour les particules de SiC à 5% volumique 

perm~1ivité réelle en fonction de fréquence 
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Figure 75 

Frequence (Hz) Frequence (Hz) 

Limite de Wiener à 5% comparées avec les mesures sur l'époxy pur 
et les particules. 

7.2.1.2 Loi de puissance 

• Époxy avec des particules de carbure de silicium à 1000 grit-20% 

En faisant un meilleur fitting des valeurs de f3 , le modèle de loi de pmssance 

s'accordera raisonnablement bien avec les mesures expérimentales obtenues. La figure 

suivante pour le cas des particules de silicium à 1 000 grit - 20% volumique montre cette 

constatation. 
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Figure 76 Modélisation par la loi de puissance pour l'époxy/SiC-9um-20% 

• Époxy avec des particules de carbure de silicium à 240 grit-20% 
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La figure 77 pour le cas des particules de silicium à 240 grit - 20% volumique montre 

aussi un certain accord entre les mesures expérimentales et le meilleur fit de la loi de 

pmssance. 
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Figure 77 Modélisation par la loi de puissance pour l'époxy/SiC-50um-20% 
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7.2.1.3 Modèle de Bruggeman 

Contrairement au modèle de la loi de puissance en faisant un meilleur fitting des valeurs 

de P, la modélisation des mesures expérimentales pour des concentrations faibles et 

fortes pour le carbure de silicium ne montre pas un accord important avec le modèle de 

Bruggeman. Dans le tableau suivant, les valeurs de p donnant le meilleur accord avec 

des résultats ·expérimentaux sont illustrées. Ces valeurs ont été obtenues à l'aide d'un 

calcul itératif (Matlab ). 

Tableau XI 

Meilleur choix des valeurs de P 

f3 

SiC_lOOO grit 5% -0,2350 

20% -0,2250 

40% -0,3450 

SiC_240 grit 5% -0,2750 

20% -0,1350 

40% -0,1650 
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• Époxy avec des particules de carbure de silicium à 1000 grit-5% 

permrttivité réelle en fonction de la fréquence 
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Figure 78 Modélisation par de Bruggeman pour l'époxy/SiC-9um-5% 

• Époxy avec des particules de carbure de silicium à 1000 grit-20% 
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Figure 79 Modélisation par de Bruggeman pour l'époxy/SiC-9um-20% 

• Époxy avec des particules de carbure de silicium à 240 grit-5% 
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Figure 80 Modélisation par de Bruggeman pour l'époxy/SiC-SOum-5% 

• Époxy avec des particules de carbure de silicium à 240 grit-20% 

permittivité réelle en fonction de la fréquence 
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Figure 81 Modélisation par de Bruggeman pour l'époxy/SiC-50um-20% 

137 
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7.2.1.4 Comparaison entre modèles 

Une comparaison entre les différents modèles qui ont été étudiés dans le chapitre 4 et 

les résultats expérimentaux, nous montre qu'aucune des formules issues de ces modèles 

ne convient pour donner une très bonne concordance pour la permittivité réelle et 

imaginaire des constantes diélectriques. Toutefois, la loi de puissance avec des 

coefficients variant entre -0,5 et 0,5, montre quelques accords avec les résultats 

expérimentaux. 
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Figure 82 Différentes modèles avec des particules de SiC_lOOO grit à 20% 

7.3 Analyse à fréquence fixe 

7.3.1 En haute fréquence (104 Hz) 

La variation de la permittivité en fonction de la fraction volumique de particules est 

illustrée sur la figure 83 pour des renforts de particules de SiC de 50 J..Lm. On remarque 

que l'augmentation de la permittivité avec la fraction volumique est bien observée. 
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Figure 83 Permittivité à 104 Hz en fonction de la fraction volumique de SiC 
à 50 Jlm 

7.3.2 En basse fréquence (10-2 Hz) 
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À un point fixe en basse fréquence, l'importance des grosseurs de particule de renfort 

est encore remarquable. La permittivité réelle de ce dernier subit une augmentation 

importante avec l'augmentation des fractions volumiques. Par contre, pour les particules 

des carbures de silicium fines, l'augmentation de la permittivité avec l'augmentation de 

la fraction volumique est beaucoup plus faible. 
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Figure 84 Permittivité à 1o-2 Hz en fonction de la fraction volumique de SiC 
à 50 Jlm 
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La permittivité diminue de façon considérable lors de l'augmentation de la fréquence, 

mais entre 10 kHz et 100 kHz cette diminution est faible. Les valeurs de f3 dans les 

figures 83 et 84 correspondent aux valeurs donnant le meilleur accord avec les résultats 

expérimentaux. 

7.4 Modélisation dans le domaine du temps pour la conductivité 

Pour les mesures dans le domaine temporel, on constate que la conductivité augmente 

significativement pour des valeurs supérieures à 10% de la fraction volumique. Pour 

tous les résultats expérimentaux obtenus dans le domaine temporel, on n'a détecté aucun 

seuil clair de percolation. 

Dans le domaine temporel comme dans le domaine fréquentiel à basse fréquence, les 

composites ayant les plus grosses particules de renfort montrent une conductivité plus 

forte. 

7.4.1 Conductivité 

Les valeurs de la conductivité expérimentale ont été déterminées suivant la relation 

(3.40) du chapitre 3. Les mesures temporelles expérimentales des courants de charge et 

de décharge ont été motionnées dans le chapitre 6. Le tableau suivant décrit les valeurs 

de la conductivité en fonction des fractions volumique. 
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Tableau XII 

Valeurs des conductivités des particules de carbures de silicium et d'alumine ( (.Q · mf1) 

Epoxy 5% 10% 15% 20% 25% 40% 

pur 

SiC SiC 240 4.43 e-15 9.06e-15 2.73e-12 6.17e-12 2.38e-ll 4.43 e-8 7.25 e-7 
-

SiC 1000 4.43 e-15 4.75e-15 9.97e-14 2.45e-13 1.27e-12 2.25e-12 1.69e-11 
-

A/203 Al 240 4.43 e-15 8.73e-15 2.30e-13 6.11e-13 5.24e-12 5.18e-11 4.13e-10 
-

Al 1000 4.43 e-15 4.65e-15 4.65e-14 9.98e-14 2.60e-13 8.84e-13 5.35e-12 
-

• Carbure de Silicium 

La figure 85 représente la conductivité calculée par l'équation 3.40 pour les échantillons 

contenant du carbure de silicium pour les grosses (240 grit) et les petites (1000 grit) 

particules de renfort. On constate que pour une même fraction volumique, les 

échantillons contenant des particules de 50 f.tm sont beaucoup plus conducteurs que 

ceux contenant des particules de 9 f.tm. 
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Figure 85 Conductivité des échantillons contenant du SiC 
à 240 et 1000 Grit respectivement 

0.3 0.35 0.4 
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• Alumine 

La figure 86 représente la conductivité des échantillons contenant des particules 

d'alumine pour des grosses et des petites particules de renfort. On constate bien que les 

particules d'alumine à 240 grit sont beaucoup plus conductrices que les particules à 1000 

grit. 
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Figure 86 Conductivité des échantillons contenant de l'alumine 
à 240 et 1000 Grit respectivement 

0.35 

7 .4.2 Modèle de Bruggeman 

0.4 

Les résultats expérimentaux de la conductivité pour les particules de carbure de silicium 

et d'alumine ne sont pas en accord avec le modèle de Bruggeman qui rapporte un 

comportement de type percolatoire. Pour la modélisation, on a utilisé des valeurs 

expérimentales de conductivité suivantes : a SiC ::::; 6,5 ·1 o- 5 en· mf1 pour le carbure de 

silicium et crAL0
3 

::::; 10- 8 en· mf1 pour l'alumine et a ::::; 4 43·10- 15 en· mf1 
--:z Epoxy ' 
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pour l'époxy [49]. La figure 87 illustre la variation de la conductivité des particules pour 

le carbure de silicium et l'alumine à 240 grit et à 1000 grit selon le modèle de 

Bruggeman. 
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Figure 87 Conductivité de SiC et d'alumine à 240 et 1000 Grit modélisé 
par Bruggeman 

7 .4.3 Loi de puissance 

Les résultats expérimentaux des composites ont montrés qu'une loi de puissance avec 

des faibles valeurs de f3 permet de décrire l'évolution de la conductivité électrique des 

composites étudiés dans le cadre de ce travail. La figure 88 montre le meilleur choix des 

valeurs de f3 pour les particules de SiC et d'alumine respectivement. 
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Figure 88 Conductivité de SiC et d'alumine à 240 et 1000 Grit 
modélisé par la loi de puissance 

7.4.4 Courants de charge et de décharge 

144 

Les mesures expérimentales mentionnées dans le chapitre 6 pour les échantillons de 

carbure de silicium et d'alumine peuvent être comparées entre eux pour obtenir la 

variation de la conductivité des échantillons pour des concentrations volumiques et des 

tailles de grains identiques. 
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courant de charge en fonction de temps-SiC240 
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Figure 89 Comparaison entre les courants de charge pour le carbure de 
silicium (SiC_240) et l'alumine (Al_240) à 5 et 40% volumique 

Le courant de charge pour le SiC-240 grit varie rapidement avec la variation de fraction 

volumique. Ce courant est quasiment stable dans le domaine temporel pour des 

concentrations élevées. Pour l'alumine, le courant de charge ne varie pas de façon aussi 

importante que par le SiC et diminue rapidement pour les échantillons contenant des 

particules de faible concentration volumique. 
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çomparaison-.AJ240/11Xll-20%-couran1 de charge/décharge en fonction de temps 
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Figure 90 Comparaison entre les courants de charges du carbure de 
silicium et de l'alumine à 240 et 1000 grit et 20% volumique 

Pour une concentration de 20%, le courant de décharge se caractérise par un 

comportement linéaire décroissant selon la figure 90. Ceci est vrai pour les particules les 

plus fines (1000 grit) de carbure de silicium et d'alumine. Cette diminution est plus 

élevée dans le cas du carbure de silicium que pour l'alumine. Tandis que dans le cas des 

concentrations élevées de carbure de silicium, le courant de charge atteint le niveau de 

saturation. 
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10~ 
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Figure 91 Comparaison entre les courants de charge du SiC et d'alumine pour 
des grosseurs de 240, 400 et 1000 à 20 % volumique respectivement 

Dans toutes les graphes 92, 93 et 94, les différentes mesures des courants de charge pour 

les deux particules de renforts (SiC et alumine) et pour différentes concentrations 

volumiques, montrent qu'à partir d'un seuil de percolation (approximativement 10% 

volumique), les composites contenant du carbure de silicium deviennent beaucoup plus 

conducteurs que ceux contenant de l'alumine si l'on augmente la fraction volumique. 

L'importance de la taille de grain des particules de renfort est très remarquable aussi 

dans le domaine temporel. Numériquement, le tableau suivant récapitule l'ordre des 

grandeurs des courants de charge pour les différentes particules. 
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Tableaù XIII 

Comparaison entre les valeurs des courants de polarisation (en A) 

240 Grit 400 Grit 1000 Grit 

10% 40% 10% 40% 10% 40% 

SiC après (2000 s) 1.15 e-10 8.21 e-5 3.38 e-13 8.65 e-8 1.24 e-11 2.10 e-9 

Alumine après (2000s) 5.26 e-12 7.21 e-12 3.64 e-13 3.54e-12 5.85e-13 5.31 e-11 

Pour les mesures des courants de charge, dans le domaine temporel, on constate qu'à 

partir d'un certain pourcentage, le carbure de silicium devient de plus en plus conducteur 

avec 1' augmentation de la fraction volumique et en même temps beaucoup plus 

conducteur que l'alumine avec la même fraction volumique. À partir de ce seuil, les 

échantillons contenant du carbure de silicium deviennent plus conducteurs que ceux 

contenant de l'alumine avec la plus grande fraction volumique. On peut conclure donc 

que la conductivité des échantillons contenant du SiC est très sensible avec 

l'augmentation de la fraction volumique et que la taille des grains est aussi importante, 

particulièrement au dessus du seuil de percolation. Par contre, la conductivité de 

l'alumine n'augmente que légèrement avec l'augmentation de la concentration 

volumique. 

Les figures 92, 93 et 94 expliquent bien ce phénomène d'augmentation de la 

conductivité en fonction de la fraction volumique et la taille de grain dans le domaine 

temporel pour les particules de renfort étudiées. 
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Figure 92 

Figure 93 

Comparaison de courant de entre SiC-Al à 240 Gril 
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Comparaison entre les courants de charges des particules de carbure 
de silicium (SiC_ 400) et de l'alumine (Al_ 400) pour différentes 
concentration 
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Figure 94 
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CONCLUSION GÉNÉRALE 

L'étude des propriétés diélectriques des matériaux composites à matrice isolante 

renforcée par des particules de carbure de silicium et d'alumine dans le domaine 

temporelle sous une tension de 1000 V et dans une bande de fréquence (de 1 o-2 Hz à 

105 Hz) a conduit à la mise en évidence de deux comportements. 

La conductivité électrique et la constante diélectrique (permittivité) sont fortement liées 

à la taille des grains des particules de renfort en plus de la concentration volumique. 

L'augmentation de la concentration volumique des particules de renfort a une grande 

influence sur la permittivité réelle, particulièrement en basse fréquence, ainsi que sur la 

conductivité électrique. 

Les échantillons qui ont été étudiés dans ce travail ont été fabriqués au laboratoire. Il 

existe donc une possibilité que des erreurs de fabrication soient survenues. 

Les caractéristiques diélectriques liées à la fréquence d'un mélange stochastique de deux 

matériaux avec des propriétés considérablement différentes ont été étudiées 

expérimentalement. 

Dans le domaine temporel, la conductivité augmente de façon semblable à la constante 

diélectrique exprimée dans le domaine fréquentiel. 

Aucune des formules des modèles de mélange existantes ne convient pour donner une 

très bonne concordance pour la permittivité réelle et imaginaire des constantes 

diélectriques. 
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En outre, la permittivité complexe a montré une dépendance à la taille des grains de 

renfort ce qui n'est pas pris en considération dans les modèles trouvés dans la littérature. 

En utilisant un modèle én loi de puissance avec des coefficients variant entre -0,5 et 0,5, 

quelques accords ont été trouvés avec les résultats expérimentaux. 

La constante diélectrique à basse fréquence et la conductivité électrique du composite se 

sont avérées très sensibles à la concentration pour les grosses particules de SiC. 

L'augmentation de la conductivité, particulièrement au-dessus du seuil de percolation est 

fortement liée au nombre de contact de grain -à- grain pour les plus grosses particules de 

renfort. 
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RECOMMANDATIONS 

Vu la nouveauté de l'application de la méthode de la spectroscopie temporelle comme 

technique de contrôle non destructif sur des composites polymériques, les résultats et 

les synthèses obtenues dans ce travail nous permettent de conclure 1' efficacité de cette 

méthode. 

Ce travail nous permet de recommander les travaux futurs à envisager utilisant 1' outil de 

spectroscopie temporelle et fréquentielle sur les composites polymériques : 

• Préparer des échantillons à partir de particules différentes à des faibles pourcentages. 

• Essayer d'autres particules comme le cuivre (bon conducteur) et le germanium (semi 

conducteur) qui peuvent donner de bons résultats. 

• On peut aussi penser à des applications originales dans les biomatériaux ou dans les 

appareils de mesure à haute précision. 

• Possibilité de fabriquer des composites à des pourcentages de renforts variés et 

surtout choisir la nature des particules. 

• Mise au point d'un appareil basé sur la méthode d'échelon de tension continue pour 

faire des mesures sur site comme au laboratoire sur les câbles de transport d'énergie, 

les enroulements hydra-générateurs et les enroulements des transformateurs. 
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ANNEXE! 

LOGICIEL 
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Introduction 

Le logiciel [43] retenu est un logiciel de programmation graphique qui s'appelle 

LabVIEW sous l'abréviation de « Laboratory Virtual Instrument Engineering 

Workbench ». En 1983 la société National Instrument a conçu un langage de 

développement pour une plate-forme MacOS, qui a été attendu 3 ans avant d'être 

distribuée, à partir de 1992, elle a été officiellement portée sur plate-forme Windows. De 

nos jours, LabVIEW est disponible sur plusieurs plates-formes telles que Windows, 

Macüs, HP - UX, .... 

Le langage LabVIEW est adaptable pour la mesure, les essais, l'automatisation des 

processus industriels simples ou complexes. Il est parmi les premiers environnements de 

langage de programmation graphique dont les codes ne sont pas des textes, mais des 

schémas graphiques. Les variables étant des fils permettant les liens entrées/sorties, les 

procédures et les fonctions smit des VI (Virtual Instrument). Ce logiciel est orienté pour 

le développement d'instrumentation et pour les applications· industrielles couplées à des 

cartes d'interfaces d'entrées-sorties permettant la simulation des instruments de mesures 

et en même temps la génération des données numériques ou analogiques. 

Fonctions da base de Lab VIEW 

La figure suivante explique la configuration de logiciel LabVIEW, et la combinaison 

entre les deux architectures software view et hardware view. 

L'environnement destiné aux applications industrielles et à l'instrumentation proposé 

par le langage Lab VIEW est formé de quatre fonctions de base qui couvrent la totalité 

des besoins de ce logiciel. 
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Figure 95 Configuration de logiciel LabVIEW [58] 

Le tableau suivant récapitule les trois fonctions de base, acquisition, présentation et 

analyse des données de logiciel Lab VIEW montre dans la figure ci-dessus. 

Tableau XIV 

Fonctions de base des LabVIEW 

Acquisition des données Présentation des données Analyse des données 

Contrôle d'instruction : Affichage: Traitement statistique : 

- VISA standard reg regroupant - graphiques - Lissage, régression 

- GPIB et série -courbes ID, 2D, 3D, ... -Moyenne, 

- NI-DAQ (acquisition continu) -interface 

- Port parallèle et série 

- GPIB IEEE 488 

- Acquisitions simple : Enregistrement et stockage Traitement : 

* VIs haut niveau - Impression Analyse temporelle 

* VIs de niveau intermédiaire : acquisition 
- archivage 

Analyse fréquentielle 

longue durée. Filtrage et génération des 

* VIs bas niveau signaux 

- Acquisitions continu 
*Données traité par un buffer géré par NI-

DAQ 

Acquisition rythmée par un timer 

* Entrée/sortie umérique 

* Entrée/sortie analogique 
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• acquisition et restitution des données: c'est le contrôle d'interfaçage, tel que la 

carte DAQ, GPIB, série .. , et aussi la gestion des cartes d'interface 

numérique/analogique, entrée/sortie, ainsi que la commande des machines, et 

l'imagerie. 

• analyse et traitement des données: destinées pour faire les traitements de données 

statistiques tel que le lissage, régression, moyenne, ... ou aussi le filtrage, la 

génération ... pour les signaux. 

• affichage et stockage des informations: cette fonction permettant l'archivage des 

données et l'impression ou l'affichage des courbes et des graphes ID, 2D, 3D. 

• Échange des données: cas de gestion des réseaux Internet ou intranet (TCP/IP, 

série, ... ). 

Avantage et inconvénients 

Lab VIEW est avantageux par rapport aux autres langages de programmation au niveau 

de compilation, d'une part du au faite qu'il n'a pas de faute de frappe ou de syntaxe, et 

d'autre part du au fait qu'il ne possède pas des variables inutiles (0 entrées). Mais est 

limité au niveau de la récursivité. De plus, le développeur ne peut pas définir des 

pointeurs ni des vrais objets. 
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Fonctionnement de Lab VIEW 

Tous les programmes ou applications conçus avec LabVIEW sont des instruments 

virtuels et s'appellent souvent des «VI». Ils se composent ,de deux éléments, l'une 

s'appelle code source de la VI, c'est le programme sous forme des «diagrammes», là 

où le programmeur peut effectuer les traitements sur les entrées/sorties, créées dans 

l'autre partie qui s'appelle interface utilisateur ou «Face avant» de la VI, sur laquelle 

les données fournies en sortie par le programme seront affiché et aussi les données 

acquises seront enregistrées. 

La figure 2 montre l'ouverture d'une nouvelle VI ou bien d'un VI existant et aussi la 

construction d'un VI pour instrumentation ainsi que les applications existant et le menu 

d'aide. 

OIMiture d'un VI 
Criatian d'un VI vide 

C:onstructiln dé VI pour 

• 

Naliunallutnnem 
. LabVIEw-5.1 

-t ...................... OI'Or.ok ............... ......, 
.............. y_ ... .,......_ 

---....... 

Figure 96 Démarrage de logiciel Lab VIEW 

Toute application développée sous l'environnement LabVIEW sont appelées instrument 

virtuel qui se compose par deux partie liée entre eux, l'une est l'interface utilisateur qui 
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est le face avant sur lequel l'utilsateur peut demarrer des essais ou changer des 

parametres physique et l'autre c'est le code source qui contient le le programme. 

Figure 97 Interface utilisateurs (Face avant) et code source de VI (Diagramme) 

Les fonctions de base sous 1 'environnement Lab VIEW se trouvent dans un fichiers qui 

s'appelle « Fonctions » et qui contient tout les blocs de commande et les boucles 

nécessaire pour réaliser un programme et le fichier qui s'appelle « Palette » contient les 

fils de liaison, les couleurs ... 

Figure 98 Palettes des fonctions et des outils 
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Domaine d'application de LabVIEW 

Le domaine d'application de l'environnement LabVIEW est très varié au mveau 

industriel et ses utilisations dues à ses avantages et sa simplicité par rapport aux autres 

types de langages de programmation, on peut citer dans ce sujet quelques applications 

industrielles récentes [ 4 3] : 

• système d'acquisition de mesures dans le domaine aéronautique 

• système de surveillance des réseaux électrique 

• système de freinage pour les wagons de fret 

• système de contrôle et d'identification des variabilités des paramètres dans 

une chaîne de production agroalimentaire 

• analyse de la parole pour l'identification des locuteurs dans les expertises 

judiciaires 

• pilotage des machines électromécaniques (fraisage, usinage, ... ) 

• tests de téléphones sans fil 

• régulation des grandeurs physico-chimiques dans l'industrie pharmaceutique 

• Système de formation de sécurité aérienne 

Figure 99 Domaine d'application de LabVIEW [58] 
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Dans le cadre de mesures, les cartes permettent de convertir des signaux électriques 

(provenant de capteurs mesurant des grandeurs physiques) en données numériques. 

Ainsi, un seul ordinateur muni d'une carte d'acquisition analogique et de LabVIEW est 

capable de remplacer un voltmètre, un fréquencemètre ou un oscilloscope. De plus, on 

pourra traiter, analyser et archiver sur disque automatiquement les mesures effectuées. 

Dans notre cas il est utilisé plus particulièrement pour la lecture du courant de 

polarisation et de dépolarisation. 

Les figures suivantes décrit les différentes étapes de programmations de logiciel 

Lab VIEW pour la spectroscopie temporelle. 

Figure 100 

. 
~ 

~L_ 
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Code source 
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Figure 101 Variable Global 
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Figure 102 Variation des paramètres graphique 
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Figure 106 Changement d'échelle de charge 
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Figure 108 Acquisition des données de décharge 
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= 

Figure 109 Changement d'échelle de décharge 

Figure 110 Acquisition des données d'enregistrement 
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Figure 111 Fichier d'enregistrement des données 

=· o. 

IGii!, ....... . 

• 

Figure 112 Programme globale de logiciel 
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Exemple de fichier de sauvegarde « x.ite » 

"Essai TDS" 

"Type d'échantillon:"," Epox'SIC 

"Annee:","2005" 

"Phase:","essai de Labo" 

"Tension:",25 

"Fabricant:", "Pirelli" 

"Date de l'essai:","2005-05-14 

"Type d'isolant:","TDS-DC" 

"Capacite (uF):",0.00011 

"Temps de charge"2000, 1000,0 

"Resistance série:", 1 0 

"Température:",23 

"HR(%):","30%" 

"Operateur:", "Dabbagui" 

"Commentaires:" ,Epoxy-SIC-50microns-240Grit-1 0% 

"Nombre de niveaux de tension:",! 

"Tension# 1 ", 1000 

"" "" 
"teh# 1 ", "Ich# 1" 

8.540000E-1, 7.3 77200E-1 0 

2.025000E+0,4.043600E-1 0 

"" "" 
"tdé# 1 ", "Idé# 1" 

1.110000E-1,-1.943690E-9 

1.047000E+0,-1.550730E-11 

168 
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ANNEXE2 

KEITHLEY- 6517A 
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Exemple de commande 

Exemple hiérarchique de commande de keithley 6517 A: 

:SENS: VOLT: [: DC]: RANG: AUTO 

:SENS: DATA? 

Quelques principales commandes 

170 

• IDN?: Identification de l'électromètre (numéro de modèle, numéro de série ... ) 

• CLC 

• RST 

• OPC 

• ESR 

• WAI 

: Effacer toute les erreurs et les événements dans le registre 

: Effacer la commande. 

:Commande d'une opération complète 

: Lire et effacer 1' événement de statut de registre standard 

: attendre pour continue la commande 

Mode d'affichage 

Les figures suivantes montrent quelques modes d'affichage de l'électromètre 6517A 

• affichage de l'heure, le jour et la date 
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• Bar graphique: représente approximativement 4% de limite des range 

• Affichage de Maximum et minimum 

KUHI\!'1 

ll.l #Il Ma 

+075.507 1) 
11:tx=+075. 525 t·iin=+u75. -.+:;u 

1:.51.~ fll:.l !Fl_f.~II:.HH•_.H j:.E l ·ToJjl E ~1E1ER 

Montage utilisé pour l'essai TDS: 

La figure 113 décrite le montage a utilisé pour les essais des mesures dans le domaine 

temporel en utilisant 1' électromètre 651 7 A comme générateur de tension et ampèremètre 

en même temps. 

Corn 
H 

Figure 113 Mesure TDS avec Kethley 6517 A 
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ANNEXE3 

RÉSULTATS DES MESURES 
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Domaine temporel 

Époxy -SiC 9 microns-1000 Grit 

Époxy avec des particules de. SIC de grosseur 9microns-1000Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 5% : 

- Temps(sl 

Figure 114 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -1000Grit-5%) 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 9microns-1000Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 10%: 

- Temps(sl 

Figure 115 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -1000Grit -10%) 
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Époxy avec des particules de SIC de grosseur 9microns-1000Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 15%: 

Les sauts 1, 2 dans les courbes sont dues à des changements d'échelles. 

-Figure 116 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -1 OOOGrit-15%) 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 9microns-1000Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 20% : 

g 

i 
= 0 
u 

- Temps(s) 

Figure 117 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -1000Grit-20%) 
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Époxy avec des particules de SIC de grosseur 9microns-1000Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 25% : 

Ce saut est dû au changement d'échelle 

- Temps (al 

Figure 118 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -1000Grit-25%) 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 9microns-1000Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 40% : 

- Temps(s) 

Figure 119 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -1000Grit-40%) 
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Époxy -SiC 22 microns-400 Grit 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 22microns-400Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 5% : 

- Temps(s) 

Figure 120 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -400Grit-5%) 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 22microns-400Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 10% : 

- Temps(s} 

Figure 121 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -400Grit-10%) 
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Époxy avec des particules de SIC de grosseur 22microns-400Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 15% : 

- Temps(s) 

Figure 122 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -400Grit-15%) 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 22microns-400Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 20% : 

i 
! 
; l 

0 
<.l 

- Temps(s) 

Figure 123 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -400Grit-20%) 
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Époxy avec des particules de SIC de grosseur 22microns-400Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 25% : 

i 

! 
0 ... 

- Temps(s) 

Figure 124 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -400Grit-25%) 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 22microns-400Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 40% : 

- Temps(s) 

Figure 125 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -400Grit-40%) 
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Époxy -SiC 30 microns-320 Grit 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 30microns-320Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 5% : 

- Temps(sl 

Figure 126 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -320Grit-5%) 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 30microns-320Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 10%: 

- Temps (s) 

Figure 127 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -320Grit-10%) 
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Époxy avec des particules de SIC de grosseur 30microns-320Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 15% : 

- Temps(s) 

Figure 128 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -320Grit-15%) 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 30microns-320Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 20% : 

- Temps{s) 

Figure 129 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -320Grit-20%) 
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Époxy avec des particules de SIC de grosseur 30microns-320Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 25% : 

- Temps (s) 

Figure 130 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -320Grit-25%) 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 30microns-320Grit et de pourcentage 
volumique de particule de 40% : 

-
Figure 131 Mesure de courant de charge et dé~harge (cas de SIC -320Grit-40%) 
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Époxy -SiC 50 microns-240 Grit 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 50 microns-240 Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 5% : 

- Temps(s) 

Figure 132 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -240Grit-5%) 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 50 microns-240 Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 10% : 

- Temps (s) 

Figure 133 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -240Grit-10%) 
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Époxy avec des particules de SIC de grosseur 50 microns-240 Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 15% : 

-
Figure 134 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -240Grit-15%) 

Époxy avec des particules de SIC de. grosseur 50 microns-240 Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 20% : 

- Temps(s) 

Figure 135 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -240Grit-20%) 
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Époxy avec des particules de SIC de grosseur 50 microns-240 Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 25% : 

- Temps(s) 

Figure 136 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -240Grit-25%) 

Époxy avec des particules de SIC de grosseur 50 microns-240 Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 40% : 

- Temps(sl 

Figure 137 Mesure de courant de charge et décharge (cas de SIC -240Grit-40%) 
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Époxy -Alumine 9microns-1000Grit 

Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 9microns-1000Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 5% : 

-
Figure 138 Mesure de courant de charge et décharge (cas d'Alumine -lOOOGrit -5%) 

Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 9microns-1000Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 10%: 

- Temps(s) 

Figure 139 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -lOOOGrit -10%) 
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Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 9microns-1000Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 15% : 

- Temps(sl 

Figure 140 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -1000Grit -15%) 

Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 9microns-1000Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 20% 

- Temps(sl 

Figure 141 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -1000Grit -20%) 
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Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 9microns-1000Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 25% : 

- Temps(s) 

Figure 142 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -1000Grit -25%) 

Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 9microns-1000Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 40% : 

- Temps(s) 

Figure 143 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -1000Grit -40%) 
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Époxy -Alumine 22microns-400Grit 

Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 22microns-400Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 5% : 

s 
! 
ë 
u 

- Temps(sl 

Figure 144 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -400Grit -5%) 

Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 22microns-400Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 10%: 

- Ternps(s) 

Figure 145 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -400Grit -10%) 
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Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 22microns-400Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 15% : 

- Temps(sl 

Figure 146 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -400Grit -15%) 

Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 22microns-400Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 20% : 

- Temps(s) 

Figure 147 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -400Grit -20%) 
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Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 22microns-400Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 25% : 

- Temps (s) 

Figure 148 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -400Grit -25%) 

Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 22microns-400Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 40 % 

- Temps (s) 

Figure 149 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -400Grit -40%) 
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Époxy -Alumine 50microns-240Grit 

Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 50microns-240Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 5% : 

- Temps (s) 

Figure 150 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -240Grit -5%) 

Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 50microns-240Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 10% : 

- Temps(s) 

Figure 151 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -240Grit -10%) 
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Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 50microns-240Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 15% : 

- Temps(s) 

Figure 152 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -240Grit -15%) 

Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 50microns-240Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 20% : 

- Ternps(s) 

Figure 153 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -240Grit -20%) 
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Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 50microns-240Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 25% : 

- Temps(s) 

Figure 154 Mesure de courant de charge et décharge (cas d'Alumine -240Grit -25%) 

Époxy avec des particules d'Alumine de grosseur 50microns-240Grit et de 
pourcentage volumique de particule de 40%: 

- Temps(s) 

Figure 155 Mesure de courant de charge et décharge (Alumine -240Grit -40%) 
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Domaine fréquentielle 

L'huile de transformateur : 
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Mesure FDS de papier de transformateur 

Comparaison de SiC-lOOOGrit avec de SiC-240Grit pour différent pourcentage 
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La figure suivante (157) représente une comparaison entre les mesures des permittivités 

réelles et imaginaires de SiC-240 Grit pour différents pourcentages et SiC-1 000 Grit et 

cela pour démontrer 1' importance de la taille des grains sur la conduction. En effet, la 

permittivité est assez élevée si la taille des grains est très fine. 

Real pemittiWy ln tmction of frequency 
10'r---~-'--...:._~-r=======il 

----&-- Epoxy pur 

SiC240 <4%vol 
--- • SiC240 9%vol 

~ · SiC240 15%wl 
- ····U. --- SiC240 20%wl 

A_ SiC240 25%wl 
-----9--- SiC240 40%wl 
--e- SiC1 000 

10~oL,-_,---,-'-;;o,---,-"-;o,,----'-c,o,.------__j,o' 
Frequency (Hz) 

lmaginary pennittMty in ft.lnction offrequency 
1010r-__ ---;:..-___:__c _ ___:_~-r========;-, 

---e---- Epoxy pur 
SiC2404%vol 

-+ SIC2408%vol 

.. SiC2<40 15%\01 

· G······· SiC2<40 20%\01 

SiC240 25%wl 
---'ii;j-- SiC240 40%\01 
--e- SiC1 000 

10° 

Figure 157 Permittivité réelle et imaginaire (SiC-240,1000Grit) 
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Comparaison de SiC-lOOOGrit, 320Grit, 400Grit et 240Grit à 5°/o 

La figure suivante présente également les comparaisons des résultats expérimentaux des 

permittivités réelle et imaginaire entre les différentes matrices d'époxy contenant des 

particules de carbure de silicium de différentes grosseur et renforcé par une fraction 

volumique de 5%. On observe que, en basse fréquence, la permittivité est sensible en 

fonction de grosseur de particule et pourcentage volumique, mais en haute fréquence ces 

effets ne sont pas très prononces. 

permttti\ott6 rllelle en fonction de la fr6quence 

10
2 

Frequency (Hz) 

, .. 1Q-2L---~----'-o--~-,--__j 
10"2 10° 10

2 
10

4 
10

8 

Frequency (Hz) 

Figure 158 Permittivité réelle et imaginaire (pour 5%) 

Comparaison de SiC-lOOOGrit, 320Grit, 400Grit et 240Grit à 10% 

La figure ci-dessous montre que l'augmentation de pourcentage volumique, augmente la 

permittivité des matrices de grosseur important que les matrices de grosseur faible. 
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permitti\oiÎt' réelle en fonction de la Nquence 
10',--.:..____,---~-;:::::::====::::;--] 

1

---<>- SiC 50"m 9%wl : 1 

" SiC 34J.1m 11%wl 
, ___ SiC 221J.m 10%wl 

~ SiC 911m 10%wl 

pennitthité imaginaire en fonction de la fr6quence 
10' .----=-~---=--~-;::::::='===::::;-J 

---e--- SiC SOJ.1m 8%\d 
....... ,. ...... SiC 341J.m 11%\101 

······siC221J.m 10%\101 

... SIC91J.fl110%vol 

:.., 10° 

~~~ ~~~~ 
J1o' 

10°'-:------~o-------'-o-----'-;--------.J 
10 2 10° 102 10• 108 

10"2 '-:------~:-------'-o----~-----.J 
10.2 10° 102 10• 108 

Frequency (Hz) Frequency (Hz) 

Figure 159 Permittivité réelle et imaginaire (pour 10%) 

Comparaison de SiC-lOOOGrit, 320Grit, 400Grit et 240Grit à 15% 

Les résultats illustres à la figure 160, nous permettent de constater la sensibilité des 

permittivités en fonction de grosseur des particules de matrice lorsque la fraction 

volumique de renfort est plus élevée. 

permitti\o1Ît6 r6elle en fonction de la Nquence 

10'.----~---~-r===========]l 

1 ~~:~~~:~::1 SiC 91J.fl115%wl

1
1 

10°'-:;--------"-;,-------~----'-;---__J 
10 2 10° 10

2 
10

4 
10

8 

Frequency (l-lz) 

1 
1 

permitti\it6 imaginaire en fonction de la fr6quence 

Figure 160 Permittivité réelle et imaginaire (pour 15%) 

10° 

On observe un comportement opposé à celui illustré aux figures précédentes, c'est-à-dire 

que la permittivité augmente de façon plus prononcée pour des particules de grande 

taille que pour des particules de petite taille. Ce changement de comportement est de 

toute évidence relie a l'atteinte du seuil de percolation. En effet, pour des concentrations 
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inférieures aux seuils de percolation, les effets de surface semblent dominant [ 66] alors 

que pour des fractions volumiques supérieures au seuil de percolation, le nombre de 

contact grain - grain semble dominant. 

Comparaison de SiC-lOOOGrit, 320Grit, 400Grit et 240Grit à 20% 

La même chose que les résultats précédents, avec une fraction volumique 20% la 

permittivité complexe (réelle et imaginaire) croit en fonction de la grosseur des grains. 

permittiYt6 imagimlire en fonction de la fréquence 

Frequency (Hz) Frequency (Hz) 

~SiC 341-LfT120%~ 

SIC 22J..Lm 20%\0t 

• SiC9~20%\oiOI 

Figure 161 Permittivité réelle et imaginaire (pour 20%) 

Comparaison de SiC-lOOOGrit, 320Grit, 400Grit et 240Grit à 25% 

10° 

Pour une fraction volumique 25%, on observe que les permittivités réelle et imaginaire 

augmentent pour les grosseurs de matricules de 240 Grit et 320 Grit et presque égale aux 

précédentes pour les grosseurs des petites tailles des particules. 
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permitthit:t r6elle en fonction de la ft6quence 
10',---~---~-----.========;-1 

---e--- SiC 50~ 25%wl 

SiC34~27%\0I 

······ ··•··· ····· SiC 22~ 25%wl 

" SiC 9~ 2S%wl 

10' 

penritthitt im.Vneire en fonction de 1• Hquence 
10' ,---~---~----,=========il 

---&- SiC 50).1m 25%wl 
····· SiC MiJ.m 27%vol 

SiC 221-Lm 25%vol 

" SiC lill-Lm 25%\01 

10-
1 '-:-------'-:;----'-o---~-,---____J 
10~ 1~ 1~ 1~ 1~ 

Frequency (Hz) 

Figure 162 Permittivité réelle et imaginaire (pour 25%) 

Comparaison de SiC-lOOOGrit, 320Grit, 400Grit et 240Grit à 40% 
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La même constatation que la fraction volumique de 25%. On observe que les 

permittivités réelle et imaginaire dans la figures ci-dessous (163) subissent une 

augmentation remarquable pour les grosseurs de particule de 240 Grit et 320 Grit. 

permitthit:t r6elle en fonction de 1• fréquence 
10',---~---~-----.========;-1 

---e--- SiC 50j.J.Ol40%wl 

SIC 34jJ.fY140%wl 

SiC 22j.llll40%wl 

"' SiC 9jJ.fY1 40%wl 

101 '-:------'-,-----'-o--------'-::------' 
10"2 10° 102 10.. 105 

Frequency O"iZ) 

10-
1 '-:-------'-:;----'-o---~,------____J 
10"2 10° 102 10.. 105 

Frequency (Hz) 

Figure 163 Permittivité réelle et imaginaire (pour 40%) 

Comparaison d'alumine-lOOOGrit, 400Grit et 240Grit à 5% 

Pour l'alumine, à 5% volumique, le particule de renfort le plus faible ayant une 

permittivité assez élevé par rapport au particule le plus forte. La perte diélectrique subit 

un seuil minimum au voisinage de 100 Hz. 
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permitti-..t6 réelle en fonction de la fréquence 

i 
t 10' 

1 

10' 
10"2 L__--~-------'----~---_J 

10"2 10° 10
2 10° 

Frequency (Hz) Frequency (Hz) 

Figure 164 Permittivité réelle et imaginaire (alumine à 5%) 

Comparaison d'alumine-lOOOGrit, 400Grit et 240Grit à 10% 

À 10% volumique, les particules d'alumine ont eu une permittivité élevée notamment 

pour les fortes particules. 

permitti.,.t6 réelle en fonction de la fr6quence 

----9--- Al SO~m 9%wl 
-4~- AI22J.1m 10%\01 

--~- AI91J.lll10%wl 

10° 

10
, r--___:_pe_"'"'~·tt_iY_16_1m__:ago:_·n_'"'-" •~•-fonct-ion---;d=e l=o Hq::::::Cue=nc=e==:::;] 

---e-- Al SOwn 8%wl 
+··- Al 22wn 1 O%wl 

•-······· AI9J.11T' 10%wl 

F requency (Hz) F requency (Hz) 

Figure 165 Permittivité réelle et imaginaire (alumine à 10%) 
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Comparaison d'alumine-lOOOGrit, 400Grit et 240Grit à 15% 

pennitti"'t' réelle en fonction de la fr6quence 

---e-- Al 50J..Lm 15%wl 

- A122j..11Tl15%wl 

,_ ·· AI91JfTl15%vol 

11o' 
1 

200 

10' 
Frequency (Hz) 

10° 
10"

2 '-:---~-;;------'-,..-----~;---------' 
1~ 1~ 1~ 1~ 1~ 

Frequency (Hz) 

Figure 166 Permittivité réelle et imaginaire (alumine à 15%) 

Comparaison d'alumine-lOOOGrit, 400Grit et 240Grit à 20% 

pennitti\it6 rilelle en fonction de la fr6quence 

10' 
Frequency (Hz) 

----e-- Al SOIJill 20%wl 

Al22~20%wl 

-.,jo-···· AI91J1ll20%wl 

10° 

pennitti\At6 Imaginaire en fonçtion de la rr.quence 

10' r--------------;:======ïl 
---e-- Al SOIJITl 20%wl 

·i ··· AI221J1ll20%'o01 

• AI91J1ll20%wl 

10"' L-,-----~-;;------'-,-----~;----_j 
1~2 1~ 1~ 1~ 1~ 

Frequency (Hz) 

Figure 167 Permittivité réelle et imaginaire (alumine à 20%) 



Reproduced with permission of the copyright owner.  Further reproduction prohibited without permission.

Comparaison d'alumine-lOOOGrit, 400Grit et 240Grit à 25°/o 

1a;o'-:;-_,---1'-;;-0,---1-'-:;o,---1-"-;o,,-----__j1o' 

Frequency (Hz) 

permittiYt6 Imaginaire en fonction de la fr6quence 

10° 

...........g... Al SO~m 25%VDI 

1 - Al 22J.11T1 25%\01 
····· t!o········· Allii~J.ff~ 25%~ 

Figure 168 Permittivité réelle et imaginaire (alumine à 25%) 

Comparaison d'alumine-lOOOGrit, 400Grit et 240Grit à 40% 

Pour l'alumine à 40% volumique, le seuil minimum de perte diélectrique se déplace 

vers des les haute fréquences (des valeurs de l'ordre de 2000Hz), or la permittivité 

réelle est quasiment stable en haute fréquence. Les deux figures suivantes montre les 

variations de la permittivité complexe en fonction de la fréquence. 

permitti\ott6 "•Ue en fonction de la fr6quence 
10',--~---~-r=======il 

----9---AJ50j.111140%VDI 

··· i ·--· Al22j.lm 40%wl 

-··--+···--Al 01-Lm 40%VDI 

pennitthit6 imaginaire en fonction de le fr6quence 

~Al 50j.lm 40%wl 

- i · Al 221-1m 40%\01 

--' ·AIIiiJ.11T140'Mowl 

201 

10° 

Figure 169 Permittivité réelle et imaginaire (alumine à 40%) 
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Modélisation de conductivité de composite avec la transformation de Hamon 

Figure 170 

EpoJy pur 

tD -Ill tD -113 tD .(12 t.D -lit tD ..aJ tD illt tD .a! tD ill3 tD 1 tD ~5 tD i116 

~ 

1!! 
--+-MUUU flllqtti.IIU ... 

\ 
__._MU liU .. llpDII!II!I 

·' Iii' 

' 
...... rp ... 

E ••• 
~ ""'-. ... -·· /• .. . 
Q. >-·· ·-

~ 
~-· .. 

u 

' - ~ v - " r 
- c:::::J/ -"'Fréquence (Hz) / - ~--·- " / 

Pics de relaxation dipolaire 

·- ----··-
Pic de relaxation de matrice isolante après la transformation de Hamon 
des mesures temporelle avec les mesures fréquentielle. 

La transformation de Hamon, nous permet de transformer les mesures temporelle en 

domaine fréquentielle, qui sera par la suite compare avec les mesures obtenue dans ce 

domaine. Pour le cas d'époxy pure, on peur constater les pics de relaxations dipolaire 

(figure 29 et paragraphe 4.3.2. dans le chapitre 2) notamment a basse fréquence. 

Figure 171 

ConducUon locale ~ 
(polarisation ~ 
lnterfaclale) 6 

Conduction locale et conduction complète pour la matrice 
isolante renforcée par des particules 
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Pour le cas de composite renforcé par des particules de SiC, la polarisation interfaciale 

est remarquable (conduction locale), or on constate bien une conduction complète en 

basse fréquence. 

Format des paramètres mesurés expérimentalement par la méthode FDS 

Epoxy+ Alumine 400 25%vol, 17.3.2005, 9:53 

Diameter [mm] 2.600e+Ol Thickness [mm] 4.100e+OO Spacer Capacity [pF] O.OOOe+OO 

Spacer Area [mm/\2] O.OOOe+OO 

Fixed value(s): 

Freq. [Hz] Eps'[] Eps"[] Cp' [F] Cp" [F] Tan (Delta)] 

1.0000e+05 4.9373e+OO 1.9945e-01 5.6583e-12 -2.2857e-13 4.0396e-02 

8.3333e+04 4.9554e+OO 1.8674e-01 5.6791e-12 -2.1401e-13 3.7684e-02 

6.9444e+04 4.9715e+OO 1.8003e-01 5.6975e-12 -2.0632e-13 3.6213e-02 
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ANNEXE4 

TRANSPORT DE CHARGE 
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Transport de charge dans le cas de géométrie plan-plan 

Le courant électrique correspondant au transport de charge est donné par 1' équation 

suivante: 

J=e·p·E (A-4.1) 

Où J.1 est la mobilité des porteurs de charge et p est la densité des porteurs de charges. 

On peut bien entendu dans un matériau donné avoir différents types de porteurs de 

charge (électrons, trous, ions, ... ) avec différentes mobilités. Le courant de charge total 

est alors la somme de la contribution de tous les porteurs de charge. Ces porteurs 

peuvent être déjà présents de façon intrinsèque dans un matériau donné sous forme 

d'électrons de conduction, comme c'est le cas pour les métaux et les semi-conducteurs. 

Ils peuvent également provenir d'espèces ioniques comme dans le cas des cristaux 

inorganiques. Dans le cas des isolants organiques, il y a très peu de porteurs de charge 

déjà présents dans le matériau. Par ailleurs, des porteurs de charge peuvent provenir des 

électrodes et pénètrent dans le matériau par injection. 

Lorsqu'on applique un échelon de tension aux bornes d'un diélectrique, cette situation 

(l'injection) donne lieu à un régime transitoire suivi d'un régime continu. Durant le 

régime transitoire, la densité de charges d'espace à l'intérieur du matériau varie en 

fonction du temps, les charges d'espace étant injectées à partir d'une (homo injection) 

ou de deux électrodes (hétéro injection). Durant le régime transitoire, la variation de 

charge d'espace dans le matériau entraîne une variation du champ électrique (via la loi 

de Poison) entraînant à son tour un courant de déplacement mesuré par le circuit 

extérieur. Lorsque la densité de charge d'espace s'est stabilisée, un courant de 

conduction constant dans le temps circule à travers le diélectrique. Différents modèles 

ont été proposés pour représenter ce phénomène dont le plus connu est le modèle de la 

conduction limitée par charges d'espace (SCLC) qui prédit une dépendance du courant 
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en fonction de la tension au carré. Ce modèle s'obtient facilement en considérant une 

géométrie unidimensionnelle : 

J=p·p·E 
dE 

où = 
dx 

p 
= 

J 

f.l·B·E 

Si on multiplie les deux termes parE , on aura : 

2 E dE = d( E
2

) = _ _l:_!_ 
dx dx f..l•& 

D'où on obtient finalement: 

(A-4.2) 

Le signe négatif dans la deuxième équation vient du fait que les charges injectées sont 

négatives. L'électrode injectrice est la cathode située en x = d, où d est l'épaisseur de 

l'échantillon. La condition d'injection libre, E (d) = 0, donne: 

C=-2-·J_._d 
Ji· & 

En intégrant la dernière équation de (3.35) entre 0 et d, on obtient: 

d d ~ 2 J J E · dx = V = J (d - x )dx 
0 0 f..l ·& 

9 v 2 

J=g-f..l·&-;}3 

(A-4.3) 
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On pourrait calculer le courant de conduction en régime permanent en se basant sur le 

fait que le courant à la cathode est donné par l'injection Schottky à la cathode. Cette 

condition donne l'équation suivante : 

J =A. T2 exp{P, .JE(dj- el/J} 
k·T 

(A-4.4) 

Où A est la constante de Richardson, ~ la barrière de Schottky et Ps le coefficient de 

Schottky. L'équation (3.37) peut être utilisée pour calculer la constante C de (3.35) au 

chapitre 3. Les conditions aux frontières données par l'application d'un échelon de 

tension peuvent ensuite être utilisées pour obtenir une équation entre J et V. De 

nombreuses publications rapportent des résultats illustrant le logarithme de J en fonction 

de (E) y. en utilisant le champ géométrique. Cette approche est incorrecte parce que le 

champ relié à l'injection Schottky n'est pas le champ, géométrique mais le champ à la 

cathode. En régime transitoire, la densité de courant n'est pas constante et varie en 

fonction du temps et en fonction de x. Conséquemment, la densité de charges d'espace 

fluctue en fonction du temps suivant l'équation de continuité (A-4.5): 

J(x, t) p(x, t) J(x +~x. t) 

Figure 172 Variation de densité de courant, en régime transitoire 

8p(x,t) 8Jc(x,t) 
= at ax (A-4.5) 
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Où p est la densité (en e 1m3 
) des charges négatives. En régime permanent, on peut 

obtenir les équations suivantes : 

Je (x,t) = f1 ·p(x,t)E(x,t) 

aE(x,t) - p(x,t) -----'------'- = 
ax 8 

J(t) =Je (x,t)+ 8 aE(x,t) 
at 

ap(x,t) aJC (x,t) ---'-----'--------'---- = 
at a x 

(A-4.6) 

Il est à noter qu'en régime transitoire, le transport de charge entraîne un courant de 

déplacement et un courant de conduction, alors qu'en régime permanent le transport de 

charge ne correspond qu'à un courant de conduction. Quant à la polarisation, elle, 

correspond en tout temps à un courant de déplacement. Pour résoudre les équations ci

dessus (3.38), il est nécessaire de connaître les conditions aux limites. Comme première 

condition aux frontières, on peut présumer qu'avant l'application de l'échelon de 

tension, le matériau ne contient pas de charges d'espace. 

p(x,t) = 0 pourt:::; 0 (A-4.7) 

Une deuxième condition aux frontières est donnée par l'application d'un échelon de 

tension à l'instant zéro U0 à t = 0 : 

{ 

E(x,t) = 0 

1 E(x,t) = U0 

pourt ~ 0 
(A-4.8) 

pour t > 0 
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Méthode en courant continu [51] 

Cette méthode est simple pour la détermination de la permittivité relative en continu, 

elle nécessite tout simplement la mesure de la constante de temps de décharge d'un 

condensateur à travers une résistance étalon avec et sans diélectrique. L'application 

d'une tension continue U0 à l'instant t0 = 0 aux bornes du condensateur de capacitéC0 , 

considéré sans perte, est connecté à une résistance R dont sa valeur très importante est 

mesurée à l'aide d'un multimètre. La variation de la tension mesurée U1 correspond au 

tempst1 • Soitr0 = t1 -t0 , donc, à partir de l'expression (A5.1) on peut déterminer la 

valeur de C0 • 

(A-5.1) 

Dans la deuxième étape, on met le diélectrique entre les plaques du condensateur, le 

temps r correspond au passage de la tension à une valeur U est mesuré, on aura donc 

l'expression suivante : 

u 
log_Q_= r 

U C·Rp 
(A-5.2 

Avec R P est la résistance totale en parallèle du circuit et qui comprend entre autre 1' effet 

de perte dans le diélectrique et qui est représenté par une résistance RL en parallèle 

avec C, qui est la nouvelle capacité du condensateur. 

R·RL 
R p = _R_+_R-=-

L 

(A-5.3) 
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Pour savoir la valeur deR P, il est nécessaire de connecter un autre condensateur 

C1 étalonné et de pertes négligeables, monté en parallèle avec C tout en considérant 

qu'un tempsr1 , correspondant au passage de la tension d'une valeur U0 à une autre 

valeur U donnée par l'équation (A-5.2): 

On aura donc : 

c c 1 

T 1 
(-- 1) 

T 

(A-5.4) 

Donc par substitution en (A-5.7) , on peut tirer la valeur de RP. En réalité l'utilisation de 

cette méthode est limitée, et sa nécessité est dans les cas ou la constante de temps C0 • R 

est assez longue pour permettre sa mesure. Généralement elle est utilisable dans les cas 

ou le temps de décharge est de 1' ordre de milliseconde ou moins, ce qui correspond à 

une fréquence de l'ordre de 1000Hz. 

Méthode de Cole -Cole [51] 

Cette méthode est caractérisée par l'observation du courant de charge d'un 

condensateur contenant un diélectrique. Ce courant diminue d'une valeur initiale 10 

jusqu'à une valeur finale 1 f . Cette différence s'appelle courant de fuite. 
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Cette méthode est simple, il suffit de mettre un condensateur de valeur C0 en série avec 

une résistance de charge qui devrait être choisie afin d'obtenir une constante de temps 

raisonnable. Un amplificateur à courant continu sera branché aux bornes de cette 

résistance, la variation de tension de sortie est au même ordre de grandeur que la 

variation du courant demandée. La valeur du courant au bout d'un temps, assez long par 

rapport à la constante du temps du circuit n'est que la valeur de courant de fuite! f. 

Méthode de Schering [51] 

Il existe des méthodes anciennes qui ne sont pratiquement plus utilisées de nos jours 

comme la méthode de Schering. Cette méthode peut être utilisée pour la mesure de la 

permittivité sous tension alternative, et pour une plage de fréquence allant 

de 102 à 10 7 Hz. Elle a été très utilisée dans le passé car elle permet d'une part la 

mesure pour des gammes de fréquences très importantes, et d'autre part la lecture directe 

de tg 8 . La figure 173 décrit cette méthode que 1' on appelle souvent le pont de Schering. 

D 

Figure 173 Pont de Schering 

Le condensateur C du pont de Schering illustré à la figure 1 73 représente le 

condensateur qui contient le diélectrique et la résistance R représentante des pertes 
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diélectriques. Les résistances RI et R2 sont choisit de façon égale. c2 et c3 sont des 

condensateurs étalons calibrés et C1 est la capacité parasite (généralement 

négligeable ).Au début, et sans diélectrique, C = C0 et les pertes diélectriques sont 

nuls R = 0. Si les valeurs des résistances R1 et R2 sont égales, on aura donc à l'équilibre: 

(A-5.5) 

Si on considère que le diélectrique est en place cette fois c1, les équations seront 

c = c3 et 

(A-5.6) 

L'objectif de cette méthode est de déterminer la valeur detg8. Avec tg8 = m· R ·C, on 

constate que : 

(A-5.7) 

D'où la valeur de C2 sera étalonnée entg8. La valeur de la permittivité réelle 

C e" 
este' =- . De plus, on obtient tg8 =- . 

C e' 0 

Les deux équations (A-5.4) et (A-5.5) permettent l'observation des valeurs de 

permittivité à la fréquence choisie. Mais dans le cas où C1 est de valeur non négligeable 

( C1 "* 0 ), on aura d'autres équations d'équilibre, tel que : 
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C = C 3 • R2 ' et R = R . C 2 - ~ 
R ·(l+w2 ·C ·C ·R ·R) 

1 
C 3 C 1 1 3 2 

(A5.8) 

Méthode de mesure pour des fréquences élevée 

L'augmentation des effets de capacité parasites pour des gammes de fréquences assez 

élevées ( 1 o MHz :::; f :::; 1 oo MHz ) ne permettent pas l'utilisation des méthodes étudiées 

ci-dessus, d'où le besoin d'autres méthodes à haute fréquence tel que l'utilisation des 

circuits résonnants. Initialement et après avoir enlevé le diélectrique, le circuit est amené 

à la résonance par le biais de capacités montées en parallèle avec la cellule de mesure 

(voir figure 174). Cette méthode du circuit résonnant permet des mesures faciles et 

précises de la partie réelle de la permittivité, avec la possibilité d'une perte suffisamment 

faible pour permettre un ajustement précis des circuits. [51] 

l 
c 

Figure 174 Montage pour la méthode par résonance 

La figure 2 représente un système à électrode micrométrique, utilisé pour déterminer la 

permittivité à hautes fréquences. La capacité C est en parallèle avec un enroulement L 

connecté à la source de tension. On ajuste d'abord la capacité ajustable, CT, tout en 

observant le voltmètre jusqu'au son indiquant une valeur maximale. Après avoir placé 

un diélectrique dans le circuit, on ajuste ensuite la capacité Cs jusqu'à ce que 

l'indication du voltmètre tombe à une valeur égale à ~ de sa valeur crête, c'est-à-dire 

de part et d'autres de la résonance. 
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