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Résumeé:

Mes activités scientifiques sont consacrées ade&tdes phénomenes induits par le
champ électrique dans les matériaux diélectriquailss, liquides et aux interfaces avec les
gaz. Ces recherches sont guidées par une doubkqupation : répondre a des aspects
pratiques (liés au transport, a la conversion etstockage d’énergie électrique) et accroitre
le champ de la connaissance (liee a la conductita polarisation, aux phénomenes de
décharge, au claguage, et au vieillissement minyismue). Je m'intéresse aussi a la
réalisation de procédés basés sur les propriétédlediriques et les phénomeénes
électrostatiques. Durant mes dix premieres annéesein de I'équipe MDE, j'ai consacré
mes efforts de recherches suivant trois axes: faat@risation des matériaux diélectriques,
I'étude des phénomenes pré-disruptifs et le dépelopnt de procédés et de techniques
spécifiques. Pour cette HDR, j'ai choisi d'offrin &cteur nos apports scientifiques détaillés
et parfois résumés liés a chacune de nos actionsedeerche. Elles sont déclinées et
regroupées par champs applicatifs: méthodes et utés de mesure, moteurs de traction
ferroviaire, condensateur de puissance, cablesodidpur et limiteur supraconducteur
HVDC, isolations bio-sourcées, isolations a basexgpsuper condensateur. Enfin je propose
au lecteur une déclinaison de mon projet de rederdédié a I'étude diélectrique des bio-
polymeéres.







A mes collaborateurs passés et a venir...






I. Biographie

Maitre de Conférences a I'Université Grenoble Alpepuis 2006, responsable de
I'équipe Matériaux Diélectriques et Electrostatigiepuis 2015, je délivre mes enseignements
au sein du département des Mesures Physiquesndgtlit Universitaire Technologique et je
conduis mes recherches au sein du Laboratoire deéedgectrique de Grenoble. Voici
résumé mon curriculum vitae au travers de: morn étal (81.1,Table 1), mes titres
universitaires (81.2,Table 2), ma mobilité professielle (§1.3,Table 3,Table 4), mes activités
d’enseignement (80, Table 5), mon bilan bibliogigpk (81.5,Table 6), mes activités
d’encadrement doctoral (80), mon rayonnement dbmune (81.7), et enfin mes
responsabilités scientifiques et administratives3]8

|.1.Etat civil
Table 1: Etat civil en 2018

Nom Gallot-Lavallée

Prénom Olivier

Date de naissance 04/11/1976

Grade Maitre de conférences

Classe Normale + PEDR

Echelon 6ieme

Section CNU 63ieme

Enseignement Univ. Grenoble Alpes — IUT1 Dpt. MPH
Recherche G2Elab (UMR5269) — Equipe MDE

Téléphone +33.(0)4.56.52.86.92

Page web équipe http://www.g2elab.grenoble-inp.fr/mde-/

Page web perso. http://www.g2elab.grenoble-inp.fr/pp-212782.kjsp
Adresse électronique olivier.gallot-lavallee@g2elab.grenoble-inp.fr
Adresse postale c/o GreEnER, Bur. 5C24, 21 Avnaagyrs, 38031 Grenoble

|.2. Titres universitaires

Table 2: Récapitulatif des titres universitaires

Dipldmes Etablissements Années
Baccalauréat STI Génie Electrique Lyc. Déodatedefac 1995

BTS GE + Certificat d’aptitude en Eclairage SFE clLPéodat de Severac 1995-1997
Math. Spée. TS Lyc. Diderot (Paris) 1997-1998
Licence EEA Univ. UPS 1998-1999
Maitrise EEA option Plasmas et Matériaux Univ. UPS 1999-2000

DEA GE option Matériaux et Matériels Electriques cole ENSEEIHT/UPS  2000-2001
Doctorat en Sciences spécialité Génie Electrigue  coldEENSEEIHT/UPS 2001-2004

1.3.Mobilité

Table 3: Récapitulatif des postes de recherche oqués

Postes occupés Etablissements Villes Années
CIFRE LAPLACE / Schneider Electric Toulouse / Gyble 2001-2004
ATER PPRIM / ESIP / Univ. de Poitiers  Poitiers 200
ATER LEMD / Univ. Grenoble Alpes Grenoble 2004-200

MCF G2Elab / Univ. Grenoble Alpes Grenoble 2006-20




Table 4: Récapitulatif des missions scientifiquedfectuées a I'étranger

Etablissements Pays Durée Années
Univ. of Leicester Angleterre 3 semaines 2003
Univ. of Bologna Italie 2 semaines 2003

Univ. of Tokyo Japon 1 mois 2004

l.4.Activité d’enseignement

Je délivre actuellement la totalité de mes enseigmés au sein du département
Mesures Physiques de I''UT 1 de Grenoble (UGA).sliés notamment responsable des
modules de formations : Electromagnétisme(M2201), Conditionnement de signaux
analogiquegM3301), Electronique d’Instrumentatio(M3304C), etChaines de mesures de
controle et d'essais (M4201). Je suis également responsable des |a@st
d’expérimentations sur lesquels reposent les mediilelectromagnétismet deChaines de
mesures de contrble et d'essale participe enfin aux différentes missions dpadé&ment,
telles que : le suivi de Projets Personnels eteBsidnnels (PPP), le tutorat de stagiaires en
formation initiale et en alternance, les jusamestrialisésles réeunions de département, les
journées portes ouvertes et les salons de I'étudiamici Table 5 un récapitulatif de mes
activités d’enseignement passées et présentes.

Table 5: Récapitulatif des activités d’enseignement

Niveau  Type Etablissement  Matiere Années

L3 C/TD/TP Ecole ENSICA  Electrotechnique 2001-2004
M1 TD/TP Ecole ENSICA  Modélisation et Commande 22004

L3 TP UPS Electronique de puissance 2001-2004
L3 TP UPS Electrotechnique 2001-2004
L3 TP UP Capteurs et interfacage 2005

L3 TP UP Acquisitions et Traitement 2005

L3 TP UP Automatisme 2005

L3 TP Ecole ESIP Electrotechnique 2005

L3 TP UJF Génie Electrique 2005-2006
L3 TP UJF Electronique de Puissance simulée 2008-20
M1 TP UJF Electrotechnique 2005-2006
L1 TP IUT MPh UJF Physique 2005-2006
L1 C/TD/TP IUT MPh UGA Electronique Analogique 2006-2012
L2 C/TD/TP IUT MPh UGA Capteurs et Conditionneurs 2008-2018
L2 C/TD/TP IUT MPh UGA Electronique d’Instrumentation 2006-301
L1 C/TD/TP IUT MPh UGA Electromagnétisme 2006-2018

|.5.Bibliométrie

Voici rapporté Table 6 le récapitulatif de mes pediions. Les détails des références
bibliographiques organisées par catégories som¢mdgat donnés 8IV.



Table 6: Récapitulatif des publications: type, réféences et nombre

Type de publication Références Nombre (total=63)
Ouvrages nationaux [1]-]3] 3

Ouvrages internationaux [4] 1

Brevets [5] 1

Revues nationales [6], [7] 2

Revues internationales [8]-[23] 16

Articles nationaux [24]-37] 14

Articles internationaux [38]-[62] 25

Articles de vulgarisation [63] 1

Dielectric  _______ m

Materials and TECHNIQUES .,
DE L'INGENIEUR -

Electrostatics
[atériaux
Olivier Gallot Lavai o lectriques
‘ctrostatique

|.6. Activité d’encadrement doctoral

Je co-encadre actuellement 3 theses (33%). J'a@rauant co-encadré 3 theses dont
une CIFRE et deux MESR (50%). J'ai également caérec5 Master (43%) dans le cadre de
contrats de collaboration avec Safran, Nexans, AMXtom et 3 post-doctorants (37%) dans
le cadre de deux Pdles de Compétitivité et une ANRmMe suis notamment impliqué dans les
montages financiers de ces différentes actiongedeerche, dans la formation scientifique et
expérimentale des doctorants, master et post-dou®ret dans la supervision et la
valorisation de leurs travaux de recherches. Voésumé 81.6.1, 1.6.2, 1.6.3 et 1.6.4
I'ensemble de mes activités d’encadrement.

.6.1. Encadrement et co-encadrement de théses en cours

* N. Ngouoto, “ Etude physique d'une micro déchartgaéeeloppement d'un micro
dispositif de protection de foudre ”, (2017-20283%)

o Co-encadrants : 33% O. LesaB8% N. Bonifaci
o Références des publications associées: [aucuneatidnh]

« R. Chassagnoux, “Etude des propriétés diélectsigde l'azote liquide et
diphasique : application a un limiteur supra ”,X82019) (33%)

o Co-encadrants : 33% O. LesaB8% N. Bonifaci
o Références des publications associées: [aucuneatidh]

 P. Daniel, “Influence des surtensions sur la rigiddiélectrique et sur le
développement des cavités gazeuses dans lisolXiidtE de cables HVDC 7,
(2015-2018) (40%)

o Co-encadrant : 60% P. Rain
o Références des publications associees: [39], [38]



[.6.2. Encadrement et co-encadrement de théses soutenues

V. J. Hegde, “ Etude diélectrique des matériauxympelres bio-sourcés ”, (2013-
2017) (45%)

o Co-encadrants : 45% L. Hew0% P. Rain
0 Références des publications associées: [24], [42], [45], [44]

L. Zavattoni, “ Conduction phenomena through gasiasulating solids in HYDC
Gas Insulated Substations, and consequences dncefietd distribution ”, (2011-
2014) (50%)

o Co-encadrant : 50% O. Lesaint
0 Références des publications associées: [14], [29], [47], [52], [53], [49]
o Devenir : Ingénieure de recherche chez Generatritiec

E. Obame, “ Développement d'un dispositif de cahdtrie par rayonnement
thermique: application a la mesure des pertes BEnsomposants électriques ”,
(2007-2010) (50%)

o0 Co-encadrant: 50% F. Aitken

o Références des publications associées: [5], [T].[18], [25], [27], [32],
[55]

o Devenir : Maitre de Conférences a I'Université dasiku (Gabon)

1.6.3. Encadrement et co-encadrement de stages de niveawadler

M. Lemonier, “ Etude du claquage d'un gaz isolartsdune configuration pointe-
plan : application aux distances sub-micrométrigeiesnicrométriques ” (2016)
(40%).

o Co-encadrants : 40% O. Lesal21% N. Bonifaci
o Références des publications associées: [confidiati&afran]

R. Steyaert, “ Stabilité au courant continu deslesitbasse tension recouverts
d’isolant réticulé type HFFR (Halogen Free FlaméaRdant) ” (2012) (50%).

o Co-encadrants : 50% P. Rain
o0 Références des publications associées: [confidie@tiexans]

T. Le, “ Etude de la conduction électrique et dmmballement thermique de
matériaux diélectriques organiques ” (2011) (25%).

0 Co-encadrants : 25% O. Lesalti% P. Rain, 25% JN. Foulc
0 Références des publications associées: [confidié@tha/X]

T. Tran, “ Détection et identification de défauisi&s dans les développantes des
moteurs de traction ferroviaire ” (2008) (50%).

o Co-encadrants : 50% P. Rain
o Références des publications associées: [17], [32]

E. Obame, “ Développement de méthodes d'évaluaiola qualité des isolations
électriques neuves et vieillies des moteurs deidraderroviaire ” (2007) (50%).



o Co-encadrants : 50% P. Rain
o0 Références des publications associées: [18], [31]

1.6.4. Encadrement et co-encadrement de post-doctorats

e A. Kahouli, “Etude physique et électrochimique fiens de polypropyléne
meétallisés: application aux condensateurs haussaeri, (2011-2012) (33%)

o Co-encadrants : 33% O. LesaB8% P. Rain
0 Références des publications associées: [13], [20Q], [48]

o Devenir: Chercheur associé au Laboratoire Matgri@uganisation et
Propriétés (LMOP), Université de Tunis El Manarnig, Tunisie

* S.Yao, “ Synthése des structures hybrides nanstdbeearbone/graphene et leurs
applications dans les batteries lithium-ion et dahss composites
multifonctionnels ”, (2011-2012) (30%)

o Co-encadrants : 70% A. Sylvestre
o Références des publications associées: [aucunegtidh]

o Devenir: Chercheuse contractuelle au Laboratoiee @himie des
Polymeres Organiques (LCPO), Université de Bordeaux

 F. Elkamel, “ Etude de I'écoulement des charge dias composites a base de
NTC en application a I'aérospatiale ”, (2008-20(&0)%)

o Co-encadrants : 50% A. Sylvestre
o0 Références des publications associées: [aucunegtidh]

o Devenir: Maitre de Conférences a la Faculté dasnBes de Gabes,
Gabes, Tunisie

[.7.Rayonnement scientifique

1.7.1. Rapporteur d’articles internationaux

* Revues internationales (3/ans)

Institut of Physics (J. Phys. D Applied PhysicsywNimurnal of Physics)
Elsevier (Composites Sci. and Tech., Journal oftédstatics, Polymer).
Wiley (Journal of Applied Polymer Science).

o O O O

IEEE (Transactions on Dielectrics and Electricaiuliation).

1.7.2. Auteur d’ouvrages nationaux et internationaux
» Reéférences des publications associées: [2], [1][4B

o N. Felici and O. Gallot-Lavallée, “ Physique desdiation électrique .
Lille: TheBookEditions, 2013.

o O. Gallot-Lavallée, *“ Matériaux diélectrigues et e@lostatique .
Lavoisier, 2013.

o O. Gallot-Lavallée, “ Etude d’'une résine époxy @plecation a l'isolation
moyenne tension: analyse de la charge d'espad&latdroluminescence,
du courant, et de la photoluminescence comme marsjae! vieillissement
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électrique ”, EUE. Toulouse, 2004.

O. Gallot-Lavallée, “ Dielectric Materials and Efexstatics ”. Hoboken,
NJ USA: Editions Wiley-ISTE, 2013.

1.7.3. Organisation et participations aux journées de GDR&t Workshop

e GDRs:

(0]

Participation a la journée “Phénomeénes diéleotsqaux interfaces ”,
Nantes, (2018)

o Participation a la journée “ Nouveaux Matériaux |Bifriques et Procédés
Innovants ”, Montpellier, (2017)

o Participation a la journée *“ Matériaux diélectrigue mise au point,
caractérisation, aspects multi-échelle et utilsati en conditions
extrémes ”, Toulouse, (2017)

o Co-organisation des “Journées diélectrigues hateenpérature ”,
Grenoble, (2014)

o Participation a la journée “ Synergie des contemnet durabilité des
isolants organiques ”, Paris, (2007)

o Participation a la journée “ Matériaux diélectrigieReims, (2006)

* Workshop:

o Co-organisation du Workshop “Void to Tree Tramsiti Scenarios ”,
Autrans, (2008)

o Participation au Workshop “ Ageing of DielectricsRutrans, (2004)

1.7.4. Exploitation directe des travaux de recherche par oe entreprise

» Dispositif calorimétrique (Brevet FR N°1055474 2a0013, Co-inventé par O.
Gallot-Lavallée) exploité par une start-up (SIREPRQur I'évaluation de
I'efficacité énergétique d’'un convertisseur AC/DZD{4-2017)

» Dispositif calorimétrique (Brevet FR N°1055474 200013, Co-inventé par O.
Gallot-Lavallée) exploité par Schneider-Electricupdévaluation de I'efficacité
énergéetique d'un capteur de courant en Fe-Si evalaation d’'un modeéle
numerique de pertes (2015-2017)

* Données de propriétés diélectriques de résinesyépaploitées par Siemens
(Berlin) pour le développement de PEM-HVDC (2014)

 Données de propriétés diélectriques de grade dgpnoglylene exploitées par
Bolloré (Quimper) pour étre publiées dans les deamm®nstructeur (2012)

1.7.5. Vulgarisation scientifique, féte de la science

* Animation d’expériences d’électrostatique a la fi#da science

e Journées portes ouvertes de I'lUT1 de Grenoble
* Forum des 50 ans de I'lUT1 de Grenoble (2016)



1.8. Responsabilités scientifiques-administratives, reteons internationales et comités

[.8.1. Direction d'équipe

» Depuis 2015 : Responsable de I'équipe Matériauxebigques et Electrostatique
du G2Elab

o Effectif : 9 Chercheurs et Enseignant-Chercheudsg2nieurs d’études, 3
Assistants ingénieur, 12 Doctorants et 1 Post-Daoto

o Axes de recherches:
= Caractérisation des matériaux diélectriques
» Etudes des phénomeénes preé-disruptifs
= Développement de procédés et de techniques spésfiq

"Notre équipe se consacre a I'étude des phénomedess par le
champ électriqgue dans les matériaux diélectriqoédes, liquides et aux
interfaces avec les gaz. Nos recherches sont guigée une double
préoccupation : répondre a des aspects pratiqiéss gl transport, a la
conversion et au stockage d’énergie électrigu@lcetoitre le champ de la
connaissance (liée a la conduction, a la polaosat@ux phénomenes de
décharge, au claquage, et au vieillissement mhitsigue). L'équipe
s’intéresse aussi a la réalisation de procédésshasgé les propriétés
diélectriques et les phénomeénes électrostatiques”

0 Missions :
» Participation aux choix stratégiques de la directiRRE, CS,
CDL)

» Relais administratifs et logistiques de la directio
= Accuelil, formation et coordination des doctorants

» Planification des interventions techniques avec pessonnels
BIATSS/ITA

= Planification des investissements

» Relations extérieures : avec la presse, les pouvmiblics et les
tutelles

= Animation de la prospective scientifique de I'éaqip
o Reéalisations:
= Voici représentées Figure 1 quelques une de mésatians. ..

Web, visite ministérielle, plateforme, formation...
T‘ . : ] l .-' ":t.' [

-
-
-—m
=
==
-
==




Figure 1: Exemples de réalisations: refonte du siteveb; relations extérieures avec la
presse et les tutelles; construction de la maquettel’une offre de formation
professionnelle CNRS; valorisation des moyens expgrentaux; réalisation d’'un court
meétrage sur les activités de I'équipe

1.8.2. Collaborations et co-encadrements internationaux
* Publications communes avec académies étrangergs (=8

0 Sujet: “Etude diélectrique d’électrolytes solidesur super capacités ”
(depuis 2013)

= Partenaires :
* LaPhyMNE, University of Gabes, Tunisia

* Research & Technology Center of Energy, Thermal
Processes Laboratory, Hammam, Tunisia

* National Institute for Laser, Plasma & Radiationy$lbs,
Magurele, Bucharest, Romania

* National Institute of Scientific Research, Varenrn@ésnada
= Références des publications associées: [8]

0 Sujet: “ Etude des propriétés diélectriques dmeasde synthése ” (depuis
2013)

= Partenaires:

 Unity of Physics of Insulating and Semi-Insulating
Materials, Faculty of Sciences of Sfax, Tunisia

e Université du Quebec, CRML, Trois-Rivieres, Canada
* SATIE, ENS, Cachan, France
* CNAM, Paris, France
 LCSN, Limoges, France
= Références des publications associées: [16], [12], [26]

0 Sujet: “ Développement et exploitation d’un disggbsalorimétrique IR ”
(depuis 2013)

= Partenaires :
* Ecole polytechnique de Masuku, Franceville, Gabon
» Schneider Electric, Grenoble, France
* SIREPE, Grenoble, France
= Références des publications associées: [7], [¥9], [2
» Co-encadrement d’'une these France/Allemagne: ia&tivattoni (2014)

* Montage d'une ANR Internationale portée par Clalean-Mistral, “MAterials
design for Dielectric elastomeR trAnsducerS (MADRASIngapour (2016)

» Participation a I'ANR Chine portée par JinBo Bakyhthese des structures
hybrides nanotubes de carbone/graphéne et leutgammns dans les batteries
lithium-ion et dans les composites multifonctiorsi€P011-2012)



Accueils de chercheurs étrangers en tantogofesseurs invités

1.8.3. Comités de congrés nationaux et société savante

Membre du comité scientifique de la Rencontre Fwphone sur les Matériaux
Isolants (RFMI) (depuis 2016)

Chairman et rapporteur d’articles dans le cadr&ylaposium de Génie Electrique
(SGE) (2016)

Membre du club Eco-Conception en Génie ElectricpiaSEE (depuis 2009)

Membre du comité scientifique et rapporteur d’detide la conférence des Jeunes
Chercheurs en Génie Electrique (JCGE) (2008-2013)

Co-organisation du colloque sur I'enseignemente@mologies et des sciences de
I'information et des systemes (CETSIS) Grenobld Q20

Co-organisation de la 5iéme conférence bi-annud#ela Société Francaise
d'Electrostatique (SFE) Grenoble (2006)

1.8.4. Responsabilités de contrats et missions en lien avéndustrie en France

Responsable de 3 contrats de collaborations indlss:
o Bolloré vs Schneider-Electric vs G2Elab (2007-2014)

= Ce programme était conduit sous I'égide du poleatepétitivité
TENERRDIS. Il associait 3 partenaires: Bolloré, iszider-Electric
et le G2Elab. Il impliquait un doctorant et un pdsttorant. En tant
gue correspondant pour la partie G2Elab, j'ai pigéi au montage
financier (budget total 5 592kEUR dont 237kEUR pleuG2Elab),
aux comités de suivi (3/ans en présence des repadds du
ministere, de la région et du département), a stigedes livrables,
au suivi administratif, a la restitution pléniergeaes des partenaires
du consortium et a la production scientifique [131], [50], [48].

o Siemens vs G2Elab (2011-2014)

= Ce projet était conduit sous I'égide de I'ANRT.aHsociait 2
partenaires: Siemens et le G2Elab. Il impliquai¢ wioctorante et
une post doctorante. En tant que correspondant fsoyrartie
G2Elab, jai participé au montage du contrat d'aqEgnement
(90KEUR pour le G2Elab), a la gestion des livrablas suivi
administratif, et a la production scientifique [1{29], [41], [47],
[52], [53], [49].

o Safran vs CEA vs G2Elab (2016)

= Ce projet associait 3 partenaires: Safran, le CEk &2Elab. I
impliquait une master 2. En tant que correspongant la partie
G2Elab, jai participé au montage du contrat d'aqEgnement
(15kEUR pour le G2Elab), a la gestion des livrabkes plan de
prévention et au suivi administratif.

Chargé de mission par I'Université Grenoble Alpagras de I'lnstitut des
Energies Dé-carbonées IED Super Grid (depuis 2015)

= Je suis chargé de mission aupres de la SAS "Sughéngtitute” par
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Lise Dumasy (alors présidente de I'UGA) pour y affer une
partie de mon temps de travail. En contrepartiecri@ance de
'UGA est convertie en prises de parts socialess dauapergrid
Institute. Ce projet associe 2 partenaires: Supkeidgstitut et le
G2Elab et il implique une doctorante sous I'égidel’ ANRT. En
tant que co-correspondant pour la partie G2Elabpjis en charge
la négociation des investissements (40KkEUR), ppéti@u suivi
administratif et a la production scientifique [3383].

1.8.5. Autres responsabilités, électives, scientifiquest ée formation

Elu représentant Enseignants-Chercheurs au CDL2dlaB (2014-2015)

Responsable de 3 modules de formation et des a@lims pédagogiques
associés : Electromagnétisme, Capteurs et Elegtrer{depuis 2007)

Organisateur des séminaires d’équipe MDE (depud$0
Elu représentant Doctorants au CDL du LGET, Towo@901-2004)



11

II. Synthese des principaux résultats de recherche veamps applicatifs
I.1. Introduction des activités de recherches: contexte&njeux et démarche

Constituée de 9 chercheurs et enseignants-chesckewdfune dizaine de doctorants,
mon équipe se consacre a I'étude des phénomeneaissipdr le champ électrique dans les
matériaux diélectriques solides, liquides et aurriaces avec les gaz. Nos recherches sont
guidées par une double préoccupation : répondes aspects pratiques (liés au transport, a la
conversion et au stockage d’énergie électriqueretoitre le champ de la connaissance (liée
a la conduction, a la polarisation, aux phénomeédesdécharge, au claquage, et au
vieillissement multi-physique) (Figure 2). L'équipgintéresse aussi a la réalisation de
procédés basés sur les propriétés diélectrigues phénomenes électrostatiques.

e Transport
e Conversion avec

JE——— e Stockage

e Le diélectrique =isolant (en clef de voute)
e Le champ électrique (en filigrane)

Figure 2: Dans un contexte de transport de la conveion et du stockage d’énergie
électrique, le diélectrique est la clef de voute de champ électrique la contrainte en
filigrane. Cette chaine d’énergie est matérialiségar des organes sur lesquelles jai
particulierement travaillé: on y retrouve: les cabks, postes HVDC, Condensateurs,
Transformateurs et Moteurs

Les principaux enjeux identifiés sont :
» Prévenir la rupture diélectrique
» Adapter les propriétés diélectriques aux contraisfgécifiques

» Et accompagner la transition écologique par la Imeil connaissance des
diélectriques verts et le développement de solstldviDC (eg. limiteur supra)

Durant mes dix premiéres années au sein de I'éMIDe, j'ai consacré mes efforts de
recherches suivant trois axes (Figure 3):

» La caractérisation des matériaux diélectriques
e L'étude des phénomeénes pré-disruptifs
» Etle développement de procédés et de techniqéeHfigpes.
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e Développement de procédés et de techniques spécifiques

Figure 3: Nos recherches sont structurées suivantakes : caractérisation des matériaux
diélectriques, étude de phénomenes pré disruptifgléveloppement de procédés et de
techniques spécifiques

En filigrane de ces actions de recherches, megtifisjentermédiaires consistaient a:
» Approfondir et a développer les moyens techniqeel&duipe,

» Adapter et élargir mon champ de connaissance & @elliéquipe en incluant
les phénomenes aux interfaces solides gaz liqeidksectrostatique,

» Etablir des liens de collaboration avec l'ensentds forces de I'équipe tant
dans la complémentarité que dans le renforcement,

* Et m'ouvrir & un plus large spectre d'applicatitband du transport au stockage
de I'énergie en passant par I'avenement de matér@iconcgus.

C'est ainsi que: j'ai pu développer avec Jean-LetmoRd I'utilisation de la simulation
multi-physique dans le domaine des matériaux diédpes composites au travers de la
modélisation par éléments finis d'une méthode dsumede charges d'espace a impulsion
laser (présenté 8I1.2) ; j'ai proposé avec Paseal Rne méthode de détection d'isolation de
défauts dans les machines électriques (présent®),§fhai congu et breveté avec Frederic
Aitken un systeme calorimétrique pour mesurer k$es dans les composants de puissance
par rayonnement thermique (présenté §ll.4); j'aidpit un ouvrage de synthese sur les
matériaux diélectriques et I'électrostatique aeesdutien de Noél Félici, Jean César Filippini
et Pierre Atten [2], [1], [4] et un traité des tacfues de l'ingénieur sur la spectroscopie
diélectrique avec Patrice Gonon [6]; j'ai décrieawlivier Lesaint les phénoménes de dé-
métallisation qui touchent les condensateurs despoce sec a base de polypropyléne
(présenté 8l11.5); j'ai établi les relations struetet propriétés diélectriques de ces mémes
films de polypropylénes; jai étudié avec Olivieredaint puis avec Rachelle Hanna,
I'écoulement des charges de surface dans les galaeturface des isolateurs impliqués dans
les postes sous enveloppe métallique HVDC soud|g€6enté 8§l.1); j'ai étudié avec Laurent
Heux les propriétés diélectriques et structurales bio-polyméres (présenté 8I.1); j'ai
caractérisé avec Hajer Guermazi des dépendanaespeapriétés structurales et diélectriques
de résine époxy suivant deux natures de durcisgpugsenté 8l.1); j'ai réactivé une étude
avec Fadhel Elkamel portant sur I'élaboration elactérisation d’électrolytes solides a base
de BaTiQ dopé a I'hydrogéne destinées aux super-capagitésefité 8§l.1); actuellement;
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j'étudie avec Pascal Rain I'évolution des propsiéli€lectriques et de cavités dans des cables
soumis au HVDC et aux harmoniques qui lui sont liehtes (présenté §11.10) et je travaille
avec Nelly Bonifaci et Olivier Lesaint d'une panur slisolation de l'azote liquide en
application a la limitation supraconductrice en H¥[Bt, d'autre part, sur I'étude de micro-

décharges en application a la protection d'élemjtmnembarquée dans les aéronefs contre les
chocs de foudre.

Pour ce mémoire jai choisi d'offrir au lecteur reggports scientifiques détaillés et
parfois résumés liés a chacune de ces actionscterohes (Figure 4). Les voici déclinés et
regroupés dans les paragraphes suivants par ohdomatogique et classés par champs
applicatifs: méthode de mesure de charge d'espaateurs de traction ferroviaire, procédé de
mesure de l'efficacité énergétique, condensateumugsance, disjoncteur HVDC, matériaux

bio-sourcés, isolation a base époxy, super contEmspour la micro-électronique et cables
HVDC...

~

* Cables haute tension continue : étude
diélectrique d’'un modele réduit de cable
a base de polyéthyléne réticulé
chimiquement et étude des effets

conjugués du champ continue et champ

Con nsateurs\ I'hexafluorure de soufre et écoulement des alternatif sur le développement des
\

, D|electr|ques
\ = e /

:’ \ charges en surface d’isolants a base de décharges paryeLes (Resume)
. 1 résine époxy chargées a I'alumine ,»procedes ~

'. .- A R

\ I

\ 1

\ a >

\ *
+ ‘Super capacités : é,tdée -
diéleetriques détectrolytes
solides a base de BaTiO, ; - ’:
dopé a I'hydrogéne (Résumé) *  Mdeglisation de la mesdre des
» Condensateur de puissance : Green -

X o . chargesiqs_paqepar impulsion laser
étude diélectrique du PP et «  Matériaux dlelectrlques bio-sourcés: étatde  «  Calorimétrie des pertes par

du phénoméne de dé- I'art et étude diélectrique du PHBV etde laPCL infrarouge : développement d'un
métallisation + Matériaux diélectriques conventionnels : étude procédé de mesure et application
diélec. et structurale de résines époxy(Résumé)

e

Figure 4. Cartographie des sujets de recherche qugai pu couvrir ces dix dernieres
années, donnant lieu a des résultats détaillés daswe mémoire d’HDR et par ailleurs
publiés. Les trois sujets cerclés de rouge sont negsentatifs de mes travaux de recherche
de par leurs applications et la démarche adoptée. ‘dspect bio matériaux fait la
transition entre mes activités passées et mes prtgale recherche a venir
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1.2 Modélisation de la mesure des charges d'espace panpulsion laser[19],
[22], [34], [35], [56], [58]

[1.2.1. Introduction

Nous avons mis en ceuvre un modeéle numérique noogefiant de simuler la mesure
de charge d'espace par propagation d'onde de guessr des polymeéres composites. En
pratigue, nous avons comparé notre simulation akesc mesures obtenues a partir d'une
meéthode basée sur le déplacement relatif: la métked'onde de pression induite par laser
(LIPP Figure 5). Cette méthode est dite & déplanemedatif car elle consiste a forcer le
déplacement de charges par rapport aux électradast@ar totale influence un transitoire de
charge aux bornes du matériau (Figure 6). En pratigc'est l'absorption de I'énergie
lumineuse par une couche (par exemple de I'encihide) déposée en surface du matériau
qui provoque une brutale élévation de températtirdoac une dilatation de cette couche
créant de part et d'autre une onde de pressioolageiement que I'on peut entendre est I'une
des conséquences de ce phénomeéne, l'autre étagréddion d'une onde de pression
longitudinale se propageant vers l'arriere de lideciDans certaines conditions, nhotamment
lorsque I'énergie du laser est suffisamment grabélshauffement de la cible est tel qu'une
partie de celle-ci se vaporise, I'éjection de mnati@associée induit par réaction une
compression supplémentaire.

Dans cette étude, nous décrivons le modeéle physaqugeomeétrique choisi pour
représenter cette technique de mesure, puis nowsllaés les méthodes de résolution
numerique qui ont été mises en ceuvre. Trois prabegoexperiences sont ensuite déclinées.
Nous testons une nouvelle méthode de synthéseddill g charge d’espace assistée par la
simulation. Nous confrontons expérience et simaitasur la base d'un échantillon d'époxy
soumis a un cycle de contrainte électrique. Enfimys simulons l'influence d'une structure
hétérogene (époxy - particules de Si€ur une telle mesure.

-
- Focused LASER

Cathode Indian ink_ . Ground
Dielectric
— >0
Anode ||
V¥ Pressure wave Vs(t)
HV ¢ i(t)
LIPP method
Ground Ground

Figure 5: Diagramme fonctionnel de la LIPP. Le LASER provoque une dilatation

brutale de la cible d’encre de chine provoquant as tour une onde de pression normale
a I'électrode supérieure. L’'onde se propage au trars du diélectrique pris en sandwich
par les électrodes. Le déplacement local des chasgd’espace entraine par influence
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totale une fluctuation de charge d’influence. Le carant de conduction représentatif
d’une distribution de charge d’espace est alors ergistré via un amplificateur inverseur
haute fréquence

-

Figure 6: Diagramme simplifié de la mesure de chaky d'espace basée sur le
déplacement relatif. En haut de cette figure nouseprésentons le diélectrique pris en
sandwich entre une cathode (K) et une anode (A) awguatre instants caractéristiques de
la propagation de l'onde de pression. En dessous um représentons la charge
d’'influence de l'anode en fonction du temps ainsi ug sa dérivée: le courant de
conduction. L'analyse de ce courant permet de recatituer une distribution de charge.

Par souci de simplification, nous avons supposé umpermittivité constante, une absence
de dispersion et d’atténuation ainsi qu’une parfaieé adaptation d'impédance acoustique

[1.2.2. Modéle

a. Géomeétrie

Les simulations sont réalisées sur la base d’'uneteogéométrique bidimensionnel
(Figure 7). Le modéle est cependant pourvu d’'uneedsion supplémentaire suivant l'axe Z,
notamment utilisée lors du calcul de densité sigtec de charge. L'onde de pression est
directement appliquée en entrée de la cathodeulhstrait absorbant le faisceau LAZER n’est
donc pas modélisé. L'onde se propage suivant D&et traverse successivement la cathode
(K), le diélectriqgue (D) et enfin 'anode (A). Leaillage est régulier au sein des trois
systemes A, D et K et ne comporte gu’une celluleasu I'axe Y. Dans le cas du diélectrique
composite, le découpage en cellules régulieresuadans les deux directions X et Y. Chaque
cellule est alors individuellement assimilée a iglettrique ou a une particule a partir de la
tomographie du composite effectuée par diffractienmayon X (Figure 8).
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P(t) 100 cell 100 cell 100 cell
< ; >
—> s

Y Filler

A
X
>)_’
Z

...................

100 cell

100 cell

Figure 7: Modele bidimensionnel utilisé pour la simlation. L'onde de pression se
propage suivant I'axe X de K a A. Le maillage estéagulier. Dans le cas du composite un
maillage spécial est réalisé. Le plan de sortie dsfoqué suivant X Y et les plans latéraux
sont bloqués suivant Y

L} Ap
-
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.I ¥ . T -5}-:#:_:
Figure 8: A gauche voici I'imagerie X du cceur d’unéchantillon d’époxy chargé en silice
(60% en poids). A droite voici le modeéle discret deet objet. Les zones foncées sont
assimilées a de la silice. Chaque pixel correspoadine maille élémentaire

b. Physique

L’'onde de pression d’entrée est uniforme suivaemd’Y transversal a la propagation
de l'onde. Les conditions aux limites sont tellage g les arétes latérales sont bloquées
suivant Y; l'aréte de sortie est bloquée suivanteiXY. Les propriétés viscoélastiques
classiques sont affectées au diélectrique, auxrétis et aux particules de maniere isotrope.
On considére que le dispositif reproduit un systeeme influence totale. Les forces
coulombiennes, la variation de permittivité élepig et les phénoménes thermiques sont
négligés. Les principaux parameétres physiques didereale simulation sont rappelés (Table
7).
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Table 7: Modéle physique

Physics

Coulomb strena
Configuration
Relative permittivit
Youna modulu

Density

Dampenin:

Poisson coefficiel

Deepnes

Isotropic

Wave shar

Wave amplitud
Wave pissage tim
Wave pressu
Liberty dearee

Thermal Dilatatiol

Parameters

No

Planar (total influenc

3.5 (constan

7x1C° MPa (dielectric

75x1C MPa (electrode:
95x1(¢° MPa (particles

1200 ka/n® (dielectric

2300 ka/n® (electrodes

2650 ka/n® (particles
o=f(rigidity)=0.5x1C° (dielectric
B=f(mass)=0.5x1° (dielectric
0.3 (dielectric

0.27 (electrode

0.25 (particles

10 mm (H

Yes

Gaussia

0-30 MPa (incidence versus
10 ns (1/2 amplitud
Uniform (incidence versus '
Exit plan: X=0 or P=0/ Y=(
Lateral plan: Y=(

No

c. Numérique

Le calcul de courant est effectué d’apres I'équmte “Maxwell Ampere” simplifiée
au cas étudié c'est-a-dire que l'induction magoétig est négligée. En somme, I'équation
des densités de courant est régie par la relativargte (1) ou les caractéres gras symbolisent
des vecteurs.

J=-0D/ot 1)

La simulation nous permettant d’obtenir directeméntdistribution de potentiel
électrigue du systeme au cours de la propagatidiomnide de pression, nous exploitons (1) en
faisant apparaitre dans (2) le champ et le couémttrique ainsi que le gain G de
transformation du courant en tension a la sorti€ahepli inverseur. Le calcul est effectué a
la frontiére entre le diélectrique et I'anode suslirface de contact S.

D=goeE (2)
Vs (t)=-coe,GI{O(E)/ot]ds

Le calcul numérique (3) est donc basé sur la disatéon de (2), ou H représente
I'épaisseur du systeme suivant Z permettant deulslta surface de contact et | la longueur
suivant Y d’'une cellule élémentaire. Le calcul ef$¢ctué sur chaque cellule d’indice i située
a la frontiere de l'interface isolant - anode.

Vs(t)=-coe GIHYI[Ei(t)-Ei (t-1)/At] ©)
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[1.2.3. Résultats

a. Modélisation des réflexions

Nous présentons (Figure 9) (haut) la réponse @eetrenregistrée sur un échantillon
d’époxy de 0.5mm d’épaisseur moulé entre deux rélées de 3.8mm d’aluminium. Le
premier pic observé correspond au passage de I'dadaression de K a D et le deuxiéme
correspond au passage de l'onde de pression deADRius loin on peut identifier une
réplique de ces deux pics avec cependant un rappamiplitude bien différent, nous y
reviendrons plus tard. Les différents pics obsergést issus d'ondes de pressions
secondaires.

Experiment
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|
|
|
|
|
|
|

T
|
|
|
|
|
|
|
1

Simulation

LIPP response (mV)
AN
n

T T
| |
| |
| |
| |
| |
| |
| |

1

_1-E I

8.1 3D Interpretation
. T \N ----- ’--. =<0

TN

85065082 1 1.17 1.35 153  1.862.03 2.21 2.39

Time (Us)

Space (mm)
N
w

Figure 9: Dans la figure du haut nous avons reprodtila réponse électrique enregistrée
avec la LIPP sur un échantillon de 0,5mm d’épaisseyris en sandwich entre deux
électrodes de 3,8mm d’épaisseur et polarisé a 1kVa simulation de cette mesure est
reproduite dans la figure centrale. Enfin, en bas € figure, nous proposons une
représentation f(temps, profondeur, pression) du abminement de I'onde principale et
des ondes secondaires. L'impédance acoustique deeBt Zd=2,9x18 kg/m?s, A et K

Ze=15x10 kg/m?.s et le vide environnant Zv=0

En effet, a chague passage d’'un milieu a 'autoede de pression donne naissance a
une composante de réflexion et de transmissiorfpooément aux relations (4) qui régissent
le rapport d’amplitude de réflexion;set de transmissionztlors du passage d’un milieu 1 a
un milieu 2 (Figure 10).
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Figure 10: Représentation de deux milieux acoustiggs de masse ml et m2 et des
différentes ondes de pression a prendre en compiees ondes directes sont représentées
par f1 et f2 et les ondes rétrogrades par gl et g2

f2 _ 1 Z -7, 27, g, 4
O, Zl + Zz 2-Zl Zz - Zl 1:1

Ou lI'impédance acoustique @ravecp la masse volumique et v la vitesse du son

= 2.2, . coefficient de transmission de m1 vers m2
Zl + ZZ

Ny = 2,24 . coefficient de réflexion de m1 sur m2
Zl + ZZ

e 2122 . coefficient de réflexion de m2 sur m1
Zl + ZZ

= 24 . coefficient de transmission de m2 vers m1

Zl + ZZ

Les mesures de charges d’espace n'utilisent quedmiére traversée de l'isolant.
Ainsi, pour que les mesures ne soient pas pertsrigdurée de l'aller-retour dans I'électrode
doit étre supérieure a la durée de la traverséesdiant.

La simulation de cette mesure est présentée (F@u(milieu). Le modele physique
de cette simulation a été décrit dans un paragrppeedent. Les parameétres d’ajustement de
notre simulation ont été le calibrage de I'ondepdession et la définition de la matrice
d’amortissement visqueux. Pour simuler cette egpég, nous avons maintenu la pression de
sortie égale a zéro afin de reproduire le phénordeng@flexion qui a lieu sur la couche d’air
(approximée au vide) tout en maintenant bloquéettka de sortie de la cathode pour
maintenir le systéme autour d’'un point d’équilibre.

La réplique des deux premiers pics - observée dntteB6 us et t=2,1 us - est
particulierement intéressante a expliquer. Figu(ba®) nous avons représente les différents
cheminements d’onde de pression suscités parteetiaique. On comprend ainsi pourquoi le
pic correspondant au passage de I'anode est plosriamt au niveau de la réplique, car au
méme instant t=2 yus deux ondes de pression viermoajiguer leur effort de déplacement.
Ces ondes, qui ont suivi des chemins différentgjuet incident suivant des directions
opposeées, ont en effet subit un nombre d’inversispectivement pair (=2) et impair (=1) qui
permet cette conjugaison d’effort. Ces comportemsnnt aussi bien visibles en simulation
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gu’en expérimentation. L’ensemble de ces obsematimnfirme la bonne mise en parametre
meécanique du modele.

b. Mesure de charge d'espace assistée par la simulatio étude de
faisabilité

Dans cette étude exploratoire, nous avons chercretrauver une distribution de
charge d’espace en corrélant un lot de réponsagéssa une réponse réelle ; il s’agissait la
notamment d’ouvrir une voie alternative a l'expdion de la méthode LIPP passant
traditionnellement par une procédure de calibratetn de traitement du signal (eg.
déconvolution).

i.  Algorithme

Les simulations sont réalisées sur la base du mogébmétrique bidimensionnel
décrit précédemment (11.2.2 Figure 7). On rappglie I'onde de pression simulée p(t), se
propage suivant 'axe X et traverse successivemaerdthode (K), le diélectrique (D) et enfin
'anode (A) et que la simulation nous restitue v&gonse électrique i(t). Le diélectrique (D)
est decoupé en N cellules (suivant Y). La preme&iiule située a la position-x est dotée
d'une charge élémentairei-q On enregistre la réponse électrique simuléeji(t)
correspondante (Figure 11). On répete I'opératiorieargeant a tour de réle chaque cellule
(ie. on incrémente j=1 & N). On béti ainsi une hendge N réponses électriques simulées,
chacune d’elle correspondant a un diélectrique dbide charge élémentaire (planaire)
parfaitement localisée suivant X. On calcule emdircombinaison linéaire de ces réponses
élémentaires qui "fit" au mieux avec la réponsectélgue réelle. On réalise la méme
combinaison des charges élémentaires correspomsdahten aboutit ainsi a un profil de
charge d'espace reconstitué par simulation.
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Figure 11: Algorithme permettant de synthétiser unprofil de charge d'espace a partir de
la réponse électrique réelle et de la simulation

ii. Résultats

Les Figure 12 et Figure 13 ci-dessous résumerdshaltat principal de cette étude. La
Figure 12 contient les N réponses électriques siesuhssociées a N distributions de charge
élémentaire dont nous avons besoin pour résoudre poobléme linéaire. La Figure 12
permet également de mieux comprendre le comportecoenplexe de la réponse électrique
au voisinage de I'électrode de sortie. La Figurenb8tre qu'il est possible de synthétiser une
distribution de charge a partir d'une réponse tpet et de la simulation.
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Figure 12: Représentation des N réponses électrigeie élémentaires simulées
correspondants aux N charges élémentaires
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Figure 13: Réponse électrique simulée i(t) (vert) dartir d'une distribution arbitraire
(bleu). Profil de charge d'espace synthétisg(x) (rouge) a partir d'une combinaison de
réponses électriques élémentaires de la Figure 12i le rang de la matrice est limité a 34
afin d'illustrer la fagcon dont le profil de synthese converge vers le profil originel (bleu)

iii.  Discussion
Lorsque cette méthode est testée dans le cadrea da@mulation, on parvient
parfaitement a synthétiser la distribution de chatrigine, car le probleme est simplement
linéaire. Le calcul est d'autant meilleur que legr&l de la matrice des réponses élémentaires
est élevé. Cependant, il ressort de cette étudenpraire que la résolution du probleme

dépend principalement de lI'adéquation entre 'ojedélisé et I'objet réel (forme réelle de
'onde de pression, de la qualité de la surfacehdenogénéité, de I'amortissement, etc.).
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Dans le cas ou le modele s'éloigne trop de latésatela peut produire des oscillations
numeriques, par ailleurs caractéristiques des pnoéé de déconvolution qui ont également
leurs limites.

c. Modélisation avec charge d’espace

Nous avons effectué deux mesures successives €Flg)rsur une résine époxy dans
les premiers instants de polarisation puis a lésse 2h30 de polarisation. L'expérience a été
réalisée sous une atmospheére contrélée de 50 °Cleldut d’injecter des homocharges des
deux co6tés du diélectrique. Au niveau de la sinmiatnous avons cherché a définir une
distribution de charge d’espace dans l'isolant @gmigre a retrouver une relative similitude
avec I'expérimentation (cf méthodologie 811.2.3 b)est intéressant de voir comment le pic
de sortie correspondant a I'essai sous polarisaties charge d’espace est décalé vis-a-vis du
pic sous courte polarisation. Il ne faut donc palslier de concevoir que I'onde de pression ne
peut pas s’apparenter a un véritable Dirac, c’estquoi il est délicat de définir exactement a
guel instant I'onde de pression franchit la frorgtieéélectrode-isolant dés lors que nous
sommes en présence de charge d’espace.
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Figure 14: A gauche voici la réponse électrique megee a deux instants de polarisation

sous 50°C. Nous avons apposé a droite de cette figla simulation correspondante en
cherchant la distribution de charge d’espace qui penet cette forte similitude

d. Modélisation sur un composite

Figure 15, nous avons simulé la réponse électritiuee résine époxy composite sur
la base de la distribution de particule de silicagée (Figure 8). Nous n’avons cependant
tenu compte que de I'hétérogénéité mécanique d®weeau systeme excluant pour I'heure
toute hétérogénéité électrique (eg. piézoéleatrigtadient de permittivité).

Ainsi ce résultat de simulation permet d'imaginenpact d’une telle distribution sur
la propagation de I'onde de pression. Conforméraertattentes, I'onde s’est propagée plus
rapidement et a subit une plus grande dispersiofin Bamplitude du pic d’entrée est
affaiblie par le rapport d’'impédance. En effetitadité globale du matériaux a augmenté avec
I'adjonction de particules limitant ainsi le dématent électrique.
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En pratique le grain de silice renforce la perwitii du matériau, et nous observons au
final une sensible augmentation de ce pic puisqueapacité apparente est accrue. Notons
globalement que I'existence d’'une telle géométridemsité de charge minérale ne semble pas
étre un facteur important de perturbation de laomép, si l'on fait abstraction de
I'hétérogénéite électrique.

Simulation
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Figure 15: Voici représenté en trait continu la simlation d’'une réponse électrique de la
LIPP sur la base d'un échantillon pur, et en traitsinterrompus la simulation d'un
échantillon composite

[1.2.4. Conclusions

Ces travaux de simulation ont permis de retrougsrprincipales signatures de cette
technique sur la base d’'un modéle extrémement gigapgllous avons illustré a quel point il
pouvait étre délicat de définir I'instant ou l'ondke pression passe du diélectrique a
I'électrode. Grace a la simulation nous avons pssatiier I'effet d’une hétérogénéité
mécanique du matériau sur la propagation de loriElefin nous avons proposé une
alternative a l'exploitation classique de la LIPPasée sur l'approche aléatoire de la
distribution de charge d’espace par rapprochematre g@éponses électriques simulées et
réelles.

Au-dela de ces premieres étapes associant sinmulaioexpérimentation, nous
souhaitons faciliter I'évaluation - par la simuwati- de certaines contraintes inaccessibles a
I'expérience. Le modele peut servir de support depcéhension des interactions entre
différentes sollicitations physiques. Il peut notaemt étre exploité dans le but de caractériser
le vieilissement des matériaux diélectriques etpdmposer une évaluation de leur fiabilité
dans des conditions de contraintes données: tensonfréquences électriques élevées
(kV/us), températures importantes, teneur en eatrets mécaniques.
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.3. Moteurs électriques : procédé de détection de déftaud’isolation [18], [17],
[31], [32]

[1.3.1. Introduction

L'isolation d’'une machine tournante moyenne tensisinun systéme imprégné multi-
couches complexe. On peut distinguer deux zonesfepes dans le systéme d’isolation de
ces machines. Le long du stator, les bobines smydek dans les encoches du circuit
magneétique. Aux extrémités, les bobines s’épanentsBors du circuit magnétique et sont
incurvées, on parle alors de développante.

La qualité du produit final exige le respect d'wertain nombre d'étapes pendant la
fabrication. Le contrble de [isolation finale esh moyen pour se prémunir d’un
vieillissement prématuré. Beaucoup d'études se @mdressées a la détection et a
l'identification de défauts apparus lors du visément des isolations. Trés peu de travaux
publiés ont été consacrés jusqu'ici aux défauifceets dans des isolations neuves.

De nombreuses techniques ont été développées palueé la qualité des isolations
statoriques de machines tournantes de forte puiesdm plupart d'entre elles ont aussi été
appliguées aux moteurs moyenne tension. Ces méthemlg généralement menées pour
détecter une détérioration éventuelle de I'équiperae décider de la mise en ceuvre d’'une
maintenance conditionnelle. Dans les appareils moyet haute tension, les vides résultant
du vieillissement des matériaux peuvent provoques décharges partielles, qui peuvent
contribuer a la dégradation de l'isolation. Deditégues de mesures de décharges partielles
se sont révélées appropriees pour détecter etifidentes types de défauts et ont été
appliguées aux moteurs de quelques kV. La tensimireie, constante ou en rampe, et la
tension alternative basse fréquence ont été @diggour détecter des deéfauts d'isolation
provoquant des modifications dans les propriétéscdeduction, comme la présence
d'’humidité, de polluants ou un défaut de cuissofadésine. Divers parametres et tests sont
utilisés pour renforcer le diagnostic: résistantsothtion (RI) aprés une minute, index de
polarisation (IP), comparaison des courants derigalion et de dépolarisation.

Les défauts relatifs a la procédure d'imprégnaéiba I'enrubannage du papier mica
consistent principalement dans des vides et demtwas de permittivite. Des lors, la
spectroscopie d'impédance semble étre une techadppmée pour la détection de ces défauts
spécifiques. En outre, la spectroscopie diéleatriqubasse tension fonctionne sans risque
pour I'isolation.

Le but de cette étude était donc d'examiner spéxtsoscopie diélectrique permet la
détection de défauts artificiels spécifiques repisdsur des maquettes de stators et de
développantes.

11.3.2. Aspects expérimentaux

a. Maquettes de stators et leurs défauts artificiels

L'isolation a été congue pour des bobines de stanoteurs de traction ferroviaire.
Les maquettes consistent en une section de staorume courbure inversée (Figure 16). Il y
a six encoches avec deux barres par encoche. Ckagaehe est composée de cinqg méplats
de cuivre recouverts d'un polyimide Kapton®. Desans de mica sur supports de tissus de
verre sont enrubannés autour des barres et propggésn tissu de verre (Figure 16). Des
papiers de Nomex® sont utilisés pour maintenir exigment les barres a l'intérieur des
encoches. Les maquettes sont imprégnées avecasine sdicone par imprégnation sous vide
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(VPI). La classe thermique de lisolant est de 28€lpn les normes CEI, ou H selon les
normes IEEE.

A\‘A
h — NN Cuivre
,@_ I o o
— Résine silicone \\ ______

Papier mica

— 1 ‘ Tissu de verre

Nomex Kapton

Fer

A ——

Figure 16 : Photo de la section de stator avec ragjode courbure inversé (gauche) et
schéma de I'isolation (droite)

Les sept défauts artificiels sont listés dans lald 8. lls sont relatifs a la préparation
et a I'enrubannage du ruban micace (défauts M1dy &iid M6) ainsi qu'au séchage et au
procédé d'imprégnation (défauts M3, M4, M5 et MAlit maquettes ont été préparées. Outre
celle de référence, chaque maquette est spécifignadéfaut.

Table 8 : Liste des défauts artificiels sur motorees

Maquette Défaut introduit

MO Référence: pas de défaut

Mla Faible recouvrement des rubans micacés

M1b Fort recouvrement des rubans micacés

M3 Imprégnation au trempé (pas de vide et pas degbous pression)
M4 Pas d’'imprégnation

M5 Imprégnation sans déshydratation préalable

M6 Ruban de mica non humidifié au préalable

M7 Transfert direct dans le four chaud

b. Maquette de développantes et leurs défauts artifiels

Ces maquettes sont une reproduction du bobinagedaux extrémités du stator
comme indiqué Figure 17. Chaque développante espasée de cinqg méplats de cuivre
recouverts d'un polyimide Kapton®. Des papiers sebde mica sont enrubannés autour des
barres. Un tissu de verre les protége. Les modelesimprégnés avec une résine de silicone
par imprégnation sous vide (VPI).
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Figure 17: Maquette d'une développante d'un bobinag de machine asynchrone (g).

Représentation stratigraphique des éléments d’isol@n (d)

Sept défauts susceptibles d'étre rencontrés enugiiod ont été artificiellement
reproduits sur des maquettes de développantesoilegépertoriés dans la Table 9.

Table 9 : Liste des défauts artificiels sur dévelgmantes

Maquette Défaut introduit

DO Référence : pas de défaut introduit

DOb Transfert direct dans le four chaud

Dla Faible recouvrement du papier micacé
Dlb Fort recouvrement du papier micacé

D3 Mauvaise imprégnation (pas de VPI)

D4 Pas d’imprégnation

D5 Pas de déshydratation avant imprégnation
D6 Pas d’humidification du papier micacé

c. Protocole de mesure

Les mesures diélectriqgues ont été effectuées @el'diun analyseur d'impédance de
type Programma® IDA200 de General Electric dontdasactéristigues métrologiques sont
données (Figure 18). La gamme de fréquence étaltlMHz. L'incertitude de mesure
dépend de la capacité et de la fréquence. Poucajexités de 1 a 2 nF, lincertitude dans
I'essentiel de la gamme de fréquence est de 0.51pour la capacité et de 1 % + 0.0003
pour le facteur de dissipation (ie. le &nAu-dessus de 200 Hz et au-dessous deHz)
l'incertitude est de 2 % + 0.0005 pour le facteardissipation ; il reste inchangé pour la
capacité.

Dans le cas des motorettes, la tension appligwdedet 200 Ve L'impédance a été
mesurée entre les douze barres et le noyau mageébgs soudures aux extrémités assurent
la connexion électrique des cing conducteurs deguhabarre ; les douze barres sont
connectées. La mesure fournit donc une signatwieatg des douze barres. Un passage a
120°C pendant 15 heures sous pression atmosphésgueait le séchage des maquettes. Une
stabilisation de 24 heures a 30°C était respectsat &&s mesures.
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Dans le cas des développantes, chaque mesure diixaiminutes. La tension
appliguée était de 10Q¥. L'impédance a été mesurée entre les cing congdsgctt une
contre-électrode aqueuse de conductiwit800uS/cm. Chaque développante testée a été
soumise au préalable a une procédure de séchages: Heures a 50°C a pression
atmosphérique, puis trois heures a 50°C sous videfim trois heures a 120°C sous vide, puis
placée a 30°C a pression atmosphérique durant dfedieCette procédure sera également
appliguée aprés les essais dans I'eau pour peevaitt développantes de recouvrer leurs
caractéristiques initiales. Les mesures ont étécefées 1 min apres immersion des

développantes dans I'eau. Nous proposons (8§ kBlds justifications d’un tel protocole.
106 I 10'3‘
Area 1,2,3

o A=0.5%+1pF

Area 1l
Aporg=1%+3.104

Area of our measure

10° 100 1@ 100 1¢ 16  10° 100 1 100 10 10
Frequency [Hz] Frequency [Hz]
Figure 18: (g) Erreur absolue (d) et seuils de détdon des pertes (tand) de l'analyseur
d'impédance

[1.3.3. Résultats expérimentaux et discussion appliqués aumotorettes

a. Influence de 'humidité

L'influence de 'humidité a été examinée sur la vete de référence MO. La Figure
19 montre I'évolution de la capacité et du factbeipertes de la maquette de référence MO a
guatre étapes difféerentes : juste apres séchageenfaines et 5 mois apres séchage a
'atmosphére ambiante (20 °C, 50 % HR) et aprésiauwveau séchage, 6 mois aprés le
premier. Le spectre de la capacité apres séchagiepals constant, mais augmente aux basses
fréquences. Apres 2 semaines dans les conditiobgates, la capacité a augmenté de 3 % a
1 kHz et de 12 % a 1 mHz, les propriétés ne sont gmas stabilisées. L'augmentation a
continué les semaines suivantes en particulier asses fréquences (+54 % a 1 mHz par
rapport a I'état sec). Apres un second séchageldtion a récupéré ses propriétés initiales.
Le tard augmente vers les basses fréquences et varie Bea 1®10*. Aprés 5 mois,
laugmentation est d'un facteur de 3 a 5 selonrémuence. Ces expériences illustrent
I'influence considérable de la teneur en eau deléition sur ses propriétés diélectriques.

La polarisation interfaciale est responsable dgtizentation de la capacité aux basses
fréequences. L'effet est moindre apres le séchagiugtimportant apres quelques semaines a
atmosphere ambiante pendant lesquelles les raaxerrécupérent la teneur en eau
correspondant a I'équilibre avec les conditionstetapérature et d’humidité environnantes.
Puisque l'effet est renforcé par I'numidité, la dustion électrique responsable de cette
polarisation interfaciale est due au moins en eatix ions de I'eau, qui s'accumulent aux
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interfaces entre les matériaux de conductivitéemintes ou aux électrodes. Cette conduction
a lieu dans la masse des matériaux ou superficiele aux interfaces résine/mica ou
résine/verre. L'influence de I'humidité sur la coctibn superficielle du mica a été largement
étudiée.

0
300 itk O ——
[ ]—tjuste apres séchage
- 2 semaines apres séchage
2750 4 ]2 semaines apr .
| prés séchage
: | | ©-séchage aprés 6 mois
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Figure 19 : Influence de I'humidité sur la capacitéet le facteur de pertes (tafl) de la
maquette MO de référence

Les maquettes ont été séchées avant imprégnatiais, les films de Kapton et de
Nomex reprennent de l'eau quand ils sont exposébueidité. Cela a provoqué une
augmentation de leurs permittivités et de leursefars de pertes. Les matériaux a I'équilibre
sous une HR de 50 % ont d’apres la loi de Henrytaneur en eau atteignant 50 % de leur
niveau de saturation. Des écarts a cette théoueepe Etre observes : dans le cas du Kapton,
la teneur en eau a 23°C et 50 % HR est de 1.8 &listgn'elle est de 2.8 % a saturation. Pour
ces deux polymeres, les variations de la perntétiai LkHz entre des atmosphéres seches et
saturées d’humidité a la température ambiante d@fibrdre de 30 %, tandis que les facteurs
de perte augmentent d’'un facteur deux (100 %). fengnt une variation linéaire entre les
conditions seches et humides, ces données ménentiaetaconditions de laboratoire a 50 %
HR a des variations respectives de 15 % et 50 %Ipqermittivité et le tah

Pour les autres matériaux, l'influence de 'huréidir les propriétés diélectriques est
négligeable. L'eau ne diffuse pas dans le verreang les paillettes de mica et donc elle ne
modifie pas leurs propriétés diélectriques danslame. Cependant, dans les deux cas, I'eau
peut établir des liaisons hydrogene en surfacegapiiribuent a la conduction superficielle.

Pour lisolation composite dans son ensemble, l@atian de la permittivité avec
I'humidité est donc principalement déterminée s tomportements du Kapton et du
Nomex. Elle devrait donc se situer entre 0 et 15élon les épaisseurs respectives des
différents matériaux. L'augmentation de 7 % dedpacité a 1 kHz pendant les 5 mois qui
suivent le séchage se situe dans la plage deivaratendue.

Le facteur de perte a augmenté d’un facteur 3ritre eonditions seches et ambiantes.
Puisque les tandu Kapton et du Nomex augmentent d’'un facteur(230 %), une partie
importante des pertes est due a la conduction ficipte sur le mica et/ou sur le verre.
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Puisque les propriétés diélectrigues dépendenadenleur en eau des maquettes, la
comparaison entre les maquettes avec défaut eadaette de référence exige des niveaux de
siccité identiques. Les mesures ont donc été faitesles maquettes a I'état sec.

b. Défaut M4

La maquette M4 n’a pas été imprégnée. La Figurec®@pare la capacité et le facteur
de dissipation du modéle non-imprégné M4 avec tegprgtés du modeéle de référence MO
apres le séchage.
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Figure 20 : Capacité et facteur de pertes tarde la maquette M4 (pas d’'imprégnation)

La capacité de la maquette M4 est nettement inféxi@ celle de la maquette de
référence. Les variations sont de -39 % a 1 kHieet30 % a 1 mHz. Ces variations sont la
preuve de l'existence d'un défaut. Le facteur demke M4 difféere de celui de MO, avec des
valeurs nettement supérieures aux fréquences basses

Les volumes normalement remplis de résine silicenat remplis dair dans la
maquette M4. La permittivité relative dans ces Esvpasse d'environ 3 a 1, ce qui provogue
cette importante diminution de la capacité. Cesuivals ne consistent pas seulement dans
I'espace libre du verre tissé et dans I'espacanteatitour des rubans fermement enveloppés.
La résine remplit aussi les cavités a l'intérieupdpier de mica dont le volume est de I'ordre
de 50 % du volume total. La baisse des valeursagadité a 1 kHz peut étre en grande partie
attribuée a ce changement de constante diélectrique

Aux basses fréquences, la capacité n'est plus @epssulement par la permittivité,
mais aussi par la polarisation interfaciale. Leunoé de mica est trés isolant, mais le papier
mica, composé de paillettes de mica aggloméréesususupport de tissu de verre, est
beaucoup plus conducteur en raison de la condudamsurface autour de ces paillettes et des
fibores de verre. En l'absence de la résine silichpdrophobe, des molécules d'eau sont
adsorbées en beaucoup plus grande quantité saudases. Elles se dissocient et participent
a la conduction. Ceci expligue lI'augmentation dealpacité aux basses fréquences et celle du
facteur de pertes. Dans le cas du défaut M4, laatpa 1 kHz semble étre un indicateur
fiable de défaut avec une sensibilité significative
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c. Défaut M3

Dans la maquette M3, la pression du procédé VRhmFégnation a vide et sous
pression n'‘a pas été respectée. La maquette anétérgée dans le bain de résine a la
température appropriée, mais le vide n'a pas ¢iégap au préalable et la pression n'a pas été
appliguée ensuite.

Comme indiqué Figure 21, le spectre de la capdet®3 est au-dessous de celui de
la référence seche MO. Les variations sont de -E91%Hz et de -14 % a 1 mHz. Ceci atteste
de l'existence d'un défaut. Le facteur de pertsgm& une relaxation prononcée a environ 30
Hz.
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Figure 21 : Capacité et facteur de pertes tande la maquette M3 (imprégnation au
trempé)

Puisque la pression n'a pas été appliquée suinalbaésine, l'isolation est seulement
en partie imprégnée. La capacité a 1 kHz est ifiéei que celle de la référence MO parce que
beaucoup de vides des papiers de mica sont restgsis d'air. Cependant, la polarisation
interfaciale n'est pas aussi grande que dans leelmdd4. Ceci peut étre attribué a une
concentration inférieure ou une plus faible moditles porteurs de charge. En fait, la résine
de faible viscosité devrait dans ce cas recouwrffissmment les papiers de mica pour
empécher la conduction superficielle.

Comme pour le défaut M4, la valeur de capacitkBlA apparait comme un indicateur
fiable de ce défaut.

d. Défaut M1

Dans le modele M1, on considére le chevauchemehemi@bannage de la bande de
mica. Dans la maquette Mla, le recouvrement duepapica est plus faible que dans la
maquette de réféerence MO tandis que dans la maguéth il est plus important. L'épaisseur
totale de papier mica est donc inférieure dansdejer cas.

Comme il est observeé Figure 22, les capacités da éile M1b sont respectivement
plus faibles et plus fortes que la valeur de réféee dans toute la gamme de fréquence. Pour
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Mla, les variations de capacité par rapport a M@ de -4 % a 1 kHz et de -5 % a 1 mHz.

Pour M1b, les variations de capacité sont de 9Pkldz et de 19 % a 1 mHz. Le facteur de

dissipation de M1a est proche de celui de la rété&ele facteur de dissipation de M1b est de
deux fois environ celui de la référence sur toatgdmme de fréquence.
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Figure 22 : Capacité et facteur de pertes tandes maquettes M1 (recouvrement du
ruban micace). M1a : faible recouvrement ; M1b : fot recouvrement

Dans le cas de Mla, I'épaisseur de mica est 2Qu%sfaible et cette matiere en moins
est remplie de résine silicone. La permittivitésptaible de la résine silicone, qui est environ
moitié de celle du mica (pres de 3 au lieu d'emviéy, explique la capacité mesurée plus
petite. Inversement, dans la maquette M1b, la cewshmica est 20 % plus importante, ce
qui réduit la quantité de résine. La permittivitdgpgrande du mica rend ici la capacité plus
elevee.

Le plus grand facteur de dissipation avec le papiEa en excés, comme observé
Figure 22 pour la maquette M1b, peut étre attribula conduction superficielle sur les
flocons de mica, qui excede, méme avec des papersctement imprégnés, la conductivité
de la résine silicone.

e. Défaut M5

Une fois que les barres sont correctement montaes s fentes, le stator doit étre
séché pour enlever I'numidité avant I'imprégnatidans la maquette M5, la procédure de
séchage n'a pas été suivie.

La capacité est inférieure a la capacité de rétérdmnoir Figure 23). L'écart est
d'environ 5 & 9 % sur toute la gamme de fréquence.
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Figure 23 : Capacité et facteur de pertes tande la maquette M5 (Imprégnation sans
déshydratation préalable)

L'eau qui n'a pas été enlevée pendant la fabricatimpéche une imprégnation
appropriée de l'isolation et en particulier du papnica. En effet, pendant la cuisson a haute
température, cette eau est partiellement évapl@iésant des cavités derriere elle. Ces vides
sont responsables de la valeur inférieure de ci#paci

f. Défaut M6

Une légére humidification de la bande de papiearpiermet de maintenir les flocons
de mica ensemble et d’éviter une perte de matienelgnt 'enrubannage. Dans la maquette
M6, cette procédure n'a pas été respectée. Laitapattres semblable a celle de MO (Figure
24).
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Figure 24 : Capacité et facteur de pertes tasde la maquette M6 (transfert direct dans le
four chaud)

Les valeurs a 1 kHz sont quasi-identiques tandis lgs valeurs a 1 mHz sont
légerement différentes. Puisque les mesures a Ili@sgeence sont sensibles a la teneur en
eau du matériau, on ne peut pas considérer laelité a 1 mHz comme assez fiable pour la
détection de défaut. Par ailleurs, le facteur deepest clairement distinct de celui de la
référence dans la gamme de 1 mHz a 100 Hz. Poffievéa reproductibilité de cette mesure,
un deuxieéme test a été conduit plus d'une annéss d@mpremier, aprés un nouveau séchage
de la maquette. Les deux mesures sont en bon aczarbau-dessous de™1Biz ou un léger
ecart est observé. La difference avec MO est nettggarticulier au milieu de la gamme de
fréquence entre 10Hz et 16 Hz. La détection du défaut M6 peut ainsi étre iéddu
facteur de perte.

La capacité a 1 kHz est proche de celle de lae@bé. Cela montre que la perte
occasionnée de flocons de mica a peu d’impactaspetmittivité du composite. L'impact sur
les pertes peut étre justifié de la facon suivaBStms humidification appropriée du papier
mica, quelques flocons a la surface du papier emtidnce a se plier et se hérisser. Cela
empéche la résine de les recouvrir correctememts acouche de résine, qui oppose une
résistance en série dans lisolation, le mica estantact avec le film de polyimide et la
conduction en est facilitée.

g. Défaut M7

Le modele M7 a été transféré dans le four toujahiaud, sans le faire se refroidir
apres son utilisation précédente. La viscositéadees$ine diminue quand la température est
plus élevée, mais le temps de gel également.
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Figure 25 : Capacité et facteur de pertes taade la maquette M7 de référence

Les spectres de la capacité et du facteur de dissipsont proches de ceux de la
référence MO (Figure 25). Une légére différencet pependant étre observée. Une nouvelle
mesure apres plus d'une année conduit a des tésgltasi-identiques aux résultats initiaux
aux fréquences supérieures a 1 Hz. A 1 kHz, lesuiraeslonnent une capacité 2 a 3 % plus
faible que celle de la référence et un facteur eeep20 % plus élevé. Etant donné la
résolution de I'impédance-metre, ces différenced sanificatives, mais avec un intervalle
de confiance tres étroit.

Quand la température est augmentée lentementsdasiié diminue lentement ce qui
permet une imprégnation complémentaire du compasiéat que la réticulation n'ait lieu.
Dans la maquette M7, la réticulation n’est probataet pas homogéne. Elle est survenue plus
rapidement dans les parties périphériques qu'adl d@s encoches. Des vides peuvent alors
rester a l'intérieur de l'isolation. Ceci explicpieta capacité inférieure a 1 kHz.

h. Identification des défauts sur motorettes

Les résultats montrent que les sept défauts cagsiait été détectés, certes avec des
marges de confiance variables. La tache suivahi@didentifier chacun d'eux.

Tous les spectres sont rassemblés sur le graplaerigure 26. Les capacités a 1 kHz
résultent sensiblement des constantes diélectrigggsnatériaux et sont moins sensibles a la
teneur en eau qu'a 1 mHz. Ces valeurs a 1 kHzrassemblées dans la Table 10 avec leurs
variations relatives par rapport aux valeurs dedauette de référence MO.

Les comparaisons entre valeurs sont a considérgrezrant en compte l'incertitude
des mesures. Les spécifications de I'impédanceem@induisent a une incertitude sur la
capacité inférieure a 1 %. Elle atteint 7 % pourféeteur de perte. La possibilité
d'identification des défauts dépend aussi de leodetibilité de la mesure. Celle-ci a été
examinée au prealable par des mesures sur difé&réatres de trois maquettes avec défauts.
La déviation standard dans les mesures de capacidé€passe pas 2% a 1 kHz et 3% a basse
fréequence. En ce qui concerne le facteur de digsipd'écart-type peut atteindre quelques
dizaines de %, mais est généralement d'environsii%oute la gamme de fréquence.
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La Table 10 montre que les valeurs de la capacitkidz permettent l'identification
des cing premiers défauts examinés. Le diagnosid ptre confirmé par les valeurs du
facteur de perte a 1 kHz, qui sont aussi reportiées la Table 10, et par I'observation des

spectres :

La spécificité des défauts d'imprégnation M4 etéd8leur capacité tres inférieure par
rapport a toutes les autres maquettes. En outd&férit M3 peut étre identifié par son facteur
de perte qui présente une relaxation particulief®-d00 Hz et dont la valeur a 1 kHz est
presque deux fois celle de MO. La détection duwté¥éd est aussi supportée par le facteur de
perte dont la valeur a 1 mHz est la plus grandmplass cas examinés.

Le plus grand chevauchement dans I'enrubannageapiempmica dans le défaut M1b
est le seul défaut menant a une capacité a 1 kidkzgrhnde que la valeur de référence. Le
plus faible chevauchement de la bande de papiea uems le défaut Mla conduit a une
capacité inférieure a celle de M0 de quelques %plus faible valeur du facteur de perte dans
la gamme 18 Hz - 1 Hz est spécifique et renforce l'identifioatde ce défaut.

La maquette M5 a une capacité inférieure a cellMdeale 9 % et un facteur de perte
environ 20 % plus bas a 1 kHz. C'est le facteypatee le plus bas parmi tous les défauts.

Le défaut M6 est le seul induisant une capaciténdtcteur de perte proches de M0 a
1 kHz et un facteur de perte supérieur de 55 9%a.1

Comme le défaut M6, le défaut M7 a une capacitél@ale MO. Le facteur de perte
légerement supérieur peut rendre la détection lplessi
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Figure 26 : Capacité et facteur de pertes tade toutes les maquettes
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Table 10 : Capacité et facteur de pertes téa 1 kHz (valeurs absolues et valeurs
relatives par comparaison avec la maquette de réfénce)

Magquette C [pF] AC/C [%] tan 8 1072 Atand/tand [val.rel.]
MO 1448 - 0.96 -

M4 889 -39 % 0.80 -0.17

M3 1168 -19 % 1.92 +1.0

M1b 1583 +9 % 1.59 +0.66

Mla 1394 -4 % 0.90 -0.06

M5 1324 -9 % 0.74 -0.23

M6* 1465 (1448) 1 % (0 %) 0.84 (0.80) -0.13 (-0.17)
M7* 1413 (1400) 2% (-3.3%)  1.12 (1.25) 0.17 6.2

*entre parenthéses, les résultats dliéest.

i. Analyse appliquée aux motorettes

Des essais préliminaires ont montré une reprodliilscorrecte des mesures sur des
barres d'une méme maquette. Néanmoins, il est éiedent que les spectres et valeurs
spécifiqgues présentés ci-dessus ne peuvent s’applgjricto sensu a tous les défauts d’'un
type donné. A tout le moins, cela montre que lact@&n de défauts de méme nature que ceux
étudiés et d'ampleur au moins équivalente est plesdtn ce qui concerne leur identification,

il serait nécessaire d’accumuler des spectres aguehtype de défaut plus ou moins accentuée
afin d’en extraire des signatures spécifiques.

La mise en ceuvre de cette méthode requiert un gégréalable du moteur puis une
stabilisation en température. Le séchage peut éfiectué en étuve comme pour nos
maquettes. Lorsque le moteur sort du four de rétilcun a chaud lors de la phase finale de
fabrication, ou aprées un temps de fonctionnemeffisamment long a une température
suffisamment élevée, les matériaux sont égalensehies. La mesure peut alors étre effectuee
a température stabilisée avant reprise d’humidité.

Enfin, signalons que cette méthode pourrait étiseeran ceuvre pour la totalité ou pour
n'importe quelle fraction du bobinage a conditiom gouvoir I'isoler. Néanmoins, il faut
prendre en considération les capacités dans llainieeau des développantes qui peuvent
décaler les valeurs des capacités de référence.

11.3.4. Résultats expérimentaux et discussions appliquésxadéveloppantes
a. Validation du principe de mesure par contre-électrde aqueuse

i.  Prérequis

Nous proposons ci-dessous de justifier que "I'eas dlpes" peut étre considérée
comme une bonne électrode eu égard aux fréqueirdetz] et aux matériaux visés.

Pour ce faire, considérons un condensateur bicocahgposé d’'une couche d’eau et
d’une autre couche de polyéthylene (modéle de Mibywagner) (Figure 27).
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Figure 27: Condensateur bicouche composé d’'une cdue d’eau et d’'une autre couche
de polyéthylene (modéle de Maxwell-Wagner)

Sur la surface des deux milieux, placons une chibbge de densité superficielkes.
En appliguant la loi de Gauss, on établit la relat):

Dnsol = Dneau = s (5)

oU Dhsor et Dheay SONt les composantes normales de l'induction deEnmilieux d’eau
et d’isolant.

D’ou I'on extrait (6) :
Es0lEsol ~ €eauEeau = Ts (6)

ou E et EauSont les champs électriques sous I'action d’unsioe V appliquée aux
bords du condensateur.

En considérant que I'isolant est parfai{,0), on déduit (7):

dUS .

= =0 E 7
dt Jeau eau-—eau ( )
La réunion de (6) et (7) conduit par conséquei a (
dE, d
€sol- diOI - 5eau-% = OeauEeau (8)

or on sait que (9) :
E.. = V- Ieau-Eeau (9)
sol —
Isol

Avec Ly épaisseur de la couche d’eay,dpaisseur de la couche de polyéthyleng,
€sol Permittivités absolues de I'eau et du polyéthylene, oso conductivités de I'eau et du
polyéthyléne.

Ce qui nous amene donc a (10) :

|
eau
Esol T €eau

IsoI dEeau
+E =0 10
Oeau dt e ( )
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On appelle dona la constante de temps du systéme constituée de mdieux
différents (11) :

I
eau
Es0l t Eeau

Isol (11)

Ueau

7=

Par application numérique{=100mm, 6ea=300US/cm, €.47=80&0, lso=2mm,
€so=2.€0) ON obtient finalement (12) :

. |
Sw=t=— 1 - 1gg10Prad/s — f =& 218832392 o o WHZ— COFD (12)

ii. Résultats

Les mesures qui suivent ont pour but de validerégrpentalement le principe de
mesure par contre-électrode aqueuse. Comme le eétaurRigure 28, une caractérisation
diélectrique d’'un cable de polyéthylene de type B@&J50 d'un metre de longueur a été
effectuée suivant quatre configurations : le casde hors d’eau et la contre-électrode est
constituée d'une tresse en cuivre étamé ; le alplongé dans I'eau et la contre-électrode
est toujours constituée d'une tresse en cuivre&tdencable est toujours plongé dans I'eau et
la contre-électrode est réalisée par le récipianinex (via la tresse et I'eau); le cable est
toujours plongé dans I'eau et la contre-électragtea@ijours réalisée par le récipient en inox
mais la tresse a été retirée. Le résultat de geériexces préliminaires est synthétisé Figure
29.
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== Eau a 300 [uScrH
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Figure 28: Représentation des quatre essais prélimaires de validation du principe de
mesure par contre-électrode aqueuse. L’échantillonutilisé est un céable isolé au
polyéthyléene (PE) d’'une longueur de 1 m

A 1 kHz, la capacité mesurée dans les configurat®yn3 et 4 (immergées) est trés
proche de la capacité attendue pour un tel calde @i=106pF/m). Le calcul montre que la
fréquence de relaxation des charges d’espace @diesoonfiguration est en effet largement
supérieure au kHz (cf. démonstration 8I1.3.4 a)champ électrique initialement appliqué sur
I'eau se retrouve donc appliqué aux bornes du eaahs un temps de I'ordre de=370ns.
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La faible capacité mesurée dans la configuratiofset) s’explique par la présence d’'une
couche d’air entre la tresse de cuivre étameéepailiggthyléne qui ajoute une capacité série.

A 1 kHz, le facteur de perte (ie. gnmesuré dans les configurations 2, 3 et 4
(immergées) est tres proche du facteur attendue poupolyéthylene haute densité (i.e.
tar=5.10%). Dans ces configurations, la contribution deu'aa facteur de perte reste donc
négligeable.

Mais rappelons que la fréquence de relaxation desges d’espace dans notre
configuration (électrode-isolant-eau-électrode) lasgjement supérieure au kHz. Le champ
électrigue dans la couche d'eau est par conséqeagliggeable ainsi que I'empreinte de cette
couche d'eau sur les facteurs de perte totale.

A 10mHz, la remontée des pertes et de la capaditégistrée dans les 4
configurations, pourraient étre imputable a unedoaetivité superficielle en bout de cable.
Les charges ainsi drainées auraient pour effet rdbonmer la surface d'électrode et par
conséquent la capacité apparente. L'autre scéemavieageable serait celui d'une polarisation
a l'interface de l'isolant.

10 T i aa :
--oo-ioooo-o---|-e-config

,,,,,,,,,,,,,,,,, -&-config. 2

””””””””” —-config. 3

—~*-config. 4

100- -~ 10N
% 95 2
O 8
90 - 10
80" . . . . 10' -
10° 10° 10" 100 100 10° 1
Fréquence [Hz] Fréquence [Hz]

Figure 29: Capacité et tandé obtenus a partir des quatre configurations ayant pur but
de valider la mesure par contre-électrode aqueuselg détail des configurations est
donné Figure 28

En conclusion, la configuration 4 semble étre alabla condition que le domaine
d'étude reste inférieur a la fréquence caractgustie relaxation des charges dans le systeme
électrode-isolant-eau-électrode.

b. Validation du protocole de mesure appliqué aux déveppantes

Les propriétés diélectriques ont été suivies durkest trois premiéres heures
d'immersion de la développante dans I'eau. On ofes@figure 30) dans un premier temps
une augmentation réguliére de la capacité et dugaronction du temps.
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Figure 30: Capacité et tand obtenus durant les trois premiéeres heures d'immeisn de la
développante DO

Cette tendance peut s’expliquer par linfiltratide 'eau dans la développante. Aprés
2 heures d'immersion, la capacité présente une faugmentation & basse fréquence®(10
10°Hz) et le tad présente un pic autour de la fréquence de transifie 100Hz. Cette
signature est caractéristique d'un mécanisme daripation interfaciale (ie. polarisation de
charge d'espace). La capacité mesurée de 2,5-3FHz est cohérente avec celle d’'un
condensateur constitué du seul film de Kapton. Getggere que I'eau s’est infiltrée a travers
ou a linterface de la résine silicone et du papi@ca jusqu’au film de Kapton. Ces
observations montrent que l'utilisation d'une cenétectrode d’eau impose une durée de
mesure suffisamment courte.

c. Défaut DOb

La maquette DOb a été transférée dans le fourtanspérature nominale de cuisson,
sans passer par une phase intermédiaire de momtéeenepérature. Or cette phase
intermédiaire fluidifie la résine, ce qui facilisa diffusion et son adhésion aux interstices.

Les spectres de capacité et facteur de dissipatahreprésentés dans la Figure 31.
On observe une augmentation de la capacité paomappa référence de I'ordre de 3% a
1kHz puis 11% a 10mHz. Parallelement, nous enmegistune augmentation du facteur de
dissipation de 25% a 1kHz et 50% a 10mHz par rd@poette méme référence.

A haute fréquence, 'augmentation de la capacitgjuguée a l'augmentation du
facteur de dissipation serait liée a une pénétragilas rapide de I'électrode aqueuse dans les
interstices laissés vacants par la résine. A dimde ce qui a été observé (Figure 30), cette
pénétration reviendrait ainsi a réduire I'espaderiglectrode et donc a augmenter la capacite.

Le défaut DOb semble détectable en se basant swapacité et le facteur de
dissipation a 10mHz et a 1kHz.
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Figure 31 : Capacité et tand de la développante DOb

d. Défaut Dlaetb

Dans ces maquettes, un défaut de recouvrement antét&luit. Ainsi, sur les

maquettes Dla et D1b, le recouvrement de rubancéniaaété respectivement inférieur a la
normale et supérieur a la normale.
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Figure 32: Capacité et tand de la développante D1 aetb

Comme cela est visible sur la Figure 32, les cagmcde Dla et Dlb sont
respectivement plus grande et plus basse que llesrsale référence dans toute la gamme de
fréequence. Pour Dla, les variations de capacité d®ri2% a 1kHz et 14% a 10mHz. Pour
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D1b, les variations de capacité sont de -9% a 1H2% a 10mHz. Le facteur de dissipation
de Dla dépasse la référence de 8% a 1kHz et 14 HA. Le facteur de dissipation de D1b
présente quant a lui 42% de pertes supplémentaitkblz et 30% a 10mHz.

Les capacités respectives des magquettes Dla etvBriént en sens inverse de
I'épaisseur d’isolation, comme cela est clairenvemstaté Figure 32. Du c6té du facteur de
dissipation la différence de comportement est méuidente a interpréter.

La détection des défauts D1la et b semble possibfgenant comme principal critere
la capacité a 1kHz.

e. Défaut D3

La maquette D3 a été imprégnée au trempé pendantiemi-heure dans la résine a
65°C, puis polymérisée en statique entre 200 ef@Z3iendant 24 heures (Figure 33). La
phase d’'imprégnation sous vide (VPI) n'a donc pakea. Cette imprégnation au trempé est
donc susceptible de laisser des cavités d’ainélieur du systeme d’isolation.

La capacité a 1kHz est inférieure a la référencd%e A cette fréquence la capacité
mesurée dépend essentiellement de la permittlaitgrésence de cavité d’air induit est donc
probablement a l'origine de cette chute de capaditédlus basse fréquence, la capacité
apparente est plus forte, car une polarisationrfatele vient s’ajouter a la polarisation
volumique. Le facteur de dissipation connait guahti une augmentation de 142% a 1kHz et
37% a 10mHz. Cette augmentation globale peut étpaiice a 'imprégnation insuffisante du
papier micacé qui a facilité la diffusion d'eauavers le matériau.

Les capacités a 1kHz et a 10mHz et le facteur dsigdition permettent ainsi de
détecter le défaut D3.
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Figure 33 : Capacité et tand de la développante D3
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f. Défaut D4

La capacité et le tadnde la développante D4 qui n'a pas été imprégngeconparés
avec la développante de référence DO (Figure 3d)cdpacité de la développante D4 est
nettement supérieure a celle de la référence DOdake d’'un facteur 19 a 1 kHz). Le t@an
de D4 est également distinct de celui de DO, aveaagroissement particulierement marqué a
'approche du kHz.

Les volumes normalement remplis de résine siliceart remplis d’eau dans la
développante D4. La conductivité dans ces volumemet donc d’acheminer les charges
jusqu'aux interfaces bloquantes provoquant cettegmamtation de la capacité.
L’augmentation du facteur de dissipation enregistés le kHz laisse poindre un pic de
relaxation a plus haute fréquence, probablemeribgnea a celui observé Figure 30 sur la
maquette de référence. Il pourrait s'agir d’'un mésae de polarisation des charges d’espaces
aux interfaces du Kapton® constituant une sortbatgére bloquante.

Dans le cas du défaut D4, la trés forte capacitéaue la gamme de fréquence et la
stabilisation du tahhaux basses fréquences semblent étre des indisdizbles.
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Figure 34 : Capacité et tand de la développante D4

g. Défaut D5

En temps normal le bobinage doit étre séché poleven I'humidité dont sont
imprégnés les matériaux avant l'imprégnation. Dartas de la maquette D5, la procédure de
séchage n'a pas été effectuée. Ainsi, I'eau quuasate retirée lors de la fabrication empéche
une bonne imprégnation de l'isolant et en parcudiu papier micacé. Lors de la cuisson a
"haute" température, cette eau restante est pantieht évaporée, créant par conséquent des
vides.
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Figure 35 : Capacité et tand de la développante D5

Les légéres augmentations de capacité et de fadeedissipation observées (Figure
35) ne semblent cependant pas significatives. fzutd®5 n’est donc pas détectable.

h. Défaut D6

L’enrubannage avec le ruban micacé non humidifieagme une mauvaise adhésion
du matériau sur les bobines. Les paillettes de sudzent alors moins bien les courbures du
cuivre et ont tendance a se hérisser et parfoie @éacher du ruban. Ceci conduit a
laugmentation de I'épaisseur d’isolation et a pege de mica. Ce défaut a été reproduit sur
la maquette D6. On observe sur la Figure 36 unaai#pplus faible que celle de la référence,
de l'ordre de -25% a 1kHz et -20% a 10mHz. En effaugmentation de I'épaisseur de
l'isolation et les pertes des feuilles de mica,tdanpermittivité est supérieure a celle du
silicone (6 pour 4), contribuent conjointement midiuer la capacité globale. Le facteur de
dissipation présente la particularité d’étre irdaria la référence a 1kHz (-17%) et supérieur a
10mHz (66%).

Notons par ailleurs que cette expérience a étéuraide aprés un nouveau séchage.
Le spectre correspondant est noté D6’. On peut eamstater que les spectres de D6 et D6’
se superposent assez bien, ce qui permet de jadarrdproductibilité des mesures en milieu
agueux.

En définitive, le défaut D6 semble nettement détdet eu égard a la capacité et au
facteur de dissipation a 1kHz.



48

I o —!—ref.DO
77777777777777777 -“4-defect D6
,,,,,,,,,,,,,,,,, -4-defect DG

tand

10° 100 100 100 100 10
Fréquence [Hz] Fréquence [Hz]

Figure 36 : Capacité et tand de la développante D6

i. ldentification des défauts sur développantes

Les résultats précédents montrent que six desdedpiits considérés ont été détectés,
avec des marges de confiance variables. La taghanse est d'identifier chacun d'eux. Les
capacités et les facteurs de pertes a 1kHz sosemddés dans la Table 11 avec leurs
variations relatives par rapport aux valeurs dedé&veloppante de référence DO. Les
comparaisons entre valeurs sont a considérer eramren compte l'incertitude des mesures.
Les spécifications de 'impédance-metre conduigaamte incertitude sur la capacité inférieure
a 1%. Elle atteint 7% pour le facteur de perte.

La Table 11 montre que les valeurs de la capacité kHz permettent une
identification de six des sept défauts examinés.diagnostic peut étre confirmé par les
valeurs du facteur de dissipation a 1 kHz, qui swrdsi reportées dans La Table 11, et par
l'observation des spectres. La spécificité du déttimprégnation D4 est sa capacité trés
supérieure par rapport a toutes les autres dévatdpp. Le défaut D3 peut étre identifié par
son facteur de dissipation particulierement fortuee capacité légerement inférieure a la
référence. Le plus grand chevauchement dans 'anndge du papier mica dans le défaut
D1b suit la méme tendance mais moins prononcée egniconcerne les dissipations. Le plus
faible chevauchement de la bande de papier mica ldadéfaut D1a conduit a une capacité
supérieure a celle de DO d’'une dizaine de % etddatfois a une faible variation de la valeur
du facteur de dissipation, ce qui lui est spécdiagi renforce l'identification de ce défaut.
Concédons cependant que les écarts sont faibledeeloppante D5 a une capacité presque
identique a celle de DO et un facteur de perterenvVi7% plus haut. C'est une des variations
de facteur de perte les plus basses parmi towdgfasits. De plus, I'allure générale du spectre
est tres proche de celle de la référence. Cecdoret en échec cette identification. Comme le
défaut D5, le défaut DOb (D7) a une capacité pratehB0 et un facteur de perte sensiblement
plus haut (25%). On peut donc considérer le dédawantage identifiable. Enfin, le défaut
D6 est le seul induisant une capacité et un faacteyrerte plus faible que DO, il se trouve par
conséquent identifiable.
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Table 11: Capacité et tada 1 kHz (valeurs absolues et valeurs relatives par
comparaison avec la développante de référence)

Magquette C [pF] ACIC tand (x10?) Atand/tand
DO 292+3 - 1,2+0,07 -
DOb 3033 3% 1,5+0,08 25%
Dla 327+3 12% 1,3+0,08 8%
D1b 266+2 -9% 1,7+0,08 42%
D3 27913 -4% 2,940,1 142%
D4 5803+30 1890% 3,5+0,1 192%
D5 29643 1% 1,440,07 17%
D6 22012 -25% 0.96+0,07 -17%
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Figure 37 : Capacité et tand de I'ensemble des développantes (D0 a D6)

[1.3.5. Conclusions

Sept défauts artificiels ont été introduits lors ldefabrication dans lisolation de
maguettes de stators et dans lisolation des dppalttes de moteurs de moyenne tension.
Les maquettes ont été caractérisées par spectiesdigectrique dans la gamme 1 mHz-
1 kHz.

Dans le cas des maquettes de stator, un effet teagate I'humidité sur les propriétés
diélectriques a été observé, en particulier a bagsgience. C'est pourquoi les mesures ont
été menées sur des maquettes a I'état sec. Daas ldes développantes, I'absence de contre
électrode (systémique) nous a conduit a mettre @nt une méthode de mesure par
immersion dans un milieu aqueux.

Cette méthode s’est révélée appropriée pour détecigentifier la plupart des défauts
examinés. Ces détections et identifications ont ptiécipalement permises par la
comparaison des valeurs de capacité a 1 kHz. lextrepg du facteur de perte et sa valeur a 1
kHz permettent de compléter le diagnostic.
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[1.3.6. Contributions et devenir des masters

Ce travail a été conduit grace a deux stages déemsmsccessifs co-encadrés a 50%
par P. Rain. Le premier stagiaire était E. Obamecgwour sujet le “ Développement de
méthodes d’évaluation de la qualité des isolat@estriques neuves et vieillies des moteurs
de traction ferroviaire”. Le second stagiaire éfitTran avec pour sujet la “ Détection et
identification de défauts situés dans les dévelogsades moteurs de traction ferroviaire ”. E.
Obame a été associé a 100% des publications ag#istd son sujet de master : [18], [31]. Il
en a été de méme pour T. Tran : [17], [32]. Cestia ont été menés avec la collaboration et
le financement de la société Alstom Transport (@shaE. Obame a poursuivi en these au
G2Elab et il est a présent Maitre de ConférenceSahon. T. Tran a poursuivi ses études au
LAPLACE en tant que doctorant (Toulouse).
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1.4. Calorimétrie des pertes par infrarouge : Développerant d’'un procédé de
mesure et application[5], [7], [9], [25], [27], [55], [40]

[1.4.1. Introduction

L’évaluation du rendement des systemes et des ceanode puissance est un critére
essentiel de conception. Les récentes exigencesaéare de sobriété énergétique n’ont fait
gu’accentuer cet enjeu.

Les mesures des pertes par les meéthodes électriguesentent des bonnes
performances en continu et en alternatif bassaiénécp. Cependant, ces méthodes atteignent
leurs limites métrologiques lorsque les rendemtamdent vers 1 et/ou lorsque les fréquences
dépassent 100 kHz. (eg. dans le cas du wattme#&33® I'erreur de mesure a f=100 kHz
atteinte’=19 % a 100 W e)=90 % de rendement selon (13).

!

AP  APe + APs 1+
g=—= =

P Pe—Ps _g'l—n

(13)

1 est le rendement du composant testé
. € estl'erreur relative du wattmeétre
AP est I'erreur absolue entrée + sortie
P est la puissance absolue entrée — sortie

Une alternative consiste a s’affranchir de ces @spe&en mesurant les pertes sous
forme thermique: il s’agit de I'approche calorimetie. Plusieurs méthodes sont d'ores et
déja utilisées et affichent des précisions remdiigsaCes dispositifs présentent cependant un
certain nombre de limites tant sur leur gamme dsspnce, de fréquence, de tension ou de
température d’utilisation que sur la géométrie dmposant a tester.

Afin de pallier a ces limites, nous avons conc¢ubetveté un nouveau dispositif
calorimétrique a rayonnement thermique permettanmegdousser les insuffisances rencontrées
dans les calorimetres actuels.

Nous avons appliqué cette nouvelle méthode caldrigo@ & la mesure des pertes
produites par: une résistance, un convertissefly-Back », une inductance et un
condensateur. L'objectif étant d'illustrer par ces d’école, la versatilité et la précision de ce
dispositif.

I1.4.2. Dispositif calorimétrique

Ce nouveau dispositif calorimétrique est destimaractériser les pertes de puissance
de matériaux et matériels sous contraintes élemsig(Figure 38). Dans ce calorimétre,
'échange de chaleur entre le composant et laleetla mesure s’effectue par rayonnement
thermique. Ce dispositif permet de s’affranchirlddorme géométrique du composant. Le
calorimetre fonctionne dans une gamme de températilent de -50 a +150°C. Il permet
ainsi de remonter aux pertes en fonction d'un emviement isotherme contrdlé. Le
composant électrique peut étre alimenté par urederarbitraire inférieure a 3 kV efficace et
des fréquences pouvant atteindre le MHz. La dinoendes objets testés ne doit pas dépasser
celle d’'une sphére de 18 cm de diametre. La pagtidu dispositif peut atteindre les 2% pour
des dissipations supérieures a 100 mW. La puissauasgmale mesurable est de I'ordre de
10 W pour une température de cellule régulée QA qTable 12). Enfin le temps de la
mesure est de 'ordre de 3 heures.
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Les pertes de l'objet d’étude sont déduites panéthode différentielle. On mesure
donc la puissancegRle régulation lorsque I'objet d’étude est horssiem puis on mesure la
puissance Pde régulation lorsque I'objet d’étude est sousitemnsLes pertes P sont ainsi
déduites aAP pres, telle que Tlillustre I'équation suivant®=R-P;+AP. AP représente
I'erreur de mesure physique due a une variationpdéssances échangées entre la cellule de
mesure et le reste du dispositif (thermostat crgageée, écran thermique et enceinte a vide)
entre les deux instants de mesugetP;. Enfin il est & noter que la température du corapbs
est nécessairement supérieure a celle de la celiga’elle n’est pas directement mesurable.
Ce AT peut aisément atteindre plusieurs dizaines de2degelon I'émissivité et le facteur de
forme du composant testé.

r——————— I
I Breveté en 2011 _
‘ | N° FR 1055474 | | Pertes = P,— (@.+ AP) |

1¢re étape: composant inactif 2éme étape: composant actif

e

Niv. haut

Niv. haut

Ecran Réservoir
. Cryogénique Ny
thermique AL=S5 litres

Niv. bas
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Cryogénique N, |
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Py P,
Composant Composant
OFF /ON
Elément
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| Consigne thermique
\ Ty

Cellule régulée en température

Figure 38 : Vue d’ensemble du dispositif caloriméigue a rayonnement thermique et

représentation de son principe de fonctionnement (éthode différentielle). Ce

calorimetre est doté d’'un réservoir d’azote liquideévaporant prés de 0,4 I/h (=18 W)
lorsque la cellule est régulée a 30°C et pour unerpérature ambiante de 21°C. La
puissance nécessaire au maintien de la cellule a°GQest de l'ordre de 3 W. Les mesures
sont réalisées sous un vide secondaire de®@bar. La mise sous vide secondaire
nécessite prés de 12 h, et la stabilisation en teérpture du systéme prés 48 h (a 30°C)

Table 12 : Caractéristiques métrologiques du dispas calorimétrique I.R.

Etendue de mesure Erreur absolue Plage de températs  Tension/fréquence seuil
de 1 mW 2 mW /100 mW de -50 3kv/
alow dissipée a 150°C 1 MHz

La Figure 39 illustre la stabilité de la puissadeerégulation en fonction du temps et
de la température du cryostat. On y observe quen®lissage du réservoir cryogénique
entraine une réaction de la puissance de réguldtemviron 30 mW et une variation de la
température du cryostat d’environ 0,15°C. On notarn que ce cycle de perturbation se
répete périodiguement toutes les 12 h. Pour uneisivé de mesure accrue il est donc
préférable de cadencer les mesures avec les delesnplissage.
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Figure 39 : Evolution de la puissance de régulatiofO de la cellule de mesure fixée a
30°C et de la température du cryostat en fonctionwtemps et des cycles de remplissage
cryogénique

La Figure 40 donne I'évolution de la puissanceétpitation et de la température de la
cellule en fonction du temps en partant de I'éif @l’'un composant a un état passif. Ce
relevé permet d’apprécier la précision de la réacte régulation et son temps de réponse.
On note ainsi qu’un intervalle de 3 heures enttat’ on et I'état off du composant suffit pour
en extraire le niveau de perte et que la températena cellule est régulée & +/-4*10.
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Figure 40 : Réponse temporelle de la puissance dégulation de la cellule de mesure
consignée a 30°C et de la température effective dke cellule de mesure en fonction du
temps en portant de I'état on a off
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[1.4.3. Objets testés

I1.4.4. Résistance

La charge résistive caractérisée est réalisée pésigtances bobinées de 3QQ+/-
1%) connectées en paralléle. La mesure a I'Ohmrdetoette résistance donne 7Q,6Cette
mesure a éteé réalisée ani=23°C. Cette résistance a une dérive thermiqued8&/gpm/°C,
Soit une variation de 4 fpour unAT de 40°C.

[1.4.5. Convertisseur fly-back

Le dispositif dont nous avons estimeé les pertesiestonvertisseur statique basé sur
une topologie fly-back (SW02112 commercialisé pWIBCHY) (Figure 41). Ce type de
convertisseur est utilisé dans des environnemeggddrtement contraints en température. Ce
convertisseur nécessite une tension alternativeréee allant de 65 a 265 V (RMS) et une
fréequence comprise entre 47 et 440 Hz. La tensootirue de sortie est de 12 V et le courant
nominal de sortie est de 167 mA lorsque la résigtale charge est de 71)6

™

D1/ D3
Vac T —

D2/ D4

Figure 41: Schéma de principe (hors systeme de ndlgtion) et photographie du
SW02112 encapsulée dans une résine

11.4.6. Inductance et condensateur

Ont été caractérisés distinctement et successivedsx types d’inductances et un
condensateur, tous trois montés en série selochleng de la Figure 42. L’'alimentation est
réalisée par un convertisseur a demi-pont déliviame tension rectangulaire de 150 V
d’amplitude a fréquence variable. Le rapport cystigest ajusté afin de maintenir un signal de
courant triangulaire le plus proche possible depare efficace gfus=1 A).

Les inductances comportent 21 spires de fil dg5i€@zbrins de 0,355 mm de diamétre)
de 4,95 mmz de section équivalente. Les spiresesunulées autour d’un noyau : en fer doux
(Magnetics High Flux, 125 C058906A2) (k=78 pH) ou en bois ¢=0,5 uH), torique de
221 mmz de section, de 79 mm de diametre extérilud8 mm de diametre intérieur et de
17 mm de hauteur. L'inductance a noyau de boigésepte donc que des pertes cuivre.

Le condensateur (CDE UNL4W30K-F) est de technolbgieinée séche (C=30 pF), a
base de polypropylene (PP) métallisé faible p&t&R=6 nf2 @ 100 kHz/25°C).
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Figure 42 : Schéma de cablage employé pour étudida réponse thermique d'une
inductance torique a noyau fer doux. La mesure degste a I'aide du calorimetre porte
sur chacun des trois composants. £78 uH, Lo=0,5 uH, C=30 pF, W cc=150V,
lrms=1 A

[1.4.7. Résultats et discussion

j. Stabilité et précision de la mesure en fonction duemps et de la
température

La Figure 43, représente la mesure différentiedie puissances ¢#P;) en fonction du
temps aux deux températures : 20 et 40°C. Le coampa@sractérisé est une charge résistive
de 71,60, dont la dérive thermique entre 20 et 40°C esligegple.
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Figure 43 : Evolution des pertes (P0O-P1) d’'une résiance équivalente de 71,8 aux deux
températures 20 et 40°C

On observe que les pertes estimées par calorins&tneégales a 1,982 W lorsque la
cellule est régulée a T=40°C, soit 1,45% de moums lg puissance attendue. Ce résultat est
conforme aux performances métrologiques de ceinatne : I'erreur typique étant de I'ordre
2%. On observe une stabilité des pertes en fond®a température a 0,25% pres. Ces
résultats permettent d’estimer les pertes prodpaesa charge résistive avec une précision de
I'ordre de 1,6%.
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k. Mesure des pertes du convertisseur en charge en fdion de la tension

La Figure 44 illustre I'évolution des perteg{R) du convertisseur chargé en fonction
de la tension d'alimentation lorsque la cellule régfulée a 30°C, en comparaison avec la
puissance active mesurée a l'aide d’'un wattmetre.
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Figure 44 : Evolution des pertes (P0-P1) du convesseur a vide et du convertisseur
chargé en fonction de la tension d'alimentation a=50 Hz lorsque la cellule est régulée a
30°C, en comparaison avec la puissance active medera l'aide d’'un wattmetre (IES
ISW8300)

Sous 230 V, les pertes sont de 2,683 mW contre@\&5vues par le wattmeétre. On
observe que les pertes mesurées au calorimétreosmites de celles vues par le wattmetre,
la différence de mesure ne dépassant jamais les 10%

l.  Mesure des pertes d’'une inductance a noyau de bas fonction de la
fréquence

La Figure 45 illustre I'évolution des pertes-f®) de I'inductance dotée d’'un noyau en
bois torique en fonction de la fréequence d'alimgoalorsque la cellule est régulée a 30°C.
Cette inductance n'ayant pas de noyaux magnétigmesgtrouve ici uniquement les pertes
cuivre.

On observe une stabilité des pertes cuivre de 20&HB0 kHz, ne laissant paraitre
aucun effet de peau majeur sur les pertes mesutésspertes sont comprises entre 161 mwW
et 142 mW.

Le rayon du conducteur utilisé dans cette indu@af@;178 mm) étant inférieur a
I'épaisseur de peau (0,233 mm a 80 kHz dans duecai\25°C), I'effet de peau ne peut se
faire ressentir. Les pertes par effet de proximsét également fortement limitées par le
faible nombre de spires toutes réparties sur unle seuche.

La valeur théorique de la résistance DC de cetlediance est égale a 1@mlLa
valeur des pertes attendues lors de cet essaiiddore étre de I'ordre de 10 mW (leff=1 A).
La valeur plus élevée mesurée met en exergue Ifsapme de la connectique et des amenées
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de courant au sein méme du calorimetre. En eftats da version actuelle, les connectiques
introduisent une résistance série non négligeable.
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Figure 45 : Mesure des pertes (P0-P1) de linductae a noyau de bois sec (0,5 puH)
en fonction de la fréequence d'alimentation de 20 ki a 80 kHz lorsque la cellule est
régulée a 30°C (ie. T inductance 41°C)

m. Mesure des pertes d’'une inductance a noyau de feodx en fonction
de la fréquence

La Figure 46 illustre I'évolution des pertes{R) de I'inductance dotée d’un noyau
de fer doux en fonction de la fréquence d'alimémdbrsque la cellule est régulée a 30°C.

On observe une augmentation réguliere des pertss lavfréquence sur une étendue
Af de 60 kHz. On note ainsi que les pertes cuivrierebnt triplé de 20 kHz a 80 kHz. Ces
pertes sont comprises entre 715 mW et 2148 mW.

Ces mesures englobent les pertes fer, les pertee quopre a l'inductance et les
pertes cuivre dues aux amenés de courant. Nousswop donc Figure 47 une estimation des
pertes fer par soustraction des pertes cuivre Beglae 45 aux pertes totales de la Figure 46.
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Figure 46 : Mesure des pertes (P0-P1) de l'inductae a noyau de fer doux (}=78 uH)
en fonction de la frequence d'alimentation de 20 ki a 80 kHz lorsque la cellule est
régulée a 30°C (ie. T inductance 50°C)

Ces résultats sont comparés aux pertes fer renpiéessibles par le modele de
Steinmetz. Ce modéle donne une bonne représentdtioniveau de pertes et de son
evolution. Notons que ce modele est moins rédlssgjue les signaux s'éloignent du sinus, ce
qui est le cas ici, puisque le courant est triaamigellet fortement non-symétrique. Nous ne
pouvons donc pas comparer strictement les résudap@rimentaux avec les résultats
théoriqgues mais nous pouvons voir que le nivedi@wlution des pertes dans les deux cas
sont cohérents.
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Figure 47 : Estimation des pertes fer de I'inductane a noyau de fer doux en fonction de
la frequence d'alimentation de 20 kHz a 80 kHz lorgue la cellule est régulée a 30°C (par
soustraction des pertes cuivre de la Figure 45 augertes totales de la Figure 46).
Comparaison avec les pertes prévisibles par le mdéede Steinmetz
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n. Mesure des pertes d'un condensateur bobiné en fommh de la
fréequence

La Figure 48 illustre I'évolution des pertes®) du condensateur bobiné en fonction
de la fréquence d'alimentation lorsque la cellgterégulée a 30°C.

On peut observer que les pertes mesurées augmeletgores de 40% de 20 kHz a
80 kHz. Ces pertes sont comprises entre 174 m\&4etBN.

Les pertes produites par de tels condensateurs rémottées décroissantes puis
croissantes avec la fréquence (pertes en V). Selealeur de la capacité, le niveau des pertes
diélectriques (caractérisées par le facteur deipdissn : tand) et les pertes métalliques
(caractérisées par la résistance carrée des délestror) ; le minimum est typiqguement
compris entre 10 kHz et 1000 kHz. Dans le cas dmsdensateurs a base de PP, la
décroissance des pertes se fait en 1/f car 18 &la permittivité sont réputés quasi constants
vs la frequence. La remontée des pertes qui sitrestudue a I'effet de peau dont I'épaisseur
évolue en T (x=%2) induisant une remontée des pertes’efy>$12). Enfin, dans le cas des
capacités a base de PP métallisé faible perte,inenomm peut avoir I'allure d’'un pallier
constant sur prés d’'une décade. Concédons quade gk fréquence choisie dans cette étude
est trop étroite pour révéler ici ces deux graridadances que sont les pertes diélectriques et
les pertes métalliques. Nous sommes trés probabtesitaés aux alentours supérieurs de la
fréequence caractéristigue de ce changement denemdauisqu’'une légére croissance de
perte avec la fréquence est observable.
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Figure 48 : Mesure des pertes (P0-P1) du condensatéobiné (C=30 uF) en fonction de
la fréquence d'alimentation de 20 kHz a 80 kHz lorgue la cellule est régulée a 30°C (ie.
T condensateur= 42°C)

Notons enfin que les pertes mesurées par calorenétmt des pertes brutes qui
integrent non seulement les pertes du composanmtegpaettes) mais aussi les pertes de
contact ohmique dues aux interconnexions sechles g@iertes dues aux amenées de courant.
Il est par conséquent souhaitable de modélisereoprdcéder a une mesure de ces pertes a
blanc afin d’extraire les contributions extrinsegjueix composants et d’accéder ainsi a la
résistance équivalente série (ESR) propre.
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Nous avons donc procédé a ces mesures et avonsuolés pertes de contact et
d’amenées allant de 134 a 142 mW entre 20 kHz &HZ0 Si I'on retranche ses pertes
extrinséques aux pertes enregistrées dans le cesndiensateur, on obtient ainsi des pertes
nettes allant de 40 mW a 102 mW. Le courant efécétant réglé autour de 'ampére, 'ESR
du condensateur vue par le calorimetre serait cempentre 40 et 102@) ce qui est

nettement supérieur a 'ESR annoncée par le camstru (ie. 6 2 a I'ambiante et
f=100 kHz).

L’ESR du condensateur ne représenterait donc @% de 'ESR totale qui inclue les
amenées et contacts ohmiques secs (sous vide)aille fatio rend vraisemblablement
difficile la juste estimation de I'ESR propre dungoosant. Ce dernier résultat met en
perspective deux expériences subsidiaires: (1uévdh répétabilité de cette mesure eu égard
a la variabilité des contacts ohmiques ; (2) effectla mesure in-situ (composant et
calorimetre) de 'ESR totale a I'aide d’'un pontrdpédance.

[1.4.8. Conclusions

Ce nouveau dispositif calorimétrique a rayonnentbatmique concu au G24b et
breveté en 2012 a permis de mesurer les pertese désistance (& 2% pres), d'un
convertisseur de type fly-back, d’'une inductance’'et condensateur.

Ce calorimétre présente une large gamme de ternp&rdé fonctionnement (-50 a
150°C), un temps de mise en service relativemeng I8 h) et un temps de mesure
relativement court (1 h), une gamme de puissareadae (1 mW a 10 W) et une trés grande
précision (2 mW).

Ces mesures ont également montré l'importance delilaration et de la qualité des
contacts secs pour obtenir une précision importaatede tres faibles valeurs de pertes a
mesurer.

Ces performances meétrologiques en font un dispadéal pour mesurer les pertes
et/ou rendement des composants et systemes dameésdans un environnement isotherme
tant a des fins de recherche que de développement.

[1.4.9. Contributions et devenir du doctorant

Ce travail repose sur un dispositif de calorimétpiar rayonnement thermique
développé par Elysée Obame dans le cadre de saphissvalorisé grace a une collaboration
avec la start-up (SIREPE). J'ai écrit ce premigtsie thése aprés ma nomination en tant que
Maitre de Conférences de I'Université de Grendabétte these a été financée par le ministére
francais de la recherche. Cette thése a été caheieca 50% avec F. Aitken. Cet instrument a
egalement enrichi les travaux de thése de Hakimhbih@irigés par A. Kedous-Lebouc et O.
Geoffroy) menés en collaboration avec Schneidectite En tant que doctorant au G2Elab,
puis post doctorant a I'Université de Chalmers 8ueet enfin Maitre de Conférences a
I'Université de Masuku (Gabon), Elysée Obame aig@pé a 87% des publications en lien
avec ce sujet de recherche : [5], [7], [9], [24P]; [55].
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.5. Condensateur de puissance : étude diélectrique duolypropyléne et du
phénomene de dé-métallisatiofiL3], [11], [50], [48], [54]

[1.5.1. Etude des relations structure vs propriété électrige du polypropylene par
spectroscopie diélectrique et diffraction des rayam X: application aux
condensateurs de puissance sec [11], [50]

a. Introduction

Les condensateurs de puissance dont il est quedaos cette étude servent a
améliorer I'efficacité énergétique des réseauxt@p@s en minimisant le déphasag®//I).
(Figure 49).

Ces condensateurs sont construits a partir de filisctriques bobinés (Figure 50);
dans le cas de la technologie des condensatews;scascfilms minces sont métallisés. En cas
de claguage local, la couche mince de métallisasbralors pulvérisée par effet thermique, ce
qui a pour consequence d'isoler électriquemenefaud, on parle alors d'auto-cicatrisation.
En contrepartie, I'épaisseur de la métallisatioih &oe suffisamment faible pour permettre ce
phénomene (~ 10 nm), ce qui induit un accroisserderia résistance série (résistances des
électrodes) et par conséquent des pertes plus tampes. Ainsi, les meilleurs films sont ceux
dont la capacité et la tenue diélectriques soriletadans le temps, tout en minimisant la
résistance de la couche de métallisation et letaate dissipation (tad).

Figure 49: Les condensateurs de puissance dont gtequestion dans cette étude servent a
améliorer l'efficacité énergétique des réseaux élgmues en minimisant le déphasage
o(V/). L'angle 6 impliqué dans le facteur de dissipation (tard) est égal a#/2)+¢ (avec
¢<0 dans le cas d'un comportement capacitif)
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Figure 50: Architecture typique des condensateurs &l puissance de technologie seche a
base de films métallisés minces. Selon les applicets, les spécifications principales sont:
AC(t;)/C(tg)<10%, minimiser le tand <10% et minimiser la résistance sérieQo (t; et t
représentent respectivement le temps d'utilisatiofinal et initial)

Parmi tous les types de polypropyléne existantpolgpropyléne isotactique orienté
bi-axialement (BOiPP) est meilleur que le PP norermé, en raison de ses excellentes
propriétés électriques et mécaniques. Le PP orgeé résister a trois fois la tension d'un
film non orienté, et a également un module de Yauing élevé. Ces films sont généralement
trés isotactiques et cristallins, en raison detplarité stérique des groupes{£H

Dans cette étude, nous avons étudié la morphologse films de trois épaisseurs
différentes, ainsi que leurs propriétés diéleceggur une large gamme de température et de
fréequence. Les morphologies des films ont été agely par diffraction des rayons X grand
angle (WAXD) et par microscopie optique polarisBO©M). Les propriétés diélectriques ont
quant a elles été acquises par spectroscopie tiglex (DS). Le but de cette étude était
d'analyser les relations entre ces propriétésatiéees et morphologiques.

b. Matériaux et méthodes

i.  Propriétés des échantillons

Le PP étudié est d'abord étiré dans la directiofadmachine (MD) puis dans la
direction transversale (TD) conformément a un psas dit de "Stenter".

La métallisation industrielle initiale est réalis@&ec une couche d'aluminium évaporée
(d'épaisseur ~10 nm). La surface métallisée est lgae que l'autre cbté (les rugosités sont
respectivement de 0,08n et 0,14um). La structure chimique du PP isotactique (iP8) e
illustrée Figure 51.
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Figure 51: Structures chimiques du propyléne, du plgpropyléne et du polypropyléne
isotactique (iPP)

Trois épaisseurs de films différentes ont été erass: 3,8um, 7,8um et 11,8um.
Ces épaisseurs ont été obtenues en agissant suyratemétres d'étirement pendant le
processus Stenter. Plusieurs propriétés de filmurdes sont résumées ci-apres. Point de
fusion: 167 °C (DSC), poids moléculaire de l'unégétée: 42,08 g/mol, taux de cristallinité:
Xc=46% (DSC et WAXD), résistance diélectrique DC: 82(im a température ambiante
(pour une épaisseur de 118).

La Figure 52 est une micrographie d'un film d'upaigseur de 11,8m. On observe
un motif répétitif a la surface de I'échantillomrrespondant a la micro-morphologie de la
phase cristalline. Ces clichés révelent un motityge "Cratere” répété avec une distribution
aléatoire et avec une taille moyenne variant dedl280um. Le "Cratere" est la morphologie
principale associée a la forme cristalline des @étlans de BOIPP (cristallisation de forme
B : hexagonal). Cette morphologie présente un camdtiréfringent, en témoigne la présence
de deux couleurs apparentées (bleu et jaune) pague motif cristallin (Figure 53).
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Polarized Optical Microscopy

Electronic microscopy on BOiPP

Figure 52: Micrographie d'un film de BOIiPP de 11.8um d'épaisseur
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<— positive birefringence

negative birefringence

Figure 53: Phénomene de Biréfringence au sein d'urggructure de type "Cratere”. Film
de B-BOIPP d'épaisseur 11.8 um

ii.  Dispositif d'analyse diélectrique

Les mesures diélectriques ont été effectuées amelavocontrol "alpha A" haute
résolution (Figure 54). Il permet de mesurer l'ichgogce complexe (Z*) a partir de laquelle
les propriétés diélectriques telles que la pemiiiirelative ¢ ') et le facteur de dissipation
(tan 8) peuvent étre déduits. Cet appareil est nécespaine réaliser des mesures sur des
matériaux a faible perte tels que le PP. L'erreé@otique absolue sur le tarest de 0,01% de
la mesure +3,5*16, & condition que C soit compris entre 80 pF eF8lm Figure 55 donne
la limite expérimentale de mesure du éamnéalisé a l'aide d'une capacité a air gardée.

vector voltage calibration
' impedance
analyzer (lock-in amp.) Zs* p

‘—| | sample i

. u
* \"
Ul Z * * UZ*
R curent to voltage

variable capacitor vector voltage
frequency analyzer (lock-in amp.)
generator Uls(@) Uln(@)

Zs(w) = —="2 Z2R 75 ()

Uss(@w) Uir(@)

Figure 54: Schéma électrique et principe de mesurele l'analyseur diélectrique:
Novocontrol "alpha A" haute résolution
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Figure 55: Facteurs de dissipation vs frégquence d'ucondensateur a air réglable (de 520
et 136 pF), illustrant la limite expérimentale de nesure du tané

iii.  Préparation des films de PP

Les échantillons ont été métallisés des deux cpa¥sévaporation d'une couche
d'argent, d'une épaisseur de 30 nm. Cela a égaléteefait sur le coté déja metallisé avec de
aluminium, afin de réduire la résistance de lafaxe de métallisation et favoriser la
connexion avec le systeme de mesure (il étaitcdéfid'obtenir un contact approprié dans le
cas de laluminium, en raison de la présence d'cogche d'oxydation: Alumine).
L'évaporation a été réalisée par effet Joule sousiide de 6,10 mbar. Une attention
particuliere a été accordée pour limiter le chaidfgpar IR de I'échantillon pendant ce
processus. Les échantillons ont ensuite été plange des électrodes plates massives et
recuits a 100 °C pendant 1 heure sous azote dansodéitions de court-circuit. Ensuite, ils
ont été lentement refroidis a température ambiafte. protocole a permis d'effacer
d'éventuelles disparités dans "I'histoire” de bdthlon (contraintes mécaniques, charges
piégées, etc.) et d'augmenter la surface de coatdam les électrodes solides et la surface
métallisée du film; il assure ainsi une bonne rdpotibilité des mesures. Avant ce traitement,
I'effet de la résistance en série due a un mawastact est observable a haute fréquence par
la pente +1 (ie. tab =RCw) (Figure 56).
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Figure 56: Facteur de dissipation vs fréquence d'ufilm de PP métallisé avant et apres
le traitement par recuit. Ce traitement, consistaita chauffer le film & 100 ° C pendant
1 heure sous azote dans des conditions de courtatiit. Avant ce traitement, I'effet de la

résistance en série due a un mauvais contact estsebvable a haute fréquence par la
pente +1 (tan6=RCwo)

c. Résultats et discussions

i.  Analyse de la cristallinité

La configuration et les états conformationnels ddmines de polypropyléne
influencent la cristallisation et la forme des tis dans le matériau. Le polypropyléne
isotactique peut cristalliser sous trois formesstatiines différentes en fonction de la
température, de la pression et des souches méeaniqun recense ainsi les formes
monocliniqguesu-, hexagonale$- et orthorhombiqueg-. La formea- est la structure la plus
commune. Les formeB- se trouvent dans des systemes cristallisés Seaslament. Les
cristauxy- ne se forment que sous haute pression avec yprpplléne de masse molaire
elevee.

La Figure 57 contient les spectres obtenu par WAXDr les épaisseurs de film de
BOIPP de 3.8, 7.8 et 11,8m. Jusqu'a cing pics de réflexions sont enregisiiggss les
orientations: (110), (301), (040), (130) et (40D fit fait ressortir une phase cristalline
correspondant a la forme hexagonflga=14,61, b=14,61, c=11,55 etp= 90°, y=120°).

Les paramétres de structure de foiffreont quantifiés et reportés Table 13 et une riftisin

de la structure semi-cristalline est proposée [Eigi#. Ce film de BOIPP se compose de trois
phases. Une phase cristalline dans laquelle lesaiotes sont les plus élevées, une phase
amorphe mobile dans laquelle le volume libre esispjrand et les contraintes moins
importantes et une phase amorphe rigide assuratramgition entre la phase cristalline
hautement ordonnée et la phase amorphe mobildésesdonnée. Dans cette phase, le niveau
de contrainte et d'ordre est légérement inféri&itant donné que I'épaisseur typique des
régions cristallines et amorphes dans les polymsees-cristallins est d'environ 10 nm, on
constate que linterphase (1 nm de taille) corestitne partie appréciable du volume du
systeme et, par conséquent, contribuera de manggaificative aux propriétés
macroscopiques. Notons enfin, que ces trois phasesraient se relaxer de maniere
différentiée.
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Figure 57: Spectres XRD obtenus sur trois épaisseside film de BOIPP. La profondeur
de pénétration de I'échantillon maximale est d'envon 20 nm

Table 13: Données structurelles calculées a partides modeles WAXD (cas d'un
échantillon de BOIPP d'épaisseur 11,4m)

Reflexion peaks  26(°) Interplanar d-spacing (A) Lamellae sizeA (nm)
(110) 16.31 6.31 17.1
(040) 19.64 5.24 15.2
(130) 21.50 4.79 15.6
(301) 29.77 3.48 14
(400) 33.08 3.14 24.2
Interplanar
Lamellae size\ d-spacing
e W ===
- e -
(RAP) (RAP) (RAP) (RAP)

Figure 58: Représentation d'une structure semicrislline avec localisation des zones
lamellaires, interplanaires et des phases amorphegides (RAP)

Pour le film le plus épais (1148n), cinq réflexions avec différentes orientationats
observées, tandis que pour les films defiBet de 3,8um, les pics d'orientation (400) et
(130) sont absents ou indétectables (voir les tisisde la Figure 57). Par conséquent, le
nombre de pics de réflexion dépend de I'épaissefiin.

Lorsque I'épaisseur du film augmente, 'augmeniate la taille des lamelles est
attestée par la diminution de la largeur totaleidaateur du maximum (FWHM) du pic de



69

réflexion (040). La taille des lamell@sest calculée en utilisant I'équation de Debye-8ehe
(14):

KA

&= EwAm cog6) (14)

ou K est une constante de proportionnalité ~ OWWHM la largeur a mi-hauteuf,
l'angle de diffraction et la longueur d'onde de la source de cobiai(79 A). Pour ce pic de
diffraction (040), les calculs ont montré que liléades lamelles\ augmente avec I'épaisseur
du film: A = 11,9 nm, 12,9 nm et 15,2 nm respectivement goipm, 7,8um et 11,8um
d'épaisseur. D'autre part, puisque la positioniffeaction est similaire pour 7,8 et 11,@8n,
I'espacement, "d" reste constant selon I'équaoBrdgg (15):

2d sin(6) = n (15)

ou "n" est le nombre de plans de diffraction ayamhéme réflexion (040).

Enfin, les pics de diffraction plus intenses réuélgue le taux de cristallinité
augmente avec |'épaisseur.

ii.  Spectroscopie diélectrique

La réponse diélectrique est généralement décritdappermittivité complexe*=¢'-
i.€", ou les composantes réelley ét imaginairesg(’) représentent respectivement le stockage
et la perte d'énergie.

La Figure 59 montre le comportement global du factke dissipation tab=¢"/¢' en
fonction de la fréquence, pour des températureantalle 20 a 125°C. Le facteur de
dissipation présente des valeurs faibles, entfeet@.10* & la température ambiante sur toute
la gamme de fréquences étudiées (10°Hz) et jusqu'a 3.I0 & des températures plus
élevées. Etant donné que ces valeurs sont assgmeprdes limites intrinséques du systéme de
mesure, une attention particuliére a été accordéptanisation des conditions de mesure et a
la vérification de la validité des mesures.

BOiIPP(11.8 um)

102 E T

10* 10 100 1¢ 100 10" 100 10
Frequency (Hz)

Figure 59: Facteur de dissipation en fonction de ldréquence pour des températures
allant de 25 a 125°C (courbes isothermes). Epaissalu film: 11.8um
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Pour des fréquences supérieures a quelques Haimmeution de tard est observée
lorsque la température augmente jusqu'a enviro€.9CGtla confirme que le BOIPP est un
tres bon matériau pour construire des condensatEuarffet, la diminution des pertes par
rapport a la température contribue grandement &stidilité de la température des
condensateurs, a condition que la température irdétéeure a 90°C (ce qui est généralement
le cas). Une tendance inverse (augmentation dd tasec la température) est observée a des
températures plus élevées (>95°C), et a des frégaegénéralement inférieures a 100 Hz.
Plus la fréquence est faible, plus le amugmente. A 50 Hz, le tana 125°C reste inférieur a
la valeur mesurée a 20°C, alors qu'da’18z, il augmente d'une décade. Cette forte
augmentation peut étre attribuée a l'influenceadmhduction ionique a haute température.

En dehors de cette gamme de haute températurejstabution du tand est
relativement plate, c'est-a-dire que si phénomeleeselaxation il y a, ils sont faibles ou
largement distribués. Dans la gamme de fréquentehéés,c' est parfaitement stable en
fonction de la fréquence. Il diminue légerementcaleetempérature: pour une épaisseur de
11,8um, la permittivité diminue de 2,2 & 25 °C jusqu@s2a 125 °C (ie. -7%/100°C) (Figure
60). Notons enfin que ces valeurs diminuent légerdravec lI'augmentation de I'épaisseur du
film, bien qu'une partie mineure soit due a unea@spon thermique d'environ 1%/100°C.

2.4

2.3

2.1

22—
-150 -100 -50 0 50 100 150
Temperature (°C)

bY

Figure 60: Constante diélectrigue du BOIPP a 70 Hzversus température pour
différentes épaisseurs de films (extraits des spees isothermes). L'épaisseur est donnée
avec une tolérance de 0.52%

La Figure 61 montre le facteur de dissipation v@rdsutempérature pour différentes
fréquences. On peut voir la présence de deux Bosede relaxation. Ills sont déplacés vers
des températures plus élevées lorsque la fréquangeente. Le premier processus de
relaxation apparait dans la plage de températidfeg—20°C), comme un pic large en tan
Ce pic peut étre attribué a la relation 3*, comnmel'a observé dans des films étirés
biaxialement tel que le poly(éthylene 2,6-naphta)é&emi-cristallin (2um d'épaisseur).
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Figure 61: Facteur de dissipation versus températw a différentes fréquences; épaisseur
du film: 11.8 um; Cp=520 pF (extraites des spectrasothermes)

A mesure que la température augmente, on peut'apparition d'un deuxiéme pic de
relaxation (-20 a 0°C). Ce picest associé a la transition vitreuse du matésayproduisant
dans la phase amorphe mobile. La température dsiticm vitreuse Tg du film de 11,8n,
estimée a partir du pie de tand a 1 Hz, est d'environ -12°C, ce qui est prochéadeleur
mesurée par calorimétrie a balayage différent&PG).

La Figure 62 montre le facteur de dissipation dutre grade de BOIPP a 70 Hz en
fonction de la température pour différentes épaissde film. On peut observer que le facteur
de dissipation augmente fortement avec |'épaisdenroutre, la grandeur relative de la
relaxationa semble diminuer par rapport au jic Concédons que la différence quantitative
observée aux trois épaisseurs n'est significative@ugvoisinage de la température de transition
vitreuse. Car il faut garder & l'esprit que ce leaihiveau de pertes (jusqu'a 52)Cest
facilement affecté par un changement de capacité.

tan (5) (10°)

150 -100 50 O 50 100
Temperature (°C)

bY

Figure 62: Facteur de dissipation du BOIPP a 70 Hazversus température pour
differentes épaisseurs de films; Cp=520pF (extraitde spectres isothermes)
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La Figure 63 montre la variation de la fréquenaaa@ristique fmax des processus de
relaxation versus l'inverse de la température pdtgrentes épaisseurs de film. La fréquence
caractéristique de la relaxation obéit a I'équattmnpirique de Vogel-Fulcher-Tammann
(VFT) (16), ou A est une constante, To est la teadpée a laquelle la mobilité moléculaire
est gelée (également associée a la températurded¥é&T) et Ea est I'énergie d'activation du
processus de relaxation. Cette similitude avecddete de VFT confirme que ce processus de
relaxationa est lié a la transition vitreuse de cette clagsB@iPP.

104 — VFT fits v B'-relax.(3.8 um)
1G] !\! < B:-relax.(7.8 um)
] n » B -relax.(11.8 pum)
N ) E,=1.62 eV
4 a—1
=1 10° i‘_\\ A Y EgF147eV
g mo, A v 4 Eg=1.08eV
3 \ ‘ v o<4-
£ 10 . 2 v o
% | A >
£ { = a-relax. (3.8 um) »
100 a-relax.(7.8 pm) >
{4 a-relax.(11.8 ym) Arrhenius fits
10- T T T T T T T T T T T T T
32 34 36 38 40 42 44 46
1000/T (K1)

Figure 63: Le processus de relaxatiom semble correspondre au modele de VFT tandis
gue le processuf semble suivre une loi d'Arrhenius. Films de BOIPPCp=520pF

f(T)= Aex;{—TEaT j (16)

0

La fréquence caractéristique de la relaxafivrobéit a une loi d'Arrhenius. Il semble
que l'augmentation de I'épaisseur du film provoque une dimmudiol'énergie d'activation
apparente Ea. Les valeurs de Ea (>1eV) pour les trois épaisseurs deidtdrent que la
relaxation observée a basse température n'est pas régie par le mwmul@al, mais plutdt
par des mouvements partiellement coopératifs. Notons qu'il estucguoe ['énergie
d'activation pour le processy® est supérieure a la valeur obtenue pour la relaxgiion
(associée au mouvement local).

L'épaisseur est essentiellement un aspect technique pour prodiilre consistant a
agir sur les parameétres de température et d'étirement. Ce parame@aisiion semble
produire plusieurs effets, y compris les effets sur la microstructureb&srve également que
la taille des lamelles et le rapport de cristallinité augmentent avexdsképr (Figure 57 et
Table 13). La phase amorphe rigide augmente donc par rapport a la pleegkeamobile
(Figure 58). Mais comment expliquer sur cette unique base l'augroenthti facteur de
dissipation et la réduction de la permittivité relative ? Pour md@oa cette question, nous
proposons ici de faire une analogie avec le comportement du poégréhavec une densité
plus ou moins élevée (ie. avec un taux variable de cristallid@)s le cas du polyéthyléne
haute densité, le pic de dissipation, qui est d0 au mouvdaoahtpica dans leur cas) (pig
dans notre cas), est principalement di a la phase relativement corteténtpue la phase
cristalline et la phase amorphe rigide. En méme temps, la partlylugye amorphe mobile
ayant diminué (moins de mouvement libre), la permittivité regatiiminue en conséquence.
Dans cette situation, ces mouvements pourraient provenir du gréupdals ce scénario est
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probablement trop simple pour tenir compte de toute la complessténécanismes impliqués
dans la signature spectrale du PP. Rappelons par exemple que Italigmete I'épaisseur
diminue le rapport de l'oxydation par rapport au volume du fibm. ces matériaux non
polaires sont, du point de vue de la spectroscopie diélectriqusjdéods comme tres
sensibles a l'apparition de groupe carbonyle (oxydation). Seldmbn8als et al.,
I'interdépendance qui existe entre les régions amorphes mobiles hanebnpgide cristallin,
interdit d'exclure totalement chaque phase dans la signature fingeclne diélectrique.

d. Synthése

La diffraction des rayons X grand angle (WAXD) révele que le polypeogy
isotactique orienté biaxialement (BOiPP) présente une cristalliséditypefl (hexagonale) et
que le taux de cristallinité augmente avec I'épaisseur du film. Unehologe de type
"Cratére" ayant une taille moyenne comprise entre 100 etu®b0a été observée par
microscopie optique polarisée (POM).

Les propriétés diélectriques des films de BOIPP ont été caractériséels damsme
de fréquence de 0,1 Hz a 1 MHz sur une large plage de températulé&Qda 130°C). Grace
a la spectroscopie diélectriqgue, deux pics de relaxation principaugténidentifiés:p*
(environ -60°C) et (environ -7°C). La relaxatiof* est en partie attribuée a l'orientation du
groupe CH. La fréquence caractéristique de ce pic obéit a une loi ehirsh avec une
énergie d'activation augmentant de 1,08 eV a 1,62 eV lorsque klitiitgt et la taille des
lamelles diminuent avec I'épaisseur du film (de L4in® & 3,8um). La relaxationa est
associée a la transition vitreuse (Tg) du matériau, se produisant algpiede amorphe
mobile.

Les films de BOIPP présentent des pertes tres faibles avec unuminamtour de
90°C a 70 Hz favorable aux condensateurs de puissance. Les progidétésriques des
films de PP dépendent de la structure semi-cristalline qui est impaatd&paisseur des
films. Le processus de production adopté pour former des filmséplas (ie. moins de
contrainte d'étirement) engendre un taux de cristallinité plus impottarfiim le plus fin
semble satisfaire parfaitement l'application demandée, a savoir : uuarfdetelissipation le
plus bas et une permittivité la plus grande.

11.5.2. Caractéristique diélectrique de deux grades de pabyopyléne iso-tactique
bi-orienté (BOIPP)[13], [48]

a. Introduction

Le polypropyléne iso-tactique bi-orienté (BOiIPP) impliqué dasscondensateurs de
puissance est I'un des diélectriques les plus étudiés. Diveanismes ont été proposés pour
expliqguer son comportement dans les conditions AC et DC.ruetste du matériau, tel que
son degré de cristallinité, constitue un parametre qui peutr ava influence sur les
propriétés diélectriques. L'étude du 811.5.1 a été menée dans le tdwétkr |'existence d'une
possible relation entre la structure du film et ses propriétés diglext. Deux principaux
mécanismes de relaxation ont été mis en évidence, ainsi quediatagion de la cristallinité
avec I'épaisseur du film, corrélée a une augmentation des pertes diélectriques

L'objectif du travail qui suit, est de comparer les propriétés de chagories de films
de polypropyléne: un film standard (grade STPP) identique a cetliéétu 811.5.1, et un film
de cristallinité plus élevée (grade HCPP). Cette comparaison est baséhbfféents
phénomenes et paramétres: les différences structurelles entre STPP ebii@rRiBord été
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mises en évidence par diffraction de rayons X; la tenue diélectriggté anesurée sous
tension continue; des mécanismes de relaxation ont été mis emdvipar la spectroscopie
diélectrique (DS) et par les courants de dépolarisation stiménittuement (TSDC); enfin

les conductivités DC ont été déterminées ainsi que leurs mécarasaueses.

b. Matériaux et dispositifs expérimentaux

i.  Propriété des échantillons de PP

Le polypropyléne étudié est orienté biaxialement (BOiPP), avec uneséyaide
11,8um. Le processus de production fournit des échantillons de film &trgessivement
dans deux directions: la direction de la machine (MD), puis la drettnsversale (TD). Un
procédeé "Tenter" a été utilisé pour produire ces films, passant paramige phase a 160°C
sur 12 m et une seconde a 175°C sur 9 m. Deux grades de B@#Pdeux taux de
cristallinité ont été sélectionnés: un polypropylene standard RpTRec un taux de
cristallinité d'environ 46% et un polypropyléne a haute crigt@liHCPP) avec un taux de
cristallinité d'environ 53%. Ce dernier est d'avantage dopé etysedr et posséde un
deuxieéme type d'antioxydant supplémentaire. Les taux de cristallinttété déterminés par
DSC. Leur température de transition vitreuse Tg est d'environl@Cpropriétés générales
de ces échantillons sont résumées dans la Table 14.

Table 14: Propriétés générales du film de BOiPP (18 pm)

Characteristic STPP HCPP

Density (g.cml) ASTM D792 0.905 0.905
Crystallinity (%)DSC 46 53

Melting points (°C)DSC 167 to 169 169to 171
Tensile Strength (Mp&STM D882 130(MD);280(TD) 130(MD);280(TD)
Glass Transition (°CDS@70Hz -2 18

ii.  Préparation des échantillons de PP

Les échantillons sont métallisés a I'aluminium sur une face au doyssocessus de
production industrielle (~ 10 nm). Pour la spectroscopie diéleetrides mesures de
conduction TSDC et DC, les échantillons ont été métalliséesutdux cétés par évaporation
d'une couche d'argent, de 30 nm d'épaisseur, comme pour Bétbde Cela a également été
effectué, afin de réduire la résistance de contact et favoriser la connexioe aysteme de
mesure. Comme pour I'étude 8l1.5.1, les échantillons ont engwé placés entre des
électrodes plates massives et recuits a Ta = 120°C pendant 2 lmusegzete dans des
conditions de court-circuit, afin notamment d'effacer "I'histoigzamique et électrostatique”
de I'échantillon. Ensuite, ils ont été lentement refroidis a éeatpre ambiante. Ce protocole a
permis une bonne reproductibilité des mesures. Quant aux essais wgelaids ont été
effectués sur des films industriels (ie. sans métallisation supptéire).

iii. Mesure du courant DC

Les mesures de courant en fonction du temps (I-t) et en fonctientelesion (I-V) ont
été effectuées a l'aide d'un électrometre (de type Keithley 6517 Alaba de température
était de 60 a 120°C et le champ électrique de 0 a @mVToutes ces mesures ont été
effectuées sous gaz inerte;JNDans les premieres expériences, un anneau de garde a été mis
en place afin d'éviter l'influence de tout courant de surface (distenk@nneau d'électrode :
2 mm ; surface de mesure gardée S = 3,19.0%u le rapport épaisseur de film sur surface de
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mesure favorable, l'utilisation d'anneaux de garde a par la suiteugpéinsée, car des
résultats identiques ont été obtenus en leur absence.

iv.  Courants de dépolarisation thermo-stimulés

Le protocole thermo-électrique utilisé pour identifier les pics de a&tax est donné
dans la Figure 64. Aprés un recuit préliminaire,alds échantillons ont d'abord été amenés a
la température de polarisatiog=L00°C. Ensuite, un champ de polarisatigr@® V/um a été
appliqué pour un tempg=10 minutes. Ensuite, tout en maintenant le champ de polarnsati
I'échantillon a été refroidi a basse températurg, ([@our permettre a la polarisation et a la
charge d'espace de "se figer". Dans I'étape suivante, I'échaesitloaurt-circuité et maintenu
a Tp pour un temps supplémentaigg3 minutes. Dans I'étape finale, I'échantillon est chauffé
avec une vitesse constante Hr (°C/s), tout en mesurant le courarépdirsation dit
“thermo-stimulé".

Epolarization: 60 V/um
| I —— 1

T.
Tannealing final

tannealing

T -
polarization
polarization

,.-"'iqheati =2 to 14°C/min
qcooling: 30°C/min 4 g

/¢ with Aqheatinﬁ 2°C.

Figure 64: Protocole thermo-électrique adopté poutes mesures des courants thermo-
stimulés (TSDC)

v. Mesure de la tenue diélectrique DC (tension de claage)

Des échantillons de film ont été placés entre deux électrodes pldiess mwoir a
bords arrondis. Le c6té métallisé du film a été placé sur I'électrizdednta terre (40 mm de
diamétre). L'électrode haute tension (20 mm de diamétre) a été placéataedoté. Afin
d'obtenir des mesures reproductibles, il fallait éviter la présence dsi@@u Pour ce faire les
assemblages ont été réalisés sous hoéte a flux laminaire en sorprdai ailleurs un
polissage des électrodes a été effectué entre chaque essai. La tensioe eoéité augmentée
suivant une vitesse constante (100 V/s) jusqu'a ce que le claquétgedstecté.

c. Résultats et discussions

i.  Analyses de la cristallinité

La Figure 65 contient les spectres de diffraction des rayons TP et du HCPP
obtenus a température ambiante. Les pics de diffraction du HGRIRimtensités plus fortes
gue ceux du STPP, ce qui prouve que le HCPP contient plosstidlites que le STPP. Ce
résultat est en accord avec d'autres résultats obtenus par la calorufiférentielle a
balayage (DSC). On constate également qu'aucun déplacement de pifsadtion ne se
produit avec le HCPP, ce qui suggere que la structure cristaihla méme que celle du
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STPP a l'exception du pic ® 2 34,1°, non observé dans le cas du HCPP. Notons qu'une
mesure en mode transmission pourrait clarifier cette particularité. Lek plefrayons X du
STPP et du HCPP coincident avec des diagrammes de diffractioneypie la cristallite de
forme B (B-hexagonale), et ce malgré les effets du déplacement sur le pic d'émissiton
impute techniquement a la différence des sources X.
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Figure 65: Spectres de diffraction X du STPP et diHCPP (films de 11.8 um) obtenus

avec une source de radiation Cok (5000D Siemens)

35

ii.  Analyse de la tenue diélectrique

Les mesures de tenue diélectrique du STPP en fonction de la temp&attre
reportées Figure 66. A chaque température, 16 échantillons onttét tes

Les données tracées sur la Figure 66 correspondent a la moyennmedsutés, et les
barres d'erreur indiquent les valeurs minimales et maximales enregidthéeslégere
diminution du champ claquage moyen (environ 10%) est observépidota température
augmente jusqu'a 100°C. Le champ de claquage mesuré a 20°€ H@PP est quasi
identique a celui du STPP, bien que la dispersion des mesurésgsoeément réduite pour le
HCPP.
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Figure 66: Tenue diélectrique vs. température d'utilm de STPP (11.8 um), tenue
diélectrique a 20°C d'un film de HCPP (11.8 pum), edlispersion typique de la tenue
diélectrique a 20°C quasi identique pour les deux atériaux

iii.  Spectroscopie diélectrique

La Figure 67(haut) représente le facteur de dissipatiod)ti(c' en fonction de la
température a 70 Hz pour le STPP et le HCPP. Il est clairemasvélgpue le HCPP a haute
cristallinité présente le plus faible tah(On peut également distinguer la présence de deux
processus de relaxation déja décrits dans le cas du STPP (8l1.5.1):

i — une relaxatiof* dans la plage de température (-75 a -20°C), produisant wtepic
tan@) relativement dispersé. Ce pic peut étre attribué a l'orientatiorgrdepes CH, se
produisant en phase amorphe;

ii - un deuxiéme pic de relaxatiendans la plage de 0 a 20 ° C, associé a la transition
vitreuse du matériau, se produisant dans la phase amorphe mobile.
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Figure 67: Variation du tan & (haut) et du€' (bas) versus température a 70 Hz pour le
STPP et le HCPP (11.8 pm)

La Figure 67 montre que dans HCPP, la relaxatiest déplacée vers une température
plus élevée, ce qui suggere une interaction inter-chaine plus grandeled matériau. La
relaxationp* associée a un mouvement local reste inchangée. Par conséquent, ltatigmen
de la cristallinité affecte le mouvement coopératifélaxation) alors que le mouvement local
(relaxation*) reste pratiguement inchangé. De la méme maniére, le HCPP présente une
permittivité réelle plus élevée par rapport au STPP, comme lindig&églre 67(bas). La
perméabilité diminue a mesure que la température augmente contrairementuaest ¢
habituellement observé dans les élastoméres. Notons que dansdteatendance est connue
et expliquée par le mouvement micro-brownien (Langevin-Debye).

En ce qui concerne les propriétés diélectriques, les principales différemieses
matériaux peuvent étre resumées comme suit: le HCPP a haute ctistaiisiente des pertes
diélectriques nettement inférieures a celles du STPP et une constaettridié Iégérement
supérieure. Cependant, ces variations ne peuvent pas étre attribuéesneniga l'influence
de la cristallinité. Les variations observées ici (diminution pledes diélectriques dans le
HCPP) sont méme contradictoires avec celles précédemment observées),(frgque le
rapport de cristallinité d'un seul matériau varie sous l'influengeattessus de production (ie.
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les films plus épais présentent un taux de cristallinité et des jpidtestriques plus élevés).
Cela nous ameéne a considérer que les différences observées entre le HICBPRR sont
probablement également dues aux différentes formulations chimigliesestpour produire
ces matériaux. Rappelons a ce titre que le HCPP a d'avantagelgisetatet un deuxieme
type d'antioxydant supplémentaire.

iv.  Courants thermo-stimulés dans le HCPP

Les résultats de TSDC sur HCPP sont rapportés dans les theamoygs de la Figure
68 (TSDC vs température a différents taux de chauffage Hr).

I(pA)

-120 -90 -60 -30 0 30 60 90 120
Temperature (°C)

Figure 68: Courants thermo-stimulés (TSDC) du HCPPa différents taux de chauffage
Hr de 2 a 14°C/min., précédés d'un champ électriquée polarisation de 60 kV/mm (11,8
pm)

Chaque courbe montre deux processus de relaxation, et un minienspeactre TSDC.
Le premier pic observé vers -100 °C est associé a la refitice deuxieme pic qui apparait
vers 0°C est attribué a la température de transition vitreuse. CH#atsésant en accord avec
les résultats obtenus par spectroscopie diélectrique (Figure 67) ehglgseamécanique
dynamique. L'intensité des pics ()l des relations: et p* augmente lorsque la vitesse de
chauffage Hr est augmentée, et les pigss& déplacent vers des températures plus élevées.
Ces résultats montrent au passage que les processus de relaxaligués sont bien activés
thermiquement. En outre, ces variations sont liées l'une a l'autielelesorte que In(j)
présente une dépendance linéaire ey laVec une pente égale a -Ea/R, voir I'équation (17).

_ E 1
InIM—_EEﬁ"'a (17)

En ajustant I'équation (17) aux données expérimentales de TSDGhtiemt une
énergie d'activation du processus de relaxation locale a I'état vitheudCPP égale a
0,34 eV. Notons que les mémes Ea (liées au processus de reldoeaieh ont été obtenues
sur le STPP.
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v. Courants de conduction

Les courants de conduction peuvent étre directement mesurés en appiigahamp
continu et en attendant la stabilisation de ce courant (dit de camudCela se produit
lorsque la composante de courant décroissante (associée aux phénomeolesisdtiqn)
devient beaucoup plus faible que la composante du courant dectiondr, dans des
matériaux trés isolants comme le BOIPP, cela peut prendre plusietgsime méthode plus
rapide a été utilisée ici; consistant a enregistrer les courants tiass{feigure 69) au court
d'une polarisation "on" d'1h puis d'un court-circuit "affLh également. Ainsi, la somme des
courants "on" et "off" peut étre considérée comme le "courant de carduét condition que
les composantes du courant associés a la polarisation soient exacgméniques au cours
des phases "on" et "off* (modéle de Curie et Von Schweidler).

28
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Figure 69: Courant de polarisation Ip et de dépolaisation Idep du STPP (11.8 um)
versus temps a 350 V et 80°C

Les mesures (Figure 70(haut) pour le STPP et (bas) pour le H@GBRrent de
grandes différences, avec un courant de conduction d'environ 1 déeadeins pour le
HCPP dans des conditions identiques. Sur la base de ces mesuesvons examiné les
différents mécanismes de conduction possibles en ajustant lededoerpérimentales aux
lois correspondantes.
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Figure 70: Densité de courant] versus logE pour (haut) STPP (11.8 um) et (bas) HCPP
(11.8 um) a différentes températures (60, 80, 10020 °C)

Le mécanisme de conduction par saut semble bien s'ajuster avecrEsoesurés

(18).
_ . Ea . QAE
J(T,E) = 2SngAv.expt kB._I_)smh%) (18)

ou J est la densité du courant de conduction, S est la surfacaaEeqtest la charge
transportée). est la distance de sauts moyen du transporteur; n est la densié@shorteur
dans la bande de conductiongest la fréquence de tentative du transporteur (€lectron/ion)
pour échapper au piége; E est le champ électrique appligjeét ka constante de Boltzmann,
T est la température absolue, et Ea est I'énergie de dépiégeage.

Les mécanismes suivants ont été rejetés: SCLC, Pool-Frenkelrd®@icheSchottky.
Dans le STPP, les énergies d'activation nécessaires pour ajusteldie mox données (de
0,57 eV a 0,47 eV, au fur et a mesure que le champ augmente) suggeréamtconduction
est régie par un mécanisme de type "saut" (hopping). La disiensauf. estimée, suggere
gue cette conduction électronique se produit dans la phase amorphe.
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Dans le HCPP, deux régimes de conduction peuvent étre distingués:

i - a basse températur80 ° C: mécanisme de "saut” par multiple niveaux de piégeage
et dépiégeage d'électrons, avec des énergies d'activation d'éw+d/p2 eV provenant de
pieges peu profonds présents dans la phase amorphe et a l'interfaceedrmosdu;

i - a haute température80 °C: conduction ionique avec une énergie d'activation
d'environ 1,05 eV provenant des pieges profonds présents ddrastagristalline.

Les différents comportements des matériaux semblent résulter pramgral des
propriétés de conduction, caractérisées par une grande différence @atsoontinus
mesurés (une décade) et par différentes énergies d'activation obterajastam le modéle
de conduction par sauts (notre hypothéese) aux données expérimentales.

d. Synthése
Les deux grades de résines étudiées - HCPP et STPP - ont en coenpnésethter:
» des tenues diélectriques similaires,

* un mécanisme de conduction par saut (aux températures explorées T = 60-
120°C),

* un mécanisme de relaxation diélectrique de type béta,

 un mécanisme de relaxation diélectrique de type alpha avec une l|égére
augmentation de la Tg avec la cristallinité.

Quantitativement, il convient néanmoins de noter certaines diff&sence

* le HCPP a des pertes ac et dc moindres et inversement, une pegmittivit
supérieure.

* a haute températueeB0 ° C; la conduction ionique semble apparaitre dans le
HCPP au lieu d'une conduction électronique conventionnelle.

Derriere ces différences de comportement, il semblerait qu'il y estupeepssition
d'effets parmi: le degré de cristallinité, la quantité initialecdtalyseur, la différence de
qualité et de quantité d'antioxydant.

Enfin, sur le plan pratique, les mesures effectuées ici suggéerente GdEPP est
d'avantage adapté a une application de type condensateur de puissarsmmeferses pertes
diélectriques réduites.

[1.5.3. Etude des facteurs et des mécanismes responsablesla dée-métallisation
des films de polypropylene utilisés dans les condsateurs de puissance secs
[54]

a. Introduction

Les condensateurs de puissance construits pour la correction du fagielissaece a
basse tension sont souvent composés de films de polypropyitadisés. En service, ces
capacités tendent a diminuer tres lentement. Le diagnostic ddersateurs vieillis montre
gue cette diminution résulte de la lente dégradation des couchesquésall
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Dans des condensateurs réels, les paramétres tels que la température siola pres
mécanique sur les films ne sont pas uniformes, et la dégradatiomé&tesix montre
également de grandes variations en fonction de leur position'darmilement.

L'objectif de cette étude expérimentale est d'obtenir des donnéedajivasticapables
de caractériser la dégradation des électrodes. Un modéle de condensd&horateire
miniature a été construit, afin d'étudier la dégradation de la meatalh dans des conditions
de température bien contrblées, la pression mécanique appliquéirexa pression et la
nature du gaz. Ce modele permet la visualisation directe de la dégnagendant
I'application de la tension, I'enregistrement précis de la capadi&hantillon par rapport au
temps et des mesures de décharge partielle a haute sensibilité.

b. Dispositifs expérimentaux

i. Modéle réduit d'un condensateur

Le dispotif expérimental utilisé pour modéliser un condensatepetite taille avec
des matériaux identiques a ceux effectivement utilisés dans les satelas est illustré
Figure 71. Les films utilisés ont été fabriqgués avec les mémes matétiagezhniques que
ceux utilisés pour les films de condensateurs commerciaux. Le filnP deuPe épaisseur de
8 um et des bandes métalligues de 5 mm de large déposées par évaporstiods. La
couche métallique est en zinc (Zn), de résistance carr€e 2& qui correspondant a une
épaisseur de métal d'environ 50 nm. Le croisement des deux bandge drait constitue
une surface d'électrode en influence totale de 5x5, Iwit une capacité d'environ 60pF.

Figure 71: Dispositif expérimental permettant de mdéliser un condensateur a échelle
réduite. La bande de métallisation fait 5 mm de lagueur

Les films métallisés ont été pressés entre des vitres en verre dé gpague (25 mm
de diametre, 6 mm d'épaisseur, Figure 72), offrant des surfaces tess qdahaute qualité
(rugosité de 20 Angstrom RMS). Des feuilles de PP supplémentairemétallisées ont été
placées entre les vitres et les films de PP métallisés pour reprddgegecement existant
dans des condensateurs réels (c'est-a-dire une métallisation en contagheaface non
métallisé du PP). La force mécanique appliquée aux vitres (100aN)0® été contrdlée avec
des ressorts calibrés. Etant donné que la surface des feuilles degdhmentaires (Figure
72) est d'environ 1 cm 1000 N correspondent & 107 Pa, soit ~100 bar appliqués au
condensateur.
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visualization

illumination

Figure 72: dispositif utilisé pour le maintien desfilms de polypropylene métallisés. 1:
vitres de verre de qualité optique, 2: feuilles d®P supplémentaires

ii.  Mesures électriques

Le systeme de mesure électrique est constitué d'une alimentatispidala a faible
distorsion (10 Hz - 1 kHz, 3 kV). Sept échantillons ont &iéiés simultanément. La tension
alternative V et le courant | sur chaque échantillon ont été relevés @gracesnregistreur
numérique de haute précision (12 bits). La capacité C de chaqudilemihanété calculée a
partir de V et de I. Pendant les mesures, les échantillons ontaéts mlans une enceinte
étanche, ce qui a permis d'étudier l'influence de la température et derka ched gaz. Les
mesures de décharge partielle (PD) ont été effectuées grace a un analysewtianrésol

phase (PRPDA), avec un tres faible bruit de fond (environ 0,2 pC).

c. Résultats expérimentaux

Les expériences réalisées montrent que de petites variations de capsgité (noins
de 1%) peuvent étre dues a divers mécanismes physiques. L'intespréliedi mesures de
capacité peut devenir complexe lorsque les variations enregistrées blast flags variations
de capacitance peuvent étre dues non seulement a la démétallisatia-doesa la
réduction de la surface des électrodes), mais aussi a plusieurs auesmeés:

» auto-échauffement (SHT) d'échantillons pendant les expériences, en raison des
pertes diélectriques dans les PP, ainsi que des pertes Joulesladans
métallisation. Le méme phénomene se produit dans les condensatesirs réel
Bien que I'élévation de température estimée soit faible (<10°€)inellit une
réduction sensible de la capacité (<0,35%) puisque la permittivitéPBes
diminue avec la température;

» les films PP n'ont pas une surface parfaitement plane et une rudpsitéface
existe (estimée de 20 a 90 nm). Par conséquent, une couche depézerge
a plusieurs endroits entre le polypropylene et les électrodes.ésanme de
poussiere peut également contribuer a augmenter cette couche de gaz.
Plusieurs phénomeénes peuvent induire une modification de cetteecteigjaz
et donc produire une variation sensible de la capacité. Une gpaesi&ion
mécanique et/ou électrostatique contribue a réduire la couche de gaz (par
compactage de la pile de feuilles de PP) et cet effet augmente a haute

température et sous vide.

Nous rapporter ici quelques-unes des expériences réalisées avec le rdedél
condensateur, afin d'illustrer ces effets.
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i.  Reésultats typiques sous condition "basiques”

Jusqu'a 4 processus de dé-métallisation différents ont été obskevgmemier
processus observé au début de toutes les expériences avec de nouvaatiloBshest le
"nettoyage” initial (IC) des bords de métallisation, associe anésure des décharges
partielles (PD). La Figure 73 montre un enregistrement typiqueDdesu début d'une mesure
de vieillissement. De tres petites PD négatives sont observép€)(<L'amplitude et le
nombre de PD diminuent rapidement avec le temps et, apres 3@sniles amplitudes de PD
descendent en dessous du seuil de détection (0,2 pC). Corrél@®aune réduction de la
capacité est enregistrée lorsque de nouveaux échantillons sa@#@suibir I'exemple de la
Figure 83 dans les § suivants). Une fois que ce "conditionnemeitil d'un nouvel
échantillon s'est produit, il n'est plus enregistré, méneetsiision est éteinte puis ré-allumée.
Une visualisation avec une caméra a haute sensibilité montre qub sestPcorrélées a des
points lumineux trés faibles aux bords des électrodes.

+5.26

[pC]

0.0 7

-5.26

0 180 [deg] 360
Figure 73: PD typiques enregistrées en début d'expénce avec un film vierge

Une fois que le "nettoyage" initial des bords des électrodespstatiit, trois autres
phénomenes ont été observés sur une plus longue durée d'apptiedtiotension. La Figure
74 et la Figure 77 montrent les résultats des expériences réaliséeslatartonditions
"basiques", c'est-a-dire sans prétraitement d'échantillons a hauiempresapérature ou sous
vide. Les mesures ont été effectuées a 20°C, avec une fréquencetdze @@ accélérer le
vieillissement de la métallisation. Les films de PP métallisg¢®t® coupés suivant la forme
souhaitée entre des feuilles de papier, et la présence de poussikles@ektait donc
probable. Une pression mécanique modérée (28 N) a été appliquégutea 7 montre les
mesures de capacité en fonction du temps effectuées sur plusieursliéokaatdifférentes
tensions appliguées (300 a 600 V). La dispersion des mesuregluéd importante.
L'influence de la tension est logique: plus la tension estéél plus la capacité diminue
rapidement. A 300 V, aucune variation de capacité raisonnable n'a été mesurée.
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Figure 74: Capacitances mesurées en fonction du t@s pour différents niveaux de
tension (500Hz, 28 N)

Les photographies des échantillons ont été faites avec un éclairagedajtslle sorte
gue deux couches de métal absorbent la plupart de la lumiere (coule); npe seule
couche apparait en gris et aucune couche de métal en blanc. Voicides ez echantillons
prélevés a la fin du processus de vieillissement Figure 74 eteFigh ou différents
mécanismes de dé-métallisation ont été constatés (Figure 77):

PR TR

SHL ER MC

Figure 75: Exemples d'échantillons dégradés aprée Iprocessus de vieillissement de la
Figure 74. A gauche: échantillons modérément dégréd, a droite: échantillon fortement
dégradé. SHL "self healing": pour l'auto-cicatrisation. ER "edge regression": pour le
recul des bords de métallisation ou le recul de mge. MC "metal clearing": dé-
métallisation a coeur

* Recul de bord de métallisation (ER: edge regression) (Figure @5): |
condensateur initial avait une forme carrée (5x5mm) (indiquée par des lig
pointillées sur des photographies). A la fin du processus, leds bdu
condensateur ont régressé (Figure 76);
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Marge Kapton

sont soit en Kapton soit a base d'huile

» Deé-métallisation a cceur (MC: metal clearing): a certains endroitagtal a
disparu d'un c6té du condensateur, produisant des régions grdiffemtes
tailles;

» Auto-cicatrisation (SHL: self healing): les petites taches blanches

correspondent a l'auto-cicatrisation, initié par un défaut local du fil
engendrant un claquage et une évaporation du métal tout autms. dette
expérience, l'auto-cicatrisation a été observée a des tershiisV.

La perte de capacité a la fin du processus est importante (jusqu'aeb@#)t étre
attribuée sans ambiguité a I'érosion des électrodes. Notons gusitantmaximale appliquée
ici (600V) n'était pas supérieure a la tension de fonctionnementahafon condensateur
construit avec des films depén.

La pente S des capacités C (t) correspond a la "vitesse" de dé-muiallides
valeurs de S enregistrées dans cette expérience (Figure 77) montrerat wgunsion de
d'amorcage de la dé-métallisation est d'environ 350 V. La digpeest assez grande: a
600 V, la pente S varie de 30 a 190 fF / heure. Cette dispersi@mordstme aux grandes
différences enregistrées entre les échantillons modérément dégradés (bigugauthe) et
les échantillons tres dégradés (Figure 75 a droite).

Slope S (fF/hour)
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Figure 77: "Vitesse" S de dé-métallisation en femtd/m, déduites de la Figure 74
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ii. Influence de la propreté de I'assemblage

Des expériences ont été réalisées dans les mémes conditions avec uneemeilleu
propreté des matériaux. La préparation des échantillons de poligmmepet leur montage a
I'intérieur des cellules de test a été réalisée sous circulation d'edr &h utilisant une
installation de flux laminaire (h6te hors poussiere). Une autréguoe de préparation évitant
le contact du PP avec du papier a été adoptée. La tension minimalehsauver la
démeétallisation est devenue >400V pour 70% des échantillons: la ptesque disparu sur la
plupart des échantillons soumis a 600V (Figure 78). Seulselds de marges et l'auto-
cicatrisation sont restés observables sur la plupart des échantidans. les sections
suivantes, des expériences ont été faites en utilisant ces comtiitiapoussieres.

Figure 78: Exemple dégradation d'éprouvettes sousOB6V ayant été assemblées "hors
poussiere” (Serrage des films 28 N)

lii.  Influence du "pressage” des films

Les expériences réalisées a tension fixe pour deux valeurs de seBage6d N)
sont présentées sur la Figure 79.
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Figure 79: Influence du serrage des films sur la tesse de dé-metallisation "S" mesurée
a 600V

Le pressage exercé sur les films contribue grandement a réduire tiétosioétal. Le
MC a totalement disparu et la tension minimale pour décelerévésmements d'auto-
cicatrisation a été portée a 700 V (contre 500 V a 28 N). La compaexs@nles Figure 75,
Figure 78, et Figure 80 obtenues avec la méme tension et la méme deéquentre
clairement les effets bénéfiques de la propreté et de la pression mécanique.
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Figure 80: Exemple de dégradation de la métallisain des films a 600V assemblés hors
poussiéere et avec un pressage de 640 N

iv.  Influence de la tension et de la fréquence

Les Figure 81 et Figure 82 montrent l'influence de la tensionHz5&t 500 Hz sur la
vitesse de dé-métallisation "S", enregistrée avec un pressag® te Bans les deux cas, le
début de la dé-métallisation mesurable est proche de 400V. L'awgimernte la fréquence a
500 Hz double presque la vitesse S.

SR A Baremera
501 ;
-100
-150] @50 Hz |
2001

250
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'350. T T T T T
300 400 500 600 700 800 900
Voltage (V)

Demetallization Velocity (fF/h)

Figure 81: Influence de la tension sur la vitesseS" de dé-métallisation mesurée a 50 Hz
avec un pressage de 640 N
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Figure 82: Influence de la tension sur la vitesseS" de dé-métallisation mesurée a
500 Hz avec un pressage de 640 N

v. Influence de la nature du gaz

La Figure 83 montre linfluence considérable sur la vitesse deétdibisation
enregistrée lorsque l'air est remplacé par de I'azote pendant I'expériardgmétallisation
cesse totalement avec FNpériode Ill) et une augmentation trés lente de la capacité est
enregistrée.

Entre les périodes | et |l (ie. dans l'air), la tension a été interreqpg@udant un certain
temps et l'influence de l'auto-échauffement de I'échantillon (SHT)gpeubbservée lors de la
mise sous tension (Iégére diminution de la capacité due a la tionirde la permittivité
lorsque la température augmente). Au début de I'expérience avec de noéeleantillons,
cet effet existe également, mais il est superposé au conditionnenitgit (lC) des
échantillons.
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Figure 83: Influence de la nature du gaz sur la caxité mesurée (600 V, 500 Hz, 640 N).
| et II: sont opéré dans l'air, Ill: dans le diazote

d. Conclusions

Les expériences présentées ici montrent que différents processus éeatliéation
sont impliqgués dans les films métallisés. L'influence de rigpreté et de la pression
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mécanique montre que la couche gazeuse résiduelle existant entrallizatién et le film de
PP supérieur a une grande importance sur la dé-métallisatiotreB'anpériences réalisées
avec un pré-conditionnement a haute pression et a haute tempé&yatiaegmentent encore
le compactage de la pile de films) sont en accord avec cette concl@&s résultats sont
également en accord avec des études antérieures réalisées avec des condensateurs réel
L'expérience avec I'Nmontre que le mécanisme principal de I'érosion des métaux astrdQ
processus "d'électro oxydation”, lorsque l'oxygéene est présentlenfibns, et sous champ
électrique élevé. Cette conclusion est également confirmée par les anglyggesntrent
que le Zn (opaque) est remplacé par du ZnO dans les zones @&gfadaslucide, isolant
mais bel est bien présent !) (Figure 84). Les PD dans les tessdiniches de gaz conduisent
probablement & la production de sous-produits oxydants tels'apomd. Cependant, ces
mesures ne peuvent pas étre mises en évidence par des mesures électriopiasues,
probablement parce que leurs amplitudes sont tres faibles. L'appdétPD dans des cavités
trés fines (<lum d'épaisseur) ne peut pas étre prédite simplement par des modélgaedass
de tenue diélectrique des gaz tels que la courbe de Paschen.

] de-metallized area

] polypropylene

)

T 1 T T T

Figure 84: Superposition d'analyses X obtenues sues zones métallisées, le film de PP
vierge et une zone a priori "dé-métallisée”. Mise ® évidence d'une chouche de ZnO =>
pas de dématallisation mais simplement une oxydatio

[1.5.4. Contributions et devenir du post-doctorant

Ce travail a été mené en collaboration avec A. Kahouli et co-encadré ®a83P%
Rain et O. Lesaint. A. Kahouli a été associé a 100% des pidmisatyants traits a ce sujet de
recherche : [13], [11], [50], [48]. Ces travaux ont été menés awecollaboration de
Schneider Electric et Bolloré et avec le financement du péle de comp&titkNERRDIS.
A. Kahouli a poursuivi en post-doc a Caen et il est a ce jour Gharelssocié au Laboratoire
Matériaux Organisation et Propriétés (LMOP), Université de TurnidaBar (Tunisie).
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1.6. Poste haute tension continue: génération et transpt de charges
électriques dans I'hexafluorure de soufre et écouteent des charges en surface
d’isolants a base de résine époxy chargées a l'alima [14], [29], [30], [41], [47],
[52], [53], [49]

[1.6.1. Mesures du courant "obscur" (dark current) dans le SF6 humide:
influence de la rugosité de I'électrode, de I'humité relative et de la pression
[14], [29], [47], [53]

a. Introduction

L'étude de la conduction sous champ élevé dans les gaz scismpes intéressante
pour diverses applications, dont les systémes isolés au gaz §@ haute tension continue
(HVDC), l'accumulation de charges (provenant du gaz) pendant deeknmgriodes a la
surface des solides isolants peut modifier la distribution du ghetninfluencer les seuils
disruptifs. Cependant, l'origine des charges venant du gaz regeSlows champs faibles, un
courant relativement faible est détectable, il est engendré par lionisaturelle du gaz dd
aux rayonnements cosmiques et a la radioactivité naturelle. S@mspshélevés (20-
100 kV/mm), des "courants obscurs" (c'est-a-dire non corrélée &mission détectable de
lumiére) ont été étudiés depuis longtemps dans le vide. Selattétatlire, les "courants
obscurs" sont essentiellement dus a I'émission d'électronkegpaathodes, suivant I'effet
Fowler-Nordheim (FN) ou l'effet Schottky. Des processus seconda@essdion (en raison
de l'impact des charges accélérées sur les électrodes) ont égalemeanidds grfluences.
Les "courants obscurs" sont tres sensibles a la nature des électrodes, pgbpriétés de
surface. Dans le SF6 sous pression, l'existence de "courants olasdéja"été rapportée dans
plusieurs articles. Avec des distances d'écart de 0,5 a 2 mm,y&habobservé que les
courants dans le SF6 sont beaucoup plus faibles (environ 2 dépades)pport a ceux
mesureés sous vide dans les mémes conditions. Dans ces medoiate BN fournit un bon
ajustement des données dans le vide, mais pas dans le SF8essien, ce qui suggere que
les mécanismes d'émission peuvent étre différents. Une grande inflietaewdjosité de
I'électrode sur les courants dans le SF6 a été observée, commé cast sous vide.
L'influence de la rugosité de I'électrode a également été observée soes. dilnsbon
ajustement des données a été obtenu avec la loi de FN, mais aveadaumedu travail de
sortie tres faible pour I'électrode (0,5 eV au lieu de 4,5 eV théoreptgnPlus réecemment,
des mesures ont été obtenues dans le SF6, l'air et l'azotenutilise géométrie coaxiale.
Dans ces expériences préliminaires, une augmentation des courants pdradggwession
d'SF6 était observée. Des expériences réalisées avec des mélangesbifair suggéraient
fortement que la teneur en eau du gaz peut avoir une grande influenas sigutants
mesurés. Dans cette étude, un compte rendu détaillé des réstkaissadans le SF6 avec la
géométrie d'électrode coaxiale est donné en fonctions de la pressyaz,da rugosité des
électrodes et la teneur en eau (RH =1 a 30%).

b. Dispositif expérimental et protocoles

I.  Systeme d'électrode et cellule de test

Un systeme d'électrodes coaxiales avec une électrode de protection a étporwncu
mesurer les courants circulant dans des gaz a haute tension (16@um) a haute
sensibilité jusqu'a 100 fA. La configuration expérimentale esttrée Figure 85. Grace a
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I'électrode de garde, seuls les courants passant a travers le gazesorésmlLa distance
d'écart est fixée a d = 5,5 mm. Le rayon,/Rle I'électrode HV est de 2,5 mm et le rayon
intérieur de I'électrode de mesure estiefR= 8 mm. Dans la suite, les valeurs du champ
électrique Ry correspondent au champ électrique maximal situé a la surface de I'électrode
HT (19):

E. = v
" Ry.IN(Ryes/Ryy)

(19)

100 kv

Power Supply \/Bushmg

P
Enclosure \ \EJ/

f_—‘ L — 1K1
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Figure 85: Vue schématique du dispositif de mesurdes "courants obscurs” (dark
current) sous pression et humidité relative contr@es (électrodes coaxiales)

A V=100 kV, le champ électrique maximumyEatteint 34 kV/mm, alors que le
champ de I'électrode de mesure est 10,7 kV/mm. Par rapport au chamimenifdisé dans
la plupart des expériences, cette géomeétrie coaxiale a renforcement de champ(chad#vé
maximal/champ moyen = 1,9) permet d'atteindre des valeurs de champl@lées a basse
tension et d'étudier ainsi l'influence de la polarité de I'éleetrBdur éviter le claquage, nous
avons limité la tension maximale appliquée a 80% de la valeur meslarte une précédente
étude) de la tension de claquage, qui dépend de la pression .dueSiFamp maximum était
limité a 8 kV/mm a 0,1 MPa, 14 kV/mm a 0,2 MPa, 24 kV/@ar@,4 MPa, 34 kV/mm a 0,6
MPa. Les deux électrodes sont en laiton. Trois électrodes hautentemgi été faites avec
trois indices de rugosité différents Ra : électrode A (Ra = nd)7 B (Ra = 1,2 um); et C
avec Ra a 2,2am. L'électrode de mesure avait une rugosité fixe Ra Fuf,6Avant chaque
mesures, les électrodes ont été nettoyées avec de I'éthanol et deelqméitorincées avec de
l'eau distillée. Le systéme d'électrodes est placé dans un rédipigtet pression (1,1 MPa
maximum) équipé d'un passage haute tension. Le systeme d'élecastdgmsitionné
verticalement. Si des particules solides sont présentes, elles ptaméer dans une région
ou elles n'ont pas d'influence sur les courants mesurés.

ii.  Mesures électriques

La haute tension peut atteindre +/- 100 kV avec un taux datctulde 16 (ie. 1 V).
Les courants sont mesurés avec un électrométre connecté a un systemgisttement
numérique. Le bruit des mesures de courant était typiguement de5+pAO0 Apres une
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moyenne numerique, la précision des mesures a été augmentéepA. Rbur protéger
I'électromeétre en cas de claquage, éclateurs et résistances coté bassetensiant ont été
insérés. L'ensemble du systeme est placé dans une enceinte chaywfro@ttant le contréle
de la température entre 10 et 80°C. Deux thermocouples fournisseninesures de la
température d'électrodesk() et de I'enceinte (&). Un capteur d’humidité (HR), avec une
précision absolue de +/- 0,8% a été installé dans I'enceinte hauierpress

iii. Contrble de I'humidité relative dans la cellule ddest

Des expériences réalisées avec une variété de teneur en eau gazeuse sbdequres
mis en évidence la difficulté d'obtenir un bon contréle et ualgilgé de I'HR dans la cellule
de test fermée. Dans de nombreux cas, le RH mesurgegRIidt ses variations avec la
pression et la température étaient significativement différents degs/akdoulées avec les
formules thermodynamiques classiques {RHbasées sur la teneur en eau initiale du gaz de
remplissage). Ces divergences sont principalement dues a l'anls@pta la désorption de
I'eau en surface des matériaux solides (métaux, polymeres). Dageagps préliminaires ont
été réalisées avec une traversée haute tension en résine époxy (matédgphilbydil était
alors presque impossible d'obtenir une HR stable. En fonctida température, de la teneur
en eau relative dans le gaz et dans le solide, I'époxy soit selilni@tea de I'eau (eg. avec un
gaz tres sec) ou au contraire en en absorber (eg. avec un gaz humigeplasement par
une traversée en PTFE a grandement réduit ce phénoméne, mais desneftetessde
moindre amplitude sont restés, dus a I'eau adsorbée sur les mé@aXTEE. La Figure 86
permet de comparer les valeurs typiques deuf3Het de RHy (calculé en négligeant
l'influence de l'adsorption / désorption sur les surfaces). Dansxeetple, de I'air humide
avec 964 ppm de teneur en eau (correspondant a un RH = 40% a 10MPaa 2té introduit
dans la cellule de test qui était auparavant bien séchée sous3@tle pendant 30 minutes et
purgée avec 3 ppm d'air (processus répété 3 foisyeReébt beaucoup plus faible que RiH
montrant qu'une grande fraction de I'eau introduite avec le gaz esteagable solides
relativement plus sec. Il était donc essentiel de mesurer |gRH gaz réel de la cellule de
test. Lorsque les conditions ont été modifiées (ie. teneur enterapgrature, pression), il
fallait attendre jusqu'a plusieurs heures pour atteindre la stabilisééioRHes. Le SF6
humide a été préparé en le faisant barboter dans de I'eau et dec§i@8 sirculation a travers
une colonne de gel de silice (silicat gel). L'HR a été ajustée emfaies mélanges des deux.
Afin d'atteindre une faible HR dans la cellule de test (<1%)Qealude silice a été placé dans
I'enceinte, mais dans ce cas le RH n'était pas stable en foncttemgs (ie. il diminue car
I'eau est alors absorbée par le gel de silice).
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Figure 86: Comparaison entre I'HR théorique (1 MPad'air a HR = 40% a 20°C) et 'HR
mesurée vs la température
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iv.  Mesures de courant typiques

La Figure 87 montre un enregistrement typique du courant endorttt temps, pour
une électrode (B). A des tensions inférieures a 20 ki €6 kV/mm), les courants mesurés
(<1 pA) présentent un bruit important. A des tensions plus élel&eurant augmente
rapidement avec la tension. Une forte augmentation du courant estdd'abservée
consécutivement a l'augmentation de la tension, suivie d'uneuion lente jusqu'a ce
qu'une valeur stabilisée soit atteinte. Sur la Figure 87, upstaifattente de 500 s était
suffisant pour atteindre une valeur stable a 40 kV, alors quk& 7Ié courant stabilisé n'était
pas atteint aprés 2000 s. Dans les sections suivantes, les vhletoarant données sur les
figures correspondent a la moyenne de 20 derniers échantillorécatifssprélevés lorsque le
courant a atteint la stabilisation, correspondant a un temps de magyeeffectif de 200 s.
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Figure 87: Enregistrement typique des courants enohction du temps et de la tension
(polarité positive). Electrode (B) dans du SF6 (0,61Pa, 20 ° C, HR< 30%)

v. Influence de la polarit¢ et de la rugosité de l'éldrode sous
conditions de gaz fixées

Les Figure 88 et Figure 89 montrent les courants stabilisésrésedans les deux
polarités en fonction du champ électriqug, Ellant de 2 & 30 kV/mm, avec les électrodes
(A), (B) et (C), et pour une condition de gaz fixe (0,6 MPa, 26t ,30%). Dans les deux
polarités, les courants sont fortement influencés par la hautetéidesiélectrodes, avec une
différence de deux décades entre les électrodes (A) et (C). Aux champs inférieurs a
20 kvV/mm, les courants dans les deux polarités suivent une atajimerexponentielle par
rapport au champ. La comparaison des courants mesurés dans des rondiitiques
(Figure 90) montre que les courants sont Iégerement plus @pevy@darité positive et que le
taux d'augmentation des courants par rapport au champ sont presgficpigs dans les deux
polarités. Sous des champs plus élevés (> 20 kvV/mm), une ddérearquée apparait. Les
courants en polarité négative marquent une "transition" soudaiiiisant a des courants
beaucoup plus élevés, tandis que les courants positifs restent géshabes mémes
expériences ont été répétées en polarité négative (Figure 91), elles mopieecktte
“transition" est peu reproductible. Le champ de seuil auquehtaition s'est produite varie
pour chaque mesure.
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Figure 88: Courant mesuré sous SF6, vs champ éleictue appliqué suivant trois
rugosités d'électrode en polarité positive (0,6 MPR&0 ° C, RH~= 30%)
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Figure 89: Courant mesuré sous SF6, en fonction dahamp électrique pour trois
rugosités d'électrode différentes en polarité négate (0,6 MPa, 20 ° C, RH: 30%)
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Figure 90: Comparaison des courants mesurés en polg négative et positive sous SF6
(électrode B, 0.6 MPa, 20 °C, RK 30%)
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Figure 91: Reproductibilité des mesures en polaritéhégative avec des conditions fixes
(électrode C, 0,6 MPa, 20°C, HK 30%)

vi. Influence de I'humidité relative et de la pression
e Influence de I'hnumidité relative sur le courant a pression constante

Les Figure 92 et Figure 93 offrent une comparaison des couratéausbpour
différentes teneurs en eau R du SF6, sous température et conditions de pression fixés
(20°C, 0,6 MPa). On peut observer que les courants varient caidel@ent en fonction du
RHuves, soit plus de deux décades de différence entre gaz segR190) et gaz humide
(RHwes=27%). A 2%, les courants deviennent difficilement mesurables, @veamplitude
maximale inferieur au pA. Les courants varient suivant une loi exjizie (I:bexd“El).

Compte tenu de lincertitude des mesures, en particulier dans léesasourants
faibles K1 pA) (par ailleurs issus d'un moyenne numérique), il n‘est pashpe d'identifier
clairement une variation de pentequi reste similaire quelle que soit la polarité et la teneur
en eau du gaz.
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Figure 92: Evolution du courant "obscur" vs le chanp électrique, pour différents
RHwves a pression fixe (0,6 MPa, 20°C, électrode C) sopslarité positive
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Figure 93: Evolution du courant "obscur" vs le chanp électrique pour différents RHyes
a pression fixe (0,6 MPa, 20°C, électrode C) souslprité négative

* Influence de la pression sur le courant a humidité relative doayestante

Des expériences ont été réalisées en remplissant I'enceinte avec du SM6Pa @&t
RHwves=15%, et en mesurant le courant dans les deux polarités. Edaugiegssion a été
augmentée par étapes (0,4-0,8-1,1 MPa), en ajoutant du SF6 secgimateun RH presque
inchangé. A chaque étape, le courant vs la tension a été mesuré comnmentémeés les
Figure 94 et Figure 95. A 0,2 MPa, le champ appliqué étaitdignit4 kvV/mm afin d'éviter
tout claquage intempestif. Compte tenu de la dispersion desres, aucune influence claire
de pression sur le courant peut étre observée alors que le RH étdg@nmatonstant et la
pression augmentée d'un facteur proche de quatre. Ce résultat montre clageméeat
principal facteur responsable de la génération de charges électritjliésaekm présence de
vapeur d'eau dans le gaz et que le gaz lui-méme a une petite influeinge¢vd'influence)
sur ce processus. Il n'en demeure pas moins que le SF6ressgop offre une meilleure
tenue diélectrique.
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Figure 94: Evolution du courant "obscur" vs le chanp électrique pour différentes
pressions et un RH fixé (15%, 20°C, électrode C) gs polarité positive
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Figure 95: Evolution du courant "obscur" vs le chanp électrique pour différentes
pressions et un RH fixé (15%, 20°C, électrode C) gs polarité négative

* Influence couplée de la pression et de I'hnumidité relative

Les influences couplées de la pression du gaz et qyegddnt mises en valeur Figure
96. La cellule de test a été d'abord remplie a 1,1 MPa de Skg{RH3%), et une tension
positive constante de +50 kV a été appliquée. La pression a eé@guitéduite par étapes
jusqu'a 0,3 MPa, et augmentée encore une fois en remplissant ag@z yous humide
jusqu'a 1,1 MPa. Les paliers ont été maintenus durant pres fitilldeas'assurer de la
stabilisation a la fois de I'humidité relative et du courant me&tgeolution du courant en
fonction du RHes est représentée par la Figure 97.

On peut observer que les courants mesurés évoluent avec I'RH, quelkoig la
pression. La variation du courant versus RH présente une dépendancergigiie. Cela
montre que les variations du courant par rapport a la pression (rappostéates étude
précédente) peuvent-étre principalement attribuées a un effet indirecte(ieatiation du RH
due & un changement de pression, et non a l'influence directe deslarptesgaz).
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Figure 96: Evolution temporelle du courant "obscur" pour différentes pressions et RH
(Electrode C, +50 kV, 20 °C)
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Figure 97: Evolution du courant "obscur” vs I'humid ité relative durant I'accroissement
et la décroissance de la pression (électrode C, H6@, 20°C)

Vii. Discussion

Les courants obscurs mesureés a l'aide de notre cellule de mesure coak@ngris
entre 10" et 10° A aussi bien sous polarité positive que négative. Nisl@amplitudes, ni
leurs variations avec la tension et la polarité, ne peuvent étre wgdigpar le seul
phénomene d'ionisation naturelle du gaz. En effet, sachant qusaltion naturelle produit a
ce jour environ 10 paires d'ions/&mar seconde, le courant de saturation attendu tenant
compte de la géométrie de notre cellule de mesure avoisine théoriquem8rit0'’ A (ie.
tres inférieur aux courants effectivement mesurés). Dés lors, d'autressmasadoivent étre
envisagés, intégrant l'influence de la rugosité de surface, la pres$oRH.

L'influence de la rugosité de I'électrode, montre clairement que le tqun@nent
d'un transfert de charge au niveau de |'électrode a champ élevé, et repasude charges
apparaissant dans le volume de gaz. Cependant, les courants meswé&snhtent pas
provenir d'une émission d'électrons de type Fowler-Nordheim (FN§cbottky, puisque les
deux mécanismes ne fournissent pas d'ajustement adéquat avec les dgpéadagentales
(Figure 98). Ainsi le tracé des données dans un repére de type EME9nvs 1/E" semble
non linéaire sous polarité négative avec les électrodes A, B et Céire rwonclusion a été
obtenue par Shibuya et al. a partir de mesures sous champ électrfiquaeni
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Figure 98: Tracé des courants mesurés dans un reperde type "Fowler-Nordheim"
pour différentes rugosités d'électrodes et sous pité négative (0.6 MPa, 20 °C)

Bien entendu, cette conclusion est étayée par le fait que des soprastue
identiques sont enregistrés dans les deux polarités de notre géonugtxiale. Dans les
expériences de Shibuya, une augmentation exponentielle du couramigmat eai champ au-
dessus de 14 kV.mmMma été observé (les courants minimums mesurés étaient d'environ 10
19°A). Nos mesures effectuées avec une sensibilité beaucoup plute djasqu'a 18° A)
montrent que cette variation exponentielle est observée a des chaotpguis beaucoup
plus bas (3 kV.mm). La forte augmentation du courant observé en polarité négative & cham
élevé (>20 kV.mr) pourrait étre attribuée & l'apparition de certains types d'émisgéns
champ. Dans le vide, le début de I'émission de type FN&isbbservé pour un niveau de
champ comparable, avec des électrodes a forte rugosité (somme taufailplel que les
nétres). Une forte diminution des courants obscurs a été obsersgedaine petite quantité
de gaz est introduite dans une chambre a vide; de méme Shibuya a desswa@urants
beaucoup plus faibles lorsque du SF6 était introduit dans labcharvide. Dans le vide, cet
effet a été attribué a la gravure et a la destruction progressive dedésiession locaux a la
surface de I'électrode par le bombardement d'ions (induits paredé®i$ accélérés).

Dans notre cas, nous pouvons supposer que I'émissiontrdBtea haut champ en
polarité négative pourrait résulter d'un compromis entre le grandrrelefehamp électrique
local d0 a la rugosité des électrodes utilisées et I'inhibitsnsies d'émission par la présence
du gaz. Cependant, en raison de la grande instabilité des soorastirés au-dessus de la
transition, il était impossible de vérifier cette hypothese.

La pression du gaz n'a pas d'influence directe importante surdespts d'émission
des charges. Par conséquent, la présence de décharges couromnreglguer le courant
mesuré n'est pas envisageable. Cette conclusion est égalementeapgugéutres mesures
effectuées en géométrie uniforme, permettant la détection d'émissiarmdel. Aucune
émission de lumiére corrélée aux courants n'a été enregistrée. Deransiniilaire, les
tentatives de détection rapide des impulsions de courant (c'est-@egi décharges partielles
qui constitueraient une empreinte typique des décharges couronné&s)rmissent aucun
résultat positif. Un fait majeur mis en évidence dans nos expérierstda, grande influence
de la teneur en eau gazeuse (humidité relative HR) sur les courantésn€at effet n'a pas
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été observé auparavant et rapporté dans les mesures des courants obsdess géemsous
pression.

Une influence similaire a été rapportée par Carlon, bien qu'en icorsdiplutot
différentes: dans l'air a la pression atmosphérique, trés haute G4R0Q%), et champ
électrique uniforme faible. Dans de telles conditions, un courantique linéaire a été
observé & faibles champs (a quelques 10 Vinmux champs les plus élevés (E <0,3
kv.mm™) et RH le plus bas, les courants deviennent non linéaires etugraentation
exponentielle du courant & champ constant en fonction du RH a é@bsomme dans nos
mesures: I(RH)=A.exf(RH). Il est intéressant de noter que dans ces mesures, le taux
d'augmentatiofs a champ constang & 0,14) est proche de la valeur observée sur la Figure
97 (3 = 0,15). Pour expliguer les courants mesurés, l'auteur consid&te gbamp électrique
induit une éjection de "cluster" d'eau chargée a partir du fesudhitialement présent sur la
surface de I'électrode. Ces "clusters" d'eau portant une chargeeus@eient constitués de
10 & 12 molécules d'eau.

Dans des expériences et des conditions tres différentes, I'émissites deluster”
d'eau chargée a partir d'une électrode a champ fort (appelée "field mespmtégalement
été mis en évidence par microscopie ionigue de champ. Dans ces expéupratesnp local
trés élevé (typiquement 4&V.mm™) est créé au sommet d'une pointe métallique (dont le
rayon de courbure est d'environ 10 nm) sous vide poussé, euaeetes faible pression
partielle d'eau (environ TOPa) donnant lieu & de fines couches d'eau (ou de glace) sur la
pointe. Les premiéres observations ont été faites en 1955, lorsgpaen, en utilisant un
spectromeétre de masse, a mis en évidence la décomposition de lkefurettion de clusters
d'ions sous fort champ local. Avec le développement des techrdtioisation par effet de
champ, des modéles théoriques plus complets concernant les interaigid'eau avec la
surface solide et l'ionisation de I'eau par le champ ont étéestaba désorption de champ a
été observée principalement sous pointe positive, mais auspaots négative, a condition
gue le champ reste inférieur au seuil d'émission d'électron par effead®. Le nombre de
molécules d'eau constituant le cluster d'eau désorbée (typiquemkiat teé molécules) a été
mesuré par spectrométrie de masse, et varie de maniere complexe selon lausmgiélat
champ local (plus le champ est bas, plus le cluster est gros).hhegps locaux minima
requis pour lionisation par effet de champ et la désorption assoociée denviron
2000 kV.mnt.

Dans nos expériences, la pression de vapeur est considérablement supérieur
240 Pa @ RH=10%, et T=20°C). Pour la température et legepld'humidité de nos
mesures, les couches d'eaux adsorbées a la surface du métal ("adlayemipmuosees étre
épaisses et dynamiques. Cela signifie que les "adlayers" sont béeesit adsorbés et
résultent de I'équilibre entre adsorption et désorption. Cetildrguixiste déja sans champ
électrique appliqué, mais un champ intense est capable d'amplifientesgus d'adsorption
et de désorption. La probabilit¢ de lionisation par effet de phasra influencée par
I'épaisseur/la structure des "adlayers”, la température, la rugestted d'émission, ainsi que
par lintensité du champ local. Pour les couches épaisses et les chdémeurs a
8000 kV.mm", nous pouvons également négliger les interactions entre I'daise@tace de
I'électrode (c'est-a-dire l'ionisation a l'interface liquide/métat),ne considérer que le
phénomene de dissociation de la couche deau par le champ, selogackon:
2H,0=>H;0"+OH". Apreés dissociation, si I'émetteur est positivement chargé (respaent
négativement), I'hydroxyle (respectivement I'hydronium) se déplacelaesarface de la
pointe, le proton solvaté (respectivement I'électron) se déplace megdgdte liquide/vide et
I'émission d'un “"cluster" d'eau chargée peut se produire sesarque le champ local soit
assez fort. L'émission est suivie de la création d'une protr(&ifaible rayon de courbure) a
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linterface eau/vide (appelée "ion flare"). A son tour, ce processui in intensification du
champ, conduisant a une probabilité locale d'ionisation plugetlev favorisant ainsi une
nouvelle ionisation a partir de ce point.

L'ionisation de I'eau et I'émission de "cluster" d'eau chargaetét de défauts locaux
d'électrodes (protubérances contribuant & intensifier le champ local) peoblérent avec
les courants mesurés dans les deux polarités. Par rapport aux expéteeQeekon réalisées
avec un HR proche de la saturation, la faible quantité d'eau damasures est compensée
par I'application d'un champ beaucoup plus fort. Ce mécanisme si@myr "cluster” serait
influencé par I'HR (qui détermine la quantité d'eau sur la suriatéldctrode), et la rugosité
d'électrode (qui détermine le nombre de défauts locaux). Pour atteindcbaeps locaux
d'environ 0,2 V/A, il faut considérer un facteur de renforcementithmp d'environ 200
(avec un champ moyen de 10 kV.mrantre les électrodes). Ce facteur de champ n'est pas
irréaliste, des valeurs similaires sont fréquemment considérées pouguexrplémission
d'électrons dans le vide sous champs uniformes, en particuliguéols surface de I'électrode
est rugueuse (comme nos électrodes). L'émission de "clusters'pdigaavoir lieu dans les
deux polarités et la direction du champ détermine de type d'ionséxgell™adlayer".

La diminution lente (et réversible) du courant en fonction du teohservée sous
champ électrique élevé (courant transitoire Figure 87) pourrait étrbuédt a une
modification progressive de I'équilibre entre I'émission et la re-ptigor d'eau due a
l'application du champ électrique. Aux champs inférieurs & 14 kV,ntencourant est moins
dépendant du temps, et nous pouvons supposer que le pratéssigsion moins intense est
immédiatement compensé par la ré-adsorption (I'équilibre "naturel" kadssrption et la
désorption n'est pas perturbé par l'application champ). Puisqiendité de dissociation /
émission dépend aussi de I'épaisseur de I"adlayer”, il semblenégue la valeur stabilisée
du courant "obscur" (& champ constant) augmente avec le RH.

c. Conclusion

Des mesures de courants "obscurs” & champ électrique élevé (3 & 26 }\dans du

SF6 sous pression contenant de l'eau (HR jusqu'a 30%) éméatsées avec un champ
modérément divergent (géométrie de I'électrode coaxiale). Ces mesusesm@ermis de
mettre en évidence deux facteurs d'influence majeurs: la rugosité deddeet 'humidité
relative RH. D'autres facteurs tels que la pression du gaz etdat@ale la tension ont un
impact beaucoup plus faible dans ces conditions. A partir de ceRatgsplusieurs
conclusions concernant les processus physiques impliqués dam®uests "obscurs”
peuvent étre obtenues. Des mécanismes tels que l'ionisation nadurglée, les décharges
couronnes et I'émission par effet de champs ne sont pas prépondianasices résultats. La
grande influence du RH du gaz suggere fortement que le courant pétreaifi a I'émission
de "cluster" d'eau, émis par les couches d'eau adsorbées aux électéadssidn peut étre
déclenchée par une intensification du champ électrique local, en rastéfalits de surface
tels que des protubérances. Ces résultats sont tres importantaguication SIG (Systemes
a Isolation Gazeuse) car ils mettent I'accent sur une source&sgrpaire de génération de
charge (ie. I'eau), contribuant a I'accumulation globale de chaugéa surface de l'isolant
solide.

11.6.2. Ecoulement des charges en surface d’isolants a bade résine époxy
chargée a I'alumine[30], [41], [49]

L'influence de la nature du gaz, de la pression, de I'humiditévislagt de la
température sur la résistance superficielle de la résine époxy coenpaisiété étudiés. Dans
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des conditions seches, ce matériau composite montre des résistasoemcke trés élevées
(environ 18° Q/carré a 60°C), indépendantes de la nature du gaz et de la pressgmuelo
I'hnumidité relative RH dans le gaz est augmentée jusqu'a envdin [& variation de la
résistance de surface reste faible. A RH plus élevé, une réduction ingarsarobservée,
jusqu'a 3 décades a RH = 80%. Quand le RH est augmenté awélimeffet sur le courant
de surface comprend deux phases: une variation rapide et importanteéattédbila
modification rapide de la quantité d'eau sur la surface, et une |lghis attribuée a
l'imprégnation lente (ou au séchage) du matériau sous la surface. m@esres
complémentaires de résistivité superficielle (corrigées en supprimantrentcuculant dans
le gaz) ont été effectuées sous des champs non uniformes et unifoesessiltats montrent
que dans un gaz sec (RH<1%) et pour un champ électrique jusquiandkla surface n'a
pas de propriétés spécifiques par rapport au volume et suit un cempottohmique. En
environnement légerement humide (1% <RH <10%), les courants dewmtemon linéaires et
une diminution de la résistivité superficielle nette est détectée.

[1.6.3. Influence de la teneur en eau, de la température edu champ sur la
conduction volumique d’isolants a base de résine épy chargée a I'alumine
(Résumé) [52]

Cette étude a permis de souligner la grande influence de la tempéalaiteneur en
eau sur les propriétés de conduction d’isolants a base de résinecépogges a I'alumine.
Un gradient de température peut induire une grande modificationdilrigdution du champ
sur un isolateur HVDC. En outre, la présence de petites quantgs peut induire des
modifications non négligeables sur la distribution du champuireles courants de fuite. Au
total, la présence de l'eau et les gradients de température tendesdifiernde facon
significative la distribution de champs électrique sous contrai@Ci(Figure 99).

kV/mm
Upper surface -
/ 14
1.2
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Figure 99: (gauche) Simulation numérique avec un mériau sec a) température
uniforme T = 20 °C; b) avec un gradient de températre AT = 60 ° C (V = 100kV).
(droite) Simulation numérique avec un matériau humile (Wc = 0.2%) a) température
uniforme T = 20 ° C; b) avec un gradient de tempéttare AT =60 ° C (V = 100 kV)
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11.6.4. Contributions et devenir de la doctorante

Ce travail a été conduit dans le cadre de la thése de L. ZavattanémtitConduction
phenomena through gas and insulating solids in HVDC Gagsabesl Substations, and
consequences on electric field distribution” co-encadrée a 50% avec OhtLE&satravail a
été mené en collaboration et avec le financement de Simens (Grenoble 8t BeZlavattoni
a contribuée a 100% de nos publications ayant trait a ce sujptfday [41], [47], [52], [53],
[49], en tant que doctorante au G2Elab/Siemens. Elle est ardagénieur de recherche chez
General Electric (Villeurbanne).
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.7. Matériaux diélectriques bio-sourcés : état de l'artet étude diélectrique du
poly(3-hydroxybutyrate-co-3-hydroxyvalerate) et dela polycaprolactone [24],
[33], [42], [43], [45], [44], [51]

[1.7.1. Matériaux diélectriques bio-sourcés : état de I'ar{24], [33], [43], [45]

a. Introduction

L'utilisation intensive des combustibles fossiles, 'augmenmatdes sources de
pollution, et I'émission de gaz a effet de serre dans I'atmospbgeeun défi majeur pour le
monde actuel. A présent, une forte pression sociétale s’exerce sur lasigadiis monde
entier, les conduisant a intégrer le parameétre environnemental dansotpguel de
production. C’est pourquoi l'industrie des matiéres plastiques chérchettre en place des
filieres de production de polyméres de substitution plus respeesigle I'environnement,
tels que les polyméres biodégradables. A contrario, les polynudassiques comme le
Polyethylene (PE), le Polypropylene (PP), et des résines Egpmxtyproduits a partir de
ressources fossiles. Certains d'entre eux ne sont pas appropréeyaage. Les polymeres
biodégradables, peuvent étre décomposés par les microbes, des gedassenzymes de
décomposition présents dans la nature et exempt de produits ahéntaqiques tels que les
dioxines. Or, de nombreux polymeres classiques comme I'époxypetyiéthylene réticulé
(XLPE) ont trouvé une large utilisation dans le génie électriqe¢sles polymeres
biodégradables peinent a les remplacer.

A ce jour nous manguons d’'une synthese de l'activité scientifiqueesgsujet. C’est
pourquoi, dans cette étude, nous proposons modestementrde fax lecteurs quelques
reperes en la matiére. Nous avons effectué un recensement de toutbtidasgns liées aux
propriétés diélectrigues des polyméres biodégradables jusqu'eh 2@1 résultat du
recensement donne la chronologie quantitative des publicationmjdegpaux contributeurs,
les grands éditeurs, les biopolyméres les plus étudiés, lesé&béspdiélectriques les plus
analysées. Les propriétés physiques et électriques des polymeédegradables sont
compilées et comparées a celles des polyméres classiques. Les prggné&igsies en
guestion comprennent l'absorption d'eau, la température de transiti@use et la
température de fusion. Les propriétés électriques incluent : pertéijttfeicteur de perte,
conductivité et tenue diélectrique. Ce travail fournit un état dedaerche dans le domaine
des polyméres biodégradables étudiés pour leurs applications diglestdEn outre, il met en
évidence des propriétés thermiques et électriques des polymeres hlabégajui peuvent
étre intéressantes pour certaines applications du génie électrique.

b. Biodégradation

La biodégradation est un phénoméne dans lequel les chaines macroairee il
polymere sont décomposées en dioxyde de carbone ou en méthane epan leation de
micro-organismes et d'enzymes. Ce processus peut étre activé p@an ldcin ou de
plusieurs parametres combinés tels que : I'hnumidité, la chaleutuebiére (Figure 100). Par
exemple, I'humidité peut initier un processus de dégradatiormaesomolécules en plus
petites ce qui facilite ensuite la transformation finale par les migansmes en dioxyde de
carbone ou en méthane et en eau. On distingue généralement deuxldyipiodégradation :
selon qu’elles nécessitent une présence d'oxygene (aérobie) ou pas (anadmbie).
biodégradation aérobie a lieu en présence d'oxygene et donne en finadkeii du dioxyde
de carbone et de I'eau. Dans le cas d’'une biodégradation anaéroprmedigss finaux sont
généralement du méthane et de l'eau. Kijchavengkul et Auras suggeeemd structure
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chimique d'un polymére joue un rdle important dans le processusiodégradation ; en
particulier, la présence de liaisons faibles dans un polymere facilite cdllescfacteurs tels

que la taille moléculaire influe également sur le taux de biodégradetm G. et al ont mis

en évidence que des molécules plus petites sont facilement bio8Egnadr I'action des
enzymes et conduisent également a augmenter la vitesse derdiadiég. Une autre étude
indique également que la biodégradabilité pourrait étre influencée pagdance d'additifs

dans les matériaux polymeres. Elle peut ainsi augmenter ou @imabiodégradabilité en
fonction de la nature de I'additif ajouté.

% Polymer

Micro-organisms, Enzymes,
Light, Moisture, Heat

Aerobic Biodegradation Anaerobic

CO, + H,0 CH, + H,0

Figure 100: Processus de biodégradations des biopwieres
c. Polyméres étudiées

i Nomenclature

La Table 15 énumere les dix polyméres biodégradables s@umigre examen. La
Figure 101 illustre leurs structures. Les polymeéres classiquesmmerdmnnels tels que le
polypropylene (PP), le polyéthylene basse densité (LDPE) et |éthglgne réticulé (XLPE)
sont rapportés dans cette étude a titre de référence.

Table 15: Liste des polymeres biodégradables

PHB Polyhydroxybutyrate

PHBV Poly(3-hydroxybutyrate-co-3-hydroxyvalerate)
PCL Polycaprolactone

PCL-BS Polycaprolactone butylene succinate

PBS Polybutylene succinate

PBSA Polybutylene succinate adipate

PBAT Poly(butyleneadipate-co-terephthalate)

PLA Poly(lactic acid)

PETS Polyethylene terephthalate succinate

CA Cellulose acetate

ii.  Formule chimique

L’homopolymeéere PHB et son copolymére PHBV appartiennent exclusiveia la
famille des Polyhydroxyalkanoates. Les autres copolymeres congntdes PCL-BS, PBAT,
LNPP et PETS comme mentionné dans la Table 16.
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Table 16: Liste des copolymeéres

Biodegradable polymer
PHBV

PCL-BS

PBS

PBSA

PBAT

PETS

Monomers

hydroxybutyrate, hydroxyvalerate
caprolactone, butane diol, succinic acid
butane diol, succinic acid

butane diol, succinic acid, adipic acid

butane diol, adipic acid, dimethyl terephthalate
ethylene glycol, terephthalic acid, succinic acid

CHy O
H—[OMOH
n

PHB

O|
H_[ )\)L]\FO—CH—CHZ c

n
CH2
CHs

PHBV

(0] o (0]
i—Jotero-dqeny-tH- o-{cri-ton

PCL-BS

0:0
—~
(@)
T
5
O—0
x:':
O—0
5
T
5
O—0
T
o
I

O-(CHQ):OH

0 (o]
O—[C-(CHz)—C o{CHz)—o-]—Ptlil—Ceré—O‘(CHz)ZOJ'H

PBAT



110

HO—PC’H)I\O-]:H

H3C

PLA

[
HO—{C2H4—O—C C—OHCZH4~O—C-C2H4—C—O<]—H
I Il m n

o) [e]

PETS

RO
OR CH,OR
CH,0l

0.

OR
RO

CA

Figure 101: Structure des polymeres biodégradableDans la structure du CA, ‘R’
représente I'hydrogéne ou un substituant de type gupe acétyle (selon le degré de
substitution)

Tous les polyméres biodégradables mentionnés Figure 101, eppartt a la famille
des polyesters. Les groupes chimiques tels que I'hydroxyle (Ol etrbonyle (>C=0)
présents dans les motifs répétés de ces polymeres les rendent peliresnséquent, tous
les polyméres biodégradables étudiés ici sont de nature polaiteaicement au PP et PE.
Dans ce dernier, il existe une chaine hydrocarbonée linéaire responshie rigure quasi-
non polaire.

iii.  Origine des polyméres bio-sourcés et biodégradables

Certains polymeres biodégradables sont a base de végétaux, tanllis gutres sont
obtenus a partir de la chimie de synthése, les voici classésadaable 17 et dans la Figure
102.

Table 17: Origine des polyméres biodégradables

Biodegradable polymer Source

PHB Photosynthetic and non-photosynthetic bacteria
PHBV Prokaryotic cells

PLA Renewable resources like Sugarcane and Corn
CA Renewable resources like Cellulose

PCL, PCL-BS, PBS, PBSA, PBAT Synthetic chemistry
PETS
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Figure
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102: Différentes méthodes d'obtention des poméres biodégradables

Biomonomers

Fermentation

iv.  Meéthode de transformation des polymeres biodégradaés
Il existe differentes méthodes pour mettre en forme les films dempods

biodégradables. Elles sont résumées dans la Table 18.

Table 18: Méthodes de mise en forme des polymeremtiégradables

Polymer Solution Compression Blown-film Brabender + Hot-
casting  molding extrusion compression molding pressing

PHB Yes Yes - - -
PHBV Yes Yes - - -

PCL Yes Yes - - -

PBS - - Yes Yes -
PBSA - - Yes Yes -

PLA Yes - - - Yes

CA Yes - - - -

v. Sémantique
Voici les définitions d'un certain nombre de termes employés potre neille

bibliographique :

Les "bio-polymers" et "bio-based polymers" (polyméres bio-soura#t) & base de
matiére naturelle (renouvelable) ou sont intrinséquement biodégradablame son
nom l'indique, ils proviennent de ressources renouvelables. lgsgres d'origine
naturels modifiés par la chimie sont aussi considérés comme deslhitepss. Les
polymeéres biodégradables peuvent étre soit d'origine naturelle (@nai@uvelable),
soit d'origine fossile (non renouvelable). Les polyméres biodédeslab sont donc
pas nécessairement des polymeéres bio-sourcés.

Les "bio based blend" sont des polymeéres constitués d'un méabgse de produit
naturels.

Les "bio-composite” ou "bio-based composite” sont issusmelange entre une
matrice et un renfort dont 'un des deux est d’origine naturelle (xatallie). En
termes plus simples, au moins lI'un des composants d'un fjoestte doit étre issue
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de ressources renouvelables. Tous les bio-composites ne sontadamrpssairement
bio-dégradables.

Dans les 3 cas ci-dessus, des plastifiants ou des additifs eeldeguantioxydants et
des retardateurs de flamme ne sont pas pris en compte dans la classifCatix-ci sont
ajoutés de maniére a faciliter le traitement ou pour la stabilité theendg chimique du
matériau final et peuvent paradoxalement étre nocifs sur le plan environaement

Dans la présente étude : les "bio-based, biopolymers, biodddgadolymers, bio-
based blends et bio-composites" sont désignés collectivement coesitibiomaterials”. Par
conséquent, l'utilisation du terme biomatériau indique que le matéppartient a l'une de
ces catégories.

d. Méthodologie bibliographique

Cette section décrit la méthodologie adoptée pour effectuer cette veille
bibliographique.

Précisons tout d’abord, que I'ensemble des articles visés par cette @titraits aux
propriétés diélectriques des biomatériaux tels que définis précédemnesntndteurs de
recherche comme OvidSP, EBSCO, Google Scholar, et Scifinder onili§&sut.es outils de
gestion de base de données qui ont été employés sont: Il@gpbiye Inspec, Current
Contents, PASCAL et FRANCIS. Les parameétres du moteur de rechienchent des
caractéristiques uniques d'un moteur de recherche a l'autre. Ainsi, ué \thoptions pour
les paramétres de recherche est disponible pour chaque moteur de rechembercUrdes
combinaisons employées est donné dans la Table 19.

Table 19: Protocole bibliographique

Search Engine Database/Tools Year Keywords
OvidSP Current 1998- Name of a *Dielectric
Contents/ 2014  biodegradable spectroscopy
All Editions polymer *Dielectric
Inspec 1898- studies
Archive- 1968 *Dielectric
Science permittivity
Abstracts Electrical
Inspec 1987- conductivity
2014 Electrical
Inspec 1969- breakdown
2014
EBSCO host research FRANCIS until
PASCAL 2014
Inspec
Inspec 1898-
Archive- 1968
Science
Abstracts

Google Scholar - -

Scifinder - -
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e. Résultats et discussions

i.  Evolution des publications a ce jour

La Figure 103 montre le nombre de publications pour chague maaérifiudes ans.
Ce graphique montre I'évolution de l'intérét de la recherche igademaine au cours des
dernieres décennies. Il y a trés peu de rapports antérieurs a 198@® ahmmaine. Il apparait
gue la période de pointe de l'activité de recherche s’étend de I'anriéa P&dnée 2009 avec
une pointe en 2007. Un recul relatif est enregistré par la sada’funos jours.
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Figure 103: Tracé du nombre de publications vs I'anée de publication de 1938 a 2014
(ayant traits aux propriétés diélectriques des biomtériaux)

ii.  Pays contributeurs
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Figure 104. Tracé du nombre de publications par pgs d'appartenance des laboratoires,
(ayant traits aux pptés diélectriques de biopolymérs). Notons que la liste de
biopolyméres retenue est la méme que celle utilis@mur la Figure 103. La catégorie
"others" dans le graphique recueille les contributons localisées dans 17 autres pays

La Figure 104 montre le nombre de publications pour chaquenakté De toute
évidence, les laboratoires japonais ont apporté des contributiajesires dans ce domaine.
Les autres pays ont produits, de fagcon cumulée, un nombre présiagesde publications.

iii.  Contributeurs académiques vs industriels
La Figure 105 montre I'implication des industriels par rapportuauxersitaires.
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Figure 105: Représentation en graphe circulaire dunombre et du pourcentage de
publications classé suivant les organismes de recblee impliqués: académique,
industriel et collaboration académique/industriel @yants traités aux pptés diélectriques
des biomatériaux)

Cela ne reflete peut étre pas le degré d'implication des acteursrigldugans ce
domaine car bon nombres de projets industriels jugés stragggsgmt souvent confidentiels
pour étre par la suite généralement brevetés. La Figure 106 corroborensmutse angle cet
état de fait et permet notamment de voir lequel de ces biomaterialexpdss considéré par
l'industrie : en I'occurrence il s’agit du PLA.

Il existe des brevets portant sur les bio-fluides. En ce qui con@sraix polymeéres
biodégradables que nous considérions ici, une trés faible quaatiigevets ont été déposés.
Certains de ces brevets sont sur le CA et le PCL.
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Figure 106: Tracé du nombre de publications vs typale polyméres biodégradables
(ayant traits a leur propriétés diélectriques) clasé suivant les organismes de recherche
impliqués: académique, industriel et collaboratioracadémique/industriel

iv.  Co0t des biopolymeres

Les colts des polymeéres biodégradables et conventionnels sorgsaffehs la Table
20. La plupart des polymeéeres biodégradables sont relativemest qoliteux que les
polyméres classiques. Le PHB est un des polymeéres biodégraldsbpdss chers. Les couts
du PLA et du CA avoisinent en valeur supérieure ceux des rédindzPet époxy. Le faible
colt de PE et PP rend ces matieres conventionnelles plus attractiyesigudes industriels.
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Table 20: Prix des polymeres

Polymer-name Cost (Euros/kg) Cost (% of cost of PE)
PHB 10.5 2692

PCL 4-7 1026-1795

PBS 3.5-4.4 897-1128

PBSA 4.5-4.8 1154-1231

PLA 1.37-2.75 351-705

CA 0.60 154

PE 0.39 -

PP 0.63 162

Epoxy 1.8-2.2 462-564

v. Editeurs et journaux concernés

Dans la Figure 107, le nombre de publications ayant traippaapriétés diélectriques
des biomatériaux est classé en fonction des éditeurs. L'objectibphigue est de guider les
chercheurs vers les revues scientifiques qui abondent dans ces domaitiesurLIEEE est
le principal contributeur suivi par Elsevier et Wiley. IEEE regeplusieurs revues dont le
détail est donné Figure 108.
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Figure 107: Tracé du nombre de publications publiég par éditeur a travers des revues
scientifiques, des conférences ou des symposiums tatégorie "other" du graphique
comprend de nombreux éditeurs différents
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Figure 108: Tracé du nombre de publications publiée dans différentes revues de
I'éditeur IEEE
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vi. Biomatériaux et polyméres biodégradables étudiés po leurs
propriétés diélectriques

La Figure 109 représente l'ampleur des travaux de recherche effectués sur chaque

biomatériaux et polymeres bio-dégradables.

Dans le cas des biomatériaux, le plus grand nombre de pubisatiste sur le PLA
ce qui suggére qu'il est un candidat intéressant. Le PHB, PHBY €A ont été aussi
considérablement explorés. Les PETS qui sont a I'état vitreux &tatape ambiante sont
relativement moins explorés et en particulier le PBAT.
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Figure 109: Tracé du nombre de publications vs leiomatériaux et les polymeres
biodégradables étudiés pour leurs propriétés diélétques

vii.  Types de propriétés diélectriques étudiées

Dans les sections suivantes, les propriétés diélectriques sountéeis et présentées
seulement pour les polyméres a base biologiqgue ou biodégradables gbur les bio-
mélanges et les bio-composites. Cela signifie que seuls les artttegifgues ayant
rapportés des propriétés diélectriques de polymeres bio-sourcésdégraidables, sont pris
en compte dans le comptage du nombre de publications.

Sur la Figure 110, le nombre d'occurrences de chaque propriété diéleghour
chaque polymére biodégradable est présenté. Le graphique montre ¢éétksdpropriétés
diélectriques étudiées en fonction des différents polyméres. Lestipatés et conductivités
sont systématiquement étudiées. La tenue diélectrique est rappmutémys les polymeres
sauf le PHB. Le tad est relativement moins discuté.
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Figure 110: Tracé du nombre d'occurrences par rappd au type de propriété
diélectrique: ¢'pour la permittivité relative, tan & pour le facteur de dissipation,c pour
la conductivité et Ebd pour la tenue diélectrique

Viii. Coefficient de diffusion de I'eau

Le coefficient de diffusion de I'eau dans plusieurs polyméresoastéddans la Table
21. La présence de molécules d'eau ou d’humidité dans une matyiceeg présente une
influence notable sur ses propriétés mécaniques, thermiques et éleciPiguesnséquent, le
degré d'absorption de I'eau et son coefficient de diffusion dapslseres doit étre étudié.
On peut observer dans la Table 21, que les valeurs sont du mémel@rgrandeur pour la
plupart des polymeres, sauf pour le polyéthylene basse delhs#igt situé un ordre de
grandeur inférieur aux autres.

Table 21: Coefficient de diffusion de I'eau dans tepolymeéres

Nom du polymére Coefficient de diffusion (D) (crf1s)
PHB 0.87*1C°

PCL 17.35*10°

PLA 6.61*10°

CA 1.67*10°

LDPE 4.78*10°

PP 10°

Epoxy 4.43*10°

Pour les PHB, PCL et le PLA, les valeurs de mesure sont iekgal 36,5°C et 0,024
atmospheére (pression de vapeur saturante). Pour le CA, la valeur estéappor la mesure
a 30°C. Pour le PEBD et le PP, les valeurs sont indiquéeslgouesure a 25°C. Pour
I'époxy, la valeur est rapportée pour la mesure a 90°C.

ix.  Propriétés thermiques

Les propriétés thermiques telles que température de transition vitempérature de
fusion, température de cristallisation et de dégradation ou de ctestrde ces polymeres
constitue une information cruciale et tout aussi importante pours |l@pplications
diélectriques. La Figure 111 montre les températures de transitiense des polymeres
biodégradables. La Figure 112 présente des températures de fusion |gdeergm
biodégradables.
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Figure 111: Tracé de la température de transition Mreuse vs polymeére biodégradable.
La barre d'erreur pour le PLA et le PETS est un éca type. Dans le cas du PHB, un
écart par rapport a la valeur médiane de la tempéraure de transition vitreuse est
rapporté. Pour le CA, la température de transitionvitreuse est rapportée pour un degré
de substitution de 2,45 et une teneur en acétyle 86,8%
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Figure 112: Tracé de la température de fusion vs dpolymere biodégradable. La barre

d'erreur pour le PBSA, PBAT, PLA et le PETS est urécart type. Dans le cas du PBS, un
écart par rapport a la valeur médiane de la tempérture de fusion est rapporté. Pour le

CA, la température de transition vitreuse est rappaée pour un degré de substitution de

2,45 et une teneur en acétyle de 39,8%

X. Permittivité relative: g,

Sur la Figure 113, la permittivité relative de chaque polymere hiadéble et de
polymeres classiques en guise de référence est rapportée. Leggeaptontre la variation
des valeurs de permittivité selon les polymeres biodégradableBCLeBS a la plus forte
permittivité de tous. Le groupe des PBS, LNPP, PBAT et CAreshe en valeur inferieur du
PCL-BS. Le groupe des PLA, PETS, PHBV et PCL sont encoresnpoimitifs. Le PHB a la
permittivité la plus faible des polyméres biodégradables et estazabip aux valeurs de la
permittivité du PP et du PE. D'une maniere générale, des contscipus élevées sont
accompagnées par des permittivités plus élevées. Les valeurs deiyiggralevées dans des
polymeéres biodégradables sont dues a la présence de groupesleagbbggroxyle polaires.
Leurs permittivités varient naturellement avec la température, la fréqaeteenorphologie
de polymere. Diverses études sur l'influence de la fréquence, la &turpéet la cristallinité
ont été faites.
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Figure 113: Tracé des permittivités a 1kHz par typale polymere. Notons que les valeurs
de permittivité sont rapportées a température ambiate sauf pour le CA ou la
température n'est pas mentionnée. Pour le PBS et RLA, un écart par rapport a la
valeur médiane de la permittivité est rapporté

xi.  Facteur de dissipation: tand

Le facteur de perte diélectrique de quelques polymeéres biodégradaisiequee du
polyéthyléne, du polypropyléne et de la résine époxy est représefaé-sgure 114.
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Figure 114: Tracé du facteur de dissipation par typ de polymére mesuré a température
ambiante et pour une fréquence de 1 kHz

Le graphique donne une idée sur les polyméres présentant le dwipertes
diélectriques. La Figure 114 montre que PLA présente les plbkedapertes parmi les
polyméres biodégradables. En comparaison avec des polymeres ugsssitje donne
cependant des pertes de niveau plus élevé que le polypropyléne gttaylehe.

xii.  Conductivité apparente: ¢’

Sur la Figure 115, la conductivité apparente du polymere biodédgastatie quelques
polyméres classiques est reportée.
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Figure 115: Tracé de la conductivité par type de dgmere mesurée a température
ambiante. Les valeurs rapportées sont prélevées 108 aprés le début de I'application de
la tension. Le champ électrique moyen est de 25 kvim

Ce graphigue montre I'ampleur et I'ordre de grandeur des conductivi&saleurs de
conductivité des polymeres PCL et PBAT se situent dans la mémge.ple PLA a la
conductivité la plus faible parmi tous les polymeéres biodégradableshérence avec le fait
gue les pertes sont également plus faibles.

xiii. ~ Tenue diélectrique: Ebd

Sur la Figure 116, les différentes tenues au claguage en régimeianpels sont
reportées en fonction des épaisseurs. Dans la famille des polymedégradables, le PLA
détient la plus haute tenue diélectrique aux impulsions. Les qaigséres biodégradables
PETS, PCL-BS, et PBS présentent des tenues diélectriques hasobgerPHBYV présente la
rigidité diélectrique la plus faible. On notera par ailleurs que le \PldBla conductivité
diélectrique la plus élevée.
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Figure 116: Tracé de la tenue diélectrique sous teion impulsionnelle en fonction de
I'épaisseur de I'échantillon de polymére. Notons quila tenue au claquage est rapportée
pour les mesures a température ambiante sauf poue|XLPE (250 um) et le PLA (250
um) ou les conditions de température ne sont "pas méonnées"

Sur la Figure 117, les différentes tenues au claquage sous cenf@irsiont reportées
en fonction des épaisseurs. Pour des gammes d'épaisseur et de teenpgraualentes, le
PETS semble étre le mieux positionné. Le PLA et le LDPE ontatases similaires. Les
PCL-BS et le PBS sont les moins bien placés. La tenue diélectiiqiepoxy semble moins
bonne encore, mais cette comparaison n’est pas pertinente étant al@magde différence
d'épaisseur (rappelons la relation empirique Ebdek/
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Figure 117: Tracé de la tenue diélectrique en termn alternative en fonction de
I'épaisseur de I'échantillon de polymere. Notons qula tenue en courant alternatif est
rapportée pour les mesures a température ambianteLa tension alternative est
augmentée de 1 kV/s pour le PCL-BS, PBS, PLA, PET& le LDPE; 0,46 kV/s pour le
PP et 0,5 kV/s pour I'époxy

Voici enfin (Figure 118), la tenue diélectrique DC en fonction daibSgur. Une fois
de plus, le PLA a la plus haute tenue diélectrique. Le LDPE seetrentre le PLA et les
autres. Les PCL-BS et PBS ont une tenue moins importante.
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Figure 118: Traceé de la tenue diélectrique en termn continue en fonction de I'épaisseur
de I'échantillon de polymere. La tension continue igmente a raison de 1 kV/s pour le
PCL-BS, PBS, PLA, PETS et le LDPE; 0,5 kV/s pour &poxy et le PP

f. Conclusion

Nous avons basé cette revue sur les publications ayant trait @ypxiéfés
diélectriques des polymeéres biodégradables. Nous avons soutigreupi il est important
aujourd'hui d’améliorer nos connaissances sur les propriétés élestriips polymeres
biodégradables.

On observe que le poly (acide lactique) est le plus largement étlati@ée 2007 a
connu un pic de publication en la matiére; le principal contributeue dapon et le principal
éditeur IEEE. Environ 81% des publications proviennent tidithies académiques. Les
propriétés diélectriques les plus étudiées sont la permittivité ebtrductivité. La tenue
diélectrique a été mesurée pour tous, sauf pour le PHBV et le Clacteair de dissipation a
été moins discuté.
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Les propriétés thermiques des polymeéres biodégradables et desmd\ctassiques
sont résumées dans la Table 22.

Les propriétés diélectriques du PLA et des polyméres classiqugarésentés dans le
Table 23.

En croisant les propriétés a la fois électriques et thermiques,drappue le PLA,
CA, et la PCL ont des caractéristiques honorables.

Du reste, la compréhension des propriétés électriques de ces matésiex
fondamentale et en particulier les relations entre structures et propriétés.

Il faudra enfin imaginer des architectures permettant de les intégrematéxiels
électriques tout en les mettant a I'abri des agents de bio-dégradatiales cycles de vie
compatibles au génie électrique (ie. 30 ans).

Table 22: Température de fusion des polymeéres biodéadables et des polymeres
conventionnels

Polymer PHBV PLA PETS CA LDPE PP
Tm (°K) 423 438.5 481.7 502 383 441
Table 23: Propriétés électriques du PLA et des poigéres conventionnels

Property PLA LDPE PP Epoxy

& 2.61 2.25 2.2 4.45

o (S/m) 10% 510" - 1.4*10%
tand 0.0056 0.002 0.0012 0.029
Ebd (AC) (kV/mm) 436 426 - -

Ebd (DC) (kV/mm) 569 478 - -

[1.7.2. Matériaux diélectriques bio-sourcés: étude diéleajue du poly(3-
hydroxybutyrate-co-3-hydroxyvalerate) et de la polgaprolactone (Résumé)
[42], [44], [51]

Des analyses de spectroscopie diélectrique ont été réalisées surclappmictone
(PCL) (Figure 119); elles ont permis de mettre en évidence quattes de relaxation : les
modes locauxy(etp), la relaxation micro-brownienne)(et la polarisation de type Maxwell
Wagner Sillars (MWS). L'énergie d'activation des porteurs de chargesigaent au
phénomeéne de conduction est estimée a 0,62 eV (59,4 kJ/mol) etecphénomene MWS a
0,75 eV (72 kJ/mol). La température de transition vitreuse et aefasnt respectivement de
-49°C et 64°C.
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Figure 119: (haut) Tracé du ta® et de en fonction de la température pour les
fréquences de 1 mHz a 1 MHz. (milieu) Tracé de 'en fonction de la fréquence pour des
températures allant de -160°C a 40°C. (bas) Tracéed fréquences caractéristiques (fc)
du pic 1 (MWS) (a partir de M "), du pic 2 (a partir de M " et tand), et de la

conductivité a 12 mHz en fonction de l'inverse dealtempérature (PCL)

Une autre étude diélectrique a été réalisée sur le PHBV et a permisifiidéts
mécanismes principaux de relaxation classés par ordre de températuresmia®issapres:
une relaxation liée a l'orientation des groupes carbonyles considénése polaires induisant
un mouvement coopératif des groupes méthyle et ester dans les @mgionshes, a T <Tg
(de type béta); une relaxation due a la mobilité de chaines entigieseyments associés liés
au croisement de la Tg (de type alpha); une relaxation de chaegpaa¥s accumulées aux
interfaces des régions amorphes et cristallines, a Tg <T <ThoygdeMWS). Par ailleurs, un
mécanisme de conduction ionique semble dominer a partir de @0XCmHz. La tenue
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diélectrique moyenne en courant continu de 25 films de PKED/umM) a été estimée a
3,7 MV/cm. L'analyse statistique de type "distribution de WWip donne acces a un
parametre d'échelle de 3,86 MV/cm et un parametre de forme de 6,3.
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Figure 120: (haut) Tracé de la conductivité apparete ¢' en fonction de la fréquence
pour des températures de -150°C a 140°C. (milieu hg Tracé du tand en fonction de la
température pour les fréequences 252 mHz a 1 MHz. (ireu bas) Tracé de la fréquence
caractéristique (fc) des relaxationsa, MWS (via M " et tand) et ¢' en fonction de
linverse de la température. (bas) Diagramme bilogi&hmique de la probabilité de
rupture diélectrique DC pour un film de PHBV (50um séché sous vide a 60°C durant
48h)

[1.7.3. Contributions du doctorant

Ce travail a été initié avec mon collegue du CERMAV avec lequel aowss publié.
Cette étude préalable nous a permis d'identifier un certain nombre decrexshinédites. Par
la suite j'ai obtenu une bourse de thése fléchée a laquelle V. Hegddidaté. La these était
dédiée d'une part a "lI'étude diélectrique des matériaux biodégradablesbietsources”
connus et d'autre part a I'élaboration et la caractérisation de maténauxrés par des nano-
fibrilles de cellulose. Cette thése a été co-encadrée a 45% parxXeH&0% par P. Rain.
80% des publications ayants traits a ce sujet ont impliqufegde.
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1.8. Matériaux diélectriques conventionnels : étude diéctrique et structurale
de résines époxy10], [16], [12], [15], [26](Résumé)

Les polyépoxydes sont des polymeres thermodurcissablesésitiians une large
gamme d'installations et d'équipements électriques tels que leéramghms, les
transformateurs, les systémes électroniques. Les propriétés des pobigpoggnt
généralement influencées par la nature de l'agent de durcissement, lgsqu@ls nous
retrouvons le plus couramment les amines aromatiques et aligdgatiqu

L'amine aromatique améliore les propriétés thermique, chimique et inéegoar
rapport a l'aliphatique. Cependant, pour que la compatibilitébsoine et que la vitesse de
réticulation soit élevée il faut cuire le systeme a plus haute&etye. L'amine aliphatique
peut quand a elle conduire au durcissement des résines époxy a daatiemep plus basses.

Nous nous sommes intéressés a la dépendance des propriétés structtirelles
diélectriques selon la nature de I'agent de durcissement.

Pour ce faire, deux polyméres époxy ont été préparés en durcissant ['éth
diglycidylique de résine époxy bisphénol A (DGEBA) avec deuxrcidseurs:
I'éthylénediamine (EDA) et la 3,3'-diaminodiphénylsulfone (33'D8 sont respectivement
aliphatique et aromatique (Figure 121).

Les propriétés structurales des polymeres DGEBA / EDA et DGEBAODS ont été
étudiées au moyen de la réflectométrie des rayons X a incidenceerdsamts propriétés
diélectriques ont été étudiées en utilisant d'une part: la specti@sieopelaxation diélectrique
(DRS) sur de larges plages de température (de -80 & 200°C) et de fréquen@éHzle: 1
10PHz), et d'autre part : les courants de dépolarisation par thermdsigTSDC).

Les données de rayons X ont révélé la présence de nanostructures datalem
périodiques avec le durcisseur aromatique (DGEBA / 33'DDS). Deatielax dipolairey et
a ont été mises en évidence pour les deux polymeres tandis quelakeation
MaxwelleWagnereSillars (MWS) apparait uniqguement dans le DGEBADD®' Enfin, les
données de conductivité AC ont révélé que la DGEBA / EDA kst gonductrice que la
DGEBA / 33'DDS (Figure 122).

(a)
HaC_CHs

(b)
NH,
HZN/\/
(c)
H,N NH,

Figure 121: Structure chimique : (a) du prépolymereépoxy (DGEBA), (b) du durcisseur
ethylenediamine (EDA) et (c) du durcisseur 3,3'-diminodiphénylsulfone (33'DDS)
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11.9. Super capacités : études diélectriques d’électrolgs solides a base de
BaTiO3 dopé a I'hydrogene (Résumépg]

Une part importante des systémes de stockage d'énergie électriqueesir rppose
sur des technologies a électrolytes solides. Ces technologies perreteimcorporation
directe du composant de micro-stockage avec une architecture detdispogle tout en
fonctionnant a des températures plus élevées par rapport aux électiglytess| Cependant,
les électrolytes solides sont généralement déposés a des températur@svieep. Nous
avons donc tenté de synthétiser des films électrolytiques sol@BaTiQ: H dans lesquels
nous avons incorporé des protons pendant un processus desatim@rRF a température
ambiante (Figure 123). Des changements drastiques se produisemessypropriétés
chimiques, structurelles et électriques des films lorsqu'ils exmmint des protons trés mobiles
et réactifs. Nos films de BaT§OH ont des phases cristallines bien définies et présentent une
bande interdite optique qui diminue en augmentant le HMR dagaZede pulvérisation
(Hydrogen Mixing Ratio : H[Ho+Ar]). En outre, ces films présentent deux processus de
relaxation. Le premier, activé thermiqguement avec une énergie d'envir@VQdmerge a
basse température en raison de la diffusion du proton dans le matérgde. La diffusion
de lacunes d'oxygene chargées positivement en surmontant une baaigétigue d'environ
1,1 eV donne lieu a une seconde relaxation qui prend place a uneaeméelativement
élevée. Les densités de capacité obtenues vont de 2 & 17 |(Figume 124). Enfin ces films
de titanate de baryum hydrogénés présentent une grande fenétre del8t@ri¥) pour une
large plage de température de fonctionnem&mt850 ° C) et un cycle de charge / décharge
élevé (~ 3 9).

BaTiO;:H

Figure 123: Vues schématigues (a) dans le plan &) (en coupe du dispositif Au/BaTiO3:
H/ CNW / Pt/ Si, (c) image SEM obtenue pour le $fstrat Pt / Si revétu de CNW (ie.
nano-parois de carbone) et (d) vue AFM image du fih (échelle = 0 a 30nm)
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température ambiante (symboles remplis) et 200°C ymboles ouverts) dans la
configuration: Au / BaTiO3: H / Pt et suivant des HVIR compris entre 0 et 33%
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11.10. Cables haute tension continue : étude diélectriquéd’un modéle réduit de
cable a base de polyéthyléne réticulé chimiquement étude des effets conjugués
du champ continu et du champ alternatif sur le dévieppement des décharges
partielles (Résumé)39], [38]

Des cables modele réduits de XLPE ont été caractérisés par spectroscopie
diélectriques (f=18 & 16 Hz) pour des températures allant de -35°C & 80°C (Figure 125);
voici les principaux résultats :

- ces cables modéles de XLPE sont adaptés a la spectroscopie diedt@gainsi
été possible d'obtenir des mesures de faible bruit, conditieagsia-non a l'estimation de
faibles pertes telles que celles du XLPE;

- la conduction domine aux basses fréquences (en dessous de 0.3 iHhgrigmene
de dispersion basse fréquence (LFD) affecte le facteur de dissipettidem constante
diélectrique;

- la relaxationp a été clairement observée dans la représentatiésf(ah et est
confirmée par le tracé d'Arrhenius avec une énergie d'activation deJ286l. Une plus large
gamme de température (-120 a 100 ° C) serait nécessaire pour étudiecéssus. ety;

- les réponses diélectriques aux fréquences >100 Hz dépendent de t@act avec
I'électrode de mesure. Ce dernier peut apporter une résistance série ésvéepeésenté par
une pente +1. Cependant, il a été démontré que nous pouvonsngrrme probleme en
augmentant la surface de contact.

Des lors, la spectroscopie diélectrique peut étre envisagée sur ces cabdesm
soumis au vieillissement électrique et thermique afin de suivredpsigtés diélectriques de
cette isolation DC lors du vieillissement.
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Figure 125: (haut) Facteur de dissipation du cablenodele pour T(° C) =[80; -35], avec
en encart le facteur de dissipation en fonction dia température a 50 mHz. (milieu haut)

Conductivité réelle pour T (°C) =[80; -35]. (milieubas) Tracé d'Arrhenius basé sur le pic
du tan(d) et sur la conductivité réelles 's a 300 mHz. (bas) Facteur de dissipation
(tan(d)) pour 7 types de contact différents entre le sertionducteur externe et I'électrode

externe

Par ailleurs, I'évolution des décharges partielles dans un cable meotemsion de
XLPE AC doté de cavités intrinseques millimétriques a été étuBligaré 126). Ce cable a
été vieilli par des contraintes thermiques (90 a 110 ° C) et denefi3@ 10 a 13 kV, AC:



133

6 kV RMS) dans le but de provoquer d'éventuels phénoménes deacceiste ces cavités
intrinséques. L'accent a été mis sur la tension d'apparition dardécpartielle (PDIV), la
charge apparente maximale et le taux de PD. On peut retenir que:

- la détection et la quantification du vieillissement électrique therenéj DC a court
terme d'un céble avec des cavités submillimétriques ont été permasesagix mesures de
PD;

- 'approche théorique et expérimentale du champ d'apparition dexrgiéslet la taille
de la cavité étaient cohérentes;

- les profils de PD étaient cohérents avec le type de cavités présdeteséeblution
témoigne d'un effet de vieillissement;

- un seuil de vieillissement DC a était mis en évidence au travéévdeition des PD
entre 10 kVDC et 13 kVDC a 90 ° C, ce qui pourrait étre attribug ghénomeéne d'injection
de charges d'espaces;

- un vieillissement de 3 heures sous contrainte AC de 20% ausdés$DIV et a la
température ambiante conduit & une augmentation de Qmax, alorsRp¥/ leeste constant.
Ceci a été attribué non pas a la croissance d'une cavité mais a la ceoidaame
arborescence.

a (mm)
0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1.4

Ec¢ (kV/mm)

Ei (kKV/mm)
W

T L | T Y T T 0

4 6 8 10 12 14
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e B2:10kV 90°C = (2:13kV 90°C :13kV 110°C v :110°C
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Figure 126: (haut) Axes supérieur/gauche: Champ dfgparition de décharge Ei dans une
cavité dont le rayon "a" est parallele au champ mogn EO et le rayon "b" est
perpendiculaire (courbe noire) - Axes inferieur/drate: Champ dans une cavité Ec prés
du semi-conducteur interne en fonction de la tensioUrms, pour h = 1,23 (courbe bleu
clair pour une cavité sphérique a=b) et h = 2,3 (ecwbe bleu profond pour une cavité
ovoide perpendiculaire au champ b>>a). (milieu) Imge d'une coupe transversale de
l'isolant avec différentes cavités (regle graduée 6,5 mm). (bas) Moyenne des PDIV,
charge apparente Qmax et nombre de décharges paralg pendant le vieillissement

11.10.1. Contributions et devenir de la doctorante

Ce travail a été conduit dans le cadre de la thése de P. Daniel irtibofiéence des
surtensions sur la rigidité diélectrique et sur le développement dé@sscgazeuses dans
I'isolation XLPE de cables HVDC ” co-encadrée a 60% avec P. Rairtravail a été mené
en collaboration avec la SA "Supergrid Institut" (Lyon) sbégide de 'ANRT. P. Daniel a
contribuée a 100% de nos publications ayants traits a ce s@t33], elle est actuellement
en 3iéme année de these.
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lll. Synthése de mes activités d'enseignement, de redttezs et de mes responsabilités
collectives

Docteur en 2004 avec une these sur le vieillissement d'une résineafpoarrélation
avec la luminescence et la charge d'espace (supervisée par Christian keau@Glert
Teissedre de I'Université de Toulouse), j'ai notamment contabuiveloppement théorique
et expérimental d'une méthode "Electro-Acoustique Pulsée" destinéegrayalnier la charge
d'espace dans un milieu élastique tel que la plupart des polydiélextriques (aux cbtés de
Stephane Hollé de I'Université Pierre et Marie Curie - Paris); jaatumié avec John Carlos
Montanari de I'Université de Bologne, avec John Fotegrill et Rissado de I'Université de
Leicester et avec Kaori Fukunaga et Takaschi Maeno de I'Université de. Tkéiyrejoint en
2006 I'Université de Grenoble Alpes en tant que Maitre ddé@ances, rattaché pour mes
enseignements au département de Mesures Physiques de I'lUT T etgsotecherches au
Laboratoire de Génie Electrique de Grenoble (le G2Elab);

Durant ces dix premieres années au sein de I'équipe MDE, j'ai conszcedfants de
recherches suivant les trois axes structurants de I'équipe :

» Caractérisation des matériaux diélectriques
* Etudes des phénomenes pré-disruptifs
» Et développement de procédés et de techniques spécifiques.

En filigrane de ces actions de recherches, j'ai pu valider mes 4 objaetifaédiaires,
consistant a:

» Maitriser et développer les moyens techniques de I'équipe,

» Adapter et élargir mon champ de connaissance a celui de I'équipelsnt
les phénomeénes aux interfaces solide-gaz-liquide et I'électrogtatiq

» Etablir des liens de collaboration avec I'ensemble des forces depd étaqunit
dans la complémentarité que dans le renforcement,

e Et m'ouvrir a un plus large spectre d'application allartraluisport au stockage
de I'énergie en passant par lI'avenement de matériaux éco-congus.

Parallelement, j'occupe différentes responsabilités administratives, ifspiest et
pédagogiques telles que l'animation d'une équipe de recherche ddot@echercheurs, 5
personnels techniques et d'une dizaine de doctorants. Je particifférentes sociétées
savantes sur |'électrostatique, les matériaux diélectriques et l'eco-tomgequr le génie
électriqgue en lien notamment avec l'organisation de conférences et sémilairégre a
intervalles réguliers des publications scientifiques internationdkeggére des modules de
formations et des laboratoires d’expérimentations pédagogiquesurdaggalement
'accompagnement de projets personnels et professionnels (PFIRF)ete suivi de projets
d'étude et de réalisation et le tutorat de stagiaires en formaticaleirgti en alternance, je
participe aux divers jurys inhérents a mes fonctions, enfin je tijjugdans des événements
de diffusions transverses de type Féte de la Science et dans urApiojet Sciences autour
du "coup de foudre" en lien avec l'artiste Jeremy Demester et la gabexielddzler.

Cette premiere décennie d'activité au sein du G2Elab, menée aveoctaursode
I'ensemble de mes collaborateurs permanents de I'équipe, a sawitkeh, N. Bonifaci,
R. Hanna, O Lesaint, P Rain, J-L Reboud et A. Sylvestre, mas de mes stagiaires,
doctorants et post-doctorant a savoir: N. Ngouoto, R. ChaasagRo Daniel, V. J. Hegde,
L. Zavattoni, E. Obame, M. Lemonier, R. Steyaert, T. LeTfRn, A. Kahouli, S. Yao, et
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F. Elkamel, m'a permis de pratiquer la codirection de travaux de reehatctsujet des

"phénomenes physiques induits par le champ électrique dans lesridjéées;tainsi qu'a leurs

applications et procédés". A présent, le temps est venu de condisrerpprofondeur l'une

des thématiques de recherche que j'ai fait naitre au laboratoire pempe apres mon

arrivée, a savoir la "Caractérisation Electrique des BIO-polymélegiropose au lecteur une
déclinaison de ce projet 8IV...
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IV. Mes projets de recherche
IV.1. Projets structurants en cours: HVDC & Procédés

Je co-encadre actuellement 3 théses qui s'inscrivent dans lesxgsistructurants de
I'équipe (Figure 127):

» La plus récente est conduite par N. Ngouoto en collaboratiea Safran et le
CEA. Il s’agit ici d’étudier les phénoménes de décharge submdgre en
référence a la déviation de la loi de Paschen et de développer un precédé d
protection des cartes électronique (embarquées dans les aéronefs) contre la
foudre. Cette action de recherche s'inscrit dans la continuité de"téétude
des phénomenes pré-disruptifs” et de I'axe "développement de procédés"

 La thése cadette est conduite par R. Chassagnoux en collaboration avec
Supergrid Institut et en filigrane General-Electric. Il s’agit adéer les
propriétés diélectriques (eg. tenue au choc de foudre et de manouvre) de
'azote liquide sur-refroidi et diphasique en application a unitéumn
supraconducteur HVDC. Cette action de recherche s'inscrit dans iaudeént
de I'axe "d’étude des phénomenes pré-disruptifs”.

* Enfin, l'ainée des theses est conduite par P. Daniel égalementadoaion
avec Supergrid Institut et avec Nexans en arriere-plan. Il sagitétudier
linfluence des harmoniques (contenues dans le HVDC et inhérentes aux
convertisseurs statiques) sur le développement de cavités gazeusesieitt
présentes dans les cables HVDC. Cette action de recherche s'inssriandan
continuité de l'axe "d’étude des phénomeénes pré-disruptifs” et "casatiéni
des matériaux diélectriques".
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Figure 127: Représentation synoptique des 3 these@ctuellement co-encadrées)
s'inscrivant dans les trois axes structurants dedquipe
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IV.2. Projet & venir: Caractérisation Electrique des BIOpolyméres (CEBIO)

IV.2.1. Enjeux sociétaux

L’industrie électrique utilise 10% de la production globale de nwat@astique
d'origine fossile pour des piéces techniques qui assurent simudtandes fonctions:
diélectriques, mécaniques et thermiques (Figure 128).

Le développement de biomatériaux capables de satisfaire les mémes cahiers des
charges que les matériaux synthétiques permettra a la fois de :

» Concevoir des produits plus respectueux de I'environnement

e Accompagner la transition écologique et durable de notre industrie

» Améliorer la gestion des déchets de fabrication et en fin de vie

» Prévenir le risque de pénurie et d'augmentation du prix des hydrocarbures

ISO 26000
®Main guidelines for social

120 responsibility 2010
natural gas liquids REACH

©°

>
s :
=3 % non ~conventional o ®European regulations on
:% ‘Registration, Evaluation and
TLE e et to be developel Autorisation, Restriction of
S 8 Chemicals’ 2007

40
currently producing field

DEEE

®European directives on
‘déchets d’équipments
électriques et électroniques’

20

1990 2010 2030

Electrical engineering accounts for 10 % of global production of plastics
1 g of crude oil = 1 g of conventional plastic ROHS

®European directives on
‘Restriction of Hazardous
Substances’ 2002

Figure 128: Synthese des enjeux sociétaux: raréfamns des ressources non
renouvelable, nocivité, dépendance énergétiquerecyclabilité et reglementations
environnementales

IV.2.2.Démarche scientifique

Nos recherches seront axées sur la corrélation des propriétés diéleqthygsies/
chimiques, le suivi de I'évolution des matériaux et la trangposie ces biomatériaux aux
applications du génie électriques:

» Corrélation des propriétés diélectriques a la formulatiom ¢4 structuration.

Un des axes de recherche de notre équipe concerne l'étude des relations
structure/physico-chimie et propriétés diélectriques. Nous prégoyon
naturellement de prolonger I'exercice au travers de ces matériaux émergents.
Notre ambition est de travailler sur les bio-matériaux existantgii@il29)

mais aussi sur le développement et I'amélioration des bio-matériatpaeds

aux propriétés diélectriques recherchées. Il s'agira notamment de trasaille

les effets de structuration des bio-composites. Nous étudiercaiejemnent le

cas des polymeéres conventionnels que nous qualifierons de transitiot
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certaines fonctions chimiques (tels que le bisphénol A, ou lagpgneents
époxydes) seraient substituées par des fonctions bio-sourcées@tigas.

|
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Figure 129: Synthése des différentes voies d'obtéom des bio-polymeres ou polyméres
biodégradables

I
@

Evolution des matériaux sous différentes sollicitations (étpas,
mécaniques, chimiques, hydriques, thermiques, oxydatives, élagmétiques
et enzymatiques).

Un autre axe de recherche auquel I'équipe est identifiée concerne téride
phénomeénes de vieillissement sous contraintes multi-physiqus®gira la

aussi d'appliquer cette démarche aux bio-matériaux, en tenant compte des
spécificités de ces matériaux liés aux environnements propices aux
phénomeénes de biodégradation (Figure 130). De maniére détousiagiri
d'obtenir par ce biais des phénoménes de vieillissement accéfirédea
nourrir des modéles de vieillissement basés non exclusivement sur des

températures et humidité paroxystiques.

Figure 130: (g) La biofragmentation est la fragmerdtion d'un matériau engendrée par
un processus biologique qui nécessite la présence mhicro-organismes et d’humidité (ici
test illustrant la dégradation en compost d'un filmd'Ecoflex en 4 semaine a 55°C). (d)
L'oxo-fragmentation est un processus de fragmentatn engendré par une oxydation du
matériau sous les effets de vieillissement mais sata présence de micro-organismes ou

d'’humidité spécifique
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* Transpositions des bio-matériaux aux matériels électriquesaasss(Figure
131).

Ce projet de recherche revét un caractéere applicatif fort, il sera par conséquent
nécessaire de le mener en partenariat avec le milieu industriel dans le but
d'aboutir & des solutions alternatives durables aux matériels électriqu
actuellement en circulation. Il s'agira notamment de travailler susaegrii

de remplacement a propriété diélectrique, mécanique et thermique équivalentes
et/ou en travaillants sur des facteurs géométriques. Il s'agiradaupsendre

en compte la processabilité de ces matériaux. Cette démarche devrads@djoin
d'analyses de cycles de vie pour éviter toutes fausses routesnddosaine

dont les enjeux financiers et stratégiques sont tels qu'il pourraisums
conduire a faire de mauvais choix...

Figure 131: lllustration de l'enjeu technigue : qué polymeére naturel pour les
applications du génie électrique (cables, condensairs de puissance, transformateurs)

IV.2.3. Transdisciplinarité

La réussite de ce projet reposera enfin sur notre capacité a collaborer déa desis
disciplines avec notamment (Figure 132): I'Institut Charles &eth(ICGM - Montpellier), le
CEntre de Recherches sur les MAcromolécules Végétales (CERMAV - Grentible),
Laboratoire Ingénierie des Matériaux Polymeres (IMP - Lyon), le latiogaPolymeres
Biopolymeéres Surfaces (PBS - Rouen), le Laboratoire de chimi®agmeéres Organiques
(LCPO — Bordeaux) et I'Institut de Recherche Dupuy de Léme (IRBietgane).
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Figure 132: La réussite de ce projet reposera suratre capacité a collaborer a la croisée
des disciplines

IV.2.4. Positionnement national et international

Le G2Elab est le premier laboratoire francais a s'étre positionn@@0&% et a avoir
conduit une these sur ce sujet (dés 2013). A I'échelle internationgbeut citer le professeur
Y. Ohki de l'université Waseda de Tokyo qui a engagé des travawéaqaents sur ce sujet,
et a notamment conclu sur les propriétés diélectriques intéressanRisAduis-a-vis des
matériaux conventionnels (type PE) employés pour le transporerdiénélectriqgue. La
Figure 104 montre le nombre de publications pour chaque natiodittaute évidence, les
laboratoires Japonais ont apportés des contributions majeures ddomaime. Les autres
pays ont produits de fagcon cumulée, un nombre presque similgeteations...
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