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L’histoire des isolants commence au XVI® siecle avec la découverte des propriétés de I'ambre, suivie par
celles du verre au siécle suivant, du soufre, des résines, de la gomme-laque et de la cire grace aux travaux de
W. Gilbert [Founie1986] “Ayec ’expérience de la « bouteille de Leyde », la notion de condensateur et I'existence
d’un champ résiduel dans le verre ont été démontrées [FoU™mel988] C’est en 1838, grace aux travaux de Faraday
[Fournie1986] e |es notions de diélectrique et de polarisation ont vu le jour. Peu de temps apres, les premiéres
défaillances des isolants ont été mises en évidence lors de I'installation de cables télégraphiques sous-marins
en 1840. Les expériences qui s’en sont suivies ont permis de définir les notions de permittivité, de pertes
diélectriques, de conductivité et de mettre en évidence les dégradations produites par effet cumulatif de
décharges électriques dans les occlusions gazeuses. Le premier modéle théorique décrivant les phénomeénes
de décharges partielles est imaginé par Gémant et Philipoff en 1932 [Fournie1s8s]

Dans les réseaux électriques, et particulierement dans le domaine de la haute tension, les installations
doivent étre garanties pour une durée de fonctionnement d’au moins 30 ans. Cette durée de vie est
principalement liée a celle de son isolation. C’est pour cette raison que de nombreux travaux ont été menés
pour la compréhension des mécanismes de vieillissement et de dégradation des matériaux isolants. Dans un
premier temps, ces travaux se sont surtout concentrés sur les derniéres étapes de la vie de I'isolant, c’est-a-
dire sur les phénomeénes de décharges et d’arborescences électriques, signifiant que l'isolant est déja
dégradé. Ces décharges, dites partielles, surviennent lorsque des cavités ou des vacuoles (bulles de gaz)
formées dans le volume de l'isolant atteignent une taille suffisante, et la répétition de ces décharges a
I'intérieur des vacuoles génere des arborescences qui peuvent donner lieu a des arcs électriques : c’est le
claguage de l'isolant. La phase de croissance de I’arborescence électrique étant rapide, c’est la phase
d’incubation (c’est-a-dire celle avant I'apparition de la 1°® décharge partielle) qui définit principalement la
durée de vie du matériau. C'est ainsi que, récemment, la tendance des recherches est allée vers la
compréhension des phénomeénes précurseurs de ces décharges, c’est-a-dire des mécanismes a I’origine de la
formation des défauts dans l'isolant. Des études réalisées sur des matériaux pour cables ont notamment
permis de mettre en évidence le développement de charges d’espace dans l'isolant, lorsque ce dernier est
soumis a des champs électriques élevés. Ces charges d’espace sont soupgonnées d’étre a |'origine du
vieillissement des matériaux et de I'initiation de défauts dans I'isolant.

Bien que de nos jours la technologie de la Haute Tension a Courant Alternatif (HTCA) soit bien maftrisée,
les besoins futurs nécessitent de développer de nouveaux réseaux électriques utilisant la technologie de la
Haute Tension a Courant Continu (HTCC) pour le transport de I'énergie électrique sur de longues distances.
Car la technologie HTCC, en plus de contribuer a la suppression de |'effet capacitif présent dans les cables en
régime alternatif, facilite I'interconnexion de réseaux et offre des avantages sur le plan économique mais
aussi environnemental. Pour transporter I’énergie sur de grandes distances, le développement et la mise en
place d’un maillage dense sont nécessaires, avec la réalisation de nceuds de raccordement et de liaisons de
transport de I’énergie. La mise au point d’équipements, tels que les disjoncteurs a isolation gazeuse (DIG)
HTCC, implique a ce jour d’'importantes recherches portant a la fois sur les gaz, les isolants solides et les
interfaces entre les divers matériaux. Afin d’optimiser le comportement a long terme des DIG HTCC, il est

ainsi primordial de bien comprendre le comportement diélectrique des matériaux isolants solides pressentis

pour étre employés dans ces équipements sous fort champ continu.

Si la conception d’équipements électriques pour la HTCA repose essentiellement sur une répartition
capacitive du champ électrique dans l'isolant (dépendante de la permittivité) qui varie trés peu avec la
température et le champ, cette répartition difféere en HTCC. Elle devient résistive, et donc fortement
dépendante de la température et du champ. A cela s’ajoutent d’autres phénomenes dus a |utilisation de la
HTCC, tels que l'injection et le piégeage de charges électriques formant la charge d’espace, jusque-la absents
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ou peu influents en régime alternatif. Il est donc nécessaire de prendre en considération tous ces nouveaux
parametres lors du dimensionnement des installations électriques pour la HTCC.

Dans le cadre de cette thése, nos travaux se sont ainsi portés sur I'étude de cette charge d’espace, qu’il
est utile de mieux comprendre, non seulement dans I’évaluation de la durée de vie des installations
électriques, mais surtout dans le dimensionnement et le choix du matériau des composants isolants.

Les isolants solides les plus utilisés dans les systémes électriques sont les polymeres thermoplastiques
(polyéthylene), les élastomeres silicones et les polymeéres thermodurcissables (polyester, résine époxyde). Le
matériau étudié dans ce travail est un composite constitué d’'une matrice en résine époxyde chargée en
alumine. Ce composite, couramment utilisé de nos jours pour les équipements en HTCA, est pressenti pour
une utilisation dans les appareillages en HTCC. Le but est de mettre au point des composants dans lesquels le
champ électriqgue maximal dans I'isolant peut atteindre des valeurs de I'ordre de 10 kV/mm, avec des valeurs
de champ de fonctionnement d’au moins 4 a 6 kV/mm (contre 2 et 3 kV/mm actuellement). Dans ces
conditions, et considérant que les seuils d’injection de charges dans ce type de matériau sont de I'ordre de

[GALLOT-LAVALLEE2004, HE2015, YAHYAOUI2015]

quelques kV/mm , il est fort probable que les charges d’espace jouent un

role non-négligeable dans le comportement du matériau.

L'objectif de notre travail a donc été de développer une méthode pour mesurer et suivre I’évolution du
champ électrique résiduel di a cette charge d’espace dans les isolateurs de géométrie de type support
isolant de jeu de barres, intégrés dans les postes sous enveloppe métallique (PSEM).

Les différentes étapes d’étude pendant les travaux de these sont énumérées ci-dessous :
e Phase 1: recherche bibliographique ;
e Phase 2 : choix et mise en place du principe de mesure ;
e Phase 3 : validation expérimentale du dispositif de mesure ;
e Phase 4 : caractérisation du matériau a l'aide de la méthode développée.

Le mémoire est ainsi structuré autour de cingq chapitres qui rendent compte des travaux réalisés a
chaque étape de I'étude.

Le premier chapitre est dédié au contexte général de |la thése. Nous décrivons I'organisation générale du
réseau électrique, avec une attention particuliére portée au poste électrique sous enveloppe métallique.
Nous y présentons aussi les différentes problématiques liées a la conception des postes blindés pour la HTCC.

Le deuxieme chapitre est consacré aux principaux phénomenes physiques se produisant dans les
isolants solides lorsque ceux-ci sont soumis a des champs électriques continus. Il s’agit notamment des
mécanismes de polarisation, d’injection, de conduction et d’accumulation de charges. Les principes de
mesure de différentes techniques de détection de la charge d’espace y sont énoncés. Ce chapitre se termine
par un état de I’art portant sur le comportement des résines époxydes avec différentes charges minérales, du
point de vue de la charge d’espace.

Dans le troisieme chapitre, nous présentons le matériau étudié et les techniques expérimentales
utilisées pendant la thése. Nous donnons ainsi une description de la composition chimique du matériau,
suivie de la conception et de la fabrication des échantillons cylindriques, spécifiquement réalisés afin de
reproduire au mieux les contraintes subies par les isolateurs dans les PSEM. Pour finir, nous présentons les
différentes techniques expérimentales que nous avons utilisées pour la caractérisation de nos échantillons.
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La mise en place du dispositif expérimental pour la mesure de la charge d’espace, adapté a la
configuration d’échantillons cylindriques, fait I'objet du quatrieme chapitre. Ce dispositif a été réalisé suivant
le principe de la méthode de I'onde thermique (MOT). Cette méthode a été choisie car elle est la plus
adaptée au caractére composite du matériau a étudier (présence de charge minérale), mais aussi parce
gu’elle respecte au mieux les exigences imposées par le cahier des charges (technique a résolution spatiale
et non destructive, avec une sensibilité élevée). Tout d’abord, nous détaillons I'aspect théorique de la MOT
en configuration cylindrique, suivie de I'étude du dimensionnement du banc de mesure. Une fois
I"architecture du banc complet validé, nous présentons sa mise en ceuvre. Une série de tests est effectuée
afin de valider le fonctionnement du dispositif, suivie d’'une phase d’optimisation du banc comprenant la

mise en place de différents capteurs et d’une cellule de mesure faible bruit.

Le cinquieme chapitre concerne les résultats obtenus, grace au banc de mesure développé, sur le
matériau soumis a des contraintes électrothermiques. La premiére partie est consacrée a une étude
préliminaire du matériau en vue de définir un protocole expérimental adapté aux échantillons. Dans la suite
du chapitre, la caractérisation des échantillons a I’état initial est présentée. Elle a pour but de sélectionner
les échantillons présentant le plus d’homogénéité, non seulement du point de vue de la structure physique,
mais surtout du point de vue de leur comportement vis-a-vis de la charge d’espace. Cette caractérisation
comprend une analyse par tomographie a rayons X et par mesures de décharges partielles, pour détecter les
défauts présents dans les échantillons, ainsi que des mesures de charge d’espace. Les échantillons ainsi
sélectionnés ont été par la suite utilisés pour analyser I’évolution de la charge d’espace et du champ
électrique interne en fonction de différentes contraintes électrothermiques, fixées en tenant compte des
conditions d’utilisation des PSEM (E < 10 kV/mm, 20 < T < 105°C).

Enfin pour terminer ce mémoire, les principales réalisations, observations et analyses faites sont
résumées dans une conclusion générale, ol des perspectives offertes par ces travaux sont également
proposées.
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Réseaux électriques et postes sous enveloppe métallique

Les postes électriques sont des éléments essentiels dans la composition des réseaux électriques.
Aujourd’hui, ces appareillages sont parfaitement intégrés dans les réseaux Haute Tension a Courant
Alternatif (HTCA) et leur comportement y est bien maitrisé. En revanche, la mise en place de postes
électriques sous enveloppe métallique (PSEM) destinés aux systémes de transport d’énergie en Haute
Tension a Courant Continu (HTCC) nécessite la prise en compte, lors de la conception, de contraintes
spécifiques liées a ce type de réseau. C’'est dans ce cadre que se situent les travaux menés lors de cette

thése.

Dans ce premier chapitre, le contexte ayant motivé notre travail est décrit. Dans cette optique, y sont
présentés les postes électriques sous enveloppe métallique et leur utilisation dans les réseaux de transport
d’énergie électrique HTCC.

Dans un premier temps, une vue générale de I'ensemble du réseau électrique est abordée. Une
attention particuliere est portée au fonctionnement des postes électriques, avec une description plus
détaillée de la technologie des PSEM.

Dans un deuxiéme temps, les aspects liés au passage de la technologie du courant alternatif vers le
courant continu pour les réseaux de transport sont présentés. Cette transition est notamment induite par la
tendance actuelle a développer le transport de I'énergie électrique sur des distances de plus en plus
importantes, tout en augmentant les puissances véhiculées.

Dans la derniére partie du chapitre sont détaillés les principaux objectifs de ce travail, le cahier des
charges défini et le contexte particulier de la these, qui porte sur le comportement de I'isolation solide des
PSEM, lorsque celle-ci est soumise a des champs électriques continus.

1.1 Réseau de transport d’énergie électrique

Le réseau électrique est constitué d’un ensemble d’infrastructures permettant d’acheminer I'énergie
électrique des centrales de production (centrales nucléaires, hydrauliques, éoliennes, photovoltaiques, ...)
vers les postes de consommation. Ces infrastructures sont essentiellement composées d’équipements de
puissance (les transformateurs, les postes électriques, les cables) et d’équipements de surveillance et de

commande (disjoncteurs, sectionneurs, ...) [POULET2013],

Dans son principe de fonctionnement, un réseau électrique est organisé de facon générale en deux sous
réseaux classés en fonction du niveau de tension : le réseau de transport (sous haute et tres haute tension),
et le réseau de distribution (sous moyenne et basse tension). Le réseau de transport permet d’acheminer le
courant électrique sur de tres longues distances avec les niveaux de tension compris entre 50 kV et 400 kV.
Le réseau de distribution, qui est la partie du réseau électrique qui dessert le consommateur, présente des
niveaux de tension pouvant atteindre 50 kV. Une représentation simplifiée du réseau électrique est donnée
par la figure 1.1.

Le transport de I'énergie électrique n’est pas exempt de pertes ; celles-ci augmentent sensiblement avec
la longueur des lignes. Les pertes Joule, qui constituent souvent la majorité de la puissance perdue lors du
transport, augmentent avec le carré du courant véhiculé. Une augmentation de la tension, et donc une
diminution du courant, permettent de réduire ces pertes, ce qui explique 'usage de la haute et trés haute
tension pour la transmission de I’énergie électrique sur des distances supérieures a 100 km. Le passage de la
haute tension vers la moyenne et la basse tension, et vice versa, se fait au niveau des postes de
transformation placés dans les nceuds du réseau.



Réseaux électriques et postes sous enveloppe métallique

CENTRALE DE RESEAUX DE
PRODUCTION TRANSPORT
ELECTRIQUE ELECTRIQUE
Moyenne Tension Haute Tension Moyenne Tension Basse Tension
(MT) (HT) (MT) (BT)

:‘ T

POSTE ELECTRIQUE = POSTE ELECTRIQUE

Figure 1.1 : Schéma de principe d’un réseau électrique [ZAVATTONI2014]

1.2 Les postes sous enveloppe métallique (PSEM)

Le poste électrique ou poste de transformation constitue un équipement indispensable dans un réseau
électrique. Ces postes recgoivent I'énergie, la transforment et la répartissent a travers le réseau. Pour remplir
leur fonction, un certain nombre d’équipements rentrent dans la composition de ces postes électriques. Il
s’agit notamment :

e Des transformateurs, pour abaisser ou élever la tension électrique et permettre le passage d’'un
niveau de tension a un autre ;

e Des disjoncteurs, pour protéger le réseau contre d’éventuels défauts, et agir en mettant des portions
du circuit sous tension ou hors tension ;

e Des sectionneurs, pour assurer de facon physique la coupure d’un circuit électrique et aiguiller le
courant dans le poste ;

e Des parafoudres (ou parasurtenseurs), pour la protection de linstallation électrique contre les
surtensions provoquées par la foudre ;

e Des jeux de barres (souvent en cuivre ou en aluminium), pour acheminer le courant dans le poste
électrique.

Les postes électriques existent sous deux technologies classées en fonction du systeme d’isolation
utilisé :

e Les postes aériens ou postes électriques isolés a l'air (AIS en anglais, pour Air Insulated
Substation) utilisent I'air comme isolant gazeux. Cette technique est limitée par les distances élevées
nécessaires a l'isolation entre les parties conductrices dans I'air, qui imposent une occupation au sol
tres importante (figure 1.2.a).

Figure 1.2 : Poste électrique aérien (a) et blindé (b) [ZAVATTONI2014]

e Les postes électriques sous enveloppe métallique (PSEM), parfois également nommés postes blindés
(GIS en anglais pour Gas Insulated Substation), sont basés sur une technologie qui utilise pour les

7
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parties sous tension des tubulures métalliques reliées a la terre et remplies d’un gaz isolant, dont la
rigidité diélectrique est supérieure a celle de I'air. Ce gaz est généralement pressurisé afin d’accroitre
sa tenue diélectrique et de diminuer significativement les distances d’isolement entre les parties
métalliques (figure 1.2.b).

Les PSEM offrent ainsi des solutions plus compactes en comparaison avec les postes ouverts. La surface
au sol d’un poste isolé a l'air étant 3 a 4 fois supérieure a celle d'un poste a isolation gazeuse. lls sont
privilégiés pour des installations en zones urbaines, industrielles et méme dans les batiments. Ces postes a
encombrement réduit ont été développés pour la premiére fois en Angleterre dans les années 30
[TAILLEBOIS2001] e jllustration de I'agencement dans un poste blindé est représentée dans la figure 1.3. La
cohabitation du gaz isolant sous pression avec des parties isolantes solides permet d’isoler les parties sous

tension de I’enveloppe métallique externe.

*—— Enveloppe
|

—

Isolant solide

I Conducteur HT

Figure 1.3 : lllustration d’une jonction entre deux compartiments d’un PSEM

1.2.1 Enveloppes

Les enveloppes sont en alliage d’aluminium. Leur configuration varie des formes classiques cylindriques
dans les parties droites a des formes beaucoup plus complexes pour les changements de direction et les
parties contenant les appareils électriques. Pour des raisons économiques, les enveloppes moulées en alliage
d’aluminium sont de plus en plus utilisées car elles permettent d’obtenir, grace a un moule unique, des
variantes adaptées a des fonctions différentes. Ces enceintes métalliques doivent étre étanches et
dimensionnées pour supporter la pression de service du gaz isolant, mais aussi les éventuelles surpressions
pouvant surgir en cas de défauts.

La mise a la terre des enveloppes de postes blindés permet de prévenir, lors du passage d’un courant de
court-circuit dans I'enveloppe, tout risque de montée en potentiel des enveloppes, et enfin de les rendre

shres pour le personnel lors d’éventuelles manceuvres. Ainsi, toute portion d’enveloppe est reliée a la terre a

ses deux extrémités DOUCLARLSES]

1.2.2 Isolation gazeuse

Les premiers postes blindés ont été développés dans les années 1920 et utilisaient de I’huile comme

fluide isolant V620991, Dix ans plus tard apparaissaient des postes utilisant le fréon (gaz chloro-fluoro-carboné)

e [WG2009]

comme gaz isolant : ce sont les premiers postes a isolation gazeus . Aujourd’hui, I’hexafluorure de

soufre (SFs) est le gaz le plus répandu dans les postes sous enveloppe métallique.

Le SFs est un composé chimique découvert en 1900 par Moissan et Lebeau dans les laboratoires de la

S [KOCH2003]

Faculté de Pharmacie de Pari . lIs ont observé qu’en faisant réagir le fluor avec le soufre, il se

produisait une réaction fortement exothermique libérant un gaz [K0CH2003, ZAVATTONI2014] .

S + 3F, - SF, + 262 kcal
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Les atomes de fluor occupant les six sommets de I'atome de soufre (figure 1.4), font que le SF¢
correspond a la valence maximale du soufre (c’est-a-dire le nombre maximal de liaisons qu’il peut former
avec d’autres éléments chimiques). Cette structure moléculaire explique sa stabilité.

Figure 1.4 : Molécule de SF¢

Les premiéres recherches pour I'application industrielle de ce gaz ont été menées en 1937 par General
Electric et c’est trente ans plus tard, en 1967, qu’EDF a mis en service le premier poste isolé au SFe.

Le SFe est I'un des gaz les plus lourds connus. Il a une conductivité thermique (0,0136 W.m™.K* & 25°C)
inférieure a celle de I'air (0,026 W.m™.K* & 25°C). Mais il présente un coefficient de transfert de chaleur
(caractéristique du flux d'énergie traversant un milieu, par unité de surface, de volume ou de longueur) plus
élevé que celui de I'air, se rapprochant de ceux des gaz comme I’hydrogene ou I'hélium. A température
élevée, ce gaz possede des propriétés remarquables concernant I'extinction de I'arc par refroidissement
thermique. Son caractére électronégatif (capacité a capturer les électrons libres) confére au SFe¢ une rigidité
diélectrique environ 2,5 fois supérieure a celle de I'air a pression équivalente. Le tableau 1.1 présente
qguelques propriétés électriques du SFs.

Tableau 1.1 : Caractéristiques électriques principales du SFe [KOCH2003]

Propriété électrique Valeur
Champ de claquage en fonction de la pression 89V.m*.pPa?
Constante diélectrique relative a 25°C, a 1 bar 1.00204
Facteur de pertes a 25°C, a 1 bar <2.107

A I'état pur, I'hexafluorure de soufre est non toxique, mais certains de ses produits de décomposition
formés lorsqu’un arc électrique est engendré (a 15000 K) sont dangereux, a I'exemple de I'acide
fluorhydrique (HF) [cHU1986],

Du fait que le SFs est un gaz a effet de serre a trés haut potentiel de réchauffement global (PRG =
23900), des études sur d’autres gaz et méme sur des mélanges entre le SF¢ et d’autres gaz sont aujourd’hui

menées dans le but de remplacer le SFs dans les postes a isolation gazeuse [CHRISTOPHOROU, MALIK1983, JOUCLAR2001,

MAZZANTI2016, OKUB0O2011, ROKUNOHE2007] On peut citer :

e L’air a basse pression, les mélanges a base de gaz fluorés ou perfluorocarbures en abrégé PFC (CF,,
CsFs, c-C4Fs, ...) [ROKUNOHE2007] ot |os mélanges a base de SFs (SFe/air, SFs/CO2, SFe/N,) [MALKI9E3]
Quelques gaz examinés sont représentés en fonction de leur PRG et de leur rigidité diélectrique dans
la figure 1.5. De cette figure, il en ressort de maniére générale que plus un gaz a un pouvoir isolant
élevé, plus son potentiel de réchauffement global est élevé.
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Figure 1.5 : Relation entre le PRG et la rigidité diélectrique de différents gaz isolants [ROKUNOHE2007]

Le diazote (N.) et le dioxyde de carbone (CO:), qui ont des PRG moins élevés que celui du SFe. En
revanche, pour atteindre des propriétés de claquage comparables a ce dernier, le N, et le CO;
doivent étre utilisés a des pressions beaucoup plus élevées, supérieures a 10 bars (figure 1.6), tel que
I'ont observé Meijer et al. en étudiant le claquage en alternatif et au choc de foudre [MEVER2006,
OKUBO2011] ' Ces pressions élevées pourraient avoir des conséquences sur le plan de la sécurité et de la
conception des enveloppes métalliques. Pour ces raisons, le dioxyde de carbone conviendrait surtout
a des postes sous moyenne tension.

CO2

100.0 25.0
80.0
60.0
40.0 - SFs
20.0

00 ——r—+—r—+———7+—+—+—1 00
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

U/p SF6 [kV/bar]
Ufp N2+CO2 [kV/bar]

gas pressure [barR]
Figure 1.6 : U/p - Rapport tension de claquage (au choc de foudre en polarité positive)
sur pression pour le SF, le N et le CO, [MENER2006]

Le g3 (Green Gas for Grid) est un gaz développé par Alstom en vue du remplacement du SFs dans les
postes HT. C’est un mélange a base de CO; (dans les proportions comprises entre 90%.. et 96%..) et
de 4%.o & 10%,0 de 3M™ Novec™ 4710 (gaz isolant de formule chimique (CF3),CFCN) [NEFFEL2015] qyec
un PRG qui est 98% inférieur a celui du SFs. En fonction de la température et de la proportion du
CO,, les performances diélectriques du g* peuvent atteindre 85% a 100% des performances du SFe.
Par exemple, sous tension alternative, une proportion de 10% de Novec 4710 semble procurer au

mélange gazeux une rigidité diélectrique égale a 90% de celle du SF¢ (figure 1.7).
1.2

-

0.8

0.6

0.4

Rigidité diélectrique / SF;

0.2
0 5 10 15 20 25

Proportion de Novec 470 (%)

Figure 1.7 : Rigidité diélectrique du g3 par rapport a celle du SFs en fonction du pourcentage intégré de Novec [KIEFFEL2015]
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1.2.3 Isolation solide

Les isolants solides utilisés dans les postes blindés jouent un double réle : en plus d’assurer I'isolation
électrique entre phases et par rapport aux enveloppes, ils servent aussi de support mécanique aux
conducteurs. lls doivent étre dimensionnés afin de garantir une durée d’emploi de I’'équipement d’au moins
30 ans. Leur dimensionnement doit tenir compte de leurs conditions réelles de fonctionnement et
environnementales : des contraintes électriques appliquées, des interactions avec I'isolant gazeux [BRAUN1987]
des contraintes mécaniques, thermiques et hygrométriques. Les premiers isolants développés pour la haute
tension étaient en céramique et en porcelaine [HOLTZHAUSEN] "ot c’est en 1959 que les résines époxydes ont fait
leur premiére apparition XUFFEL20001 Ces résines sont généralement dopées avec des charges minérales, telles
que la silice (SiO;) ou l'alumine (Al,0s), afin d’accroitre leurs propriétés électriques, mécaniques et
thermiques. L'alumine, généralement utilisée, permet d’améliorer la tenue diélectrique du matériau
lorsqu’apparaissent des produits de décomposition du gaz isolant (SFs).

Les isolateurs existent sous deux formes principales /OVCtAR1988, TAILLEBOIS2001]

e Sous forme conique, pour augmenter la longueur de la ligne de fuite dans le gaz (a savoir, la distance
le long du contour de la surface extérieure entre les parties sous tension et I'enveloppe reliée a la
terre) ;

e Sous forme lenticulaire, pour réduire 'encombrement. Cette géométrie est surtout utilisée dans les
cables a isolation gazeuse.

Lorsqu’ils sont percés, ils servent de support aux barres de liaison et quand ils sont pleins, ils permettent
de définir des compartiments étanches.

De nos jours, l'utilisation de la résine époxyde est développée, adaptée et maitrisée pour les
équipements sous haute tension alternative. Le défi d’aujourd’hui est notamment de déterminer les criteres
et les parameétres nécessaires a la conception et au dimensionnement de composants en résine pour des
PSEM sous HTCC.

1.3 Du courant alternatif au courant continu

Les réseaux électriques alternatif et continu trouvent leurs origines au 19°™ siécle. Alors que Thomas
Edison promeut le systeme de distribution en courant continu, Nikola Tesla étend le réseau de distribution a
courant alternatif avec le développement d’alternateurs. Dans cette « guerre » opposant ces deux types de
réseaux, le réseau alternatif a trés vite pris les devants grace aux avantages qu’il offre, tels que PONCQUEL2005] .

e la simplicité de production avec les alternateurs qui sont plus simples a fabriquer et plus fiables que
les génératrices a courant continu ;

e La facilité de coupure des courants par le passage naturel a zéro deux fois par période ;

e La possibilité d’utiliser des transformateurs qui offrent une facilité de changer de niveau de tension
et ainsi de limiter les pertes par |'utilisation des courants plus faibles en haute tension.

Cela dit, il existe des situations dans lesquelles I'utilisation du courant continu devient plus avantageuse
sur les plans économique, technique et environnemental. C'est notamment les cas des lignes aériennes sur
de tres longues distances (> 1500 km), des interconnexions entre deux réseaux asynchrones et des liaisons

souterraines ou sous-marines de plus de 50 km PONCQUEL2005]

Aujourd’hui, la connexion aux réseaux des
nouvelles centrales de production (par exemple, les fermes éoliennes offshore), qui sont implantées de plus

en plus loin des postes de consommation, favorise I'utilisation de la technologie de la HTCC pour le transport
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de I’énergie par cables enterrés ou immergés. En effet, le courant continu permet de s’affranchir des
problemes liés a la puissance réactive générée par les cables en courant alternatif (suppression de I'effet
capacitif). Cette adaptation du réseau de transport face a la nouvelle cartographie des sources d’énergies
renouvelables a donné naissance au concept de «grands réseaux de transport», aussi appelés
« Supergrids ».

1.3.1 Considérations techniques de la HTCC

Une représentation simplifiée du principe de transport en HTCC est décrite dans la figure 1.8. Un
premier convertisseur statique (redresseur), placé au départ du réseau HTCC, va transformer la tension
alternative en tension continue. A l'autre bout de la ligne, un onduleur effectue la conversion inverse. Ces
convertisseurs sont majoritairement réalisés avec des thyristors VONCQUEL2005]

Poste de Poste de
conversion conversion

CA/CC CC/CA Transformateurs

> = | »

]

Réseau de

Ré d
eseau de transport HTCA

transport HTCA

Figure 1.8 : Représentation simplifiée d’une ligne a CC raccordée a une ligne a CA

Les lignes HTCC peuvent exister sous trois principales configurations, en fonction du nombre de poéles et

du nombre de stations [BENASLA2011] .

e la configuration monopolaire : c’est la configuration la plus simple. Elle utilise un seul conducteur, le
retour de courant entre les deux stations étant assuré soit par la terre (ou I'eau dans le cas des
liaisons sous-marines), soit par un conducteur métallique (figure 1.9).

Systeme Systeme
CA CA
1 2
=TT “Conducteur métallique =
(optionnel)

Figure 1.9 : Configuration monopolaire [BENASLA2011]

e la configuration bipolaire (figure 1.10), qui est la plus répandue dans les lignes CC. Elle est constituée
de deux conducteurs, I'un porté au potentiel positif (« péle positif ») et 'autre au potentiel négatif
(« pOle négatif »). Les puissances transmissibles par un bipdle sont plus importantes qu’avec un
monopodle. Si un des podles est hors service, suite a l'apparition d’'un défaut, I'autre poéle peut
continuer a opérer en fournissant uniquement la moitié de la puissance habituelle, car chaque poéle
ne transporte que la moitié de puissance.
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Ligne
1
s v
Systéme = = Systeme
CA = — CA
1 ~ ) - ~ 2
""" Ligne

Figure 1.10 : Configuration bipolaire [BENASLA2011]

e la configuration multi-terminaux : elle sous-entend que la liaison comporte plus de deux stations
(figure 1.11). Les terminaux peuvent étre connectés en série, en paralléle ou en hybride (mixte des
deux). Un réseau maillé permettrait de réduire le nombre de stations, et donc de réduire le colt et
les pertes par rapport a des configurations point a point. En absence de disjoncteurs HTCC, toutes les
stations se retrouveraient sans tension en cas de défaut ; ainsi, le développement de disjoncteurs CC
permet de n’ouvrir que la ligne défectueuse, en maintenant toutes les autres lignes sous tension.

[ Postes de conversion
@ Disjoncteurs HTCC

Coté CC

Coté CA

Figure 1.11 : Configuration multi-terminaux [Wikipedia2017]

Un avantage technique favorisant I'utilisation du courant continu au détriment du courant alternatif,
pour le transport de I’électricité sur de longues distances, est la diminution des pertes. En effet, bien que les
postes de conversion engendrent des pertes supplémentaires en HTCC, qui s’ajoutent aux pertes en ligne,
elles sont compensées avec la distance (figure 1.12.a) car, en CC, la résistance des lignes est plus faible
(absence d’effet de peau). L’effet corona aussi appelé « effet couronne », augmentant avec la fréquence, est
également moins présent en courant continu (comparable au domaine des basses fréquences) qu’en courant
alternatif, pour un diametre de conducteur et une tension donnés.

Le choix d’'une technologie face a I'autre pour le transport de I'électricité sur de longues distances fait
intervenir aussi bien les considérations économiques que les considérations techniques et
environnementales.

1.3.2 Considérations économiques et environnementales de la
HTCC

Les lignes CC étant raccordées au réseau alternatif 50 Hz, elles nécessitent a leurs extrémités des
équipements de conversion (convertisseurs alternatif-continu et continu-alternatif) qui demandent un
investissement supplémentaire important par rapport aux lignes HTCA.

D’autre part, la technologie CC requiert souvent moins de conducteurs que la technologie CA : trois
conducteurs pour les trois phases en alternatif (voir quatre avec un cable neutre ou cinq avec un cable de
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mise a la terre) contre deux seulement pour une ligne a courant continu. Dés lors, la construction d’une ligne
HTCC nécessite donc une moindre demande en cuivre et des pylones de dimensions plus réduites (moins
larges). Sur cet aspect-1a, une ligne de transport HTCC couterait moins cher qu’une ligne HTCA.

Il existe ainsi une distance seuil a partir de laquelle l'investissement sur les convertisseurs devient

rentable face a la haute tension & courant alternatif [MEAH2007, KALAIR2016]

. Cette distance seuil (« break-even
distance ») est de I'ordre de 600 a 800 km pour les lignes aériennes et de 50 km pour les liaisons souterraines

et sous-marines (figure 1.12.b).

Pertes -
Pertes totales Co(t total en

en CA CA

I

I

]

I

]

I

I

I

I

]

= I
0 ]

IPertes poste CA Coiit poste CA |

7

L L
Distance Distance de Distance Distance de
(@) seuil transmission (b) seul transmission

Figure 1.12 : (a) Comparaison des pertes entre les technologies CA et CC en fonction de la distance
(b) Evolution du co(t en fonction de la distance pour les technologies CA et CC

Comparée a la HTCA, la technologie HTCC est plus respectueuse de I'environnement, tout d’abord du
fait qu’elle est liée au développement des sources d’énergie renouvelable. D’autre part, pour une méme
valeur de la puissance transmise, les pylénes en CC sont moins volumineux, nécessitant ainsi moins d’espace
au sol (donc moins d’impact sur la flore) et un moindre impact sur le paysage visuel. En outre, la pollution par
ozone des lignes de transport aériennes est minime, car les décharges par effet corona (qui entrainent la
transformation du dioxygene (O3) de I'air en ozone (0O3)) sont moins présentes en HTCC. Ainsi, les lignes HTCC
produisent une concentration massique d’ozone d’environ 10 ppb (part per billion, « partie par milliard » >
1 ug/kg), sachant que la concentration naturelle d’ozone dans I’air pur est = 50 ppb et que les valeurs limites
pour le risque chez les personnes est autour de 180-200 ppb [BEHRAVESH2012, SCHMIDT1996]

1.4 Problématique de la conception des PSEM en HTCC et
phénomenes associés

Aujourd’hui, la technologie des PSEM en CA est bien développée et son fonctionnement maitrisé. A
I'inverse, le comportement des isolants polymeéres sous fortes contraintes continues est aujourd’hui
nettement moins maitrisé. Ceci est d{, en particulier a des mécanismes de conduction différents. En effet,
des charges électriques se développent sous fort champ continu en volume (charges d’espace) et en surface
des isolateurs (accumulation de charges) et créent des modifications de la distribution du champ électrique.
Certains constructeurs ont mis en service des installations congues pour la technologie en courant alternatif,
en les sur-dimensionnant pour une utilisation sous haute tension continue MENPK19%91 yo|pov, dans son étude
pour le dimensionnement d’un poste blindé adapté pour la HTCA et la HTCC [VOWPOV2004] " ast arrivé a la
conclusion qu’un moyen intéressant de réduire les charges surfaciques est d’optimiser la géométrie des
isolateurs en gardant les dimensions de base d’'un PSEM en HTCA (figure 1.13). On observe une diminution
du champ normal (E,,) dans la géométrie (b) par rapport a la géométrie (a).
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Figure 1.13 : Forme des cones (a) utilisés pour le PSEM 1150 kV CA, (b) améliorés pour le PSEM 750 kV CC.
Champ a la surface de I'isolateur calculé pour une excitation de 750 kV CC en utilisant :
(c) la configuration (a) et (d) la configuration (b) [VOLPOV2004]

Un certain nombre d’études sur le comportement des isolateurs en HTCC a été publié a ce jour [VOLPOV2004,

NITTA1991, MESSERER2002] ~ Ces travaux ont montré I'impact de la géométrie des isolateurs sur le phénoméne
d’accumulation des charges en surface, sur la distribution du champ et sur la tension de claquage.

1.4.1 Accumulation de charges en surface et en volume

L’accumulation de charges en surface des isolants solides est I'un des obstacles fondamentaux qu’il faut
surmonter pour dimensionner les équipements en HTCC. Pour expliquer ce phénomene, les conductions
volumiques et surfaciques sont étudiées NAKANISHIL983, FUINAMIL989, NITTAIS9L] - 5insi que le transport des charges
dans le gaz et les décharges partielles. Ce phénomene d’accumulation des charges en surface a été étudié
par Fujinami et al. [FYINAMIL989] " qi - en utilisant une sonde électrostatique, ont pu observer sur différents
modeles d’isolateurs cylindriques en résine époxyde chargée d’alumine et de silice la répartition des charges
aprés application d’'une contrainte continue pour deux géométries d’électrodes, comme représentées en
figure 1.14. Afin de prévenir ce phénomeéene d’accumulation de charges en surface qui constitue une des
causes de la distorsion du champ, certaines études ont montré que revétir de surface conductrice les
isolateurs permettrait de réduire cette accumulation et donc d’améliorer la distribution du champ. D’apres
les observations faites par Messerer et al., un revétement d’une résistivité comprise entre 10'° - 10 Q
permettrait d’améliorer d’environ 25% la distribution du champ en comparaison avec un isolateur non
recouvert, sur des postes de 145 kV CC [MESSERER2000] par contre, Volpov [VOPOV2004] 3 ghservé que le revétement
ne prévient pas I'accumulation de charge en surface mais augmente plut6t la mobilité des charges. De plus,
I"aplanissement du champ surfacique conduit a une amplification du champ dans la zone de jonction triple
(métal/gaz/époxy).
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Figure 1.14 : Exemples de distribution de charges surfaciques mesurées sur des isolateurs cylindriques [FU/INAMI1989]

En plus de I'accumulation en surface des charges, les phénomeénes d’injection et de piégeage des
charges en volume sont non négligeables sous fort champ continu. Leur effet est a la fois la distorsion du
champ volumique et I'affectation des phénomenes surfaciques. De nos jours, sous tension continue, seules
des études sur des isolants a I’échelle de I’échantillon (souvent plans) ont été menées. Elles ont montré que,
sous certaines contraintes électrothermiques, la charge peut étre injectée et accumulée dans le volume de
I'isolant solide et conduire a une distorsion localisée du champ [YAYAHOUR2015] " Cette charge forme ce qu’on
appelle communément la charge d’espace et est étudiée dans le cadre de cette these.

1.4.2 Calcul et distribution du champ

Les charges accumulées en surface ou encore celles injectées dans le volume de l'isolant peuvent
modifier sensiblement la répartition du champ électrique interne et ainsi affecter ses propriétés
diélectriques.

Messerer et al. [MESSERER2002] "oy tenant compte de la charge surfacique, ont effectué un calcul numérique
du champ électrique a la surface de I'isolateur d’un PSEM sous HTCC. IIs considerent dans leur simulation que

la densité de charge surfacique atteint sa saturation suivant I'équation &, E1,, — €,E2, = Agq¢, décrivant les
conditions limites, ou &, est la constante diélectrique du gaz et &, celle de I'isolateur. Le champ électrique
dans lisolant comprend deux composantes : une composante normale (renforcée par I'accumulation de la
charge) et une composante tangentielle, responsable du claguage et de la relaxation des charges.
L'accumulation de la charge en surface va réduire le champ E;,, du c6té du gaz, pendant qu’elle augmentera
le champ E,,, du coté de la surface de I'isolant. Ainsi, lorsque la composante normale du champ du c6té du
gaz est nulle, cela signifie que I'isolant est complétement chargé AT01%7] et |a ligne de champ va étre
modifiée (figure 1.15), mettant ainsi en évidence I'impact de la charge surfacique sur la direction des lignes
de champ.
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outar conductor

r
Figure 1.15 : Lignes de champ pour un céne chargé et non chargé [MESSERER2002]

Tout comme en surface, la charge d’espace présente dans le volume de l'isolant modifie aussi la
répartition du champ en induisant localement des renforcements du champ électrique. Une illustration
simplifiée a été faite par Laurent [AURENTI99] an considérant un probléme unidimensionnel selon la direction z
pour un échantillon plan (figure 1.16). On constate qu’en présence d’homocharge (distribution de charges
positives c6té de I'anode et de charges négatives prés de la cathode), le champ diminue aux interfaces et
augmente dans le volume selon le principe de superposition (figure 1.16.c). A linverse, en cas
d’hétérocharge (distributions de charges et électrodes adjacentes de signes contraires), on a une diminution
du champ en volume et une augmentation du champ aux interfaces (figure 1.16.d).
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Figure 1.16 : Charge d’espace et champ électrique [LAURENT1999]

On congoit ainsi que les charges internes et leur répartition spatiale peuvent perturber la distribution du
champ et entrainer des sur-sollicitations localisées de I'isolant pouvant conduire a une diminution de sa
durée de vie. En effet, la charge électrique accumulée en surface et en volume est un facteur lié a la tenue

diélectrique et un marqueur potentiel de vieillissement [TOUREILLEL74],
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1.5 Contexte de la these

Pour tous les avantages qu’elles offrent, et dont certains ont été présentés ci-avant, la tendance
aujourd’hui est de développer des lignes HTCC pour le transport de I'énergie électrique sur de tres longues
distances. L'utilisation de la haute tension a courant continu faisant intervenir de nouveaux phénomenes
jusque-la absents ou réduits en régime alternatif, il est nécessaire de connaitre le comportement des
équipements électriques lorsque ceux-ci sont soumis a de forts champs électriques continus. Tout cela dans

le but de pouvoir les dimensionner et de leur assurer une durée de fonctionnement d’au moins 30 ans.

Quelques études ont mis en évidence des phénomeénes d’injection et d’accumulation de charges dans la
résine époxyde, vierge, chargée d’alumine ou bien de silice, lorsque cette derniére est soumise a des
contraintes thermoélectriques [HE201% YAHYAOUI2015, GUILLERMIN2004] || 5 été ainsi montré, en géométrie plane, qu’a
partir de valeurs de champ de l'ordre de 3 kV/mm, les électrons sont injectés a partir de la cathode (en
aluminium) (E2015] Cette charge d’espace pouvant induire des fortes distorsions du champ électrique dans les
isolateurs, notre travail de recherche se focalise essentiellement sur la caractérisation de I'injection et
I’évolution de cette charge d’espace en fonction de différentes conditions environnementales, dans le cas de
résines époxydes chargées en alumine, tels que le sont les isolateurs des PSEM HTCC.

Dans le cadre de ce travail de thése, nous nous intéressons aux postes blindés pour la HTCC, dont le
champ nominal atteint des valeurs comprises entre 4 et 6 kV/mm, et avec un champ électrique critique
pouvant atteindre 10 kV/mm dans la matiére isolante selon le type de contrainte appliquée (Lightning
Impulse/Switching Impulse). Ces équipements fonctionnent a des températures pouvant atteindre 105°C au
niveau du conducteur et 80°C au niveau de I'enveloppe. Tout cet environnement critique constitue ainsi la
premiére problématique de la these.

L'autre critére limitant est lié au systeme d’isolation lui-méme, a savoir sa géométrie et le matériau
utilisé (composite a base de résine époxyde et d’alumine). Les isolateurs installés dans les postes électriques
sont de forme conique et, lorsqu’un courant circule au niveau de I'ame conductrice, celle-ci s’échauffe,
créant ainsi un gradient de température dans la matiére isolante. Si en régime alternatif, la répartition
capacitive du champ est peu sensible a ces gradients de température, il n’en est pas de méme en régime
continu, ou la distribution du champ est résistive et fortement dépendante de la conductivité électrique de
I'isolant, qui varie considérablement en fonction de la température et du champ. En outre, plusieurs travaux
ont observé les effets de I'humidité sur les propriétés diélectriques du composite et sur I'apparition des

phénoménes liés a la charge d’espace dans les résines époxydes [YAHYAOUI2015, ZAVATTONI2014, DODD2010, KURNIANTO2007]

L'objectif de cette thése est ainsi de développer une technique de caractérisation adaptée a la
géométrie d’isolateurs de PSEM, afin d’y mesurer et observer les répartitions du champ électrique interne et
de la charge d’espace. Afin d’atteindre ce but, un cahier des charges a été défini, dont les contraintes
essentielles sont les suivantes :

e la technique a développer doit étre non destructive (pas de modification de I'état électrique
pendant la mesure) et doit étre a résolution spatiale, afin de pouvoir suivre dans le temps et dans
I’espace I’évolution de la charge d’espace et du champ électrique interne.

e La méthode doit étre utilisable sur un matériau composite (en I'occurrence, de la résine époxyde
chargée d’alumine) et sur des isolateurs de forme cylindrique (forme ici simplifiée pour I’étude).

e Elle doit étre adaptée a des échantillons épais (plusieurs mm), pour étre plus représentatifs des
isolateurs réels.
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e La méthode doit avoir une grande sensibilité, de I'ordre du dixieme de kV/mm (pour le champ
électrique interne) et du milli Coulomb par métre cube (pour la densité de charge d’espace).

e Sipossible, 'expérimentation (la mise sous contrainte électrique et thermique du matériau) doit étre
réalisée en présence de gaz isolant (SFe¢) pour reproduire au mieux les conditions de fonctionnement
réelles des isolateurs.

La démarche entreprise pour répondre a ce cahier des charges sera développée dans la suite de ce
rapport, avec une présentation détaillée sur la mise en place du banc de test pour la mesure de la charge
d’espace, suivie de I’étude sur I'accumulation de la charge d’espace en fonction de divers paramétres.

1.6 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté les enjeux et les considérations qui ont été a la base de notre
travail d’étude. Une description du poste électrique, élément essentiel du réseau électrique, a été établie,
avec une précision particuliere portée sur la technologie et le fonctionnement des postes électriques sous
enveloppe métallique (PSEM). Ont également été présentés les avantages économiques, écologiques et
techniques qui font de la haute tension a courant continu (HTCC) une technologie de choix face a la haute
tension a courant alternatif (HTCA), pour le transport de I'électricité sur de longues distances.

Contrairement a la HTCA qui est une technologie mature, de nombreux travaux sont menés aujourd’hui
dans le but de pouvoir étudier et comprendre le comportement des équipements électriques sous fort
champ électrique continu. C’est dans cette démarche scientifique que s’inscrit ce travail portant sur les
phénomeénes de charges d’espace dans les isolateurs de PSEM pour la HTCC, qui constituent un parametre
essentiel a évaluer et a prendre en compte lors de la conception d’équipements HTCC.

Apres avoir introduit la technologie de la HTCC et notre problématique, nous nous intéressons dans le
chapitre suivant aux comportements des isolants solides lorsque ceux-ci sont soumis a des contraintes
électriques continues.
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Isolants solides sous champ continu et charges d’espace

Dans ce deuxieme chapitre, nous allons nous intéresser aux matériaux diélectriques solides, et
notamment a leur comportement lorsque ceux-ci sont soumis a des contraintes électrothermiques, en
particulier sous champs continus. L'intérét de cette partie du mémoire est de poser les acquis qui nous
serviront de base pour l'interprétation des différents résultats expérimentaux obtenus dans ce travail de
these.

Dans un premier temps, les mécanismes de polarisation des diélectriques et quelques propriétés
(essentiellement les pertes diélectriques et la permittivité) liées a la structure du matériau sont développés.
Par la suite, la notion de charge d’espace, surtout présente sous fortes contraintes continues, est définie
ainsi que les différents phénomenes d’injection et de transport liés a cette charge. Les différentes méthodes
de détection de la charge d’espace sont aussi inventoriées. Dans la derniéere partie de ce chapitre, nous
faisons un état de I'art de quelques résultats disponibles dans la bibliographie sur la distribution de la charge
d’espace et les mécanismes de conduction dans les résines époxydes contenant différentes charges
minérales.

2.1 Mécanismes de polarisation des diélectriques

Les diélectriques sont des matériaux dont la propriété fondamentale est d’étre polarisable par un
champ électrique. Ce phénomene de polarisation dénote I'apparition ou I'orientation de dipdles électriques
dans la direction du champ électrique externe. Il peut s’agir de dipdles formés par séparation localisée de
charges positives et négatives ou, si les molécules présentent déja un caractére dipolaire, elles peuvent
s’orienter dans la direction du champ électrique.

La densité volumique de dipdles électriques, désignant I’état de polarisation du matériau, est quantifiée

par le vecteur polarisation P :

P= (2.1)

&l&.
<TIS

oup = in représente le moment dipolaire caractéristique d’un dipole électrostatique, avec Al le vecteur
joignant les charges (+g) et (-q).

D’'un point de vue macroscopique, la polarisation volumique P est proportionnelle au champ

électrique E:
P=(c—¢e)E=¢yxE (2.2)

ol € = gy¢&, est la permittivité diélectrique du matériau, avec & et € respectivement les permittivités
relative du matériau et du vide et y = &, — 1 est la susceptibilité diélectrique du matériau.

En réalité, a I'intérieur d’un diélectrique soumis a un champ appliqué E, régne a chaque point un champ
local El qui résulte a la fois de la contribution du champ appliqué et de la présence des dipoles dans le
matériau. Ce champ local induit un moment dipolaire p; = apﬁl au niveau de chaque molécule, ou a, est
appelé facteur de polarisation (ou polarisabilité) de la molécule. Ainsi, sur le plan microscopique, la
polarisation est liée au champ électrique local dans le matériau par la relation :

P = Na,E, (2.3)

avec N le nombre de molécules par unité de volume.
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Selon leur structure moléculaire, les matériaux diélectriques peuvent étre classés en deux catégories :

e Les diélectriques non polaires ou apolaires, dont les barycentres des charges positives et négatives
des molécules sont confondus en I'absence de champ électrique externe. Le moment dipolaire d’une
telle molécule est donc nul (ex. le polyéthyléne). En revanche, le déplacement des centres de gravité
des charges positives et négatives de ce type de molécules dans des sens opposés, sous |'effet d’un
champ externe, conduit a I'apparition de dipbles orientés dans le méme sens, et donc a la
polarisation du matériau. On parle alors de polarisation de déformation.

o Les diélectriques polaires posseédent des dip6les méme en absence de champ appliqué, c’est-a-dire
que leurs molécules ont en permanence un moment dipolaire ; autrement dit, elles ne possédent pas
de centre de symétrie. Comme exemples de tels matériaux, on peut citer le polyamide et le
polychlorure de vinyle. En I'absence de champ externe, ces dipdles sont orientés de fagon aléatoire,
avec une polarisation macroscopique nulle. Sous l'action d’'un champ électrique, ils s’orientent
majoritairement dans la direction du champ, ce qui résulte en une polarisation non nulle. On parle
alors de polarisation d’orientation.

Ces matériaux polaires et apolaires, sous l'action d’un champ externe, vont se polariser par des
mécanismes différents et a des gammes de fréquences différentes. Chacun de ces mécanismes de
polarisation est caractérisé par une polarisabilité.

2.1.1 Polarisation de déformation

2.1.1.1 Polarisation électronique

La polarisation électronique résulte d’'un léger déplacement du nuage électronique des atomes par
rapport au noyau (figure 2.1.a), sous I'action d’'un champ électrique externe. Le temps de déplacement du
nuage est trés court, de I'ordre de 10'%°s. Dans ce cas, la relation (2.3) devient :

P, = Nay E, (2.4)

ou ap, désigne la polarisabilité électronique, dépendant du rayon r de |'atome (ape = 4mear3). Cette
polarisation quasi-instantanée apparait dans tous les matériaux.
2.1.1.2 Polarisation ionique

Le déplacement relatif des ions (positifs et négatifs) sous I'action d’'un champ est responsable de la
polarisation ionique (figure 2.1.b). Ces déplacements d’ions se produisent dans un temps de I'ordre de 103 3
102 s, La relation (2.3) devient ici :

P = NapiEl (2.5)

ou ap, représente la polarisabilité ionique. Ce phénoméne est bien entendu caractéristique de substances

contenant des molécules ioniques.

2.1.1.3 Polarisation atomique

Elle se manifeste lorsque, sous I'application d’un champ extérieur, il se crée un moment dipolaire entre
deux atomes de polarité différente liés par une liaison covalente (figure 2.1.c) : on observe une modification
de la distance entre les atomes. La polarisation atomique a une constante de temps du méme ordre que la
polarisation ionique.
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2.1.2 Polarisation d’orientation

La polarisation d’orientation, encore appelée polarisation dipolaire ou de Debye, est un mécanisme
propre aux diélectriques polaires. Tel que nous I'avons déja précisé, elle consiste en I'orientation des dipoles
permanents du matériau dans une direction privilégiée sous I'action d’'un champ électrique externe
(figure 2.1.d). Les dipdles ainsi orientés peuvent le rester longtemps aprés la suppression du champ
électrique.

A l'image des autres types de polarisation, celle due a l'orientation dipolaire peut s’exprimer, pour le cas
d’un diélectrique homogene, par la relation :

Py = Nay, E, (2.6)

2

avec le facteur de polarisation Ap, = ;;{—T, ou p est le moment dipolaire de la molécule, k est la constante de

Boltzmann et T la température absolue (modéle de Langevin et Debye).

La polarisation d’orientation dépend ainsi de la température et se produit dans les matériaux gazeux,

liquides et les corps amorphes ou semi-cristallins.
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Figure 2.1 : Représentation schématique des mécanismes de polarisation [GALLAY]

24



Isolants solides sous champ continu et charges d’espace

2.1.3 Polarisation interfaciale

Elle apparait dans les milieux diélectriques hétérogenes, tels que les matériaux composites, qui
possedent des zones de permittivités différentes. Sous I'action d’'un champ électrique, les charges électriques
vont s’accumuler aux interfaces séparant ces zones (figure 2.1.e). Ce phénoméne nécessite en général des
temps assez longs, dus aux faibles mobilités des charges dans les milieux isolants, et correspond donc a des
fréquences basses (10 & 10% Hz).

2.1.4 Polarisation par charge d’espace

Elle intervient dans la méme gamme de fréquence que la polarisation interfaciale. Ce mécanisme fait
intervenir les charges libres. Considérons un isolant plan d’épaisseur d contenant en absence de champ
appliqué, des charges libres uniformément distribuées, de telle sorte que I"échantillon soit en tout point
neutre. Soumis a un champ continu appliqué et en absence d’injection, les porteurs libres vont migrer vers
I’électrode de signe opposé constituant ainsi une hétérocharge. La neutralité globale du diélectrique reste

conservée mais avec une polarisation moyenne définie par la relation suivante [Ress1953, Coelho1983] .

1 d
Pep == f xpc(x)dx (2.7)
d Jo
ou p.(x) représente la densité volumique de charges dans I'échantillon a I’équilibre et a la profondeur x.

2.2 Réponse en fréquence d’'un diélectrique : permittivité et
pertes diélectriques

La permittivité et le facteur de pertes sont les grandeurs caractéristiques des diélectriques. Leur mesure
fournit des informations pertinentes sur le matériau, se rapportant a son utilisation dans différentes gammes
de fréquence, ainsi qu’a son comportement en présence d’eau et au suivi du matériau avant et apres sa
transition vitreuse.

Comme nous avons pu le voir précédemment (§ 2.1), la polarisation est due a des mécanismes de
déformation de la répartition des charges électriques sous l'influence d’un champ électrique externe. Ces
mécanismes de polarisation sont soumis a des phénomenes de relaxation et de résonance en fonction de la

fréquence. Cette réponse en fréquence reliant la polarisation et le champ électrique, s’exprime
par [MAGLIONE2010, BUREAU2016] :

P(w) = " (w)E(w) (2.8)

avec £*(w) la permittivité diélectrique complexe donnée par £*(w) = &'(w) — j&" (w), ol &' représente la
permittivité relative et &” I'indice de pertes a une fréquence et a une température données. Le rapport
e/ = tand désigne le facteur de pertes, avec § I'angle de pertes diélectriques. En effet, dans un
diélectrique parfait, sous champ électrique alternatif appliqué, la tension et le courant sont déphasés d’un
quart de cycle sans dissipation d’énergie, alors que dans un diélectrique réel (non parfait), la polarisation ne
suit pas le champ de facon instantanée, créant ainsi un déphasage § entre le champ électrique et la
polarisation : c’est la relaxation. Cette relaxation diélectrique induit une perte d’énergie. Alors que le
condensateur parfait sera représenté par une capacité, le schéma équivalent d’un condensateur réel pourra
étre représenté par une résistance en parallele avec une capacité. Le diagramme de Fresnel d’un tel
condensateur est donné dans la figure 2.2.

25



Isolants solides sous champ continu et charges d’espace

I (A} enurant résultant

I_ A} courant de charge

I

1

1

1

1

1

[
P : 'rp fA}  courant de pertes

1

1

1

1

1

1

1

1

U V] ension
> & (rad} angle de pertes
\.._’ @ {rad) angle de phase
o
1

Figure 2.2 : Schéma électrique d’un condensateur contenant un diélectrique imparfait

On observe bien le retard de phase 6 entre la tension U et le courant I ; ainsi, le courant mesuré n’est
plus en quadrature de phase avec la tension. Le déphasage 8 entre le courant et la tension devient alors
inférieuran/2:0 =w/2 - 6.

La figure 2.3 résume schématiquement les différents mécanismes de relaxation et de résonance
(polarisation), responsables des variations de &’ et &"’ :

e Les phénoménes de résonance interviennent dans les domaines de fréquences supérieures a 10'2 Hz
et résultent du déplacement des charges dans I'isolant (ions et électrons) ;

e Les phénomenes de relaxation sont, quant a eux, généralement dus a l'oscillation de dipdles et
surviennent dans les fréquences inférieures a 10 Hz. Aux basses et trés basses fréquences, il se
produit des phénomenes de relaxation liés aux charges d’espace.

i Modes de vibration

Polarization 4 Potarisati J'
*  de charges d'espace élzci:‘ns:i:ﬂ;
Polerization .
dipolaires Polarisation Electron Elagtran
atamiguas de valence couche profond

T T T
10 mHz 100 Hz 1 IMHz 10 GHz 1THz 100 THz 10PHz 100 EHz
+ Relaxations + {. Rézonances *

Figure 2.3 : Spectre diélectrique d’un isolant [KAHOULI2016]

On observe qu’a chaque fois qu’un mécanisme de relaxation entre en jeu, il est accompagné d’un pic de
pertes et d’une variation de la permittivité relative, qui augmente avec la diminution de la fréquence.

On rappelle que la permittivité relative, aussi appelée constante diélectrique, correspondant a la partie
réelle de la permittivité diélectrique complexe, est liée a la capacité d’'un matériau a conserver les charges
sous champ électrique appliqué et est traduite par la polarisation du matériau. Le facteur de pertes
diélectriques, défini par la partie imaginaire de la permittivité diélectrique complexe, est relié a I'énergie
dissipée dans le matériau lors de I'orientation de dipoles et lors du transport de charges non liées sous I'effet
du champ externe.
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2.3 Charge électrique dans un isolant

2.3.1 Bandes d’énergie et niveaux de pieges

Les natures conductrice, semi-conductrice ou isolante d’'un matériau peuvent étre définies a I'aide de la
théorie des bandes d’énergie, qui postule que I'énergie des électrons dans un atome est quantifiée. En effet,
il s’agit de bandes qui rassemblent des valeurs d’énergies que les électrons peuvent avoir (bandes permises)
et des bandes contenant des niveaux énergétiques que les électrons ne peuvent pas posséder (bandes
interdites). Ainsi, pour qu’un électron puisse assurer la conduction, il faut que son énergie soit comprise dans
les valeurs définies par une bande permise, et aussi que des niveaux d’énergie non occupés par d’autres
électrons soient disponibles dans cette bande (autrement, il ne peut accepter I'énergie fournie de
I’extérieur). Deux bandes d’énergie interviennent pendant la conduction: la bande de valence, qui est
I"avant-derniere bande permise, et la bande de conduction, qui est la derniere bande permise. Les bandes
permises d’énergies inférieures a la bande de valence étant complétement occupées, les électrons de ces
derniéres ne peuvent assurer la conduction. Un électron de la bande de valence acquérant suffisamment
d’énergie pour passer dans la bande de conduction pourra par la suite assurer la conduction, car le nombre
de niveaux libres dans la bande de conduction est tres grand : on parle alors d’ « électron libre ». Les
propriétés de conduction d’un matériau sont donc liées a I'écart entre la bande de valence et la bande de
conduction et a la position du niveau de Fermi (énergie la plus élevée qu’un électron peut posséder a 0 K).
Ainsi :

e Dans le cas des conducteurs, le niveau de Fermi se situe dans la bande de conduction. Les électrons
dont les énergies sont voisines du niveau de Fermi peuvent ainsi assurer la conduction dés que la
température dépasse 0 K.

e Pour les semi-conducteurs, les bandes de valence et de conduction sont séparées par une bande
interdite de faible largeur (~ 1 eV) et le niveau de Fermi passe par cette bande interdite. La bande de
conduction étant quasiment vide, les électrons de la bande de valence doivent « sauter » ce gap
(c’est-a-dire, recevoir suffisamment d’énergie) pour devenir des électrons de conduction, ce qui peut
arriver sous l'effet d’un champ externe modéré ou d’une augmentation raisonnable de la
température.

e Pour les isolants, le nombre d’électrons dans la bande de conduction est tres faible (virtuellement
nul) et le gap entre la bande de conduction et la bande de valence est trés large, de 'ordre de 8 a
10 eV. Il est donc tres difficile pour les électrons de la bande de valence d’acquérir assez d’énergie
pour « sauter » dans la bande de conduction ; cela nécessite des champs électriques tres forts ou des
températures trés élevées.

Dans un isolant parfait, le courant de conduction est nul car comme nous l'avons expliqué
précédemment, quasiment aucun électron ne peut passer de la bande de valence a la bande de conduction ;
le diagramme d’énergie d’'un tel matériau est donné dans la figure 2.4.a. Cependant, dans la réalité, les
matériaux ne se comportent jamais comme des isolants parfaits a cause des états localisés (sites de
piégeage) dans la bande interdite, dus a la présence d’'impuretés et au désordre structural, qui, en fonction
de leur énergie, se trouvent pres de la bande de conduction ou de valence. Le diagramme d’énergie d’un
isolant réel sera donc proche de la représentation donnée dans la figure 2.4.b.
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Figure 2.4 : Diagramme d’énergie d’un (a) isolant parfait, (b) isolant imparfait (isolant réel) [LAURENT1999]

Il existe deux grands groupes d’états électroniques localisés [LAURENT1999] ;

e Les sites peu profonds : ils existent en forte densité et sont situés aux voisinages des bandes de
conduction et de valence. Suffisamment proches les uns des autres, ils facilitent le passage des
porteurs d’un site a un autre avec une faible énergie d’activation (quelques dixiemes d’eV) : on parle

d’états localisés de conduction. Ces états sont principalement dus au désordre structural.

e Les sites profonds: en plus faible densité, ils sont localisés plus profondément dans la bande

interdite. Ces états sont principalement liés a la présence d’'impuretés ou des défauts importants

dans le matériau (ex. liaisons cassées).

Ces niveaux d’énergie localisés favorisent les mécanismes de conduction par lesquels les charges se

déplacent dans I'isolant sous I’action d’une contrainte électrique.

2.3.2 Définition de la charge d’espace

Lorsqu’un isolant est soumis a de fortes contraintes (champ électrique, température, irradiation, efforts

mécaniques), il peut apparaitre dans certaines régions du matériau un excés de charges électriques qu’on

appelle charge d’espace. Ainsi, dans un diélectrique, toute zone comportant une charge électrique non

compensée localement s’apparente a une charge d’espace [MATALLANA2001] | 3 hotion de charge d’espace intégre

ainsi I'ensemble des charges réelles, positives ou négatives, contenues dans un isolant (en volume et en

su rface) [LAURENT1999] .

En fonction de leur origine, les charges d’espace peuvent étre groupées en deux principales catégories :

e Lorsgu’elles sont initialement contenues ou générées a l'intérieur du matériau, on parle de charges

intrinséques.

e Les charges extrinseques sont celles qui proviennent de I’extérieur, généralement par injection dans

I'isolant au travers des électrodes. Elles peuvent aussi résulter du contact entre le diélectrique et un

faisceau de particules chargées.

La génération de la charge d’espace se fait par différents mécanismes a partir de I'interface ou de fagon

interne :

e La génération dans le volume du diélectrique peut se faire, soit par électro-dissociatio
d’especes neutres (figure 2.5.b), soit par ionisation

[COELHO1993]

n [COELHO1993]

des constituants du solide par

interaction avec des rayonnements ionisants ou des particules énergétiques, soit par migration des

porteurs ioniques (figure 2.5.c).

e La génération aux interfaces, par injection d’électrons a la cathode et de trous a I'anode (figure

2.5.d).
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Il est a noter qu’une polarisation non homogéne produit, en termes de répartition du champ, un
effet similaire a une accumulation de charges « libres » piégées: on parle alors de gradient de
polarisation (figure 2.5.a).
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Figure 2.5 : Mécanismes de génération de la charge d’espace dans un isolant entre électrodes

Il a été observé que l'accumulation de la charge d’espace en volume et en surface baisse les
performances de l'isolation, car le champ résiduel di a la charge d’espace peut augmenter localement la
contrainte électrique. Pour toutes ces raisons, depuis 30 ans, de nombreuses études sur la charge d’espace
ont été effectuées. Dans les pages suivantes, nous allons traiter les différents phénomenes de transport liés a
la charge d’espace et résumer les différentes méthodes développées pour détecter cette charge.

2.4 Transport des charges dans les isolants

2.4.1 Mécanismes d’injection de charges

Les phénomeénes d’interface ou d’injection sont des mécanismes par lesquels les électrons du métal
(électrode) peuvent franchir la barriere métal/isolant et se retrouver dans lisolant. Ces mécanismes
d’injection dépendent non seulement du champ appliqué, mais aussi du contact électrode/isolant (des
natures de l'isolant et de I'électrode). En effet, lorsque deux matériaux ayant des niveaux de Fermi (Eg)
différents sont mis en contact, il y a transfert de charges d’un matériau a I'autre afin d’aligner les niveaux de
Fermi correspondant a un équilibre thermodynamique des électrons dans le systéme (figure 2.6.b). Ce flux
de charges met en place des zones de charges d’espace positives d’'un c6té du contact et négatives de
I'autre. Cette double couche crée un champ et un potentiel électrique entre le métal et le diélectrique,
appelé potentiel de contact V...

Ce potentiel de contact joue un réle important dans I'injection de charges : en effet, pour qu’un électron
situé au-dessus de la bande de conduction d’un isolant passe dans le métal, il doit avoir une énergie au moins
égale a la barriére de potentiel gV_.. Dans la méme logique, pour qu’un électron situé au niveau de Fermi d’un
métal puisse passer dans l'isolant, il faut qu’il ait une énergie supérieure ou égale a la hauteur de la barriere
de potentiel qui vaut dans ce cas ¢,, — ¥, avec i I'affinité électronique (I’énergie nécessaire pour amener un
électron du bas de la bande de conduction au niveau du vide) et ¢,, le travail de sortie (I'énergie minimum
pour amener un électron du niveau de Fermi d’'un matériau au niveau du vide) du métal 4920 (figure 2.6.c).
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Figure 2.6 : Diagramme d’énergie d’un contact métal/isolant pour ¢,,> ¢; :
a) avant le contact b) pendant le contact c) apreés le contact [kA02004]

Soit g = ¢, — Y la hauteur de la barriére de potentiel en absence de champ électrique. Lorsqu’un
champ électrique externe est appliqué a I'isolant, une énergie supplémentaire en plus de I'énergie thermique
est fournie aux charges injectées par I'électrode et cette énergie conduit a un abaissement de la hauteur de
cette barriere de potentiel (figure 2.7). Les porteurs de charges venant du métal ont deux possibilités pour
franchir cette barriére énergétique :

e Voie 1 : passage par-dessus la barriere de potentiel, appelé effet thermoélectronique ou effet
Schottky (figure 2.7.1).
e Voies 2 et 3 : passage au travers de la barriere de potentiel, appelé effet tunnel ou effet Fowler-

Nordheim, pur (figure 2.7.2) ou assisté thermiquement (figure 2.7.3).
Ec

Matériau

conducteur Diélectrique

Figure 2.7 : Mécanismes d’injection 1- Effet Schottky, 2- Effet Tunnel et 3- Effet Tunnel assisté thermiquement

2.4.1.1 L’effet Schottky

L'injection des charges du métal vers l'isolant est rendue difficile par la barriére de potentiel créée a
I'interface métal/isolant. Le phénomene par lequel la hauteur de cette barriére de potentiel est abaissée est
appelé I'effet Schottky. Cet abaissement est le résultat de la combinaison a la fois du champ électrique
appliqué et de la force image de I’électron dans le métal. Un calcul détaillé ¥4920% montre que I’abaissement
de la hauteur de la barriére est déterminé par :
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4me
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Ad) = <q—> E1/2 = ﬁSCEl/Z (29)

3y /2
ol fBg. = (4‘1—718) représente le coefficient de Schottky.

D’un point de vue expérimental, I'effet Schottky peut apparaitre a partir de valeurs de champ appliqué
supérieures a 10° V/m et est caractérisé par une évolution linéaire du logarithme du courant en fonction de
la racine carré du champ électrique (tableau 2.1), avec une pente égale a S5 /kT.

2.4.1.2 L’effet Fowler-Nordheim

Lorsque le champ électrique appliqué devient trés important (> 108 V/m), la barriére de potentiel
devient trés fine, permettant ainsi a certains électrons (ceux dont la longueur d’onde est supérieure a
I'épaisseur de la barriére) de passer a travers la barriére énergétique sans avoir I'énergie nécessaire pour la
franchir : c’est I'effet tunnel ou I'effet de champ [FOTHERGILL2008, KA02004] | orsque le passage s'effectue a un
niveau d’énergie supérieur au niveau de Fermi, on parle de I'effet Fowler-Nordheim assisté thermiquement.

, . , . ... Inj 1 N .
Sur le plan expérimental, les résultats donnant une relation linéaire entre —- et —peuvent étre pris

comme une indication de I'effet tunnel, sous réserve que les coefficients de surface d’émission et de
renforcement local du champ soient pertinents (tableau 2.1).

2.4.2 Mécanismes de transport de charges

La conduction résulte du déplacement des porteurs initialement présents dans le matériau ou injectés
par les mécanismes d’interfaces décrits précédemment dans le volume de l'isolant, sous I'action d’une
contrainte électrique. La conductivité électrique dans les isolants peut ainsi étre classifiée en trois catégories,
en fonction de la nature des porteurs [KA020041 .

e la conductivité intrinseque : les porteurs de charges générés proviennent uniquement de la
structure chimique du matériau.

e La conductivité extrinseéque : les porteurs de charges sont générés par les impuretés présentes dans
le matériau, qui peuvent provenir de défauts de fabrication ou d’un acte volontaire de dopage du
matériau.

e La conductivité contrblée par injection : les porteurs de charges sont injectés dans le matériau par
I’électrode métallique a travers I'interface métal/isolant.

En prenant en compte tous les différents processus de transport dans le matériau, |'expression de la
conductivité totale est donnée par :

or = q(upn + ppp) + qun_ + pin,) = 0 + 0y (2.10)

ol o et g;,, sont les conductivités électronique et ionique, avec n, p, n_ et n, respectivement les
concentrations des électrons, des trous, des ions négatifs et des ions positifs ; iy, up,, u_ et u, sont les

mobilités des électrons, des trous, des ions négatifs et des ions positifs.

Suivant la nature des charges transportées, on distingue ainsi trois types de conduction électrique : la
conduction électronique, la conduction ionique et la conduction polaronique.
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2.4.2.1 Conduction électronique

Cette conduction concerne les électrons, mais le méme raisonnement reste applicable aux trous.

2.4.2.1.1 Courants limités par charge d’espace

Sous fort champ continu, le nombre d’électrons intrinséques devient faible face a celui des électrons
injectés aux électrodes ou libérés de piéges. Ces porteurs injectés détruisent localement la neutralité
électrique, créant ainsi une zone de charge d’espace (homocharge) qui limitera le courant: c'est le
mécanisme de courants limités par charge d’espace (ou SCLC pour Space Charge Limited Current en anglais).

En effet, au début de I'application du champ électrique, la charge d’espace injectée est faible a
I'intérieur du matériau (négligeable devant les porteurs intrinseéques), et dans ce cas, le champ interne n’est
pas modifié et la densité de courant résultant du mouvement de ces charges libres est régie par la loi d’Ohm.
Ensuite, a partir d’une certaine valeur de la tension appliquée V;,., la densité de charges injectées devient
plus grande que celle déja présente dans le volume du diélectrique, et on obtient un courant limité par la
charge d’espace [FOURNIELS86, TOUREILLELS74, MOTT1940, COELHO1993] | grsque tous les piéges ont capté un porteur, on
observe une brusque augmentation du courant désignée par « Trap-Filled Limit » ou TFL, et associée a un
potentiel Vir;. Au-dela de cette transition, le courant suit a nouveau une loi de limitation par charge

d’espace, mais sans piege.

D'un point de vue expérimental, le mécanisme de conduction limitée par charge d’espace est caractérisé
par une évolution linéaire de pente supérieure a 1 du logarithme du courant en fonction du logarithme du
champ électrique (tableau 2.1).

2.4.2.1.2 Le mécanisme de Poole-Frenkel

Ce mécanisme est aussi appelé effet Schottky interne €A02004 car |e champ électrique a sur les piéges
une action similaire a celle de I'effet Schottky. Sous I'effet du champ électrique, la barriere de potentiel
s’abaisse, permettant aux porteurs piégés dans I'isolant de la franchir et de se retrouver soit dans un autre
état localisé (effet Poole), soit dans la bande de conduction (effet Poole-Frenkel). Dans ce dernier cas,
I"abaissement de la barriére de potentiel est donné par :

ng 1/2
Aer = <E> = BprEV/? (2.11)

3\1/2
ou fpr = (%) désigne le coefficient de Poole-Frenkel et vaut le double de la constante de Schottky

(équation 2.9).

En pratique, un mécanisme de Poole-Frenkel majoritaire se traduit par une relation linéaire entre le
logarithme du rapport courant sur champ et la racine carrée du champ électrique, avec une pente
correspondant donc a Spr/kT (tableau 2.1).

2.4.2.1.3 Conduction par sauts (« hopping »)

Le mécanisme de « hopping » se produit lorsqu’un électron se dépiege en sautant d'un site localisé, et
va se piéger a nouveau sur un état voisin non occupé. Ce mécanisme s’effectue donc dans la bande interdite
au voisinage du niveau de Fermi par le passage des électrons entre états localisés [CU/LLERMIN2004, HILL1S71]
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. . . . . eAE . , . .
Si une représentation du courant en fonction de sinh (ﬁ) donne une droite, le mécanisme dominant

est la conduction par sauts (tableau 2.1).

2.4.2.2 Conduction ionique

Le transport des ions se différencie de celui des électrons par deux principaux facteurs :

e La taille importante des ions et leur effet stérique peuvent expliquer que les mobilités ioniques
soient inférieures de plusieurs ordres de grandeurs aux mobilités électroniques ;
e Letransport d’ions résulte en un transport de matiere.

Le principe du mécanisme de transport ionique est le méme que celui de la conduction électronique par

sauts; la densité de courant aura donc la méme expression [KA02004, SEGUR2000] " A" champ faible, le terme

. elE . . p . eAE . ,
Smh(%) est approximativement égal a YT et le courant est alors proportionnel au champ E et présente
ainsi un comportement ohmique (tableau 2.1).

2.4.2.3 Conduction polaronique

Lorsqu’un électron se déplace dans un milieu polaire, il entraine avec lui un champ de polarisation ;
I’ensemble constitué de I'électron et de la polarisation I'accompagnant forme une quasi-particule appelée
polaron. Ce type de conduction s’observe surtout dans les matériaux présentant une structure ordonnée
comme les cristaux.

Tableau 2.1 : Récapitulatif des principaux mécanismes de conduction électrique

Mécanismes de conduction | Equations caractéristiques
Mécanismes d’injection (contrélés par I'interface)
—g..EY
Effet Schottky Jsc = AT? exp (_ %)

Effet Fowler-Nordheim Jrn =

- 87Th¢0

3
q3E? X 8mV2m ¢>0/2
3hqE

Mécanismes de transport (controlés par le volume)
En considérant un seul niveau de pieges,

SiV <V alors Jgcp, = 0F = qnoug

2
Courants limités par charge d’espace Si Vi <V < Vypy alors Jsop, = 25#9‘;—3

. 9 2
SiVisr < Valors Jgop, = Ly

0 représente le rapport entre les porteurs libres et les porteurs piégés

_ /
Poole-Frenkel Jpr = 0pexp (_ET B;;El 2) E
. Eq . AE
« Hopping » Jhopping = Jo X exp (_E) X 2sinh (Zﬁ)

En champ faible, J =]0?Tiexp (_ i_;)

En champ fort, ] = Joexp [_ (Ea;;/w )]

Conduction ionique

Voir la liste des symboles pour la définition des variables (page xiii)

2.5 Mesure de la charge d’espace

De nombreuses techniques de mesure et de localisation de la charge d’espace ont été développées par
la communauté scientifique et peuvent étre classées en deux catégories : les méthodes dites « a résolution
spatiale » et les méthodes dites « sans résolution spatiale ». Nous nous engageons dans ce paragraphe d’en

faire le recueil.
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2.5.1 Techniques sans résolution spatiale

Ce sont des techniques « macroscopiques », permettant d’accéder a des informations relatives a la
charge d’espace, sans conduire a la détermination de la distribution de cette charge dans le volume.

Deux méthodes principales rentrent dans cette catégorie :

e La méthode des courants thermo stimulés ou méthode des courants de décharge thermo stimulés
(CDTS). Ce procédé consiste comme son nom l'indique, a mesurer sur un échantillon préalablement
conditionné sous champ électrique et a une température donnée, le courant de décharge et/ou de
dépolarisation, lorsque celui-ci est court-circuité et stimulé thermiquement (avec une augmentation
linéaire de la température, par exemple de 1 & 2°C par minute) [REBOUL2008] | o déroulement de cette
méthode est décrit dans la figure 2.8. A partir du spectre de courant obtenu, il est possible de
déterminer : les énergies d'activation des phénomeénes de dépiégeage et/ou de dépolarisation, le
temps de relaxation des charges, la concentration des dipoles et une fraction de la charge piégée.
Cette technique est moins adaptée pour la caractérisation de la charge d’espace et donc des charges
piégées dans le volume du matériau, du fait que les charges injectées au voisinage de la surface vont
se recombiner rapidement avec leurs charges d’influence sur I'électrode, et ce sans donner de
courant dans le circuit de mesure.

e La mesure du potentiel de surface : cette méthode consiste a suivre en fonction du temps le déclin
du potentiel de surface et/ou sa répartition sur la surface d’un échantillon préalablement chargé
[REMADNIA2007, MOLINIE2000, MARTINEZ2010] | 3 mesure du potentiel de surface fournit des informations sur le

mode d’écoulement (surfacique et / ou volumique) des charges déposées et sur la mobilité de ces

charges [WT22009] En fonction de la loi de variation du potentiel mesuré, on peut tirer des conclusions
sur les mécanismes (neutralisation par le gaz, injection, conduction surfacique, ...) que subissent les
charges déposées a la surface du matériau [KNDERSBERGER2008, CRISCI1998, KACHI2014] | anglyse des résultats est

souvent délicate en raison de la similitude des réponses induites par des mécanismes différents.

Processus de Processus de dépolarisation
conditionnement ou de décharge
(CTS)

Ve

TC

N

T

Courant de
dépolarisation L
ou de décharge

0
Courant de
polarisation

T

CTS

Temps

Figure 2.8 : Déroulement d’une expérience de CDTS [MARTINEZ2010]

2.5.2 Techniques a résolution spatiale

Ce sont des techniques « microscopiques », qui permettent d’accéder a la répartition des charges et du
champ électrique dans le volume de l'isolant. Ces méthodes sont aussi dites non destructives car elles
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n’alterent pas I'état physique et électrique du matériau pendant la mesure, permettant ainsi d’effectuer une
étude sur I’évolution de la charge dans le temps en fonction de différents parameétres.

Ces techniques sont essentiellement des méthodes a stimulus. Leur principe consiste a appliquer une
excitation non-homogéne en temps et en espace qui fait varier les charges d’influence présentes sur les
électrodes, créant ainsi dans un circuit externe un signal électrique (courant ou tension), image de la
répartition du champ électrique interne et de la charge d’espace dans I’échantillon.

Ift)

- dQ

) Q; o D
(= Q,
|

x=0 X;

x=d
@ échantillon en I'absence de stimulus @ échantillon durant I"application du stimulus

Figure 2.9 : Principe des méthodes a stimulus (cas d’un échantillon en court-circuit) [TOUREILLE2009]

Ces techniques peuvent étre classifiées en trois catégories [HOL£2003] .

e Les méthodes de pression (ou acoustiques), qui utilisent la propagation d’ondes de pression ;
e Les méthodes utilisant la contrainte électrique ;
e Les méthodes thermiques qui utilisent la diffusion de la chaleur dans le matériau.

2.5.2.1 Méthodes acoustiques

Ces méthodes utilisent une onde élastique pour quantifier les charges piégées dans le matériau. L'onde
élastique transmise a l'isolant déplace successivement les plans de charge présents dans le matériau et ce
mouvement induit une réponse électrique qui est mesurable a partir des électrodes. Ces méthodes sont dites
« rapides » car la durée du signal n’excede pas la dizaine de microsecondes. Elles ont une sensibilité de
I'ordre de 10 mC/m3 et une résolution spatiale de quelques micrométres MARTINEZ2010]  Dang |e cas d’un
échantillon en court-circuit, I’équation reliant le signal de courant mesuré au champ électrique interne a

pour expression [MARTINEZ2007] .

ap(x 0,

I1(t) = yCG(e)f E(x) —— (2.12)

avecy la compressibilité du matériau, C la capacité électrique de I'échantillon avant compression, G(¢) le
facteur lié a la variation de la permittivité du matériau avec la pression, E(x) la répartition du champ
électrique interne et dP(x, t)/dt la loi de répartition de la pression avec le temps a la profondeur x.

Différentes méthodes de pression existent suivant le moyen utilisé pour générer I'onde de pression :

e Meéthode LIPP (Laser Induced Pressure Pulse) ou méthode de l'impulsion de pression : cette
technique, initialement décrite par Laurenceau et al. en 1977 [AURENCEAUL77] jtilise une perturbation
mécanique, a savoir la propagation d’une onde de pression induite par impulsion laser (d’une durée
inférieure a 10 ns), pour caractériser le déplacement des charges a l'intérieur du matériau. En effet,
ce déplacement apparait pour rétablir I'équilibre perturbé par I'onde de pression. Le courant mesuré
est caractéristique de la quantité de charges déplacées, de leur signe et de leur position. Elle est

adaptée pour les échantillons plans et cylindriques d’épaisseur variant entre 10 um et 30 mm. Dans
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le cas d’échantillons minces (atténuation de I'onde de pression négligeable), on peut obtenir un
courant directement proportionnel a la densité de charge, permettant une lecture directe de la
répartition des charges dans le matériau, sans traitement mathématique. Cependant, la prise en
compte des problémes liés a la réflexion de I'onde de pression rend la dé-convolution des signaux
nécessaire et souvent complexe.

e Méthode PIPS ou PIPP (Piezoelectrically Induced Pressure Step ou Piezoelectrically Induced Pressure
Pulse) : cette méthode est trés proche de la méthode LIPP présentée ci-dessus et détaillée par
Lewiner [HAURENCEAUL77] ) 5 différence entre ces deux méthodes est le moyen de génération de I'onde
de pression qui, dans ce cas-ci, est réalisée via un transducteur piézoélectrique excité par une
impu|si0n de tenSion [MAEDA1991, TANAKA1992].

2.5.2.2 Méthodes utilisant la contrainte électrique :
Méthode de l'impulsion électroacoustique (PEA pour
Pulsed Electro-Acoustic)

Elle a été imaginée au Japon par Maeno et. al [MAENOI988] qans |es années 1985. Le principe de cette
technique consiste en I'application d’'impulsions électriques, via un générateur d’'impulsion, a un échantillon
positionné entre deux électrodes et soumis a une tension continue ou alternative. Le principe de cette
méthode est décrit ci-dessous dans la figure 2.10.

L'application de I'impulsion électrique crée une contrainte électrique qui va générer un déplacement
transitoire des charges d’espace autour de leur position d’abscisse, par effet Coulombien [GALLOT-LAVALLEE2004]
Ceci va créer des ondes de pression acoustiques issues de chaque zone chargée, dont la forme est supposée
similaire a celle de I'impulsion électrique. Ces ondes acoustiques se propagent dans I'échantillon et sont
ensuite récupérées par le dispositif piézoélectrique, qui va transformer le signal acoustique en signal
électrique. Ces signaux contiennent des informations sur la position des charges dans le volume du
diélectrique, ainsi que sur leur quantité. Cette technique est aujourd’hui trés répandue et applicable sur des

échantillons de forme plane ou cylindrique, d’épaisseur généralement supérieure a 100 um.

O AWV
/47 électrode up(t) o
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vslt) \\ Eﬂ B électrode
- ] m H o
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Figure 2.10 : Principe de la méthode PEA (a) Sous I'effet d’'un champ pulsé, les régions chargées donnent lieu a des ondes
acoustiques. (b) Le capteur piézoélectrique délivre une tension vs(t). (c) Répartition spatiale de I'image et des charges internes apres
traitement dU Signal [GALLOT-LAVALLEE2005]

36



Isolants solides sous champ continu et charges d’espace

2.5.2.3 Méthodes thermiques

Développées depuis les années 1980, ces techniques consistent a appliquer une variation de
température sur I'une des faces de I’échantillon. La diffusion du flux thermique crée une dilatation ou une
contraction non-uniforme du matériau et une variation locale de sa permittivité. Ces variations vont
entrainer une modification des charges d’influence, qui va induire une réponse électrique dans le circuit
externe de mesure. Contrairement aux méthodes de pression, les méthodes thermiques sont généralement
qualifiées de « lentes » car la durée du signal mesuré est, mis a part quelques exceptions notables, souvent
supérieure a la seconde. Ces méthodes thermiques ont des sensibilités de I'ordre du milli Coulomb par métre

m [MARTINEZ2010]

cube et des résolutions pouvant atteindre 1 u . Les équations reliant le signal mesuré au champ

sont analogues a celles des méthodes acoustiques MARTINEZ2007] .

d
I(t) = %fE(x)a(x t)@ (2.13)
0

avec S la surface de I'échantillon, a(x, t) la fonction de variation de I'épaisseur et de la permittivité du
matériau avec la température, E(x) la répartition du champ électrique interne et dAT (x,t)/dt la loi de
variation de la température avec le temps, a I'abscisse x.

En fonction de la méthode utilisée, plusieurs techniques ont été développées pour produire I’ « onde de
température ». On distingue :

e La méthode TPM (Thermal Pulse Method) [COELHO1993, NORAS2013, DEREGGIISE2] . o stimulus thermique
provient d’un échauffement provoqué par un faisceau laser qui crée une impulsion de chaleur sur
une des faces de I"’échantillon. Cette technique convient a I’étude des échantillons fins (< 100 um), a
cause de I'écrasement de I'impulsion de chaleur dans les échantillons épais.

e La méthode LIMM (Laser Intensity Modulation Method) : proposée par Lang et Das-Gupta [AN61986],
consiste a mesurer un courant pyroélectrique qui résulte de I'échauffement d’une face de
I’échantillon. Le stimulus thermique dans ce cas est généré par un faisceau laser modulé en intensité,
a fréquence variant entre 200 et 2500 Hz. Cette technique convient a des échantillons minces
(<100 um).

e Les méthodes FLIMM (Focused Laser Intensity Modulation Method) et FLAMM (Focused Laser
Acoustic Modulation Method) [FRANCESCHI1997, BERQUEZ2016] . hasdes sur la méthode LIMM, elles consistent
a irradier la surface d’un échantillon a I'aide d’un faisceau laser modulé en intensité et focalisé, afin
de créer un gradient thermique non uniforme a l'intérieur de I’échantillon.

e La méthode TSM (Thermal Step Method), ou en francais MOT (Méthode de I'Onde Thermique)
[TOUREILLELS91] - crdde par Toureille et développée au sein du groupe Energie et Matériaux (GEM) de

I'Institut d’Electronique et des Systemes (IES) de 'université de Montpellier, consiste a mesurer un
courant de thermodilatation d’un échantillon mis en court-circuit, apres application d’un échelon de
température sur I'une de ses faces. Cette méthode est compatible avec des échantillons plans et
cylindriques d’épaisseur pouvant atteindre 25 mm. Une autre version de cette technique utilisant
une excitation thermique sinusoidale a été développée : il s'agit de la méthode de I'onde thermique
alternative (MOTA) [REBOUL2000] gnplicable sur des échantillons minces (~ 100 um).

Une synthése des techniques de mesure a résolution spatiale est donnée dans le tableau 2.2.
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Tableau 2.2 : Tableau récapitulatif des différentes méthodes a stimulus

) Méthodes thermiques Méthodes acoustiques
Méthodes
LIMM FLIMM/FLAMM LIPP PIPP/PIPS
Propagation d’une Cham
Diffusion de la pas . 3 . P
o . onde de pression électrique
Nature de la . Diffusion de la chaleur chaleur Propagation . .
. Diffusion de la . i . , Impulsion de Impulsion de
perturbation Faisceau laser modulé en Echelon de d’une onde de i . .
chaleur . o i . champ électrique tension
et mode de . amplitude a différentes température par pression o, L,
L. Impulsion laser , . e . appliquée sur un appliquée aux
génération fréquences I'intermédiaire d’'un Impulsion laser ,
. transducteur électrodes
radiateur L, .
piézoélectrique
Onde
acoustique

i Signal électrique .
Réponse ; convertie par
(courant ou tension)
un capteur

piézoélectrique

Temps de la lpus—1s 1 min— 100 min 100 ms — 100 min 1us—10us
mesure (court) (long) (moyen a long) (court)
<lpm
<10 um N . .
3 . (bonne en <100 nm (dans le 10 a 100 um avant déconvolution
Résolution (bonne en surface et . N o, .
. surface et . domaine de la 5a 10 um apres déconvolution

spatiale . moins bonne dans le o, . . R 3

moins bonne olume) microélectronique) (bonne en volume et moins bonne prés des électrodes)
volu
dans le volume)
Sensibilité 1310mC/m3 10 mC/m3
. . Echantillons
Echantillons minces . L
o minces et épais : . . T
. . . et épais : Films, . Echantillons minces et épais : Films,
Echantillons Films minces (< 100 pum) . Films, plaques et R
plaques et cables . plaques et cables (100 pm — 30 mm)
cables (10 um —
(100 nm — 25 mm)
30 mm)

2.6 Quelques répartitions de charges d’espace dans les
résines époxydes

Dans la bibliographie, on retrouve un certain nombre de travaux portant sur la mesure de la charge
d’espace dans les isolants en résine époxyde soumis a des champs électriques continus, en utilisant diverses
méthodes de mesure. Ce paragraphe recueille quelques résultats obtenus sur la nature des charges
accumulées, sur les phénomenes de transport observés et sur les valeurs de champs électriques critiques.
Ces résultats présentés ci-aprés ont été obtenus sur des résines époxydes a base de DGEBA, a I'exception de

I'une ou cette base est mélangée a un diluant actif, I'lOGE (Iso-Octyl Glycidyl Ether) [CRISERI2000]

La majorité des études que nous avons pu recenser font état de travaux réalisés par des méthodes
thermiques (MOT) et acoustiques (PEA et LIPP) sur des échantillons de forme plane. Que ce soit des résines
avec ou sans charges minérales, ces travaux montrent que le développement de la charge d’espace dans le
volume dépend notamment de la contrainte électrique appliquée (amplitude et durée d’application), de la
nature des électrodes, de la température et de la teneur en humidité.

2.6.1 Effet de I'amplitude du champ électrique

Les études réalisées a ce jour indiquent que la densité de charge injectée et stockée dans l'isolant
augmente sensiblement avec la contrainte électrique appliquée [CRISERI2000, GUILLERMIN2004] “ay narticulier & partir
de certains seuils.
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Dans son étude sur des plaques isolantes de résine époxyde chargée d’alumine et d’épaisseur 1 mm,
Yahyaoui a pu démontrer, grace a la méthode de I'onde thermique (MOT), qu’apres un conditionnement
sous 12 kV/mm & 25°C pendant 24 h, des homocharges se forment au niveau de la cathode [YAHYAOUI2015] "E||@
explique cette présence de charges comme une conséquence des phénomenes d’injection, de conduction et
de piégeage. Gallot-Lavallée a aussi observé des homocharges positives et négatives sur des échantillons
d’épaisseur 0,5 mm de résine pure et chargée de silice, lorsque ceux-ci sont soumis respectivement a 20 kV
et & -10 k\V/ [GALLOT-LAVALLEE2004] || 5 noté que I'injection de charges commence a étre présente sous faible champ
(4 kV/mm), mais devient plus marquée a partir de 10 kV/mm.

Miao He [fE20%5] 3 observé sur des résines pures, une injection d’électrons dés 3 kV/mm, et des charges
positives injectées a partir de 30 kV/mm. Cette asymétrie peut étre due a la nature différente des
électrodes : cathode en aluminium et anode en silicium. D’autres travaux sur des échantillons de résines
époxydes pures, effectués par Griseri a 'aide de la PEA [CRISERI2000] 555 yn conditionnement a 10 kV/mm et
par Guillermin a 'aide de la LIPP [CUILERMIN2004] "q&y gilent également une formation d’homocharges. Guillermin
a observé que ces homocharges commencent a apparaitre dans le volume du matériau a partir d’'une faible
valeur de champ de 2 kV/mm, avec une densité qui augmente avec la contrainte électrique appliquée :
+0,4C/m33a2kv/mm,+2C/m3310kV/mmet +9C/m3a30kV/mm.

Il a été constaté que, lorsqu’on applique sur des échantillons de résine époxyde (chargée ou non), des
champs électriques continus de I'ordre de quelques kV/mm pendant une courte durée, des homocharges
peuvent apparaitre. Dans la plupart des études, ces homocharges sont concentrées au voisinage des
électrodes, sauf dans les observations faites par Guillermin ou elles s’étendent dans tout le volume de
I’échantillon (figure 2.11). Ce phénoméne a été observé lors des conditionnements en dessous de la
température de transition vitreuse du matériau. Pour des températures plus élevées, d’autres phénomenes
peuvent apparaitre (cf. § 2.6.3).

Une conséquence de ces homocharges est l'augmentation du champ électrique résiduel dans le
volume du matériau. Ce renforcement peut atteindre 20%, voire 50% du champ appliqué selon Guillermin.
Yahyaoui quant a elle, a montré que, a certaines températures, le champ interne résiduel pouvait atteindre
jusqu’a 75% du champ appliqué.
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Figure 2.11 : Profils de charges d’espace (homocharges) dans la résine époxyde pure aprés un conditionnement sous 10 kV/mm
obtenus par a) Guillermin aprés 2h30 de mise sous contrainte [GUILLERMIN2004]
et par b) Griseri aprés 1h de mise sous contrainte [GRISERI2000]

2.6.2 Effet de la durée d’application du champ électrique

Lorsque la contrainte électrique est appliquée sur une longue durée (jusqu’a 3 semaines), les travaux de
Griseri sur les résines époxydes pures ont mis en évidence une formation d’hétérocharges, dont elle explique
la présence par le déplacement des charges précédemment injectées vers I'électrode de signe opposé
(figure 2.12). Quant a Gallot-Lavallée, avec des mesures effectuées a température ambiante (24°C), il a

39



Isolants solides sous champ continu et charges d’espace

obtenu des résultats différents sur des résines chargées de silice. Dans ses travauy, il a conclu que la durée
de mise sous contrainte seule ne contribuait pas a I'apparition d’hétérocharges ; les profils de charge
d’espace obtenus aprés 1 h et aprés 25 jours de mise sous contrainte sont sensiblement identiques (avec
formation d’homocharges uniquement) [GALLOTLAVALLEE2004] " Eny ca qui concerne les résines époxydes chargées
d’alumine, les homocharges formées a la cathode apreés 1 jour de conditionnement sous 12 kV/mm
disparaissent au bout de 3 jours d’application de la contrainte, pour réapparaitre aprés 7 jours de
conditionnement [YAHYAOUI2015]
dépiegeage avec des constantes de temps de I'ordre de la dizaine d’heures.

. Yahyaoui explique ces observations par un processus de piégeage et de
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Figure 2.12 : Densité de charges dans un film de 280 um de résine époxyde aprés 15 h, 1 semaine et 3 semaines de mise sous
contrainte électrique (7 kV/mm) a 20°C [GRISERI2000]

Dans son étude sur le vieillissement pendant 12 mois des résines époxydes chargées d’alumine,
Yahyaoui a montré que I'évolution du champ interne dépend des conditions de vieillissement (champ
appliqué et température). Il ressort de ses travaux que les conditions les plus défavorables pour I'isolant, en
termes d’accumulation de charges, sont pour une application de 12 kV/mm sous 105°C. L’étude a ainsi
montré une augmentation sensible du champ dans les premiéres semaines (jusqu’a 130 jours), puis une
tendance a la stabilisation, voire a la diminution du champ résiduel qui augmente de nouveau vers la fin de la
durée d’application de la contrainte (figure 2.13.a). On remarque que le champ résiduel peut atteindre la
valeur de 9 kV/mm pour une application de 12 kV/mm, soit 75% du champ appliqué. A 85°C, cette évolution
du champ interne est sensiblement différente (figure 2.13.b). Quelle que soit la valeur du champ appliqué,
les champs résiduels restent faibles comparés a ceux enregistrés sous 105°C, avec un maximum du champ
interne de 5 kV/mm enregistré pour un vieillissement sous 12 kV/mm. Cette évolution semble donc montrer
gu’a 85°C, les contraintes appliquées sont moins favorables a I'accumulation de la charge d’espace (jusqu’a
300 jours).
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Figure 2.13 : Evolutions des valeurs approchées du champ résiduel lors des vieillissements a a) 105°C et b) 85°C [YAHYAOUI2015]
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2.6.3 Effet de la température et de la teneur en humidité

Plusieurs travaux permettent d’analyser le comportement des résines époxydes du point de vue de la
charge d’espace en fonction de la température, généralement en considérant des domaines de températures
en dessous et au-dessus de la température de transition vitreuse. Il apparait que ce parametre a une
influence non négligeable sur I'apparition et la formation de la charge d’espace dans le matériau isolant.

Gallot-Lavallée, en conditionnant un échantillon de résine pure au-dessus de la température de
transition vitreuse (72°C), a observé une apparition d’homocharges dans les premiers instants de
I'application de la contrainte (20 kV appliqguée sur des disques de 0,5 mm d’épaisseur), qui laisse
progressivement place a des hétérocharges au bout d’'une demi-heure d’application de la contrainte. Il
explique ce phénomeéne par une probable migration des homocharges négatives vers I'anode [CALOT-
LAVALLEE2004] 'D’aprés |es observations faites par Guillermin & 80°C, les seules charges présentes dans la résine
pure sous faible champ (2 kV/mm) sont des charges négatives ; c’est a partir de 5 kV/mm appliqué qu’il
remarque une formation d’hétérocharges positives proche de la cathode et qu’il explique par la présence
d’eau dans le matériau (dissociation de la molécule d’eau et des groupements acides sous I'effet du champ
électrique). En effet, aprés un traitement thermique sous vide (80°C/10% mbar pendant 3 jours), les
hétérocharges positives précédemment détectées ne sont plus observées et sont remplacées par des
homocharges négatives et aprés 24 h conservé dans l'air ambiant, les hétérocharges positives sont de
nouveau observables mais a des quantités plus faibles qu’avant le traitement thermique (figure 2.14). Le
traitement a donc pour effet d’6ter des espéces qui ont tendance a se dissocier lors de la mise sous champ et
température.
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Figure 2.14 : Mesures aprés 5 et 30 min sous 10 kV/mm a 80°C (a) sur résine pure aprés fabrication (b) sur résine pure directement
aprés traitement thermique (c) sur résine pure traitée aprés 24 h a atmosphére ambiant [GUILLERMIN2004]

Kikuchi a étudié I'accumulation de la charge d’espace dans la résine époxyde apres différents
traitements thermiques [KKUCHI2014] || est arrivé & la conclusion que la teneur en eau du matériau affecte
considérablement I'accumulation d’hétérocharges positives. En effet, il a observé une accumulation de
charges dans les échantillons non traités thermiquement et ceux recuit dans I'air (3 h / 120°C) mais
également dans une atmospheére humide (1 h / 80°C / 80% HR), alors que cette accumulation est absente
dans I’échantillon traité dans I’huile (1 h / 80°C / silicone) contenant le moins d’eau (figure 2.15). Le claquage
est uniguement apparu sur I’échantillon traité sous atmosphere humide et ayant la teneur en eau la plus
élevée.
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Figure 2.15 : Profil de la charge d’espace aprés 2 h sous 100 kV/mm a 80°C (a) résine non traitée (b) résine recuit dans I'air
(c) résine recuit en atmosphére humide (d) résine recuit dans I’huile [KKUCHI2014]

Dans la résine chargée d’alumine, Yahyaoui a elle aussi observé un phénoméne migratoire pour les
charges injectées a la cathode, lorsque celle-ci est placée dans un environnement chauffé a 105°C ; ces
charges n’atteignent cependant pas I'électrode opposée, mais une zone dans le volume proche de la
cathode. Du point de vue de la répartition du champ résiduel, elle a obtenu, sous faible champ (3 kV/mm)
aprés une semaine de conditionnement, des champs résiduels de 'ordre du kV/mm a 60°C et 85°C et des
champs résiduels inférieurs a 1 kV/mm lors des conditionnements a 25°C et 105°C. Par contre, sous fort
champ continu (12 kV/mm), a I'exception du champ interne obtenu a 85°C qui avoisine les 4 kV/mm, il
subsiste aux alentours de 1 kV/mm pour toutes les autres températures, comme l'illustre la figure 2.16 pour
une température de 25°C.
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Figure 2.16 : Distributions de champs électriques résiduels mesurés durant le conditionnement a a) 25°C b) 85°C [YAHYAOUI2015]

2.6.4 Effet du contact électrode/isolant

ée et Miao He et al. [HE2015 GALLOT-LAVALLEE2004] gnt mis en évidence dans leurs études I'influence

de la nature des électrodes sur I'injection des charges dans les résines époxydes. Miao He a ainsi trouvé que

Gallot-Lava

le champ seuil pour l'injection des charges avec une électrode en or est plus élevé qu’avec une électrode en
aluminium : on passe ainsi d’une densité d’homocharges négatives de 15 C/m3? avec une électrode en
aluminium 3 une densité de 6 C/m? pour une résine recouverte d’or (figure 2.17). C’est le méme constat qu’a
fait Gallot-Lavallée sur des échantillons avec des électrodes en or. La caractéristique physique expliquant ce
résultat est le travail de sortie des matériaux : celui de I'or est supérieur a celui de I'aluminium. Ainsi, pour

diminuer le taux d’injection de charges dans un matériau isolant soumis a un champ électrique continu, il
faut privilégier des électrodes avec un travail de sortie le plus élevé possible.
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Figure 2.17 : Densité de charges d’espace a 30 kV/mm sur a) échantillon non recouvert et b) échantillon recouvert d’or [HE2015]
2.7 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons passé en revue quelques concepts fondamentaux dans le choix et
I'utilisation des diélectriques sous fortes contraintes continues.

Nous avons présenté deux des propriétés caractéristiques d’'un matériau isolant : le facteur de pertes
diélectriques, lié a I’énergie dissipée par le matériau lorsqu’il est soumis a un champ électrique externe, et la
permittivité relative, liée a I'aptitude du matériau a se polariser sous I'application d’'un champ. Les différents
mécanismes de polarisation y sont aussi détaillés.

La notion de charge d’espace, les phénomeénes liés a cette charge (injection, transport, piégeage) et les
différentes techniques développées pour détecter et localiser cette charge sont également présentés. La
méthode de I'onde thermique (MOT), qui sera utilisée au cours de cette étude, sera détaillée dans le chapitre
suivant.

Pour finir, une étude bibliographique a été faite sur le comportement de la charge d’espace dans les
résines époxydes pour la HTCC. Il a été mis en avant I'influence de plusieurs parametres (le champ électrique,
la température, la durée d’application, la nature des électrodes et la teneur en eau) sur I'accumulation de la
charge d’espace dans les résines. Dans le cadre de ce travail, nous nous focaliserons principalement sur
I'impact de la température et du champ électrique sur la charge d’espace dans la résine époxyde chargée
d’alumine. Afin d’éviter I'impact de I’'humidité, les échantillons seront au préalable conditionnés suivant un
traitement particulier (présenté dans le chapitre 5).

Aprés avoir posé les bases dans cette partie du mémoire pour l'interprétation des résultats
expérimentaux, le chapitre suivant aura pour role de présenter les différents outils utilisés durant I'étude.
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Matériau, échantillons et méthodes

Cette partie du mémoire est dédiée au matériau isolant qui a été utilisé dans ce travail et aux différentes
techniques ainsi qu’aux dispositifs employés durant I’étude pour obtenir les résultats expérimentaux.

La premiére partie fait état du matériau composite diélectrique utilisé. Il y est notamment effectué une
présentation de sa composition chimique, de quelques-unes de ses propriétés physico-chimiques, et une
description du principe de préparation du composite. Dans un deuxiéme temps, nous nous focalisons sur la
description détaillée de I'ensemble de la procédure, allant de la conception a la réalisation des échantillons
qui ont été concgus et mis en place pour cette étude. Enfin, pour cl6turer ce chapitre, nous présentons les
différents moyens techniques utilisés afin d’analyser les propriétés des matériaux et échantillons, ainsi que
leur principe de mesure et leur intérét dans le cadre de notre travail de recherche.

3.1 Matériau

Dans le cadre de cette thése, nous nous sommes focalisés sur le comportement d’une résine époxyde
chargée d’alumine utilisée depuis plusieurs années dans le domaine du génie électrique. Déja parfaitement
intégrée dans les systémes d’isolation des postes électriques pour la HTCA, elle est candidate pour étre
utilisée en tant que matériau isolant dans les postes blindés sous haute tension a courant continu.

3.1.1 Formulation du composite

Le composite est ainsi constitué de deux phases: une phase organique (la matrice) et une phase
minérale (la charge). La matrice est réalisée a I'aide de Diglycidyl Ether de Bisphénol A (DGEBA), mélangé a
un agent de réticulation (durcisseur). La charge minérale est constituée d’alumine (Al,03).

3.1.1.1 La matrice : la résine époxyde

La résine utilisée est une résine époxyde de type DGEBA. C'est le premier pré-polymére époxy apparu
sur le marché et il reste aujourd’hui le plus répandu, constituant a lui seul 95% de la production mondiale.
Cette résine est obtenue suite a la réaction chimique d’une certaine quantité de bisphénol A
(diphénylolpropane) avec I’épichlorhydrine, en présence de soude [BARDONNET1992, BARRERE19S7] 'gchématiquement,
la réaction globale, en considérant une synthése en une étape (appelée procédé de Taffy), est représentée
sur la figure 3.1.

CH, o
| PN
(n+1) HO-@—C—@—OH + [n#2) Cl=CH,=HC=CH, + (m2 NaOH
|
CH,

Epichlarhydrine Soude

Bisphénol A
Réslne DGEBA
5 CHs OH CH, b
SN | | | RN
CH,—CH=CH,= 0 c—@—cilt:Hz—cH—:;H,-c C_@_UHGHlH—GH—CHz
| ]
CH, n CH,

+ {n+2) MaCl + (n+2) H,O
Figure 3.1 : Synthése des résines a base de bisphénol A par le procédé de Taffy [BARDONNET1992]

La résine époxyde est mélangée a un durcisseur qui joue un role essentiel dans la réticulation des
molécules de DGEBA ; c’est lui qui assure la propagation de la chaine époxy. La réticulation est le processus
de branchement de chaines de polymeres entre elles par des « ponts » ou liaisons chimiques. L'objectif est
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ainsi de constituer un réseau de masse moléculaire plus élevée que les polymeéres de départ (pré-polymeres),
et qui présente des propriétés physico-chimiques adaptées aux applications envisagées [PEtMAS2011] |5
réaction de réticulation se fait entre la résine époxyde et le durcisseur. Comme toutes les réactions de

polymérisation, elle se déroule en trois phases : l'initiation, la propagation et la terminaison [PoLYmeRic2017,

YAHYAOUI2015]

e Linitiation : c’est la réaction entre I"anhydride du durcisseur et un groupe hydroxyle (OH) de la
résine. L' « anneau phtalique » s’ouvre et les deux carbones se relient entre eux par un atome
d’oxygene. La rupture de la liaison C-O entraine la formation d’'un mono ester qui pourra réagir avec
les molécules d’époxyde.

e la propagation : c’est la réaction du groupe OH de I'anneau phtalique avec un groupe époxydique
d’une autre molécule pour donner un autre hydroxyle. Ce dernier peut réagir avec une nouvelle
molécule d’anhydride ; il reste le deuxiéme groupe époxydique, susceptible lui aussi de réagir avec
un autre acide carboxylique. Il y a alors formation d’un réseau tridimensionnel. Cette réaction se
propage ainsi jusqu’a la phase de terminaison.

e la terminaison : cette derniere phase intervient aprés un certain temps, lorsque la réaction est
suffisamment avancée et que les chaines moléculaires deviennent tres peu mobiles et le nombre de
sites réactionnels diminue. Au cours de cette étape, les molécules de résine réagissent entre elles :
c’est I'homopolymérisation. Le groupe époxydique d’une molécule va réagir avec le groupe
hydroxyle d’une autre molécule sous I'effet catalytique du durcisseur.

Une étape de post-cuisson est souvent réalisée afin d’optimiser le processus de réticulation.

3.1.1.2 La charge minérale : I'alumine

Dans les applications industrielles, la résine est souvent utilisée sous forme de composite, c’est-a-dire
mélangée a une charge minérale. Cette charge contribue a baisser le prix de revient des pieces en résine

époxyde, mais également & améliorer certaines de ses propriétés mécaniques et thermiques MBOUNGOU2006,

BARDONNET1992].

La charge minérale utilisée pour notre application est I'alumine (Al>0s). L'utilisation de I'alumine, en plus
d’améliorer les tenues mécanique et thermique du composite, sert a maintenir la stabilité de la résistivité
surfacique du matériau en présence d’acide fluorhydrique (HF) (produit de décomposition du SFg). Cela
s’explique par le fait que ce dernier ne réagit pas avec I'alumine, contrairement a la silice ou la résistivité
surfacique peut chuter considérablement.

En général, la charge minérale est utilisée a des proportions importantes, de I'ordre de 60 a 66% de la
masse totale du composite [BARPONNETISSZ "pang notre application, la charge d’alumine représente 66% en
masse du composite. Les particules peuvent atteindre des diametres pouvant aller jusqu’a 30 um avec une

valeur moyenne de 6 pum [YAHYAOU12015]

3.1.2 Mise en ceuvre du composite

De fagon générale, la préparation du composite se fait a température élevée et dans un environnement
sous vide. Dans le cadre de notre travail, la procédure adoptée pour la réalisation des échantillons est fondée
sur le principe de base décrit ci-dessous.

Il est possible de décomposer le processus de préparation du composite a base de résine époxyde en
deux étapes principales : le mélange et la cuisson. Lors de la premiére étape (le mélange), le durcisseur est
tout d’abord rajouté a la résine, puis la charge minérale préalablement séchée est incorporée au mélange
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résine/durcisseur. Toute cette étape se fait a haute température et sous vide afin de dégazer la matiére et
éliminer les éventuelles bulles présentes dans le mélange. La durée du mélange peut varier entre quelques
dizaines de minutes et quelques heures. Une fois le mélange terminé, I'ensemble est injecté dans un moule
et chauffé pour durcir le composite : c’est la phase de cuisson, durant laquelle se produit le phénomene de
réticulation. Apres cette phase de durcissement, s’ensuit une post-cuisson a trés haute température afin
d’assurer une réticulation plus compléte de la résine et d’optimiser les propriétés mécaniques du matériau.

3.1.3 Propriétés du composite

Quelques propriétés physico-chimiques, mécaniques et diélectriques du composite étudié sont
présentées ci-apres.

3.1.3.1 Propriétés physico-chimiques et mécaniques

Une des propriétés principales des polymeres est la température de transition vitreuse (T ), qui marque
le passage du matériau d’un état caoutchouteux (au-dessus de la Ty) a un état vitreux (en dessous de la Ty).
Pour notre mélange résine époxyde/durcisseur, la température de transition vitreuse est comprise entre
110°C et 125°C, et il a été observé que cette valeur est trés peu influencée par I'ajout d’'une charge minérale
[BARDONNET1992]  Des mesures de calorimétrie différentielle (DSC) ont été effectuées sur le composite dans le
cadre des travaux de Yahyaoui [YAHYAOUI2013] ot gont présentées sur la figure 3.2. Le processus de post cuisson
du matériau permet de faire passer sa température de transition vitreuse de 107°C a 112°C, avec le début du
phénomeéne de transition observé a partir de 106°C. La tenue mécanique du matériau est donc conservée

jusqu’a 105°C.
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Figure 3.2 : Thermogrammes réalisés sur des composants de résine époxyde chargée d’alumine
(a) avant et (b) apres post-cuisson a 140°C pendant 6 h [YAHYAOUI2015]

La résine époxyde non chargée a une conductivité thermique assez faible, d’environ 0,2 W /m.K. Grace
a l'alumine, cette conductivité augmente et se situe autour de 1,06 W /m.K. D’autres propriétés du
composite sont reportées dans le tableau 3.1.
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Tableau 3.1 : Ordres de grandeurs de quelques propriétés mécaniques et physico-chimiques [YAHYAOUI2015]

Propriétés Valeurs
Température de transition vitreuse > 105°C
Coefficient de dilatation thermique linéaire (20°C — 85°C) 33,1.107°¢ K1
Conductivité thermique 1,06 W/m.K
Résistance a la traction = 60 MPa
Résistance a la flexion =90 MPa
Module d’élasticité ou module de Young > 10000 MPa

3.1.3.2 Propriétés électriques

Les ordres de grandeur des caractéristiques telles que la rigidité diélectrique, la permittivité diélectrique
et le facteur de pertes diélectriques sont essentiellement fournis a 50 Hz et a température ambiante par les
fabricants :

e Avec des mesures effectuées selon la norme CEl 243 sur des plaques de 3 mm d’épaisseur, les
valeurs de rigidité diélectrique obtenues sont supérieures a 17 kV/mm [vavaouo1s] »

e Selon la norme CEI 250, la valeur approchée de la permittivité diélectrique obtenue vaut 5 et celle
du facteur de pertes est de 0,0136 [varvaoui2015],

Yayhaoui, dans ses travaux, a caractérisé le composite pour les domaines du courant continu
[YAHYAOUI2015] " Fn phasse fréquence (0,1 Hz), elle a ainsi mesuré & température ambiante une valeur de
permittivité relative de I'ordre de 6,5 et un facteur de pertes diélectriques autour de 0,03. Ses essais de
claguage sur des échantillons plans de 0,7 mm d’épaisseur sous tension continue, ont révélé des valeurs de
rigidité diélectrique supérieures a la centaine de kV/mm, pour des températures comprises entre 25°C et

85°C.
3.2 Conception et réalisation des échantillons

3.2.1 Géomeétrie des échantillons

Les échantillons utilisés pour notre étude comportent une épaisseur d’isolant placée entre deux
armatures conductrices (électrodes). Ces électrodes jouent un double réle, elles servent a la fois a la bonne
application de la contrainte électrique (tension continue) au niveau du composite, mais également pour la
mesure de la charge d’espace. Cette derniere consiste, comme nous le verrons plus loin, a mesurer un signal
électrique de faible amplitude, soit un courant de I'ordre de quelques dizaines de picoAmpéres allant a
guelques nanoAmperes. Deux critéres principaux ont guidé les réflexions sur la conception des échantillons
utilisés dans le cadre de ce travail de recherche. Il s’agit d’'une part de la configuration et du fonctionnement
réels de l'isolateur dans un PSEM, et d’autre part de I'adaptation a la méthode de mesure mise en place, a
savoir la méthode de I'onde thermique.

e Dans le cas idéal d’absence de charges d’espace et de gradient de température dans |'épaisseur
d’isolant, la répartition du champ va dépendre uniquement de la géométrie du condensateur. Ainsi,
en géométrie plane, le champ est uniforme dans toute I'épaisseur de I'isolant (E = V /d), alors qu'’il
va décroitre avec le diameétre en géométrie cylindrique (E = V /rin(r,/r;)). En plus de dépendre de
la géométrie, cette répartition du champ dans |'épaisseur va varier en fonction de la contrainte
appliguée. Contrairement a la HTCA ol la répartition du champ électrique repose principalement sur
une répartition capacitive (&, varie peu avec la température et le champ), sous HTCC, cette
répartition est résistive et donc fortement dépendante de la température et du champ, comme le
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montre la figure 3.3. Un changement de la répartition du champ peut se produire (avec un champ
maximal observé au niveau du diameétre extérieur) si un fort gradient de température est présent
dans l'isolant.

En effet, la conductivité électrique varie exponentiellement avec la température et le champ selon

e [XU2007, BLYTHE2005] .

des lois du typ

@qy sinh(B|E|)
E,T)=A - )| 3.1
o(E,T) = Aexp kT) IE] (3.1)
oU A et B sont des constantes et ¢ I'énergie d’activation thermique, ou encore [FOH19751 ;
o(E,T) = g, exp(aT + BE) (3.2)

ol « et B sont des constantes déterminées empiriquement et o, est la conductivité a température
ambiante. Cette derniere expression est par ailleurs souvent employée dans I'industrie.

Dans le but de se rapprocher au plus possible du comportement électrique des isolateurs réels, il a
été ainsi décidé de conserver cette forme cylindrique pour les échantillons test (figure 1.3).
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Figure 3.3 : Répartition du champ électrique sous contraintes continues :
a température constante et sous gradient thermique en I'absence de charge d’espace injectée [YAHYAOUI2012]

La sensibilité de la méthode de I'onde thermique (MOT), technique de détection de la charge
d’espace choisie pour notre étude, conditionne également le dimensionnement de nos échantillons.
Cette sensibilité est notamment liée a la capacité électrique de I'échantillon : en effet, le courant
MOT est directement proportionnel a la capacité de I’échantillon (Equation 3.3) et, pour obtenir des
amplitudes de courant mesurables (> 10 pA), il est nécessaire de s’assurer une limite basse de la
capacité de I’échantillon autour de la dizaine de pF. Pour notre étude, afin de se fixer une marge de
sécurité, le choix de la longueur et de I'épaisseur utile de la partie isolante a été fait dans le but
d’obtenir une capacité autour de 50 pF :

l

m (3.3)

C =2mehe, ) = 2mEy &y

l

7
In (—e

Ti
avec [ la longueur de la partie utile d’'isolant, 1, et 1; respectivement les rayons externe et interne de
I'isolant, e I'épaisseur de I'isolant et &, la permittivité relative du composite, que nous supposerons
égale é 6 [YAHYAQUI2015]
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L'idéal aurait été de réaliser cette étude directement sur des isolateurs réels de postes HTCC, mais ces
derniers présentent des dimensions telles que les valeurs de capacité électrique sont trés faibles (C~5 pF),
en limite de sensibilité pour la méthode de I'onde thermique. Nous avons donc opté pour la conception et la
réalisation d’échantillons spécifiques afin de reproduire au mieux le comportement de I'isolant au voisinage
de I'dme conductrice, endroit ou la contrainte électrique est appliquée et censée étre la plus élevée, du
moins au début de la mise en service.

Le premier raisonnement adopté pour augmenter la capacité de |'échantillon a été de réduire
I’épaisseur d’isolant entre 1 mm et 3 mm, tout en conservant le méme rayon interne (30 mm) et la méme
longueur des isolateurs (20 mm). Cela a permis d’obtenir des capacités comprises entre 70 pF et 200 pF. En
se basant ensuite sur l'utilisation généralement faite de la méthode de I'onde thermique en géométrie
cylindrique (cas du cable de transport d’énergie) [SANTANAL994, SABIR1991, MARTINEZ2010] ' o5 avons imaginé générer
I'onde de température a partir du rayon interne de I'isolant, notamment en utilisant une électrode interne
creuse dans laquelle il serait possible de faire circuler un liquide caloporteur permettant la génération d’un

stimulus de température.

Un premier dimensionnement du banc de mesure, a partir de ces données, impose un débit de liquide
tres élevé et donc un volume de liquide requis trés important. Dans le but de réduire ces deux quantités, la

solution envisagée a été de réduire le diametre intérieur de I’échantillon tout en augmentant la longueur

utile de I'isolant, afin de garder une capacité supérieure a 50 pF.

En tenant compte de la faisabilité et des techniques de moulage disponibles sur le site de SuperGrid
Institute, les dimensions finales fixées pour les échantillons tests ont été les suivantes, en ce qui concerne la
partie utile d’isolant : 40 mm de longueur entre électrodes, 3 mm d’épaisseur entre électrodes et 17 mm de

rayon interne. La capacité électrique de I’échantillon dans sa forme finale est ainsi de I'ordre de 80 pF.

Par ailleurs, dans le cadre de I'utilisation de la MOT, I'onde thermique qui arrive a l'isolant est affectée
par 'interface électrode/isolant qu’elle doit traverser : elle peut étre plus ou moins atténuée en fonction de
I'inertie thermique de I’électrode qu’elle doit franchir. Dans le souci de réduire au mieux cet impact,
|’électrode en contact avec le stimulus thermique doit avoir une épaisseur la plus fine possible. Dans notre
étude, étant donné que nous nous intéressons a ce qui se passe au voisinage de I’'ame conductrice, I'échelon
thermique sera donc appliqué sur I’électrode interne afin d’avoir la meilleure résolution sur cette zone. C’'est
donc sur cette électrode que I'épaisseur de métal est la plus contraignante : ainsi, les épaisseurs des
électrodes interne et externe ont respectivement été fixées a 2 mm et 5 mm.

Dans la configuration des échantillons envisagée, il subsiste encore la problématique du renforcement
du champ électrique aux extrémités des électrodes (les effets de bord), qui doit étre le plus faible possible
afin d’assurer sur toute la longueur de I’échantillon une répartition uniforme du champ lors de I'application
de la contrainte électrique. Dans ce but, des électrodes de garde ont été rajoutées de part et d’autre de
I’électrode externe et une optimisation des échantillons a été faite grace a des calculs de champ par
simulation, sur trois différentes géométries, en faisant varier la longueur de I’électrode interne (voir
figures 3.4 et 3.5).

Tableau 3.2: Les trois géométries d’échantillons testées

Electrode interne Electrode externe Electrodes de garde Epaisseur
Configuration 1 55 mm 40 mm 10 mm 3 mm
Configuration 2 62 mm 40 mm 10 mm 3 mm
Configuration 3 66 mm 40 mm 10 mm 3 mm
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12

Figure 3.4 : Répartition du champ dans I’échantillon pour 28 kV CC appliquée sur I'électrode interne
pour les 3 configurations d’échantillons
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Figure 3.5 : Répartitions du champ le long de a) I’électrode interne et b) I’électrode externe pour les 3 configurations d’échantillons

De ces simulations, il ressort que la configuration qui présente le moins d’effets de bord est celle avec la
longueur de I'électrode interne plus grande que la longueur de I'électrode externe rajoutée a celles des
électrodes de garde (configuration 3).

Nous avons donc finalement opté pour les dimensions suivantes au niveau de I’échantillon test : une
électrode externe de 40 mm (longueur utile pour les mesures de courant MOT), une électrode interne
rallongée a 66 mmet des électrodes de garde de 10 mm. La configuration finale de I’échantillon est
représentée dans la figure 3.6.

Les 50 mm de composite rajoutés aux deux extrémités des électrodes jouent un double role: ils
permettent d’éviter un contournement électrique (claquage dans I'air) pendant 'application de la tension
entre les électrodes interne et externe, mais servent également pour la connexion de I'échantillon au circuit
ors du démoulage des

hydraulique du banc de mesure MOT (voir Chapitre 4). Pour des raisons de praticité
échantillons, une forme conique a été donnée au moule de part et d’autre de I’électrode interne, tout en
conservant le cylindre droit dans la longueur des électrodes (partie utile).
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Figure 3.6 : Configuration finale des échantillons

3.2.2 Reéalisation des échantillons

Afin de se rapprocher le plus possible des conditions réelles d’exploitation, les électrodes ont été
réalisées en aluminium (méme matériau que I'dme conductrice dans les postes blindés). En effet, les
propriétés d’injection et d’accumulation de charges étant fortement dépendantes de la nature des matériaux
au niveau de l'interface métal/isolant [¥A°2904 j| est nécessaire de réaliser les échantillons avec le méme type
de matériaux que l'isolateur réel. Toujours dans le souci de se rapprocher des conditions réelles de
fonctionnement des isolateurs, la surface de I'électrode interne, ol sera appliquée la contrainte électrique
dans le cadre de nos essais, a été traitée par sablage afin de reproduire au mieux le contact électrode/isolant
dans les PSEM. La surface de I'électrode interne en contact avec l'isolant est donc rugueuse, de rugosité
moyenne arithmétique R, = 15 um et celle de I'électrode externe (électrode de masse) est gardée lisse
(R = 1,1 um).

Suivant la géométrie de nos échantillons, un moule a été congu. Il est constitué de deux demi coques
cylindriques et d’'une tige centrale (figure 3.7). Toutes les piéces sont réalisées en aluminium. Les deux
coques et la tige centrale sont vissées sur une plaque servant de base. Des emplacements pour les électrodes
sont prévus sur les différentes pieces.

Résine coulée

Electrodes

centrale

Echantillon

Plaque
de base

Figure 3.7 : Coupe et photographie du moule pour la réalisation des échantillons
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Une fois le mélange résine époxyde/alumine réalisé suivant un protocole bien défini, la mixture est
coulée dans le moule et I'ensemble est chauffé pour durcir le mélange. Une fois tout I’'ensemble revenu a
température ambiante, I"échantillon est démoulé et usiné aux dimensions (longueur de résine de part et
d’autre des électrodes) définies précédemment. Une image de I’échantillon est donnée dans la figure 3.8.

V-
Q

| 4

\J

/

Figure 3.8 : Echantillon aprés démoulage et usinage

3.3 Méthodes de caractérisation

En plus de la méthode de I'onde thermique mise en place et utilisée pour observer les charges d’espace
dans les échantillons de résine époxyde chargée d’alumine, d’autres techniques ont été utilisées pour
caractériser le matériau, essentiellement dans la phase préliminaire, dans le but de connaitre ses propriétés
dans son état initial. Les principes de ces techniques sont exposés ci-apres.

3.3.1 Tomographie a rayons X

La tomographie a rayons X est une technique non destructive de reconstruction 3D d’un objet [TERY2013,

WILS2011, ZHANG2012, PEYRIN19%I F|le permet de caractériser la microstructure de matériaux denses et poreux. Son
principe consiste a retrouver le volume 3D de I'objet a partir d’'une série de projections 2D. L’architecture
générale d'un tomographe a rayons X est composée de deux grands ensembles principaux : un systeme
d’acquisition des données et un systeme de reconstruction de I'image.

Le systéme d’acquisition a pour réle d’effectuer la saisie des mesures indispensables a la reconstruction.
Il se compose de trois éléments essentiels : une source pour la génération du rayonnement X, une platine de
rotation sur laquelle repose I'objet a étudier et un détecteur de rayons X qui recoit les différentes images
numériques de 'objet (figure 3.9).

En tomographie « classique », les sources de rayonnement sont constituées d’'un tube a rayons X
alimenté par un générateur haute tension. La haute différence de potentiel accélére le faisceau d’électrons
émis par la cathode du tube a rayons X, qui va percuter la cible anodique. Il se produit dés lors une émission
de rayons X, soit par le phénomene de freinage des électrons (l’électron est freiné par le champ
électromagnétique du noyau de la cible), soit par le phénomene de collision d’électrons (I'électron entre en
collision avec les électrons d'un atome de la cible). En fonction de la direction du faisceau, on distingue deux
types de tomographie : la tomographie a rayons X a faisceau paralléle et la tomographie a rayons X a faisceau
conique. C’'est cette derniere technologie qui a été utilisée pour notre étude.
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Figure 3.9 : Principe de la tomographie a rayons X. (1) Echantillon mis en rotation et acquisition d’images tous les 0,3° a 1°.
(2) Volume reconstruit a partir de ces images. (3) Visualisation en 3D et en coupe [POUPARD2016]

Les rayons X générés entrent par la suite en contact avec I'objet et interagissent avec la matiére par trois
principaux mécanismes : I'effet photoélectrique, I'effet de diffusion Compton et I'effet de diffusion de
Rayleigh. Du fait de ces interactions, le rayonnement incident est absorbé et diminué en fonction de la
nature du matériau et de son épaisseur: ce phénomene est appelé atténuation, caractérisée par un
coefficient d’atténuation linéique (ou massique). Si N, est le nombre de photons incidents, le nombre de
photon N, transmis aprés traversée d’un objet d’épaisseur x peut s’écrire (d’aprés la loi de Beer) :

N, (E) = No(E)e™%* (3.4)
avec ¥ le coefficient d’atténuation linéique et E I'énergie des photons.

La relation 3.4 peut faire intervenir explicitement la densité volumique du matériau, si elle est mise sous

9
Pcx

- N , _ , . . L
la forme N, = Nge »°°7, oup—represente le coefficient d’atténuation massique. Pour I'aluminium, par

c

exemple, ce coefficient vaut 1,62.10~1 cm?/g pour une énergie de 100 keV et 1,03.10~1 ¢m?/g pour une
énergie de 300 kel

Les rayonnements X transmis arrivent enfin au niveau des détecteurs placés derriére I'objet analysé. Ces
détecteurs sont équipés de capteurs numériques qui convertissent les photons regus en images 2D.
L’échantillon étant mis en rotation, le détecteur numérique va enregistrer des centaines d’'images 2D sous
différents angles. Grace a un algorithme mathématique, I'objet est reconstruit en 3 dimensions a partir de
ces données. |l est par la suite possible de visualiser I'image d’une section quelconque de I'objet.

Cette technologie est utilisée dans plusieurs domaines médicaux et industriels. Dans notre étude, elle a
été utilisée pour la recherche de défauts dans les échantillons. En effet, grace a la visualisation des coupes
transversales selon tout plan, avec transparence ou couleur selon les parties, il est possible de connaitre les
caractéristiques de la structure interne de I'échantillon, telles que les dimensions, la forme, la position
d’éléments les uns par rapport aux autres mais également de localiser des hétérogénéités et des défauts.
Parmi les défauts détectés, on peut citer :
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e Lesfissures;

e Les délaminations;

e Les porosités;

e Lesinclusions;

e les défauts d’assemblage (défauts de contact, mauvais positionnement d’une piéce, ...);
o Les défauts de collage, ... .

Ne possédant pas au sein du laboratoire IES et de SuperGrid Institute les moyens nécessaires pour
effectuer cette étude, elle a été réalisée en externe par la société INSIDIX.

3.3.2 Décharges partielles

Lorsqu’un matériau isolant est soumis a une tension alternative, la répartition instantanée du champ
n’est pas homogene du fait que I'ensemble de I'isolant constitue généralement un milieu hétérogene. Ainsi,
dans les zones du diélectrique de permittivité plus faible, le champ électrique est plus élevé que dans le reste
du diélectrique. Si la tension dépasse la limite de rigidité diélectrique pour ces zones, un claquage localisé
peut avoir lieu. Ces zones sont le plus souvent des inclusions gazeuses.

On peut donc définir les décharges partielles (en abrégé DP), comme des décharges électriques qui
apparaissent dans les diélectriques présentant des défauts (cavités, décollements, ...) dés qu’un champ
suffisant est appliqué (par exemple, 3 kV/mm pour I’air a pression atmosphérique). Ces décharges sont dites
partielles car elles ne court-circuitent pas I'ensemble de I'isolation mais elles provoquent néanmoins des
dégradations locales du matériau pouvant conduire dans le temps au claquage de Iisolant complet V2011,
Suivant leur localisation, Kreuger a divisé les DP en quatre groupes : les décharges internes, les décharges de

e [KREUGER1990, KREUGER1993]. Dans notre étude,

surface, les décharges couronne et les décharges en arborescenc
nous nous intéressons essentiellement aux décharges internes se produisant dans les éventuelles cavités,
fissures et délaminations présentes dans les échantillons apres fabrication. Le comportement des décharges

internes peut étre représenté par un circuit équivalent de trois condensateurs donné dans la figure 3.10.

|| . I : cavité

i Il : diélectrique

o =1V, v Cc : capacité de la cavité

IR T— Ca & @ Cp : capacité du diélectrique sans DP en série avec la cavité
I 1 Co— C, : capacité du diélectrique sans DP en paralléle avec la cavité

— V, : tension aux bornes du diélectrique
o V. : tension aux bornes de la cavité
—— ———
I I

Figure 3.10 : Modele électrique classique d’un diélectrique avec une cavité interne [KONIG1993, vU2011]

L'application d’une tension alternative I/, aux bornes du diélectrique fait apparaitre une tension V, dans
la cavité. Lorsque cette derniére dépasse une certaine valeur critique, il y a apparition d’'une décharge
partielle. S’ensuivent alors une chute de la tension I/ et la disparition de la DP. La tension aux bornes de la
cavité augmente a nouveau pour s’effondrer lorsque la valeur critique est a nouveau atteinte, produisant
ainsi une nouvelle décharge. Ce phénomene perdure sur I'alternance positive jusqu’a ce que la tension V,
n‘augmente plus au-dela du seuil d’apparition de la DP. Ce processus se produit également durant
I'alternance négative. Pour que les DP mesurées soient caractérisées comme des DP dans l'isolation, elles
doivent étre généralement comprises entre 20° et 90°, puis entre 200° et 270° (figure 3.11). La tension a
partir de laquelle ces DP sont observables est appelée Tension d’Apparition des Décharges Partielles ou
TADP.
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Figure 3.11 : Décharge partielle (DP) dans une cavité [EPFL2017]

Une des grandeurs permettant de caractériser le phénoméne de décharges partielles est la charge
apparente. En effet, lorsqu’une DP survient dans le matériau, une quantité de charge appelée charge
transférée (charge réelle) se produit dans la cavité. Cette charge est un bon indicateur pour évaluer les DP,
mais il n’existe aucune technique permettant de mesurer directement cette valeur. Par contre, la charge qui
se déplace aux bornes de I’échantillon peut étre mesurée : il s’agit de la charge apparente. La charge
apparente, fonction de la charge réelle, est donnée par la relation :

Cp
Qapparente = m Qtransférée (3~5)

Le dispositif de mesure des DP utilisé dans la présente étude est représenté par la figure 3.12. Le
transformateur HT délivre la tension alternative. Le circuit de détection des DP comporte une impédance de
mesure Z en série avec un condensateur de couplage Cj, et le tout est en paralléle avec I’échantillon testé.
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Masse

Figure 3.12 : Dispositif pour la mesure des DP avec échantillon relié a la terre

A I'application de la tension, lorsqu’une DP se produit dans I'objet a tester, un courant transitoire de
quelques nanosecondes correspondant a la charge apparente, circule dans la boucle Z — C;, — échantillon.
Cette impulsion est ensuite mesurée et observée a 'aide de I'appareil de mesure (le M2DP fourni par la
société SES2i). La capacité de couplage associée a I'impédance de mesure apparait comme de trés faible
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impédance a haute fréquence, permettant ainsi de transmettre la totalité des impulsions électriques liées a
la décharge partielle.

La cage de Faraday permet de mettre a l'abri I'ensemble de [linstallation des perturbations
radioélectriques d’origine extérieure. L'échantillon est plongé dans une huile isolante pour éviter des
décharges dans I'air et s’assurer que les DP mesurées sont uniguement dues aux décharges internes dans
I’échantillon.

3.3.3 Spectroscopie diélectrique

La spectroscopie diélectrique est une technique a champ électrique variable permettant de mesurer, en
fonction de la fréquence, les propriétés diélectriques des matériaux isolants. Dans notre travail, elle est
utilisée pour déterminer la permittivité et le facteur de pertes du composite dans son état initial, mais
également pour étudier I'influence de la teneur en eau du matériau isolant sur ces deux parametres. Des
mesures couvrant la gamme de fréquences comprises entre le mHz et le MHz peuvent étre réalisées
principalement par :

e Détermination de la capacité grace a un montage a pont semblable au pont de Wheatstone,
consistant a faire varier des résistances et des capacités pour obtenir un systéme équilibré [HIPPELL961] .
e Mesure du module et de la phase du courant lorsque I’échantillon est soumis a une tension
d’amplitude et de fréquence connues (mesure de I'impédance complexe de I’échantillon). C’est cette

technique que nous avons utilisée dans notre étude.

Le principe de la spectrocospie diélectrique (figure 3.13) consiste a appliquer aux bornes d’un
échantillon une tension sinusoidale de pulsation w = 27f et de faible amplitude U, u(t) = U2 sin(wt)
(U™ en notation complexe). L'application de cette tension va entrainer un mouvement des dipdles présents
dans le matériau, ce qui va induire un courant i(t) = V2 sin(wt + ) (I" en notation complexe), ou ¢ est le
déphasage du courant par rapport a la tension. L'impédance complexe est ainsi définie par le rapport entre
ces deux grandeurs :

2ty < L@
@) =T (3.6)
It u(t),
u(t =
Generato Sample
I(t)\

Phase Sensitive /

Voltage, Current |
Analyser EIM)

Figure 3.13 : Principe de la mesure en spectroscopie diélectrique

Soit C*(w) la capacité complexe de I'échantillon; I'impédance complexe est ainsi donnée par la
relation :

Z*(w) = (3.7)

JwC*(w)
La permittivité complexe et le facteur de pertes diélectriques sont déterminés par :
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* o _aal _ 1 _ C*(w)
e(w) = &' (w) —je'" (w) AN (3.8)
5= 3.9
tané = ) (3.9)

Te
i

avec, en géométrie cylindrique, Cy = 2mey,—=—, ou L, 1, et r; sont respectivement la longueur, le rayon
ln( )
externe et interne de I’échantillon, dont les valeurs ont été définies précédemment (§ 3.2).

On détermine ainsi la permittivité et le facteur de pertes du matériau pour différentes valeurs de la
fréquence et on obtient le spectre diélectrique de I’échantillon.

Dans notre étude, ces propriétés ont été mesurées grace a un analyseur d'impédance Solartron 1260
couplé a une interface diélectrique Solartron 1296, dans une plage de fréquences allant de 0,01 Hz a 100 kHz
et sous une tension alternative de 2 V efficace. Le banc de spectroscopie diélectrique est représenté dans la
figure 3.14.

Capacités de référence
Porte-Cechantillon . " X
Interface diélectrique

Analyseur

d'impédance

Figure 3.14 : Banc de spectroscopie diélectrique utilisé pour I’étude

3.3.4 Mesures de la charge d’espace - Méthode de I'Onde
Thermique

3.3.4.1 Principe de mesure en court-circuit

La méthode de I'onde thermique (MOT) [TOUREILLEIS87, TOUREILLELSO] consiste § mesurer un courant capacitif
apres I'application d’'un échelon de température positif ou négatif sur I'une des faces d’un échantillon (figure

3.15). Ce courant est généré dans un circuit externe suite a la variation des charges d’influence présentes aux
électrodes.

0 X d H 0 xphdx o
t t — X 1 t t — X
Charge ] H 0
d’influence . i
i e® p : i oB> s
.l o|C: 1 Q- dQ e 0, + dQ
- = H - H
b Isolant . ! hd
Electrode 1 Electrode 2 H
1
== i - ( : ivor(t)
A i
i ! [
1
a 1 AT ﬂ‘.l
(a) T, | )
: > 1

Figure 3.15 : Principe de la méthode de I'onde thermique :
(a) échantillon en équilibre a T et (b) application de I’échelon thermique AT [BAUDON2013]
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En effet, I'application de I'excitation thermique va entrainer une diffusion du flux thermique dans le volume
de l'isolant. Cette diffusion va conduire a une dilatation ou une contraction non-uniforme du matériau
(modifiant ainsi légerement la position de la charge d’espace par rapport aux électrodes) et a une variation
locale de sa permittivité, ce qui va créer une redistribution des charges d’influence au niveau des électrodes.
Cette méthode permet d’établir, a partir du courant mesuré, la distribution de la charge d’espace dans
I’épaisseur de l'isolant. Elle présente I'avantage d’étre adaptée aux échantillons a la fois minces et épais, tant
en configuration plane qu’en géométrie cylindrique.

Considérons une plaque isolante d’épaisseur d et de surface S, munie d’électrodes connectées en court-

circuit & la température Ty. La plaque est supposée de longueur infinie (d << /S) et le matériau
homogene, c’est-a-dire que le champ électrique y est considéré constant dans un plan parallele aux
électrodes. Soit une charge Q; présente dans I’échantillon a la profondeur x;. Ce plan chargé induit des
charges d’influence Q; et Q, sur les électrodes, car le systéme échantillon/électrode/fil est en équilibre
électrostatique (figure 3.15.a). Les expressions de ces charges d’influence sont obtenues a I'aide de :

e La condition de court-circuit :

d
f E(x)dx =0 (3.10)

0

e laloi dela conservation de la charge électrique :

Qt0Q:+0Q:i=0 (3.11)
e La conservation du déplacement électrique aux interfaces électrode/diélectrique :

divs(¢E) = Q/S (3.12)

D’ou les expressions ci-apres des charges d’influence :

d—x;
0, = — dx 0; (3.13)
Xi
Q2= —EQL- (3.14)

En appliqguant un échelon de température AT sur I'une des faces de I'échantillon, le front thermique
AT (x,t) = T(x,t) — Ty va diffuser dans I'échantillon et générer des variations locales de permittivité et
d’abscisses (dilatation ou contraction) qui s’écrivent (au premier ordre) :

£ =g, (1+ a,AT) (3.15)
dx = dxo(1 + ayAT) (3.16)
ol a, et a4 sont respectivement le coefficient de variation de la permittivité et le coefficient de dilatation :

_1d£ _1dx
T %a = ar

En effet, la température a un double impact dans I’échantillon : d’'une part, elle entraine une dilatation ou
une contraction du matériau, qui rend les abscisses dépendantes de la température, et d’autre part, la
permittivité est dépendante de la température locale.
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Ces variations d’abscisses et de permittivité avec la température vont entrainer des modifications des
charges d’influence (figure 3.15.b), qui s’expriment par :

da dx

Q) = g~

0 g(x,t)

(3.17)

Xi dx
fO e(x, t)
da dx
0 g(x,t)

Q1) = — (3.18)

1dc
En posanta = a4y —a, = — - et avec les relations décrites précédemment, on obtient |'expression de

Q2 (t) [CERNOMORCENC02008] .
Xi d

0,(t) = —Qi% 1 +xﬁlf AT (x, )dx _Ef AT (x, )dx (3.19)

0 0

Le courant mesuré dans le circuit externe, appelé courant d’onde thermique (ou courant MOT), est d{i a la
variation des charges d’influence :

dQ2(t)

It (3.20)

Iyor(t) = —

En généralisant la charge Q; a une densité volumique de charge p, le terme Q; peut étre remplacé par
. da dE(x " . N .

I'expression Q; = Sfo pc(x)dx, avec p.(x) = s# la densité volumique de charge a I'abscisse x dans une

couche plane d’épaisseur dx.

Par intégration sur toute I'épaisseur de I’échantillon isolant, le courant total dans le circuit s’exprime
par [CERNOMORCENC02008] .

Inor (8) = —aC f B 0D gy (3.21)

0

ou C est la capacité électrique de I’échantillon avant I'excitation thermique.

Le courant d’onde thermique peut étre mesuré a I'aide d’un amplificateur de courant. Son amplitude
dépend de la quantité et de la distribution de charge stockée dans I'échantillon, mais aussi des parameétres
physiques du matériau. En pratique, la valeur du courant varie de quelques picoAmpéres a quelques
microAmpeéres (dans le cas de capacités élevée comme celles des cables avec des longueurs importantes).

Connaissant a chaque instant la valeur du courant et de la distribution spatiale de la température, les

valeurs de la charge et sa répartition peuvent étre déterminées par traitement mathématique [CHERIFI1992
NOTINGHER2001, NOTINGHER2009]

Du point de vue expérimental, I'échelon thermique est créé soit par la circulation d’un liquide froid (ou
chaud) dans un radiateur sur lequel est posé I’échantillon a tester (figure 3.16), soit par la génération d’un
courant dans une des électrodes (cas des cables chauffés par effet Joule).
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Figure 3.16 : Dispositif expérimental de la MOT en géométrie plane [MARTINEZ2010]

3.3.4.2 Mesure sous champ électrique appliqué continu

Pour les mesures sous haute tension continue, le dispositif de base de la MOT présente deux principaux
inconvénients : 'amplificateur de courant ne doit pas étre en contact avec la source haute tension et le
courant d’onde thermique est susceptible d’étre masqué par les courants de conduction et de polarisation
pouvant survenir pendant I'application de la tension. Une solution a ces problemes est |'utilisation d’un
échantillon de « compensation », de mémes dimensions et donc de méme valeur de capacité que

I’échantillon a tester, placé en opposition par rapport a ce dernier [MARTINEZ2010]

Le dispositif de mesure est alors constitué de I’échantillon de compensation, dont un coté est connecté
a 'amplificateur de courant et l'autre a I’échantillon de mesure par l'intermédiaire d’'une électrode, créant
ainsi un double condensateur, en série avec I’échantillon de mesure placé sur le diffuseur thermique. Le
potentiel est appliqué sur I'électrode centrale et I'échelon de température sur I'autre c6té de I’échantillon a

tester.
La mesure sous champ appliqué est alors réalisée en deux étapes :

e la phase de conditionnement : le potentiel est appliqué sur I’électrode centrale et I'amplificateur de
courant est court-circuité (fig. 3.17.a). Ainsi, les deux échantillons forment un systeme de deux
condensateurs identiques placés en parallele.

e La phase de mesure : la source de tension est déconnectée. Le courant d’onde thermique est obtenu
en excitant thermiquement, via le diffuseur thermique, I’échantillon a étudier (fig. 3.17.b).

Echantillon de

compensation
P Electrode de
mesure
=

EchantilloV'

de mesure

Echantillon de
compensation

_

Diffuseur thermique - .
. - Echantillo/ . Tlefuseur thermig
| de mesure AT X

(a) application de la haute tension

Haute
Tension

(b) mesure du signal

Figure 3.17 : Méthode de I'onde thermique sous champ appliqué [TOUREILLE2009]

Le courant mesuré dans le circuit externe est donné par la relation [MARTINEZ2010] .

/ _ jd 0AT (x,t)
mor () = —aCy | E(x) 7 dx (3.22)

0

avec C, la capacité de 2 condensateurs identiques en série vue par 'amplificateur de courant: C, = C/2.
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En supposant un échantillon de mesure vierge (sans charge d’espace), auquel on applique un faible
champ, le champ électrique dans I'échantillon peut étre considéré comme constant : E = V /d. Dans ce cas,
le signal mesuré devient proportionnel a la tension appliquée V et peut étre utilisé comme courant
d’étalonnage pour le traitement mathématique du signal mesuré :

d
V [ 0AT(x, )
IMOT(t) = —a’Cz Edex (323)
0

Si I’échantillon contient déja des charges d’espace responsables d’'un champ interne résiduel E,.(x), et si
un champ électrique externe est appliqué au matériau (E, = V/d ne modifiant pas la distribution de la
charge d’espace), le champ total dans I’échantillon devient E(x) = E,(x) + E,. L’équation (3.23) peut alors
étre écrite sous la forme :

d
hior ) = ~aC; [ [£.0 + £ 2020 g
0

d
V [ 0AT(x,t) (3.24)
= Io(t) — a’ngdex
0

= I, () +1:(t)

ou I,(t) est le courant d{i a la charge d’espace résiduelle et I¢ (t) le courant dii au champ électrique externe

appliqué.

Le principe de mesure décrit ci-avant sur des échantillons de type plaques peut également étre appliqué
aux dispositifs cylindriques “eNEL2001l Ce|a fera I'objet d’une section du Chapitre 4.

Il est a noter que, si elle est utilisée dans une gamme de température proche de la température
ambiante, cette technique présente I'avantage d’étre non destructive, car elle ne modifie pas la structure du
matériau et n’engendre pas de processus de décharge ou de dépolarisation (et donc ne modifie pas I'état
électrique de I"échantillon pendant la mesure). Ceci permet de suivre |’évolution de la charge d’espace en
fonction de différents parametres (contrainte électrique, durée de mise sous contrainte, contrainte
thermique, ...).

3.4 Conclusions

Dans ce chapitre, nous avons passé en revue la composition du matériau étudié et quelques-unes de ses
propriétés diélectriques et physico-chimiques. Il s’agit d’'un composite contenant une partie organique, la
résine époxyde, et une partie minérale qui est I'alumine. Une des propriétés importantes de la résine est sa
température de transition vitreuse, qui dans notre cas est de 115°C. Les études qui seront menées par la
suite permettront d’analyser, en dessous et au voisinage de cette température, le comportement de I'isolant
du point de vue de l'accumulation de la charge d’espace. Pour cela, parmi les différentes méthodes a
stimulus permettant de mesurer la charge d’espace, c’est la méthode de I'onde thermique qui a été
sélectionnée en raison de ces caractéristiques (sensibilité, épaisseurs analysables, gé¢ométrie possible des
échantillons étudiés, test non-destructif,...). Le principe de base, appliqué aux géométries planes, a été décrit
en détail dans cette partie du mémaoire.
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S’en est suivi la phase de conception et de réalisation d’échantillons selon des exigences imposées par
les conditions de fonctionnement des isolateurs réels (échantillons de géométrie cylindrique). Dans le but
d’observer la charge d’espace dans cette configuration, un banc de mesure suivant le principe de la MOT a
été développé spécifiquement et sera présenté en détail dans le chapitre suivant, ainsi que les équations de
base de la MOT en configuration cylindrique.

En plus de la technique mise en place pour mesurer la charge d’espace et le champ électrique interne,
d’autres techniques de caractérisation ont été présentées dans ce chapitre. Pour I'observation d’éventuels
défauts internes dans les échantillons, la tomographie a rayons X et la mesure des décharges partielles ont
été décrites. La spectroscopie diélectrique a également été présentée ; elle sera utile, lors de la phase
d’études préliminaires pour mesurer la permittivité et le facteur de pertes en fonction de la fréquence dans
les échantillons utilisés pour I'étude.

64



CHAPITRE 4

Conception et réalisation
d’un dispositif de mesure de charges
d’espace

4.1 Aspects théoriques de la MOT en coordonnées cylindriques .........ccccoeeiiiiiiiiii, 66
4.1.1 Répartition de la température dans un isolant en géométrie cylindrique.............cuvvveveevvinnnnns 67
4.1.2 Etablissement de I'expression du courant d’onde thermique en coordonnées cylindriques ....69
4.1.3 MOT sous champ électrique continu appliqué — Etalonnage...........euvvvvvvveviveveeerveviiiineerieeennnnns 72

4.2 Définition de I'architecture du dispositif expérimental : principe de la mesure...........ccccvvvvvvvvvvnnnns 74

4.3 Conception et réalisation de la partie hydraulique ..............c oo 75
43.1 Dimensionnement du DanC.........cooiiiiiiiiii e e 75
4.3.2 Configuration finale et réalisation du circuit hydraulique......................c 77
433 (O ol U 1Ll o] =101y o= Lo (U= OO UUTRR R PPPPIN 79
43.4 Conception et réalisation du systeme de connexion de I'échantillon ............................L. 81
4.3.5 Cycles de fonctionnement du banc de Mmesure..........cccoe oo 84

4.4 Conception et réalisation de la partie mesure (acquisition et commande)......................l. 86

4.5 Validation expérimentale du bancC.........cccooii 88

4.6 Optimisation du dispositif expérimental..............coooiii i 89
4.6.1 Amélioration du rapport signal/bruit (SNR) ....c..uvviiiiiiiiiiieeeee e e e 89
4.6.2 Vérification de la reproductibilité des conditions de mesure — Mise en place de capteurs ...... 92

4.7 (000 Y1 1o LY Lo 0 1= TN 95




Conception et réalisation d’un dispositif de mesure de charges d’espace

Ce chapitre est principalement dédié a la mise en place du dispositif de mesure concu pour la détection
de la charge d’espace dans les isolants en résine époxyde chargée en alumine pour une application dans les
PSEM HTCC. Au vu des exigences imposées par le cahier des charges (technique a résolution spatiale, test
non destructif, méthode utilisable sur matériaux composites de forme cylindrique, sensibilité élevée, ...), le
choix du principe de mesure s’est porté sur celui de la méthode de I'onde thermique (MOT) [MARTINEZ2010,
CHERIFI1992] | o banc de test a développer doit é&tre dimensionné pour des configurations d’échantillons

cylindrigues, avec une application du stimulus thermique par le centre de I’échantillon.

La rédaction de ce chapitre est organisée comme suit : tout d’abord, la mise en équation détaillée de la
méthode de I'onde thermique en coordonnées cylindriques, suivie de la présentation du principe
d’architecture retenu pour le banc de mesure. Dans un troisieme temps, une présentation détaillée allant de
la conception a la réalisation du dispositif de mesure complet est faite. Elle est accompagnée de Ia
description des différentes étapes de fonctionnement du banc final. A la fin du chapitre, sont présentés les
tests effectués pour valider le bon fonctionnement du banc de mesure, les différentes améliorations
apportées sur le dispositif final, ainsi que les conditions de mesure retenues pour les études de charge
d’espace qui feront I'objet du dernier chapitre du mémaoire.

4.1 Aspects théoriques de la MOT en coordonnées
cylindriques

Historiquement, la méthode de l'onde thermique a été appliquée pour la premiére fois sur des
échantillons plans (type plaque). Toutefois, comme nous l'avons déja mentionné dans le mémoire, la
configuration géométrique de l'isolant a un impact sur son comportement lorsqu’il est soumis a une
excitation électrothermique. C’est ainsi que nous nous intéressons spécialement a I'application de la MOT en
coordonnées cylindriques. Sa mise en équation a été détaillée par Sabir pour une application sur les cables
de transport d’énergie, avec un stimulus thermique appliqué sur la face externe du cible BABIRI9®U | eg
équations sont réécrites pour une application de I'’échelon thermique par le centre.

Considérons un échantillon isolant cylindrique de longueur [, de rayon interne r; et de rayon externe 7.
Sur les faces interne et externe sont montées deux électrodes métalliques mises en court-circuit au travers
d’un appareil de mesure de tres faible impédance, comme le montre la figure 4.1.

==

Figure 4.1 : Principe de la méthode de I'onde thermique en configuration cylindrique

Soit Q; une charge située dans le cylindre de longueur [ et de rayon r. Q; et Q, sont les charges images
induites par influence totale respectivement sur les électrodes interne et externe. L'excitation thermique est
appliquée sur la face interne du cylindre. L'établissement de I’expression finale du courant MOT est
développé ci-apres.
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4.1.1 Répartition de la température dans un isolant en

géométrie cylindrique
Supposons qu’avant application de I'’échelon thermique, tout le systéme isolant est a la température
constante T,. Soit R, et R; deux rayons équivalents qui tiennent compte des épaisseurs des électrodes et

des contacts entre la source de chaleur et I’échantillon (R, > 7, et R; < 1;). A l'instant tg, la température
du cylindre de rayon R; devient T; et celle du cylindre de rayon R, est maintenue a Tj,.

Dans le cas général, I’équation de la chaleur est donnée par :

aT 1
—=—V?T (4.1)

at w
avecw = 1/D, ouD = )//p . ¢ est la diffusivité thermique de l'isolant : y, ¢ et p désignent respectivement la
conductivité thermique, la chaleur massique et la masse volumique du matériau isolant.

Si on considere que la température n’est fonction que de r, l'expression devient en coordonnées

cylindriques :
JdT(r,t 1/0%T(r,t) 10T(rt
(r,0) _1(0%TGr,0) 197G, 0) .
ot w or? r or
T(Re, t) = TO VvVt
Sous les conditions suivantes :  T(R;, t) = T; Vt =0
T(T, 0) = TO
En faisant le changement de fonction suivant AT (r, t) = T (r,t) — T,, 'équation (4.2) devient :
0%AT(r,t) 10AT(r,t OAT (1t
(), 108TGo0) _ 0AT(0) n3)

or? r or ot

AT(R,,t) =0Vt
Avec les conditions suivantes : { AT(R;,t) = AT, Vt = 0
AT(r,0) =0

On va chercher la solution AT (7, t) sous la forme G(r) + H(r, t). En la remplagant dans I’équation (4.3), on
obtient :

d?G(r) ldG(r) — o

4.4
dr? r dr (4.4)

0°H(r,t) 10H(r,t) OH(r,t)
+ - =w

4.5
or? r or ot (4.5)

H(R;,t) = H(R,,t) =0
H(r,0) = —G(r)
G(R,) =0
G(R;) = AT,

Et les conditions relatives a ces équations sont : Vt

e Résolution de I’équation (4.4)

Posons F(r) = dG(r)/dr, la résolution de I'équation (4.4) devient celle d’'une équation différentielle du
premier ordre :
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dF(r) 1 B dF(r) _ o dr
dr +;F(r)_0=>F(r) T r
S F() = de = (4.6)

avec A une constante.

De cette expression de F(r), on déduit cellede G(r) : G(r) = [F(r)dr = A-lnr + B

( A=-—%
G(R)) = A-InR; + B = AT, In(zL)
O M G(R)=A-InR, +B=0 AT
e e kB=—@lTLRe
Re

Ainsi, G () est définie par I'expression finale ci-apres :

G(r) = AT In (L)

In (}%) R, (4.7)
e Résolution de I’équation (4.5)
La résolution de cette équation est détaillée par Sabir ABR1991 S5 solution est :
= _ EN
HG0) = ) lan )+ by 3] e (<51 (45)
n=1

ou jy et yo sont respectivement les fonctions de Bessel de premiére et de seconde espéece d’ordre 0, avec a,

et b,, des constantes a déterminer.
A partir des deux conditions H(R;,t) = H(R,,t) = 0, on tire les deux équations suivantes :
an * jo(An-Re) + by ¥o(AnRe) = 0 (4.9)
an  jo(AnRi) + by - yo(AnR) =0 (4.10)
Ces équations conduisent a I’équation unique ci-dessous :
YoAnRe) * jo(AnRi) — yo(AnRy) - jo(AnR,) = 0 (4.11)
L'équation (4.11) permet de déterminer les valeurs de A4,,.

H(r,t) peut ainsi s’écrire sous la forme :

o 2
H(r,t) = Z Ay - Ug(Apr) - exp <— Aa}t> (4.12)
n=1

avec UO(Anr) = yO(AnRe) 'jo(ﬂ-nr) - yO(Anr) “Jo (AnRe)-

R
Rie -G (r)-Uy(Anr).dr

De la condition H(r,0) = —G(r), 'expression de 4,, est déterminée : 4,, = ——% .
Rl_er-[UO(Anr)]Z.dr

e Expression de la variation de température AT (1, t)
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La variation de la température dans I'isolant est donc décrite par I’équation suivante :

AT (r,t) =

Mo in(2)+ 4, voa M.
———In(— . ‘r).exp| —
ln(&) Re 4 n 0( n ) 14 w (4.13)
Re n=1
Si on considére une seule source de chaleur (appliquée sur I'intérieur du cylindre isolant) et la diffusion
de la température sur un plan semi infini, la dérivée de la variation de la température a tout instant peut étre

donnée par |a I’e|ati0n [SANTANA1994, NOTINGHER2009] .

(4.14)
at °R, t amt ¥ 4t

OAT(r,t) ar T (r—R) | W (_ W(r - Ri)2>

Dans la réalité, le passage de l'onde thermique a travers les interfaces liquide/électrode et

électrode/isolant entraine un étalement de la température qui doit étre pris en compte. Pour simplifier les

calculs, la notion d’ « épaisseur équivalente » est introduite : on considéere que I'épaisseur totale des

différentes interfaces x; de diffusivité thermique D; est équivalente a une épaisseur xy de l'isolant de

diffusivité thermique Dy. On suppose donc que I"échelon thermique parfait est appliqué virtuellementa R =
R; — x, (figure 4.2). L'équation (4.14) devient :

(4.15)

OAT(r,t) AT r(r—R) | W W(r —R)?
at T °R ¢t 4t 4t

En posant x = r — R, I’équation (4.15) devient :

OAT (x,t) Txx+R w Wx?
ac %%t R |am P 4t

Figure 4.2 : Epaisseur équivalente pour la MOT en géométrie cylindrique avec application du stimulus thermique par l'intérieur

4.1.2 Etablissement de I'expression du courant d’onde
thermique en coordonnées cylindriques

4.1.2.1 Expression des conditions électriques du systéeme

On suppose que les points situés sur le cylindre de rayon r et de longueur [ (figure 4.1) sont tous dans le
méme état électrique : cela implique que la densité de charges piégées sur ce cylindre est constante.

Soit Q; cette charge, la condition d’'influence totale impose la relation ci-apres :
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Qi+0Q:1+0Q2=0 (4.16)
avec Q; et Q, respectivement les charges images induites sur les électrodes interne et externe.

En définissant la variable u comprise entre 7; et 1, la condition des électrodes en court-circuit implique une
circulation du champ E (r) nulle dans I'intervalle [r;, 7] :

f eE(u)du =0 (4.17)

i
L'application du théoreme de Gauss permet d’écrire les expressions du champ E(u) suivantes :

= Pourny<uc<r,

+
EQ = 27erile - QZlnul(iz (4.18)
= Pourr<u<r,
+0:
Ew) = Q217Tul§l - _27TQ1jls (4.15)
A partir des expressions (4.17), (4.18) et (4.19), on retrouve :
rdu
Q: = —0; IZZ‘Z (4.20)
i UE

A cette derniere équation, va s’appliquer l'influence de la température qui est détaillée ci-aprés.

4.1.2.2 Effet de la température

La diffusion du flux thermique dans I’échantillon provoque des variations non homogénes de la
température locale qui ont un double effet sur I’échantillon : d’une part elles créent une contraction ou une
dilatation non uniforme du matériau dans la direction radiale et, d’autre part elles sont a I'origine d’une
variation locale de la permittivité. On définit les coefficients a, et . comme étant respectivement les
coefficients de dilation et de variation de permittivité :

_1 or 1 o0¢

“r = oar ¢t % T 2 9ar
AT étant la fonction de variation de la température définie précédemment par I'équation (4.13).
Aprés dilation ou contraction du matériau, le déplacement radial élémentaire du devient :
du. (1+ a, - AT(w,t))

Le déplacement radial u s’écrit alors :

u
u +f a, - AT (v, t)dv (4.21)

R;

De méme, la permittivité & s’écrit :
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£ (1 +a, - AT(u,t)) (4.22)
A partir de I'expression de « du » et des équations (4.21) et (4.22), la quantité du/ue, en appliquant le
développement au premier ordrede (1 + &)™ [(1 + &)™ = 1 + né, avec & K 1], devient :
du 1 ¢
—- (14 a.AT(u,t)) ——- f a-AT(v,t).dv (4.23)
ue u Jg,
aveca = a, — Q;

Soit AT (u, t) la valeur moyenne de AT (u,t) dans les régions comprises entre u et R;. Cette quantité est
définie par:

— 1 o
AT (u,t) = 7 f AT (v, t)dv (4.24)

-y R;
L’équation (4.24) peut alors s’exprimer sous la forme :

u—Ri

d _
u—z (1+a-AT(ut) - -a - AT (u,t) (4.25)

AT (u,t) < AT (u,t) et u_TRi < 1implique

u—R;
u

LAT (u, t) < AT (u,t)

L’expression (4.25) se simplifie et devient :
du
= (1+a-AT(w, 1)) (4.26)

En remplagant du/ue dans I’équation (4.20) par sa nouvelle expression définie ci-avant (4.26), et en
appliquant une intégration et un développement du premier ordre, on obtient :

In (%) a T du a Te du
QZZ_Qi'm' 1+m£iAT(U,t)'7_@fn AT(u,t)-j (4.27)

Ti

i i

4.1.2.3 Expression du courant MOT
Dans le cas d’une distribution de charges de densité p(r), le courant sera la somme des contributions

des charges Q;.Or dQ; = p(r)dv etdv = 2nrldr = Q; = f:,e 2nrlp(r)dr. Le courant s’établissant dans le

circuit externe correspond a la variation de la charge Q,, I(t) = —d(Q,/dt. D’ou :

I(t) = f erp(r)f(r, t)dr (4.28)

Ti

In(=

_ Gy r AT (u,t) du (r) Te OAT(u,t) du _ 2mle s .

avec f(r,t) =="a [fri T ln(r_e) fri | et Co—ln(r_e) la capacité électrique de
Ti Ti

I’échantillon (a la température initiale Tp).

P
£

D’aprés I'équation de Poisson, div(E) = %% (rE(r)) ===rp(r) = s;—r(rE(r)). En remplagant rp(r) par

son expression dans I’équation (4.28), on obtient :
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I(t) = ef —(rE(r))f(r t)dr (4.29)

On notera que Vt,f(r;,t) = f(r,,t) =0, et ainsi une intégration par partie peut étre appliquée a
I'expression de I(t) :
Te af(r,t
I(t) = e[rE(r)f(r, t)]:‘;_’ — sf rE(r)%dr
Ti

comme f(r;, t) = f(r,,t) =0, alors :

Te 9
1) = —ef rE@) LD f(r D 4 (4.30)

i

o) _ o, [6AT(T )

1 fre IAT (u, t) du
ar & a

En posant, r ——— +Y(t)] avecY(t) = 1 (re) o — une fonction indépendante
riln e t

de r, I'expression de I(t) s’écrit :

OAT (1, t)

1) = —aC, f E(r)[ Y(t)] dr (4.31)

La condition de court-circuit impose une circulation du champ électrique frr_e E(r)dr nulle :
L

Te

f “EeY©dr =y [ E@dr =0

i T
D’ou I’expression finale du courant MOT dans le circuit externe de mesure donnée par :

1(E) = —aC, freE(r)aATa—(tr't)dr

Ti

(4.32)

En introduisant I'« épaisseur équivalente » x,, les limites de I'intégrale (r; et 7,) peuvent étre remplacées par
147 _xoetre — Xp -
Te=%o OAT(r,t)
I(t) = —aC, f E() " dr

Ti—Xo

(4.33)

4.1.3 MOT sous champ électrique continu appliqué -
Etalonnage

Comme dans le cas des échantillons plans (§ 3.3.4.2), la mesure sous champ électrique continu appliqué
nécessite deux échantillons identiques (de méme capacité électrique). Dans un premier temps, un faible
champ électrique est appliqué sur les électrodes externes des deux échantillons et I'amplificateur de courant
est placé en court-circuit (figure 4.3.a). Dans la deuxiéme étape, la source de tension est déconnectée et,
apres vérification de la stabilité du potentiel appliqué sur les électrodes externes, le stimulus thermique est
appliqué a l'intérieur de I’échantillon de mesure et la mesure de courant MOT est réalisée sur I'électrode
interne de I'échantillon de compensation (figure 4.3.b). L'appareil de mesure voit donc une capacité
équivalente a deux condensateurs identiques en série, C, = Cy/2 ou C, est la capacité de chaque
échantillon (avant excitation thermique).
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Echantillon Echantillon

/ de mesure /de mesure
ally
I Source de I Source de

l_‘\_tension

! tension

It

l_ " (a) @ . ®

Echantillon de Echantillon de
compensation compensation

Figure 4.3 : MOT sous champ continu appliqué en coordonnées cylindriques :
(a) application du champ (b) application du stimulus thermique et mesure MOT

L’expression du courant d’onde thermique, en absence de charge d’espace, est alors donnée par :

I(t) = —aC

ri—Xo

|4 Te=%0 1 QAT (r, t)
g AR
L

Ce courant est donc la moitié de celui mesuré dans les conditions classiques avec un seul échantillon mis en
court-circuit.

Si I’échantillon de mesure contient un champ résiduel E,.(r) provoqué par une charge d’espace déja
accumulée, le champ total dans I’échantillon devient alors E(r) = E,.(r) + E,(r), 0ol E,(r) est le champ
électrique externe appliqué. Si le champ appliqué est faible (de I'ordre du kV/mm), ce champ externe ne
modifie pas la distribution de la charge d’espace et le courant d’onde thermique devient :

Te=Xo AAT (r, t
10 =—at, [ 156+ B S ar
ri—Xo
Te=Xo AAT (r, t vV [Te*019AT(r,t (4. 35)
= —al, f E.(r) (r )dr —aC, —Tf —#dr
Ti—Xg In (Fe) ri—xo T t
1

= I(t) = Iy(t) + I (t) ou Io(t) est le courant di a la charge d’espace résiduelle et I¢(t) le courant dd au
champ électrique externe appliqué.
Ces mesures sous faible champ sont utilisées pour déterminer les paramétres du matériau (a, W et x),

nécessaires au traitement numérique des signaux de courant. Soient I (t) et I_(t) les courants d’onde
thermique mesurés respectivement sous +E, (r) et —E, (r) appliqués :

1,(t) = —aC, f “ e () + B, () 22t aAT(r D r (4. 36)
L@O=at, [ 15 -0 gy 4.37)

La différence entre ces deux courants s’écrit :

V. [Te X0 19AT(r,t)
Ip(@®) =1, — I_(t) = —2aC;, —= f —a—dr = —2 Igtaionnage () (4. 38)
In (_e) T t

1

. T
i—Xo
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oU Igtatonnage (t) €st le courant d’étalonnage fonction de la tension appliquée et des paramétres du

L. . Te—Xo 1 OAT(7,t) )2 ye .
matériau isolant. En considérant K(t) = [ ¢ ~°=——"=dr, le courant d’étalonnage s'écrit :

Ti=Xo 1 at

i—Xo

; © = —aC 14 fre‘xo 10AT(r,t) dr = —aC 14 o
étalonnage = —alz In (T_) ; r ot r = —al; In (r_e) ®) (4. 39)
i Lt

. AAT )l . R . . . .
Connaissant > et donc K(t) dans I’échantillon a tout instant, cela permet de déterminer les parametres W

et xo. La mesure de Ig¢qionnage (t) sert a déterminer a.

Par la suite, le champ électrique est déterminé par décomposition en transformée de Fourier et la densité de

charge est obtenue grace a I'équation de Poisson NOTINGHER2009]

4.2 Définition de I'architecture du dispositif expérimental :
principe de la mesure

Dans la pratique, I’échelon de température est généré par la circulation d’un fluide caloporteur sur I'une
des faces de I’échantillon. Cette derniére est en contact direct avec le liquide et joue ainsi le réle de
radiateur : dans notre cas, il s’agit de I'électrode interne (cf. § 3.2). L’électrode externe joue alors le réle
d’électrode de mesure. Elle est reliée a I'électrode interne a travers I'amplificateur de courant pour la
mesure du courant MOT (figure 4.4).

Figure 4.4 : Principe de la méthode de I'onde thermique appliquée aux échantillons cylindriques

Deux réservoirs contenant respectivement un liquide maintenu a la température T, et I'autre a T;,
servent de sources de température nécessaires pour créer I'échelon thermique. Pour la circulation du
liquide, il est nécessaire de concevoir un circuit hydraulique ou, grace a des pompes placées aux sorties des
réservoirs, on fait tout d’abord circuler le liquide a la température Ty pour mettre I’échantillon a la
température initiale. Par la suite, on fait circuler le liquide a la température T; pour générer I'échelon
thermique dans I’échantillon et mesurer le courant MOT. Partant de ce raisonnement, une architecture de
base du dispositif expérimental a été définie et est représentée dans la figure 4.5.

A partir de cette architecture, une étude sur le recensement et sur le dimensionnement des différents
composants rentrant dans la réalisation du banc a été menée. La réalisation du banc peut ainsi étre
présentée en deux grandes phases :

e lLaconception de la partie hydraulique afin de générer le stimulus thermique ;
e la conception de la partie mesure englobant la commande des équipements et I'acquisition des
différentes données.
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Figure 4.5 : Principe de génération de I’échelon thermique et architecture de base du dispositif expérimental

4.3 Conception et réalisation de la partie hydraulique

4.3.1 Dimensionnement du banc

Bien que le fluide final utilisé soit un mélange de 80% d’eau et de 20% d’éthanol permettant de
descendre a des valeurs de températures négatives sans modifier I'état liquide du fluide, I'étude de
dimensionnement du banc est effectuée en considérant de I'eau pure. Ces calculs sont sensiblement
équivalents pour un mélange eau/éthanol car les valeurs des principales propriétés physiques utilisées sont
proches. Il s’agit principalement de la masse volumique (peq, = 1000 kg/m3 et Pmélange = 957,8 kg/m3)
et de la chaleur spécifique (Cpeqy = 4185 J/kg/K et Cpmeiange = 3840 J/kg/K).

Trois parametres de départ nous ont permis d’effectuer les calculs de dimensionnement du dispositif de
mesure. Il s’agit de la durée de la mesure MOT, de la vitesse et de la température du liquide.

e La température du liquide doit étre choisie de facon a ce qu’elle n’affecte pas I'état électrique du
matériau au cours d’'une mesure. Pour éviter le plus possible de fournir de I'énergie aux charges
piégées dans l'isolant et donc d’éviter de les faire évoluer pendant une mesure (décharge,
dépolarisation stimulée thermiquement), la température du liquide caloporteur doit étre la moins
élevée possible. Dans ce but, pour générer I'échelon thermique, le choix a été de faire varier la
température des liquides en dessous de la température ambiante (T < 25°C). Nous avons donc
prévu une température minimale de T,;, = —10°C, pour la température Ti.

e la durée de la mesure MOT correspond a la durée caractéristique de la diffusion de la température
dans I"échantillon. Elle dépend de I'épaisseur de I’échantillon et de la nature du matériau (sa
diffusivité thermique). La diffusivité thermique D s’exprime en m?/s. Avec § et T respectivement la
distance et la durée caractéristiques d’'un phénomeéne de diffusion, I'équation de la chaleur nous
donne approximativement :

T~ — (4. 40)
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avec § = 3 mm correspondant & I’épaisseur d’isolant de I'échantillon et D ~10~® m?/s pour une
résine époxyde chargée en alumine, on trouve un 7 de I'ordre de la dizaine de seconde. Nous avons
donc choisi pour notre étude une durée de mesure t,;,.s = 15 s.

e Lavitesse du liquide est déterminée de sorte a générer le meilleur échange de chaleur entre le fluide
et la paroi interne de I’échantillon. Dans notre cas, le transfert de température se fait
essentiellement par convection forcée et tient ainsi compte du régime d’écoulement du liquide
(régime laminaire, régime transitoire ou régime turbulent). L'écoulement le plus favorable aux
échanges thermiques est I’écoulement turbulent. En effet, quel que soit le régime d’écoulement, il
existe toujours une couche limite dynamique constituant une grande partie de la résistance
thermique de convection. Dans cette couche, I’écoulement est laminaire et son épaisseur dépend du
nombre de Reynolds R,. Plus ce dernier est grand, plus cette couche limite est mince. Afin de
garantir un écoulement turbulent, le nombre de Reynolds doit étre supérieur a une valeur limite.
Dans la littérature, les valeurs limites sont assez variées et comprises entre 2000 et 10 000
[LALLEMAND2015, MOLLON2012, MARCHESSE2009] ' poyr notre dimensionnement, nous avons donc choisi un nombre

de Reynolds R, > 10 000 pour se situer dans les conditions les plus critiques.

v.0 v
Re=—=210000 = v > 10000. - (4.41)

avec v la vitesse du liquide, @ = 30.1073 m le diamétre interne de I’échantillon en prenant en
compte I'épaisseur de I'électrode interne etv ~ 1.107® m?/s la viscosité cinématique de l'eau 3
20°C. Il faudrait ainsi, pour assurer un écoulement turbulent, une vitesse du liquide v = 0,3 m/s. Les
éventuelles pertes de charges pouvant survenir dans le circuit hydraulique peuvent entrainer une
baisse de la vitesse du liquide. Pour anticiper sur cela, il faudrait choisir une vitesse du liquide au-
dessus de la valeur minimale calculée. Nous avons opté pour une vitesse du liquide six fois

supérieure a celle calculée soit une vitesse v = 2 m/s.

A partir de ces 3 grandeurs, nous avons déterminé le débit volumique g, la capacité volumique des
réservoirs Vijquiqe €t 1a puissance P¢q; nécessaire pour ramener un liquide de la température To (25°C) a la

température minimale de -10°C :

L . PN . . . @2 \
e Le débit volumique est calculé a partir de I'expression suivante: q = v.S = V. Aprés calcul, on

trouve un débit du liquide de 5 m3/h.

e Partant de cette valeur du débit, le volume de liquide nécessaire pour effectuer une mesure est
déterminé : V = q. t;.s. Apres calcul, il ressort qu’une mesure nécessite 20 [ de liquide. Comme il
sera détaillé dans la section 4.3.5, une mesure en utilisant notre dispositif expérimental est faite en
trois étapes, la deuxieme étape dite de « roue libre » ne durant que quelques secondes (de 2 a 3 s),
un volume de liquide supplémentaire d’environ 51 est nécessaire. Ainsi, pour la suite du
dimensionnement, nous considérons un volume Viigyiqe = 50 L afin de pouvoir réaliser deux
mesures consécutives.

e De 3, I'énergie Q nécessaire pour abaisser la température du liquide de 25°C a -10°C est déterminée
grace a l'expression Q = m.C,.AT, oum = 50 kg est la masse du liquide (considérée dans une
premiere approche comme de I'eau pure), AT = 35°C la différence entre la température initiale et la
température finale, et G, = 4185 J/kg/K la chaleur spécifique du liquide (eau a I’état liquide). On
retrouve donc une énergie de 2 kWh apres calcul numérique. Ainsi, si on souhaite que le liquide
atteigne sa température minimale en 1 heure, la puissance minimale de refroidissement requise est
Peay =2 kW (Peop = Q/1).
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Considérant les données obtenues sur le dimensionnement du banc et les quantités de liquide
nécessaires pour la réalisation d’'une seule mesure, un réservoir qui sert de tampon est rajouté au dispositif
initial (figure 4.5), afin d’éviter de modifier au cours de la mesure, la température du liquide froid, par retour
d’un liquide plus chaud dans le réservoir de la source froide. La nouvelle architecture du banc est ainsi
présentée figure 4.6.

?
/"’v
yd

Vanne Y
; o Ech :j Vanne

liquide a liquide a Réservoir
To T, tampon

Figure 4.6 : Principe et architecture du dispositif expérimental avec incorporation d’un réservoir tampon

4.3.2 Configuration finale et réalisation du circuit hydraulique

Afin de s’assurer que le liquide qui arrive a I’échantillon est a la bonne température, et afin de générer le
meilleur échange thermique possible, un circuit de roue libre est rajouté au dispositif expérimental décrit en
figure. 4.6. Ce circuit de roue libre permet de mettre a température désirée la partie du circuit hydraulique
en amont de I’échantillon et jusqu’au plus prés de ce dernier. Le synoptique final du circuit hydraulique est
donné par la figure 4.7.

Les différents équipements rentrant dans la composition du dispositif expérimental ont été
minutieusement choisis ou congus afin de répondre a des critéres bien spécifiques. Deux principales
contraintes sont communes pour la réalisation et le choix de I'ensemble des équipements :

e Les équipements doivent étre réalisés avec des matériaux compatibles avec le liquide utilisé
(mélange eau — éthanol) ;

e Lors de la phase de mesure, les équipements doivent émettre le moins de bruits électromagnétiques
possible pouvant perturber la mesure du courant MOT. Une solution envisagée pour cette
problématique est de privilégier, dans la mesure du possible, une source d’alimentation des
équipements autre qu’électrique (alimentation pneumatique ou hydraulique).
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Figure 4.7 : Synoptique final du dispositif expérimental

Les deux thermorégulateurs Cryo_C et Cryo_F (figure 4.7) constituent les deux sources de température
indispensables pour générer I'échelon thermique et permettre le retour de I’échantillon aux conditions
initiales. Le liquide dans Cryo_C est maintenu a la température initiale T et dans le second, le liquide est
porté a la température finale T;. Ils ont été réalisés spécifiquement et sur mesure pour notre application,
suivant un cahier des charges défini a partir de nos calculs de dimensionnement. Ainsi, les différents
éléments a prendre en compte sont :

e Plage de régulation de la température : [—10°C ; 60°C] ;

e Réservoirs en inox et isolés thermiqguement d’une capacité de 50 litres;

e Puissance frigorifique de 2 kW a 25°C;

e Deux connexions sur le réservoir pour permettre la sortie et I'entrée du liquide ;

e Des capteurs de niveau et de température dans chaque réservoir avec la possibilité d’acquisition des
données via ordinateur pour surveiller a chaque instant le niveau et la température du liquide ;

e Possibilité de commander a distance (via ordinateur) la mise en marche et l'arrét des
thermorégulateurs.

Les trois pompes P_Chaud, P_Froid et P_Trans sont placées a la sortie de chaque réservoir (figure 4.7).
Pendant le fonctionnement du banc, la pompe P_Froid est en marche lors de la mesure du courant MOT.
Cette pompe impose donc, en plus du débit exigé, d’autres contraintes liées a la génération de bruits
électromagnétiques. Nous avons ainsi opté pour une pompe avec un moteur pneumatique. Les deux autres
pompes sont des pompes électriques, car intervenant uniquement en dehors de la phase d’acquisition du
courant.

Les deux électrovannes EV_RL et EV_C, respectivement placées sur le circuit de roue libre et sur le
circuit de retour du liquide a To sont normalement fermées ; cela évite de les alimenter durant la phase de
mesure et ainsi de générer éventuellement des perturbations électromagnétiques. De méme, les deux
vannes pneumatiques, V_F2 et V_F1, placées de part et d’autre de I’échantillon et qui interviennent lors de la
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phase de mesure, sont normalement ouvertes. De cette manieére, le nombre d’équipement qui devra étre
commandé électriquement pendant la mesure du signal MOT est réduit. Le temps de manceuvre des
électrovannes dépend en grande partie de leurs dimensions internes (plus le diamétre interne de la vanne
est grand, plus le temps de manceuvre est important). Le choix s’est donc porté sur des vannes de diametre
de raccordement 3/4" (20 mm), qui présentent le meilleur compromis entre le temps d’ouverture (< 100 ms)
et le diameétre de raccordement, qui ne doit pas étre tres éloigné du diameétre interne des échantillons a
analyser.

Dans la pratique, le circuit hydraulique sera en grande partie positionné sur un chassis horizontal (plan
de travail).

4.3.3 Circuit pneumatique

Le circuit pneumatique constitue essentiellement le circuit d’alimentation des différents composants
pneumatiques du circuit hydraulique (vannes et pompe). |l est composé d’un réservoir d’air comprimé, d’une
unité FRL (Filtre, Régulateur de pression et Lubrificateur) et de distributeurs pneumatiques (figure 4.8).

-—/—1
D_RL2 '
= P> | Pressostat
Réseau air Distributeur 3/2 l
comprimé : I ] 2 D_Echa
e O] . T
Unité ERL D_Chaud | " Arrét d’urgenc Tempo;RL V_F2
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pneumatique

1
Silencieux
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Figure 4.8 : Circuit d’alimentation en air comprimé

e Le réservoir d’air comprimé a été dimensionné de sorte a pouvoir assurer I'alimentation en air des
composants pneumatiques pour deux séries de mesures, sans qu’il ne soit lui-méme approvisionné
par le réseau d’air comprimé du batiment. D’apres I’équation des gaz parfaits :

m
P.V=nRT=1.RT (4. 42)

ou P est la pression, V le volume, T la température, n le nombre de moles, m la masse, M la masse
molaire du gaz (air) et R la constante des gaz parfaits.

Le réseau d’air comprimé du batiment d’accueil du banc est a 8 bars. Si V est le volume du réservoir,
a l'instant initial, on peut écrire :
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m;
P8bars-V =—.R.T (4. 43)
M
avec Pgp s = 8 bars et m; la masse d’air dans le réservoir a I'instant initial.
Pendant la mesure, la masse d’air diminue de Am. Elle correspond a la quantité d’air utilisée et a la
pression P,ompe €xigée par la pompe. Soit Vy;,- e volume d’air utilisé sous la pression P,ompe €t p la
masse volumique de l'air: Am = p.V,;,-. En remplagant I'expression de la masse dans I’équation
4.42,0onap = (Pyompe-M) / (R.T). Ainsi :
P, M
pompe-
Am = T. Vair (4. 44)
Au cours de la mesure, la pression dans le réservoir n’est pas constante. Initialement a 8 bars, elle va
diminuer. Il faut donc s’assurer que la pression dans le réservoir reste au-dessus de la valeur de
Pyompe PeNdant toute la durée de la mesure. Pour cela, il faudrait donc qu’a la fin de la mesure, la
pression dans le réservoir soit au moins de P,ompe- Ainsi, en fin de mesure, I'équation 4.43 doit
respecter I'expression :
my
Brompe-V = W'R'T (4. 45)
avec my la masse d’air dans le réservoir apres la mesure.

A partir des expressions (4.43) et (4.45) on obtient :
RT
(4.43) _ (4.45) = (Psbars - Ppompe)V = (mi - mf)v

_ R.T _ Ppompe-M R.T
= (Psbars - Ppompe)V - Am.7 - T-Vair- M

= (Psbars - Ppompe)V = Ppompe- Vair

V= Ppompe
Psbars - Ppompe

Vair (4.46)

La principale consommation d’air comprimé vient de la pompe pneumatique. Elle exige, pour délivrer
le débit désiré, 6 bars d’air comprimé (Pyompe = 6 bars) sous un débit de 5 [/s. Soit Q- le débit
d’air comprimé, V,;- le volume d’air comprimé a 6 bars nécessaire pour une durée de
fonctionnement de 30 s (correspondant a deux fois la durée d’une mesure). On a ainsi :
Vair = t.Qgir = 150 1 sous 6 bars
Le volume V du réservoir vaut donc : V = 3.V,;,- = 450 [ sous 8 bars.
Par rapport a ce qui est proposé dans le commerce, nous avons donc choisi un réservoir
de 500 litres, pouvant supporter des pressions jusqu’a 11 bars absolus, mais utilisé jusqu’a 8 bars
uniquement a cause de la pression fournie par le réseau d’air comprimé du batiment d’accueil.
L'unité FRL (Filtre/Régulateur/Lubrificateur) se trouve a I’entrée du circuit pneumatique (figure 4.8)
et sert a traiter I'air comprimé en amont, avant que celui-ci ne soit utilisé pour alimenter les
différents équipements :
o Le filtre élimine les particules de taille supérieure ou égale a 40 um présentes dans l'air
(64 um exigés par la pompe pneumatique choisie) ;
o Le régulateur offre une plage de régulation entre 0,3 et 10 bars relatifs (6 bars étant la
pression souhaitée pour notre dispositif) ;
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o Le lubrificateur permet d’ajouter de la matiére grasse a l'air afin de réduire les frottements
mécaniques entre les piéces des divers équipements, et en particulier de la pompe.

e les distributeurs pneumatiques sont classés selon leur mode de commande (électrique,
pneumatique et manuel). Les distributeurs pneumatiques sont les seuls a intervenir pendant la phase
de mesure du courant. Les différentes séquences de commande des distributeurs seront détaillées
dans la section 4.3.5.

Le circuit d’alimentation en air comprimé des vannes et de la pompe du dispositif de mesure donné ci-avant
(figure 4.8) fait état de 6 distributeurs pneumatiques :

e Trois distributeurs a commande électrique : un distributeur 5/3 (5 sorties et 3 positions) pour la
commande de la pompe pneumatique et d’une des vannes pneumatiques, et deux distributeurs 3/2,
avec l'un pour la commande de la deuxiéme vanne pneumatique et l'autre pour la mise en
échappement des deux vannes ;

e Deux distributeurs a commande pneumatique de type 3/2, dont I'un pour la commande de la pompe
pneumatique et I'autre servant de temporisation pneumatique ;

e Undistributeur a commande manuelle servant de bouton d’arrét d’urgence.

Dans la suite du mémoire, les différents équipements seront désignés par leurs abréviations pour
simplifier la rédaction. Elles sont listées dans le tableau 4.1.

Tableau 4.1 : Equipements des circuits hydraulique et pneumatique du banc de mesure

Symbole ‘ Composant
Equipements du circuit hydraulique
EV_C Electrovanne pour le retour du liquide a To
V_F1 Vanne pneumatique pour le retour du liquide a Ty
V_F2 Vanne pneumatique placée avant |’échantillon
Cryo_C Thermocryostat pour la source de température To
Cryo_F Thermocryostat pour la source de température T;
P_Chaud Pompe placée a la sortie de Cryo_C pour la circulation du liquide a To
P_Froid Pompe placée a la sortie de Cryo_F pour la circulation du liquide a T,
P_Trans Pompe placée a la sortie du bac tampon pour le transfert du liquide vers le Cryo_F
EV_RL Electrovanne du circuit de roue libre
EV_Air Electrovanne pour I'entrée d’air dans le circuit — Vidange du circuit
Equipements du circuit pneumatique
AU Arrét d’urgence
D_Pompe Distributeur pneumatique (3/2) pour alimentation de la pompe pneumatique
Tempo_RL | Temporisation pneumatique
D_Chaud Les deux bornes de pilotage du distributeur électrique (5/3), respectivement pour la
et D_RL1 commande deV_F1 et de D_Pompe
D_RL2 Distributeur pneumatique (3/2) pour alimentation de V_F2
D_Echap Distributeur pneumatique (3/2) pour mise a I’échappementdeV_F1 & V_F2

4.3.4 Conception et réalisation du systeme de connexion de
I’échantillon

Un dispositif spécifique a été congu et réalisé afin de raccorder I’échantillon au circuit hydraulique. Ce
dispositif a également pour role d’assurer la connexion électrique pour la mesure du courant MOT. Deux
difficultés principales ont d{ étre prises en considération lors de sa conception :
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e |'effet Venturi, qui consiste en une chute de pression, suite au rétrécissement de la canalisation
provoquant une accélération des particules de fluide. Cette dépression peut créer un effet de
cavitation (formation de bulles de vapeur), dangereuse pour la canalisation [CAVPRELER2011] Cat effet est
favorisé si la chute de pression est tres importante : le changement de rayon doit ainsi se faire de
maniére progressive.

e |’électrode interne, qui joue le role de masse électrique lors de la mesure, n’est pas en accés direct.
Un systeme a été concu pour aller chercher le contact avec I’électrode interne de I'échantillon et le
sortir de I'ensemble pour le rendre plus facilement accessible, sans pour autant affecter la continuité
et I’étanchéité du circuit hydraulique.

Le principe du systéeme de connexion repose ainsi sur des adaptateurs, une piece de prise de contact
électrique et un systéeme pour maintenir I'ensemble. La représentation en figure 4.9 illustre ce principe.

Prise de contact

N

\\\ \\\\

\/ s

M ML .
Coté gauche SEIERRNSIRNN Coté droit

Adaptateurs

Figure 4.9 : Principe de conception du systéme de connexion de I’échantillon

La piece pour la prise de contact est de forme conique et d’épaisseur la plus fine possible (1 mm), afin
de bien épouser la forme de I'échantillon. Elle est placée sur le c6té droit de I'échantillon. Elle est en bi-
matiéere : une partie en métal (cuivre) et I'autre en matériau isolant plastique (nylon), dans le but d’alléger au
plus possible son poids. Ainsi, une partie métallique est en contact direct avec le rebord de I'électrode
interne et des passages sont intégrés dans la partie en polymere pour laisser passer des fils conducteurs qui
seront ensuite soudés sur une bague métallique collée au-dessus de la piéce en polymére. La prise de contact
est alors réalisée a partir de cette bague métallique. Une représentation 3D de cette piece est donnée en
figure 4.10.

Passage pour fils

Partie
isolant

Fil

conductetN\, .

Figure 4.10 : Représentation 3D de la piéce conique pour la prise de masse

Les deux adaptateurs viennent ensuite se juxtaposer sur la bague métallique de la piece conique. Ces
adaptateurs forment chacun un cone de pente 2° pour passer du diametre interne des tuyaux (20 mm) vers
le diametre interne de I’échantillon (26,45 mm coOté gauche et 35,46 mm c6té droit). Pour ces adaptateurs,
nous avons considéré la méme valeur de pente que celle des parties coniques de I’échantillon. Des passages
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(quatre) sont également prévus dans les adaptateurs pour y faire passer des fils conducteurs afin de
récupérer un contact électrique avec la bague métallique de la piéce conique (assurant la connexion avec
I’électrode interne): la connexion entre I'électrode interne et la masse est ainsi effectuée. D’autres
emplacements (paralléle et perpendiculaire a la circulation du liquide) sont créés pour loger les capteurs de
température (cf. § 4.6.2). Les pieces adaptatrices sont directement montées sur le circuit hydraulique.
L'adaptateur de gauche étant de dimension plus réduite que celui de droite, c’est de ce coté de I’échantillon
que se fera I’entrée du liquide dans le but de réduire au maximum la distance entre I’échantillon et la source
de température, et ainsi de diminuer les pertes de charge dans le circuit avant I'arrivée a I’échantillon ;
I’objectif étant de conserver au mieux la température du liquide et donc d’optimiser I’échelon thermique.

Enfin, des flasques équipées de tiges filetées sont ajoutées pour tenir I'ensemble grace a un systéme de
fermeture a baionnette.

Systéme a baionnette

Passages
pour tiges
filetées

(b)
Passages pour prise
de contact de masse

Figure 4.11 : (a) Piéce adaptatrice, (b) Flasque

Toutes les pieces, a I'exception des tiges filetées, ont été congues par un logiciel de CAO et ont été
réalisées par impression 3D. L'ensemble du systéme de connexion est représenté en Annexe 1.

Apres la phase de conception des circuits hydraulique et pneumatique, s’en est suivie la réalisation du
banc expérimental. Les figures 4.12 et 4.13 montrent une vue globale du banc expérimental.
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Figure 4.12 : Circuit d’alimentation en air comprimé (circuit pneumatique)
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Figure 4.13: éircuit hydraulique du dispositif expérimental
4.3.5 Cycles de fonctionnement du banc de mesure

Une mesure MOT est réalisée en trois étapes distinctes : la mise en température initiale de I’échantillon,
la phase de roue libre et la mesure directe du signal MOT lors de I'application de I’échelon thermique
(figure 4.25).

4.3.5.1 Placement de I'échantillon a température initiale

Cette premiére étape, comme son nom l'indique, consiste a amener a la température initiale |I'épaisseur
d’isolant a analyser. Pour cela, on fait circuler a travers I"échantillon le liquide régulé a la température To
(figure 4.14). Cette phase dure entre 2 et 10 minutes en fonction de la température initiale de I’échantillon.

ﬁ L

/’
- .
liquide | 47 liquide
aT, —— aT,; L

Figure 4.14 : Etape 1 — Placement de I’échantillon a température initiale

Durant cette phase, cing équipements sont commandés : les deux thermocryostats pour réguler les
liquides aux valeurs de températures consignes To et Ty, la pompe P_Chaud pour la circulation du liquide a To
et les vannes EV_Chaud et V_F1 pour que le retour du liquide se fasse dans le méme bain régulé a To.
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Au méme moment, dans le circuit d’alimentation en air comprimé, une impulsion électrique est envoyée
au distributeur D_Chaud, mettant la vanne V_F1 sous pression pour la fermer et la pompe pneumatique
P_Froid en échappement, c’est-a-dire en arrét (Cf. détails en Annexe 2).

Durant cette phase, si cela est nécessaire, la pompe P_Trans est commandée pour un transfert du
liquide du réservoir tampon vers Cryo_F.

4.3.5.2 Etape 2 : Phase de « roue libre »

Cette étape, qui dure quelques secondes et précede I'étape de mesure du signal MOT, a pour but de
ramener au plus prés de I'échantillon le liquide a la température Ty, de facon a générer le meilleur stimulus
thermique possible lors de I’étape suivante. Pour cela, le circuit hydraulique en amont et proche de
I’échantillon est amené a la température T; a I'aide du circuit de roue libre.

Durant cette phase, la vanne V_F1 continue d’étre sous pression, tandis que les deux
thermorégulateurs, I'électrovanne EV_chaud et la pompe P_Chaud cessent d’étre alimentés. Trois autres
équipements sont également commandés : la pompe P_Froid pour la circulation du liquide a T; et les vannes
EV_RL et V_F2 pour que liquide ne circule pas a travers I’échantillon mais par le circuit de roue libre, avec le
retour du liquide dans le réservoir tampon (figure 4.15).

Dans le circuit pneumatique, le distributeur 5/3 (D_RL1) est de nouveau commandé, ce qui va
enclencher un autre distributeur pneumatique D_Pompe, qui permettra de mettre en marche la pompe
pneumatique et lancer la temporisation pneumatique Tempo_RL. Simultanément, le distributeur D_RL2 est
activé, permettant de mettre sous pression la vanne V_F2 afin de la fermer. La fermeture de la vanne V_F2
est détectée par un pressostat placé en amont de la vanne et I'état fermé du pressostat marque le début de
la roue libre. Quant a la temporisation, elle est réglée de maniére a ce que sa durée soit légérement
supérieure a celle de la roue libre (cf. détails en Annexe 2).

(I I

H j |

Réservoir

T, Y T : tampon D‘_‘J

liquide a a8 |

Figure 4.15 : Etape 2 — Phase de « roue libre »

4.3.5.3 Etape 3 : Excitation thermique de I'échantillon et mesure
MOT

Tel qu’énoncé précédemment, la durée de cette phase est de 15 secondes. Il s’agit de la phase de
mesure proprement dite : I'échantillon est a la température Ty et I'échelon thermique AT = T; — T, est
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appliqué sur I'électrode interne par circulation du liquide a la température T, (figure 4.16). Le courant d’onde
thermique est mesuré grace a un amplificateur de courant avec enregistrement de la mesure par un

sl

programme d’acquisition (cf. § 4.4).

=/ O
Lo o | Réservoire - n
liquidea —) tampon =
To N
|
1 1T

Figure 4.16 : Etape 3 — Mesure MOT

Pendant la mesure, comme déja précisé, et afin de limiter au maximum la génération de bruit
électromagnétique, aucun équipement électrique n’est commandé. En effet, au terme de la durée de roue
libre, I’électrovanne EV_RL cesse d’étre alimentée et se ferme. Le distributeur pneumatique D_Pompe reste
toujours sous pression assurant la continuité de I'alimentation en air comprimé de la pompe pneumatique.
Les deux vannes pneumatiques restent sous pression tant que la temporisation pneumatique n’est pas
déclenchée. Lorsque la temporisation arrive a terme, elle met les deux vannes pneumatiques V_F1 et V_F2
en échappement, provoquant leur ouverture : c’est le début de la mesure (cf. Annexe 2). Le retour du liquide
se fait dans le réservoir tampon.

4.4 Conception et réalisation de la partie mesure
(acquisition et commande)

Elle concerne toute la partie liée a la commande des différents éléments du banc, a I'acquisition du
courant d’onde thermique et a I'acquisition des données issues des différents capteurs.

Un programme sous Labview a été entierement développé pour :

e Controler les équipements du banc (ouverture et fermeture des vannes, mise en route et arrét des
thermorégulateurs et des pompes), suivant une séquence définie en fonction des différentes étapes
de mesure (figure 4.17) ;

e Suivre et enregistrer, via un ordinateur, les différentes données (numériques ou analogiques)
renvoyées par les capteurs et les courants MOT.
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Figure 4.17 : Séquence de commande des équipements

Le programme a été réalisé de maniere a suivre toutes les phases de fonctionnement de fagon

automatique, avec une interface utilisateur pensée afin d’étre le plus « user-friendly » possible. Cette

interface comporte deux onglets :

e Le premier onglet est dédié aux parameétres de connexion avec la carte d’acquisition : il permet de

faire le choix des données a acquérir et du port de sortie ou d’entrée pour chaque équipement. Il est

aussi possible d’y vérifier visuellement les séquences de fonctionnement de chaque élément grace a

des LEDs qui s’allument lorsqu’une commande est envoyée a un équipement.

e Le deuxieme onglet sert a renseigner certains parametres liés a I’environnement de mesure. Il s’agit :

o

o

o

O

Des deux consignes de température (T, et T;) ;

Des durées des différentes phases (mise en température initiale, roue libre et mesure) ;

De la période d’échantillonnage (fréquence de mesure du courant et des données fournies
par les capteurs) ;

Du nom du fichier et du chemin d’enregistrement des données.

Cet onglet est également utilisé pour suivre I’évolution en temps réel de la mesure de courant, ainsi

gue les conditions expérimentales du banc, a savoir :

o

O

O

O

La température et le niveau des liquides dans les thermocryostats ;
Le niveau du liquide dans le bac tampon ;
La température du liquide dans le circuit hydraulique ;

La température dans I’échantillon ;

La vitesse du liquide dans le circuit hydraulique.

Un apercu des deux onglets de linterface homme/machine du programme de commande et

d’acquisition est donné en Annexe 3.

La commande numérique sur ordinateur ne suffit pas a elle seule a contréler les équipements. En effet,

une fois que I'ordre a été donné par ordinateur, il est nécessaire qu’il arrive sur un circuit d’interfagage qui

doit étre mis en place pour délivrer la puissance électrique nécessaire afin de déclencher les différents

équipements. Ce circuit d’interfacage est principalement constitué de relais et d’optocoupleurs utilisés afin
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d’isoler le circuit de commande du circuit de puissance. La figure 4.18 permet d’observer le schéma de
commande sur un port de sortie de la carte d’acquisition. Deux circuits sont réalisés respectivement pour
I"alimentation en 230 V CA et pour I'alimentation en 24 V CC.
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Figure 4.18 : Schéma de commande d’un équipement [NEDELKOVSKI2015]

4.5 Validation expérimentale du banc

Une fois la partie hydraulique et la partie de mesure réalisées mises en place, une premiere série de
tests a été effectuée afin de valider le bon fonctionnement de I'ensemble du banc. Il s’agit notamment de
vérifier le respect des cycles de fonctionnement (séquences de commande de chaque équipement) et
I’évolution du signal MOT avec la variation de I’échelon thermique.

Pour vérifier le respect des cycles de fonctionnement, un échantillon de résine pure (sans charge
minérale) a été utilisé et, grace a la transparence du matériau, une surveillance visuelle supplémentaire a pu
étre faite par rapport au passage du liquide dans I’échantillon. Nous avons ainsi fait évoluer le programme de
commande jusqu’a la validation compléte des séquences de fonctionnement du banc. De plus, nous avons pu
observer qu’au début de la mesure, lors du premier passage du liquide a Ty, il y a formation dans les
premiéres secondes de vacuoles d’air dans le circuit hydraulique et en particulier au niveau de I’échantillon,
avant que I’écoulement n’atteigne un régime permanent. La décision a donc été prise, méme si I’échantillon
est déja initialement a la température souhaitée, d’effectuer tout de méme la premiére phase de mise en
température, car cette étape est essentielle pour remplir le circuit hydraulique de liquide et ainsi éliminer la
quasi-totalité des vacuoles d’air ; I'objectif étant d’éviter que celles-ci perturbent I’échelon thermique lors de
I"application du liquide a T;.

D’aprés l'expression du courant d’onde thermique, ce signal dépend, entre autres, de I’échelon
thermique appliqué, c’est-a-dire de son signe et de son amplitude. Ainsi, des mesures de courant ont été
effectuées pour un échelon de température positif et négatif, en faisant varier 'amplitude de I’échelon. Pour
ces tests, les conditions de mesures sont définies ci-apres :

e Nature du liquide : eau;
e Valeur de I'échelon thermique :
o Mesurel: AT = 25°C;
o Mesure2: AT = —30°C;
e Mesures effectuées avec I'amplificateur de courant Keithley 428, en utilisant le filtre analogique de
I'appareil ;
e Durée de la mesure 15 sec.
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Deux signaux obtenus sur I’échantillon de résine pure, sans application au préalable de contrainte
électrique, sont donnés dans la figure 4.19.

1,5
1 - - -k  — — ——
=AT =25°C

05 N =—AT=-30°C _|
<
= 1
-
Elam
=3
o
o

Durée (s)
Figure 4.19 : Mesures préliminaires de courant MOT sur un échantillon de résine pure (sans charge minérale) avec le dispositif
expérimental développé (pour deux valeurs d’échelon thermique appliqués a I’échantillon : 25°C, puis -30°C)

Nous pouvons observer que le signe du courant s’inverse avec le signe de I'’échelon thermique et que
I"amplitude du courant augmente avec I'amplitude de I’échelon thermique : le principe de fonctionnement
apparait donc validé. Toutefois, a I'issue de ces tests, une phase d’optimisation est menée afin d’intégrer
I’ensemble des capteurs de température (et ainsi confirmer les caractéristiques recherchées du banc de
mesure), mais également pour améliorer le rapport signal/bruit des courants mesurés.

4.6 Optimisation du dispositif expérimental

Comme mentionné précédemment, I'optimisation du banc de mesure concerne principalement
I'intégration de capteurs dans le circuit hydraulique et I'amélioration du rapport signal/bruit sur les mesures
de courant.

4.6.1 Amélioration du rapport signal/bruit (SNR)

La résolution spatiale étant inversement proportionnelle au rapport signal/bruit (on considére
généralement qu’elle varie selon la loi du type Ax = 0,52x/SNR, avec x la profondeur d’avancée de la
température dans |’échantillon HO2008]) '|e hut de cette étude est d’obtenir un SNR le plus élevé possible afin
d’avoir la meilleure résolution spatiale possible. Ainsi, nous nous sommes fixés comme objectif d’atteindre
un SNR = 10, permettant d’obtenir une résolution théorique de quelque um au voisinage de I'électrode
interne.

Outre un filtrage numérique du signal qui peut toujours étre effectué a postériori avec un filtre concu de
maniere adaptée (ordre du filtre, fréquences caractéristiques, ...), nous avons testé les trois solutions
suivantes afin d’améliorer le SNR :

e Filtrage analogique du signal a I'aide des filtres intégrés dans I'appareil de mesure ;
e Diminution de la sensibilité au bruit de la cellule de mesure ;
e Augmentation de I'amplitude du signal.
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4.6.1.1 Filtrage analogique du signal a I'aide de I'amplificateur
de courant

L'amplificateur de courant utilisé pour les mesures est un Keithley 428, qui utilise un filtre passe bas et
offre la possibilité de choisir le temps de montée du filtre. La bande passante du filtre dépend du temps de
montée choisi qui est compris entre 10 ps et 300 ms (4f = 0,35/temps de montée).

L'utilisation du filtre analogique de I'appareil de mesure améliore de facon considérable le SNR de la
mesure de courant : il passe ainsi de 2,5 sans utilisation du filtre a une valeur SNR >> 10 avec I'utilisation du
filtre interne de I'appareil de mesure (voir figure 4.20).
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Figure 4.20 : Mesures de courant MOT avec et sans filtre analogique de I'appareil de mesure

Cette amélioration se traduit en revanche par une diminution de la dynamique du signal (diminution de
la pente), et donc par une perte d’information sur les premiéres couches d’isolant traversées par I'onde
thermique. En effet, lorsqu’on sait qu’on peut considérer que la résolution spatiale Ax peut étre reliée a la
bande passante par une relation du type Ax = 1,66(W.Af)~1/2 [DAGHER2006] ey prepant W = 10° s/m?,
pour une bande passante de 35 Hz, correspondant a un filtre de constante de temps de 10 msec, la
résolution serait limitée a 0,2 mm sur les premiéres couches de I"échantillon.

Pour ces raisons, nous avons décidé de ne pas utiliser le filtre analogique intégré dans |'appareil de
mesure.

4.6.1.2 Diminution de la sensibilité au bruit de la cellule de
mesure

Ne souhaitant pas utiliser de filtre, I'idée a été alors de réduire de maniére physique I'amplitude du bruit
dans la cellule de mesure. Pour cela, une premiere démarche a été effectuée pour détecter les éventuelles
sources de bruit du dispositif expérimental (sans blindage électromagnétique spécifique). Ainsi, des mesures
dans trois configurations différentes ont été réalisées :

e (a) Mesures sans circulation de liquide et avec I’échantillon VIDE (pas de liquide dans la partie interne
de I'échantillon) : pompe arrétée et circuit hydraulique vidangé ;
e (b) Mesures sans circulation de liquide et avec I’échantillon PLEIN (liquide présent dans la partie
interne de I’échantillon) : pompe arrétée et circuit hydraulique rempli de liquide ;
e (c) Mesure « normale », c’est-a-dire avec CIRCULATION de liquide: pompe pneumatique en
fonctionnement.
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Des exemples de signaux obtenus sont donnés dans la figure 4.21. On note déja que dans le cas (a), le
bruit détecté présente une amplitude de I'ordre de 500 pA. Nous avons également pu déterminer que ce
bruit se situe dans le domaine du 50 Hz, provenant vraisemblablement du réseau d’alimentation électrique. Il
est intéressant de noter que la circulation du liquide, lors d’une mesure « normale » (cas (c)), n"Taugmente
pas I'amplitude de ce bruit.
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Figure 4.21 : Mesures de courants MOT sans et avec cellule blindée :
(a) configuration échantillon « VIDE », (b) configuration échantillon « PLEIN » et (c) configuration mesure « normale »

Nous avons donc congu une cellule de mesure blindée (cage de faraday). Celle-ci est entiérement
réalisée en aluminium et sa forme est pensée de maniere a bien s’intégrer dans le circuit hydraulique et a ne
renfermer que la partie du banc contenant I’échantillon et son systéme de connexion (figure 4.22). Cette
cellule est constituée de deux parties: une partie amovible et une partie fixée sur le plan de travail
contenant les différentes connexions pour les mesures de courant et de températures.

Partie amovible

Partie fixée sur le plan de travail et contenant
les différentes connexions de prise de mesure

Figure 4.22 : Cellule blindée intégrée au banc de mesure
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Apres la mise en place de la cellule blindée, des mesures ont été réalisées dans les 3 configurations déja
testées précédemment. Quelques exemples de signaux obtenus sont donnés figure 4.21. Ils montrent que :

e La composante alternative 50 Hz du bruit n’est plus présente ;

e |'amplitude du bruit a considérablement diminué, entrainant une amélioration du SNR : on observe
ainsi une diminution de I'amplitude du bruit d’environ un facteur 5 en situation de circulation du
liquide. Cette amplitude est de 'ordre de la centaine de pico ampére.

Ainsi, pour obtenir un SNR > 10, et en utilisant la cellule blindée mise en place, il est nécessaire que
I'amplitude du courant soit supérieure au nano ampeére. Afin d’augmenter I'amplitude du signal, il a été
envisagé d’augmenter I'amplitude de I’échelon thermique ; c’est ce que nous allons présenter dans la section
suivante.

4.6.1.3 Augmentation de I'amplitude du signal

Nous savons déja, d’apres son expression, que le courant MOT est proportionnel a I’échelon thermique
(équation 4.32) : 'augmentation de I'amplitude de I’échelon thermique entraine proportionnellement une
augmentation de I'amplitude du courant.

Les mesures discutées aux § 4.6.1.1 et 4.6.1.2 ont été réalisées avec un échelon de température
AT = —15°C (T, = 25°C et T; = 10°C). Nous avons donc doublé la valeur de I'échelon en régulant le
liguide a la température T; = —5°C. Comme attendu, doubler I’échelon thermique conduit a augmenter
I"amplitude du signal de mesure et donc a augmenter le SNR, a un niveau supérieur a 10.

2

—-15°C
—-30°C

.
)]

-

Courant d'onde thermique (nA)

It
5

_10 2 4 6 8 10 12 14 16
temps (s)
Figure 4.23 : Mesures du courant MOT avec un échelon thermique de -15°C (courbe en rouge)

et de -30°C (courbe en vert)

A l'issue de cette phase d’amélioration du rapport signal/bruit et de ces différents tests préliminaires,
nous avons donc défini les futures conditions de mesure du banc pour la suite de I'étude :

e Utilisation de la cellule blindée (« faible bruit ») ;
e Pas de filtrage analogique pour I'appareil de mesure ;
e Températures de liquide Ty, = 25°C et T; = —5°C 2 AT = —30°C.

4.6.2 Vérification de la reproductibilité des conditions de
mesure - Mise en place de capteurs
L'objectif de la mise en place de capteurs dans le systeme de mesure est de connaitre avec précision les

conditions physiques réelles de I'expérience (température du liquide qui traverse I’échantillon et
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températures dans I’échantillon), mais également de vérifier la reproductibilité des conditions de mesure.
Deux types de capteurs ont ainsi été mis en place :

e Des capteurs de températures pour observer la température du liquide en contact avec I'électrode
interne de I’échantillon, mais également la température dans I’échantillon ;

e Un capteur de densité (densimétre) utilisé pour surveiller le mélange eau/éthanol.

4.6.2.1 Capteurs de température

Les capteurs de température installés dans les thermocryostats nous donnent des indications sur la
température du liquide lorsque ce dernier est encore dans les réservairs. Il est donc intéressant d’en placer
au voisinage de I’échantillon pour connaitre également avec précision la température réelle du liquide qui
traverse I"échantillon lors de la mesure. Deux sondes de type PT1000 sont ainsi placées a I'entrée et la sortie
de I’échantillon sur les emplacements prévus dans le systeme de connexion de I’échantillon (figure 4.24).
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Figure 4.24 : Emplacement des capteurs de température (PT1000) a I'entrée et a la sortie de I’échantillon

liy-a

Les courbes de températures obtenues sont données en figure 4.25, avec observation de la température
initiale du liquide a 25°C et de la température finale du liquide tendant a atteindre -5°C. Une estimation de la
vitesse du liquide a travers I'échantillon peut étre déduite de ces courbes : en sachant que la distance entre
les deux capteurs PT1000 est de 166 mm et que la durée pour que le liquide traverse de 'entrée a la sortie
est de 0,126 s (déduit des courbes de la figure 4.25), la vitesse du liquide est donc d’environ 1,3 m/s.
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Figure 4.25 : Evolution de la température du liquide a I’entrée et a la sortie de I’échantillon
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Nous rappelons que dans le cahier des charges, nous avions fixé une vitesse souhaitée du liquide de
I’ordre de 2 m/s. Cette valeur de 1,3 m/s est donc sensiblement en accord avec les attentes ; la différence
peut s’expliquer par les pertes de charges dans le circuit hydraulique, dues a sa configuration particuliere.
D’autres mesures de températures ont ensuite été réalisées lors de nouveaux cycles de mesure : elles ont
montré les mémes évolutions, démontrant la reproductibilité des conditions de test.

Pour déterminer comment la température diffuse a travers I’échantillon, quatre capteurs de type
thermocouple (de type T) ont été installés dans un échantillon « instrumenté » (figure 4.26) : deux au plus
prés de I’électrode interne et deux autres au plus prés des électrodes externes (anneaux de garde).

Emplacement des
thermocouples

Figure 4.26 : Emplacement des capteurs de température dans I'épaisseur d’isolant de I’échantillon « instrumenté »

Quelques exemples de mesures de température réalisées avec ces quatre capteurs sont donnés dans la
figure 4.27. Nous pouvons déduire de ces mesures que la température dans I'épaisseur d’isolant varie en
moyenne de 1 a 2 K/s pendant la mesure.
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Figure 4.27 : Mesures de température dans |'épaisseur d’isolant de I’échantillon

Vers la partie externe de l'isolant, au plus pres de I'électrode externe, on observe une homogénéité de
la température sur la longueur de I’échantillon. Cette homogénéité n’est pas tout a fait respectée prés de
I’électrode interne. A cause de la procédure utilisée pour positionner les capteurs, deux hypothéses peuvent
expliquer cette différence :

e Soit les deux capteurs n‘ont pas été positionnés exactement a la méme épaisseur dans l'isolant,
malgré les soins apportés lors de la procédure ;

e Soit les deux capteurs sont placés a la méme épaisseur dans le composite, mais a cause d’un
mélange non homogéne de la résine et de I'alumine, I'un des capteurs peut étre dans un
environnement ou les particules d’alumine sont plus concentrées. Cette hypothése nous parait la
plus vraisemblable.
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En définitive, cette inégalité reste relativement négligeable et nous permet d’affirmer que la
température reste sensiblement homogene dans I'épaisseur de l'isolant, suivant les directions axiale et
radiale.

4.6.2.2 Densimetre

La quantité de chaleur échangée entre un fluide et une paroi dépend de plusieurs parametres, parmi
lesquels la surface d’échange, |'état de surface du solide, la différence de température entre la paroi et le
fluide, ainsi que la vitesse et la capacité thermique massique du fluide.

Dans notre étude, nous utilisons comme fluide caloporteur un mélange eau/éthanol dans les
proportions en volume de 80% d’eau et 20% d’éthanol. L'éthanol étant un liquide volatil, sa concentration
dans le mélange diminue avec le temps. Cela peut donc conduire a une modification de la quantité de
chaleur échangée entre le liquide et la surface de I’électrode qui entraine par la suite une modification de la
qguantité de chaleur diffusée dans I’échantillon et donc du signal MOT. Il est donc important de surveiller a
I’aide d’un densimétre, avant chaque série de mesures, la densité du mélange eau/éthanol.

Pour cela, nous avons utilisé un densimetre portable a affichage numérique avec une résolution de
0,1 kg/m3. Il offre la possibilité de donner I'information sur le pourcentage d’alcool dans une solution donnée
par mesure de la masse volumique du liquide analysé. Connaissant les masses volumiques de I'eau et de
I’éthanol (respectivement de 1000 kg/m? et 789 kg/m?), il est possible d’étalonner I'appareil de mesure pour
chacun des deux liquides en pourcentage d’alcool contenu dans le liquide (0% pour I'eau et 100% pour
I’éthanol). La vérification pour notre mélange a donc consisté a obtenir les 20% désirés, et si nécessaire a
ajuster les proportions.

4.7 Conclusions

Dans ce quatrieme chapitre, I'aspect théorique de la méthode de I'onde thermique appliquée aux
géométries cylindriques a tout d’abord été présenté, aussi bien pour les mesures réalisées en court-circuit
qgue pour celles nécessitant I'application d’'un champ électrique continu. Ensuite, dans une deuxieme partie,
une description détaillée de toute la procédure, allant de la conception a la réalisation du dispositif
expérimental pour la mesure de la charge d’espace dans la configuration spécifique de nos échantillons a été
réalisée. La conception et la réalisation de ce banc de mesure ont été faits en deux grandes étapes : la mise
en place du circuit hydraulique (et du circuit pneumatique associé), puis la réalisation du circuit de
commande et d’acquisition permettant la mesure du signal. Des tests ont été réalisés afin de valider le bon
fonctionnement du banc de mesure, notamment au travers de l'influence du signe et de I'amplitude de
I’échelon de température sur le courant d’onde thermique.

Dans le but d’obtenir la meilleure résolution spatiale sur les distributions de charges d’espace et de
champ électrique interne, un travail a été mené afin de définir les conditions optimales pour la réalisation
des mesures a mener lors des futures études sur échantillons en résine époxyde chargée d’alumine. Une
cellule faible bruit, ainsi que I'utilisation d’'un échelon thermique augmenté a -30°C, ont permis d’envisager
des acquisitions de signal avec un rapport signal/bruit acceptable. La validation du systéme de mesure a
également été faite au travers d’acquisitions de températures, permettant d’estimer la vitesse du liquide et
de démontrer la reproductibilité des mesures.

Une fois le banc de mesure validé et opérationnel, nous avons pu mener différentes études permettant
d’observer le comportement, en termes d’accumulation des charges d’espace, de la résine époxyde chargée

95



Conception et réalisation d’un dispositif de mesure de charges d’espace

d’alumine, pour différentes contraintes électriques et thermiques. Les résultats issus de ces différentes
recherches font I’objet du chapitre suivant.
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Etude de la charge d’espace dans le matériau

Apreés avoir présenté lors de la section précédente la mise en place et la validation du banc permettant
de mesurer les charges d’espace, ce chapitre est dédié aux travaux expérimentaux menés sur le composite
pour observer son comportement du point de vue de I’évolution de la charge d’espace en fonction de
différents parametres.

Dans un premier temps, des études préliminaires ont été menées sur le matériau, a la fois en géométrie
plane et cylindrique, afin de définir une procédure de prétraitement thermique susceptible d’assurer la
stabilité du matériau et la reproductibilité des résultats. Ce prétraitement thermique a été par la suite
appliqué a tous les échantillons. Pour étudier I'influence du champ électrique et de la température, un
protocole expérimental a été établi afin d’évaluer I'impact de chaque paramétre sur I'accumulation de la
charge d’espace.

La derniere partie de ce chapitre est consacrée a l'interprétation des différents résultats obtenus en
faisant varier le champ électrique appliqué (entre 2 et 10 kV/mm) et la température (entre 25 et 105°C), en
restant inférieur a la température de transition vitreuse du composite, autour de 115°C. Par ailleurs,
I'influence de la durée d’application de la contrainte électrique a 105°C a également été étudiée sur le
comportement du composite (jusqu’a 72 h).

5.1 Etudes préliminaires sur la stabilité diélectrique du
matériau

5.1.1 Prétraitement thermique du matériau

Des études antérieures ont montré que les propriétés électriques de la résine époxyde (permittivité,
facteur de pertes, résistivité, rigidité diélectrique, répartition de la charge d’espace, ...) sont généralement
dégradées par la présence d’eau dans le matérigu [YAYHAOUI2015, GUILLERMIN2004, KIKUCHI2014, ZAVATTONI2014] - Afin d’assurer
la stabilité du matériau et la reproductibilité des mesures, un protocole de prétraitement et de stockage des

échantillons doit étre défini afin d’étre appliqué avant et pendant les différentes procédures expérimentales.

Apres fabrication des échantillons chez Supergrid Institute et des leur réception, ces derniers sont
susceptibles de contenir des quantités plus ou moins importantes d’eau. Cette présence d’eau peut avoir
plusieurs origines, comme le procédé de fabrication des échantillons, le stockage ou bien encore le
transport. Il est donc nécessaire de déterminer un processus efficace permettant de retirer un maximum
d’eau du composite. Des études préliminaires concernant I'influence de I'eau sur la permittivité relative et le
facteur de pertes du composite ont alors été menées, dans un premier temps sur des échantillons plans, et
ensuite directement sur les échantillons test cylindriques.

5.1.1.1 Effets de la teneur en eau: étude sur des échantillons
plans

Pour plus de facilité, l'influence de I'humidité a d’abord été étudiée sur des disques d’isolant de
diameétre 100 mm et d’épaisseur 1 mm (figure 5.1). Des électrodes en chrome/or, de diamétre de 50 mm, ont
été réalisées par dépot sous vide sur les deux faces des échantillons.

Deux échantillons (notés E1 et E2) ont été utilisés afin de tester deux conditions de séchage. Des
mesures de permittivité relative et de pertes diélectriques, couplées a des mesures de masse effectuées a
I'aide d’une balance de précision (0,1 mg), ont régulierement été réalisées durant I’étude pour observer leur
évolution en fonction de la teneur en eau du matériau. Pour atteindre cet objectif, I’étude a été organisée en
3 étapes développées ci-apreés.
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Figure 5.1 : Echantillon plan de résine époxyde chargée d’alumine [YAYHAOUI2015]

5.1.1.1.1 Influence de I'absorption d’eau

Cette étape a eu pour principal objectif de mettre les échantillons dans un état initial similaire afin
d’effectuer une étude comparative de deux traitements thermiques. Elle comporte un séchage sous vide
primaire suivi d’'une absorption d’eau.

Lors de la premiére phase, les échantillons sont placés dans une enceinte sous vide primaire (103 mbar)
chauffée a 80°C, jusqu’a ce que leur masse ne varie plus. Le dispositif expérimental utilisé pour sécher les
échantillons est présenté dans la figure 5.2. La courbe de perte de masse est donnée dans la figure 5.3 et
obtenue grace a la relation :

m(ty) — m(t)

Am(t) = W x 100 (5.1)

avec m(ty) et m(t) les masses de I’échantillon, respectivement a I’état initial et a I'instant ¢.

Enceinte sous vide avec
porte-échantillon chauffant

a ‘ } } z Régulateur de température
du capteur®
P / { du porte-échantillon

Pompe a vide

Figure 5.2 : Dispositif expérimental pour le séchage sous vide d’échantillons plans (80°C / 103 mbar)

D’aprés la figure 5.3, nous pouvons voir que la perte de masse relative, en pourcentage, n’est pas
identique pour les deux échantillons. Cela s’explique par le fait que les échantillons ne contiennent pas
exactement la méme quantité d’eau a I'état initial. Pour les 2 échantillons, la perte de masse maximale
semble étre atteinte au bout d’environ une trentaine d’heures sous 80°C / 103 mbar. Les faibles variations de
masse (reprise de masse) qui peuvent étre observées au-dela de 24 heures sont sans doute dues a une
adsorption de petites quantités d’eau pendant l'intervalle de temps entre le moment ol I’échantillon est

retiré de I'étuve et la pesée.
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Figure 5.3 : Premiére perte de masse du matériau (échantillons E1 et E2) en fonction de la durée (80°C / 10-3 mbar)

Lorsque la variation de masse est devenue négligeable dans le temps (au bout de 48 heures de
traitement), des mesures de permittivité relative et de facteur de pertes diélectriques (tan &) ont été
effectuées a température ambiante. Les spectres fréquentiels représentant la permittivité relative et le
facteur de pertes sont donnés dans la figure 5.4, pour une fréquence variant entre 10 et 10° Hz. On voit que
les valeurs de permittivité relative obtenues sont du méme ordre pour les 2 échantillons (6,6 et 6,9 en basses
fréquences (BF)). Le facteur de pertes varie entre 0,007 et 0,035 pour E1 et entre 0,005 et 0,02 pour E2. Ces
valeurs sont similaires a celles obtenues par Yahyaoui sur le méme matériau [YAHYAOUR2015] 'Noys considérerons
ces spectres comme I'état de référence des échantillons pour la suite de I'étude.
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Figure 5.4 : Permittivité relative et facteur de pertes de E1 et E2 aprés 48 h sous 80°C/ 103 mbar

Pour étudier la reprise en eau du matériau et mettre les échantillons dans un état initial comparable, ils
ont été placés dans une étuve a humidité controlée (80% HR a 60°C), afin qu’ils absorbent de I'eau jusqu’a
saturation. La courbe d’évolution de la masse relative, correspondant au gain de masse de I’échantillon, est
donnée par la figure 5.5. Elle a été obtenue en utilisant la relation :

m(t) —m(to)

Am(t) = W X 100 (5.2)
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Figure 5.5 : Gain de masse des échantillons plans E1 et E2, en fonction de la durée sous 60°C / 80% HR

L’évolution de la masse est sensiblement équivalente pour les deux échantillons et la prise d’eau finale
apparait similaire. La dynamique d’absorption d’eau est plus importante durant les premiéeres 24 heures,
avec un gain de masse de 'ordre de 0,24%. Par la suite, I'absorption devient plus lente pour atteindre un
palier de 0,26% au bout de 3 jours.

En parallele des mesures de permittivité relative et de facteur de pertes ont été réalisées et les
évolutions sont données dans la figure 5.6. Nous rappelons que, la molécule d’eau étant une entité polaire
(e, = 81), il est normal d’observer une hausse sensible de la permittivité relative du matériau lorsque celui-ci
voit son contenu en eau augmenter.
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Figure 5.6 : Evolution de la permittivité et du facteur de pertes durant la prise d’eau sous 60°C et 80% HR : (a) E1, (b) E2

On observe bien une dépendance sensible des propriétés diélectriques du composite avec la teneur en
eau. Une absorption d’eau correspondant a un gain de masse de seulement 0,26% conduit a une
augmentation de la permittivité relative en BF pouvant atteindre 40% et a une multiplication par 5 du facteur
de pertes. Toutefois, on note que pour un gain de masse compris au-dela de 0,2% les variations de
permittivité relative et du facteur de pertes sont faibles, voire négligeables en ce qui concerne le tan 6.
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5.1.1.1.2 Influence du traitement thermique

Pour retirer I'eau précédemment absorbée, les échantillons E1 et E2 ont été a nouveau placés dans des
étuves chauffées a 80°C, respectivement sous 1 bar absolu et sous 103 mbar. Tout cela dans le but de
déterminer les conditions les plus favorables pour sécher le matériau et lui conférer des valeurs de
permittivité et de tan 6 les plus faibles et les plus stables possibles. Des mesures diélectriques ont ainsi été
effectuées toutes les 24 heures, avec des pesées trois fois par jour, pour observer I’évolution de la perte de
masse correspondant a la perte d’eau dans le matériau. La figure 5.7 montre les courbes de perte de masse
des deux échantillons étudiés.
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Figure 5.7 : Perte de masse du matériau en fonction du temps pour E1 (80°C / 1 bar) et E2 (80°C / 10-3 mbar)

La dynamique de séchage apparait légérement moins rapide lors du traitement thermique sous vide
primaire (10 mbar) que lors de celui sous 1 bar absolu. Dans ce dernier cas, la perte d’eau dans I’échantillon
est stabilisée au bout de seulement 24 heures, avec une perte de masse finale d’environ 0,3%. Une durée
supérieure est nécessaire lors du traitement thermique réalisé sous vide (soit 48 heures), correspondant a
une diminution plus importante de la masse d’environ 0,4%.

Le fait de retirer une partie de I'eau contenue dans le matériau améliore sensiblement ses propriétés
diélectriques (sa permittivité diélectrique et son facteur de pertes), comme le montre |’évolution des
spectres de la figure 5.8. On note, d’apres I'évolution des spectres de I’échantillon E1 que 24 heures de
traitement a 80°C et a 1 bar ont permis de revenir aux valeurs initiales (valeurs de référence) de permittivité
et de facteur de pertes avant absorption d’eau. Aprés 24 heures de traitement thermique sous vide
(échantillon E2), les valeurs de permittivité et de facteur de pertes diminuent considérablement pour se
rapprocher des valeurs initiales, et au-dela de cette durée, I'évolution des spectres devient moins marquée.
Bien que le traitement sous vide ait permis de retirer une masse d’eau plus importante, les valeurs de
permittivité et de facteur de pertes apparaissent sensiblement identiques d’un échantillon a I'autre. Les deux
types de traitement thermique montrent ainsi une influence similaire sur les propriétés diélectriques du
matériau. Au-dela d’une certaine perte d’eau dans le matériau (dans notre cas correspondant a une perte de
masse comprise entre 0,2% et 0,3%), le spectre diélectrique du matériau ne varie quasiment plus.
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Figure 5.8 : Evolution de la permittivité et du facteur de pertes avec la perte d’eau de (a) E1 (80°C/ 1 bar) et (b) E2 (80°C/ 103 mbar)

5.1.1.1.3 Influence de la reprise d’eau a I'air ambiant

Les échantillons sont par la suite laissés a I’air ambiant pour observer la dynamique de reprise d’eau. Les
courbes d’évolution de la masse des 2 échantillons sont données dans la figure 5.9.
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Figure 5.9 : Evolution de la masse du matériau en fonction de la durée de maintien sous atmosphére ambiante

On constate que la masse des 2 échantillons a augmenté d’environ 0,1% au bout de 48 heures. En
prolongeant le test pendant une durée de 5 jours, leur masse reste quasi-constante. La prise d’eau dans ces
conditions reste faible comparée a celle obtenue sous un environnement plus contraignant (80% HR - 60°C).
Cette faible reprise d’eau entraine une augmentation moins importante, mais cependant non négligeable, de
la permittivité et du facteur de pertes, comme le montre la figure 5.10. En BF, on enregistre ainsi une
augmentation de la permittivité de 14% et un facteur de pertes multiplié par 2.
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Figure 5.10 : Evolution de la permittivité et du facteur de pertes lors de la reprise d’eau sous atmosphére ambiante : (a) E1, (b) E2

Les études réalisées sur des échantillons plans confirment donc bien que la teneur en eau influence
considérablement les propriétés diélectriques de notre résine époxyde chargée d’alumine, particulierement
en BF, domaine caractéristique du courant continu. Au vu de ces observations, il nous est paru donc
indispensable de définir, pour la suite de I'’étude, un protocole de prétraitement et de stockage adapté a la
configuration des échantillons cylindriques, dans le but d’assurer la stabilité du matériau dans le temps et de
garantir la reproductibilité des mesures.

5.1.1.2 Influence de la teneur en eau sur les échantillons
cylindriques

La température de 80°C a été conservée pour le prétraitement thermique afin de ne pas trop
s’approcher de la T;. Néanmoins, par rapport aux échantillons plans, quelques différences sont a noter. La
forme et les dimensions des échantillons cylindriques nécessitent I'utilisation d’un dispositif différent pour
appliquer la contrainte thermique sous vide. Si une plaque chauffante était suffisante pour obtenir une
température homogéne dans les échantillons plans de 1 mm d’épaisseur, un tel dispositif n’est plus adapté
pour des échantillons dont les dimensions sont beaucoup plus importantes.

Appelons alors « partie utile » la partie d’isolant située entre les électrodes interne et externe. Son
inertie thermique, ainsi que celle des quantités de composite situées de part et d’autre de I'échantillon (50
mm de longueur), rendent plus difficile la diffusion de la chaleur et I'homogénéisation de la température. ||
est donc plus difficile d’éliminer I'’eau présente dans la partie utile d’isolant. Pour toutes ces raisons, une
enceinte chauffante a été utilisée, avec la possibilité d’atteindre une pression de 50 mbar (contre 10 mbar
pour le systeme avec plaque chauffante utilisé pour les échantillons plans).

Deux échantillons (Echl et Ech2), réalisés avec le méme processus de fabrication, ont été utilisés pour
étudier I'influence du traitement thermique a 80°C, respectivement sous 1 bar et sous 50 mbar.
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Dans un premier temps, I’échantillon Ech1 a été placé dans I'étuve maintenue a pression ambiante (1
bar absolu) et chauffée a 80°C. Périodiquement, il a été retiré de I'étuve puis des mesures de masse (grace a
une balance de précision — 0,01 mg), de permittivité relative et de tan 6 ont été effectuées.

La variation de masse enregistrée (figure 5.11) est de 0,02%. Elle a été atteinte au bout de 400 heures, a
partir desquelles la perte d’eau est devenue négligeable.
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Figure 5.11 : Perte de masse du matériau en fonction de la durée dans les échantillons cylindriques
sous 80°C/ 1 bar (Ech1) et sous 80°C / 50 mbar (Ech2)

Cette perte de masse correspond a la perte d’eau dans I’ensemble de I’échantillon et pas uniquement a
la perte d’eau dans la partie utile. Afin de connaitre |'efficacité réelle du traitement thermique au niveau de
partie utile d’isolant, des mesures de permittivité et de tan 6 ont été réalisées au niveau de cette partie.
L’évolution du spectre diélectrique (figure 5.12-a) montre une diminution notable de la permittivité relative
et du facteur de pertes, prouvant que le traitement thermique dans ces conditions permet le retrait de
molécules d’eau de la partie isolante entre les électrodes.

Apres une centaine d’heures a 80°C sous 1 bar, correspondant a la durée pendant laquelle la perte d’eau
est la plus importante, les propriétés diélectriques du matériau ont tendance a se stabiliser. On note ainsi
une diminution de la permittivité de I'ordre de 7%. Les valeurs de permittivité obtenues en BF sont proches
de 6,8 - 6,9, soit du méme ordre de grandeur que celles mesurées sur les échantillons plans et celles trouvées
par Yahyaoui [YAHYAOUI2013] 1| o pic de relaxation présent initialement sur le spectre du facteur de pertes en
hautes fréquences (HF) se déplace vers les plus basses fréquences pour disparaitre au bout de 100 heures de
traitement thermique. Cette évolution du tan & pourrait s’expliquer par une diminution de la quantité d’eau
combinée a un réarrangement structurel du matériau suite au conditionnement thermique.

Le deuxiéme échantillon (Ech2) a été utilisé pour étudier I'influence du traitement thermique sous vide
(80°C/ 50 mbar). L’évolution de la masse est donnée dans la figure 5.11. La dynamique de perte de masse
est plus rapide sous 1 bar, comme observé précédemment avec les échantillons plans. Il reste cependant
difficile d’établir une conclusion définitive car la quantité d’eau initialement contenue dans les deux
échantillons n’est pas controlée et n’est donc pas connue. La perte de masse finale reste du méme ordre de
grandeur (~0,02%) pour les deux traitements thermiques. Comme pour I’échantillon Echl, en paralléle des
mesures de masse, un suivi de la permittivité relative et du facteur de pertes a été réalisé en fonction de la
durée de mise sous traitement. L’évolution de ces deux parametres est donnée dans la figure 5.12-b.

Nous pouvons remarquer que les évolutions de la permittivité et du tan 6 restent similaires a celles
observées lors du traitement thermique réalisé sous pression atmosphérique (1 bar). Une certaine stabilité
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de la permittivité est atteinte a partir d’'une centaine d’heures de traitement. Ici aussi, comme observé pour
le traitement sous 1 bar, les valeurs de permittivité en BF varient autour de 6,7 et le pic de relaxation
observé a I’état initial en HF disparait aprés le traitement thermique.
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Figure 5.12 : Evolution du spectre diélectrique du matériau en configuration cylindrique pendant le traitement thermique
sous (a) 80°C/ 1 bar (Ech1) et sous (b) 80°C / 50 mbar (Ech2)

Pour les deux traitements thermiques, une diminution de la teneur en eau est constatée, que ce soit
pour la perte de masse, pour la permittivité et le facteur de pertes. Si I'évolution de la permittivité est
similaire pour les deux échantillons, on note une légérement différence dans celle du facteur de pertes. Cela
signifie que I’état initial et I’évolution en termes structurels des deux échantillons, bien que tres proches, ne
sont pas tout a fait identiques, car les pics de relaxation observés en BF sur I’échantillon Ech2 n’ont pas la
méme amplitude, ni exactement la méme évolution que ceux observés sur Echl, en particulier entre 250 et
350 h de traitement thermique. Toutefois, au bout de 450 h, les valeurs du facteur de pertes remontent et
on retrouve celles obtenues apres 100 h. En poursuivant le traitement thermique sur cet échantillon, les
propriétés du matériau restent stables autour de ces valeurs. Par la suite, d’autres échantillons ayant subi
également ce traitement thermique (80°C / 50 mbar) n’ont pas présenté ce type de comportement et les
évolutions de spectres observées sont semblables a celles de Echl. Pour les deux traitements thermiques, la
diminution est maximale au bout d’'une centaine d’heures, durée a partir de laquelle les variations
deviennent moins significatives.

De facon a faire un choix définitif entre les deux prétraitements, nous avons observé leur influence sur
les phénoménes de relaxation de la charge d’espace, en effectuant des mesures par la MOT. Pour cela, nous
avons utilisé le banc de test spécifiguement mis en place pour ce travail, et présenté en détails au Chapitre 4.

5.1.2 Suivi de la charge d’espace dans les échantillons

cylindriques - Influence du prétraitement thermique

Comme nous I'avons vu dans les sections précédentes, les deux traitements employés (80°C / 1 bar et
80°C/ 50 mbar) engendrent la perte d’une partie de |'eau contenue dans I'échantillon, contribuant a
stabiliser sa permittivité et son facteur de pertes.
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A réception des échantillons Ech1 et Ech2, des mesures ont été réalisées pour estimer le niveau initial
en termes de charge d’espace sans aucune application de contrainte thermique et/ou électrique au
préalable. Il a été observé (figure 5.13) que les échantillons présentaient en moyenne des niveaux de courant
MOT de l'ordre du nano ampére, variant d’un échantillon a l'autre. Afin d’évacuer ces charges (de
« décharger » le matériau), les échantillons ont été mis en court-circuit et conditionnés respectivement sous
80°C / 1 bar et 80°C / 50 mbar. Un suivi des charges d’espace a été réalisé. Il ressort de ce suivi une
décroissance significative du signal, mettant en évidence l'influence du traitement sur les phénomeénes de
relaxation des charges initialement présentes (charges qui peuvent provenir des contraintes générées par le
mode de fabrication des échantillons, mais également de la présence de molécules polaires, comme I'eau).
On observe toutefois que le courant MOT décroit plus rapidement avec le traitement thermique réalisé sous
50 mbar (Ech2) ; cet environnement semble ainsi plus favorable a la relaxation de la charge initialement
présente. Ainsi, aprés 90 heures a 80°C / 50 mbar, I'amplitude du signal baisse de 90%, contre seulement de
70% aprés 86 heures de traitement thermique a pression ambiante (1 bar).
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T ——Ech 1 aprés 86 h a 80°C/1 bar —_ ——Ech 2 aprés 90 h a 80°C/50 mbar
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@ ]
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Figure 5.13 : Courants MOT obtenus sur les échantillons mis en court-circuit a 80°C sous 1 bar et 50 mbar

Un suivi plus fin a été réalisé de facon a étudier le phénomeéne de relaxation de ces charges sous I'effet
du prétraitement thermique. Pour des raisons liées a I'approvisionnement d’échantillons, ce suivi a été
uniquement réalisé sur I’échantillon Ech1 conditionné sous 80°C / 1 bar. Cet échantillon a régulierement été
retiré de I'enceinte climatique afin de mesurer le niveau de courant MOT (figure 5.14). On s’apercoit ainsi
que, durant cette phase de relaxation, I'amplitude du signal diminue jusqu’a une dizaine de pico amperes.

800 T

—A réception
—Aprés 5 ha 80°C/1 baren C-C 7
—Aprés 23 ha 80°C /1 baren C-C
—Aprés 86 h 4 80°C /1 baren C-C
500} —Aprés 122 h a2 80°C /1 baren C-C
Aprés 162 h a 80°C /1 baren C-C
4001 —Apres 225 h 4 80°C /1 baren C-C|
'\ Aprés 266 ha 80°C /1 baren C-C
300 — Aprés 306 h & 80°C /1 bar en C-C| |
—Aprés 369 h &4 80°C /1 baren C-C
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Figure 5.14 : Evolution des courants MOT pendant le prétraitement thermique a
80°C / 1 bar de Ech1 en court-circuit (C-C)
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En considérant que les phénomeénes de relaxation (dépolarisation et recombinaison de charges) sont
gouvernés par des lois exponentielles et en considérant, dans une premiére approximation le courant MOT
comme directement lié a la densité de charge d’espace, la variation de I'amplitude de signal devrait obéir a
une loi du type :

_t
Ivormax = IMOTmaxO e /x (5.3)

oU IyoTmax, indique I"amplitude du courant MOT a t = 0 et T est la constante de temps liée a la vitesse de
relaxation des charges. La représentation logarithmique de I'amplitude de courant en fonction de la durée de
mise en court-circuit a 80°C correspond alors a une droite dont la pente est I'inverse de la constante de
temps.

La figure 5.15 montre en effet une décroissance exponentielle de I'amplitude du courant avec deux
constantes de temps, correspondant a priori a deux processus majoritaires qui se produisent durant la
relaxation. Les deux phénomeénes sont vraisemblablement toujours présents, mais suivant I'avancée dans le
temps, I'un des phénomeénes s’avere prédominant sur l'autre. Le premier processus domine ainsi dans les
premiéres heures de la relaxation (< 50 h), suivi du deuxiéme processus, dont la constante de temps est
environ trois fois plus grande. Le premier processus pourrait étre associé a la relaxation de charges ayant des
niveaux d’énergie faibles liés a la présence d’eau dans le matériau, d’autant plus que cette durée de 50
heures correspond a une perte de masse significative de I"échantillon (figure 5.11). Lorsque la masse de
I’échantillon devient plus stable (séchage de I’échantillon presque complet), la relaxation devient plus lente,
preuve que le processus implique des énergies d’activation plus élevées.

1000
y = 696,68e0:024x
R?=0,9869

T, ~42h

Amplitude du courant MOT (pA)

100 y = 394,98e-0,008x
R%=0,9933
T, =125 h
10
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Durée (h)

Figure 5.15 : Représentation logarithmique de Iy ormax = f(t) pendant la relaxation de la charge d’espace a 80°C / 1 bar

Afin de vérifier I’lhypothése avancée sur le premier processus de relaxation, une étude sur I'absorption
d’eau a été effectuée. Un échantillon préalablement séché et « déchargé » a été placé sous 60°C / 80% HR
pendant 500 heures. Le niveau du courant MOT, sans qu’aucune contrainte électrique n’ait été appliquée a

I’échantillon, s’est avéré sensiblement identique a celui de I’échantillon aprés relaxation des charges (figure
5.16). Ce résultat montre que, si I'influence de I'eau est directement visible sur une modification de la
permittivité et du facteur de pertes, elle n’induit pas de zones de charges d’espace dans le volume de
I'isolant détectables par la MOT. Ceci parailt normal car les molécules d’eau n’ont pas été polarisées (pas
d’application de champ). Par conséquent, les réponses en charges d’espace observées a I'état initial et la
décroissance du courant MOT ne peuvent s’expliquer exclusivement par la présence d’eau dans le matériau.
D’autres phénomeénes, vraisemblablement liés a la présence ou a la répartition inhomogene d’espéces
ioniques suite au processus de fabrication du matériau sont certainement a prendre en compte. Cependant,
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il reste difficile de completement exclure avec certitude, que I’eau présente initialement dans le matériau ne
joue pas un role sur son état électrique au départ, surtout si celle-ci est répartie de facon non homogene.

300 T

——Aprés séchage et relaxation des charges
——Aprés absorption d'eau

[

o

(=]
T

I

100F |-

Courant d'onde thermique (pA)

—WOCJ0 - !
temps (s)

Figure 5.16 : Courants MOT avant et aprées absorption d’eau

Méme si ce suivi a été réalisé sous 80°C / 1 bar, on peut raisonnablement estimer que les phénoménes
associés pour un traitement sous 80°C / 50 mbar sont sensiblement les mémes, avec toutefois des
constantes de temps plus faibles (figure 5.13).

Pour définir a partir de quels niveaux de champ électrique interne on peut considérer que I’échantillon
est « déchargé », nous avons réalisé des mesures d’étalonnage. Les niveaux de champ résiduel dans le
composite doivent étre négligeables apres le processus de « décharge », par rapport aux futures contraintes
électriques a appliquer. On s’est fixé ainsi une limite de 5% de la valeur minimale du champ électrique a
appliquer (2 kV/mm), soit un champ résiduel inférieur ou égal a 0,1 kV/mm. Le principe des mesures MOT
sous champ continu appliqué est illustré dans la figure 5.17, et décrit en détail au § 4.1.3.

Echantillon de compensation

OSEEE.S ¢ ”

— J S

ource de I
; o tension

— _‘l-

(a) Application du champ Echantillon de mesure (b) Mesure du signal

Figure 5.17 : Principe de la MOT sous champ continu en configuration d’échantillons cylindriques

Pour cela, nous avons utilisé deux échantillons identiques, pour lesquels le niveau de charge d’espace
détecté dans la partie utile avoisinait la limite de sensibilité du banc de mesure (soit quelques pA aprés
traitement thermique et mise en court-circuit sous 80°C / 50 mbar). Nous avons ensuite appliqué aux deux
échantillons des tensions continues de +/- 500 V, puis de +/- 1000 V. Ces tensions correspondent a des
valeurs de champs de Laplace dans l'isolant, proche de I’électrode interne, de +/- 0,18 kV/mm et de
+/- 0,36 kV/mm. Ces faibles valeurs de champ ne générent pas de charges d’espace dans le matériau et le
courant d’onde thermique devient proportionnel a la tension appliquée. Les signaux MOT mesurés sont
donnés dans la figure 5.18. Il en ressort que la proportionnalité des signaux avec la tension appliquée est
respectée.
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Figure 5.18 : Courants MOT d’étalonnage mesurés sur les échantillons cylindriques

Nous pouvons en déduire qu’un champ appliqué au niveau de I’électrode de I'ordre de 0,36 kV/mm (soit
1000 V appliqué), en configuration dite « double condensateur », induit un courant MOT de 220 pA. Pour
déterminer le niveau du signal qui serait mesuré en condition de mesure normale en court-circuit avec un
seul échantillon (« simple condensateur »), il convient de doubler la valeur du courant, soit 440 pA
(équations 4.33 et 4.34).

Nous pouvons donc estimer que, pour un échantillon en configuration « simple condensateur », un
courant MOT d’amplitude de I'ordre de 100 pA serait représentatif d’'un champ interne de 'ordre de 0,08
kV/mm. Compte tenu de cette faible valeur, nous pouvons alors considérer que I’échantillon est « déchargé »
si 'amplitude du courant MOT est inférieure a 100 pA.

Bien que les 2 traitements thermiques testés aient un impact similaire sur I’évolution de la permittivité
et du facteur de pertes du matériau, la différence est surtout marquée dans I'évolution du courant MOT lors
de la relaxation de la charge. C’'est donc ce dernier critére qui a principalement motivé le choix du protocole
de traitement thermique. La procédure pour le prétraitement thermique a appliquer aux échantillons
cylindriques a ainsi été définie comme suit :

e Placer les échantillons en court-circuit dans une étuve a 80°C / 50 mbar pendant au moins 100
heures, en fonction du niveau initial de charge (signal MOT) dans I’échantillon ;
e Arréter le traitement thermique lorsque le signal MOT devient inférieur a 100 pA (correspondant a
un champ électrique dans l'isolant inférieur a 0,1 kV/mm).
Le protocole a été appliqué a tous les échantillons avant leur utilisation pour toute étude
supplémentaire. Ce méme environnement (80°C / 50 mbar en court-circuit) a également été utilisé pour le
stockage des échantillons.

5.1.3 Protocole expérimental appliqué aux échantillons
cylindriques

Le protocole expérimental complet se décompose en deux phases distinctes : caractérisation de chaque
échantillon dans son état initial (dés réception), puis étude de I’évolution de la charge d’espace.

La premiere phase a pour but de déterminer les propriétés diélectriques du matériau isolant a I'état
initial (permittivité, facteur de pertes diélectriques, charges d’espace), et également de sélectionner, si
possible, les échantillons a étudier de facon préférentielle, en fonction de la présence éventuelle de défauts
de structure dans la partie utile d’isolant (tomographie a rayons X et détection de décharges partielles). Cette
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étape a été suivie par le prétraitement thermique sous 80°C / 50 mbar. Pour terminer, une étude concernant
la reproductibilité du comportement des échantillons du point de vue de la charge d’espace a été réalisée.
Elle a consisté a appliquer une méme contrainte électrique a tous les échantillons. Les échantillons
présentant des niveaux de courant MOT similaires ont été sélectionnés pour la suite. La valeur de cette
premiére contrainte a été choisie proche du champ de fonctionnement dans les futurs postes électriques (6
kV/mm), et en dessous du champ critique pouvant étre atteint (10 kV/mm) : il s’agit de 19 kV (soit un champ
de Laplace supposé prés de |'électrode interne de 6,9 kV/mm), a température ambiante pendant 14 heures.

La seconde phase de |'étude a été organisée en deux volets.

e Ftude de l'influence du champ électrique et de la température sur la charge d’espace
Trois champs électriques et trois températures ont été appliqués. Un méme échantillon subit les
différentes contraintes, en partant de la contrainte électrique la plus faible vers la plus élevée (en
commengant par 25°C, puis 60 et enfin 105°C). Entre chaque contrainte, une phase de relaxation des
charges a été effectuée, dans le but de s’assurer du méme état électrique de départ de I'isolant. Les
tensions appliquées ont été de 5, 11 et 28 kV, correspondant respectivement a des champs de
Laplace supposés prés de I'électrode interne de 1,8, 3,9 et 10,1 kV/mm. Cela fait une combinaison
totale de neuf contraintes a appliquer, classées dans leur ordre d’application dans le tableau 5.1.
Chaque contrainte a été appliquée pendant une durée de 4 heures, correspondant a 3 heures de
contraintes réelles et 1 heure durant laquelle la tension électrique reste appliquée et la température
est abaissée jusqu’a atteindre la valeur ambiante, permettant ainsi de figer les charges. Le protocole

est récapitulé dans la figure 5.19.

Tableau 5.1 : Contraintes appliquées pour I’étude de I'influence du champ électrique
et de la température sur la charge d’espace

lére Zéme 3éme

1,8 kV/mm 25°C | 3,9kV/mm 25°C 10,1 kV/mm 25°C
4éme 5éme Géme

1,8 kV/mm 60°C = 3,9 kV/mm 60°C 10,1 kV/mm 60°C
7'eme 8éme géme

1,8kV/mm | 105°C = 3,9 kV/mm 105°C 10,1 kV/mm 105°C

E
T
T E&T MOT Relaxation de lacharge d’'espace __E&T 5
(25, 60 & 105 “Ci Décharge tant gue Imot > 100 pA o
BD.C/_\_/ |
25°C cc Jﬁ/ U L/ | % "
[1h"" 4h Z_4ajrs mat n
Va
Ve ree-
(4]

Figure 5.19 : Protocole expérimental pour I'étude de I'influence du champ électrique et de la température sur la charge d’espace
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e Ftude de l'influence de la durée de conditionnement électrique sur la charge d’espace

De facon a se placer dans les conditions les plus contraignantes, cette étude a été effectuée sous la
plus haute des trois températures (105°C) et pour les trois mémes valeurs de champ électrique (1,8,
3,9 et 10,1 kV/mm prés de I’électrode interne). Les tests ont été réalisés jusqu’a 72 heures de mise
sous contraintes (2, 4, 15 et 72 heures). Ces durées ont été choisies pour étre en-dessous et au-
dessus de la durée de 10 heures au bout desquelles le courant de conduction dans le composite
commence a atteindre son régime de stabilisation [PAVATTONR2014] - Cag durées incluent chacune une
heure nécessaire pour abaisser la température de I’échantillon jusqu’a 25°C sous tension appliquée.
Les contraintes appliquées et leur ordre d’application sont donnés dans le tableau 5.2. Un méme
échantillon est utilisé pour toutes les contraintes et, entre chaque niveau de tension appliquée, une
phase de relaxation des charges précédemment accumulées est effectuée. Le protocole
expérimental est décrit dans la figure 5.20.

Tableau 5.2 : Contraintes appliquées pour I'étude de I'influence
de la durée de conditionnement électrothermique sur la charge d’espace

1ére Zéme 3éme 4éme
1,8kV/mm | 2h 1,8 kV/mm 4h 1,8 kV/mm 15h 1,8 kV/mm 72 h
5éme Géme 7éme 8éme
3,9kV/mm | 2h 3,9 kV/mm 4h 3,9 kV/mm 15h 3,9 kV/mm 72 h
géme loéme 11éme 12éme

10,1 kV/mm 2 h | 10,1 kV/mm 4h | 10,1kV/mm @ 15h | 10,1 kV/mm 72 h

Relaxation de la charge

EaT MOT EgT . MOT E&T MOT, E&T MoT o' es pace
105°C | ’:\ P, Décharge tant que e
1 3h 17h 71h Imot > 100 pA h
80°C 4 4 | | ;
| ¥
| i
| |
1 | h
!
H
25°C] cc | "‘l%; A
th 2h h h ! 77h T a7 met = 20 P
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!
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Figure 5.20 : Protocole expérimental pour I'étude de I'influence de la durée de conditionnement sur la charge d’espace

Le schéma simplifié de montage pour [I'application de la tension est illustré dans la
figure 5.21 : la tension positive est appliquée entre I'électrode interne et les électrodes de garde et externe,

qui sont reliées a la masse.

T T

Figure 5.21 : Schéma simplifié d’application de la contrainte électrique a I’échantillon cylindrique
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5.2 Résultats expérimentaux

5.2.1 Phase 1: Etude et sélection des échantillons a I’état initial

Du fait de la configuration particuliere des échantillons et du processus de fabrication, des défauts de
structure peuvent apparaitre et s’avérer critiques lors de I'application des contraintes. Pour détecter la
présence de ces défauts, des analyses par tomographie a rayons X et des mesures électriques de décharges
partielles (DP) ont été effectuées. Des mesures par la méthode de I'onde thermique ont également été
réalisées pour obtenir des informations complémentaires. Dix échantillons réalisés par Supergrid Institute
ont ainsi été soumis a ces tests, avec pour objectif de sélectionner ceux présentant le plus de similitude en
termes de conception et de comportement diélectrique.

Par ailleurs, pendant la durée du travail de these, le procédé de fabrication des échantillons a évolué
dans le but de réaliser des échantillons les plus homogenes possibles en termes de qualité.

5.2.1.1 Analyse par tomographie a rayons X

Un exemple de reconstruction 3D du design global externe d’un échantillon, obtenue par tomographie a
rayons X, est donné dans la figure 5.22. Les différents constituants de I’échantillon (résine époxyde chargée
d’alumine, électrodes et cales en téflon) y sont clairement repérés.

Cales en PTFE

Zone reconstruite

Cales en PTFE
Electrodes
75 mm

Electrode interne
(insert)

Figure 5.22 : Reconstruction 3D d’un échantillon cylindrique sur une zone de 75 mm (reconstruction en fausse couleur)

Grace a des coupes suivant les directions radiale et longitudinale, issues de la reconstruction 3D, des
défauts internes ont été détectés dans le volume isolant des échantillons. La résolution de la technique
d’imagerie permet de détecter des défauts de dimensions supérieures ou égales a 75 um.

Plusieurs des échantillons réalisés ont été examinés par cette technique d’imagerie non destructive et,
par souci de légereté pour le lecteur, nous avons résumé I'ensemble des principaux défauts recensés : des
délaminations au niveau des interfaces, des vacuoles gazeuses dans la résine et des inclusions de matieres.

5.2.1.1.1 Délaminations

Elles ont été observées aux frontieres entre les différents composants de I’échantillon. Il s’agit
notamment de délaminations pouvant exister dans les interfaces résine/électrode de garde, résine/PTFE,
résine/électrode externe et résine/insert (figure 5.23).
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Electrode externe

e ~ 200 um Electrode interne

Délamination
résine /téflon

Délamination

3 - e~ 120 ym
résine /électrode externe

Délamination
résine /électrode interne

e ~200um

N
3

Electrode interne
, Téflon
Résine Résine
Figure 5.23 : Images de quelques délaminations observées dans les échantillons
A interface résine/insert, les délaminations sont moins significatives. Afin de diminuer au maximum la
présence de ces délaminations, en particulier a l'interface résine/électrode externe, la surface de cette
électrode de base polie (R, = 1,1 wum) a été modifiée sur certains échantillons pour la rendre plus rugueuse
(R, = 15 wm) et ainsi obtenir une meilleure accroche avec la résine. Des échantillons ont été réalisés en
utilisant ce nouveau parameétre, et les analyses par tomographie a rayons X ont montré que les
délaminations étaient toujours présentes. Cette option a ainsi été écartée, et la configuration initiale définie
pour les échantillons a été conservée. Il est a noter que ces délaminations sont les défauts les plus récurrents
observés dans les échantillons, avec un taux d’apparition de 100%. Elles peuvent atteindre des épaisseurs
maximales de 200 um. Toutefois, afin d’évaluer I'impact de leur présence sur la distribution du champ
électrique dans l'isolant, des simulations numériques sous COMSOL Multiphysics ont été réalisées, en
considérant I'absence de charges d’espace dans une premiére approche. Les délaminations sont ici
modélisées par ajout d’une couche d’air (&, = 1) homogéne d’épaisseur e (comprise entre 90 et 150 um) et
de longueur [ (entre 10 et 40 um). Ainsi, dans le cas d’'une délamination aux interfaces résine/électrodes,
nous avons pu noter un fort renforcement du champ local aux interfaces, au niveau de la délamination, et
une légere diminution du champ dans I’épaisseur de I'échantillon jusqu’a I’électrode opposée sur la longueur
de la délamination (voir figures 5.24 et 5.26). La modification du champ reste toutefois négligeable quand la
délamination se situe entre la résine et les cales en téflon (puisque qu’on se situe dans une zone de faible
champ).

Délamination résine/électrode interne
(I=10 mm & e=150 um)

2.48 2 15 1 0.5 4.13x107

Légeére baisse du champ dans le

Délamination résine/électrode interne
volume

(I=10 mm & e=90 um)

Figure 5.24 : Répartition du champ simulé dans la résine (en I'absence de charges d’espace)
sous 6 kV DC appliqués, en présence de délaminations.
Nota : Champs donnés en kV/mm

Du fait que les échantillons analysés ont tous présenté ce type de défaut, la présence de délamination
n’a donc pas été un critere disqualifiant dans le choix des échantillons a étudier ; et ce, malgré les contraintes
électriques a appliquer pour la suite de I'étude.
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5.2.1.1.2 Vacuoles dans la résine

Elles ont principalement été localisées aux interfaces résine/PTFE, résine/électrode de garde et
résine/électrode externe. Elles ont aussi été observées, mais en trés faibles quantités (sur deux des
échantillons analysés uniguement), aux interfaces résine/insert et dans la résine au niveau de la partie utile
d’isolant. Les dimensions de ces vacuoles peuvent considérablement varier d’un échantillon a l'autre et
atteindre, pour les cas extrémes des valeurs de I'ordre du millimetre de diamétre. C’'est le deuxieme type de

défaut le plus récurrent aprés les délaminations ; il a été observé sur 60% des échantillons analysés.

Vacuole a l'interface résine/téflon

Electrode externe

Vacuole a I'interface résine/électrode interne

Electrode interne

—> délaminations

bulle dans la
résine

4

=

"
mm

A

Figure 5.25 : Images de quelques vacuoles observées dans les échantillons
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Figure 5.26 : Calcul de champ sous 6 kV DC appliqués aux interfaces (Résine / Electrode interne, Résine / Electrodes externe et de
garde) en présence de vacuoles et de délaminations (en I'absence de charges d’espace)
Nota : La longueur d’arc représente la longueur d’électrode

A I'aide des simulations numériques de champ réalisées aux interfaces (figure 5.26), il a été observé que,

qguel que soit I'endroit ol se situent les vacuoles, celles-ci entrainent une modification du champ électrique
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local (abaissement du champ d’environ 60% pour une vacuole de 270 um) et n’impactent pas de fagon
significative la répartition du champ électrique dans |'épaisseur de résine.

5.2.1.1.3 Inclusions de matiéres

Elles ont surtout été observées dans la résine, aux interfaces avec les électrodes interne et externe.
D’apres le contraste de couleur, qui dépend de la densité des matériaux, ces inclusions semblent présenter
une densité proche de celle des électrodes en aluminium (figure 5.27).

/

Inclusion a l'interface
résinefinsert

Figure 5.27 : Inclusion dans les échantillons a I'interface résine/électrode interne

En termes de simulation (figure 5.28), en considérant qu’elles sont constituées du méme matériau que
les électrodes, leur présence entraine un renforcement du champ électrique local (d’un facteur deux) au
niveau de l'inclusion, sans pour autant modifier toute la répartition du champ dans le volume. C’est le défaut
le moins récurrent des trois défauts ; il a été observé sur 30% des échantillons analysés (soit 3 sur les 10).
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Figure 5.28 : Calcul du champ sous 6 kV DC appliqués en absence et en présence d’inclusion a l'interface Résine / Insert :
(a) répartition du champ dans la résine, (b) calcul du champ a I'interface Résine / Electrode interne

Grace aux différentes analyses effectuées par tomographie a rayons X, 3 échantillons sur les 10 réalisés
n’ont pas été sélectionnés pour la suite de I'étude (ces 3 échantillons présentant une délamination sur toute
la surface dans l'interface résine/électrode externe et entrainant un non-contact mécanique et électrique
entre I’électrode externe et I'isolant).

Il est important de préciser que ces délaminations, tout comme les vacuoles susceptibles d’étre
présentes dans l'isolation, peuvent affecter la tenue diélectrique des échantillons en raison des décharges
qui peuvent s’y produire dues a la présence de gaz.

La phase de sélection des échantillons s’est donc poursuivie par des mesures de décharges partielles.
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5.2.1.2 Mesures de décharges partielles

Tout comme avec la tomographie a rayons X, les mesures de décharges partielles (DP) ont eu pour
objectif de détecter les défauts présents dans les échantillons. En effet, la tomographie ne permet d’observer
qgue des défauts de dimensions supérieures a 75 um, les défauts de plus petite taille étant susceptibles d’étre
détectés grace aux mesures de DP.

Deux méthodes peuvent étre utilisées pour I'application de la tension lors des tests de DP (figure 5.29) :

e La méthode par paliers (figures 5.29.a et 5.29.b) : elle peut étre soit par montée, soit par descente.
La tension appliquée croit (ou décroit) d’une valeur d’échelon AU. Chaque niveau de tension est
appliqué pendant une durée T;, qui peut varier d’un palier a un autre.

e La méthode simple ou cycle simple (figure 5.29.c) : elle correspond a un AU nul, c’est-a-dire qu’un
seul niveau de tension est appliqué.

[ - U1
Ul+nxdeltal _| ___ o ____
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]
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|
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Figure 5.29 : Application de tension pour les mesures de DP : (a) montée par paliers, (b) descente par paliers,
(c) cycle simple [HAYEK2016]

C’est cette derniére méthode qui a été utilisée pour tester les échantillons. Pour chaque échantillon
analysé, les tensions ont été appliquées entre I'électrode interne et I'électrode externe (les 2 anneaux de
garde étant connectés a I'électrode externe). Chaque test a débuté a une valeur de tension de 2 kV, puis la
tension a été augmentée jusqu’a 6 kV. Cela a permis de déterminer pour chaque échantillon la Tension
d’Apparition de Décharges Partielles (TADP), a savoir la tension a partir de laquelle les premieres décharges
d’amplitude supérieure a 10 pC (valeur du niveau du bruit de I'appareil de mesure) sont détectées. Les
valeurs de tension données ici sont des valeurs crétes. Pour chaque niveau de tension alternative (50 Hz), la
durée d’application de la tension, correspondant également a celle de I’acquisition des mesures, est de 120
secondes (T2). Une mesure est alors enregistrée toutes les secondes par le logiciel d’acquisition.

Pour les 7 échantillons sélectionnés apres les tests par tomographie a rayons X, et avant tout traitement
thermique, les mesures de décharges partielles ont révélé des TADP comprises entre 4 kV et 4,5 kV.
Quelques distributions de décharges obtenues a 4, 5 et 6 kV sont données dans les figures 5.30 a 5.32. Les
signaux de DP sont situés sur les deux alternances respectivement entre 20° et 90° et entre 200° et 270°, qui
caractérisent habituellement les décharges partielles dans I'isolation HAYE<2016] | e nombre et 'amplitude de
décharges dans les échantillons augmentent avec la tension appliquée. Par contre, bien que la tension
d’apparition des DP reste dans les mémes ordres de grandeur pour la majorité des échantillons, les niveaux
de décharges peuvent considérablement varier entre les échantillons, comme l'illustrent les figures 5.30,
5.31 et 5.32. On observe une tres large dispersion des valeurs de charge maximale mesurée : certains des
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échantillons présentent des niveaux de DP de I'ordre de quelques centaines de pico coulombs alors que
d’autres donnent des niveaux de DP de I'ordre du millier de pico coulombs. Dans la totalité des cas, des
décharges de signes positif et négatif sont présentes sur les deux alternances.
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Figure 5.30 : Exemple de distribution de décharges partielles sur 2 échantillons soumis a 4 kV créte (50 Hz)
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Figure 5.31 : Exemple de distribution de décharges partielles sur 2 échantillons soumis a 5 kV créte (50 Hz)
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Figure 5.32 : Exemple de distribution de décharges partielles sur 2 échantillons soumis a 6 kV créte (50 Hz)

Par ailleurs pour certains des échantillons analysés présentant moins de défauts par tomographie a
rayons X, les amplitudes de décharges enregistrées ont été parmi les plus élevées. Il est ainsi difficile d’établir
une véritable corrélation entre les mesures de DP et les données obtenues par tomographie a rayons X, car
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les mesures de DP permettent de détecter des défauts de taille bien plus réduite (de dimensions bien
inférieures a 75 um) qui ne sont pas observables par imagerie a rayons X.

Toutefois, considérant le fait que les niveaux de TADP sont sensiblement identiques (entre 4 et 4,5 kV)
entre les échantillons analysés, nous avons décidé de poursuivre avec les 7 échantillons présélectionnés.

5.2.1.3 Etude de I'homogénéité des échantillons en termes de
charges d’espace

L'objectif de ces analyses a été de vérifier le comportement des échantillons présélectionnés en termes
de charges d’espace, lorsqu’ils sont soumis a une méme contrainte électrique continue de 6,9 kV/mm
(champ de Laplace supposé prés de I'électrode interne), a température ambiante et pendant 14 heures
(nécessaire pour que le régime de conduction soit atteint).

Il est a noter que le niveau initial de signal MOT des échantillons a toujours été de quelques centaines
de pico amperes, mettant en évidence I'existence de zones de charges d’espace initialement présentes dans
I’échantillon.

Les résultats obtenus pour les 7 échantillons sont présentés figure 5.33. On peut noter une dispersion
relativement importante sur I'amplitude du courant MOT, donc sur le niveau de champ interne et de charges
d’espace pour certains échantillons. Les valeurs obtenues varient entre quelques dizaines de pico ampeéres et
3,7 nano amperes. Afin de poursuivre les études sur des échantillons au comportement similaire, nous avons
sélectionné les 4 échantillons pour lesquels les niveaux relevés étaient compris entre 2500 et 3000 pA (A, B,
CetD).
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Courant d'onde thermique (nA)

temps (s)
Figure 5.33 : Courants MOT obtenus pour les 7 échantillons apres application de 19 kV pendant 14 h a 25°C

5.2.2 Phase 2: Evolution de la charge d’espace et du champ
électrique interne apres application de contraintes
électrothermiques

Avant toute autre expérience, les échantillons ont subi le traitement thermique tel que défini au § 5.1.3.

Pour I'étude liée a l'influence du champ électrique et de la température, une mesure de charges
d’espace par la MOT a été réalisée apres chaque conditionnement électrothermique. Afin de replacer
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I’échantillon dans son état initial (avant tout nouveau conditionnement électrique), une phase de relaxation
des charges a été menée en placant les échantillons en court-circuit a 80°C / 50 mbar.

Pour I'’étude concernant l'influence de la durée de conditionnement électrique a 105°C, la phase de
relaxation des charges a été réalisée uniquement entre deux niveaux différents de tensions appliquées. Pour
chaque tension appliquée, et pour éviter une éventuelle reprise d’eau, les échantillons n‘ont pas été
« déchargés » en court-circuit a 80°C / 50 mbar entre chaque durée de mise sous contraintes, mais
uniquement placés en circuit ouvert, dans une étuve chauffée a 80°C a pression atmosphérique pendant une
nuit (15 h). Cette derniére procédure a été mise en place car il ne nous a pas été possible d’effectuer dans
une méme journée plus d’une application de contraintes avec la mesure MOT associée.

Parmi les 4 échantillons présélectionnés, les éprouvettes notées A et B ont été utilisées pour étudier
I'influence du champ électrique et de la température (1,8, 3,9 et 10,1 kV/mm supposés pres de I'électrode
interne a 25, 60 et 105°C, pendant 4 heures) et les 2 autres pour étudier I'influence de la durée de mise sous
contrainte électrique (2, 4, 15 et 72 heures), uniquement a 105°C. Des exemples de signaux MOT obtenus sur
les échantillons A et B et sur les échantillons C et D sont donnés dans la figure 5.34. On remarque que pour
les échantillons A et B, conditionnés pendant 4 h a une température de 60°C, 'amplitude des courants MOT
vaut 2,5 et 3 nA pour les deux échantillons respectivement aprés 3,9 kV/mm et 10,1 kV/mm appliqués. Cela
nous permet de montrer la reproductibilité des résultats. Pour les échantillons C et D conditionnés a 105°C,
les résultats restent reproductibles, avec toutefois une légére dispersion observée.
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Figure 5.34 : Exemples de courants MOT obtenus sur Echantillons A et B (Influence du champ et de la température)
et sur Echantillons C et D (Influence de la durée de conditionnement a 105°C)

Les résultats obtenus étant sensiblement identiques pour deux échantillons ayant subi les mémes
contraintes, nous présenterons dans la suite les résultats obtenus sur un seul des deux échantillons.
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5.2.2.1 Influence du champ électrique et de la température sur
I'état électrique interne

5.2.2.1.1 Propriétés de charge du composite

Neuf contraintes électrothermiques différentes ont été appliquées pendant 4 heures, suivant le
protocole défini au § 5.1.3. (figure 5.19). Pour rappel, les échantillons ont subi successivement :

- A 25°C pendant 4 heures: 1,8 kV/mm, 3,9 kV/mm, puis 10,1 kV/mm (champs de Laplace supposés
pres de I'électrode interne) ;

- A60°C pendant 4 heures : 1,8 kV/mm, 3,9 kV/mm, puis 10,1 kV/mm ;

- A 105°C pendant 4 heures : 1,8 kV/mm, 3,9 kV/mm, puis 10,1 kV/mm.

La mesure MOT est réalisée environ 30 minutes apres avoir arrété la contrainte sur |"échantillon.
L’échantillon est ensuite placé en court-circuit pendant ces 30 minutes afin de stabiliser son état électrique
interne. Aprés la mesure, I’échantillon est mis en court-circuit sous 80°C / 50 mbar jusqu’a obtenir un niveau
de signal MOT inférieur a 100 pA (relaxation des charges).

Apres mesure des courants MOT, le traitement des signaux a permis d’obtenir les distributions spatiales
du champ électrique et de la densité de charge d’espace. Comme c’est I'électrode interne qui a été placée
sous potentiel positif pendant le conditionnement électrique, nous appellerons Anode cette électrode.
L’électrode externe sera quant a elle repérée comme étant la Cathode.

Les distributions mesurées font état de charges électriques dont les temps de relaxation sont bien
supérieurs a la durée de la mesure : les charges observées sont dites « statiques ».

On peut noter que pour chacune des températures, le champ électrique résiduel et la densité de
charges augmentent avec la contrainte électrique appliquée, tout en gardant des profils similaires.

Suite au conditionnement réalisé a 25°C (figure 5.35), et pour la contrainte électrique la plus faible
(1,8 kvV/mm), le champ résiduel est particulierement faible dans le volume du composite (de l'ordre de
0,1 kV/mm, a savoir quasiment négligeable). Ce champ augmente ensuite avec la contrainte électrique
appliquée, jusqu’a atteindre une valeur de 2,5 kV/mm prés de la cathode, pour 10,1 kV/mm appliqués a
I’échantillon. Nous discuterons un peu plus loin sur les conséquences que peuvent avoir ces champs résiduels
sur la répartition du champ lorsque I’échantillon est sous tension.

A 25°C, les répartitions de charges d’espace sont de type « hétérocharges », correspondant a des
porteurs de signe opposé a celui des électrodes lors du conditionnement électrique. Vues les valeurs des
contraintes appliquées, ce type de distribution peut étre attribué a un gradient de polarisation, a savoir une
distribution non homogéne des entités polaires orientées par le champ (réparties plus uniformément au
centre de I"échantillon que sur les bords), issue d’un gradient de matiére dans I'isolant VEAL%%] En effet, |a
structuration du matériau n’est certainement pas homogene dans tout le volume en raison d’un
refroidissement plus rapide a I'extérieur qu’au centre lors du processus de fabrication. Nous rappelons a
nouveau qu’il s’agit de porteurs dont les temps de relaxation sont élevés (énergie d’activation importante).
Les niveaux relevés pour 25°C restent faibles (densités de charges inférieures a 0,15 C/m?3).

Aprés conditionnements a 60°C (figure 5.36), le champ résiduel atteint environ 3 kV/mm lorsque le
champ appliqué vaut 10,1 kV/mm. En comparant avec les résultats a 25°C, il ressort que, pour une méme
valeur de champ appliqué, le champ résiduel et la densité de charges d’espace présentent des valeurs
supérieures. Ainsi, pour 3,9 kV/mm appliqués, le champ résiduel dans le volume passe de 1 kV/mm sous 25°C
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a 2 kV/mm sous 60°C, soit 50% du champ électrique appliqué. Pour cette température de 60°C, la répartition
est toujours de type « hétérocharges », que nous associons ici encore a un gradient de polarisation, avec une
augmentation de la densité de charges par rapport a 25°C.
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Figure 5.35 : Distributions de champs électriques et de densités de charges d’espace
aprés conditionnement électrique (1,8, 3,9 et 10,1 kV/mm) a 25°C pendant 4 heures
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Figure 5.36 : Distributions de champs électriques et de densités de charges d’espace
aprés conditionnement électrique (1,8, 3,9 et 10,1 kV/mm) a 60°C pendant 4 heures

Sous 25°C et 60°C, on peut remarquer que la variation du champ résiduel n’est pas proportionnelle a la
variation de la contrainte électrique appliquée. En effet, la différence de champ résiduel mesurée apreés les
contraintes de 1,8 kV/mm et 3,9 kV/mm s’avére plus importante qu’entre 3,9 kV/mm et 10,1 kV/mm. On
pourrait ainsi penser a un effet de seuil a partir duquel la polarisation atteint la saturation. Afin d’analyser ce
phénomeéne, trois conditionnements supplémentaires de 2,5 kV/mm, 3,1 kV/mm et de 3,5 kV/mm, ont été
réalisés a 25°C. Les amplitudes de courant MOT mesuré, en fonction du champ de conditionnement sont
représentées dans la figure 5.37. On remarque qu’entre 2,5 kV/mm et 3,5 kV/mm appliqués, le courant MOT
croit trés nettement avec le champ électrique, et qu’a partir de 3,5 kV/mm la pente diminue radicalement.
Cette évolution ressemble bien a une saturation de la polarisation. On peut donc conclure que, a partir de
4 kV/mm, la contribution du gradient de polarisation a la répartition des charges d’espace ne devrait plus
augmenter de facon significative, du moins pour les températures concernées. On peut également
s’interroger sur l'influence des délaminations et des vacuoles gazeuses, qui a ce niveau de champ appliqué
(autour de 3-4 kV/mm) peuvent induire des décharges partielles, méme en régime continu, pouvant étre a
I'origine de la création de charges injectées et piégées localement dans le matériau. L'effet de saturation
pourrait dans ce cas étre couplé a une augmentation locale des charges piégées venant diminuer le niveau
de I’'hétérocharge observé. Cependant, il est difficile de cerner avec précision I'effet d’'un tel phénoméne,

forcément trés localisé vu les faibles dimensions des délaminations, car ce que I’on observe par les mesures
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de charges d’espace sont des moyennes sur un cylindre infiniment mince de rayon donné. Il serait alors
intéressant dans I'avenir de refaire ce méme type d’étude en utilisant des échantillons sans délamination.
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Figure 5.37 : Evolution de I'amplitude du courant MOT aprés conditionnement électrique a 25°C

Aprés les conditionnements électrothermiques réalisés a 105°C (figure 5.38), les profils de champs
internes et de charges d’espace restent globalement similaires a ceux obtenus sous 25°C et 60°C. Néanmoins,
leur évolution présente quelques différences. La variation du champ résiduel est, dans ce cas, plus grande
entre 3,9 kV/mm et 10,1 kV/mm qu’entre 1,8 kV/mm et 3,9 kV/mm, et le phénoméne de saturation lié au
gradient de polarisation est moins visible. Il est donc probable que I'injection, la conduction et le piégeage
commencent a affecter les répartitions. Les différences au niveau des charges d’espace pour les contraintes
électriques les plus faibles sont peu marquées, laissant penser au phénomeéne de saturation évoqué
précédemment. Il faut en effet tenir compte du fait que, la température de 105°C étant proche de la
température de transition vitreuse du matériau (autour de 115°C), la mobilité moléculaire devient
importante, facilitant les orientations des différentes entités polaires. Néanmoins, une augmentation
significative du champ électrique et de la densité d’hétérocharges est observée aprées conditionnement sous
10,1 kV/mm, laissant penser a un déplacement de porteurs intrinséques vers les électrodes de signe opposé,
qui se superposent a la polarisation. On voit ainsi se dessiner un scenario dans lequel les profils observés
apres le conditionnement sous 10,1 kV/mm seraient la combinaison d’effets de polarisation d’orientation
inhomogene et de déplacement de porteurs internes vers les électrodes de signes opposés.
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Figure 5.38 : Distributions de champs électriques et de densités de charges d’espace
aprés conditionnement électrique (1,8, 3,9 et 10,1 kV/mm) a 105°C pendant 4 heures
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Compte tenu des résultats obtenus sur des matériaux du méme type YAYHAOUR0LSI i montrent une
augmentation importante de l'injection et de la conduction a 105°C, on peut s’interroger sur la contribution
des porteurs externes, qui n’est pas visible dans les courbes présentées. Nous rappelons que la MOT met en
évidence le bilan net des charges dans une « peau » cylindrique concentrique aux électrodes, qui est en fait
la résultante des différents types de porteurs présents dans cette « peau ». Il n’est donc pas exclu que des
charges injectées soient piégées dans des pieges relativement profonds, invisibles sur les courbes présentées
en raison d’une contribution moins importante que celle des mécanismes évoqués ci avant. D’autre part,
I'amplitude de ces phénoménes est fortement influencée par linterface électrode/isolant. Il est ainsi
envisageable que ces phénoménes puissent étre mis en évidence pour des temps de conditionnement
électrique plus élevés.

Les répartitions de champ résiduel présentées se traduisent, lorsque I’échantillon est mis sous tension,
par des distorsions de la contrainte électrique a travers le composite, qu’il convient d’étudier. Pour cette
raison, nous avons superposé ces répartitions sur deux répartitions théoriques : I'une correspondant a une
distribution capacitive du champ (champ de Laplace), I’autre en faisant I’hypothése (plus proche de la réalité
physique en régime continu) d’une répartition résistive. Elles sont présentées dans les figures 5.39, 5.40 et
5.41.

En considérant la superposition des distributions de champ d{ aux charges d’espace avec le champ de
Laplace (équation 5.4), on constate globalement que les charges d’espace abaissent le champ a I’'anode et
dans le volume et le renforcent au voisinage de la cathode.

U

@ (5.4)

E(r) =

A 25°C et sous tres faible champ appliqué (1,8 kV/mm), il n'y a presque pas de modification de la
répartition du champ de Laplace, en raison de la faible valeur du champ résiduel. Sous 3,9 kV/mm et 10,1
kV/mm, les distorsions du champ sont plus visibles. Le champ a 'anode baisse légérement par rapport a sa
valeur initiale ; il atteint son minimum dans le volume de I'échantillon (autour de 18 mm de rayon) et le
renforcement du champ a la cathode est d’environ 40% sous 3,9 kV/mm et de 32% sous 10,1 kV/mm.

A 60°C et sous 3,9 kV/mm et 10,1 kV/mm, les renforcements de champ restent dans les mémes ordres
de grandeur que ceux enregistrés a 25°C : augmentation a la cathode de 30% sous 3,9 kV/mm et de 33% sous
10,1 kV/mm. A trés faible champ appliqué (1,8 kV/mm), la distorsion du champ apparait plus marquée qu’a
25°C.

Pour la température de conditionnement la plus élevée (105°C), les renforcements du champ a la
cathode pendant la mise sous contrainte a 3,9 kV/mm et 10,1 kV/mm restent du méme ordre de grandeur
que ceux estimés a 25°C et 60°C. Par contre, pour la contrainte électrique la plus faible (1,8 kV/mm), on
observe un renforcement du champ sur les deux électrodes d’environ 50% de la valeur initiale. Ces
renforcements restent toutefois acceptables au regard des valeurs estimées, qui sont au maximum de 'ordre
de 3 kV/mm.
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Figure 5.41 : Distributions de champs électriques sous tension appliquée durant un conditionnement a 105°C :
(a) en supposant un champ de Laplace et (b) en supposant un champ résistif

Afin de se rapprocher davantage des conditions réelles, une autre estimation de la répartition du champ

a été faite en considérant non plus une distribution capacitive, mais une distribution résistive du champ

appliqué (équation 3.2). Dans le modele considérant la température uniforme dans toute I'épaisseur du

composite, la conductivité électrique du matériau dépend uniquement du champ électrique local, soit

o0 =0(E) = 0, exp(BE). Uexpression du champ résistif dans I’épaisseur d’isolant, en absence de charge
d’espace injectée aux électrodes, est donnée par [FOLL1975 YAHYAOUI2012] .
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E(r) = oy r V7 (5.5)

ou y=B-U/(R.—R)etd =y/(y + 1),avec U la tension appliquée, r le rayon, R, et R; respectivement
le rayon externe et interne de I'isolant et § un parametre lié au matériau.

Dans ces conditions-13, la distribution du champ résistif est trés légerement redressée par rapport a celle
du champ capacitif, comme nous pouvons le voir dans les figures 5.39, 5.40 et 5.41. Les différences sont si
faibles que nous pouvons estimer que les distorsions du champ appliqué restent identiques a celles obtenues
en considérant le champ de Laplace. Toutefois, les valeurs de champ réel estimées s’averent légérement plus
élevées au voisinage de la cathode (avec une augmentation comprise entre 2% et 5%) bien que ces
différences soient faibles.

Ces distorsions et amplifications de champ, essentiellement observées a la cathode, pourront faire
I'objet de réflexions lors du dimensionnement des isolateurs pour PSEM en HTCC. On note que les distorsions
les plus importantes (50% d’amplification du champ) ont été observées sous trés faible champ (< 2 kV/mm).
Sous la contrainte électrique la plus élevée (10,1 kV/mm), les mesures ont relevé une amplification du champ
jusqu’a 33% de la valeur initiale, et ce pour les trois températures étudiées (25, 60 et 105°C).

5.2.2.1.2 Relaxation de la charge d’espace

Aprés chaque contrainte électrothermique, il a été nécessaire de « décharger » les échantillons afin de
les placer dans un état électrique le plus proche possible de celui du début de I’'étude (court-circuit sous
80°C / 50 mbar). Aprés chaque niveau de contraintes appliquées, la décroissance des courants MOT a été
observée, afin d’étudier I'influence de la contrainte électrique et thermique sur le (ou les) processus de
relaxation de la charge.

Dans les paragraphes suivants, nous nous sommes focalisés sur la décroissance de I'amplitude des
courants MOT, pouvant étre considérés comme représentatifs du champ électrique résiduel dans le
composite. Comme déja discuté au § 5.1.2., nous supposons que la variation de I'amplitude de signal obéit a
une loi exponentielle (équation 5.3).

Les figures 5.42 a 5.44 représentent I’évolution de I'amplitude du courant MOT en fonction de la durée
de mise en court-circuit a 80°C / 50 mbar, avec des mesures effectuées tous les 2 a 4 jours. Dans certains cas,
le nombre de points de mesure s’est avéré insuffisant pour déterminer une loi d’évolution du courant de
type exponentiel, a cause des constantes de temps de relaxation trop courtes par rapport a la fréquence de
mesures. Toutefois, des approximations ont été faites afin de donner des ordres de grandeur,
essentiellement dans le but de comparer les relaxations apres les différents conditionnements
électrothermiques.

Les figures 5.42 a 5.44 montrent que les durées de relaxation augmentent avec les contraintes
appliquées. Apres les conditionnements réalisés a 25°C, cette durée varie entre 10 h et 120 h. Elle augmente
pour 60°C et est comprise entre 40 h et 200 h. A 105°C, I'augmentation est encore plus marquée : les durées
sont 4 fois plus grandes que celles mesurées a 60°C, allant de 300 h jusqu’a environ 800 h.
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Figure 5.44 : Représentation logarithmique de Iy ormax = f(t)
pendant la relaxation de la charge d’espace a 80°C / 50 mbar apreés conditionnement électrique a 105°C

Dans le cas des relaxations présentées dans la figure 5.42, si I'on écarte la courbe pour laquelle le
nombre de points n’est pas suffisant pour faire une analyse raisonnable (1,8 kV/mm appliqué), on observe
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des constantes de temps similaires (34 et 38 h) pour les deux autres courbes, ce qui soutient I’'hypothése de
mécanismes similaires (gradient de polarisation) a 25°C pour les champs supérieurs a 3,5 kV/mm, tel que
nous I'avons indiqué auparavant.

A 60°C (figure 5.43), aprés 1,8 kV/mm et 3,9 kV/mm appliqués, on retrouve toujours des courbes de
relaxation avec des constantes de temps uniques du méme ordre de grandeur qu’a 25°C, ce qui confirme
bien les hypothéses faites lors de I'analyse des mesures de charges d’espace. On observe néanmoins une
augmentation de 7 pour le champ le plus fort pouvant étre reliée a une désorientation plus difficile des
diplles, et ou a la superposition d’'un autre mécanisme sur le gradient de polarisation.

En revanche, le modéle a une seule constante de temps ne suffit plus pour représenter les données
issues des mesures de relaxation apreés les conditionnements a 105°C (figure 5.44), sauf pour le champ trés
faible (1,8 kV/mm). Les données pour les champs supérieurs ou égaux a 4 kV/mm sont beaucoup mieux
modélisées par des lois a deux constantes de temps, 'une (au début de la relaxation) autour de 167 h et
I'autre (apres 100 h de relaxation) de 250 h. On est donc clairement en présence de deux mécanismes avec
des énergies d’activation différentes, pouvant correspondre a des phénomenes liés a la relaxation de
porteurs liés, pour I'un a des entités de plus faibles dimensions ou ayant besoin de moins d’énergie pour se
désorienter, et pour l'autre a des processus probablement reliés a une évolution structurelle du matériau
pouvant avoir lieu pendant le conditionnement a 105°C, proche de la T,.

On peut ainsi conclure que, lors des conditionnements aux champs et températures les plus faibles, les
répartitions observées sont induites essentiellement par des phénoménes d’orientation/désorientation de
gradients de polarisation. Lorsque la température et le champ de conditionnement augmentent, la mobilité
moléculaire augmentant, I'orientation dipolaire est facilitée.

Cette théorie permet de bien relier les résultats obtenus aprés conditionnement a ceux donnés par les
courbes de relaxation. Il serait intéressant de la conforter dans le futur a I'aide de mesures physico-
chimiques, qui pourraient notamment apporter des éclaircissements supplémentaires sur les
transformations initiées dans le matériau lors des divers conditionnements thermiques.

5.2.2.2 Influence de la durée de conditionnement électrique a
105°C

Pour cette étude, les contraintes électriques appliquées ont été identiques a celles précédemment
utilisées. Nous avons fait varier la durée d’application de la contrainte électrique jusqu’a 72 heures. Les
distributions de champ électrique et de la charge d’espace obtenues sont données dans les figures 5.45 a
5.47.
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Figure 5.47 : Distributions de champs électriques et de densités de charges d’espace
apreés conditionnement électrique sous 10,1 kV/mm (prés I'anode) sous 105°C pendant 2 h, 4 h, 15het 72 h

Pour la contrainte la plus faible (1,8 kV/mm), le champ résiduel et la densité de charges augmentent
dans les premiéres heures d’application de la tension, puis on observe une diminution et une stabilisation
avec le temps (figure 5.45). Les valeurs de champ et de charges sont sensiblement équivalentes a celles de la
figure 5.38, pour la méme contrainte appliquée durant 4 h. La forme des distributions est identique a celle du
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§ 5.2.2.1.1. Les répartitions sont de type hétérocharges. Les densités de charges restent plutot faibles, avec
des valeurs autour de 0,1 C/m? aprés 72 h de conditionnement.

Au début des conditionnements électriques réalisés sous 3,9 kV/mm (2 et 4 h), les distributions de
champ et de charges sont toujours de type hétérocharges (figure 5.46). A partir de 15 h, le champ résiduel
commence a diminuer et a changer de signe du c6té de I'anode. La tendance a lI'inversion est nettement plus
marquée aprés 72 h; les distributions s’inversent totalement, avec toutefois des valeurs de champ et de
charges encore faibles (respectivement inférieures a 1,5 kV/mm et a 0,1 C/m3). Il semble donc qu’un
changement de comportement se produise dans le matériau avec un basculement progressif d’un
phénoméne majoritaire de polarisation vers un phénomeéne majoritaire représentatif de charges injectées
aux électrodes (homocharges). Méme si la polarisation reste certainement toujours présente, elle devient
minoritaire par rapport a l'injection, a la conduction et au piégeage des charges.

Apreés les conditionnements réalisés sous 10,1 kV/mm, les distributions de champ et de charges sont
toutes de type homocharges. Pour ce niveau de contraintes, les phénomeénes d’injection et de piégeage de
charges deviennent donc majoritaires sur le phénomeéne de polarisation. Durant les premiéres heures de
mise sous contraintes, nous pouvons observer des variations en termes de niveaux sur les distributions de
champ et de charges. Ces variations sont vraisemblablement reliées a des manifestations périodiques des
mécanismes de piégeage et de dépiégeage. Une tendance a I'augmentation est néanmoins observée aprés
72 h. Il est a noter que ces distributions et celles que nous avions observées pour 4 h de conditionnement au
§ 5.2.2.1.1 ne sont plus identiques ; pour rappel, nous avions relevé dans ce dernier cas des répartitions de
type hétérocharges. Il est probable que cette différence de comportement entre les échantillons soit reliée a
I'interface électrodes/isolant, pas forcément identique pour les échantillons analysés, et qui aurait tendance
a favoriser l'injection de charges dans le cas présent. Au-dela de 15 h de conditionnement, les niveaux des
distributions de champ et de charges augmentent pour atteindre des valeurs proches de 5 kV/mm et de
0,5 C/m? prés des électrodes. Cette fois, si I'on considére le champ estimé sous tension (somme du champ
résistif et du champ résiduel), celui-ci aurait tendance a augmenter dans le volume et a diminuer au
voisinage des électrodes (effet caractéristique des homocharges). Au-dela de ces durées de mise sous
contraintes a 105°C, il est probable que ces phénomenes périodiques de piégeage/dépiégeage de charges se
poursuivent dans le temps, tels qu’ils ont pu étre mis en évidence dans les travaux de Yahyaoui sur le méme
type de matériau [YAHYAOUI2015]

Pour conclure, lorsque les champs électriques appliqués a I’échantillon ne dépassent pas 4 kV/mm, les
champs résiduels restent relativement faibles, méme apres des durées de conditionnement importantes. En
revanche, lorsqu’on dépasse ces valeurs et I'on s’approche de la température de transition vitreuse, on peut
s’attendre, aprés plusieurs heures de mise sous contraintes, a des champs résiduels de 5 kV/mm, ce qui
nécessite sans aucun doute des études plus approfondies.

Les durées de conditionnement que nous avons étudiées restent néanmoins faibles par rapport aux
durées réelles de fonctionnement des isolateurs de PSEM. Il serait donc intéressant de poursuivre ce type
d’étude sur des durées plus importantes, afin d’étudier I’évolution de ces charges en fonction de I'éventuel
vieillissement du matériau, notamment a forts champs et a la température de 105°C.

5.2.2.3 Influence de la reprise deau du composite sur
I'accumulation des charges d’espace

Comme nous l'avons vu au § 5.1.1., les résultats de spectroscopie diélectrique et de charges d’espace
ont montré qu’un prétraitement thermique du matériau permet d’éliminer une partie de I’eau contenue

dans le matériau, tout en améliorant ses propriétés diélectriques (baisse de la permittivité et du facteur de
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pertes, relaxation des charges d’espace). Afin d’étudier de facon plus précise I'influence de cette présence
d’eau, nous avons fait subir a un échantillon différents cycles de perte et reprise d’eau, que nous avons
associés a des mesures de masse, de spectroscopie diélectrique et de charges d’espace aprés mise sous
contrainte électrique. L’échantillon préalablement séché sous 80°C / 50 mbar, a ensuite été placé sous 60°C
et 80% HR pendant 500 heures.

La courbe de prise de masse de I’échantillon (correspondant a la prise d’eau) et les spectres
diélectriques sont donnés dans les figures 5.48 et 5.49. On note bien une évolution de la permittivité et du
facteur de pertes, correspondant a la reprise de I’eau dans la partie utile de I’échantillon, qui retrouvent leurs
valeurs initiales a réception, avant I'application du traitement thermique.
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Figure 5.48 : Evolution de la masse de I’échantillon cylindrique avec la reprise d’eau sous 60°C / 80% HR
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Figure 5.49 : Evolution du spectre diélectrique du matériau composite
(échantillon a réception, aprés prétraitement thermique sous 80°C / 50 mbar, et aprés absorption d’eau sous 60°C / 80% HR)

De facon a corréler I'influence de cette présence d’eau au comportement du matériau en termes de
charges d’espace, nous avons également réalisé une série de mesures par la MOT, toutes précédées par la
phase de prétraitement thermique en court-circuit (permettant de sécher le matériau et de relaxer les
charges d’espace précédemment formées) :
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- Mesure MOT 1 (résultat déja montré au § 5.2.2.1) : apreés application de 3,9 kV/mm (prés de I'anode)
a 25°Cpendant4 h;

- Mesure MOT 2 (résultat déja montré au § 5.2.2.1) : apres application de 10,1 kV/mm a 25°C pendant
4h;

- Mesure MOT 3 : aprés absorption d’eau (environ 500 heures sous 60°C / 80% HR) et application de
3,9 kV/mm a 25°C pendant4 h;

- Mesure MOT 4 : aprés absorption d’eau (environ 500 heures sous 60°C / 80% HR) et application de
10,1 kV/mm a 25°C pendant 4 h.

Les distributions de champ électrique issues des Mesures 1, 2, 3 et 4 sont présentées dans les figures
5.50.a et 5.50.b. Pour les deux contraintes électriques appliquées (3,9 kV/mm et 10,1 kV/mm), on peut noter
une légére augmentation du niveau de champ interne résiduel. Elle est surtout observable pour la plus forte
contrainte appliquée, ou les niveaux de champ apparaissent plus élevés dans le volume. Méme s'il aurait été
intéressant de poursuivre ce type d’étude sur des durées de mise sous contraintes plus importantes, il
semble probable que l'absorption d’eau par le matériau favorise une augmentation du champ interne
résiduel, sans doute par des mécanismes liés a la dissociation de molécules d’eau et a I'accumulation des
charges aux interfaces, en raison de la forte polarité des molécules d’eau favorisant I'injection.

w

- T
— Aprés traitement thermique

——Aprés traitement thermique
= Aprés absorption d'eau

Champ électrique résiduel [kV/mm]
o

Champ électrique résiduel [kV/m]

.Anode | ; 1 ; | Cathode| ; i i Cathode
%7 17.5 18 18.5 19 19.5 20 7 17.5 18 18.5 19 19.5 20
Rayon de l'isolant [mm] (a rayon de l'isolant [mm] (b

Figure 5.50 : Distributions de champs résiduels sur un échantillon séché a 80°C / 50 mbar et sur le méme échantillon conditionné
a 60°C/ 80% HR aprés un conditionnement a 25°C pendant 4 h sous (a) 3,9 kV/mm et (b) 10,1 kV/mm

Ces résultats confirment ainsi I'intérét de procéder dans la mesure du possible, a une phase de
prétraitement thermique pour ce type de matériau, avant application de contrainte électrique continue.

5.3 Conclusions

Ce chapitre a été consacré aux études sur le comportement de la résine époxyde chargée d’alumine, du
point de vue de la charge d’espace, lorsque le matériau est soumis a des champs électriques continus
pouvant atteindre 10 kV/mm et sous des températures comprises entre 25°C et 105°C.

Des études préliminaires ont tout d’abord été réalisées dans le but de définir un protocole expérimental
adapté a notre travail de recherche ; I'objectif étant de placer le matériau dans des conditions permettant
d’assurer une reproductibilité des résultats. En effet, comme nous I’avons observé dans un premier temps
sur des échantillons plans, la permittivité relative et le facteur de pertes du matériau peuvent varier de facon
significative avec la teneur en eau du composite : une absorption d’eau, correspondant a un gain de masse
de seulement de 0,26%, peut conduire a une augmentation de la permittivité relative allant jusqu’a 40% et a
une augmentation du facteur de pertes d’un facteur 5.
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Des mesures MOT effectuées sur des échantillons vierges (n’ayant vu aucune contrainte
électrothermique) ont révélé que des champs résiduels de I’ordre du kV/mm étaient observés sur 'ensemble
des échantillons. Ceci a été attribué a la fois a la présence d’eau (molécules polaires), mais également et
surtout a des contraintes internes liées a la fabrication des échantillons ayant induit des zones de charges
d’espace. Afin de garantir un méme état électrique avant toute étude supplémentaire, les échantillons ont
donc été traités thermiguement sous 80°C / 50 mbar, en court-circuit, pendant une durée minimale de 100
heures, conditions permettant de sécher le composite et de relaxer efficacement les charges initialement
présentes.

Apreés fabrication et sélection d’échantillons similaires a travers un processus impliquant une analyse par
la tomographie a rayons X, des mesures de DP et de charges d’espaces, nous avons par la suite observé les
champs électriques résiduels dans I'isolant suite a I'application d’une contrainte électrique.

Trois champs électriques ont été appliqués sous trois températures pendant une durée relativement
courte (4 heures). Nous avons pu observer que le champ résiduel et la densité de charges d’espace
augmentent avec la contrainte appliquée tout en gardant des répartitions de charge d’espace de type
« hétérocharges ». Cette répartition semble étre la résultante d’un gradient de polarisation lié a I'existence
d’un gradient de matiere dans I’épaisseur de I'isolant, suite au processus de fabrication. A 25°C, le champ
résiduel est apparu particulierement faible pour un champ appliqué inférieur a 2 kV/mm (de I'ordre de 0,1
kV/mm), alors qu’une augmentation des niveaux a été relevée avec la contrainte électrique, notamment
lorsque le champ appliqué atteint 10,1 kV/mm (champs résiduels proches de 2,5 kV/mm).

Apres conditionnement électrique a 60°C, les champs résiduels ont atteint des valeurs |égerement
supérieures a 3 kV/mm pour la contrainte électrique la plus élevée. Suite aux conditionnements réalisés a
105°C, bien que le phénomeéne prédominant semble toujours étre le gradient de polarisation, il se manifeste
différemment qu’a 25°C et 60°C. Cette évolution est I'image d’injection et d’accumulation des charges aux
électrodes, masquée par la polarisation majoritaire. En superposant des distributions du champ électrique
idéales (sans charge d’espace) aux distributions de champ résiduel, la répartition du champ interne durant
|"application des contraintes a été approchée. Il a ainsi été observé, de facon générale, qu’a champ fort (10,1
kV/mm), la charge d’espace pouvait entrainer un renforcement du champ électrique appliqué prés de
I’électrode externe allant jusqu’a 33% du champ appliqué.

Dans le méme temps, la relaxation de la charge a été observée. En modélisant la décharge par une loi de
type exponentiel, les constantes de temps de relaxation pour les contraintes appliquées a 25°C varient entre
la dizaine d’heures et la trentaine d’heures, en fonction du champ électrique appliqué. Ces constantes
augmentent légérement aprés le conditionnement électrique a 60°C. Par contre, elles peuvent atteindre
jusgu’a 250 h suite aux conditionnements a 105°C.

Pour observer I'influence de la durée d’application de la contrainte électrique, une étude a été réalisée a
105°C, pour trois contraintes électriques ayant été appliquées pendant des durées allant de 2 h jusqu’a 72 h.
La durée d’application ne semble pas avoir une influence tres marquée lorsque le champ appliqué ne
dépasse pas 2 kV/mm. Les répartitions de charges restent de type « hétérocharges » (gradient de
polarisation). Pour des champs appliqués plus élevés (=4 kV/mm), une diminution puis une inversion des
profils de champ et de charges est constatée a partir de 15 h de mise sous contraintes ; les distributions de
champ et de charges deviennent alors de type « homocharges », avec toutefois des valeurs de champ et de
charges relativement faibles (autour de 1,5 kV/mm et de 0,1 C/m?3). Enfin, au-dela de 10 kV/mm appliqués,
les distributions de champ et de charges sont, pour toutes les durées de conditionnement, de type
homocharges, avec des valeurs de champs proches de 5 kV/mm prés des électrodes, pour 72 h de
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conditionnement. Les phénomeénes d’injection et de piégeage de charges deviennent ainsi majoritaires sur le
phénoméne de polarisation, avec toutefois des cycles de piégeage / dépiégeage qu'il serait intéressant
d’étudier a plus long terme.

Pour finir, une étude a été menée pour observer l'influence de la reprise d’eau sur I'accumulation de la
charge d’espace. Aprés application d’une contrainte électrique, nous avons observé des champs résiduels
plus élevés dans les échantillons ayant absorbé de I'eau. Ces résultats confirment I'intérét d’appliquer un
prétraitement thermique au matériau composite avant une mise sous tension.
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La notion de « Supergrid » concerne le développement de réseaux de transport d’électricité permettant
d’acheminer I'énergie électrique sous haute tension sur de longues distances. Suite au développement actuel
des centrales de production intégrant les énergies renouvelables, de plus en plus éloignées des sites de
consommation, et au besoin croissant d’interconnexion des réseaux transfrontaliers, la mise en place de
réseaux Haute Tension a Courant Continu (HTCC) est actuellement en plein essor. En effet, le transport de
I’énergie en HTCC offre des avantages par rapport a la Haute Tension a Courant Alternatif (HTCA), lorsque la
distance d’acheminement devient supérieure a environ 50 km. L'utilisation de matériaux isolants dans les
appareillages pour la HTCC nécessite a I’heure actuelle d’étudier et de mieux comprendre leur
comportement diélectrique, lorsque ceux-ci sont soumis a de fortes contraintes électriques et thermiques,
imposées par le fonctionnement des systemes.

Les matériaux composites a base de résine époxyde sont depuis de nombreuses années utilisés comme
isolants électriques dans les postes électriques sous enveloppe métallique (PSEM) pour la HTCA, ou leur
comportement est déja connu et maftrisé. Aujourd’hui, la volonté est aussi de les employer comme matériau
des isolateurs dans les futurs appareillages pour la haute tension continue. En raison des mécanismes
pouvant se produire dans le matériau sous contraintes continues, des travaux de recherche sont requis pour
étudier son comportement diélectrique, en particulier du point de vue de I'accumulation de la charge
d’espace, faisant I'objet de ce travail de these.

Ce mémoire présente les travaux menés sur le développement d’'une méthode pour mesurer et suivre
I’évolution de la charge d’espace dans la résine époxyde chargée d’alumine, pour une application dans les
postes sous enveloppe métallique pour la HTCC. D’apres le cahier des charges défini par rapport au dispositif
expérimental a développer (technique adaptée a des matériaux composites, non destructive, a résolution
spatiale et a sensibilité élevée, utilisable sur des épaisseurs de quelques millimetres et adaptable en
configuration cylindrique), le principe de mesure choisi est celui d'une méthode dite a stimulus, ayant déja
fait ses preuves pour les matériaux et systemes pour cables de transport de I'énergie : la méthode de I'onde
thermique (MOT).

Afin d’atteindre cet objectif, une premiére phase de I'étude a été dédiée a la conception d’échantillons
spécifiques, dont la géométrie a été définie afin de reproduire les valeurs du champ électrique dans les
isolateurs installés dans les PSEM, notamment au voisinage de I'ame conductrice ol la contrainte électrique
est censée étre la plus élevée. Ainsi, la forme cylindrique des isolateurs réels a été maintenue et I'épaisseur
de composite (3 mm) a été validée pour les échantillons tests. Des optimisations ont été apportées a la
configuration, notamment afin de diminuer les effets de bord lors de I'application de la contrainte électrique.
Les échantillons ont été obtenus par moulage et réalisés au sein de SuperGrid Institute, selon un procédé
représentatif de celui des isolateurs réels. Si des études ont déja été menées sur des échantillons en
composite de forme plane, celles sur structures cylindriques sont a ce-jour pratiguement inexistantes,
constituant I'originalité de ces travaux.

Dans la suite du travail, un banc de mesure utilisant le principe de la MOT a été congu spécifiquement
pour la configuration des échantillons cylindriques, dans le but d’étudier les phénomenes d’accumulation de
la charge d’espace. Le banc de mesure développé utilise la circulation d’un fluide caloporteur, ici un mélange
d’eau et d’éthanol, pour générer I'échelon thermique sur la face intérieure de I’échantillon (électrode
interne), qui joue ainsi le réle de diffuseur thermique. Le dispositif expérimental est composé principalement
de deux thermorégulateurs, pour les deux sources de température indispensables pour générer I'échelon
thermique, ainsi que de pompes et de vannes pour gérer la circulation et la trajectoire du liquide. Chaque
composant a été minutieusement sélectionné ou dimensionné pour respecter les exigences imposées par le
banc de mesure : il s’agit notamment de la compatibilité du composite avec I'éthanol, de la réduction
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d’émission de perturbations électromagnétiques durant la mesure et de la possibilité du banc d’effectuer
deux mesures a la suite de facon autonome. Le principe de mesure du banc de test repose sur trois phases
de fonctionnement : une premiére phase servant a placer I'échantillon a la température initiale (25°C), une
deuxieme phase dite de roue libre qui a pour objectif de ramener au plus pres de I'échantillon le liquide a la
température désirée pour la mesure, et la derniére étape qui est la phase de mesure proprement dite,
pendant laquelle I’échelon thermique est appliqué a I’échantillon.

Apres des tests ayant servi a valider le bon fonctionnement du dispositif expérimental, les travaux sur le
développement du systéme de mesure se sont terminés par une phase d’optimisation, concernant
I’amélioration du rapport signal/bruit avec la conception d’une cellule de mesure faible bruit et I'intégration
de capteurs de température. Le banc de mesure ainsi développé a ensuite été utilisé pour étudier le
comportement du matériau vis a vis de la charge d’espace, en fonction de différentes contraintes électriques
et thermiques, représentatives des conditions de fonctionnement dans les futurs PSEM HTCC.

En se basant sur des études antérieures qui ont montré que les propriétés diélectriques de la résine
époxyde dépendaient sensiblement de sa teneur en eau, et afin d’assurer la reproductibilité des résultats,
nous avons effectué un travail préliminaire pour définir un protocole expérimental adapté a notre étude.
Pour cela, une étude comparative a été réalisée concernant l'influence de deux types de traitement
thermique réalisés a 80°C (I'un a pression ambiante et l'autre sous vide primaire) sur les propriétés
diélectriques du composite. Ce travail a été mené dans un premier temps sur échantillons plans, pour des
raisons de facilité de mise en ceuvre, puis sur les échantillons cylindriques. Nous avons pu observer que, le
séchage des échantillons permet d’améliorer les propriétés du matériau (permittivité et facteur de pertes),
et plus particulierement en basse fréquence. La spectroscopie diélectrique, réalisée a 25°C et aprés séchage
des échantillons, a révélé en BF des valeurs de permittivité relative du matériau autour de 6,5 et de facteurs
de pertes entre 0,01 et 0,1. Aucun des deux traitements ne se démarquant de fagon significative, une étude
de leur impact sur la charge d’espace a été réalisée. Elle a montré que, lorsque les échantillons sont mis en
court-circuit sous 50 mbar, le phénoméne de relaxation de la charge d’espace est favorisé par rapport au
traitement thermique a 80°C sous pression atmosphérique : c’est donc cet environnement (80°C / 50 mbar)
qui a été sélectionné pour la suite de I'étude.

Avant d’appliquer le traitement défini précédemment et de débuter les études sur les phénomenes
d’accumulation de la charge d’espace en lien avec l'application de contraintes électrothermiques, les
échantillons ont d’abord subi des tests préliminaires servant a sélectionner ceux présentant le plus
d’homogénéité, en termes de conception et de comportement diélectrique.

Les analyses par tomographie a rayons X et les mesures de décharges partielles ont servi a détecter les
éventuels défauts présents dans les échantillons. Avec une résolution de 75 um, la tomographie a rayons X a

permis de recenser trois types de défauts : des délaminations, des vacuoles gazeuses et des inclusions
d’aluminium dans la résine. Les premieres observations faites a I'aide de cette technique d’imagerie non
destructive ont permis d’effectuer une premiére sélection des échantillons. Les échantillons présélectionnés
ont été par la suite examinés avec la technique de mesure des décharges partielles (DP). Il a été observé,
pour tous les échantillons, une tension d’apparition des DP comprise entre 4 et 4,5 kV. Si la tomographie a
rayons X a permis d’éliminer certains échantillons, cela n’a pas été le cas avec les mesures de DP. Le dernier
critere de sélection des échantillons, et certainement le plus décisif, reste leur comportement diélectrique et
principalement du point de vue de I'accumulation de la charge d’espace. Aprés I'application d’'une contrainte
électrothermique identique aux échantillons présélectionnés (6,9 kV/mm pour le champ de Laplace supposé

prés de I’électrode interne, a 25°C pendant 14 heures), les mesures MOT ont permis d’identifier les
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échantillons les plus homogenes quant a leur niveau résiduel de charges d’espace, qui ont été par la suite
utilisés pour étudier I’évolution de champ électrique interne di a la charge d’espace.

La derniere partie du mémoire est ainsi entierement consacrée aux études menées sur le

comportement de la résine époxyde chargée d’alumine, du point de vue de la charge d’espace, lorsque le

matériau est soumis a des champs continus pouvant atteindre 10 kV/mm et sous des températures

comprises entre 25°C et 105°C. Les résultats que nous avons obtenus font ressortir les éléments suivants :

e Pour des durées de mise sous contraintes de 4 heures :

o

Pour les 3 températures de mise sous contraintes (25, 60 et 105°C), les valeurs de champ
résiduel et de densité de charges d’espace augmentent avec la contrainte électrique
appliquée ;

Les répartitions de charge d’espace sont de type « hétérocharges», résultant
vraisemblablement d’un gradient de polarisation lié a I'existence d’un gradient de matiéere
dans I’épaisseur d’isolant, généré par le processus de fabrication des échantillons ;

A 25°C, les niveaux de champ résiduel sont particulierement faibles (de I'ordre de 0,1
kV/mm) pour le champ appliqué le plus faible (1,8 kV/mm prés de I’électrode interne), alors
gu’ils atteignent 2,5 kV/mm pour le champ appliqué le plus élevé (10,1 kV/mm prés de
I’électrode interne). Il est a noter que les densités de charges d’espace ne dépassent pas 0,15
C/m3. Lévolution de la charge d’espace est I'image de phénoménes d’injection et
d’accumulation des charges aux électrodes, masquées par la polarisation majoritaire
observée par la MOT ;

A 60°C, les champs résiduels atteignent des valeurs légérement supérieures a 3 kV/mm pour
la contrainte électrique la plus élevée (10,1 kV/mm), alors que les densités maximales de
charges d’espace sont de I'ordre de 0,25 C/m?3;

A 105°C, bien que le phénoméne majoritaire observé soit toujours le gradient de
polarisation, il se manifeste différemment qu’aux deux autres températures ;

Une estimation des valeurs de champ interne sous tension a également été réalisée. Pour
cela, nous avons superposé les distributions de champs résiduels aux distributions idéales
(sans charges d’espace). Il a ainsi pu étre mis en évidence que, sous fort champ (10,1
kV/mm), la charge d’espace était susceptible de provoquer un renforcement de champ dans
le composite prés de I’électrode externe, pouvant aller jusqu’a 33 % du champ appliqué ;
Apres chaque mise sous contraintes, la relaxation de la charge a également été étudiée sous
80°C / 50 mbar, en conditions de court-circuit. En modélisant la décharge par des lois de type
exponentiel, les constantes de temps de relaxation sont apparues d’autant plus élevées que
le niveau de champ et de température augmente. Ainsi, les valeurs les plus importantes ont
été relevées pour les contraintes les plus fortes (105°C sous 10,1 kV/mm), avec des valeurs
pouvant atteindre jusqu’a 250 heures ;

e Pour observer l'influence de la durée d’application de la contrainte électrique, une étude a été

réalisée a la température la plus contraignante (105°C), pour des durées de mise sous contraintes

allant jusqu’a 72 heures. On a ainsi pu constater :

o

Pour le champ appliqué le plus faible (1,8 kV/mm), la durée d’application ne semble pas avoir
une influence trés marquée sur I’évolution des niveaux de champ et de charges d’espace. Les
répartitions de charges sont toutes de type « hétérocharges » (gradient de polarisation).

Pour 3,9 kV/mm appliqué, une diminution, puis une inversion des profils de champ et de
charges est observée a partir de 15 heures de conditionnement électrothermique ; a ce
moment-la, les distributions deviennent de type « homocharges », avec des niveaux
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relativement faibles (1,5 kV/mm pour le champ résiduel et 0,1 C/m? pour la densité de
charges).

o Pour le champ appliqué le plus élevé (10,1 kV/mm), les distributions sont toutes de type
« homocharges », quelle que soit la durée de mise sous contraintes, mettant en évidence des
phénomeénes d’injection et de piégeage qui deviennent majoritaires sur le phénomeéne de
polarisation. Les valeurs de champ résiduel atteignent 4-5 kV/mm prés des électrodes au
bout de 72 heures.

e Afin de mesurer I'impact de la teneur en eau sur I'accumulation de la charge d’espace, une étude
complémentaire a été menée sur un échantillon préalablement séché et ensuite placé dans une
étuve a humidité controlée (80% HR — 60°C). La reprise d’eau a entrainé une faible augmentation du
champ résiduel lorsque I'échantillon a été conditionné sous 3,9 kV/mm a 25°C. A champ plus élevé,
soit 10,1 kV/mm, une inversion du champ a été observée, certainement due a la dissociation des
molécules d’eau et a I'accumulation des charges aux interfaces, en raison de la forte polarité des
molécules d’eau favorisant I'injection.

L'ensemble des études que nous avons menées ont ainsi permis de mettre en évidence qu’une prise
d’eau, méme faible (correspondant a une augmentation de masse d’environ 0,2%), peut affecter de fagon
significative les propriétés diélectriques de la résine époxyde chargée d’alumine, conduisant a une
augmentation de la permittivité et du facteur de pertes, mais également du champ électrique interne suite a
I"application d’'une contrainte électrique continue. Nous avons également pu montrer, grace au banc de
mesure de charges d’espace spécifiquement développé dans le cadre de ce travail, I'influence du champ
électrique et de la température sur les phénoménes d’accumulation de la charge d’espace. Jusqu’a 60°C,
c’est surtout le mécanisme de polarisation qui apparait majoritaire alors qu’a 105°C, les mécanismes
d’injection, de conduction et de piégeages de charges interviennent de facon significative, générant des
élévations localisées de champ interne, qu’il conviendrait de considérer pour le dimensionnement des
isolateurs des futurs appareillages pour la HTCC.

A l'issue de notre travail, en utilisant I'outil de caractérisation qui a été développé spécifiquement pour
ce type d’isolateur, il serait intéressant d’approfondir les recherches dans différentes directions. On pourrait
notamment s’intéresser :

e Au vieillissement électrothermique du matériau, en prolongement des travaux sur la durée de mise
sous contraintes ;

e A linfluence de l'application d’un champ électrique continu en présence d’un gradient de
température ;

e Alinfluence du type de contact isolant/électrode sur les mécanismes d’apparition et d’évolution de
la charge d’espace, en faisant varier la nature des électrodes (argent, aluminium, chrome, or) et le
type d’électrodes (par dépot, moulées et avec différentes rugosités) ;

e A l'influence de la nature du matériau isolant sur les phénomenes de charges d’espace. |l pourrait
s’agir de matériau composite a base de résine époxyde avec différentes proportions de charge
d’alumine ou bien de matériaux d’autres types ;

e A l'impact de la présence de défauts (vacuoles, délaminations) sur la formation de la charge
d’espace, en contrélant dans ce cas leur présence et leur répartition dans I'isolant ;

e Aux niveaux de pieges et aux mécanismes de mouvement des porteurs, voire a l'utilisation des
différentes données expérimentales a des fins de modélisation analytique et numérique.
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Annexe 1 : Systéeme de connexion de I'échantillon

Tige filetée

Représentation 3D de I’'assemblage du systéme de connexion complet
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Vue éclatée du systeme de connexion complet

Sorties de la masse de mesure

Photographie du systéeme de connexion complet
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Sens de circulation du liguide
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Annexe 2 : Cycles de fonctionnement du circuit pneumatique
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Annexe 3 : Les deux onglets de I'interface utilisateur du
programme de commande et d’acquisition
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Résumé
En permettant la transmission de fortes puissances sur de grandes distances, les réseaux en haute tension a
courant continu (HTCC) représentent I'avenir du transport de I'énergie électrique. Des équipements tels que
les postes sous enveloppe métallique (PSEM) seront indispensables dans ces réseaux pour répartir le flux
d'énergie, interrompre ou isoler certaines branches. Leur conception nécessite la prise en compte de
phénomeénes spécifiques liés a I'application de champs électriques continus, comme la dépendance de la
résistivité des isolants solides avec le champ et la température, mais également I'accumulation de la charge
d'espace qui contribue a augmenter sensiblement les risques de claguage. Dans le composite étudié (résine
époxyde chargée d’alumine), ce phénoméne commence a se manifester dés que les valeurs de champ
excédent quelques kV/mm, correspondant a I'ordre de grandeur des contraintes envisagées dans les futurs
PSEM HTCC.
Bien que des techniques existent pour déterminer la répartition de ces charges dans les isolants solides,
aucune n’est a ce jour directement applicable aux structures isolantes installées dans les PSEM HTCC.
L'objectif de ce travail est ainsi de concevoir et de mettre en place une technique de mesure des charges
d’espace et du champ électrique interne qui soit a résolution spatiale, non destructive et adaptée a une
géométrie d’isolateur cylindrique, de type support isolant de jeu de barres.
En utilisant le dispositif expérimental mis en place, le comportement du composite vis-a-vis de la charge
d’espace est par la suite étudié, notamment en fonction de différentes contraintes électrothermiques
représentatives du fonctionnement des PSEM. Le but final est d'aider a I'optimisation de la conception de ce
type d’isolateur, en se basant sur I’analyse des résultats issus de mesures de charges d’espace.

Mots-clés : résine époxyde, charge d’espace, isolateur, poste électrique, haute tension a courant continu,
méthode de I'onde thermique (MOT).

Abstract

The trend today is to develop high voltage direct current (HVDC) technology for the future electric networks,
as HVDC offers substantial advantages for long distance power transmission. The development of HVDC
networks leads to an increasing need of gas insulated substations (GIS). A problem to be dealt with when an
insulator is subjected to a high DC stress and temperature gradients is the variation of the material’s
resistivity and the accumulation of space charges, which provoke field distortions and can affect the
dielectric strength. In alumina-filled epoxy resin, used as insulating material for GIS spacer, the influence of
space charge starts to come out as soon as the electric stress exceeds several kV/mm, corresponding to
values envisaged for the future HVDC GIS.

Despite that several non-destructive methods exist to determine the space charge distribution in solid
insulators, none of them are directly applicable to insulation structures installed in the HVDC GIS.

The main objective of this work is therefore to design and set up a measurement technique for observing the
internal electric field and the accumulated charges. The developed method is non-destructive and adapted
for a cylindrical geometry of an insulator used as a busbar insulation support.

By using the experimental bench set up, the behavior of the composite material regarding space charge is
studied, in particular according to several thermoelectric constraints. The final aim is to contribute to the
optimization of the design of this type of insulator by employing the results of space charge measurements.

Keywords: Epoxy resin, space charge, GIS spacer, gas insulated substation, high voltage direct current,

thermal step method (TSM).
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