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Introduction générale

Dans le domaine du génie éectrique, les matériaux isolants, et en particulier les
matériaux organiques, sont de plus en plus utilisés dans le fonctionnement des systémes
électriques afin d’ assurer la protection des biens et des personnes. Cependant, la durée de vie
de ces isolants conditionne celle de I’ appareil dans lequel ils sont intégrés. Pour cette raison,
plusieurs études sont menés sur différents matériaux isolants, en particulieres les polymeres,
pour comprendre leurs comportements a |'échelle microscopique que macroscopique,
notamment sous contrainte él ectrique, thermique et environnemental es.

Dans le domaine de I’ engineering, la silicone se voit réserver une place de plus en plus
importante, particulierement dans I’'isolation des systemes électrique. Et dans notre éude,
Nnous nous intéressons aux matériaux silicones, et en particulier a la silicone solide utilisée
pour le revétement des chaines d’isolateurs haute tension.

L’intérét porté a ce matériau réside dont le fait qu’il puisse se présenter sous différentes
consistances allant de liquide, a plastique dur, en passant par le gel et lagomme, ce qui lui a
valu d' ére un matériau de choix pour la fabrication d’'une grande variété de matériels
exploités dans divers domaines ; a savoir sous forme de mastics, colles, joints, additifs anti-
moussants, graisses haute performance, etc.

Le but de notre travail est d'étudier les caractéristiques physico-chimiques de la
silicone, et de prendre connaissance des différentes techniques utilisées en vu d’améliorer les
performances de ce matériau. Pour cela, nous avons opté pour un traitement thermique de
court duré soit T= 100°C pendant 100heurs du matériau silicone, dans I’ objectif d’améiorer
ses propriétés (physique, thermique, mécanique, électrique, . . .).

Ce travail nous permettra de mettre en évidence I'effet bénéfique du traitement
thermique sur la dérive des propriétés thermiques (cristallisation, fusion) et diélectriques
(constante diélectrique et pertes diélectrique) ainsi que I’hydrophobicité et la propriété
meécanique a l|'attraction du matériau silicone solide, par évaluation et validation de la
méthode d’ élaboration des échantillons lors de I’ utilisation du traitement thermique.

Pour ce faire, ce mémoire est organisé de la maniére suivante :

Le premier chapitre est consacré a I’ éude bibliographie ou sont définis les notions
d’isolants et d'isolation, les polyméres et les types des polymeres, I’ hydrophobicité et les
différentes techniques de Caractérisations physico-chimique et méthodes de mesures.

Le second chapitre décrit les différentes techniques expérimentales utilisées dans cette
étude et présente en détail le matériau étudié ainsi que son € aboration.

Le troisiéme chapitre est réservé a la présentation, interprétation et discussion des
résultats des essais diélectrique (rigidité, résistivité, résistance, capacite, permittivité et facteur
de perte) et mecanique (module de Young), et des mesures physiques (indice
d’ hydrophobicité), ains que les résultats des analyses chimiques (MEB, FTIR, DRX et
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ATG/DTG/ATD). Ceci, en apportant de la lumiére sur le mécanisme de vieillissement de la

silicone, sous la contrainte du champ électriqgue appliqué et I’'influence du traitement
thermique sur e processus de dégradation de ce matériau.

Enfin, nous terminerons par une conclusion générale
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1.1 Introduction

Les évolutions technologiques et industrielles qu’a connu le génie électrique ces
derniéres décennies ne seraient possible sans [’utilisation des matériaux isolants de grandes
performances. Cet élan technologique nécessite d’apporter, de maniére continue, une
amélioration de ces matériaux utilisés pour I’isolation électrique. C’est ainsi que les gaz, les
liquides et les solides, en particulier les polymeres, connus pour leur grande capacité
d’isolation électrique, ont envahi le domaine de 1’isolation électrique, et c’est comme ¢a que
les matériaux silicones ont trouvé une large application dans ce domaine. On les trouve dans
les lignes de transport d’énergie électrique, les cables, les moteurs électriques, les systemes
électroniques... etc. Elles sont parmi ceux dont le choix et I’emploi posent les probléemes les
plus délicats & résoudre dans la conception, la réalisation et 1’exploitation des systemes
électrique, vu que ces isolants ont des défaillances dues a de nombreuses raisons. C’est pour
cela que des travaux innombrables ont vu le jour, ayant pour seul but de comprendre ces
défaillances en prenant en compte les contraintes d’utilisation, mais aussi d’améliorer les
parametres de mise en ceuvre.

1.2 Matériaux isolants
1.2.1 Définition [1]

Les isolants électriques ou di€électriques sont des matériaux ayant une résistivité tres
élevée : 10° & 10" Q.m, car ils contiennent trés peu d’électrons libres. Un isolant est
caractérisé par ses propriétés électriques, mécaniques, chimiques et thermiques. Un bon
isolant ne devrait pas laisser passer de courant lorsqu’il est soumis a une tension continue.
Autrement dit, sa résistance en CC doit étre infiniment grande. Cependant, en pratique, un
courant de fuite trés faible circule dans tous les matériaux isolants utilises en HT continue. Le
courant passant a travers un isolant en HT continue est également constant et est appelé
courant résiduel. En HT alternative, tout matériau isolant laisserait passer un courant
capacitif.

Dans le domaine du génie é€lectrique, il est d’usage d’exploiter les isolants pour assurer
une séparation électrique entre des conducteurs portés a des potentiels différents afin de
diriger 1’écoulement du courant dans les conducteurs désirés, mais aussi pour assurer la
protection des personnes et des equipements , ou encore, supporter les éléments d’un réseau
électrique et les isoler les uns par rapport aux autres et par rapport a la terre , voir méme remplir
les fonctions de diélectrique dans la conception de condensateurs.

1.3 Types d’isolants [1]

Les isolants électriques sont diversifiés aussi bien en qualité qu’en aspect. On en
trouve de trés bon, & moins bons, voir méme de mauvais isolants. Il existe dans la nature ou
bien synthétisés, des isolants gazeux, liquides et solides répondant chacun a un domaine
d’intérét.
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1.3.1 Isolants gazeux [2.3]

L’air et les gaz secs, considérés comme de bons isolants, sont dotés des propriétés suivantes :

Rigidité diélectrique variable suivant la nature du gaz ;
Permittivité faible ;

Les gaz sont auto-régénérateurs ;

Légers et non inflammables ;

Sous une contrainte électrique ¢élevée, les gaz s’ionisent.

S

Mis a part ’air qui est un bon isolant gazeux naturel, 1’hexafluorure de soufre est un
excellent isolant électrique. Ce gaz est un composé chimique de soufre et de fluor, de formule
chimique SFg. C’est un gaz inerte, sans odeur et incolore. Sa rigidité diélectrique est 2,5 fois
supérieure a celle de D’air. Cette bonne tenue électrique, alliée a sa trés bonne stabilité
lorsqu’il est traversé par un arc €électrique (ionisation trés faible), en fait un matériau de choix
pour I’isolement des disjoncteurs Haute tension. Plus généralement, il est utilisé dans les
matériels des postes électriques. Méme usagé, 1’hexafluorure de soufre demeure intéressant,
car il a la particularité d’admettre le recyclage en grande partie par 1’industrie électrique.

1.3.2 Isolants liquides [4]

Les liquide diélectrique sont généralement utilisés en association avec des solides
(transformateurs, condensateurs, cables). Leur role est de se substituer aux vacuoles qui sont
le siege de décharges partielles. L utilisation des isolants liquides a pour but d’améliorer le
pouvoir de coupure de certains appareils électriques par 1’amélioration des conditions
d’extinction de D’arc électrique, mais aussi d’assurer une bonne isolation électrique et
permettre un bon refroidissement.

Le pyraléne est une huile synthétiqgue notamment exploitée comme isolant dans les
industries électriques et électroniques, autrefois utilisé pour 1’isolation et le refroidissement
des transformateurs. Mais son utilisation tend a disparaitre a cause des risques qu’il présente.
Sous l'effet de la chaleur, il dégage du dioxyde, ce qui le rend dangereux. Les pyralénes sont
reconnus pour étre toxiques, écotoxiques et reprotoxiques. Ils sont d'ailleurs classés comme
cancerigénes probables [5].

Ce dernier est alors remplacé par I'huile minérale, en particulier dans les
transformateurs. Cette huile provient du raffinage du pétrole brut, lequel, a I'état naturel, est
un melange complexe d’hydrocarbures dont les chaines variant en longueur déterminent sa
viscosité [6].

L'huile synthétique, quant a elle n’est pas d'origine naturelle. Cette huile est fabriquée
(ou synthétisée) a partir de n'importe quelle source de carbone et d'hydrogene, comme I'huile
végétale ou l'éthylene. C’est un produit pur, exempt de contaminants et de cire,
rigoureusement uniforme, et dont la longueur des chaines de molécules correspond
parfaitement a la viscosité recherchée, ce qui offre un produit absolument homogéne [5].



http://fr.wikipedia.org/wiki/Pyral%C3%A8ne
http://www.futura-sciences.com/magazines/maison/infos/dico/d/maison-isolant-3876/
http://fr.wikipedia.org/wiki/Transformateur
http://www.futura-sciences.com/magazines/sante/infos/dico/d/biologie-reprotoxique-7008/
http://fr.wikipedia.org/wiki/Huile_min%C3%A9rale
http://fr.wikipedia.org/wiki/Transformateur
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L'huile synthétique a comme premier avantage d'offrir une gamme de températures de
fonctionnement beaucoup plus étendue que I'nuile minérale. Ainsi, en général, cette derniere
peut devenir solide a partir de -30 °C, alors que la synthétique coule encore a -50 °C[5].

La chaleur constitue un des pires ennemis de I'huile. Ainsi, au-dessus de 245 °C, I'huile
minérale se volatilise rapidement en formant vernis, cambouis et goudron tout en perdant
alors ses qualités lubrifiantes, tandis que la synthétique conserve ses propriétés jusqu'a 370 °C

[6].

Contrairement a I'huile minérale, qui a tendance a perler sur le métal a trés haute
température, I'huile synthétique a plutét la caractéristique de mieux y adhérer et, ce faisant,
elle dissipe mieux la chaleur [6].

Un autre bon isolant liquide qui ne manque pas d’intérét en raison de son bas prix, est
I'eau pure. Si I'eau usuelle est conductrice, une eau parfaitement pure est un trés bon isolant.
On en fabrique des résistances a eau qui sont appropriées pour les applications demandant une
grande capacité calorifique, telle que les résistances de charge ou résistance de limitation de
courant. Des résistances spécifiques de 10°Q.cm peuvent étre atteintes avec de 1’eau distillée.
Cependant la difficulté de garder une eau trés pure rend toute utilisation industrielle difficile

[4].
1.3.3 Isolants solides
L’origine des isolants solides est minérale, organique ou résineuse :

Les isolants d’origine minérale sont des substances siliceuses et calcaires, solides a la
température ordinaire, incombustibles et supportant des températures élevée, a 1’exception des
hydrocarbures (verre, produit céramique,....) [7.8.9.10].

Les isolants d’origine organique sont généralement des substances fibreuses a base de
cellulose. Ces matériaux ont une bonne résistance mécanique, ils sont combustibles et ne
supportent pas des températures supérieures a 100°C sans perdre leurs propriétés mécaniques
et diélectriques (cellulose, silicone) [11].

Les isolants d’origines résineuses sont généralement des matiéres organiques naturelles
ou synthétiques qui peuvent se présenter a 1’état solide, thermoplastique ou plastique
(caoutchouc,...) [11].

On en trouve un choix tres varie répondant a diverses utilisations, telles que [8.9] :

+ le verre, utilisé pour la confection des isolateurs de lignes haute tension ;

la céramique, tres utilisée pour les matériels HTB des postes électriques ;

la plupart des plastiques, en particulier polyéthyléne sous sa forme réticulée
(XLPE) et PVC, tous deux utilisés pour I’isolation des cables ;

le Polypropyléne, utilisé en particulier dans les condensateurs en HTA ou
HTB ;

le mica, qui n'est guere plus utilis¢é de nos jours dans l'industrie
électrotechnique ;

- + £+

v
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+ la bakélite, autrefois tres utilisée pour I'appareillage électrique basse tension ;

+ le téflon, utilisé pour certaines pieces des disjoncteurs a haute tension.

+ certains matériaux sous forme cristalline pérovskite comme le PZT qui sont
actuellement en cours de développement pour étre utilisés comme
condensateur a capacité variable.

Le verre, les céramiques et certains polymeres, en particulier la silicone, sont les
matériaux de choix pour la fabrication des isolateurs de traversée en haute tension, en raison
des performances qu’offrent ces matériaux face aux contraintes é¢lectrique, mécanique,
thermique et environnementales auxquelles sont exposés ces systemes.

> Le Verre [7.9.10]

Le verre est un alliage dur, fragile (cassant) et transparent a la lumiere visible.
C’est un corps solide constitué d’oxyde de silicium (silice SiO,) et de fondants, le
constituant principal du sable. Le verre est un matériau amorphe qui présente un
désordre structural important et un phénomene de transition vitreuse. En dessous
de sa température de transition, qui est trés élevée, le verre se présente a 1’état
vitreux. En génie électrique, il est spécialement utilisé pour la fabrication des
isolateurs de lignes haute tension.

» La Porcelaine [7.8]

La porcelaine est un produit céramique obtenu a partir d’un mélange de minéraux
qui, apres cuisson, se vitrifie pour former une patte blanche, translucide et
sonore. Les céramiques possedent généralement une grande résistance mécanique,
une faible densité, une forte dureté et une résistance élevée a l'usure. Elles gardent
leur solidité méme a des températures tres elevées, résistent aux chocs thermiques
et ont une forte résistance au vieillissement et aux agressions climatiques ou
chimiques. Elles ont généralement une conductivité thermique faible. Elles sont
opaques (céramiques cristallines) ou translucides (verres amorphes).

Les céramiques sont d'excellents isolants électriques, ils sont utilisés par exemple
comme isolateurs pour circuits électriques a haute tension. L’Alumine (oxyde
d'aluminium Al,O3) est utilisée pour cette fin.

Beaucoup de céramiques intéressent le domaine du génie électrique, certaines
deviennent des supraconducteurs  dans certaines conditions, comme des
températures extrémement basses, et bien d’autres sont recherchées pour les
caractéristiques offertes, telles que:

+ Le Carbure de silicium ou carborundum SiC : a une grande dureté, bonne
résistance aux chocs thermiques, grande conductivité thermique, faible dilatation
thermique, excellente inertie chimique. Il est utilisé dans la fabrication des
résistances chauffantes.

+ La Cordiérite (silicate alumineux ferromagnésien) : a une bonne résistance
aux chocs thermiques, bonne conductivité thermique. Elle est utilisee comme
isolant électrique.
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+ Le Nitrure de bore NB : a une haute conductivité thermique, faible dilatation
thermique, excellente résistance aux chocs thermiques, haute résistance
diélectrique, faible constante diélectrique, inerte chimiquement, transparent aux
micro-ondes, facilement usinable. 1l est utilisé comme isolant électrique a trés
hautes températures, gaines de thermocouples, supports de
résistances, lubrifiant a haute température.

+ L’Oxyde magnétique de fer FesO,. Il est utilisé dans les transformateurs et le
stockage magnétique des données.

+ Les Pérovskites : elles constituent une vaste famille de matériaux cristallins de
formule (A)(B)O3 comme BaTiOs, CaTiOs, SrTiOz ou (PbSI)TiOs3,
Pb(ZrosTios)Os3. Elles sont utilisées comme diélectriques pour la fabrication
de condensateurs multicouches, thermistances, transducteurs piézoélectriques.

+ La Stéatite (silicate de magnésium (SiO4)Mg,): a une bonne résistivité
électrique. Elle est utilisee comme isolant électrique.

> Les polymeéres

Sont des macromolécules qui se présentent sous forme de fibres naturelles végétales
(cellulose) ou animales (collagene, kératine), protéines ou encore de matiéres plastiques
(les caoutchoucs naturels (latex) et artificiels ). Ce sont des matériaux Iégers et souples. Ils
ne sont stables qu'a des températures modérées et la plupart des polymeéres se dégradent a
des températures élevées. Ce sont de bons isolants électriques et thermiques, sauf cas
particuliers.

Les polymeéres de synthese sont devenus I'élément essentiel d'un nombre trés important
d'objets de la vie courante, dans lesquels ils ont souvent remplacé les substances
naturelles. Ils sont présents dans de nombreux domaines industriels et en particulier le
génie électrique ou ils occupent une place importante dans 1’industrie du cable et des
systémes d’isolateurs en haute tension.

I.4.Matériaux polymeres
1.4.1.Définition

On appelle polymere, ou macromolécule, une grande molécule constituée d’unités
fondamentales appelées monomeéres, reliées par des liaisons covalentes, type forces de Van
der Waals. Les molécules de polymeres sont de longues chaines carbonées appelées squelette
du polymére. Leur nombre d’atomes constitutifs est le plus souvent supérieur a 1000 ; leurs
masses molaires varient généralement de 10 & 10 g/mol et la longueur de la chaine peut
atteindre 10 pum (figure 1.1).

On parlera d’homopolymeére ou de copolymére, selon que celui-Ci soit constitué de
motifs monomeres tous identiques ou non, respectivement [12]. Les polymeéres peuvent étre
d’origine naturelle (animale ou végétale) tels que les caoutchoucs, les polysaccharides, le
glycogéne, ’ADN, les protéines..., ou d’origine synthétique tels que le polyéthyléne, le
polypropylene, le polystyrene, le PVC, PEPDM, les polyesters, les polycarbonates, les
polysiloxanes, les polyimides [12.13].

-
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sttt od A

A B
Figure I.1 A : représentation bidimensionnelle la plus simple d’une chaine
polymere

1.4.2. Types des polyméres

En fonction de leurs propriétés, les polymeres sont divisés en trois types : Les
polymeres thermoplastiques (qui peuvent étre partiellement cristallisés), les polymeres
thermodurcissables et les élastoméres [12.13.14.15].

1.4.2.1 Les thermoplastiques

Sont constitués de chaines linéaires ou ramifiées a liaisons covalentes. Ces
chaines sont liées entre elles par des liaisons faibles de type Van der Waals et
hydrogeéne. Les thermoplastiques peuvent étre dissous dans certains solvants et se
ramollissent a la chaleur d'ou le terme «thermoplastique». C’est le cas du PE et PVC.

1.4.2.2 Les thermodurcissables

Sont constitués de chaines linéaires réticulées entre elles. Les chaines sont liées dans
I'espace par des liaisons fortes de type covalent. Nous sommes donc en présence d'un réseau
tridimensionnel insoluble et infusible. Parmi ces matériaux les résines époxydes.

1.4.2.3.Les élastomeres

Sont des polyméres de haute masse moléculaire et a chaines linéaires faiblement
réticulées (1% des monomeres sont pontés). L’EPDM en est un exemple.

Les thermoplastiques, comme les thermodurcissables et les élastoméres, présentent
des comportements différents, en fonction de la température ; lls sont vitreux (cassant) a T <
Tg (Tg étant la température de transition vitreuse) ou caoutchouteux a Tg< T < Tf (Tf, la
température de fusion). Cependant a Tf < T (Tf voisine de 1,4 Tg) les thermoplastiques sont
visqueux, alors que les thermodurcissables ne fondent pas en raison de la présence des
liaisons fortes entre molécules. Il n’y a pas d’écoulement visqueux, seulement
décomposition a plus haute température. Les élastoméres, quant a eux, deviennent rigides
et trop fragiles par réticulation.

Les polymeéres présentent des caractéristiques mécaniques propres. lls présentent un
comportement vitreux lorsgu'ils sont amorphes, des caractéristiques de fibres lorsqu'ils sont
cristallisés, mais également un comportement viscoélastique. Ces différents états dépendent
principalement de la nature chimique du polymere et de la température. La nature
chimique des macromolécules est liée a leur origine qu’elle soit naturelle ou synthétique.

-
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Leur structure, leur masse moléculaire, leur caractére linéaire ramifié ou non, réticulé ou
non, déterminent fortement leurs propriétés physico-chimiques [12].

1.5 Hydrophobicité
1.5.1 Définition

L’hydrophobie de tout matériau est sa résistance a lI'écoulement de I'eau sur sa surface.
Un matériau est hautement hydrophobe si sa surface résiste a I'eau qui coule sur elle et est
moins hydrophobe si I'eau coule abandonnée sous forme de pistes sur sa surface. Une surface
hydrophobe est hydrofuge, en contraste avec une surface hydrophile qui est facilement
mouille.

Le caractére hydrophobe d'un matériau peut étre décrit en utilisant lI'angle de contact sur
la surface du matériau (6¢) que fait une goutte de liquide quand elle entre en contact avec
cette surface solide; cet angle est une mesure de la mouillabilité de la surface. Le matériau qui
est facilement mouillable permet a I'eau de toucher une grande surface et donc fait un angle
inférieur a 90 ° de contact; un matériau hydrophobe permet un contact inférieur de sa surface
avec la goutte d'eau et fait un angle de contact supérieur a 90 °, comme représenté sur la
(figure 1.2).

L'angle de contact donne des informations sur les énergies de surface, la rugosité de
surface, et I’hétérogénéité de la surface. L’angle de contact est également une mesure de la
contamination de surface. Le caractére hydrophobe de la surface du matériau isolant est
souvent évalué guantitativement par la valeur de I'angle de contact formé entre la goutte d'eau
et la surface du matériau, ce qui est une représentation directe de la tension entre les interfaces
d'eau et les atomes du matériau [16]. La forme de la goutte de liquide dépend de la nature de
la matiére solide et de I'état physique et chimique de sa surface.

Il convient également de noter que le terme "hydrophobe"” représente la résistance a
I'eau, cependant, il est généralement utilisé pour représenter la résistance a un liquide.

A(e;c\

Tangents to

Curve
= ‘j

Hc

Figure 1.2 La forme d'une gouttelette liquide sur un matériau

(A) surface hydrophobe et (B) surface moins hydrophobe.

-



Chapitre I recherche bibliographique

1.5.2 Importance de hydrophobicité pour les isolateurs en polymeéres

L'inconvénient le plus évident de la réduction de I'nydrophobicité dans les isolants
électriques est une augmentation de l'activité du courant de fuite surfacique, en conséquence,
l'augmentation de la sécheresse de la surface. Ce fait est connu comme un facteur de
performance de I'isolation pour les isolateurs en céramique, mais pour les polymeres isolantes,
la reduction ou la perte d'hydrophobie peut provoquer d'autres effets secondaires, car
I’hydrophobicité affecte les isolateurs en matériaux polymeéres a base de silicium, la perte
d'hydrophobie provoque une réduction de la performance de l'isolation électrique ainsi que sa
tenue a la pollution. Aussi cette perte d’hydrophobicité influence de maniére évidente le
processus de vieillissement des isolateurs [16].

La (Figue 1.3) met en évidence ce qui se passe avec une activité de courant de fuite sur
la surface d'un matériau a forte perte d’hydrophobie au cours d'une pluie, Les pistes d'eau
représentées sur la (Figure 1.3 A) offrent un chemin continu clair pour le courant dans des
conditions de pluie; de toute évidence, cela peut facilement conduire a un contournement
provoquant une dégradation importante.

=~

el

Figure 1.3 Le caractere hydrophobe de deux plaques de caoutchouc silicone différentes
(A) Perte extréme d'hydrophobie
(B) Bonne hydrophobie

1.5.3 Mesure de I’hydrophobicité

La mesure de I’hydrophobicité est basée sur le calcul de ce qui est appelé « I’angle de
contact ». Nous allons ici donner des éléments qui permettent de définir le niveau
d’hydrophobicité d’un matériau donné (Figure 1. 4). Avant tout, il faut savoir comment
calculer I’angle de contact entre une goutte et un solide. Young a ainsi défini en 1805 que le
cosinus de cet angle dépend des tensions solide/vapeur, solide/liquide et liquide/vapeur par
cette formule

COS 0 = T oL et tetteeeeeeeeteaaaeeeeeeeeraanaseseeesrannnneseeennes (1.1)
YLV

-
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Ou: vYsv, YsL et yrvdésignent respectivement la tension superficielle des interfaces
solide/vapeur, solide/liquide et liquide/vapeur en Newton par métre (N.m™).

vapeur

Ysv

solide

Figure 1.4 schéma de la méthode de calcule de I’angle de contacte

Si on pose une goutte d’eau sur un matériau et qu’elle le rejoint avec un angle supérieur
a w2 (=90°), ce matériau est hydrophobe. De plus, I’eau (méme si ce matériau est poreux en
plus d’étre hydrophobe) ne s’impregnera pas, on parle alors de mouillage faible. Ainsi on peut
voir que pour un solide hydrophobe cosd < 0 et yq, <y,

Si I’angle de contact est supérieur ou égal a 5m/6 (=150°), alors le matériau est
superhydrophobe.

Quand I’indice S tend vers ’indice V (si le substrat s’apparente a de 1’air), alors I’angle
de contacte tend vers @ (=180°) et on parle de caléfaction. Cela est di la plupart du temps a la
formation de vapeur entre le liquide et le solide. On parle alors de mouillage nul.

A D’inverse, si 1’angle de contact est inférieur a n/2 (=90°), on parle alors de mouillage
important et le matériau est considéré comme hydrophile : 1’eau pourra imprégner le matériau
si ce dernier est poreux.

On remarque donc que plus ’angle de contacte est élevé, plus 1’hydrophobicité d’un

mateériau est élevée (Figure 1.5).
290°
‘ <90°

O,

Figure 1.5 schéma montrent les différents angles de contacte

A : goutte sur un matériau super-hydrophobe
B : goutte sur un matériau hydrophobe

C : goutte sur un matériau hydrophile
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La loi de Young définit donc une seule valeur d’angle de contact. Mais, en réalité,
d’autres scientifiques ont montré que ce calcul d’angle a valeur unique pose probléme car il
existe pour chaque matériau toute une plage de valeurs comprises entre I’angle d’avancée (la
plus grande valeur) et 1’angle de reculée (la plus petite valeur). L’écart entre ces valeurs est
appelé hystérésis et est dii aux imperfections du solide. L’hystérésis est la cause de
I’accrochage du liquide au solide.

1.5.4 La prise en compte de la rugosité du matériau

Aprés Young, Wenzel et Cassie [17.18] ont repris sa méthode de calcul mais ont montré
que I’angle de contact peut étre modifié par la rugosité d’une surface. Pour en tenir compte, le
modele de Wenzel et celui de Cassie-Baxter permettent de calculer ’angle de contact entre un
liquide et un matériau rugueux.

» Modele de Wenzel [18]

Le modéle de Wenzel a été admis en 1936. Il admet qu’une goutte posée sur une
surface rugueuse épousera la rugosité du matériau. Ainsi, si on appelle cosb* le cosinus de
I’angle de contact de la goutte sur un matériau rugueux, Wenzel considere que cos0* = r cos0
ou r est la rugosite.

surface reelle

"~ surface apparente
Et cosO est le cosinus de I’angle de contact calculé a partir de la formule de Young.

Remarque : Cependant, méme si ce modele prend en compte ’augmentation de 1’angle de
contact pour un matériau a surface rugueuse (0*> 0 car r > 1), on notera que dans le cas d’un
matériau hydrophobe (6 > 90°), il suppose qu’un matériau trés rugueux pourrait ainsi
facilement atteindre un angle de contact de 180° (= mouillage nul), ce qui n’a jamais été
observe.

» Modele de Cassie-Baxter [17]

Le modéle de Cassie-Baxter admis en 1944 suppose, lui, que les gouttes n’épousent pas
les rugosités du matériau mais restent au sommet de ces aspérités. Il y aura donc de I’air sous
la goutte, entre les aspérités. Pour comprendre la formule de Cassie-Baxter il faut définir ¢s
qui désigne la fraction de la surface sur laquelle est posée ’eau (surface posée sur le
matériau/surface totale recouverte) et air fraction d’interface avec 1’air. On a donc, @s + @air
=1

Selon la loi de Cassie-Baxter cosf* = -1 + ¢S (cosb + 1) ou cosO définit toujours le
cosinus de ’angle de contact qui prend en compte la rugosité et cos6 est le cosinus de I’angle
de contact calculé a partir de la formule de Young. Cette formule est donc trés différente de
celle de Wenzel car le mouillage nul ne peut étre atteint a cause de s, la fraction solide
supportant la goutte. Mais comme dans le modéle de Wenzel, elle prend bien en compte
certains parameétres (1’augmentation de I’angle de contact pour un matériau a surface rugueuse
dans le cas d’un matériau hydrophobe).
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> INDICE d’HYDROPHOBICITE (HI)

L'indice d'hydrophobicité (HI), est obtenu en mesurant I'angle de contact entre la
surface de I'échantillon et les gouttelettes d'eau, en utilisant un microscope optique. La
corrélation de la HI avec I'angle de contact 6 est représentée dans le (tableau 1.1).

I | Description

Seules des gouttelettes discrétes sont formées. 6> 80° pour la majorité des gouttelettes

Seules des goutteles discretes sont formées. 50 © <0 <80°

Seules des gouttelettes discrets sont formées. 20° <6 <50°. elles ne sont plus circulaires

AlwN|F|T

Des gouttelettes discretes et des traces mouillées de rigoles d'eau sont observées (c.a.d 6
= 0°). Zones complétement mouillées <2 cm?. Elles couvrent <90% de la surface
testée.

5 | Quelques zones complétement mouillées> 2 cm ?, qui couvrent moins de 90% de la
surface testee.

6 | zones mouillées qui couvrent > 90%, c'est a dire de petites zones non mouillées (taches
/ traces) sont toujours observées.

7 film d'eau continu sur toute la zone testée.

Tableau 1.1 indice d’hydrophobicité HI

1.6 Caractérisations physico-chimique et méthodes de mesures

1.6.1 Caractérisations physique
1.6.1.1 Rigidité diélectrique

On appelle rigidité diélectrique d’un isolant la tension qui provoque la perforation d’un
centimetre d’épaisseur de I’isolant.

La rigidité diélectrique d’un matériau isolant est la valeur du champ électrique auquel il
faut le soumettre pour qu’il en résulte une perforation qui le rende inapte a remplir
ultérieurement sa fonction. De facon pratique, la rigidité diélectrique est définie comme étant
le rapport entre la tension a laquelle se produit une perforation dans les conditions d’essai
spécifiées et la distance entre les deux électrodes auxquelles est appliquée la tension.

Suivant les positions relatives des conducteurs et de la surface des matériaux on
distingue:

1.6.1.1.1 Mesure de la rigidite électrique [21.22]

L’essai de rigidité diélectrique est destiné a éprouver les éléments isolants des
composants et des différents sous-ensembles constituant un équipement électrique, et a
verifier que les lignes de fuite entre points et entre points et la masse sont convenablement
dimensionnées suivant la technologie employée.

L’essai de rigidité diélectrique consiste a appliquer une tension (continue ou alternative)
entre deux points du systéme (ex : I’air ou autres matériaux isolants) et vérifier qu’il n’y a pas
un courant de fuite supérieur a la valeur nominale admissible di a des phénomenes de
claquage ou de décharges disruptives. La sanction de défaut est déterminée par 1’analyse de la
forme, de I’amplitude et du temps de maintien du courant fourni par le générateur a 1’élément
en teste et par comparaison avec une consigne déterminée.
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1.6.1.1.1.1 Rigidité longitudinale

La rigidité diélectrique longitudinale d’un matériau isolant est obtenue entre deux
conducteurs plans (électrodes planes) situés sur une méme surface de cet isolant. La rigidité
diélectrique longitudinale dépend peu de la nature de ’isolant, mais beaucoup plus de son état
de sécheresse et de propreté. En effet dans la plupart des cas, ’amorgage entre les conducteurs
se produit d’abord dans le milieu ambiant au voisinage de la surface du matériau. Ce n’est que
dans certains cas, par exemple celui des matériaux ayant subi une immersion prolongée dans
I’eau ou essayés a température élevée, que 1’amorgage intéresse réellement 1’isolant et
provoque une destruction nette de sa surface (carbonisation) le rendant inapte a supporter de
nouvelles contraintes.

La tension de contournement d’une surface isolante est mesurée, pour une distance inter
électrode ‘d’ entre les deux électrodes, par la méthode de la montée rapide de la tension
jusqu'a contournement de 1’isolant (plaque). La rigidité longitudinale est alors déterminée par
la relation.

— Ucontournement

La Figure (1.6) illustre le schéma de principe de la mesure de la tension de contournement
d’une surface isolante.

SG : Appareil de commande automatique et
manuelle de la tension

Tr : Transformateur haute tension

V : Voltmétre de créte

Oe : Objet d’essai

Coy : capacité haute tension de deviseur capacitif
R, : résistance d’amortissement de courant

SG

Figure 1.6 circuit de mesure de la tension de contournement d’une surface isolante

1.6.1.1.1.2 Rigidité transversale

La rigidité¢ diélectrique transversale d’un matériau isolant est obtenue entre deux
conducteurs plans (électrodes planes) située de part et d’autre des surfaces de cet isolant. La
rigidité diélectrique transversale dépend de la nature de 1’isolant. La tension de perforation de
I’épaisseur de I’isolant est mesurée, pour une distance d’inter électr2odes (épaisseur de la
plaque isolante), par la montée rapide de la tension jusqu'a perforation de 1’isolant.

La rigidité diélectrique transversale est alors déterminée par la relation
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By =l (1.4)

La (Figure 1.7) illustre le schéma de principe de la mesure de la tension de perforation de
I’1solant.

S5G

Figure 1.7 Circuit de mesure de la tension de claquage d’un matériau isolant

SG : Appareil de commande automatique et manuelle de la tension
Tr : Transformateur haute tension

V : Voltmetre de créte

Oe : Objet d’essai

Co1 : capacité haute tension de deviseur capacitif

Ra: résistance d’amortissement de courant

1.6.1.2 Facteur de perte, Capacité et Permittivité
1.6.1.2.1 Mesure du facteur de pertes tgé par la méthode du pont de Schering
[23.24.25.26.27]

Le pont de SCHERING (figure 1.8) permet la mesure de la capacité et du facteur de
perte d’isolation (condensateur, céables, isolateurs, bornes de traversées, isolants, etc.) en
tension alternative.
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®
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u(t)

Figure 1.8 Schéma de principe du pont de Schering
1.6.1.2.1.1 Impédance de branche

L’impédance de 1’objet d’essais

1
1

= e (T 1 ) TR ¢ N )

X

AVEC 1190, = W. Ry Gy ottt e e e v (LT

AR TRRERY ( )

jeyw

Z\ : Impédance de la capacité étalon de facteur de perte faible.

A I’équilibre :
D’OU: ZyZy = ZNeZg e e e e it et et e et et et e s e e e e e e e e e (101D)

En remplacant les expressions des impédances et en égalant les parties reelles et
imaginaires, on trouve :
R4

C = R ON v e (1112)
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WR3.CX. C4

195, = W.R,.Cy =

1.6.1.2.1.2 Mesure de la constante diélectrique &,

Co =8 C0 = € = e (1.15)
Co
O Tt ¥ T (1.16)
D’ou
a
& :C%:C.CN SN PPSpp (1.17)

1.6.1.2.1.3 Le pont a transformateur différentiel [28]

La capacité CX et Cy sont placés dans la branche H.T. La branche basse tension est

remplacée par les bobinages w, etw, du transformateur, le troisieme bobinage du

transformateur est connecté a I’indicateur zéro.
Le pont est en équilibre si

Le nombre de spire du w, et fixe a 4 positions de sorte que le rapport a choisir soit de

0,1;1;10 ou 100.
Le bobinage w, donne des positions de réglage variables.

Figure 1. 9: Schéma de principe du pont de Schering a transformateur différentiel
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Pour déterminer tgo, des résistances et des capacités variables sont ajoutées au pont.
Le facteur de perte est donné par : tgo=W.C.R. Le réglage de C et R donne la valeur de tgd a
50 ou 60 Hz. Trois positions donnent W= 0,1 ou 1ou 10 ; R permet I’ajustage fin.

Exemple : tgd = 47,5. 10"

Figure 1 10 Exemple de réglage du pont de Schering a transformateur différentiel

1.6.1.3 Résistance et Résistivité
1.6.1.3.1 Mesure de la résistance transversale

La résistance transversale R; mesurée entre deux électrodes appliquées sur deux faces
opposées d’un échantillon, est le quotient de la tension continue appliquée aux électrodes par
la partie du courant qui traverse 1’isolant ente ces ¢lectrodes.

Ucc

Figure | 11 Schéma de mesure de la résistance transversale

<
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1: électrode.

2: anneau de garde servant a eliminer, de la mesure, les courants de surface.
3: contre-électrode.

1.6.1.3.2 Mesure de la résistivité transversale [21]

La résistance transversale d’un matériau p, est le quotient du gradient de potentiel par
densité de courant qui le traverse, ce qui donne :

R

2
o Y (1)

Do = BB e (1120)

1.6.1.3.3 Mesure de la résistance superficielle

La résistance superficielle Rg mesurée entre deux électrodes appliquées sur la méme
face d’un échantillon est le quotient de la tension continue appliquée aux électrodes par la

partie du courant a travers la mince couche d’humidité (pollution) qui pourrait exister a la
surface de I’isolant et dans les couches superficielle de ce dernier.

t(l: 5
2 |
2> | ™,
- D2 -~
-/
Ucc WA
<>
Pg
W

Figure 1 12 Schéma de mesure de la résistance superficielle

1: électrode
2 : contre-électrode

3: anneau de garde servant a éliminer de la mesure les courants transversaux.
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1.6.1.3.4 Mesure de la résistivité superficielle [21]

La Résistivité superficielle d’un matériau ps est le quotient du gradient de potentiel en
surface par le courant par unité de largeur ; soit :

P-Rs
* g
a1 D P (1.23)
Est le périmétre moyen entre 1’électrode et la contre-électrode
Avec: D= LufP) gy o= LoD e (124)

2 2
1.6.2 Caractérisations chimiques
1.6.2.1 Chromatographie [29.30]

La chromatographie est une méthode séparative qui permet ’identification et le dosage
des différents composés d’un mélange. Le principe est basé sur les différences d’affinité des
composés du mélange avec la phase stationnaire et la phase mobile. Le chromatogramme
traduit la variation du soluté dans 1’éluant en fonction du temps.

1.6.2.2 Microscopie électronique a balayage (MEB) [31]

La microscopie électronique a balayage (MEB) est une analyse qui permet de voir
clairement les modifications opérées dans la structure du matériau, ceci, d’une part, par une
analyse de surface permettant la prise de photos des arborescences avec un agrandissement de
5000 fois, et la détermination des éléments chimiques existants dans le mélange qui constitue
I’échantillon ainsi que leurs taux, par la microanalyse.

Son principe de base est décrit comme suite :

Un faisceau tres fin d’électrons, monocinétique, balaie la surface d’un échantillon ou se
produisent des interactions détectées par un capteur qui contrdle la brillance d’un oscilloscope
cathodique dont le balayage est synchronisé avec celui du faisceau d’électrons, on peut ainsi
comparer le MEB a un systeme de télévision en circuit fermé.

1.6.2.2.1 La micro-analyse [32.33]

La microanalyse a essentiellement pour but d’établir la composition chimique
d’une trés petite région d’un échantillon solide. Cette analyse « ponctuelle », étendue
de proche en proche, permet de relever les variations locale de concentration de I’'un
quelconque des éléments constituants et, par conséquent, d’établir une carte donnant la
distribution de cet éliment au sein d I’échantillon.

1.6.2.3 Spectre infrarouge (FTIR) [34.35]

La spectroscopie infrarouge est un moyen de diagnostic permettant de determiner la
nature des liaisons chimiques présentes dans une molécule. En effet, I’expérience montre

<
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que certaines fréquences de vibration, dites “ fréquences de groupe® sont caractéristiques de
la présence d’un groupement chimique dans la molécule étudiée. la spectroscopie infrarouge
est un trés puissant moyen de caractérisation pour identifier des groupements moléculaires et
obtenir de nombreuses informations microscopiques sur leur formation et leurs éventuelles
interactions.

Dans le cas des polyméres, la méthode infrarouge peut nous renseigner, d’une maniére
quantitative, sur la concentration en polymére dans un mélange ou en copolymere,
concentration en aditif ou en impureté dans un polymere.

1.6.2.4 Diffractométrie des rayons X (DRX)

La diffractométrie des rayons X est une méthode d'analyse utilisée pour identifier les
phases cristallisées présentes dans un matériau, sa nature et sa structure, par comparaison
automatisée avec un fichier de références [34.35.36]. C’est une méthode d'analyse de phases
non destructive, qui permet de distinguer les produits amorphes, des produits cristallisés. Elle
permet également d'étudier les conditions de formation de phases, leur évolution en fonction
de la température ou de l'atmosphére, donc de connaitre le comportement d'un matériau dans
les conditions d'utilisation telles que la température, le balayage gazeux, etc.

1.6.2.5 Analyse thermogravimétrique (ATG)

L’analyse thermogravimétrique (ATG), en anglais thermogravimétric analysis (TGA),
est une technique d’analyse qui consiste en la mesure da la variation de masse d’un
échantillon en fonction de la température.

Une telle analyse suppose une bonne précision pour les trois mesures: poids,
température et variation de température.

L’ATG permet de déterminer la caractéristique des matériaux tels que les polymeres, et
aussi d’estimer la cinétique d’oxydation en corrosion a haute température.

1.6.2.6 Analyse thermique différentielle (ATD)

Cette analyse permet d’étudier la différence de température entre un échantillon en
cours d’étude et un échantillon de référence, les deux échantillon subissent donc un
programme de température préalablement fixés, les signaux positif correspondent a une
transformation avec libération d’énergie “chaleur’ : réaction exothermique.

Des signaux négatifs signifient une consommation d’énergie: réaction endothermique, la
différence de température T entre 1’échantillon étudie et I’échantillon de référence est
amplifiée et enregistrée en fonction du temps ou de la temperature.
1.6.2.7 Calorimétrie différentielle a balayage(DSC) [37]

La DSC (Differential Scanning Calorimetry) est une methode permettant de déterminer
les caractéristiques thermiques des matériaux. La mesure qu’elle nous donne est le flux
thermique nécessaire pour que la température de 1’échantillon augmente ou diminue a une
vitesse choisie. Ce flux thermique est directement proportionnel a la capacité calorifique du
matériau a une température donnée.

<
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1.6.3 Rigidité mécanique- Module de Young

Les essais mécaniques permettent de déterminer la rigidité mécanique du matériau ou sa
raideur, qui est la caractéristique qui indique sa résistance a la déformation élastique, a
I’inverse de la souplesse ou la flexibilité d’un corps. Cette mesure est matérialisée par la
détermination du module de Young ou module d’élasticité (longitudinale) ou encore module
de traction qui est la constante qui relie la contrainte de traction (ou de compression) et le
début de la déformation d'un matériau €élastique isotrope.

1.7 Conclusion

Un grand nombre de matériaux isolants est utilis¢ dans le domaine de I’isolation
¢lectrique, couvrant ainsi un large champ d’application, chacun selon les performances
offertes et les besoins requis. L’évolution de ces matériaux exige I’introduction de nouveaux
procédés de traitements, modifiant leurs structures physique, chimigue ou mécanique, ce qui
peut étre révelé par les différentes techniques d’analyses faisant 1’objet de la deuxieéme partie
de cette etude.

Ce chapitre énumere les principales méthodes de caractérisation physique et chimique
d’un matériau, car ses proprié¢tés justifient le domaine d’application qui lui sera le mieux
approprié. Les différents traitements que I’on fait subir au matériau nous raménent a mieux le
comprendre afin de pouvoir améliorer ses performances, dans le souci de garantir une
meilleure qualité et exploitation.
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1.1 Introduction

Pour faire face aux risques de claquage des matériaux destinés a 1’isolation électrique,
les fabricants des matériels électriques sont contraints a les sur-dimensionner, cette stratégie
est contraire a la volonté de réduire I’encombrement de ces appareils et les couts de
productions.

De nos jours, on utilise, de plus en plus, les matériaux polymeéres pour la fabrication des
installations électriques a fonction isolantes, dont la silicone qui a des caractéristiques
remarquables et un comportement diélectrique exceptionnel, ce qui, de ce fait, justifie son
large domaine d’application, occupant ainsi une place importante dans les systémes
d’isolation électriques.

Afin de comprendre le comportement a long terme de ce matériau qu’est la silicone,
nous le soumettons a une contrainte électrique, en vue d’un vieillissement accéléré au
laboratoire. Aprés quoi, nous effectuerons une série de tests électriques, mécaniques et
d’analyses chimiques et thermique afin de déceler les effets que pourrait avoir cette contrainte
¢lectrique sur 1’état du matériau, en 1’occurrence sa morphologie et ses performances
électriques et mécaniques, relativement a son état vierge. Comme il sera question de voir
I’effet d’un traitement thermique de courte durée sur ces mémes performances. Les résultats
obtenus permettraient d’établir une corrélation entre le comportement chimique et électrique
de ce matériau et de voir les conditions nécessaires et adéquates de 1’utilisation de la silicone
comme isolant.

Dans ce chapitre sera présenté le matériau silicone et les techniques expérimentales
utilisées dans le but de répondre a la problématique ci- dessus posées.

11.2 Présentation des matériaux
11.2.1 Silicone
11.2.1.1 Définition de la silicone [38.39]

Les silicones, ou polysiloxanes sont des composés inorganiques formés d’une chaine
silicium- oxygene (....-Si-O-Si-O-SiO-....) sur laquelle des groupes se fixent, sur les atomes
de silicium. Certains groupes organiques peuvent étre utilisés pour relier entre elles plusieurs
de ces chaines (...-Si-O-...). Le type le plus courant est le poly (diméthylsiloxane) linéaire ou
PDMS. Le second groupe en importances de matériaux en silicones et celui des résines de
silicones, formées par des oligosiloxanes ramifiés ou en forme de cage.

A noter que I’on dit :

La silicone : lorsque 1’on parle du polymére. Le silicone lorsque 1’on se référe aux
composés de silicium de formule genérale S,SiO. Ces composeés hypothétiques n’ont jamais
été isoles.
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La matiére premiére est le silicium pur, obtenu a partir du quartz par électrométallurgie.
On fait réagir ce silicium dans des réacteurs chimiques avec du chlorure de méthyle (réaction
de Rochow), pour obtenir des méthylchlorosilanes, dont le plus important est le
diméthyldichclorosane (DMDCS) ayant pour formule chimique : (CH3),ClI,Si.

Le DMPCS est ensuite hydrolysé pour éliminer le chlore, puis une polycondensation
(polymérisation avec élimination d’eau) conduit a la fameuse chaine (...-Si-O-Si-O-Si-O-...).

IL faut ajuster la longueur de la chaine, les branchements, et ensuite greffer les
fonctions nécessaires a 1’utilisation visée.

11.2.1.2 Structure chimique de la silicone [40]

La structure des silicones, ou chimiquement parlant, des polyorganosioxanes, est
analogue a la structure organique du quartz modifié. Leur motif de base se compose d’une
alternance d’atomes de silicium et d’oxygéne (Figure 11.1) et (Figure 11.2).La haute énergie de
liaison du chainon de base silicium-oxygenes (Si-O-Si-O) confere aux silicones une haute
stabilité minérale, nettement supérieure a celle des polymeéres a motif carbone (C-C), comme
par exemple : PTEPDM. A titre de comparaison, I’énergie des liaisons C-C est de 348 KJ/mol
et celle d’une liaison Si-O est de 444 KJ/mol. La lumiére solaire de courtes longueurs d’onde
(300nm), renfermant une énergie d’environ 6,2x10% KJ = 398KJ/mol, peut entrainer la
rupture de liaisons C-C tandis que la liaison Si-O reste stable. Le motif de base de la silicone
peut étre modifié dans différentes directions par apport de groupe organique contenant du
carbone afin d’obtenir des propriétés spécifiques pour une application déterminée. La greffe
de groupement phényle conduit par exemple a une excellente flexibilité a froid.

-[-SI(CH3)2-0-]1-SI(CH3)-

Figure 11.1 Structure Moléculaire de la silicone

Figure 11.2 Molécule de la silicone
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11.2.1.3 : Différents types des silicones [41]

Tableau I1. 1:Les différents polymeres silicone et leurs applications

, - - + g3 + potasse - ,
Emulsions Materes premieres Sthiconate de potassium

 peintures hydrofuges 1 hydrofugation - batiment 1 hydrofugation — batiment

Emulsions

{ ubrification

Huiles non reactives Huales r aactives (ommes r eactives ou non

1 Hulle me dicale Stlice + agent
Emulsions vileamsation

+ '1 1'
Antimousses

Pates et 1 bydrofugation Caoutchoue (EVC)
gralsses 1 enduction papier |
1 antimoussage ! prodeses ! cosmetologie

1 jomnts, profiles

1 protection,
Iubrification + greffage de produits +charge + charge + catalyseur
Organiques + catalysewr +reficulant

+reficulant

A

| Wbrification Colles dastomériques 1 prise d ‘empreintes  { enduction papier
.’u l : - o
|Gmonhge | HaNCheR 1 collages industriels 1 pieces techniques

1 adheaife

11.2.1.4 : Propriétés générales des silicones [42]

Bonne stabilité thermique (de - 80 a + 250 °C) ;

-Bonne stabilité chimique et tenue au vieillissement naturel ;
-Isolation électrique ;

Propriétés modulables d’anti adhérence ou d’adhésion ;
Tres grande innocuité ;

Bonne tenue au feu sans degagement de fumées toxiques ;
Allongement a la rupture élevé (200 - 1 000 %) ;

Faible résistance au déchirement ;

Perméabilité aux gaz élevée.

FEFEFEEEREE
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11.2.1.5 Applications des silicones dans I’isolation électrique [40.43]

Les silicones sont utilisées dans de nombreuses applications de ’industrie du fait de
leurs propriétés d’étanchéité, d’anti-adhérence, de lubrification, de moulage... Dans le génie
électrique, la silicone occupe une grande place dans la fabrication des isolateurs composites
de suspension et ancrage pour lignes aériennes et poste de transformation.

L’utilisation des matériaux a base de silicone est également envisagée en
remplacement de la céramique dans certains matériels électrotechnique subissant de fortes
contraintes de champ électrique. On la retrouve aussi dans la fabrication des gammes de
cables isolées en silicone, tel que les cables de contréle 300V (VDE), les cables de puissances
600/1000V et les cables moyenne tentions 1,1 a 13,8k V.

11.2.1.6 Traitement des silicones

Les silicones possedent de remarquable caractéristiques (physiques, mécaniques et
thermiques), il est donc nécessaire de les formuler pour optimiser leurs propriétes, cependant
les silicones sont exposes a des problemes qui ont fait I’objet de nombreuses études, telle que
la perte temporaire d’hydrophobicité en fonction des contraintes électriques (décharges
couronnes de longues durees)[44],climatique (pluie, brouillard salin )[45.46].Pour cela
différents traitements (chimiques et thermiques) sont utilisés afin d’améliorer les
performances de la silicone, qu’il s’agisse par exemple d’un traitement plasma[47.48.49], ou
encore des charges minérales, telle que la silice, qui sont le plus souvent utilisées pour
I’amélioration des interactions physique des polysiloxanes. L’étude approfondie du
comportement mécanique et thermique de nanocomposites silicone permet de comprendre les
mécanismes d’amélioration de ces propriétés. L’utilisation de nanocharges hybrides
organique ou inorganique permis de développer un nouveau mode de renforcement du
silicone impliquant la création de liaisons covalentes entre la nanocharge et la matrice.
L’ajout de nanoparticules dans les silicones améliore le renforcement de 1’isolation €lectrique
[50].

Il. 3 Modes opératoires
1. 3.1 Traitement thermique des matériaux

L’échantillon de silicone vierge de dimensions (120x60x5) mm3(Figure 11.3), est
d’abord placé dans une étuve pour subir un traitement thermique de courte durée sous une
contrainte de temperature de 100°C pendant 100 heures (Figure 11.4).L’échantillon est ensuite
retiré de 1’étuve pour étre placé pendant 24 heures dans un dessiccateur afin d’assurerune
bonne relaxation du matériau et d’éliminer toute trace d’humidité.
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60mm

120mm

s

5mm

Figure 11.3 Photo de 1’étuve Figure 11.4 schéma représentatif de
I’échantillon de silicone

11.3.2 Les essais de vieillissement électrique

Des essais de vieillissement électrique ont été réalisés au laboratoire de haute tension de
I’universit¢é A.M de Bejaia sur nos échantillons de silicone de dimensions (120x60x5 mm?).
Le vieillissement électrique accéléré consiste a faire subir une série de plus de120 claquages a
chaque échantillon, soit 10 contournement par centimétre en moyenne (voir Figure 11.5), et ce
dans le cas de deux états du matériau, soit traité thermiquement, et non traité thermiquement.

Pour voir ’effet de ce vieillissement électrique sur le matériau, nous avons procéde,
avant et apres vieillissement, a la mesure de quelques grandeurs électriques a savoir :

la résistance superficielle Rs

la résistivité superficielle ps

la résistance transversale Rt

la résistivité transversale pt

la rigidité diélectrique longitudinale E,
la capacité Cx

facteur de perte tgd

FEEFEEEE

Les deux derni¢res grandeurs Cx et tgd sont déterminées sous différentes tensions
électriques appliquées (V= 10V a 110V), a différentes fréquences (f=100Hz a 1100Hz) au
moyen du pont de Schering. Elles nous ont permis de déterminer la permittivité &, et ’indice
de perte & tgd pour les méme plages de variation de la tension V et de la fréquence f.
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11.3.2.1 Mesure de la résistance
11.3.2.1.1 Mesure de la résistance superficielle

La résistance superficielle Rs des trois états du matériau (vierge, traité thermiquement,
et vieilli électriqguement) est déterminée par la pente de la Caractéristique V(l) établie selon la
méthode de mesure exposée en (Figure 1.12). La résistivité superficielle est alors calculée par
I’équation (1.22).

11.3.2.1.2 Mesure de la résistance transversale

La résistance transversale R; du matériau est déterminée par la pente de la
caractéristique V(l;) établie selon la méthode de mesure exposée en (Figure 1.11). La
résistivité transversale est alors calculée par I’équation (1.19). Ces mesures sont réalisées sur
les deux cas d’échantillons considérés, a savoir vierge et traité thermiquement.

11.3.2.2 Rigidité diélectrique longitudinale

Nous avons déterminé la rigidité diélectrique longitudinale E; des trois états du matériau
(vierge, traité thermiquement, et vieilli électriquement), qui est représentée par la pente de la
caractéristique V(d) établie selon la méthode de mesure exposée en (Figure 1.6).

Nous avons, pour cela, mesuré la tension disruptive V4 pour une distance inter-
électrodes d égale a 15, 30 et 45 mm. V est une rampe de tension croissante de vitesse de
montée v= 2 kV/s.

11.3.2.2.1 : Mesure de capacité Cx et du facteur de perte tgo

Les capacités Cx et les facteurs de pertes tgd du matériau silicone sont déterminés a
1’état vierge, traité thermiquement et vieilli électriquement.

La permittivité électrique &, calculée par les équations (1.15) et (1.16), et I’indice de
pertes g,. Tgd sont déterminés pour les donnes suivantes :
d : Epaisseur de I’éprouvette en cm (0.5),
S : Surface effective de I’électrode en cm?, soit 20 cm?,

Co : Capacité du vide équivalente a Cx en pF

€o : Permittivité du vide (g9 = 8.85 .10-12 F/m).
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Figure 11.5 Photo du dispositif expérimental des essais de vieillissement électrique du
matériau silicone
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: Transformateur haute tension 130 kV AC-50 Hz/ 135 DC.

: Résistance d’amortissement de courant Ra=106kQ

: capacite haute tension du diviseur capacitif C01=0.1nF

: Objet d’essai

: Appareil de commande automatique et manuelle de la tension SG
: Voltmétre de créte V

OO WN P~

11.3.3 : Analyses chimiques

Nous avons procede a la réalisation de plusieurs analyses chimiques (MEB, micro-
analyse, DRX, FTIR , ATG/ATD, DSC ) au niveaux du laboratoire de génie des procédé de I’
Université de Bejala et du laboratoire de physique et chimie des matériaux de 1’université M.
Boudiaf de ’université de M’sila, afin de caractériser nos échantillons de silicone (vierge,
traité thermiquement et vieillie électriquement) et voire 1’effet des différents traitement subis
sur la micro structure du matériau.

11.3.3.1 Analyse spectroscopique IR

La spectroscopie infrarouge a Transformée de Fourier (ou FTIR : Fourier Transformed
Infra Redspectroscopy) est basée sur 1’absorption d’un rayonnement infrarouge par le
matériau analysé, elle permet via la détection de vibration caractéristiques des liaisons
chimiques, d’effectuer 1’analyse des fonctions chimiques présentent dans le matériau.

» Equipement

L’appareillage utilisé pour notre étude est un spectroscope infrarouge a transformée de

Fourier, il est constitué de quatre eléments fondamentaux : la source infrarouge, un
Interférometre, un détecteur et 1’électronique de calcul. C’est un spectroscope de type IR
Affinity-1 accompagné du logiciel de traitement de données IR solution. Ses caractéristiques

Techniques sont:

Rapport S/N > 30 000:1 p-p.

Gamme spectrale de 7800 a 350 cm-1.

Résolution maximale de 0,5 cm-1

Systéme Auto Dry en continu

Interférometre de Michelson a 30° sous atmosphére contrdlé
Systeme FJS avec alignement dynamique continu
Reconnaissance automatique des accessoires.

Sortie de faisceau secondaire pour couplage microscope

FEEFEFEE

Le systeme comprend également une source laser He-Ne (A= 632,8 nm) qui sert de
signal de référence pour le temps d’acquisition des données et pour la mesure du déplacement
des différents miroirs optiques de 1’appareil.
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Figure 11.6 Schéma de principe de I’analyse par spectroscopie d’absorption infrarouge
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Figure 11.7 Schéma de fonctionnement d’un spectrometre IR a transformée de Fourrier
(FTIR)
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» Mesure
Pour effectuer une analyse infrarouge de nos échantillons, nous avons procédé de la

maniere suivante:

Vu la nature de ’échantillon (opaques) et I'exigence d'avoir des films minces (d'ordre de
micron), nous avons prélevé sur 1’échantillon de fines lamelles translucides au travers
lesquelles un faisceau de spectrométre peut passer.

Le film est soumis a un rayonnement électromagnétique dans la gamme de longueur
d’onde du centre infrarouge (2,5 pm< A< 50 pum). Le champ électrique induit par 1’onde
¢lectromagnétique peut interagir avec un moment dipolaire d’une entité moléculaire présenté
dans le matériau. Lorsque la fréquence du champ coincide avec la fréquence de vibration d’un
mode propre de la molécule, I’interaction crée engendre la vibration de certaines liaisons et
I’absorption de 1’énergie de ’onde excitatrice correspondante. La fréquence a laquelle est
absorbé le rayonnement dépend de la nature des liaisons, de la masse des atomes concernés et
de I'environnement proche du groupement considéré.

Par conséquent, au matériau considéré, de structure déterminée, va correspondre un
ensemble de bandes d'absorption caractéristiques permettant d'identifier les transformations
opérées dans 1’échantillon.

Par convention, les spectres infrarouges obtenus expérimentalement ne sont pas indexés
en longueur d'onde ou en fréquence mais en nombre d'onde exprimé par :

Y(cm™1) = % (O T ] (11.2)

_1 f - 1y 1 f
F(Hz)—a\[gou v(cm )—leozm\/; .......................................................... (1.2)

f: Constante de force.

m : masse réduite.
c : célérité des radiations électromagnétiques dans le vide.

Les mesures sont réalisées en transmission totale avec une incidence normale dans une
gamme de nombres d'onde de 4000 & 400 cm™ avec une résolution de 4cm™ et 120 balayages
par spectre.

11.3.3.2 La diffraction par rayon X (DRX) [34]

La diffractométrie des rayons X est une méthode d'analyse chimique. Elle ne marche
que sur la matiére cristallisée (minéraux, métaux, céramiques, produits organiques
cristallisés), mais pas sur la matiére amorphe (liquides, polyméres, verres). Par contre, elle
permet de reconnaitre des produits ayant la méme composition chimique brute, mais une
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forme de cristallisation différente, par exemple de distinguer les différentes silices, les
différents aciers, ou les différentes alumines.

L’appareil de mesure est un diffractometre dont les données collecté forment le
diagramme de diffraction ou le diffractogramme.

> .Mesure
Les films de silicone de dimension (20x10) mm? sont exposés & un faisceau de rayons X
dont I’intensité est mesurée au moyen d’un détecteur rotatif directionnel.

La diffraction des rayons X consiste a appliquer un rayonnement de la longueur d’onde
(0.1 <A <10 nm) sur I’échantillon orienté. Ce rayonnement pénétre le cristal, il y a
absorption d’une partie de 1’énergie et excitation des atomes: Les rayons X, comme
toutes les ondes électromagnétiques, provoguent un déplacement du nuage électronique
par rapport au noyau dans les atomes; ces oscillations induites provoquent une
réémission d'ondes électromagnétiques de méme fréquence, ce phénomene est appelé
diffusion Rayleigh.

La longueur d'onde des rayons X étant de l'ordre de grandeur des distances
interatomiques (quelques angstréms), les interférences des rayons diffusés vont étre
alternativement constructives ou destructives. Selon la direction de I'espace, on va donc
avoir un flux important de photons X, ou au contraire trés faible, ces variations selon les
directions forment le phénomene de diffraction X.

Figure 11.8 Le diffractomeétre
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11.3.3.3 Microscope électronique a balayage

Cette analyse nous permet d’une part de voir et de prendre des images des matériaux
avec un agrandissement de 5000 fois plus, comme elle permet aussi de déterminer les
éléments chimiques et leurs taux (microanalyse) existants dans le mélange qui constitue
I’échantillon, d’autre part, il permet de voir clairement les modifications opérées dans la
structure du matériau.

» Equipement

L’appareil utilisé pour cette analyse est le quanta 200 qui se compose de deux parties
distinctes : la colonne a gauche du schéma et I'écran cathodique a droite.

» Principe de base

Un faisceau trés fin d'électrons, monocinétique, balaie la surface d'un échantillon ou se
produisent des interactions détectées par un capteur qui contrdle la brillance d'un
oscilloscope cathodique, dont le balayage est synchronisé avec celui du faisceau
d'électrons ; on peut ainsi comparer le MEB a un systeme de télévision en circuit ferme.

> Le canon a électrons

Les électrons sont produits par effet thermoélectronique a partir d'un filament de
tungstene porté a haute température puis extraits au niveau du "Wehnelt" qui a aussi
pour fonction, grace au dessin de ses lignes de champ, de focaliser les électrons en un
point (“cross over") qui sera I'équivalent d'une source lumineuse ponctuelle.

» L'optique de focalisation

On sait que la trajectoire d'un électron en mouvement est déviée quand il traverse un
champ électrique (F = -e.E) ou magnétique (F = m.dv/dt = -ev"B). Dans le microscope
électronique, on utilise habituellement des bobines magnétiques qui introduisent moins
d'aberrations. Elles sont constituées d'un enroulement enfermé dans une armature en
acier canalisant le flux et comportant une ouverture. La forme des lignes de champ
magnétique est telle qu'un électron sera d'autant plus dévié que sa trajectoire diverge
plus par rapport a l'axe du systtme qui se comporte donc comme une lentille
convergente : on parle donc de lentilles magnétiques, dont on peut faire varier aisément
la distance focale en variant le courant du point de focalisation permet d'éliminer les
électrons dont I'énergie n'a pas la valeur nominale ou qui divergent trop par rapport a
I'axe du systeme.

La premiére lentille s'appelle "condenseur” car son réglage permet de contrdler la
densité du faisceau d'électrons en jouant sur sa divergence.
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Figure 11.9 Schéma de base d'un MEB
» Le balayage

Le contrdle du balayage de la surface de I'échantillon est assuré par des bobines de
déflexion, alimentées par une source électrique délivrant un courant en dents de scie
(déviation en x) et un courant en escalier (déviation en y) : le faisceau se déplace donc
sur la surface de I'échantillon suivant des lignes xx' qui se décalent parallélement a
elles-mémes selon la direction y.

» La mise au point

Une bobine finale permet de contrdler la conicité du faisceau d'électrons afin de le
focaliser exactement sur la surface de I'échantillon : en effet la résolution maximale
(capacité a séparer deux points) est directement liée au diamétre du faisceau a la
surface. De petites bobines supplémentaires permettent de corriger les aberrations, en
particulier I'astigmatisme.

» Préparation des échantillons

Des éprouvettes de 1 cm® sont découpés de chaque échantillon du matériau étudié
(vierge, traité thermiquement et vieilli électriquement), puis sont fixés sur des supports
adhésifs (stub) avant de les introduire a I’intérieure de 1’appareil MEB pour réaliser
I’analyse.

11.3.4 Analyse thermique

L’analyse thermique nous permet de déterminer les propriétés thermiques d’une
substance étudiée, dans ce cas nous avons procéde a la réalisation des analyses thermiques au
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niveau du laboratoire de physique et chimie des matériaux au sein de 1’universit¢ M. Boudiaf
de M’sila.

Dans ce cas d’étude, cette analyse nous permet d’une part, de déterminer la température
de dégradation thermique et le calcul des résidus instantanés de nos échantillons, d’autre part,
elle nous permet de déterminer la température initiale de décomposition (Ti), la température
de dégradation maximale (Tm) et la température finale de décomposition (Tf). Ceci est
obtenu par les analyses ATG et ATD, et le cas de la DSC nous permet de déterminer les
caractéristiques thermique des matériaux, la mesure qu’elle nous donne est le flux thermique
nécessaire pour que la température de I’échantillon augmente ou diminue a une vitesse choisi.

11.3.4.1 L'analyse thermogravimétrique (ATG)

Est une technique d'analyse qui consiste en la mesure de la variation de masse d'un
échantillon en fonction de la température.

» Equipement

Cet appareil se compose essentiellement d'une enceinte étanche permettant de contrdler
I'atmosphére de I'échantillon, d'un four permettant de gérer la température, d'un module
de pesée (microbalance), d'un thermocouple pour mesurer la température et d'un
ordinateur permettant de contréler I'ensemble et d'enregistrer les données.

La microbalance est normalement sous atmosphere inerte (gaz), qui constitue un
«couvercle » empéchant le gaz réactif de pénétrer dans I'enceinte du module de pesée, et
le gaz doit étre moins dense que le gaz réactif. L'appareil dispose d'un systeme de
refroidissement, habituellement a circulation d'eau, afin de limiter les parties chaudes.
Si l'atmosphere réactive utilisée est corrosive, on peut ajouter une « sur-enceinte », en
général en silice, afin de réduire encore le risque de reflux de l'atmosphére réactive dans
le module de pesée.

La figure ci-dessous illustre 1’appareil et ses différents organes principaux, utilisé pour
I’analyse thermique de nos échantillons.
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Figure 11.10 Représentation schématique d'une ATG (type Setaram TG-DTA 92 B)

> Mesures

La maniere d'enregistrement des variations de la masse consiste a maintenir le fléau de
la balance en position horizontale et mesurer la force nécessaire a cela. L’équilibre entre
I'ensemble suspente-échantillon et le contrepoids est assuré par un électroaimant. Le
courant nécessaire pour le maintien de I'équilibre est traduit en mesure de masse.

11.3.4.2 Analyse Thermique Différentielle (A.T.D.)

Par cette analyse, nous avons étudié la différence de température entre un échantillon en
cours d’étude et un échantillon de référence, les deux échantillons subissent donc un
programme de température préalablement fixés, les signaux positif correspondent a une
transformation avec libération d’énergie « de chaleur » : réaction exothermique.

Des signaux négatifs signifient une consommation d’énergie : réaction endothermique,
la différence de température T entre 1’échantillon étudié et 1’échantillon de référence est
amplifiée et enregistrée en fonction du temps ou de la température.
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Figure 11.11 Photo de I’appareillage de ’A.T.G, ’A.T.D et D. S.C

11.3.4.3 Analyse Calorimétrique Différentielle a Balayage (D.S.C.)

La calorimétrie différentielle a balayage peut étre utilisée pour mesurer un certain
nombre de propriétés caractéristiques d'un échantillon. En utilisant cette technique, il est
possible d'observer des phénomenes de fusion et de cristallisation ainsi que les températures
de transition vitreuse Tg. La DSC peut également étre utilisé pour étudier I'oxydation, ainsi

que d'autres réactions chimiques.

Reference s " 1 — Sample
Termopile Sensor . Heater
Intracooler - Preheating for reaction gas

Figure 11.12 schéma d’une coupe vertical de I’appareil D.S.C

E
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» Mesure

Lorsque la température augmente, un solide amorphe deviendra moins visqueux. A un
certain point, les molécules peuvent obtenir suffisamment de liberté de mouvement
pour se ranger spontanément en une forme cristalline. Ceci est connu comme étant la
température de cristallisation (Tc). Ce passage de solide amorphe a I'état solide
cristallin est un processus exothermique, et se traduit par un pic dans le signal DSC.
Lorsque la température augmente I'échantillon finalement atteint sa température de
fusion (Tf). Le processus de fusion se traduit par un pic endothermique dans la courbe
DSC. La capacité a déterminer les températures de transition et enthalpies fait de la
DSC un outil précieux dans la production de diagrammes de phase pour différents
systemes chimiques.

Le principe de mesure donné par la (figure 11.13) consiste a déterminer la quantité
d'énergie (dW = dqg/dt) fournie pour maintenir une différence de température
aussi proche de zéro que possible entre les deux compartiments (r et s) de 1’appareil
de mesure.

L'équation de base est :

K.Se = AW, + Lot oo et e oo eee e e e eee e ene e e e eee ene e e o (IL3)
K-Sy = AW, + MgCpg + Tonenvee e vee e e e ees ot eee e e e e s e (11.4)
Par différence, C,s = % SRR @ | P-)

Ou, S est le signal mesuré, | est la quantité d'énergie perdue par conduction et
rayonnement a l'environnement, K est une constante de l'appareillage, ms est la masse de
I'échantillon.

Pour obtenir la valeur absolue de Cy, il faut déterminer la valeur de K. (S, —S) par
calibration avec une substance de Cp connue.

R S
A \\"}‘\
W (T -T,) WlTg- Tp)

e—— Tr —ol—— S —»

Figure 11.13 Schéma de principe d'un appareil DSC.
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11.3.4.4 Préparations des échantillons

Les analyses thermiques (AT D, AT G et D S C) sont réalisées sur des fragments de
10 mg de matiére découpés sur nos échantillons (vierge, traité thermiquement et vieilli
électriguement). Ces derniers sont alors disposés sur des éprouvettes cylindriques (capsule en
aluminium) de diamétre d=5mm et hauteur h=5mm, (voir figure 11.14), préts a étre placé dans
I’appareil.

H=5mm

N

D=5mm

Figure 11.14 schéma d’une capsule en aluminium pour 1’analyse thermique
11.3.5 Analyse mécanique

L’analyse mécanique a été réalisée en deux etapes. La premiére consiste a découper nos
échantillons sous forme d’éprouvettes de forme et de dimensions bien définies (figure 11. 16),
a D’usine d’électro-industriel de FRIHA (Tizi Ouzou).Et la seconde étape, réalisée au
laboratoire de mécanique de 1’université de Setif, consiste a soumettre les éprouvettes a des
tractions mécaniques a 1’aide d’une machine hydraulique (Voir figure 11.15).

11.3.5.1 Description de la machine hydraulique

La structure simple et claire de I’appareil de traction mécanique permet d'observer et de
suivre toutes les phases du processus d'essai. Son utilisation simple et sa robustesse en
facilitent l'utilisation pour les expérimentations d'éléves. L'appareil d'essai est une machine
d'essai verticale a montant hydraulique produisant directement aussi bien des forces de
traction que des forces de compression.

La traverse inférieure peut étre déplacée en plusieurs positions pour le réglage
approximatif de la hauteur. Des logements cylindriques sur les traverses permettent de
changer facilement les différents éléments, La force et le déplacement sont enregistrées par
des capteurs, affichées et peuvent étre traitées sur un PC.

11.3.5.2 Caracteéristiques techniques de la machine hydraulique
Zone de travail, Ixh: 300x925mm
Production hydraulique de force d'essai

+ force d'essai: 0...50kN

% pression max. du systeme: 175bar
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% course max. du piston: 150mm

+ Vitesse de déplacement: 0...425mm/min
Pompe a engrenages

% débit max: 1cm3/tour

% puissance absorbée: 0,55kW

Plages de mesure

+ force: 0...50kN

+ déplacement: 0...150mm

Affichages LED

+ fréquence de répétition des mesures: 2,5s-1
+ 6 digits

+ Fonctionnement électrique nécessaire
230V, 50/60Hz, 1 phase ou 120V, 60Hz/CSA, 1 phase
+ Dimension et point

LxIxh: 1.050x800x2.300mm
Poids: env. 380kg

4+ Grandeurs a mesurer

Pour voir I’effet du traitement thermique et du vieillissement électrique sur les
performances mécaniques de la silicone, nous procéderons a la détermination du module
de Young et du coefficient d’¢lasticité, déduits de la lecture des spectres mécaniques
obtenus.

11.3.5.3 Module de Young

Le module de Young ou module d’¢lasticité ou encore module de traction est la
constante qui relie la constante de traction et le début de la déformation d’un matériau
élastique isotrope.

Elle définit la contrainte mécanique qui engendrerait un allongement de 100% de la
longueur initiale d’un matériau.

La loi de HOOKE dans le cas d’un matériau homogene isotrope :

E T O . (11.6)
O LS e, (11.7)
€ dEfOrmMation € = AL/ L. (IL.8)
AVEC 1 AL= L-L0. o, (1.9)

S : Surface de la section de I’éprouvette d’ou : S= épaisseur x largeur.
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11.3.5.4 Elasticité

L’¢lasticité est une propriété physique d’un corps a reprendre sa forme initiale apres
suppression de la sollicitation, ce corps est dit parfaitement ¢lastique s’il retrouve
complétement sa forme originale apres suppression de la charge et partiellement élastique si la
déformation

11.3.5.5 Préparation des echantillons

Nos échantillons déja découpé en éprouvettes de forme géométrique en I, de dimension
(50mmx5mm) (figure 11.15), sont placés dans la machine hydraulique afin de subir la
contrainte mécanique de traction et déterminer ainsi le module de Yong.

1 cylindre hydraulique a double effet, 2 zone de travail, 3 capteur de force, 4 traverse
inférieure réglable en hauteur avec verrouillage, 5 bati, 6 éléments d'affichage et
décommande, 7 capteur de déplacement

Figure 11.15 machine hydraulique

Figure 11.16 photo de I’éprouvette pour essai de traction mécanique
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11.3.6 Hydrophobicite

L’étude du caractére hydrophobe de notre matériau silicone consiste d’abord a
déterminer les angles de contacte de gouttelettes d’eau déposées sur les surfaces des différents
échantillons de silicone solide (vierge, traité thermiquement et vieilli électriquement). Ceci est
réalisé sur photos numérique prise au moyen d’un appareil photo numérique type (BASLER
A312fc) monté sur un microscope optique type (NIKON ECLIPSE e200)offrant un
agrandissement de plus de 1000 fois, reli¢ par le biais d’une interface type (cable USB
E119932) a un PC pour une acquisition d’image et de données numériques voir (figure 11.17).
Cette opération est réalisée au laboratoire de recherche de biologie animale de I'université de
Béjaia.

Cable d’interface
Appareil photo/Ordinateur

A— . —ﬂ = :

Microscope optique

Image agrandie de

la goutte d’eau Goutte d’eau sur

surface en silicone

Figure 11.17 photo de I’équipement de mesure de I’hydrophobicité

11.3.6.1 Description

Le microscope est un instrument optique qui donne une image grandie d’un objet en
général transparent. Il est constitu¢ d’un banc optique dont une partie se trouve devant 1’objet:
I’éclairage, ’autre partie derriére 1’objet pour I’observation. Ce banc doit étre rigide et
posséder tous les organes de centrage des pieces optiques (figure 11.18). Et Il existe des
microscopes dits droits (objectif pointant vers le bas) et des microscopes dits inversés
(objectifs pointant vers le haut).

11.3.6.2 : Principe

L’objet est transformé en une image réelle a 1’aide d’un objectif. L’image se forme au
plan focal d’un oculaire qui va pouvoir en donner ensuite une image virtuelle située a 1’infini
(figure 11.19). On peut déduire de ce simple schéma que le grossissement de I’appareil dépend

41
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non seulement des objectifs et des oculaires mais aussi des distances qui séparent les
composants.

Initialement, pour la plupart des constructeurs, la longueur de tube était de 160 mm,
sauf Leica qui utilisait des tubes de 170 mm et certains microscopes métallographiques avec
des tubes de 250 mm. L’image se forme a 14 mm du plan focal de I’oculaire. Le pas de vis et
le diametre de la monture étaient fixés et universels. Ainsi, on pouvait passer un objectif d’un
microscope d’une marque a un microscope d’une autre marque.

Toutefois, depuis quelques années les constructeurs ont mis sur le marché les optiques
dites a I’infini. Ces objectifs ne forment plus d’image en un plan défini mais a I’infini. Le
faisceau sortant de 1’objectif est donc parallele. Ceci permet de positionner ’oculaire
n’importe ou. On peut intercaler entre 1’objectif et 1’oculaire autant d’accessoires que 1’on
veut sans étre obligé de rajouter des lentilles additionnelles de correction. Cependant, les
tailles de montures et de pas de vis ont été modifiés rendant impossible le transfert des
objectifs d’'une marque a 1’autre.

Tube optique
l Tourelle porte-objectif ‘ Bouton de réglage
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Figure 11.19 formation de I’'image (principe optique)
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» Meécanique
Le microscope comporte :
- une base
- une potence qui supporte le revolver porte-objectif, le tube porte-oculaires
- la platine qui se déplace dans deux dimensions
- le support du condensateur

- Des systemes de crémailleres permettent de réaliser une mise au point rapide et fine.
Différentes mécaniques existent pour réaliser ces réglages.

» Optique

Les objectifs sont les éléments les plus critiques d'un microscope. lls déterminent sa
qualité optique.

Un objectif est un systéme a lentille convergente plus ou moins complexe avec une
distance focale courte, qui projette I'image agrandie et inversée de I'échantillon vers le
plan focal inférieur de I'oculaire, de sorte que celui-ci puisse "voir" et grossir encore
I'image.

Les objectifs sont placés dans une tourelle porte-objectifs ou tourelle revolver qui
comporte six ou sept objectifs avec des grossissements différents. En général les
caractéristiques sont écrites sur 1’objectif.

Il existe un certain nombre de constantes :

- ouverture numérique (angle maximum sous lesquels les rayons issus de I’objet
peuvent pénétrer dans le systeme optique)

- le grandissement

- contraste de phase ou pas

- immersion

-longueur du tube

- épaisseur de la lamelle couvre-objet.

11.3.6.3 Mode opératoire

A T’aide d’une seringue médicinale nous déposons une infime gouttelette d’cau sur la
surface de nos échantillons, que nous plagons verticalement entre les valets du microscope
optique (Figure 11.20). Une image nette de la gouttelette est observée au microscope avec
I’agrandissement souhaité. L’appareil photo numérique monté sur le microscope permet de
faire la prise de photo de la gouttelette d’eau. L’image de la gouttelette est visionnée
directement sur un écran PC relié via une interface a ’appareil photo, et ’image et ensuite
traité pour déterminer les angles de contacte et I’indice d’hydrophobicité du matériau analysé
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(Figure 11.21). Pour obtenir une meilleure qualité d’image, nous avons utilisé une eau distillée
bleuatre, colorée en y ajoutant une petite poudre de Bromothymole.
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Figure 11.20 schéma d’une goutte d’eau posé
verticalement sur la surface du matériau
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Figure 11.21 : image de I’angle de contacte
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11.4 Conclusion

Les techniques de mesures et d’analyses présentées dans ce chapitre, nous ont permis de
réaliser nos essais électriques, chimiques et mécanique dont les résultats sont présentés dans
le chapitre 111 suivant, en vue d’avoir la meilleure approche possible pour une étude physico-

chimique de la silicone.
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Interpretation et
Discussion des
resultats
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111.1 Introduction

L’¢étude expérimentale menée dans les différents laboratoires de Génie Electrique et
Génie des Procédés de I’université A. Mira de Bejaia, au laboratoire de physique et chimie
des matériaux de ’université M. Boudiaf de M’sila, de 1’usine d’électro-industriel de FRIHA
(Tizi Ouzou), au laboratoire de mécanique de ’université de Sétif, et au laboratoire de
recherche de biologie animale de I’'université de Bejaia, nous ont permis de faire une collecte
de résultats intéressants. Ces derniers sont élucidés dans le tracé des caractéristiques
électriques, mécaniques, physique, ainsi que les spectres d’analyses chimiques d’ou ont été
tirés d’importantes conclusions.

Dans ce chapitre seront présentées, interprétés et discutés les résultats obtenus, dans la
perspective d’établir une corrélation entre les résultats des différents essais.

I11.2 présentation, interprétation et discussion des résultats d’essais ¢lectriques
111.2.1 Mesure de la résistance
111.2.1.1 Mesure de la résistance transversale

La figure (111.1) représente la caractéristique V(l;) du matériau silicone a 1’état vierge
(Vo) et traite thermiquement (TH). La résistance transversale Rt, est déduite de la pente de la
caractéristique V(l;) et La résistivité transversale p; calculée par 1’équation (1.19) (Voir §
1.6.1.3.2) sont dressées dans le tableau (III.1) pour I’état vierge et traité thermiquement
pendant 100 h & 100 °C.

vierge
— traité thermiquement
220 /
200 ]
180 ]
160 ]
U(Viko -
120 ]
100 ]
80 ]
60 ]
40

T T T T T T T T T T

4.9 5,0 51 5,2 5,3 5,4 5,5 5,6 5,7 5,8
7
(107 A)

Figure I11. 1 caractéristique V(It) de la silicone a I’état vierge et traité thermiquement
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Tableau I11. 1: Résistance transversale et résistivité transversale de la silicone a 1’état vierge

et traité thermiquement

Etat de la silicone Résistance R; (10" Q) Résistivité p; (10° Qm)
Vierge 480 192
Traité thermiquement 210,5 84.2

111.2.1.2 Mesure de la résistance superficielle

La figure (111.2) représente les caractéristiques V(Is) du matériau silicone a 1’état vierge
et traité thermiquement. La résistance superficielle R, déduite de la pente de la caractéristique
V(ls) et la résistivité superficielle ps, calculée par 1’équation (1.22) (voir § 1.6.1.3.4), sont
dressées dans le tableau (II1.2) pour 1’état vierge et traité thermiquement pendant 100 h a 100

°C du matériau.

220 -
200 -
180 -
160 -
140 -
> 1204
100 -
80 -
60 -

40 4
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traité thermiquement

4,5

4,6 4,7 4.8 4.9
I_(107A)

5,0 51

Figure 111. 2 Caractéristique V(Is) de la silicone a 1’état vierge et traité thermiquement
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Tableau I11. 2:Résistance superficielle et résistivité superficielle de la silicone a 1’état vierge

et traitée thermiquement

Etat de la silicone

Résistance R, (10’ Q)

Résistivité ps (10°° Qm)

Vierge

1250

500

Traitée thermiquement

588

235.2

111.2.2 Rigidité diélectrique longitudinale

La figure (111.3) montre la variation de la tension appliquée en surface en fonction de la
distance inter-électrodes du matériau isolant, dans le cas de la silicone vieillie électriquement
avec et sans traitement thermique.

silicone non traitée thermiquement
silicone traitée thermiquement
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d(cm)

Figure I11. 3 Tension disruptive en fonction de la distance inter-électrodes de la silicone
vieillie électriqguement avec et sans traitement thermique

Le tableau (111.3) représente les résultats de mesure de la rigidité diélectrique
longitudinale E; du matériau, qui est représentée par la pente de la caractéristique U(d).
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Tableau I11. 3:Rigidité diélectrique longitudinale El de la silicone vierge (Vg), vieillie
électriqguement apres traitement thermique a 1000C pendant 100 h (EAHT) et vieillie
électriguement (EA)

Silicone Vierge EAHT EA

E.(kV/cm) 8.93 8.2 7.25

Les résultats expérimentaux présentés ci-dessus, montrent que la rigidité diélectrique de
la silicone est affectée par le vieillissement électrique subit. La décharge glissante résultant de
I’application de la contrainte de champ électrique a provoqué la dégradation de la surface de
ce matériau, laissant des traces visibles a I’ceil nu, ce qui affecte directement sa rigidité
longitudinale. Cependant, la diminution de la rigidité diélectrique du matériau, causée par le
vieillissement électrique, est atténuée grace au traitement thermiquement subi pendant une
courte durée de 100 heures a une température de 100 °C.

I11.2.3 Mesure de capacité Cx et du facteur de perte tg o
111.2.3.1 Mesure de capacité Cx

La figure (111.4) montre la variation de la capacité Cx de la silicone vierge, Vieilli aprés
traitement thermique et vieillie électriqguement, en fonction de la fréquence, sous différentes
tensions de mesure. Nous remarquons une diminution importante de la capacité avec
I’augmentation de la fréquence de la tension appliquée, alors que I’amplitude de cette derniere
n’a pas d’influence sensible sur Cx.

Le vieillissement électrique avec ou sans traitement thermique de la silicone, résulte une
diminution de la capacité de cette derniere, relativement au cas vierge. Cependant, le résultat
montre que la silicone traitée thermiquement se dégrade moins sous 1’effet du vieillissement
électrique, relativement au cas non traité thermiquement.
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Figure I11. 4 Cx en fonction de la fréquence dans le cas de la silicone vierge (Vg), Vieillie
électriqguement apres traite thermique (EAHT) et vieillie électriguement (EA)
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I11.2.3.2 Mesure du facteur de pertes tgo

La figure (111.5) montre la variation du facteur de pertes tgd de la silicone vierge, vieilli
électriguement apres traitement thermique et vieilli éclectiquement, en fonction de la
fréquence, sous différentes tensions de mesure. Nous remarquons une augmentation
importante de tgd avec 1’augmentation de la fréquence de la tension appliquée, alors que
I’amplitude de cette derniere n’en a pas d’influence sensible, donc notre matériau répond en
fréquence tel un circuit équivalent a constantes localisées RC série ; Ce qui le prédestine a un
fonctionnement a basse fréquence vu son meilleur rendement en terme de qualité d’énergie.

Le vieillissement électrique avec ou sans traitement thermique de la silicone a induit
une augmentation du facteur de pertes, relativement au cas vierge. Cependant, le résultat
montre que la silicone traitée thermiquement se dégrade moins sous ’effet du vieillissement
électrigue, relativement au cas non traité thermiquement.
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Figure 111. 5 tg 6 en fonction de la fréquence dans le cas de la silicone vierge (Vg), vieillie
électriqguement apres traitement thermique (EAHT) et vieillie électriquement (EA)

I11.2.3.3 Calcul de la permittivité électrique €, et de I’indice de perte g.tgo

La permittivité électrique et I’indice de perte, calculés par le billet des équations (I. 17)
(voir § 1.6.1.2.1.2) pour une tension U=100V et une fréquence =50 Hz a 1’état vierge du
matériau silicone, sont dressés dans le tableau (111.4).
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Tableau I11. 4:Permittivité électrique et indice de perte de la silicone vierge a U=100V et
=50 Hz

Le matériau Permittivité &(F/m) I’indice de perte &.tgd

La silicone vierge 3.64 15.84*10°

La figure(II1.6) montre la variation de la permittivité électrique &, de la silicone, en
fonction de la fréquence, sous différentes tensions de mesure. De méme que la capacité Cx, la
permittivité électrique diminue avec 1’augmentation de la fréquence de la tension appliquée,
alors que I’amplitude de cette derni¢re n’a pas d’influence sensible sur &;.

On voit bien que & n’est autre que I’image de Cx ; elle traduit, indépendamment de la
géométrie de la capacité, 1’état du matériau qui est altéré sous I’effet du vieillissement
électrique. Cette altération est moins marquée avec le traitement thermique du matériau.

3,75+
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“‘LX\%Z% ] —m— 40V
3,65+ — < e 50V
~ ] ' 60V
E T 7 EAHT —v— 70V
= 360 "% 80V
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= | ‘\‘\ —<—90V
T 100V
3,55+ —e 110V
3,50
1 v 1 v 1 v 1 v 1 v 1 v
0 200 400 600 800 1000
f(Hz)
Figure I11. 6 Permittivité électrique er en fonction de la fréquence dans le cas de la silicone

vierge(Vg), vieillie électriquement apres traitement thermique (EAHT) et vieillie
électriguement (EA)

La figure (II.7) montre la variation de 1’indice de pertes €, tgd de la silicone, en fonction
de la fréquence, sous différentes tensions de mesure. Nous remarquons une augmentation de
er.tgd avec 1’augmentation de la fréquence de la tension appliquée, alors que ’amplitude de
cette derniére n’en a pas d’influence sensible. L’indice de perte qui est I’image des pertes
dissipées dans le matériau, montre une augmentation plus conséquente de ces derniéres dans
le cas d’un vieillissement électrique de la silicone non traitée thermiquement, relativement au
cas de la silicone vieillie apres un traitement thermique.
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Figure I11. 7 Indice de perte en fonction de la fréquence dans le cas de la silicone vierge
(\VVg), vieillie électriquement apres traitement thermique (EAHT) et vieillie électriquement
(EA)

Le vieillissement électrique de la silicone induit une diminution de la permittivité
¢lectrique & du matériau, donc de sa capacité Cx, et en corolaire par une augmentation du
facteur de perte tgo, donc de I’indice de perte, image des pertes di¢lectriques engendrées dans
le matériau. Le traitement thermique de courte durée (=100 hs a T=100 °C), quant a lui, a
permis d’améliorer les performances diélectriques de la silicone. Ceci pourrait étre 1ié a une
modification de la structure chimique de la silicone, ce que nous tenterons de Vérifier par les
analyses chimiques au microscope électronique a balayage (MEB), infra rouge (FTIR) et de
diffraction des rayons X (DRX) effectuées et présentées dans ce qui suit.

I11.3 Présentation, interprétation et discutions des résultats d’analyses chimiques
111.3.1 Analyse au Microscope Electronique a Balayage (MEB)
111 3.1.1L’analyse morphologique de surface

La microscopie électronique a balayage nous a permis d’avoir des informations sur le
relief des échantillons de silicone analysés, soient vierge (Vg), vieilli aprés traitement
thermique (EAHT) et vieilli sans traitement thermique (EA). Les observations et les prises
photographiques effectuées sur le MEB ont révélé d’importantes modifications dans la
structure morphologique de surface de ces échantillons.

L’observation au microscope a révélé des traces laissées par la décharge électrique sur
les échantillons de materiau silicone (vieilli apres traitement thermique et vieilli sans
traitement thermique).

La décharge électrique a laissé de legeres saignées réparties sur toute la surface de
I’échantillon en silicone vieilli sans traitement thermique, et moins ramifiées dans le cas de
I’échantillon de silicone vieilli électriquement aprés un traitement thermique. Le passage de la
décharge a provqué un dépoli de la surface, qui devient plus mate (figure 111.11).
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Les traces de la décharge, reconstituees sur les figures (111. 10) et (111. 12), suivent, dans
les zones préférentielles faibles du matélriau, une trajectoire sinueuse sous forme
d’arborescence dans la direction du champ électrique.
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Figure I11. 9 Surface de la silicone vieilli sans traitement thermique
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Figure I11. 10 Reconstitution des traces de la décharge sur la surface de 1’échantillon de
silicone vieilli sans traitement thermique
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Figure I11. 11 Silicone vieillie électriquement apreés traitement thermique
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Figure I11. 12 Reconstitution des traces de la décharge sur la surface de 1’échantillon de
silicone vieilli électriqguement apres traitement thermique

111 3.1.2 La Microanalyse

La microanalyse nous a permis de recenser les éléments chimiques constituant le
matériau étudié et de déterminer leurs taux en (%) dans le mélange.

Les figures (111.13, 111.14) et les tableaux (111.5) & (111.6) correspondant, illustrent les
variations des taux des différents composants constituant le matériau silicone étudié (traité
thermiquement et vieilli apres traitement thermique).

Les résultats obtenus par cette analyse microscopique montrent une augmentation du
taux de carbone et une diminution du taux de silicium et d’oxygene dans le mélange de
I’échantillon vieilli apres traitement thermique, par rapport au taux enregistré sur 1’échantillon
traité thermiquement de référence (figures 111.13 et le tableau I11.5). Ce résultat peut
s’expliquer par une scission de la chaine moléculaire des groupements monomeres silice-
oxygeéne (Si-O), laissant place a la formation des groupements carbonyle (C=0) et (H-O).
Cette hypothése sera vérifiée par 1’analyse infra rouge présentée ci-dessous.

55
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111.3.2 Analyse infrarouge

L’influence du vieillissement de la silicone a été étudiée par spectroscopie IR de
manic¢re a identifier les changements structuraux éventuels pouvant apparaitre a 1’échelle
moléculaire.

Cette analyse a permis de déterminer les spectres de variation d’absorbance A
(unité arbitraire de la quantité de lumiére réfléchie par le matériau), en fonction de la
fréquence de bombardement des matériaux par le rayonnement infrarouge, soit du nombre
d’onde v (cm™).

L’absorbance A met en évidence les types de liaisons existants dans le matériau,
caractérisés par un ou plusieurs pics apparaissant sur une plage de fréquence (nombre d’onde
v (cm™) bien définie.

La figure (111.15) illustre la variation de 1’absorbance A en fonction du nombre d’onde
v (cm™) s’étalant sur une plage allant de 500 & 4000 cm™, pour les différents échantillons
analyses de la silicone vierge (\VQ), traité thermiquement (HT), vieillie électriquement apreés
traitement thermique (EAHT) et vieillie électriquement (EA).
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Figure I11. 15 Spectre IR des échantillons vierge (Vg), traité thermiquement (HT), vieillis
électriqguement apres traitement de la silicone (EAHT), et vieilli électriquement (EA)
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Le spectre FTIR présente la méme allure pour 1’ensemble des échantillons analysés
(vierge Vg), traité thermiquement (HT), vieillis électriquement aprés traitement thermique
(EAHT), et vieilli électriquement (EA)), indiquant I’apparition des mémes bandes
d’absorption avec la méme évolution des spectres chimiques en présence.

A noter que ces bandes sont d’intensité de plus en plus élevées en passant de la silicone
vierge, a traité thermiquement, a vieillie électriquement apreés traitement thermique, a vieillie
électriquement. Ceci témoigne de la production d’un méme mécanisme d’oxydation pour
I’ensemble des échantillons. Bien que ralenti par le traitement thermique de courte durée subi
au matériau, ce mécanisme d’oxydation est favorisé par le vieillissement électrique du
matériau, et a un degré plus éleve lorsque le matériau est soumis a un nombre plus grand de
claquage en surface. A remarquer aussi que, dans I’ensemble, la position des bandes
d’absorption n’a pas changé, sans pour autant avoir disparition ou apparitions de pic,
exception faite du pic relatif au groupement (Si-O) qui tend a disparaitre a mesure que le
nombre de décharge en surface augmente. Ce résultat confirme I’hypothése de la scission des
chaines Si-O, qui est a ’origine de la diminution du taux de silicium (Si) et d’oxygéne (O)
dans le mélange de 1’échantillon de silicone vieilli électriquement, révélé par 1’analyse MEB.
Ce résultat laisse aussi supposer que le matériau n’a pas subi de modifications importantes
dans sa structure moléculaire mais une altération liée a 1’oxydation témoignée par la présence
des groupements carbonyles (C=0), et (O-H).

Nous reconnaissons sur le spectre de la figure (111.15) les bandes d’absorption comprise
entre 600 cm™ & 900 cm™ et 1000 cm™ & 1110 cm™ assignées a la vibration d’élongation des
Si-O.

Les bandes d’absorption liées aux vibrations des liaisons Si-CH3 apparaissent dans les
intervalles du nombre d’onde allant de 760 cm™ & 880 cm™ et 1200 cm™ & 1300 cm™,

Les bandes d’absorptions localisées dans les régions 1310 a 1410 cm™ et 3125 & 3700
cm™ sont assignées & une déformation des groupements O-H.

La région comprise entre 1630 41885 cm™ est caractéristique des vibrations
d’¢longations des liaisons C=0.

Les vibrations d’élongation des groupements CH3 sont localisées dans la région
comprise entre 2500 & 3300 cm™.

111.3.3 Analyse de diffraction des rayons X (DRX)

La diffraction des rayons X constitue une des techniques les plus utilisée et les plus
répondues pour l'identification des matériaux cristallins. Un faisceau de rayons X est diffracté
sur un réseau de plans cristallins.

Les diagrammes de diffraction des rayons X aux faibles angles 26 allant de 0 a 80°, de
la silicone vierge (Vg), vieillie électriquement aprés traitement thermique (EAHT) et vieillie
électriguement (EA) ont été déterminés. Et pour une étude comparative, les spectres obtenus
sont tracés sur un méme systeme d’axes illustrés sur la figure (111.16). Ces spectres montrent
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une structure combinée entre une partie cristalline correspondant a un arrangement ordonné
des atomes et une partie amorphe ou les atomes qui constituent le matériau sont désordonnés
car ils ne respectent aucun ordre a moyenne et grande distance. La coexistence d’une phase
cristalline et d’une phase amorphe, bien que largement supérieure a cette derniere ; prouve
I’aspect semi-cristallin de la silicone.
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i —VG
600 —EA
2 - EAHT
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c
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£ 400-
300 - 1
200 - " b URAR L bl b
100 A
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Figure I11. 16 Spectre DRX des échantillons vierge (Vg), vieilli électriquement apres
traitement thermique (EAHT) et vieilli électriquement (EA) de la silicone

Le spectre DRX de la silicone vierge présente un large et faible pic de diffraction a 26=
12°, correspondant & une distance basale de 7.37A. Ce pic est plus intense dans le cas de la
silicone vieillie électriquement apres traitement thermique de courte durée (t=100 hs a T=100
°C). Ce pic témoigne de la présence d’une phase cristalline dans ce plan, alors que ce premier
est quasi absent dans le cas de la silicone vieillie électriquement. Ceci nous laisse conclure
qu’un changement de phase du matériau s’est opére, lors du vieillissement électrique, de 1’état
cristallin vers un état amorphe et, lors du traitement thermique, de 1’état amorphe vers un
renforcement de la phase cristalline de la silicone (figure 111.17).
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Figure I11. 17 Spectre DRX des échantillons vierge, vieilli électriquement apres traitement
thermique et vieilli électriquement de la silicone a 26=12¢

A 20=22° correspondant a un

plan basal de distance 4.03 A, un pic de diffraction

d’intensité plus importante est détecté dans le cas de la silicone vierge, démontrant un grand
taux de cristallinité dans ce plan. Ce pic diminue d’intensité suite au vieillissement électrique
de la silicone, alors qu’il est quasi absent dans le cas de la silicone vieillie électriquement
aprés traitement thermique. Ceci implique que la structure cristalline de la silicone a été
affectée aussi bien par le vieillissement électrique que par le traitement thermique, qui
renforcent sa phase amorphe dans ce plan (figure 111.18).
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Figure 111. 18 Spectre DRX des échantillons vierge (\VVg), vieilli électriquement aprés
traitement thermique (EAHT) et vieilli électriquement (EA) de la silicone a 26=22-
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La fraction massique d'unités structurales présentes dans la zone cristalline des
polymeres semi cristallin définie le taux de cristallinité }. donné par 1’équation (111.1), telle
que :

* LOO e (111.1)

Avec :

X1: surface de la phase cristalline

X :surface de la phase amorphe

Le tableau (111.7) résume les taux de cristallinité des trois différents échantillons
analyses, calculés selon 1’équation (II1.1), moyennant le logiciel “X’Pert Highscore®.

Tableau I11. 7: Taux de cristallinité des différents échantillons analyses de Silicone

Echantillon de silicone Xc (%)
Vg 65
EAHT 63
EA 61

Les résultats obtenus dans le tableau (111.7) montrent que le vieillissement électrique
de la Silicone induit une perte en taux de cristallinité, relativement a 1’état vierge de ce
matériau. Cette perte se produit au profit de la phase amorphe qui est ainsi renforcée et qui
constitue une zone du matériau électriquement faible.

Un déplacement des plans cristallins dans le cas de la silicone vieillie électriquement
aprés traitement thermique est enregistré, tout en affichant une légére baisse du taux de
cristallinité par rapport a 1’état vierge du matériau. Remarquons, toutefois, 1’effet bénéfique
du traitement thermique qui a amortie la perte de cristallinité, relativement au cas de la
silicone vieillie électriquement sans traitement thermique. Le vieillissement électrique
favorise la destruction des cristallites, ce qui accélére la dégradation du matériau, alors que le
traitement thermique restructure le matériau par rapport a la position des plans cristallins.
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111.4 Les thermo-grammes de Analyse ATG/DTG/ATD

Ces analyses thermiques ATG/DTG/ATD sont réalisées sous atmosphere controlée
inerte et dans une gamme de température allant de 20 a 1600 °C programmée a 20 °C/mn.

Les figures (111.19. A, B, Cet D), illustrent les thermo-grammes de I’ATG, la DTG

(dérivée de I’ATG) et de I’ATD, relatifs aux échantillons de silicone vierge, traité
thermiquement, vieilli électriquement apres traitement thermique et vieilli électriquement sans
traitement thermique, donnant I’évolution du pourcentage de la perte de masse, la vitesse de
la perte de masse, et le gradient du flux de chaleur par rapport a un état de référence,
respectivement, en fonction de la variation de la température.
Les thermo-grammes des analyses ATG/DTG/ATD nous ont permis de déterminer les
températures de dégradation thermique (la température initiale de décomposition (T;), la
température du maximum de dégradation (Ty,), la température de fin de dégradation (T+) et la
température de fusion (Ty)) des échantillons de la silicone, ainsi que la perte de masse (%) et
le taux de résidu (%), tableau (111. 8).

Les thermo- grammes de ATG nous permettent de déterminer les températures de
tenue thermique (température de dégradation initiale T;). On remarque d’aprés les figures
(I1.19 A, B, C, D) relatives aux échantillons de silicone vierge, traité thermiquement, vieilli
électriqguement apres traitement thermique et vieilli électriquement, que ces derniers affichent
une bonne tenue thermique allant jusqu’a une température initiale de décomposition T; égale a
372°C pour le cas vierge, traité thermiquement et vieilli électriquement aprés traitement
thermique. Cette température est légérement augmentée sous ’effet du vieillissement
électrique. Le traitement thermique de courte durée subi a la silicone n’a pas induit de
modification dans le comportement thermique de cette derniére, voir Tableau (I11. 8).

Tableau I11. 8: Tableau récapitulatif des températures et de taux de perte de masse des
échantillons silicone Vg, HT, EAHT et EA

Echantillons |T; °C Teq °C Tm°C T °C Perte de Taux de résidu
masse % %

Vg 372 590 528 455 47 53

HT 372 590 510 455 47 53

EAHT 372 590 528 470 45 55

EA 380 590 528 455 40 60
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Figure I11. 19 thermo-gramme de I’ATD/ATG/DTG des échantillons de silicone
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Au-dela de ces valeurs de T;, une chute brutale des propriétés thermiques de la silicone est
enregistrée, jusqu’a atteindre une température de fin de dégradation T €gale a 590°C pour
I’ensemble des échantillons étudiés, voir Tableau (I11. 8). S’en suit la rupture totale de la
tenue thermique de tous les echantillons du matériau, se traduisant par une perte de masse
importante, voir tableau (lI11. 8) et figure (I11. 19) et figure (I11.20). Cette perte de masse
importante est synonyme d’une mauvaise tenue thermique de la silicone, aux fortes
températures.

Remarquons, cependant, que tous les échantillons de silicone vierge, traité thermiquement,
vieilli électriqguement apres traitement et vieilli électriquement, gardent un méme
comportement thermique jusqu'a une température de 556°C (voir figure 111.20), ou une légére
différence de perte de masse d’environ 7% est notée entre 1’échantillon vieilli électriquement
et le cas vierge (figure 111.19). De méme, une différence de perte de masse d’environ 2% est
notée entre 1’échantillon vieilli électriquement apres traitement thermique et le cas vierge.
Soit, une différence de perte de masse d’environ 5% est notée entre I’échantillon vieilli sans
traitement thermique et 1’échantillon vieilli électriquement aprés traitement thermique. Ces
différences qui avantagent les matériaux dégradés électriqguement, peuvent étre remises a la
formation des doubles liaisons C=C révélées par I’analyse infrarouge, conférant aux
matériaux dégradés électriguement une plus grande résistance thermique sur ces plages de
température, relativement au matériau sain.

De méme, les températures du maximum de dégradation (T,) et de fusion (Tf) sont
déterminées pour ’ensemble des cas d’échantillons étudiés, ou Ty, correspond au point de
I’asymptote horizontale du thermo-gramme de la DTG et T; correspond au pic de la phase
endothermique du thermo-gramme de I’ATD (voir tableau (II1.8) et les (figures 111.22) et
(.19 A, B, C et D). Les échantillons vierge, vieilli électriguement aprés traitement
thermique et vieilli électriquement sans traitement thermique atteignent un maximum de
dégradation a la méme température T, =528°C, alors que les échantillons traité
thermiquement atteint un maximum de dégradation a une température T, plus petite, soit de
510°C.

Les températures de fusion des échantillons de silicone vierge, vieilli électriquement et traité
thermiquement restent similaires et sont égale a T#=455°C, exception faite pour 1I’échantillon
vieilli électriqguement apres traitement thermique qui affiche une température de fusion
Ieégerement plus élevée, soit T=470°C, (voir tableau (I11.8) et (figures (111.22).

Le phénoméne endothermique observé correspond a wune opération de
déshydroxydation de la silicone selon 1’équation : 2SI0 => 2SI+0,. C’est se qui explique les
pertes de masse des échantillons, révélées par D’analyse thermogravimétrique (ATG).
L’oxygene (O,) représente la matiere volatile ou vaporisée et la silice (SI) ainsi que d’autres
impuretés présentes dans le mélange silicone, telles que le carbone, le fer, le calcium et le
cuivre, révélés par la microanalyse MEB, représentent la matiére non volatile ou les résidus.

De part ces résultats d’analyses ATG, DTG et ATD, nous concluons que le traitement
thermique de courte durée a T=100° pendant 100 heures, n’améliore pas la résistance a la
dégradation thermique sous la contrainte de champ électrique appliqué de la silicone. Ceci
témoigne de la mauvaise tenue thermique de la silicone, aux fortes températures.

Le traitement thermique de courte durée a T=100° pendant 100 heures du matériau silicone,
rend, cependant, ce dernier quasi insensible a 1’effet de la contrainte électrique appliquée, en
terme de tenue thermique et de perte de masse, relativement au cas vierge.
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Figure 111. 20 Thermo-grammes de la variation du Taux de perte de masse ATG (%) en
fonction de la température de traitement T (C°)
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Figure 111. 21 Thermo-gramme de la variation de la vitesse de dégradation thermique de la
silicone DTG
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Figure I11. 22 Thermo-grammes de la variation du flux de chaleur ATD (%) en fonction de
la température de traitement T (C°).

I11.5 Mesure de la rigidité mécanique

Pour déterminer la rigidité mécanique de la silicone qui caractérise sa limite d'élasticité,
nous mesurons sa résistance a la traction. Cette grandeur mesurée nous permet de déterminer
le module de Young ou module d’élasticité longitudinale qui relie la contrainte de traction et
le début de la déformation du matériau élastique.

La figure (I11. 23) représente la résistance a la rupture mécanique du matériau silicone
solide, donnant la force de traction (F) appliquée au matériau silicone en fonction de
I’allongement (AL), soit la représentation de la caractéristique F=f (AL). Le module de Young
E, calculé par I’équation (I1.6) (Voir § 11.3.5.3) est dressé dans le tableau (I11. 9) pour les
quatre états étudiés du matériau silicone (vierge, traité thermiquement a T=100 °C et t=100
heurs, vieilli électriquement apres un traitement thermique, et vieilli électriqguement).



https://fr.wikipedia.org/wiki/Limite_d%27%C3%A9lasticit%C3%A9
https://fr.wikipedia.org/wiki/R%C3%A9sistance_%C3%A0_la_traction
https://fr.wikipedia.org/wiki/Tenseur_des_contraintes
https://fr.wikipedia.org/wiki/Traction
https://fr.wikipedia.org/wiki/D%C3%A9formation_d%27un_mat%C3%A9riau
https://fr.wikipedia.org/wiki/Mat%C3%A9riau
https://fr.wikipedia.org/wiki/D%C3%A9formation_%C3%A9lastique
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Figure I11. 23 Résistance a la rupture mécanique du matériau silicone solide F=f(AL)

Tableau I11. 9: Tableau récapitulatif des Parametres de détermination du module de Young

de la silicone

Echantillon de Vitesse de | Frax Sectign ey Lmax Lo AL | ¢ =2
silicone traction (N) | (mm?) 5, ¢

il (N/mm?) | (mm) | (mm) | (mm) _ % (MPa)
Vg 20 62.38 | 4 15.6 39.86 |25 14.86 | 0.372 | 42.00
EAHT 20 4081 |4 10.20 32.86 |25 7.86 |0.239 | 42.65
EA 20 4988 |4 12.47 5458 |25 29.58 | 0.542 | 23.00
HT 20 4065 |4 10.16 29.22 | 25 4,22 |0.144 | 70.36

Avec :
F max (N) : la force maximale de traction.

Lmax (Mm) : la distance maximale de traction.
Lo (mm) : la distance initiale avant la traction.
E : module de Young ;

o : Contrainte de traction

& : déformation

Avec : AL= Lnax-Lo

S : Surface de la section de 1’éprouvette ou S= épaisseur x largeur
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Les courbes de la caractéristique F=f(AL) illustrées sur la figure (III. 23) reflétent des
comportements des polymeres thermoplastiques, plus particulierement les polymeéres
amorphes, a température ambiante. Il s’agit des matériaux ductiles, pour lesquels on y observe
un domaine ¢élastique avec un maximum d’allongement, ou seuil d’écoulement haut,
caractéristique de I’apparition d’une diminution de section sur les échantillons du matériau, et
ces derniers se déforment, quasiment a contrainte constante, jusqu’a la rupture.

Le décalage enregistré entres les courbes des caractéristiques F=f(AL), relatives aux
états vierge, traité thermiquement, vieilli électriguement aprés un traitement thermique et
vieilli électriquement, témoigne d’une variation dans la partie €élastique, mais aussi dans la
partie du segment plastique, aussi bien, de échantillon traité thermiquement que ceux vieillis
électriquement avec ou sans traitement thermique, relativement a 1’état vierge de la silicone.

Un matériau dont le module de Young est trés élevé est dit rigide. Dans notre cas
d’étude, ’augmentation sensible du module de Young enregistrée dans le cas de I’échantillon
de silicone traité thermiquement (E=70,36 Mpa), relativement a 1’état vierge de cette derniére
(E=42,11 Mpa), implique une amélioration remarquable de la résistance a la traction de ce
matériau suite au traitement thermique subi. Le vieillissement électrique dégrade la propriété
mécanique de la silicone exprimée par un module de Young plus petit (E=23 Mpa)
relativement a 1’état vierge (E=42,11 Mpa). L’effet dégradant du vieillissement électrique est
aussi perceptible sur la valeur diminuée du module de Young de I’échantillon wvieilli
électriguement aprés un traitement thermique (E=42,65 Mpa) relativement & la valeur
enregistré dans le cas de [’échantillon de silicone trait¢ thermiquement (E=70,36 Mpa).
Notons, toutefois, que cette valeur (E=42,65 Mpa) reste supeérieure a celle du module de
Young de I’échantillon de silicone vierge (E=42,11 Mpa), ce qui met en évidence I’effet
améliorateur du traitement thermique sur la rigidité mécanique de la silicone.

Le traitement thermique de courte durée sous une contrainte de température constante
T=100 °C pendant un temps t=100 heures, provoque, sous 1’effet de I’agitation thermique,
I’entortillement des chaines carbonées de la silicone qui tendent a garder leurs longueurs
constates, ce qui augmente son module de Young.

[11.6 Les résultats de mesure de I’hydrophobicité

L’indice d’hydrophobicité (IH) de la silicone est déterminé sur la base de la mesure
physique de 1’angle de contact (0) d’une gouttelette d’eau posée sur la surface des échantillons
de silicone vierge, traité thermiquement, vieilli électriquement apres traitement thermique et
vieilli électriquement sans traitement thermique.

L’angle de contact (0) est mesuré avec précision au moyen du logiciel Autocad, sur la
photographie numérique de la gouttelette d’eau posée sur la surface de I’échantillon de
silicone, prise au moyen d’un appareil photo numérique type (BASLER A312fc) monté sur un
microscope optique type (NIKON ECLIPSE e200) offrant un agrandissement de plus de
1000 fois, reli¢ par le biais d’une interface type (cable USB E119932) a un PC pour une
acquisition d’image et de données numériques (voir 8 11.3.6).
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La surface de la silicone vierge présente des gouttelettes discrétes dont I’angle de
contact formé est obtus et égal a 0 =104,3°. Cette valeur témoigne d’un mouillage faible de
cette surface, donc d’un bon état d’hydrophobicité de la silicone vierge auquel correspond un
indice d’hydrophobicité IH= 1 (figure 111.24).

Figure I11. 24 Angle de contacte d’une gouttelette d’eau sur la surface de la silicone vierge

Le traitement thermique de courte durée sous une température T=100°C pendant un
temps t=100 heures, semble affecter légérement 1’hydrophobicité¢ de la silicone, vu que la
surface de la silicone traitée thermiquement (a T=100°C et t=100 hs) présente toujours des
gouttelettes discretes, dont 1’angle de contact formé est aussi obtus mais légérement diminué
par rapport a 1’état vierge, et égal a 6 = 98,3. Toutefois, la surface de la silicone traitée
thermiquement conserve son caractére hydrophobe avec un léger mouillage sans perdre de
son indice d’hydrophobicité qui est toujours égal a IH=1 (figure 111.25).
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Figure I11. 25 angle de contacte d'une gouttlette d'eau sur la surface de la silicone traité
thermiquement a T=100°C, t=100h

En plus du traitement thermique de courte durée sous une température T=100°C
pendant un temps t=100 heures, le vieillissement électrique sous une contrainte de champ
¢lectrique longitudinale (AC/50 Hz) affecte davantage 1’hydrophobicité de la silicone, vu que
la surface de la silicone vieillie électriquement apres un traitement thermique (a T=100°C et
t=100 hs) présente toujours des gouttelettes discretes circulaires, mais dont I’angle de contact
formé est aigu et encore diminué par rapport a 1’état traité thermiquement, et est égal a
0=76,96°. La surface de la silicone vieillie électriquement aprés un traitement thermique perd
Iégerement son caractére hydrophobe avec un mouillage caractérisé par un indice
d’hydrophobicité égal a IH=2 (figure 111.26).

0=76,96°

Figure I11. 26 Angle de contacte d’une gouttelette d’eau sur la surface de la silicone vieillie
électriguement apres un traitement thermique a T=100°C et t=100 hs
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Le vieillissement électriqgue sous une contrainte de champ électrique longitudinale
(AC/50 Hz)( sans traitement thermique préalable) affecte énormément 1’hydrophobicité de la
silicone, vu que la surface de la silicone vieillie électriqguement, sans traitement thermique,
présente toujours des gouttelettes discrétes circulaires, mais dont 1’angle de contact formé est

aigu et encore diminué par rapport a 1’état vieilli électriquement avec traitement thermique, et
est égal a 6 =59,3°. La surface de la silicone vieillie €¢lectriquement sans traitement thermique
perd davantage de son caractere hydrophobe avec un mouillage caractérise par un indice
d’hydrophobicité égal a IH=2 (figure 111.27).

Figure I11. 27 Angle de contacte d’une gouttelette d’eau sur la surface de la silicone vieille
électriqguement sans traitement thermique

I111.7 Discussion des résultats

Des résultats tirés des différentes analyses effectuées sur la silicone, nous pouvons dire
que :

- La dégradation de la silicone sous I’effet de la contrainte de champ appliqué peut étre
liée directement a la fragilisation de ce matériau suite au changement de phase opére,
au mécanisme d’oxydation produit et a I’altération de sa surface sous I’effet de
I’intense énergie de décharge, ce qui se traduit par une diminution de ses performances
électrique, mécanique et physique .

- En effet, I’analyse infrarouge a montré que la contrainte du champ électrique renforce
le mécanisme d’oxydation de la silicone (présence des liaisons C=0 et O-H) qui est un
processus naturel de vieillissement des matériaux. Cependant, ce processus est freiné
par le traitement thermique de courte durée (100 heures a 100 °C).

- Le champ électrique appliqué au matériau induit, a 1’échelle microscopique, une
déformation des liaisons physiques et/ou chimiques par étirement, distorsion ou
changements de distance entre chaines voisines, ce qui peut contribuer a la création de
défauts dans la microstructure, qui constituent des zones faibles.

- L’analyse DRX a révélé que la structure moléculaire de la silicone est affectée
par ’action du champ électrique appliquée. La perte de cristallites pourrait étre
produite par les forces résultant de I'interaction du champ électrique alternatif avec des
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molécules polaires (des zones amorphe) de la silicone. Toutefois, un traitement
thermique de courte durée (100 heures a 100 °C) ralenti ce processus de dégradation.

- Dr’autre part, L'effet thermique qui accompagne la décharge glissante en surface de la
silicone pourrait conduire a une augmentation locale de la température (sur les trace de
la décharge), qui avoisinerait la température de fusion des zones cristallines de la
silicone (environ 527°C révélée par I’analyse ATD), ce qui créerait une contrainte
hydrostatique qui pourrait perturber I'état d'équilibre dans la structure de la silicone, et
provoquerait une augmentation du facteur de pertes tg 6 [51,52,53].

- Le vieillissement électrique réduit la rigidité mécanique de la silicone. La
diminution significative du module de Young pourrait étre attribuée a la réduction du
réseau cristallin de la silicone et son changement vers la phase amorphe apres sa
dégradation sous 1’effet du champ électrique dans les différentes conditions imposées,
comme révélé par ’analyse DRX, ce qui confére a la silicone vieillie électriquement
une faible rigidité mécanique. Une fois de plus, le traitement thermique de courte
durée (100 heures a 100 °C), subi a la silicone, a permis d’améliorer sa rigidité
mécanique sous ’effet de la contrainte du champ ¢€lectrique.

- Le thermo-traitement de courte durée (tt=100 h et T°=100 °C) pourrait avoir produit :

» Le dégazage de I’échantillon de silicone qui atténuerait I’intensité de la décharge
glissante.

» L'activation de l'agent de réticulation résiduel résultant de l'augmentation de la
température. Cette opération renforcerait les doubles liaisons fortes C=C et C=0,
révélées par 1’analyse IR, qui sont des liaisons sans libre rotation et possédant des
énergies de liaisons élevées (528 et 640 kJ/mol resp.).

> La perte de plastifiant qui présente une rigidité diélectrique faible.

> L'augmentation de la tempeérature qui a induit un réarrangement des chaines
moléculaires de la zone amorphe de la silicone, conduisant a la cristallisation de cette
région et & ’amélioration des points de faibles structures du matériau. Ceci est traduit
par I’augmentation du taux de cristallinité, révélé par ’analyse DRX, et la texture plus
réguliere de 1’échantillon de silicone traité thermiquement, révélée par I’analyse
morphologique MEB.

Remarquons aussi, qu’en dépit du vieillissement électrique sévere de la silicone, les
gouttelettes d’eau en surface de cette derniere n’ont pas perdue leur forme circulaire, ce qui
témoigne du bon caractére hydrophobe de la silicone. Cependant, la perte
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I11. 8 Conclusion

Les résultats obtenus et présentés dans ce chapitre nous ont amené a conclure, qu’une
contrainte de champ électrique appliquée au matériau silicone, conduit a son vieillissement
qui se traduit par une diminution de ses performances électrique, mécanique, physique et
thermique. En d’autre terme, le vieillissement €lectrique se manifeste par la diminution de la
rigidité diélectrique longitudinale et de la capacité du matériau et par une augmentation de son
facteur de perte, sur le plan électrique. A cela s’ajoute une diminution de la rigidité mécanique
traduite par un faible module de Young, une diminution de I’hydrophobicité traduite par un
indice d’hydrophobicité IH réduit, et enfin une étendue de la stabilité thermique réduite. Ce
changement de comportement du matériau est directement li¢ a la modification de sa
morphologie, suite a la déformation de sa structure moléculaire, révélée par les analyses
chimiques MEB, FTIR, DRX et ATG/DTG/ATD. Toutefois un traitement thermique de
courte durée (t= hs a T=100 °C) a permis d’améliorer les performances électrique, mécanique,
physique et thermique de la silicone sous I’effet de la contrainte de champ ¢€lectrique.

Une corrélation peut, ainsi, étre établie entre le comportement électrique et chimique du
matériau, liant la variation des grandeurs électriques (El, Cx et tgd), mécanique (Module de
Young E), physique (IH) et thermique (Ti, T, Tt et T¢), aux modifications morphologiques
du mateériau, traduisant la dégradation de ce dernier. L'oxydation de la silicone, favorisée par
I’énergie de la décharge électrique de surface par effet couronne, suite a l'application du
champ électrique, conduit a la détérioration de ces propriétés
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Conclusion générale

Le travail présenté dans ce mémoire a pour but principal de voir I’effet d’un traitement
thermique de courte durée, sous une température de 100 °C pendant un temps de 100 heures,
de la silicone solide destinée pour le revétement des isolateurs en haute tension. Cette étude
nous a aussi permis d’acquérir une meilleure compréhension du comportement électrique,
mécanique, physique, chimique et thermique de la silicone solide, a travers les différents
tests, mesures et analyses réalisés.

Cette étude s’est soldée par des résultats intéressants, que nous résumons comme suit :

» L’application de la contrainte de champ électrique a la surface de la silicone solide,
génere une décharge glissante d’intense énergie, qui a pour effet de favoriser le
mécanisme d’oxydation. I’oxydation qui se produit, de concert avec un processus de
changement de phase, opéré a I’échelle microscopique du matériau, fragilise ce dernier
(Présence des groupements carbonyles C=0 et O-H révélé par I’analyse FTIR).

» Le champ électrique appliqué au matériau induit, a 1’échelle microscopique, une
déformation des liaisons physiques et ou chimiques qui conduit a la destruction des
cristallites et la création de défauts qui sont des zones faibles électriquement,
chimiquement et mecaniquement. La structure moléculaire de la silicone est alors
modifiée, ce qui se traduit, a I’échelle microscopique, par une diminution du taux de
cristallinité de la silicone soumise a la contrainte du champ électrique sous différentes
conditions imposeées et le renforcement de la phase amorphe faible.

» Ce changement de phases (de la phase cristalline vers la phase amorphe), qui est a
I’origine de la perte des performances du matériau, se traduit a 1’échelle
macroscopique, et d’un point de vue électrique, par une diminution de la rigidité
diélectrique et la capacité du matériau et par 1’augmentation de son facteur de perte.
Les performances mécaniques sont également affectées, ce qui est révélé par une
diminution de la rigidité mécanique, traduite par le module de Young. Il n’en est pas
moins de I’indice d’hydrophobicité qui baisse, et de 1’étendue de stabilité thermique
qui se réduit avec le vieillissement électrique de la silicone.

- Le traitement thermique de courte durée a T=100 °C pendant 100 heures, de la
silicone, améliore les performances électrique, mécanique, physique et thermique de
cette derniére, alors qu’elle est soumise a I’effet de la contrainte du champ électrique.
Ceci pourrait avoir produit:

> Le dégazage de I’échantillon de silicone qui atténuerait ’intensité de la décharge
glissante.

» L'activation de l'agent de réticulation résiduel résultant de l'augmentation de la
temperature. Cette opération renforcerait les doubles liaisons fortes C=C et C=0,
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révélées par ’analyse IR, qui sont des liaisons sans libre rotation et possédant des
énergies de liaisons élevées (528 et 640 kJ/mol resp.).

La perte de plastifiant qui présente une rigidité diélectrique faible.

L'augmentation de la température qui a induit un réarrangement des chaines
moléculaires de la zone amorphe de la silicone, conduisant a la cristallisation de cette
région et a ’amélioration des points de faibles structures du matériau. Ceci est traduit
par ’augmentation du taux de cristallinité, révélé par I’analyse DRX, et la texture plus
réguliere de 1’échantillon de silicone traité thermiquement, révélée par 1’analyse
morphologique MEB.
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Résumer

Dans cette étude, nous présentons ’effet d’un traitement thermique de courte
durée, a une température T=100°C pendant un temps t=100 heures, sur le
comportement électrique, mécanique, physique, chimique et thermique de la silicone
utilisée dans le revétement des isolateurs haute tension. Nous considérons quatre états
de ce matériau : vierge, vieilli électriquement sous une contrainte de champ uniforme
alternatif 50 Hz, vieillie électriqguement apres un traitement thermique et traité
thermiquement. La variation des grandeurs électriques ( tgd, Cx, pt, ps, Eq), mécanique
(E), physique (IH), thermique (T, Tm, Tss, T5) SOnt corrélés et liés aux comportement
du matériau a I’échelle microscopique révél¢ par les analyses MEB, ATG/DTG/ATD,
FTIR et DRX). Les résultats obtenus ont révélé que le traitement thermique de courte

durée subi a la silicone a considérablement amélioré 1’ensemble de ces propriétes.

Mot clé : Isolation, silicone, diélectrique, claquage, vieillissement

Sommary

In this study, we present the effect of heat treatment of short duration, at a
temperature T = 100 ° C for a time t = 100 hours, the electrical behavior, mechanical,
physical, chemical and heat of the silicone used in the coating of high-voltage
insulators. We consider four states of this material: virgin, aged electrically at a stress
of alternating uniform field 50 Hz, electrically aged after heat treatment and heat
treated. The change in electrical quantities (tgo, Cx, pt, ps, Ed), mechanical (E),
physical (H), thermal (T;, Tr, T, Tp are correlated and associated with the behavior
of the material at the microscopic scale revealed by SEM analysis, TGA / DTG /
DTA, FTIR and XRD). The results obtained revealed that the heat treatment of short

duration sustained silicone has greatly improved set of properties.

Keyword: insulation, silicone, dielectric breakdown, aging



