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« La ou la volonté est grande, les difficultés diminuent. »
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Titre : Etude des phénomenes tribologiques et électrostatiques couplés a la surface des
polymeéres.

Résume : Lorsque deux matériaux sont frottés I’un contre 1’autre ou simplement mis en
contact, ils acquiérent chacun une charge électrique de signes opposés. Ce mecanisme
d’acquisition de charge, connu depuis I’antiquité et portant le nom de triboélectricité, n’est
toujours pas totalement maitrisé. Différentes explications et plusieurs théories et hypothéses
contradictoires existent. C’est pour cela que les recherches sur ce sujet doivent toujours
continuer et essayer d’élucider plusieurs mysteéres et répondre a différentes questions qui
persistent autour de la triboélectrification. Le travail mené dans le cadre de cette thése de
doctorat a eu comme un de ses objectif I'étude de I'influence sur la tribocharge de différents
facteurs (temps de traitement, épaisseur du diélectrique, distance inter-électrodes...etc.) de la
décharge a barriere diélectrique (DBD) sur I'évolution de la rugosité de surface de plaques de
polypropylene exposées a un plasma froid. Ce travail a visé également a mettre en évidence les
corrélations qui pourraient exister entre la modification de la rugosité et le potentiel électrique
géneré par effet triboélectrique a la surface du polypropyléne traité par DBD atmosphérique.
En effet, le traitement DBD a une influence directe sur la rugosité et sur le potentiel électrique
de surface : I'exposition au plasma froid conduit a une surface plus rugueuse, qui se charge
mieux par effet triboélectrique que la surface initiale. L’ influence de ’humidité ambiante sur
le comportement triboélectrique des polymeres a également été étudiée, confirmant son
influence sur le niveau de charge ainsi que son signe.

Mots-clés : Charge triboélectrique, potentiel électrique de surface, matériaux polymeéres,
décharge a barriere diélectrique, humidité relative.

Title: Study of tribological and electrostatic phenomena coupled to the surface of polymers.

Abstract: When two materials are rubbed against each other or simply brought into
contact, they each acquire an electrical charge of opposite signs. This mechanism of charge
acquisition, known since antiquity and called triboelectricity, is still not completely mastered.
Different explanations on this phenomenon and several theories and contradictory hypotheses
exist. This is why the research on this subject must always continue and try to elucidate several
mysteries and to answer different questions that revolve around the triboelectrification. The
work carried out in this PhD thesis, had as one of its objectives, the study of the influence of
the various factors (treatment time, dielectric thickness, inter-electrode distance...etc.) of the
dielectric barrier discharge (DBD) on the evolution of the surface roughness of polypropylene
plates exposed to a cold plasma. This work also aims to highlight the correlations that could
exist between the roughness modification and the electric potential generated by triboelectric
effect on the surface of polypropylene treated by atmospheric DBD. Indeed, the atmospheric
DBD treatment of the polymer has a direct influence on the roughness and electrical potential
of the surface: the exposure to cold plasma leads to a rougher surface, which charges better by
triboelectric effect than the initial one. The influence of ambient humidity on the triboelectric
behavior of the polymers has also, confirming its influence on the charge level as well as its
sign.

Keywords: Triboelectric charge, electrical surface potential, polymer materials, dielectric

barrier discharge, relative humidity.



« Sans la curiosité de I'esprit, que serions-nous ? Telle est bien la beauté et la noblesse de la
science : désir sans fin de repousser les frontieres du savoir, de traquer les secrets de la

matiere et de la vie sans idée préconcgue des conséquences éventuelles. »

- Marie Curie (1867 — 1934)
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Introduction générale

Aujourd'hui, le marché international offre une grande variété de matériaux isolants qui,
en raison de leurs bonnes propriétés mécanique, électriques et thermiques, en plus de leurs
faibles couts, sont devenus indispensables et largement utilisés dans plusieurs secteurs tels que
I'industrie automobile, électrique et électronique [1-6].

Lorsque deux matériaux différents sont frottés I’un contre 1’autre, ou simplement mis en
contact, ils acquierent chacun une charge électrique de signes opposés ; ce mécanisme
d’acquisition de charge, connu depuis I’antiquité et portant le nom de triboélectricité, est a la
base du principe de fonctionnement de plusieurs tribochargeurs et séparateurs

triboélectrostatiques [7-11].

Prenant en considération que cette charge a des effets positifs mais aussi négatifs, elle
peut engendrer de graves accidents au niveau des installations industrielles et entrainer des
dégats économiques importants et des pertes humaines [12,13]. Néanmoins, il existe multiple
exemples d’utilisations pratiques de cette charge par exemple dans les photocopies, les

imprimantes laser, la peinture par pistolet, la séparation des déchets...etc. [10,14,15]

Les charges statiques sont également une source utile d'énergie électrique et les
chercheurs les ont utilisés pour développer des générateurs a frottement et des nanogénérateurs
triboélectriques. Afin de contrbler leurs effets et de mieux les utiliser, il est important de
comprendre et de quantifier les charges générées par l'effet triboélectrique di au contact entre
les polymeres. De plus, une meilleure compréhension des mécanismes impliqués dans leur

génération et dissipation est nécessaire.

La chimie de surface du polymeére est I'un des facteurs les plus importants déterminant le
comportement électrostatique. Les caractéristiques geométriques (les rugosités) de surface de
ces polymeéres ont également une grande influence sur leurs propriétés triboélectriques. Le
traitement de surface des polymeres est d'une importance considérable dans certaines
applications industrielles, car il permet de modifier les propriétés triboélectriques et

géométriques de la surface traitée [16-18].

Pour mieux comprendre le comportement triboélectrique des polymeres, il est également

essentiel de controler I'humidité. En effet, les conditions de 1’air ambiant jouent un rdle
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Introduction générale

important dans le transfert de charge entre les matériaux [19,20], mais I’impact de ce facteur
météorologique n’a pas été suffisamment étudié. Une meilleure maitrise de ce sujet est

nécessaire pour une meilleure compréhension du tribochargement des polymeres.

Le travail de cette thése fait partie du projet LABEX INTERACTIFS abordant une
problématique pluridisciplinaire qui associe les domaines de la mécanique, des matériaux et de
I'énergie pour maitriser les phénomenes physiques aux interfaces fluide-solide. 1l est basé sur
les connaissances et la maitrise de I'Institut PPRIME dans les domaines de la physique et de la
mécanique des surfaces, de I'électro-hydrodynamique et du transfert de chaleur et de masse

dans les milieux fluides et solides.

\ \

Ce travail a caractére expérimental, consiste a étudier 1’influence des facteurs
conditionnant le tribochargement (la dimension des échantillons, leur forme, leur configuration,
ainsi que les différents états de surface) en quantifiant la charge générée aux interfaces en
frottement. D’autres types de facteurs seront examinés, comme I’humidité et la température
ambiante. Par ailleurs, un traitement de surface des échantillons par une décharge a barriére
diélectrique (DBD) sera réalisé pour étudier son influence sur le chargement triboélectrique. La
mesure du potentiel triboélectrique se fera a 1’aide d’une sonde électrostatique apres avoir

effectué le tribochargement des échantillons.

Ce mémoire de thése est organisé autour de quatre chapitres. Pour mieux décrire 1’état
actuel de la recherche dans le domaine de la triboélectricité, le premier chapitre est une synthése
bibliographique de 1’état de I’art. Nous avons présenté en premier lieu une revue de la littérature
sur des connaissances fondamentales de la science des polymeres. En deuxieme lieu, nous
avons présenté les processus de charge et de décharge des matériaux isolants par effet
triboélectrique ainsi que les différents chargeurs utilisés dans ce domaine. Pour finir, quelques

notions sur le traitement des surfaces par la technique de DBD ont été abordées.

Dans le deuxiéme chapitre, nous avons présenté les différents matériaux et les dispositifs
qui font I’objet de notre étude. Nous avons ensuite discuté la procédure de mise en ceuvre des

échantillons, les méthodes expérimentales et les techniques de mesures employées.

Une étude sur la modification des propriétés surfaciques et triboélectriques des polymeres
par une décharge a barriere diélectrique fait 1’objet du troisiéme chapitre. Différents parametres

de la cellule de génération de plasma froid ont été modifiés pour pouvoir observer I’influence

10



Introduction générale

de ces derniers sur le comportement triboélectrique des polymeéres ainsi que sur les surfaces

traitées.

Le quatriéme chapitre a ét¢ dédié¢ a 1’étude de I’influence de I’humidité relative sur le
comportement triboélectrique des polymeéres. Deux types de travaux ont été conduits. Le
premier avait pour but de quantifier sous différentes humidités relatives la valeur et le
comportement de la génération du potentiel électrique sur la surface des polymeéres apres
tribochargement. Le deuxiéme consistait & observer le comportement du déclin de potentiel

sous différents pourcentages de I'humidité ambiante aprés tribochargement.

Une conclusion générale résumant les principaux résultats obtenus cléture ce mémoire.
Elle contribue a l'identification des parameétres qui influent sur la génération de la charge
triboélectrique. La charge tribo-électrique dépend des conditions dans lesquelles se produit le
mouvement relatif des matériaux en contact et de 1’état de la surface qui peut étre modifiée par
I’exposition a I’action des décharges de barriere diélectrique, et le comportement triboélectrique
des polymeéres varient selon leur milieu d’utilisation. Cette conclusion générale viendra a la fin
du mémoire, est accompagnée d’un résumé des principales contributions de cette these dans ce

domaine d’étude.
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Chapitre I : Etat de ’art

Le chargement par effet triboélectrique est un phénomeéne de surface complexe, dont la
compréhension n’est toujours pas maitrisée. Les chercheurs qui ont étudié¢ ce phénoméne ont
obtenu des résultats parfois contradictoires. Cependant, il est indéniable que ['effet
triboélectrique dépend de nombreux facteurs : la nature du frottement, la température des objets
en contact, I’état de surface des échantillons et I'humidité ambiante semblent avoir 1’influence
la plus significative sur la charge générée [21-26]. Une analyse faite par I’un des experts dans
le domaine, Peter Castle [27] indique comme principale raison la complexité du processus
physique [28,29], qui est fortement influencé par la variabilité des conditions de surface (type
de prétraitement, présence de rugosités, de particules ou de sédiments, etc.) et des propriétés
globales des échantillons (température, humidité, « historique »), ainsi que par la nature du
contact (charge statique ou dynamique, contact ponctuel, linéaire ou plan) et la pression exercée

entre les objets.

Dans la premicre partie de ce chapitre nous allons expliquer les raisons de I’intérét porté au
processus de chargement triboélectrique des polymeéres. Nous allons examiner et discuter
ensuite les mécanismes physiques de ce processus et les solutions techniques développées pour
le mettre en ceuvre. Nous présenterons également le concept de traitement de surface des
polymeéres par des procédés a plasma froid. Enfin, en s’appuyant sur 1’état de 1’art que nous
avons fait, nous allons exposer les problemes qui feront 1’objet de nos recherches.

I.1 Tribologie des polymeres
I.1.1 Caractérisation générale des polymeéres

Les polymeres sont des substances composées de longues chaines moléculaires appelées
macromolécules [30]. La structure du polymere est produite par polymérisation. L'agencement
des unités monomeres et les différents types de chaines qui peuvent étre synthétisés conduisent

a une classe caractéristique de matériaux.

La polymérisation est le processus qui consiste a relier des unités monomeres en de longues
structures en forme de chaine. Différentes macromolécules, ou chaines de molécules, peuvent
étre disposées en une structure en réseau par des enchevétrements qui interagissent par de
faibles forces de Van der Waals [31]. (Figure 1.1).

13
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H H H H H H
< ]
>C=C< + >C='C< Polymerisation _[I:_[I:_[I:_C_
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2 Monomere Vinylchlorid Polyvinylchlorid

Figure 1.1 Schéma de Polymérisation du PVC [32].

L'utilisation des polymeéres et de leurs dérivés a fortement augmenté dans l'industrie en
raison de leur faible colt de fabrication et de leurs bonnes propriétés électriques (résistivite,
conductibilité, permittivité), thermiques (conductivité, dilatation, diffusivité), mécaniques
(élasticité, résistance aux chocs, faible frottement et forte résistance). lls sont de plus en plus
utilisés dans la conception de piéces mécaniques dotées de propriétés autolubrifiantes et d'un
faible coefficient de frottement ; ils sont de préférence utilisés comme composants a glissement
sec ou lubrifié [33-40].

Ces 20 dernieres années, l'industrie des plastiques a connu 1’une des croissances les plus
rapides au monde [41-43]. En raison de l'utilisation généralisée de ces matériaux, notamment
dans les industries électriques et électroniques [44,45], la construction et les travaux publics,
les textiles, les transports et la fabrication des composants mécaniques [46-48], la production
totale de polymeres atteint désormais des centaines de millions de tonnes par an (Figure 1.2).

Le remplacement de plus en plus fréquent des pieces métalliques par des piéces en polymeére
peut s'expliquer par leur faible densité qui entraine une réduction de poids et parfois aussi par
leur faible conductivité thermique (allant de 0.1 a 0.5 W.m*K"* quand, pour les métaux, elle va
de 20 a 418 W.m1K) [49]. Cependant, pour certaines applications, cette faible conductivité

thermique peut également étre pénalisante.

Les polymeéres, qui peuvent étre amorphes ou semi-cristallins, ont des prix plus ou moins

élevés essentiellement en fonction de leurs propriétés thermiques (Figure 1.2).

14
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Le marché des polymeres
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Figure 1.2 Les différents groupes de thermoplastiques classés selon leurs propriétés thermiques ainsi que
les différents secteurs d utilisation des polymeres [50].

1.1.2 Caractéristiques tribologiques des polymeres

L’utilisation des polymeres dans les contacts glissants ne doit pas ignorer I'effet
triboélectrique. En raison du frottement avec un autre matériau, la surface du polymeére génére
des charges statiques qui peuvent s'accumuler lors des cycles de frottement continue jusqu'a ce
qu'elle atteigne une certaine valeur de saturation, sans pouvoir s'échapper facilement vers le sol
[51], comme c’est le cas des métaux. La répartition inégale de cette charge dépend du type de
frottement et peut s'étendre au-dela de la zone de contact [52]. Cela affecte dans une certaine
mesure le comportement d'usure des polymeres exposes au frottement sec. Un contact continu
entre polymeres générera une charge électrique sur leurs surfaces, s’ajoute a cela un faible
coefficient de conductivité, ce qui ne favorise pas 1’évacuation de la chaleur et aura tendance a
augmenter la température des polymeéres. La température locale a l'interface peut étre
sensiblement plus élevée que celle de I'environnement et peut également étre augmentée au
niveau des contacts d'aspérité par des « flashs » ou des « points chauds » transitoires. Par

conséquent, la température exerce une influence sur l'usure des polymeres. [36,53].

La tribologie des polymeéres est 1’étude des interactions entre les surfaces de glissement, qui
sont généralement en contact avec un lubrifiant. Elle a été largement étudiée depuis le milieu
du 20éme siécle et continue de I'étre aujourd'hui. Il est important de reconnaitre la nature

multidisciplinaire de la tribologie, qui fait appel a des connaissance de la science des matériaux,
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de la chimie et la physique des surfaces, de la mécanique des solides et des surfaces, de la

thermique, de la thermodynamique et de la thermochimie.

La tribologie est étudiée sous trois aspects : le frottement (c'est-a-dire la résistance au
déplacement appliqué), l'usure qui provoque la perte de matiere et la lubrification qui consiste

a interposer un fluide entre les deux corps en contact [54,55]

a) Le frottement

Le frottement est une force résistive agissant sur un corps et qui arréte ou ralentit le
glissement de ce dernier par rapport a un deuxiéme corps ou une surface. Le mouvement relatif
des surfaces peut étre exprimé sous la forme d’une combinaison de glissement, de roulement et
de rotation. La force agit tangentiellement a la surface aux points de contact et est dirigée pour

s’opposer au mouvement relatif. (Figure 1.3).

Il existe différents régimes de frottement, notamment sec, lubrifié, mixte et limite.
L'ampleur du frottement est généralement exprimée par un coefficient de frottement (« ou f),
qui est le rapport entre la force nécessaire pour démarrer ou maintenir un mouvement tangentiel

et la force normale qui maintient en contact les deux surfaces [56,57].

En France, en 1699, Guillaume Amontons a formulé les régles du frottement apres avoir
étudié le glissement a sec entre deux surfaces planes. Ces observations ont été confirmées par
Charles Augustin Coulomb, qui a formulé les trois lois du frottement : (1) la force de frottement
qui résiste au glissement a une interface est directement proportionnelle a la charge normale ;
(2) la quantité de force de frottement ne dépend pas de la surface de contact apparente ; (3) la
force de frottement est indépendante de la vitesse une fois que le mouvement commence. En
outre, il a fait une distinction claire entre le frottement statique et le frottement de
glissement [58,59].

Mouvement

(a)

Figure 1.3 Frottement statique (a) et dynamique (b)

16



Chapitre | Etat de ’art

La loi de frottement la plus fréquemment utilisée aujourd’hui est la loi d’Amontons-
Coulomb, obtenue a partir des recherches expérimentales d’Amontons (1699) et de Coulomb
(1781). La premiére loi d’Amonton dit que tant que la force tangentielle (Fy) est inférieure a
une force seuil, aucun glissement ne se produit. Lorsque la force tangentielle atteint cette valeur,
le corps glisse, le coefficient de frottement est alors défini comme suit :

=g (1.1)

Le rapport F/Fy de chaque paire de matériaux est considéré comme constant. Cependant,
sa valeur dépend d’une multitude de facteurs tels que la rugosité des surfaces de contact, la
nature du contact (sec, lubrifié) et des lubrifiants. Par ailleurs, le coefficient de frottement u est
indépendant de la pression de contact et de l'aire des surfaces concernées, (cependant,

contrairement au frottement sec, le frottement lubrifié dépend bien de 1’aire de contact) [60,61].

Le comportement des polymeres présente des caractéristiques spécifiques, dont certaines
sont décrites par Briscoe [62]. Le concept se compose de trois éléments de base liés au
frottement : (1) l'adhérence, la liaison d'interface, leurs types et leur résistance; (2) le
cisaillement et la rupture des matériaux de frottement dans et autour de la zone de contact ;

(3) la zone de contact réelle [63].

Coulomb a observé que la force de frottement statique augmente avec le temps ; cette
dépendance temporelle varie selon le matériau. [59,64]. L'indépendance du coefficient de
frottement par rapport a la force normale a été confirmée pour l'acier en contact avec
I'aluminium électropoli par une force normale appliquée dans la gamme de 10 mg a 10 kg. Cela
signifie qu'avec un matériau métallique souple, le coefficient de frottement est resté
pratiquement constant méme si la charge a varié d'un facteur de prés de 10°. Dans le cas des
polymeéres et des élastomeéres, la plage des valeurs de charge pour lesquelles le coefficient de
frottement est constant est encore plus grande. Par conséquent, le comportement de ces

matériaux est en accord notamment avec la loi d’Amontons-Coulomb [63].

Les caractéristiques de contact et de frottement dépendent fortement de I'état de la surface :
ces caractéristiques dominent les propriétés volumétriques. Sous l'action de la charge, une
déformation se produit autour du point de contact pour former une zone de contact dont la taille

est encore petite par rapport aux surfaces globales des corps concernés.
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E _— Surface de contact
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Figure 1.4 Schéma de I’aire de contact apparente par rapport a [’aire de contact réelle [67].

La rugosite joue un role important car elle détermine 1’aire réelle de contact et donc la

pression sur la surface. Le contact réel ne se produit que sur les pointes des aspérités. [65,66].

La deuxiéme loi de Coulomb indique que la force de frottement est indépendante de I’aire
de contact entre deux matériaux, puisque la surface de contact réelle n’est pas celle qui est
apparente macroscopiquement. Dans un contact parfait, I’ensemble des points de la surface du
premier objet touchent I’ensemble des points de la surface du deuxiéme objet : I’aire réelle de

la surface de contact est celle que 1’on voit de 1’extérieur [67] (Figure 1.4).

b) L usure des polymeres

L'usure des polymeéres peut étre classée selon plusieurs critéres (Figure 1.5). Chaque
mécanisme d'usure a ses propres lois. 1l est difficile de distinguer les différents types d'usure
car ils sont interdépendants et se produisent rarement individuellement. L'usure dépend de
diverses propriétés du matériau, telles que le module d'élasticité, la résistance a la traction et
I'allongement a la rupture (ténacité), qui varient selon le type de polymére. Généralement, la
combinaison d'une résistance a la traction élevée et d'un allongement a la rupture élevé peut
améliorer la résistance a l'abrasion du polymere et certains polymeres thermoplastiques
linéaires a microstructures partiellement cristallines présentent une meilleure résistance a

I'abrasion que les thermoplastiques thermodurcissables ou amorphes [68].
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Classification de l'usure des polymeéres
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Figure 1.5 Approche simplifiée de la classification de I'usure des polyméres [68].

Ces observations sont en accord avec le point suivant : pour les polymeres, la dureté de
surface n'est pas le facteur le plus déterminant de la résistance a l'usure. En général, I'usure par
abrasion, par adhésion et par fatigue sont les plus représentatives du comportement de
frottement des polymeres [57,60].

1.2 Chargement triboélectrique des polymeres

Le chargement des matériaux isolants peut étre obtenu par différentes techniques, telles que
le chargement par effet couronne, par effet triboélectrique, I’utilisation d'un faisceau
d'¢lectrons, 1’ionisation (émissions d'ions sous haute tension) et les décharges partielles dans

les gaz environnants en raison de forts champs électriques [69].

Bien qu'il y ait eu une longue histoire depuis les premieres expériences réalisees sur la
charge électrique, I'électrostatique est toujours une discipline scientifique en évolution, car de
nombreux problémes n'ont pas été compris et résolus, ce qui conduit a des conclusions pas
toujours cohérentes. Par exemple, Schein a obtenu trois résultats différents concernant la charge
générée en frottant du Téflon avec de I'or [70]. Il existe donc de nombreuses controverses

scientifiques dans ce domaine [71].

Ces questions sur la nature des charges dans I'isolant et le mécanisme par lequel elles sont
générées par effet triboélectrique ne sont toujours pas résolues. Cependant, pour les semi-
conducteurs et les métaux, le concept de base de I'électricité statique a été établi. Lorsque deux
métaux avec des travaux de sorties différents entrent en contact, les électrons migrent a travers

I'interface, créant une différence de potentiel entre eux.
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1.2.1 Mécanismes physiques

La charge par effet triboélectrique ou par frottement est le phénomene qui décrit un transfert
de charge entre deux objets électriquement neutres et qui sont frottés I'un contre l'autre ou
simplement mis en contact (Figure 1.6). Les deux corps auront alors des charges électriques de
signes opposés. La charge résultante persiste apres la séparation et un nouveau contact crée un
nouveau transfert de charge. La charge triboélectrique est difficile a prévoir en raison de la
complexité des facteurs qui la contrdlent tels que la nature des matériaux, leurs rugosités, la

pression et la vitesse relative, la température et I'humidité de I'environnement [27,72-74]

La premiere référence scientifique au phénomene de triboélectrification est faite par Thales
de Milet (640-546 avant J.-C.), qui a frotté I'ambre avec plusieurs matériaux tels que des tissus
de soie, de la fourrure de chat ou de la laine, puis a utilisé I'ambre chargé électrostatiquement
pour attirer d'autres matériaux comme des fils Iégers, de la paille, du foin, des feuilles séchées,

des plumes et de la charpie [75-77]

L'effet triboélectrique peut étre expliqué par plusieurs mécanismes physiques découlant du
transfert d'électrons, d'ions ou de matiére existante lors du contact. Le concept de polarité des
charges a été introduit par Du Fay en 1733 et les termes "positif" et "négatif" ont été inventés
par Franklin en 1740. La loi d'interaction des charges a été formulée en 1785 par Charles
Coulomb. L'ampleur du transfert de charge augmente généralement avec la rugosité du contact,
la surface de contact et la vitesse de contact [68,78,79].

Materiau A et

Separation de la charge
Pttt - :

Deux matéraux —

Figure 1.6 Transfert de charge par effet triboélectrique entre deux matériaux [80].

Les mécanismes de génération de charges électrostatiques sont bien connus lorsqu'il y a
contact entre deux métaux ou entre un métal et un isolant ; ils restent généralement inconnus

pour les interfaces isolant/isolant.
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Harper [81] a passé en revue divers mécanismes de transfert de charges électriques entre
les matériaux. Selon lui, la charge de contact d'un isolant fait intervenir des ions plutdt que des
électrons. Des chercheurs ont ensuite montré que la charge triboélectrique qui se produit par
contact entre les métaux est causée par le transfert d'électrons [27], mais les porteurs de charge
dans le contact entre les polymeéres ne sont pas entierement identifiés. D’autres scientifiques
ont prouvé que le transfert de charge entre les polymeres implique aussi le transfert d'électrons.
Liu et Bard ont appuyé cette hypothese par des expériences sur la charge du téflon [82]. Cette
théorie avait eté aussi validée par Davies [83] et apres lui par Fuhrmann [84,85] qui ont montré

qu’il existe une relation linéaire entre la charge et le travail de sortie du métal.

Le travail de sortie est 1’énergie nécessaire pour retirer completement un électron de la
surface d’un matériau. Cette énergie est une mesure de l'attachement d'un matériau particulier
a ses électrons, c'est-a-dire de la diminution de I'énergie de I'électron lorsqu'il est présent dans

le matériau par rapport a celle qu'il a lorsqu'il est complétement libre.

Ceci implique que les électrons sont les principales especes transférées lors de
I'électrification par contact. Néanmoins, Akande et Lowell [86] ont remarqué que le transfert
de charge n'a rien a voir avec le travail de sortie du métal pour certains polymeres. De plus, le
travail de sortie des polymeéres mesuré par différents chercheurs n'est pas le méme. Whitesides
et McCarthy [87] ont fourni des preuves que le transfert de charge dans les polyméres est

possible en raison du remplacement des ions.

Cependant, il n’y a pas de doute que le contact de deux objets provoque le transfert de
matiére de I'un a l'autre ; non seulement des particules de poussiére, mais aussi de véritables
fragments des deux objets. Castle [27] a démontré que bien que le transfert de matiére entre
deux corps ne soit pas le principal mécanisme de charge, cela peut y contribuer. Le transfert de
matiére entre les surfaces des objets en contact explique la double polarité des charges

électrostatiques coexistant sur une méme surface [57].

Lorsque deux matériaux isolants sont en contact, I'échange d'électrons se produit entre
différents niveaux d'énergie libre sur les surfaces des deux matériaux. Dans le méme matériau,
la théorie suppose que les électrons dans un état de haute énergie (état occupé) ne peuvent pas

tomber seuls a des niveaux d'énergie inférieurs (état vide) a travers des transitions [88].

Les travaux de Lowell et Truscott [89], basés sur I'observation que deux isolants se chargent
par effets triboélectriques ont ouvert la voie a la compréhension des mecanismes impliqués.

Dans le chargement entre deux matériaux, Harper (1957) a développé la théorie electrostatique,
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qui a été confirmé par les expériences de Lowell et ses collegues en 1980. Lowell et Rose Innes
[52] ont étudié la charge triboélectrique de divers matériaux. Ils sont arrivés a la méme
conclusion des recherches cités précédemment : il existe trois mécanismes pouvant étre

responsables de la génération de charge aprés un frottement entre deux matériaux.

En conclusion, la charge par contact peut étre due au transfert d'électrons ou d'ions (positifs
ou négatifs), ou d'une surface a l'autre, comme c’est le cas du frottement entre métal et
plastique ; des particules microscopiques contenant une charge électrique peuvent se détacher
de la surface du polymere et migrer vers la surface en métal, transformant ainsi le signe
électrique du métal frotté. (Figure 1.7). Le phénomeéne est compliqué lorsque I'un des matériaux
est un isolant car on ne connait pas les porteurs de charge qui peuvent étre transférés entre les
surfaces. Contrairement aux métaux conducteurs, les €lectrons dans I'isolant n'ont pas un seul
niveau d'énergie, un électron dans un isolant dépend des impuretés a sa surface et de la structure

chimique et atomique des matériaux.

electron transfer

lon transfer material transfer

Figure 1.7 Mécanismes possibles de transfert de charge [56].

1.2.2 Série triboélectrique :

Afin de prédire la polarité des matériaux chargés par contact, un classement des matériaux,
appelé « série triboelectrique » a été établi. Selon les observations, il était évident que la polarité
de la charge était tributaire des propriétés du matériau [90]. Shaw a réalisé la premiére série

triboélectrique par des expériences en 1917. Il a utilisé un électroscope pour mesurer la charge
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a la surface de divers materiaux chargés par frottement [91]. Cette classification permet de
mettre en ordre les différents matériaux du plus chargé positivement au matériau le plus chargé
négativement. Dans une série triboélectrique, plus les deux matériaux en question sont éloignés

I'un de l'autre, plus le transfert de charges qu'ils génerent est important.

Au fil des années, plusieurs series triboélectriques ont été établies. Le Tableau 1-1. montre
des séries triboélectriques obtenues par différentes méthodes. 1l apparait aprés comparaison
avec plusieurs autres tableaux qu'il n'y a pas une série triboélectrique universelle. Ceci est di
au fait que les conditions expérimentales varient d'une expérience a I’autre. En plus, les additifs
en plastiques commerciaux peuvent influencer les résultats de chargement et, en conséquence,

sur le classement des matériaux dans la série [92].

Wilke a proposé une série triboélectrique qui spécifie la polarité de la charge générée apres
contact glissant ou roulant entre deux matériaux quelconques (tableau 1-1). Le classement des
matériaux dans la série peut étre différent car il dépend de plusieurs facteurs tels que la rugosité

de la surface, la pureté du matériau, I'humidité et I'état de surface réel/la zone de contact pendant
le frottement [79,93].

Tableau 1-1 : Différentes séries triboélectriques [78].
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1.2.3 Facteurs influents sur la charge triboélectrique

La complexité du chargement électrique par frottement des matériaux isolants peut
s'expliquer par de nombreux facteurs qui affectent le processus, notamment : I'état chimique de
la surface, les propriétés du matériau (cristallinité), la force de contact, la vitesse de
déplacement et le temps de chargement, I'humidité et la tempeérature, I’étendue de la zone de

contact, la rugosité de surface et la présence d’impuretés [94,95]. Tous ces facteurs sont le plus

24



Chapitre | Etat de ’art

souvent considérés individuellement, sans prendre en compte leurs interactions. Certains de ces

facteurs seront abordés dans les sections suivantes.

a) Effet de la rugosité de surface

La rugosité de surface influe sur le comportement triboélectrique. Des études ont montré
que les matériaux polymeéres rugueux ont tendance a accumuler plus de charge que des
polymeres lisses. La rugosité de la surface affecte I’aire de contact et donc le transfert de charge
et sa dispersion sur la surface [94-98].

L'importance de la rugosité de surface et son influence sur le tribochargement dans un
contact glissant entre les matériaux polymeres a été soulignée par Neagoe et al. [99] ; ils ont
constaté que le contact entre deux polymeéres se produit généralement sur un certain nombre de
points liés a la rugosité de surface. Pendant le contact glissant, un point de I'une des surfaces
peut effectuer plusieurs contacts avec les points de I'autre surface. Plus le nombre des points de

contact est élevé, plus la charge triboélectrique acquise est grande.

Les changements dans la microstructure des matériaux affecteront également le mécanisme
de transfert de charge. Wang et al. [100] ont montré que les différences dans la microstructure
de matériaux chimiquement identiques peuvent déclencher des comportements de charge
tribologiques différents. En regle générale, la direction du transfert de charge n’est pas
controlée. Cependant, lorsqu'un des échantillons est soumis a une contrainte de traction, un
transfert de charge systématique se produit, de sorte que I'échantillon déformé acquiert une

charge positive et se comporte triboélectriguement comme un matériau distinct [101].
b) Effet de la force normale appliquée au contact

La charge électrique générée par le frottement entre les deux polymeéres augmente avec la
force normale de contact appliquée et se stabilise lorsque la force de contact de chaque matériau
atteint un certain niveau. Sous de faibles forces de contact, les irrégularités de surface ont des
interactions faibles et présentent des comportements qui sont linéairement liés a la force
appliquee. Par contre, lorsque la force est élevée, la pression de contact est elevée et donc
présente un caractére de frottement différent due a la déformation du polymeére [64,94].

C) Effet de I’humidité
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La genération de la charge varie significativement en fonction de la teneur en humidité d'un
matériau. En général, I'numidité augmente la conductivité surfacique des polymeres ainsi que
la libération de la charge dans I'air environnant. Greason [65] a constaté que I'augmentation de
I'hnumidité relative de 1’air ambiant (de 10 % a 70 %) provoquait une diminution de la charge
nette créée entre une bille en acier inoxydable et divers isolants comme, par exemple, le verre,
le PTFE, le polycarbonate et le nylon. Il a soupgonné que cette diminution pouvait étre liée a
une diminution de la résistivité de volume et de surface des isolants en raison de I'augmentation

de I'numidité relative.

Naik et al. [102] ont remarqué que la charge générée sur des particules de polymeres
diminue avec l'augmentation de I'numidité relative ambiante. lls ont constaté une baisse
significative de la charge spécifique (rapport entre la charge électrique et la masse), avec
l'augmentation de I'humidité relative qui a été varié de 20 % a 60 %, avec une température

constante de 22° C.

Contrairement a Naik, Lungu [103] a constaté que la charge générée sur des particules de
PE et de PS augmente significativement avec I’augmentation de 1’humidité : les auteurs ont
constaté que la charge électrique sur les polymeres a connu une augmentation proportionnelle
avec celle de I’humidité, en atteignant des valeurs de charges maximales pour une valeur
d’humidité égale a 90 %. Lungu a expliqué que cette augmentation repose sur le fait que la
formation et I'extension du film d'eau impliquent une augmentation du champ de contact et
aussi une augmentation de la surface de contact, ce qui rend un plus grand transfert de charge
possible. Par conséquent, une plus grande quantité de charge peut étre transférée. De plus,
lorsque la valeur de 65 % pour I'humidité est dépassée, on observe une augmentation de la
densité des charges ioniques obtenues par dissociation de I'eau en raison de I'augmentation du
champ de contact. D’autres auteurs ont aussi suggéré que I'humidité peut modifier la

conductivité des particules et donc faciliter la neutralisation des charges [104,105].

d) Effet du temps de frottement

La géneération de charge a la surface d’un matériau est plus importante a des temps de
frottement plus longs ; aprées un certain temps, il intervient la saturation du niveau de charge,
qui est différent d'un matériau a l'autre [64]. N.K.K Myshkin et al.[16] ont constaté que le PTFE
étant un matériau viscoélastique, sa déformation dépend fortement du temps et de la
température. Sous une force constante, la surface de contact du polymeére augmente

progressivement. Comme le temps de contact augmente, la zone réelle de contact devrait
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augmenter au sein de certaines limites, par conséquent, pour le cas d’un tribochargement, plus
il y a de points de contact entre les deux matériaux, plus la charge générée par frottement sera

élevée.

En conclusion, la déformation des surfaces des polyméres pendant le processus de
frottement dépend du temps [36]. On peut trouver la méme deduction dans des travaux
antérieurs (Homewood et Roselnnes (1979)), qui avaient montré que la zone de contact
augmente avec le temps de contact [106].

e) Effet de la structure et de la composition chimiques

La charge triboélectrique des polymeéres varie d'un matériau a un autre pour la simple raison
que leur composition chimique est différente. La charge triboélectrique des polymeéres peut étre
influencée par les propriétés physico-chimiques des surfaces. Des etudes antérieures ont montré
que des groupes chimiques comme NHz, OCHgs, CHs, C2Hs, OH, H repoussent les électrons et
causent une charge positive a la surface, certains groupes chimiques comme Br, I, COCHys,

NO., sont attractifs pour les électrons, qui provoquent la charge négative de la surface [24].
1.2.4 Différentes applications du tribochargement électrostatique

Comme mentionnée auparavant, la triboélectricité est d'une importance considérable dans
I'industrie. Elle est a la base de nombreuses technologies importantes, telles que la photocopie
[70], la peinture électrostatique et les électrets [107,108], I’électro-filage [109,110], la
séparation de mélange de particules [111] et la filtration électrostatique [112-114]. (Figure 1.8).

27



Chapitre | Etat de ’art

s 2 (o) Voiture chargée
positivement
22 Lens Pistolet a ¢
% peinture
A
f < | . o N
< Selenium ‘~) Ny )
on = Negatively
aluminom charged z Corotron
g toner for paper
First stage: Second stage: Third stage: Fourth stage: Buse chargée
Charging Positive image Toner attracted Toner pulled négativement Particules de
the drum made on drum to image from drum by 9 2 =
highly charged pemture chargees
paper négativement
=
Electrostatic
Feed Board e e ——
\ . '
: A o
A .
..
| ebydedgre—
‘ A
rie gl
En Ly Sortie
ARk Smm]oniseursAwmmmCollecteursBm gl
Air Vicie S5, «~ Air Purifié
A C—)
. .
. .
» () Omimhmpmbmmm—"
s T \ o . Iq
: .
Rom'lng 112|3 4|5 67|l|9 10njn IJNLS '0 .'
Roll S —————)
Sam Holding tanks

Figure 1.8 Différentes applications du chargement par effet triboélectrique ; (1) La photocopie [115] ; (2)
La peinture électrostatique [116] ; (3) La séparation électrostatique [117] ; (4) La filtration électrostatique
[118].

1.3 Types de tribometres utilisés

La compréhension complete des phénomenes triboélectriques qui se produisent sur la
surface des polyméres n’est toujours pas maitrisée, et cela malgré les avancements récents des
techniques expérimentales et de mesure. Beaucoup de recherches sont réalisées pour clarifier
de nombreux points et répondre a plusieurs questions a propos du comportement triboélectrique
des polymeéres [21,22,68,119,120].

La génération de charges par effet triboélectrique a été largement étudié en utilisant
différents types de matériaux [35,68,120] et I’utilisation de différents tribométres est
indispensable pour ce type de recherches. Généralement, les tribomeétres sont souvent utilisés
lors du contact glissant pour étudier différents parametres tels que le coefficient de frottement,

I’usure et la corrosion de surface dans différentes conditions.

Le tribometre est un instrument qui réalise un contact mobile entre deux matériaux choisis
préalablement, la nature de ce contact pouvant étre plan/plan, point/plan, point/cylindre, etc..
Cet instrument nous permet d’étudier les différents facteurs agissant sur le frottement entre ces

matériaux, comme leur vitesse relative, le coefficient de frottement, et la force d’appui pour
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exercer le contact. Il nous permet aussi d’étudier la lubrification et le traitement de surface, ce

qui conduit par la suite a I'amélioration des propriétés mécaniques des matériaux.

Toute différence entre la méthode de préparation des échantillons, la procédure
experimentale et la précision du systeme utilisé entrainera des incohérences et des différences
dans les résultats obtenus. Cela est causé par les différences entre les bancs d’essais utilisés
pour étudier les phénomenes triboélectriques. Une classification des dispositifs expérimentaux

est donnée dans les paragraphes suivants.
1.3.1 Dispositifs de génération de la charge triboélectrique
a) Tribometre a géométrie cylindre-sphére

Une revue de la littérature indique que diverses méthodes d'essais ont été utilisées pour
évaluer la charge triboélectrique accumulée par le contact et la séparation de différents
matériaux. Greason a utilisé la géométrie cylindrique-sphere pour étudier les phénomenes
triboélectriques [121]. Méme si ce systéeme n’est pas réellement un tribométre, cette
configuration permet d'utiliser une cage de Faraday et un électrometre pour mesurer la charge

générée sur une bille en acier inoxydable qui est dans un contact roulant avec la surface interne

|

Spheére d'essai

w en métal
Cylinder ®

dielectrique

du tube en matériau isolant. (Figure 1.9).

Seau de faraday  Electrometre
Figure 1.9 Systeme de triboélectrification et de mesure de charge [121].

b) Tribométre linéaire ou va-et-vient

Ce type de tribométre se caractérise par un mouvement linéaire alternatif, similaire a
I'équipement développé pour cette thése. Le contact peut étre ponctuel, linéaire ou plat. Ce type

de dispositif a été utilisé, entre autres, par Zeghloul, Ohara et Chang [122-124] et permet de
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mesurer la charge triboélectrique qui résulte du frottement mutuel entre différents matériaux.
L'éguipement et les procedures utilisées sont trés complexes et peuvent compromettre la
précision. En effet, pour garantir un tribochargement linéaire entre 1’échantillon du bas et celui
du haut, il faut s’assurer qu’un contact parfait plan/plan est réalisé avant chaque opération de
tribochargement. La force d’appui (force normale) est ensuite réglée sur une valeur fixe en
utilisant un capteur de force installée sur le tribométre ; vient alors le tour de la force tangentielle
qui sera mesurée lors de I’opération de tribochargement. Ces deux valeurs de forces normale et
tangentielle nous permettront de mesurer le coefficient de frottement pour chaque contact
plan/plan de différents matériaux. Le tribometre linéaire donne aussi la possibilité de mesurer
la charge électrique en mode continu. Mais cette mesure ne peut étre réalisée que pour une seule
éprouvette, compte tenu du fait que la sonde ne peut étre située que dans la partie haute du
tribomeétre. Par conséquent, seul I’échantillon du bas peut voir sa charge générée mesurée
instantanément [51,68,120] (Figure 1.10).
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Figure 1.10 Tribometre linéaire ou va-et-vient [68].

c) Tribometre pion-disque

Le tribometre pion-disque établit un contact glissant en faisant tourner un disque autour
d’un axe fixe. Ce tribometre est le banc d'essai le plus utilise pour 1’étude et la mesure du
frottement, de 1’usure et de la lubrification. Il est constitué d'un arbre qui tourne a vitesse
variable sur lequel est monté un disque qui constitue le premier matériau. Un axe affecté au
second matériau du couple tribologique est monté sur une roue équipée d'un capteur d'effort
normal et tangentiel. Une force normale est exercée sur le support de fagon a presser le pion sur

le disque, ensuite, le disque est mis en rotation et la force tangentielle est mesureée.

30



Chapitre | Etat de ’art

A ,-"'.. Sonde AE

Eprouvette

Amplificateur N

System d’alimentation avec air H supérieure Bras isolant
filtré et conditionné H H
Aire comprimé %, i
——— Electrométre &
[ -, -
.......................................
Entre air I . -

conditionné A X 4
- :

{ Amplificateur AE Préamplificateur

[ Electrométre System acquisition
de donnés

Disque

Moteur Controleur moteur

Sortie air

Chambre blindée électriquement

Chambre de control conditions ambiantes

Figure 1.11 Tribométre pion-disque [3].

Ce tribometre permet I'étude des types de contact : ponctuel, linéaire ou plan. La mesure de

charge en continu n'est possible que pour les échantillons en forme de plaques [3]. (Figure 1.11).

Les études sur la caractérisation de la génération de charges par effet triboélectrique ou sur

I’usure des matériaux se font principalement a 1’aide de ces trois principaux tribomeétres.

Liu et al. [51] ont examiné le frottement de I'acier avec le nylon, le PP et le PTFE ainsi que
différents frottements de plusieurs polymeres entre eux en utilisant un tribometre linéaire. Dans
leurs travaux, ils ont constaté que la charge électrique tend a se saturer apres un nombre défini
de cycle de frottement. Les résultats montrent que I'augmentation de la force de contact normale
(0,5N - 2 N) favorise la génération de la charge électrique. La plage de vitesse de I'étude
(27 mm/s a 95 mm/s) ne semble pas avoir d’influence significative. Ils ont constaté que la
charge s'accumulait sur la surface en nylon lors de frottements répétés et se stabilise apres
environ 40 a 50 cycles, tandis que la charge sur le PTFE et le PP a atteint la saturation apres
seulement 2 ou 3 cycles. La charge sur le nylon a diminué a 60 % ou moins de la charge initiale
apres juste 30 secondes (charge accumulée aprés 50 cycles de frottement), tandis que la charge

du PTFE et du PP n'a pas diminué dans les 30 secondes qui ont suivis le frottement.

d) Tribometre a deux cylindres

Hiratsuka et Hosotani [21] ont étudié les mouvements de glissement et de roulement de
paires de matériaux choisis parmi huit polymeres (PA66, POM, ABS, PET, PP, PVC, PE,
PTFE). A I’aide d’un tribomeétre a deux cylindres (Figure 1.12), ce type de tribomeétre est
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caractérise par un contact linéique, il nous permets aussi de mesurer la charge généré sur les
deux éprouvettes. Hiratsuka et Hosotani ont montré que la charge de saturation sur chaque
polymere est presque la méme dans les contacts de roulement et de glissement dans presque
toutes les combinaisons. Cependant, I'augmentation initiale au début du frottement est plus forte
dans le contact glissant que dans le contact roulant. Cela signifie que le nombre de charges
générées par unité de processus de contact/séparation est plus important dans le contact glissant.
IIs ont aussi étudié I’effet de ’humidité sur la génération de charge par effet tribologique et ont
constaté que dans toutes les combinaisons de glissement, il existe une humidité pour laquelle la
somme de la valeur absolue des charges de saturation atteint son maximum. Lorsque I'humidité
passe de 0 a 10 %, la charge est nettement plus élevée, ce qui signifie que I'numidité
atmosphérique augmente la génération de la charge en utilisant ses formes ioniques. D'autre
part, lorsque I'hnumidité atteint un certain niveau, le processus de fuite est plus dominant que

celui de charge, ce qui entraine une diminution de la charge.
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Figure 1.12 Tribométre & deux cylindres [21].

Guerret-Piecourt et al. [55] ont analysé le contact entre cristaux de saphir (alpha Al.O3) en
menant leurs expériences sur un tribometre linéaire. Leur étude a montré que les charges se
produisent facilement lors d'un simple contact ou d'un frottement, dans un environnement
polaire ou non polaire. Elles ne se produisent pas uniquement a la surface mais aussi dans la

masse par piégeage des charges, ce qui induit des effets a longue distance, selon la physique
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des charges d'espace. lls ont aussi constaté que les charges peuvent jouer un réle majeur dans
I'énergie d'adhésion, comme le montrent & la fois les résultats expérimentaux et les effets de
charge d'image, et que I'énergie d'interaction pendant le frottement peut dépendre de fagon
marqueée de I'effet des charges piegées et par conséquent de la présence de défauts structurels

préexistants ou creés pendant le frottement.

Alahmadi [22] a étudié le frottement sec entre le PE et le PMMA et le PTFE a I’aide d’un
tribometre sphére/plan (Figure 1.13). Il a conclu que lorsque les supports métalliques des deux
échantillons ont été mis a la terre, cela a entrainé une augmentation de la charge. Alahmadi a
aussi constaté que le coefficient de frottement de la sphére de PMMA glissant contre I'acier
mouillé par I'eau a enregistré des valeurs tres élevées. La force électrique générée par le
glissement était suffisamment élevée pour augmenter l'adhérence et attirer les deux surfaces de
glissement. Il a aussi remarqué que le glissement PE/acier a donné un coefficient de frottement
plus élevé que celui affiché par le contact PMMA/acier. La distance entre les deux matériaux
en glissement dans la série triboélectrique est plus grande pour le PE et I'acier que pour le
PMMA et I'acier, ce qui modifie le potentiel électrique généré par la charge électrique statique.

Figure 1.13 Banc de tribochargement sphére/Plan [22].
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Figure 1.14 Banc d'essai triboélectrique ; (1) Moteur électrique linéaire ; (2) Systéme de contrdle de la
force verticale ; (3) Porte échantillon supérieur ; (4) Porte échantillon inférieur ; (5) Capteurs de forces
normale et tangentielle ; (6) Systéeme de guidage h.

Y. E. Prawatya et M. B. Neagoe [68,120] ont étudié les comportements triboélectriques des
différents polymeéres lorsqu’ils sont mis en contact entre eux a I’aide d’un tribometre linéaire
plan/plan (Figure 1.14). Leurs études ont montré que le niveau de charge électrique géneré
dépend de plusieurs parametres, dont la rugosité, la pression de contact et la durée de frottement,
et que dans les conditions de leurs études, la variation dans des limites relativement étroites de

la vitesse de glissement n’a pas révélé d’influence sur le niveau de charge.
1.4 Modification de I’état de surface des polymeres
1.4.1 Traitement de surfaces par plasma froid

Ces derniéres années, diverses techniques physiques et chimiques ont été développées pour
modifier la surface des matériaux. Le traitement au plasma froid est couramment utilisé pour
modifier les propriétés mécaniques, électriques, optiques et tribologiques de surface des
polyméres, sans modifier leurs propriétés volumiques. Ainsi, le plasma froid permet de créer
des groupements favorisant la mouillabilité et induit un changement de la rugosité des surfaces
traitées [125-128].

Dans le traitement de surface par plasma de matériaux polymeres, plusieurs groupes de
recherche ont étudié les réactions chimiques en jeu. En général, les ions, les photons et les
radicaux libres produits dans une décharge électrique interviennent dans le transfert d'énergie

du plasma vers la surface du matériau a traiter (Figure 1.15). L'interaction plasma-surface coupe
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les liaisons des chaines polymeres et active la surface pour provoquer le greffage de groupes
fonctionnels. Tous ces phénomenes se produisent simultanément au cours du traitement par
plasma froid et I'importance de chaque phénomeéne dépend largement des propriétés du gaz

plasmageéne et des propriétés du matériau. [129,130].
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Figure 1.15 Principe de fonctionnement du plasma sur le matériau traité [131].

1.4.2 Procédés a décharge a barriere diélectrique pour le traitement de surface des

polymeéres

Les décharges a barriere diélectriques (DBD) sont de plus en plus souvent utilisées pour le
contrdle de I’écoulement des flux [132], I’¢limination de charge [133, 134], la dépollution [135]
et le traitement de surface [128,136], etc.

La modification de I’état de la surface des polymeéres sous I’action d’une DBD peut
également modifier leurs propriétés électrostatiques. Certains résultats sont relativement
contradictoires. Ainsi, Sharma et al. [137,138] et Chonggi et al. [139] ont montré que le
traitement plasma réduit la charge triboélectrique acquise par le polymere. Cependant, Murata
et al. [140] ont observé une amélioration du processus de chargement. Dans une étude récente,
il a été rapporté que I'exposition au plasma de type DBD affecte le chargement triboélectrique
des polyméres de deux maniéres différentes. Des études ont démontré qu’une exposition a une
DBD agit de deux manieres distinctes sur le chargement triboélectrique des polymeéres. Pour le

cas d’un traitement de courte durée (1 a 3 secondes), la charge électrique augmente alors que
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pour un traitement de durée plus longue (5 a 600 secondes), la charge triboélectrique diminue
[141].

Bekkara et al. [142] ont étudié la modification des caractéristiques de surface et des
propriétés triboélectriques des polymeéres par plasma DBD dans I'air atmosphérique, ils ont
observé qu’apres I'exposition a la DBD, la rugosité de la surface augmente par effet de gravure
pour tous les types de polymeres avec des taux différents. Cependant, le changement de rugosité
peut étre arrété par l'augmentation de la température et la fusion partielle de la surface, comme
dans le cas du PVC. Leur étude a conclu que I'effet du traitement par DBD du polymere peut
se résumer en un changement de la rugosité (augmentation des points de contact) et un
changement de la mouillabilité (augmentation de la conductivité de la surface). Ils ont rapporté
que cette combinaison de changements influence le comportement du polymére traité pendant
la charge triboélectrique. En d'autres termes, la rugosité permet d'augmenter le nombre de points
de contact a la surface de I'échantillon et la capacité de charge triboélectrique, tandis que la
mouillabilité fait I'inverse en augmentant la conductivité de surface des polymeres ainsi que

I'accélération de la perte et de la dispersion de la charge triboélectrique.

Benabderrahmane et al. [143] ont étudié I’influence des différents facteurs de la DBD sur
le tribochargement des polymeres. Ils ont constaté qu’en augmentant la distance inter-électrode,
la charge triboélectrique semble atteindre un maximum pour une certaine valeur, et qu’au-dela
de ce point, la charge diminue car le champ électrique est plus faible pour des distances plus
longues. Il a aussi été constaté que I'épaisseur du diélectrique est également un facteur important
qui peut affecter fortement la charge triboélectrique ; cependant, la position de cette derniére
dans I'espace inter-électrode n'a pas d'effet significatif. Dans les conditions des expériences
réalisées par ces chercheurs, I'optimisation de tous les paramétres du DBD permet d'obtenir un

rapport charge/masse 5 fois plus élevé que dans le cas des matériaux non traités.

En conclusion, les études sur le traitement des matériaux polymeres par DBD montrent que
cette technique a la capacité de modifier la surface du matériau, notamment sa rugosité [125-
128] et sa mouillabilité [128,144], qui sont deux caractéristiques importantes dans plusieurs
domaines d'utilisation des polyméres. Ces modifications induites par DBD peuvent représenter

un moyen efficace pour contrdler aussi le phénoméne de chargement triboélectrigque.

1.4.3 Avantages et inconvénients de ’utilisation des plasmas froids
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L'utilisation de plasmas froids présente plusieurs avantages, mais elle présente également

quelques inconvénients [145,146].

Le traitement par plasma froid donne la possibilité de choisir le type de modification
chimique a effectuer sur la surface du polymere traité en choisissant le gaz utilisé. Il permet
aussi de modifier la surface du polymeére sans affecter les propriétés volumétriques intrinseques
du matériau traité, ainsi que la capacité a nettoyer la surface, a changer la topographie, a déposer
une couche mince dans un temps court (de quelques secondes a quelques minutes). De plus, il

permet aussi de contréler la composition et la structure du film dépose.

Cependant, le traitement au plasma froid présente quelques inconvénients, comme
I’indépendance des parametres du traitement du systéme exploité (chaque systeme a ses propres
parameétres optimaux), mais aussi la complexité des mecanismes physiques qui contrélent les
plasmas. La compréhension des phénomenes tant a la décharge gazeuse qu'a l'interface

matériau-plasma est encore limitée.

1.5 Conclusions

L'utilisation des polymeres a considérablement augmenté récemment en raison de leurs
excellentes propriétés électriques et mécaniques, de leur disponibilité sur le marché et de leur

faible colt. L’étude de 1’état de 1’art montre que :

1) La compréhension des processus tribologiques au contact polymeére-polymeére reste

malheureusement partiellement maitrisée.

2) La génération de charges électriques par frottement entre deux matériaux isolants est
influencée par de nombreux facteurs : la nature et le caractere de la surface des matériaux en
contact, les conditions environnementales, la pression de contact, la vitesse relative des surfaces

en mouvement, etc.

3) Le traitement de surface des polymeres est d'une grande importance dans diverses
applications industrielles. L’exposition des polymeéres a des décharges a barriére diélectrique
(DBD) peut modifier les propriétés de surface de ces matériaux ainsi que leur comportement
triboélectrique.

Ce chapitre établit une synthese sur les processus de charge et de décharge des matériaux
isolants. Nous allons nous focaliser sur deux domaines importants dans la tribologie des

isolants :
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- Etude de I’influence du plasma froid sur les propriétés surfaciques et triboélectriques des

polyméres apres un traitement par la technique de la décharge a barriére diélectrique (DBD).

- Etude de I’influence de 1’humidité relative ambiante sur le potentiel électrique généré sur

la surface des polymeéres apres tribochargement.
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« Ce que nous savons, c'est une goutte d'eau, ce que nous ignorons, c'est un océan. »

- Isaac Newton (1642 — 1727)



Chapitre 11 Description des dispositifs utilisés et de la mise en ceuvre expérimentale

Chapitre Il : Description des dispositifs utilisés et de la
Mmise en ceuvre expérimentale

Le choix des matériaux, la réalisation des dispositifs expérimentaux et la mise au point de
la méthode de travail est une étape importante dans 1’étude des conditions de génération de la
charge triboélectrique, en rapport avec les différentes applications des polymeres. En effet, la
conception des piéces mécaniques doit tenir compte simultanément des phénomeénes de
frottement, d'usure et de charge électrostatique qui, selon le domaine d'application, peuvent étre

utiles ou dangereux.

Dans ce chapitre, nous présenterons les installations expérimentales et 1’instrumentation
mises en ceuvre pour étudier les phénomenes de tribochargement, dans le cas particulier du
contact conforme entre plaques de polymeres, ainsi que pour évaluer I’influence du plasma
froid généré par DBD sur les propriétés triboélectriques de ces matériaux. Une préparation
soignée des éprouvettes, notamment en éliminant la charge électrique résiduelle, ainsi qu’un
contrdle précis des conditions climatiques ambiantes (température et humidité) sont nécessaires

pour une étude précise et fine du phénomeéne triboélectrique.

Il.1 Préparation et caractérisation des matériaux utilisés

Les polymeres sont divisés en deux classes différentes en fonction de leur comportement
en présence d’une haute température, les thermoplastiques et les thermodurcissables. La
premiére classe est la plus répandue, ces polymeres peuvent étre chauffés et reformés
fréguemment. Les recherches présentées dans ce travail sont principalement concentrées sur le
comportement tribologique et électrostatique de thermoplastiques, notamment dans le cas d’un
contact avec un matériau conducteur. Le but est de mieux comprendre les mécanismes
impliqués dans la génération de charges électriques sur la surface des polymeres apres avoir été

mis en contact avec un métal.

Les thermoplastiques sont utilisés dans différents domaines, dans I'emballage et la
fabrication des produits agricoles, industriels (électriques, électroniques, automobiles, etc.), du
batiment et de la construction et des produits ménagers. Cette utilisation est principalement liée
a leurs propriétés spécifiques : haute résistance aux chocs, faibles conductivité thermique et

conductivité électrique, haute résistance chimique, faible poids, bonne valeur esthétique, avec
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une finition de surface dure, cristalline ou caoutchouteuse. Leur sensibilité a la lumiére du soleil

ou au feu peut étre contrélée en ajoutant des filtres ultraviolets ou des retardateurs de flamme.

Aussi dans ce travail, nous nous sommes focalisés sur le comportement électrostatique des
différents matériaux polymeres frottés avec des métaux afin de mieux comprendre et maitriser

les mécanismes impliqués dans la génération de la charge triboélectrique.

11.L1.1 Polymeres utilisés
a) Le Polychlorure de vinyle (PVC)

Le chlorure de polyvinyle (PVC) est I'un des polymeéres les moins chers et les plus utilisés
dans le monde. Il est robuste, trés résistant aux produits chimiques et aux conditions
climatiques. C’est un polymeére essentiellement amorphe ou faiblement cristallin, son taux de
cristallinité ne dépasse jamais 15%. Le PVC est disponible sous forme de films, feuilles et
tubes, il est facile a mettre en forme et a colorer. Sous sa forme originale, le PVC est cassant,
rigide et lourd, mais apres I'application de plastifiants, il devient élastique et souple comme du
caoutchouc. En revanche, en le renforcant a I'aide de fibres de verre, ce matériau devient solide,
rigide et résistant, de sorte qu'il peut étre utilisé pour les revétements de sol, les toitures et les
panneaux de construction. Le PVC peut également étre mélangé avec d'autres polymeres pour
élargir la gamme des propriétés. Le PVC présente une excellente résistance aux acides ou aux
bases ainsi que de bonnes propriétés de barriéere aux gaz atmosphériques, malgré sa faible
résistance a certains solvants [147]. Sa structure chimique (CH2CHCI)n est présentée sur la
figure I1.1.

: : HCI

\ _/ %C %
n C=C ——
/- C

' ' H H

Figure 11.1 Structure chimique du polychlorure de vinyle (PVC) [148].

43



Chapitre 11 Description des dispositifs utilisés et de la mise en ceuvre expérimentale
b) Le Polyéthyléne (PE)

Le PE (-CH.-CHoa-)n, chimiquement représenteé sur la Figure 11.2, est I’'un des polymeres les
plus utilises a coté du PVC. Il se trouve dans la fabrication des articles ménagers, jouets,
emballages alimentaires, récipients pour aliments, vétements de protection jetables, sacs en
polymere etc., non seulement parce qu'il est bon marché, inerte et facile & mouler, mais aussi
en raison de sa grande résistance a la plupart des solutions aqueuses, y compris I'eau salée, et
de ses bonnes caractéristiques d'isolation électrique et de ses faibles pertes diélectriques. En
outre, le PE est grandement utilisé dans le domaine médical, puisqu’il n'est pas toxique et peut
donc étre implanté dans le corps humain (artéres artificielles, valves cardiaques et coques de
hanche) [147].

H H H H
\ / |
/ \ |

H H H H/

Figure 11.2 Structure chimique du Polyéthyléne (PE) [149].

c) Le polypropyléne (PP)

Le PP, presque similaire au PE en termes de quantité produite et de forme, est stable pour
la plupart des solutions aqueuses, y compris I'eau salée, mais sans retardateurs de flamme et
stabilisateurs, il est inflammable et se dégrade a la lumiere du soleil. Ce polymeére est peu
codteux, ductile et Iéger, il offre de bonnes qualités de résistance chimique, thermique et
électrique et une rigidité diélectrique élevée mais il a une faible tenue mécanique. Lorsqu'il est
étiré en fibre, le PP a une résistance et une résilience exceptionnelle ; comme il a une bonne
résistance a l'eau, c'est un matériau intéressant pour les cordages et les tissus. Il est plus facile
a mouler et plus rigide que le PE, a une bonne transparence et peut accepter une gamme plus
large et plus vive de couleurs [147]. La structure chimique (CH2-CH(CH?3))n du PP est présentée

dans la Figure 11.3.
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Figure 11.3 Structure chimique du Polypropyléne (PP) [150].

d) Le Poly-tétra-fluoro-éthyléne (PTFE)

Le PTFE (CF.-CF2) est un polymére vinylique fabriqué a partir du monomere tétra-
fluoro-éthyléne par polymeérisation radicalaire. Il est plus connu sous le nom de marque Téflon
et sa structure est similaire a celle du polyéthyléne. On le représente souvent sous forme d’une
chaine d’atomes de carbone attachés a deux atomes de Fluor (Figure 11.4). Le PTFE se distingue
par sa surface glissante, son point de fusion élevé et sa résistance aux attaques de presque tous
les produits chimiques. Ces propriétés I'ont rendu familier aux consommateurs en tant que
revétement des ustensiles de cuisine antiadhésifs ; il est également utilisé pour des produits
industriels, notamment des roulements, des revétements de tuyaux et des pieces de valves et de

pompes [147].

F F F F ¢ F
\ / \ 1 polymerization | |
C—C + C—=C > C—C—1—
/ X i LS |

F F F F F F
tetrafluoro- tetrafluoro- — -

ethylene (TFE) cthylene (TFE) PTFE

Figure 1.4 Structure chimique du Polytétrafluoroethyléne (PTFE) [151].

Le choix des métaux a été fait aprés avoir réalisé quelques expériences préliminaires. Le
premier métal est I'aluminium qui présente de nhombreux avantages de taille qui le rendent
indissociable du monde industriel et de notre environnement quotidien. Il est trés résistant et
trois fois plus léger que l'acier. 1l est également aisément recyclable, malléable, ne rouille pas
et c'est un excellent conducteur thermique et électrique. De par ses qualités, I'aluminium est
ainsi utilisé dans la construction automobile (carrosseries, moteurs...), aéronautique (ailes,
fuselages, hélices...) et navale (coques de navires), dans le secteur agroalimentaire (notamment

pour la fabrication d'emballages tels que des canettes ou des boites de conserve), dans le cablage
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électrique, dans les transports, dans I'électromenager, dans l'outillage et dans le batiment (profil
alu garde-corps, rampes d'escaliers, profils de sol garde-corps, volets, toitures, clotures, portes,

panneaux...).

D’autres expériences ont été réalisées avec du cuivre, un matériau qui est ductile et
malléable. Il posséde une tres grande conductivité électrique et présente une certaine resistance
a la corrosion. Le cuivre a aussi des propriétés antisalissures. Il est présent dans de nombreux
alliages utilisés (les laitons, les bronzes, les cuprobérylliums...etc), notamment dans la
construction des radiateurs et les échangeurs de chaleur. Sa bonne conductivité électrique (la
meilleure parmi les métaux non précieux) et thermique en fait un matériau de choix en
télecommunications, dans le batiment, les transports ou encore le domaine de I'énergie. Les
circuits intégrés et les circuits imprimés possedent de plus en plus de cuivre. On utilise aussi le

cuivre dans les tubes a vide et les guides d'onde.

11.1.2 Caractérisation des échantillons utilisés

Les propriétés mécaniques, électriques et thermiques des polymeéres utilisés dans les
applications tribologiques affectent le comportement électrostatique de ces matériaux. Notons
que, par exemple, la rugosité peut affecter de maniére significative le coefficient de frottement
et le niveau de charge généré. Une conductivité thermique différente affecte [I'état
d’échauffement et I'évolution du champ thermique généré par le frottement. La résistivité
électrique a un effet sur le déclin du potentiel. Les recherches réalisées dans ce travail portent
sur le comportement tribologique et électrostatique des matériaux polymeéres afin d'approfondir
la compréhension du mécanisme de génération de charges dans les contacts secs. Le tableau 11.1

présente les caractéristiques des matériaux utilisés dans ce travail.

La résistivité électrique affecte I'atténuation de la charge électrique, tandis que la
conductivité¢ thermique affecte I'évolution de I'état d’échauffement et du champ thermique
géneéré par le frottement sec, ce qui peut conduire a des changements d’humidité de surface.
Selon Cartwright et al. [152] et Mukherjee et al. [153], I'amplitude de la charge génerée par le
frottement est directement liée a I'humidité de la surface et a I'humidité relative de I'air ambiant.
Biegaj et al [154] ont récemment étudié ce phénomeéne. Cela montre que la chimie de surface
et I'numidité affectent non seulement la charge, mais aussi le déclin du potentiel de surface ;

une humidité élevée favorise un déclin plus rapide de la charge.
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Tableau I1-2. Propriétés mécaniques, électriques et thermiques

PVC PE PP PTFE Aluminium Cuivre
Mode de
Young [GPa] 0,35a 0,15 1,3 0,5 69 124
2,5
Conductivité
thermi
ermique 205 & 3532 01a 0232 205 2 237 35323
1 1 1
W"m K~
[Ww=m ] 237 386 0,22 0,25 386
Résistivité
électrique 1x 3,3x 3,3x 1x 2,82 1,68
[1€2.om] 10%2°-1x | 1022-3x | 10%2-3x 1023
1022 1024 10%
Constante
diélectrique / 31— 2,2 2,2 2 24 6_62
Permittivité 4,4
électrique
relative
-& - .10712

La spectroscopie infra-rouge (IR) est une méthode rapide et sensible pour caractériser la
plupart des molécules présentes dans les échantillons. Cette méthode, largement utilisée pour
identifier la composition des matériaux non métalliques, fournit un spectre permettant de
mesurer la diminution de l'intensité du rayonnement traversant I'échantillon en fonction de la
longueur d'onde. La structure chimique des polymeres utilisés dans notre travail a été
déterminée a l'aide d'un spectrometre FTIR (Shimadzu modéle MIRacle 10), comme le montre
la Figure 11.5. Un spectre propre a notre échantillon est ensuite comparé avec les spectres
obtenus de plusieurs bases de données déja enregistrées sur la machine pour identifier le
polymere étudié. Ce type de technologie de spectroscopie a également été utilisé pour analyser

si la structure du materiau change pendant les tests.

Les résultats obtenus lors de I’analyse spectrométrique sur les polymeéres choisis pour notre

étude sont montrés sur la Figure 11.6.
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Figure 11.5 Dispositif pour [’analyse spectrométrique FTIR.
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Figure 11.6 Résultats spectrométriques de quelques polymeéres utilisés lors de cette étude.

La rugosité des échantillons utilisés a été mesurée par deux appareils : I'outil d'analyse
sans contact Talysurf CCl 6000 et le rugosimétre portable Mitutoyo, modele SJ-210
(Figure 11.7). Pour tous nos échantillons, les tests de rugosité ont été effectués dans deux
directions, en tenant compte de la texture de la fabrication. Fait intéressant, cette texture
originale peut étre utilisée comme variable dans des études comparatives sur les effets des
différentes rugosités sur le chargement triboélectrique. Les mesures de rugosité ont été réalisées
selon la norme ISO 1997 ; les conditions d'évaluation sont pour le profil en forme de R, en
utilisant un filtrage gaussien. Le filtre passe-bas avait une longueur d'onde Ls = 2,5 um, et le
filtre passe-haut avait une longueur Lc = 0,8 mm. Les mesures sont faites conformément aux

spécifications du fabricant.

a)
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b Mitutoyo
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Figure 11.7 Dispositifs pour la métrologie des surfaces : a) rugosimétre interférométrique confocal ; b)
rugosimétre avec contact.

11.1.3 Préparation des échantillons

Les échantillons de polymeres utilisés dans nos tests sont des plaques découpées en
différentes formes. L'épaisseur des plaques de PVC est d'environ 6 mm, de PTFE est de 5 mm,
de PE est de 4,5 mm et de PP est de 5 mm. Les rugosités mesurées pour les quatre polymeres
ont été Ra= 1,28 £ 0,06 um pour le PVC, Ra = 4,46 + 0,25 um pour le PTFE, Ra = 1,78 £ 0,09
um pour le PE et Ra = 0,46 + 0,04 um pour le PP. Les plaques de polymere ont été utilisées
comme échantillon inférieur et les plaques métalliqgues comme échantillon supérieur. Toutes les
experiences sont réalisées dans une piece ou la température et I'humidité relative sont
contrélées. Pour chaque expérience, nous utilisons un nouvel échantillon (vierge) pour éviter

gu'une manipulation affecte l'autre.

Deux configurations de tribochargement ont été utilisées lors des expériences dans cette
these, une premiére configuration Polymerel/Métal, et une deuxiéme configuration
Polymere2/Métal (Figure 11.8). L’utilisation d'une plus petite taille de I'échantillon supérieur
permet d'ajuster plus facilement la surface de contact. La géométrie différente de la surface de
contact peut faire varier la pression de contact et influencer la génération de la charge électrique.
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Figure 11.8 Géométrie et dimensions en mm des éprouvettes utilisées.

11.1.4 Dispositif de neutralisation de la charge électrique résiduelle

Afin d’obtenir des résultats reproductibles, il est nécessaire de retrouver les conditions
initiales du matériau en termes de potentiel de surface correspondant & une valeur avoisinant le
zéro volt avant le début de chaque expérience. Cependant, la manipulation et le transport des
éprouvettes peuvent générer de charges électriques involontaires. Il est donc plus que
recommandé qu’avant chaque expérimentation, les éventuelles charges résiduelles des

éprouvettes soient éliminées avec un générateur d’ions bipolaires : ELCOWA, model ECA88-
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BS, équipe d'un générateur a haute tension de 5 kV (ELCOWA model SC04B). Ce type de
neutralisateur (Figure 11.9) est un ensemble d’électrodes couronne de type « pointes » disposées
rectilignement et équidistantes. L’alimentation est faite avec une tension alternative pour

génerer des charges positives et négatives dont le role est de neutraliser les charges résiduelles.

\

™

(a) (b)

Figure 11.9 Processus pour la neutralisation de la charge électrique résiduelle (a) : (1) échantillon de
polymere ; (2) électrode ionisante ; (3) support isolant. (b) générateur d’ions positifs et négatifs.

11.2  Banc expérimental de chargement par effet triboélectrique

Dans le cas d'un contact sec avec frottement, la reproductibilité des résultats est assez
délicate. Conscients de ces difficultés, certains chercheurs ont tenté de définir rigoureusement
les méthodes expérimentales utilisées pour étudier les effets triboélectriques dans des
environnements spécifiques. Plusieurs études ont été liées au risque d'électricité statique dans
I'industrie électronique [65,155,156].

Il existe plusieurs techniques de mesure pour caractériser I'uniformité et la stabilité de la
répartition des charges sur le plan. La plus utilisée fait appel a des voltmetres électrostatiques
sans contact pour mesurer le potentiel électrique généré par les charges externes. Cette méthode
de mesure non intrusive est couramment utilisée pour caractériser la charge des films
polymeres. Elle a réecemment été employé pour les recherches sur la charge électrique genérée

par contact glissant entre de matériaux polymériques [157-162].

Sur la base de ces études, deux dispositifs ont été congus et réalisés par I’équipe « Tribo-
électrostatique » de I'Institut PPRIME pour générer et étudier les effets des charges électriques.
Ce travail de recherche a éte démarré dans le cadre du projet LABEX "Interactifs”, financé par

le programme « Les Investissements d’avenir ». Le premier dispositif est un tribométre linéaire,
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qui permet d'étudier le contact glissant entre solides en frottement sec ou lubrifié. Le deuxiéme
mesure la distribution du potentiel électrique a la surface de 1I’échantillon. Les deux dispositifs
sont utilisés ensemble pour étudier les interrelations entre les phénomenes tribologiques et
électrostatiques. Ces mesures sont complétées par les mesures de la rugosité et de la

composition chimique par spectrometre infrarouge.
11.2.1 Banc expérimental

L’objectif de cette partie est de décrire les équipements et les instruments du banc
experimental du laboratoire, qui permet I'évaluation précise de I'état de charge triboélectrique
du polymere, ainsi que les caractéristiques dynamiques du contact glissant conforme qui génére
la charge électrique. A travers une étude expérimentale des parametres liés a la charge
triboélectrique d’échantillons parallélépipédiques en contact plan/plan, 1’efficacité du banc de
chargement a éte veérifiee. Une fois cette charge électrique générée, sa distribution a ensuite été

évaluée en utilisant un dispositif de mesure de potentiel électrique de surface

Les tribométres sont couramment utilisés pour étudier les processus de frottement entre
différents matériaux ainsi que 1’usure qui se produit durant ce processus. Le tribométre linéaire
avec lequel ont été réalisées les études permet I'évaluation précise des effets de tribochargement
lors d’un contact sec glissant entre des plaques de polymére, avec le contrdle des conditions de
frottement (force normale de contact, vitesse de frottement, temps de frottement/nombre de
cycle et la distance de frottement).

Ces études sont basées sur des plaques de polymeéres rectangulaires ou carrées lors d’un
contact plan/plan dans un mouvement de translation linéaire. Ce banc d’essais a été congu pour
répondre aux spécifications suivantes : automatisation du mouvement de glissement pour régler
le nombre de cycles et la vitesse de frottement souhaitée. Un systéme nous permettant de régler
la force d’appui, avec un support d'échantillons rigide pour assurer la stabilité du processus de
frottement a aussi été installé. Il nous permet aussi d’avoir une mesure précise de la force
normale et de la force tangentielle et un enregistrement en temps réel des données pendant les

experiences.

Le dispositif de tribochargement est illustré sur la Figure 11.10. L'éprouvette supérieure
(A) est fixée sur un support (4) qui permet, par l'intermédiaire de deux joints sphériques, le
réglage de la planéité du contact entre les plaques de polymeéres. Deux paliers linéaires

perpendiculaires assurent le mouvement vertical pour une force de contact normale. Le support

53



Chapitre 11 Description des dispositifs utilisés et de la mise en ceuvre expérimentale

inferieur (5), qui porte I'éprouvette (B), est entrainé dans un mouvement de va-et-vient dans la
direction horizontale assurant ainsi la force tangentielle du contact. Un systeme de levier (7) est
prévu pour régler finement I'intensité de la force de contact normale mesurée par un capteur de
force a jauge résistive. Le déplacement du porte échantillon inférieur dans la direction
horizontale est assuré par un bloc chariot qui se repose sur un systéme de rails (6). Le
mouvement du chariot (6) et donc de I'éprouvette (B) est mesuré par un capteur de déplacement
(9). Le mouvement de va-et-vient est assuré par un moteur linéaire (1) transmis a la tige qui
permet d’atteindre la vitesse de 150 mm/s. L'amplitude du glissement peut étre modifié en
changeant la distance entre les interrupteurs de fin de course (14). Le capteur de force (8)

identique au capteur (7) est inséré dans la chaine cinématique du mouvement tangentiel [161].

Il mesure ainsi continlment la force tangentielle de contact entre les deux éprouvettes.
Des conditionneurs de signal (11, 12) pour les capteurs de force et déplacement assurent
I'alimentation de ceux-ci et fournissent les signaux analogiques des mesures a la carte
d’acquisition (13). La chaine de mesure est pilotée par un programme LabView (14) en charge
de I'acquisition et de la visualisation des mesures des capteurs [161].

11.2.2 Pilotage du banc et instrumentation virtuelle

Ce systéme d’acquisition de données permet le contrdle de quatre parameétres affectant le
processus de chargement par effet triboélectrique : la distance de frottement et la vitesse de
glissement entre les deux éprouvettes, la force normale, et le nombre de cycles de glissement.
Le pilotage de I’installation expérimentale est assuré par un poste de controle géré par un
programme LabView de National Instrument ; il permet le contréle et le réglage de la vitesse
de glissement souhaitée, le nombre de cycles de frottement, ainsi que les informations relatives
aux variables utilisées dans I'expérience, a savoir la vitesse du moteur, la course, la force
normale, I'numidité relative ambiante, la température de l'air et la nature des paires

d'échantillons.
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Figure 11.10 Banc d'essai tribométre plan/plan : A- L'échantillon supérieur reste fixe ; B-L ‘échantillon
inférieur est soumis a une translation alternative ; 1- Moteur linéaire ; 2- Systeme de contréle de la force
normale ; 3- Thermomeétre et hygromeétre ; 4- Support de I'échantillon supérieur ; 5- Support de I'échantillon
inférieur ; 6- Guidage supporté par un roulement linéaire ; 7- Capteur de force normale ; 8- Capteur de force
tangentielle ; 9- Capteur de déplacement linéaire ; 10- Conditionneur de capteur de déplacement ; 11 -
Conditionneur de capteur de force ; 12- Carte d'acquisition de données ; 13- Interface d'acquisition LabView ;
14- Interrupteur de fin de course ; 15- Moteur rotatif. [64].

L'interface utilisateur intégrée du banc d’essai est illustrée sur la Figure 11.11. Le
programme donne la possibilité de contrdler la vitesse de fonctionnement et d’afficher les
résultats de mesure des capteurs de force et de déplacement en temps réel. Le poste de
commande peut aussi régler la vitesse de translation du moteur linéaire. Pour une charge
normale de 20 N, la vitesse maximale du porte échantillon inférieur coulissant peut atteindre
150 mm/s. La méme interface permet aussi d'afficher la carte du potentiel électrique mesuré
a la surface de I'échantillon ayant subi un tribochargement [161,162].
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Figure 11.11 Interface utilisateur pour le pilotage du banc d’essais pour la génération de la charge par
frottement et cartographie du potentiel électrique de surface.

L’¢équipement de mesure des forces est étalonné pour assurer des mesures de qualité. La
force normale est mesurée sur une plage de 0 N a 20 N et celle de la force tangentielle de -15 N
a + 15 N. Les capteurs de force fonctionnent avec des jauges résistives (JPRM model STC
1205) de portée nominale +50 N et de résolution 0,025 N. Ils sont alimentés avec le
conditionneur (10) (NEWPORT model INFCS) qui convertit également le signal de sortie sur
une plage de +/- 10 V compatible avec la carte d’acquisition NI USB 6210 (12). La mesure du
déplacement est réalisée avec le capteur TNC modéle L50R LVDT (Linearly Variable
Displacement Transducer). Le capteur (6) permet une mesure avec résolution 0,05 mm et une
étendue de 56 mm. Le conditionneur TNC model GDL (11) alimente et convertit le signal du
capteur de déplacement (6). Les signaux analogiques des capteurs sont connectés a une carte
d’acquisition de données multifonctions NI USB-6210. Elle dispose de 16 entrées analogiques
(10 V, 16 bits, 250 kéch./s), 4 entrées numeériques, de 4 sorties numeriques a 5 V chacune et
de deux compteurs 32 bits. Ce matériel constitue une solution idéale parfaitement compatibilité

avec le logiciel LabView.

Le contréle du moteur électrique entrainant le moteur linéaire est assuré par un circuit
électronique en pont H (LMD18200T) qui fournit une tension d’alimentation de 12V a 55V
avec un courant maximum de 6A. Le pilotage se fait avec une carte Arduino UNO commandée

par LabView.
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11.3  Banc pour la mesure du potentiel de surface

La mesure du potentiel électrique de surface est une méthode pour évaluer indirectement la
distribution de la charge électrique déposée sur la surface de I’isolant, soit par effet
triboélectrique, soit par décharge couronne. La mesure de I’évolution du potentiel électrique de
surface dans le temps refléte la capacité des polymeéres de garder la charge acquise par effet

triboélectrique.

L'instrument le plus couramment utilisé pour mesurer le potentiel de surface est le voltmeétre
électrostatique. Celui-ci est équipé d’une sonde permettant de réaliser la mesure sans contact
avec 1’objet chargé (Figure 11.12.a et Figure 11.12.b). Le principe de la sonde électrostatique est
basé sur 1’annulation du champ électrique. Cette méthode consiste a appliquer une tension
externe a la sonde réglable jusqu'a ce que le potentiel de celle-ci soit égal au potentiel de la
surface chargée, ce qui entraine I'annulation du champ et ainsi du courant induit. A ce moment,
le potentiel de la sonde est égal au potentiel de la surface chargée. Dans notre étude, une sonde
électrostatique (modeéle 3450, TREK Inc.) connectée a un voltmetre électrostatique £10 kV
(modeéle 3450, TREK Inc.) a été utilisee pour mesurer le potentiel de surface sans contact avec

I'échantillon.
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Amplificateur

Amplificateur

o s Sonde
SR SRR SNipees Seevees,
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i | Amplificateur
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— ] —
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commun
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Chargée é
(a) (b)

Figure 11.12 Photographie (a) et principe de fonctionnement (b) du voltmetre électrostatique.

A la fin du processus de chargement (triboélectrique ou par effet couronne), I'échantillon
chargeé électriquement est déplacé vers le banc de mesure (Figure 11.13).

L’échantillon est d’abord placé sur un support pour étre en contact avec une surface bien
polie d'une électrode métallique en acier inoxydable mise a la terre et par rapport a laquelle on
mesure le potentiel électrique. Ce support est le méme que celui du tribométre linéaire ; il est

mobile et permet donc le déplacement de I'échantillon ayant subi un tribochargement entre les
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deux installations, celle qui génere le potentiel électrostatique par frottement et celle qui mesure
le potentiel électrique de surface. Le fait d'avoir le méme support donne la possibilité d'identifier
la position de mesure du potentiel électrique de surface par rapport aux zones de contact. La
sonde électrostatique est entourée d'un support isolant qui est fixée sur un bras mobile, qui a
des mouvements de translation selon les axes x et z. La table mobile et le bras font partie d'un
systeme de positionnement a 3 axes contr6lé par l'ordinateur. La sonde a induction
électrostatique TREK, modele P0865, est reliée a un voltmetre électrostatique (TREK, modele
341B) qui effectue la conversion des signaux. L'ensemble sonde - voltmeétre peut mesurer un
potentiel dans la gamme de 0 a + 10 kV, avec une précision supérieure a £ 0,1%. La vitesse de
réponse est supérieure & 0,2 ms / 1 kV. La distance entre la sonde et I'échantillon a scanner est

maintenue & 3 mm, conformement aux spécifications du fabricant.

e [N Voltemetre
f\ I e L electrostatique

Y Carte
i{ +— d'aquisition

V=f(Q)

Sonde
capacitive

Figure 11.13 Banc de mesure et de cartographie du potentiel électrique.

Le signal analogique a la sortie du voltmetre électrostatique représente le potentiel
électrique mesuré par la sonde électrostatique, diminué 1000 fois et envoyé a une carte
d'acquisition NI USB 6210. L'acquisition des données se fait a I'aide d'un ordinateur équipé du
logiciel LabView. La méthode utilisée lors des cartographies du potentiel électrique généré
apres tribochargement est appelée " scan point par point " : la sonde est placée a un endroit
précis et prend une mesure au bout de 0,5 s. Ce temps permet a la sonde de se stabiliser pour

réaliser une mesure précise.
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I1.4  Dispositif de décharge a barriére diéelectrique

La décharge a barriere diélectrique (DBD) est une excellente source de plasma pour le
traitement de surface. Le banc d'essai de génération de plasma froid (Figure 11.14) a été utilisé
afin d'étudier l'influence de la DBD sur le comportement électrostatique des plaques de
polymeres apres tribochargement. Ainsi, il a été possible d’évaluer 1’effet des parameétres
électriques et géométriques du traitement par le plasma froid sur la génération et la dissipation
des charges triboélectriques générées a la surface des polymeres.

Le montage expérimental est illustré sur les Figures 11.14 et 11.15. L’installation est
composée d'une unité DBD alimentée par un amplificateur haute tension (TREK, modéle 30/20
A), d'un systeme de mesure et d'un systeme d'acquisition. Un générateur de signal (marque
YOKOGAWA-FG300) est utilisé pour piloter I'amplificateur, plusieurs ajustements pouvant
étre apportés a la forme d’onde (carrée, sinusoidale, triangulaire, etc.) et a la fréquence de la
tension (de 1 pHz a 15 MHz), mais aussi au rapport cyclique et a I'offset, etc. L'amplificateur
fournit une tension de sortie élevée avec un rapport de multiplication (x3000) pour le signal de
commande du générateur de signaux. La tension continue maximale est de 30 kV et le courant

est de 20 mA ; le taux de montée du signal de sortie est de 550 V/ps.

(o]
;
O/ = Leeeecccccccccecccecscccccccccsccsna,

® [ 8

Figure 11.14 Schématisation de [’installation expérimentale de génération de la DBD : (1) cellule DBD ;
(2) amplificateur de puissance HT; (3) générateur de fonction; (4) résistance non inductive; (5) oscilloscope;
(6) électrode active; (7) électrode mise a la terre; (8) barriere diélectrique (verre); (9) échantillon de polymére.

L’installation DBD est constituée de deux électrodes circulaires en aluminium d'un

diameétre de 70 mm et d'une épaisseur de 10 mm. La distance entre elles peut étre modifiée
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manuellement a l'aide d'un systéme coulissant constitué¢ d’isolants, l'¢lectrode supérieure
(active) est mobile, et I'électrode inférieure reliée a la terre est fixe. Ces électrodes sont separées
par deux barriéres diélectriques carrées en verre, d'une épaisseur variable (3 mm, 4 mm, et 5
mm) et d'une dimension de 150 x 150 mm2. La taille de ces barrieres diélectriques est supérieure
a la taille des électrodes pour éviter que le plasma froid ne contourne la surface a traiter. La
premiére barriére est placée sur I'électrode mise a la terre. Cette électrode est fixée sur un socle
isolant en PVC tandis que 1’¢lectrode active est montée sur un systéme coulissant permettant
de régler la distance inter-¢électrodes et de faciliter les manceuvres. La configuration plan-plan
de la DBD utilisée dans cette étude présente 1’avantage de traiter les surfaces des polymeres de

maniére uniforme tout en évitant tout contact entre le plasma et les électrodes.

Figure 11.15 Photographie de l’installation compléte de la cellule de traitement par DBD.

La tension électrique est mesurée a I’aide de la sonde intégrée de 1’amplificateur haute
tension, ce dernier possede une sortie du type BNC monitoring idéale pour la connexion avec
la sonde de I’oscilloscope, le rapport de mesure est de 1/3000. Pour la mesure du courant
électrique de la décharge, nous avons placé une résistance non inductive (référence MP820-
100R-1%) entre 1’¢lectrode de masse et la terre. Cette derniére nous a permis de mesurer et de
calculer le courant de la décharge en utilisant une simple sonde d’oscilloscope. La valeur de la
résistance est de 100 Q, cette valeur a été choisie pour répondre a un compromis, ¢’est-a-dire

pour ne pas altérer la valeur réelle du courant de la décharge mais aussi pour permettre la
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visualisation d’un signal assez ¢levé pour qu’il soit exploitable a 1’aide de I’oscilloscope. Lors
de la mesure, 1’oscilloscope fournit les données sous forme de deux fichiers textes, I’un pour la

tension et I’autre pour le courant.

11.5 Dispositif de controle de I’humidité et de la température ambiante

L’humidité et la température ambiante sont des facteurs ayant une grande influence sur la
génération de charge par effet triboélectrique. Aussi est-il fortement recommandé de maintenir
ces deux facteurs constants tout au long du déroulement des expériences. Une étude a été menée
pour évaluer I’influence de I’humidité ambiante sur le chargement triboélectrique des

polymeres.

Un dispositif de controle des conditions climatiques « Armoire C A/W » (Figure 11.16.a) a
permis de controler et de maintenir constantes I’humidité et la température du local dans lequel
se sont déroulées les expériences. Le taux d’humidité dans le local a pu étre varié¢ de 10% a

80%, tandis que de la température a été réglée entre 10 °C et 40 °C.

Les armoires de climatisation « C A/W » ont été fabriquées pour répondre d’une maniére
efficace au besoin de rafraichissement des salles développant une charge thermique élevée et
ou la production centralisée d’eau glacée n’est pas présente. Ces unités répondent aussi bien

aux salles d’archives, conservation, musée, laboratoire, IRM, Radiologie, Scanner, etc.

Le niveau de bruit global des unités est maintenu a un faible seuil par I'utilisation de
compresseurs "scroll”, qui sont installés avec le circuit frigorifique dans un compartiment
séparé du flux d'air. Les unités ont été concues pour présenter la plus faible empreinte possible

au sol, avec acces total fagade, facilitant I’inspection et la maintenance.

Cette armoire est aussi équipée d’une isolation interne thermique et acoustique en
polyuréthane expansé auto extinguible de classe 1 anti feu ( UL 94-HF1) densité 30 Kg/m3 et
une conductibilité thermique de 0,033 w/m°C, avec une épaisseur de 1’isolant de 20mm sur le

panneau externe et de 15mm sur le panneau interne.

L’armoire est composée des joints étanches a 1’air autour des panneaux a double densité de
polyuréthane avec un bac condensas en Inox 304, équipé d’un siphon pour les unités a soufflage
inverse. La batterie responsable de I’alimentation de la machine est une batterie froide type
détente directe avec tube en cuivre et ailettes aluminium, recouverte d’un film hydrophile, et
un multi distributeur type venturi sur chaque circuit contenant une filtration de type lavable en

fibre synthétique, avec cadre en acier galvanisé et d’efficacité G4 selon la norme EN779.
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L’armoire dispose également d’un ventilateur type EC a commutation électronique,
commandé par un signal 0-10 V. Le ventilateur est monté sur plots antivibratoires. Il est aussi
équipé d’un compresseur hermétique de type “scroll”, avec vannes de sécurité. Le moteur
électrique a deux pdles avec protection thermique interne est installé dans un compartiment

séparé du flux d’air et monté sur plots antivibratoires.

L’armoire thermique contient un déshydrateur a cristaux de silice, qui assure le controle de
I’humidité ambiante de la chambre d’essais, , et un voyant liquide avec indicateur d’humidité

avec changement de couleur, ainsi qu’un détendeur thermostatique a égalisation externe.

Deux pressostats de sécurité font également partie des composants de la machine, le premier
est un pressostat a haute pression avec réarmement manuel, quant au deuxiéme de basse
pression, il est a réarmement auto. Un circuit frigo en tube de cuivre calorifié est fixé a la

structure de 1’unité de fagon appropriée

L’armoire dispose également d’un coffret électrique complet avec : selectionneur général
en facade, contrbleur de phase, disjoncteur thermique pour chaque organe, contacteurs moteurs
ventilateurs, contacteurs moteurs compresseurs, transformateurs pour organes auxiliaires et des

composants et des cablages conformes aux normes CE.

L’armoire thermique est équipée d’une interface utilisateur (Figure 11.16.b), pour la
visualisation des conditions de fonctionnement, avec les caractéristiques suivantes:
visualisation de la consigne de température et de la température ambiante, visualisation des
parametres de fonctionnement, contréle de I’interface par deux niveaux de “menu” sous mot de

passe, reset d’alarme et test unité pour autodiagnostic.
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(a)

Figure 11.16 a) Photographie de la machine de contréle de I’humidité et de la température. b) Panneau de
contrdle de la machine.

La précision de réglage du dispositif expérimental conduit & une bonne répétabilité et a
une dispersion négligeable des résultats. Pour évaluer la répétabilité de la mesure, nous avons
au moins effectué quatre tests pour chaque expérience. Cependant, ce sont les valeurs moyennes
qui ont utilisées tout au long de nos analyses. Ainsi, pour des essais réalisés selon la méme
méthode et les mémes conditions atmosphériques, la dispersion des résultats obtenus est

suffisamment faible pour ne pas affecter I’interprétation de ces résultats.
1.6 Conclusions

Plusieurs installations expérimentales ont été mises au point et équipées de
I’instrumentation nécessaire pour caractériser le contact glissant entre deux polymeres ou entre

un polymeére et une piece métallique, en rapport avec le processus de triboélectrification.

Différents types de polymeéres seront étudiés pour mieux identifier le comportement
triboélectrique des isolants. Dans le processus d’élaboration de I'échantillon lui-méme, le soin
sera pris pour maintenir le méme état de surface. Un spectrometre et des rugosimetres seront
utilisés pour caractériser respectivement la composition chimique des matériaux ainsi que leur

état de surface.

Un banc d'essai instrumentalisé nous donnera la possibilité de caractériser les conditions

dynamiques pendant le contact glissant plan/plan pour des paires polymeres/polyméres ou
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polymeres/metal. Les expériences seront réalisées avec divers matériaux, pour de larges

gammes de variation des forces normales appliquées et des vitesses relatives de deplacement.

Un voltmeétre électrostatique sans contact sera utilisé pour évaluer I’efficacité du dispositif

de géneération de charges par effet triboélectrique.

Un dispositif a décharge a barrieres diélectrique (DBD) assurera le traitement par plasma

froid des plaques de polyméres, avant le tribochargement.

Les conditions climatiques ambiantes (température et humidité) seront contrélées par une
installation dédiée, pour étudier I’influence de I’humidité sur le comportement triboélectrique

des polymeres.

Le chapitre suivant va aborder 1’étude du comportement triboélectrique et surfacique de

certains polymeres, sous I’influence d’une décharge par barriére diélectrique.
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Chapitre 111 Modification des propriétés surfaciques et triboélectriques
des polymeéres par une DBD

Chapitre 111 : Modification des propriétes surfaciques et
triboélectriques des polymeres par une décharge a
barriere diélectrique

Le contrdle de la charge électrique générée par contact et/ou frottement a toujours été un
objectif important des recherches dans le domaine de la triboélectricité. Quand cette charge peut
causer des nuisances aussi bien aux individus qu’aux équipements, son ¢limination devient

nécessaire.

Les moyens pour éliminer ces charges indésirables sont divers : mise a la terre des objets
concernés, augmentation de I’humidité ambiante, utilisation d’ioniseurs a base de décharge
couronne ou a barriére diélectrique, etc. Cependant, pour le cas contraire, quand la charge doit
étre favorisée, les moyens sont en realité limités. Parmi les paramétres permettant
I’augmentation de la charge, on trouve : la pression de contact, la température, la nature du
matériau...etc., et méme le traitement DBD qui peut étre a la fois un parameétre favorisant ou

limitant de la génération de charge triboélectrique.

Les décharges a barriere diélectrique (DBD) sont connues pour étre une excellente source
de plasma pour le traitement de surface. L'exposition a la DBD modifie a la fois la morphologie
et la composition chimique de la surface des polymeres traités ; elle augmente également la
rugosité du polymere et modifie sa mouillabilité. Le taux d'usure des composites polymeres a
été approximativement divisé par deux aprés un traitement approprié au plasma a basse

pression [163].

La rugosité est I'un des principaux facteurs qui affectent la charge électrique générée par
effet triboélectrique entre les polymeéres. Des études précédentes ont clairement montré que le
traitement par décharge a barriére diélectrique (DBD) modifie les caractéristiques de surface
des polymeres, y compris leur capacité a retenir la charge électrostatique. Ainsi, Sharma et
al. [137] ont montré que le traitement par plasma de poudres de polystyréene (PS) et de films de
polyéthyléne (PE) a I'argon, I'hélium et I'air atmosphérique, réduit les charges triboélectriques

acquises par les polymeéres ainsi que leur résistivité électrique de surface.

Bekkara et al. [164] ont réalisé une étude sur la modification des caractéristiques de surface
et des propriétés triboélectriques des polymeres par plasma DBD dans l'air atmosphérique et

ont montré que I'exposition au DBD agit de deux manieres sur la tribochargement des granules
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de polymeres (Figure 111.1). Pour un traitement de courte durée de I'ordre de 2 a 5 secondes,
I'effet triboélectrique peut étre renforcé. A l'inverse, pour un traitement de longue durée de
I'ordre d’une minute ou plus, la charge générée par tribochargement est diminuée. Ils ont conclu
aussi que l'effet du traitement du polymeére par DBD dans l'air peut se résumer par un
changement de rugosité (augmentation des points de contact) et un changement de mouillabilité
(augmentation de la conductivité de surface). Cette combinaison d’effets influence le
comportement du polymere traité lors de la charge triboélectrique. Autrement dit, la rugosité
permet d'augmenter le nombre de points de contact a la surface des polymeres et ainsi la
capacité de le charger par voie triboélectrique, tandis que la mouillabilité opére dans le sens
contraire en augmentant la conductivité de surface des polymeres et par conséquent aide a

accélérer la dispersion et la perte de la charge triboélectrique [164]
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Figure 111.1 Evolution de la tribo-charge des granules en fonction du temps d'exposition a la DBD [164].

Une décharge a barriére diélectrique (DBD) s’établit entre deux électrodes métalliques
séparées par un gaz et par au moins une couche d’un matériau a propriétés di¢lectriques. Cette
derniére joue le role d’un condensateur en série avec le plasma. Ainsi, ’accumulation de
charges a la surface de la barriere diélectrique entraine une chute de la différence de potentiel

entre les deux ¢€lectrodes et évite le passage a ’arc.

Au cours d’un traitement DBD, des radicaux, des ions et des photons se produisent. Ces
especes réagissent avec la surface du polymeére en modifiant ses propriétés mécaniques,
électriques et optiques. Un polymere exposé a un plasma subit des réactions qui engendrent un
changement de la composition et la structure de quelques couches moléculaires de la surface

(Figure 111.2) ainsi qu’une augmentation de la rugosité du polymére et de son énergie de surface.
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Figure 111.2 Schéma des réactions du contact d’un plasma a la surface d’un polymére [165].

Les chercheurs ont démontré que cette combinaison de changements influence les
propriétés triboélectriques des matériaux isolants. La rugosité de surface, par exemple,
augmente le nombre de points de contact a la surface des polyméres et, comme rapporté par
Neagoe et al. [99], la charge électrique acquise par frottement augmente également. La
mouillabilité se manifeste par la présence d'une fine couche d'eau superficielle qui facilite le

transfert de charge entre les deux corps, augmentant ainsi la capacité de tribochargement.

Ainsi, I’utilisation de la DBD, pourrait constituer un moyen efficace pour le contrdle et

I’amélioration des phénomeénes de chargement électrostatique : telle est donc 1’idée de base de

notre travail dans cette partie.

L'objectif de cette étude est donc d'évaluer les différents facteurs de la décharge a barriére
diélectrique qui peuvent affecter la rugosité des plaques de polypropyléne exposées a un plasma
froid dans plusieurs configurations. Elle vise également a mettre en évidence les corrélations
qui pourraient exister entre la modification de la rugosité et le potentiel électrique généré par

effet triboélectrique a la surface du polypropyléne traité par DBD atmosphérique.
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I11.1  Procédure expérimentale
111.1.1 Cellule de traitement par DBD

Le traitement de surface des plaques de polymeres a été effectué par DBD dans des
conditions atmosphériques. Pour créer cette décharge, un signal alternatif a été produit par un
générateur de fonction (Yokogawa FG300). L’amplificateur délivre une haute tension de sortie
avec un rapport de multiplication de 3 kV/1 V (x 3000) par rapport au signal de pilotage du
générateur de signaux. La tension maximale fournie par I’amplificateur est de = 30 kV avec un
courant de = 20 mA ; la vitesse de montée du signal de sortie est de 550 V/us. Un oscilloscope
numérique de la marque Lecroy (série Waveace 1001) a été utilisé pour surveiller le signal de
sortie de lI'amplificateur. Le banc expérimental utilisé pour le traitement de surface des plaques
est schématisé sur la Erreur ! Source du renvoi introuvable.. Le pilotage de I’amplificateur h
aute tension est montré dans la Figure 111.4. Une photographie de la cellule DBD est représentée

sur la Figure I11.5.

Systeme d’alimentation électrique

Générateur de fonction

(Yokogawa FG300) Oscilloscope numérique

Lecroy Waveace 1001

Sonde de
courant

Sonde de
tension

Amplificateur
Haute tension 5
(Modele Trek 30/20A) +

-

Systeme de configuratiog pour générer le plasma

Electrode active HT

(@ = 70_.mm) Plaque en polymere

Support

Barrieres diélectriques

Verre (epaisseur variable) Hleswads de s

(©=70 mm)

Figure 111.3 Schéma global du montage expérimental utilisé pour le traitement de plaques de polyméres par
la DBD.
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Figure 111.4 Pilotage de [’amplificateur haute tension.

Figure 111.5 Photographie d’un traitement DBD en cours sur un échantillon en PP.

(1) Barrieres diélectriques ; (2) électrode reliée a la terre ; (3) électrode active ; (4) échantillon de polymere ;

(5) Plasma ; (6) céble de haute tension..

111.1.2 Matériaux

Les expériences de tribochargement ont été réalisées en utilisant des paires d'échantillons
PP / métal. Ce choix était justifié par le fait que le PP est I'un des polymeres les plus utilisés

dans l'industrie en raison de ses excellentes propriétés méecaniques. Pour le métal utilisé dans
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cette étude, un échantillon d'aluminium a été sélectionné car des tests préliminaires avaient
montré qu'il générait une charge plus élevée sur des échantillons de PP par rapport a l'acier
inoxydable ou le cuivre. Les dimensions de I'échantillon d'aluminium (A) étaient : 100 mm x
15 mm x 5 mm, et celles des échantillons de PP (B) : 100 mm x 100 mm x 4,5 mm. (Figure
111.6).

Figure 111.6 Photographie des échantillons utilisés dans les expériences ; (1) échantillon d'aluminium ; (2)
échantillon de PP non traité ; (3) échantillon de PP traiteé.

Les plaques carrées de polypropyléne (PP), ont été traitées par une décharge a barriéere
diélectrique (DBD) atmosphérique générée entre deux électrodes en forme de disque (@ 70
mm), alimentées par 1’amplificateur de courant alternatif 30 kV, 20 mA.

111.1.3 Meéthode et procédure

L'étude visait a évaluer les facteurs pouvant affecter la rugosité et le comportement
triboélectrique des échantillons traités au plasma, tous les parametres variables de la cellule
DBD sont montrés sur la Figure I11.7 : La distance inter-électrode (10,5 mm a 13,5 mm), le
temps de traitement (5 min a 20 min) et la configuration de la cellule DBD, c'est-a-dire du
nombre des diélectriques en verre (un ou deux) ainsi que leur épaisseur (entre 4 mm et 9 mm).
Les échantillons non traités et ceux qui sont traités par DBD ont été tous tribochargés dans un
tribometre linéaire, afin d'évaluer I'effet du traitement par plasma froid sur le potentiel
électrique généré a la surface du polymere par effet triboélectrique. L'altération de I'aspect de

la surface apres chaque traitement a été analysé par des mesures effectuées avec un rugosimetre
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portable (Surftest SJ-210) et confirmé par la suite a 1’aide d’un microscope numérique de haute
précision (Keyence VHX-7000).

Figure 111.7 Réacteur DBD ; (1) Diélectrique (verre) ; (2) électrode a plaque mise a la terre ; (3) électrode
haute tension ; (4) plasma ; (5) échantillon de polymére (PP) ; (6) Haute tension AC ; (7) Distance inter-
électrode ; (8) Temps de traitement.

Comme mentionné précédemment (Figure 111.7), la rugosité de surface a été mesurée avec
un instrument portable (Surftest, modele SJ-210). Les mesures peuvent étre réalisées sur des
distances de 16 mm suivant I’axe x (longueur) et de 4,8 mm suivant 1’axe y (largeur), a
différentes vitesses (0,25 mm/s, 0,5 mm/s et 0,75 mm/s). La plage d'amplitude de mesure est
de 360 pm (- 200 um a 160 um). L'appareil applique automatiquement un filtre gaussien et la
norme de rugosité 1ISO1997. Dans nos études, la vitesse de mesure a eté définie a 0,25 mm/s

sur une distance x = 15 mm avec une longueur d'onde limite 4c = 0,08 mm.

Pour chaque configuration, l'expérience a été répétée pour deux échantillons, afin de
confirmer les résultats obtenus. La rugosité de chaque échantillon a été mesurée sur trente lignes
répartis aléatoirement (15 lignes suivant I'axe X et 15 lignes suivant lI'axe Y). La moyenne et
I'écart-type de ces mesures ont été calculés, afin d'évaluer I'effet du traitement par plasma non
thermique sur la rugosité des plaques PP. Pour s'assurer de la précision des mesures, les valeurs
de rugosité obtenues avec I'appareil portable ont été comparées a celles obtenues avec un

microscope numérique Keyence VHX-7000.
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Les paramétres moyens de rugosité du PP a I'état brut (avant traitement DBD) étaient : Ra
=0,06 um (£ 0,01 pum) et Rq = 0,08 pum (£ 0,01 pum).

Les différents parametres du banc de chargement triboélectrique sont restés inchangés tout
au long des expériences : la force normale 20 N, la vitesse de translation 20 mm/s, la course du
porte-échantillon inférieur 70 mm et le nombre de cycles de tribochargement (frottement) 20
(Figure 11.10).

La neutralisation de I'échantillon PP a été effectuée avant et apres chaque opération de
traitement DBD. Cette action a permis d'éliminer toutes les charges électriques résiduelles qui
pouvaient exister avant le début du traitement ou qui ont été générées par la DBD. La
neutralisation a été effectuée a l'aide d'une barre antistatique (380 mm x 20 mm x 20 mm)
(ELCOWA, modele ECA88-BS), équipée d'un générateur de haute tension alternative de 5 kV
(ELCOWA modele SC04B). La barre a été maintenue fixe a une hauteur de 5 mm au-dessus de
I'échantillon, qui est passé quatre fois sous elle a une faible vitesse manuelle, afin d'obtenir une
neutralisation efficace des charges. La neutralisation est ensuite confirmée par la mesure du

potentiel électrique de surface avec une sonde sans contact.

1.2 Etude de I'influence des différents paramétres du traitement DBD atmosphérique

sur la rugosité de surface

Dans un premier temps, une ¢tude concernant ’effet des parametres variables de la cellule
DBD sur I’état de surface d’échantillons de polypropyléne traités par plasma froid sera réalisée.
Le but est de trouver une configuration optimale de la cellule afin d’obtenir des résultats

notables sur la modification de surface par plasma froid.

111.2.1 Influence de la durée de traitement DBD

La premiere série d'expériences visait a étudier l'effet du temps de traitement sur la
rugosité de surface des échantillons de PP (Figure 111.8). Des prises de mesures de rugosité ont
été faites dans un premier temps sur des échantillons non-soumis a un traitement par DBD
(0 minutes de durée de traitement). Pour pouvoir réaliser une comparaison par la suite avec des
échantillons traités pendant différentes durées de traitement au plasma froid, avec un temps de
traitement allant de t = 0 minutes (non traité) jusqu’a t = 20 minutes, les autres parametres sont
maintenus constants. La tension efficace de signal carré et la fréquence ont été maintenues
constantes a 30 kV et a 2000 Hz, respectivement. La distance inter-electrodes a été fixée a

12,5 mm (4 mm d’intervalle d’air) et I’épaisseur de la barriére diélectrique en verre a 4 mm.
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Pour une durée de traitement a la DBD de 5 minutes, une faible augmentation a été
constatée au niveau des deux parametres de rugosité ‘Ra’ et ‘RQ’, qui ont vu la valeur ‘Ra’

accroitre de 0,062 um a 0,072 pum et la valeur ‘Rg’ de 0,083 um a 0,099 um.

En augmentant la durée de traitement a 10 minutes, une nette augmentation des
paramétres de la rugosité a été observée, les valeurs ‘Ra’ et ‘Rq’ ont doublé, passant de

0,062 pm a 0,133 pum et de 0,081 um a 0,169 um respectivement.

Pour 15 minutes de traitement a la DBD, les paramétres de la rugosité ‘Ra’ et ‘RqQ’ ont
continué leur accroissement avec la durée de traitement, passant de leurs valeurs initiales de

0,062 um a 0,158 pm pour le ‘Ra’ et de 0,083 pm a 0,201 um pour le ‘Rq’.

La durée de traitement la plus longue (20 minutes) a eu 1’effet le plus significatif sur les
deux parametres de rugosité, les parametres de rugosité ont vu leurs valeurs plus que quadruplé
passant de 0,062 pum a 0,245 pm pour le ‘Ra’ et de 0,083 um a 0,308 um, ce changement au

niveau de la rugosité a pu étre constaté visuellement comme cela est montré sur la Figure 111.6.

Une durée de traitement a la DBD supérieure a 20 minutes n’était pas possible, puisque
la barriere diélectrique en verre avait tendance a se fissurer au bout de la 22eme minute. En
effet, ceci peut étre expliqué par le fait que le mouvement intense des ions et des électrons qui
constituent le plasma génere une forte chaleur et le diélectrique en verre ne peut plus la

supporter au bout d’un certain temps.

Une autre explication possible est que le bombardement ionique du plasma froid
provoque le vieillissement de la matiére et pousse le verre a se fissurer aprés une certaine

période de traitement.

Les valeurs des deux parametres "Ra" et "Rqg" ont augmenté au fur et a mesure avec la
durée du traitement ; plus le temps d'exposition a la DBD atmosphérique est long, plus la
rugosité du PP est élevée. Le coefficient de corrélation entre le temps de traitement a la DBD
et les valeurs de la rugosité de 1’échantillon traité est de 0,97. Quand ce coefficient est proche
de 1, cela veut dire que le facteur « durée de traitement » a une forte influence sur 1’état de

surface de 1’échantillon traité.
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Figure 111.8 Rugosité de surface de deux échantillons de PP différents aprés différents temps de traitement
au plasma froid. f = 2000 Hz ; distance inter-électrodes = 12,5 mm ; U = 30 kV ; épaisseur de la barriére
diélectrique = 4 mm.

111.2.2 Influence du nombre de diélectriques

Pour cette deuxiéme série d’expériences, deux configurations différentes ont été testées
(Figure 111.9). Une configuration qui est constituée de deux barriéres diélectriques en verre, une
premiére barrié¢re en dessous de 1’échantillon et une deuxiéme barriére au-dessus (configuration
a double diélectrique). La seconde configuration de la cellule DBD comporte une barriere

diélectrique en moins ; seulement la barriére diélectrique située en dessous est gardée.

Il convient de noter que, selon plusieurs études expérimentales [165-168], la distribution
de décharge et le degré de localisation du régime filamentaire dépendent de la position de la
barriere diélectrique. Ces études ont montré qu'avec deux électrodes couvertes par un
diélectrique, la décharge peut passer du mode homogéne au mode filamentaire, pour de grandes
distances inter-électrodes. Cependant, avec une seule électrode couverte par un diélectrique, la
décharge observée a des fréquences supérieures a 500 Hz est toujours en mode filamentaire
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quelle que soit I’intervalle d’air. De plus, la forme géométrique des échantillons déposés sur la
barriére inférieure (ou sur I'électrode inférieure) peut également influencer la distribution de la

décharge sur leur surface.

Les autres parameétres de la cellule DBD sont maintenus constants. La tension efficace de
signal carré et la fréquence ont été maintenues a 30 kV et a 2000 Hz, respectivement. La
distance inter-électrodes a été fixée a 12,5 mm (4 mm d’intervalle d’air), I’épaisseur de la

barriére diélectrique en verre a 4 mm et la durée du traitement DBD a 20 minutes.

Lorsque I'échantillon a été exposé au plasma dans la configuration diélectrique double, la
rugosité Ra a augmenté d’un facteur 3, passant de 0,06 um (+ 0,01 um) avant le traitement
DBD, pour atteindre 0,18 pm (+ 0,02 um) et 0,17 um (£ 0,02 um) pour les deux échantillons,
respectivement (Figure 111.10). Dans le cas de la configuration mono diélectrique, la valeur de
Ra a augmenté quatre fois, pour atteindre 0,23 um (x 0,03 um) et 0,24 um (£ 0,03 pm),

respectivement.

Une deuxiéme barriére diélectrique réduit la puissance transférée dans la décharge, ce qui
explique une rugosité plus faible par rapport a la configuration a une seule barriére diélectrique.
Le traitement plasma en présence de deux barriéres diélectriques étant moins efficace, toutes
les autres expériences ont été menées en utilisant la configuration a une seule barriére

diélectrique.

Figure 111.9 Configuration de la cellule DBD ; (a) Configuration double barriére diélectrique ;
(b) Configuration une seule barriére diélectrique.
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Figure 111.10 Rugosité de surface de deux échantillons PP différents dans deux configurations de cellules
DBD atmosphériques différentes (simple diélectrique et double diélectrique) t = 20 min ; f = 2000 Hz ; distance
inter-électrodes = 12,5 mm ; U = 30 kV ; épaisseur de la barriére diélectrique = 4 mm.

111.2.3 Influence de la distance inter-électrodes

Dans la troisieme serie d'expériences, l'influence de la distance inter-électrodes a éte
étudiée (Figure 111.11). En variant a plusieurs reprises la distance entre 1’électrode inférieure et
I’¢lectrode supérieure, cette distance a été variée de 8,5 mm jusqu’a 15,5 mm. En tenant compte
que 1’épaisseur de I’échantillon est de 4,5 mm, et que I’épaisseur du diélectrique est de 4 mm,
une distance de 8,5 mm entre les deux électrodes est toujours présente, donc la variation réelle

pour le plasma « intervalle d’air » généré pendant les expériences sera entre 0 mm et 7 mm.

Comme le cas des expériences précédentes, les différents paramétres de la cellule DBD
sont maintenus constants. La tension efficace de signal carré et la fréquence ont été maintenues
a 30kV et a 2000 Hz, respectivement. La distance inter-électrodes a été variée comme
mentionné précédemment, 1’épaisseur de la barriére diélectrique en verre était de 4 mm et la

durée du traitement DBD était de 20 minutes.

Les premiers essais ont été réalisés avec une électrode supérieure posée directement sur
I’échantillon a traiter, une distance donc de 8,5 mm (0 mm d’intervalle d’air) séparait I’électrode
supérieure a I’électrode inférieure reliée a la terre, aucun traitement par DBD n’a pu étre réalisé
vu qu’une distance nulle ne permettait pas au plasma de se générer. C’est pourquoi I’échantillon
a gardé son état de surface inchangé pour une distance d’intervalle d’air de 0 mm. En

augmentant la distance inter-électrodes de 1 mm, une 1égére modification au niveau de 1’état de
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surface du PP a été constatée, en effet, les parametres de rugosité Ra et Rq ont vu leurs valeurs
s’accroitre de 0,060 um & 0,096 pum et de 0,082 pum a 0,129 pum respectivement.

Une seconde augmentation de la distance inter-électrodes de 1 mm a été réalisée, comme
attendu, la rugosité de surface a connu une valeur encore plus élevée pour une distance
« intervalle d’air » de 2 mm par rapport a une distance de 1 mm, le Ra et Rq ont doublé de
valeur en atteignant 0,119 pum et 0,153 pm respectivement.

La relation de proportionnalité entre la distance inter-électrodes et la rugosité du PP a
continué a avoir lieu pour une intervalle d’air de 3 mm, les parametres de rugosité « Ra » et
« R » ont poursuivi leurs accroissements et ont connu leurs plus grandes valeurs pour une
distance inter-électrodes de 12,5 mm (intervalle d’air = 4 mm), leurs valeurs respectives ont

presque quadruplé en atteignant 0,238 pm et 0,300 pum.

Le facteur de corrélation calculé entre la distance inter-électrodes et la rugosité de surface
du PP est de 0,26, ce qui indique que la relation n’est pas proportionnelle : en augmentant
I’intervalle d’air, une augmentation de la rugosité n’aura pas forcément lieu. Il existe une valeur
optimale pour laquelle I’influence de la distance « intervalle d’air » sera maximale, en dessous
et au-dessus de cette valeur, I’influence de cette distance perdra en efficacité. Plus la distance
inter-électrode est élevée, plus haute sera la charge électrique générée, un maximum d’influence
sur les paramétres « Rq » et « Ra » est atteint pour une distance de 12,5 mm. Pour cette distance
inter-électrodes, I’intervalle d’air est égal & 4 mm ; elle est suffisante pour initier une décharge

consistante avec une tension de 30 kV.

En augmentant encore une fois cette valeur, une diminution de I’intensité du plasma
générée se produit. Ainsi, une augmentation de la distance inter-électrodes modifie la
distribution du champ électrique et affaibli la quantité et ’homogénéité du plasma de la DBD
qui devient insuffisant pour ioniser la zone d'air entre les barrieres diélectriques, son influence
sur 1’état de surface des échantillons traités devient de moins en moins importante. De ce fait,
les distances plus grandes nécessitent l'utilisation d'amplitudes de tension plus élevées pour

renforcer le champ électrique.
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Figure 111.11 Rugosité de surface de deux échantillons de PP différents apres traitement par plasma froid
avec différentes distances inter-électrodes. t = 20 min ; f = 2000 Hz ; U = 30 kV ; épaisseur de la barriére
diélectrique = 4 mm.

111.2.4 Influence de la haute tension

Deux autres séries d'expériences ont été realisées afin d'étudier les effets de la haute

tension appliquée au systeme d'électrodes (Figure 111.12).

Toutes les expériences précédentes ont été réalisées avec la tension maximale que
I’amplificateur pouvait générer, qui était fixée a 30 kV. Une autre série d’expériences avec une
tension réduite (20 kV) a été réalisée. Cette tension n'a pas eu le méme effet sur I'état de surface
du polymere que la tension précédente (30 kV) : la rugosité du PP a a peine augmenté apres le
traitement avec DBD atmosphérique, atteignant une valeur de Ra = 0,094 um (z 0,01 um). Pour
garantir 1’exactitude de ces résultats, d’autres séries d’expériences ont été réalisées avec des

tensions encore plus basses que les précédentes (10 kV et 20 kV).

En comparant les résultats de la rugosité génerée apres traitement avec la rugosité initiale
des échantillons, il a été constaté que le plasma généré avec des tensions inférieures a 30 kV a
eu un trés faible impact sur 1’état de surface des échantillons traités. La limite supérieure de
I'amplificateur de tension était de 30 kV, mais on peut supposer qu'a des valeurs plus élevées,
une augmentation plus forte de la rugosité apres le traitement DBD peut étre obtenue si la
barriére de verre diélectrique ne se fissure pas.
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Figure 111.12 Rugosité de surface de deux échantillons de PP différents aprés traitement par plasma froid
avec différentes tensions ; t = 20 min ; f = 2000 Hz ; ; distance inter-électrodes = 12,5 mm ; épaisseur de la
barriére diélectrique = 4 mm.

111.2.5 Influence de la fréquence de la tension appliquée

Le nombre et I'amplitude des pics de courant de décharge augmentent avec la fréquence
de la tension appliquée. Cet effet de la fréquence pourrait s'expliquer par la dynamique des
charges de I'espace et de celles a la surface du matériau. Lorsque la durée d'une alternance
devient courte, les charges a la surface du matériau n'ont pas le temps de se dissiper. Ainsi, lors
de l'alternance suivante, la différence de polarité entre les nouvelles charges et celles déja
présentes accentue la décharge, ce qui explique la forte variation de I’intensité du courant en
fonction de la fréquence. De plus, pour une méme durée de traitement, le nombre de pics de
courant enregistrés augmente avec la fréquence. Des résultats similaires de la fréquence de la
tension appliquée sur le courant de décharge ont été rapportés dans les références [141,169-
171].

Dans la Figure 111.13, I’effet de la fréquence sur 1’état de surface des échantillons traités
par plasma est montré. Cet effet est identique a ’effet de la durée de traitement. L’ influence sur
la rugosité de surface des échantillons traités est proportionnelle a la fréquence de la tension
appliquée : une fréquence plus grande génere une rugosité élevée. L’analyse de corrélation entre
ces deux parametres a révelé un facteur de corrélation de 0,93, ce qui signifie que

I’augmentation de la fréquence a une forte influence sur I’état de surface de I’échantillon traité.
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Figure 111.13 Rugosité de surface de deux échantillons différents en PP apres traitement par plasma froid
sous différentes fréquences ; t = 20 min ; U = 30 kV ; distance inter-électrodes = 12,5 mm ; épaisseur de la
barriére diélectrique = 4 mm.

111.2.6 Influence de I’épaisseur du diélectrique (verre)

Pour cette premiére partie du chapitre 3, une dernic¢re série d’expériences a été réalisé
pour étudier I’effet de 1’épaisseur du diélectrique en verre. Huit plaques en verres ont été
utilisées lors de ces expériences avec différentes épaisseurs allant de 2 mm jusqu’a 9 mm, afin

de comparer I’influence de chaque épaisseur sur la rugosité du PP généré aprés traitement.

Les diélectriques en verre avec les épaisseurs de 2 mm et de 3 mm n’ont pas pu étre inclus
dans les résultats, en effet, en utilisant la configuration optimale de la cellule DBD
(t=20 minutes ; U = 30 kV ; f = 2000 Hz ; intervalle d’air = 4 mm) permettant d’avoir des
valeurs de « Ra» et « Rg» les plus hautes possibles, les diélectriques avec une épaisseur
inférieure a 4 mm avaient tendance a se fissurer au bout de quelques minutes de traitement (2 a
4 minutes). La encore, c'est fort probable que cela est dd a la chaleur générée par le mouvement
des porteurs de charges. De fait, comme 1’épaisseur du diélectrique est tres faible, il se fissure

rapidement contrairement a des épaisseurs supérieurs ou égales a 4 mm.

Dans la Figure 111.14, les résultats de 1’influence de 1’épaisseur du diélectrique sur la

génération de la rugosité sont montrés : plus cette épaisseur est faible, plus la surface générée
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apres traitement est rugueuse, et inversement, des diélectriques épais empéchent une meilleure
génération du plasma froid et donc une influence assez faible de ce dernier sur 1’état de surface
de I’échantillon traité. Les expériences se sont arrétées sur une épaisseur de di¢lectrique de

9 mm puisque cette derniére n’a pratiquement plus d’influence sur 1’état de surface des plaques

de PP.
0,35
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G_) ]
©
i ull un
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mRa 0,231 0,199 0,151 0,122 0,084 0,062
] 0,245 0,211 0,162 0,126 0,079 0,059
mRg 0,293 0,251 0,212 0,144 0,119 0,083
] 0,308 0,234 0,221 0,151 0,112 0,081

Epaisseur du diéléctrique (verre)

Figure 111.14 Rugosité de surface de deux échantillons différents en PP aprés traitement par plasma froid
sous différentes épaisseurs du diélectrique ; U =30kV ; ¢ = 20 min ; f = 2000 Hz ; distance inter-électrodes =
12,5 mm.

Le traitement par plasma froid sur des échantillons en PP a eu une influence significative
sur leur état de surface. En effet, avec une configuration optimale de la cellule DBD, la rugosité
des échantillons traités a augmenté de presque quatre fois par rapport a leur état initial, passant
d’une valeur de Ra de 0,060 um a une valeur de 0,238 um, et une valeur de Rq de 0,082 um a
0,300 um. Cette modification au niveau de 1’état de surface des échantillons a aussi été
constatée visuellement : un cercle est apparu en plein milieu de 1’échantillon traité ayant les
mémes dimensions que les électrodes utilisées dans la cellule DBD. Comme nous pouvons
clairement le voir sur la Figure I11.6, c’est dans cette partie de 1’échantillon ou la modification

de la surface s’est produite.
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Figure 111.15 Images comparatives prises avec un microscope Keyence VHX-7000 d'une surface brute
(non traitée) et d'une surface traitée au plasma froid du méme échantillon de PP. (a) Surface non traitée ; (b)
Surface traitée au plasma (t = 20 min ; f = 2000 Hz ; Distance inter-électrode = 4 mm ; fréquence = 2000 Hz ;
U =30 kV ; épaisseur du diélectrique = 4 mm).

Les images comparatives prises avec un microscope Keyence VHX-7000 montrent la
différence (Figure 111.15) entre l'aspect des surfaces en PP avant et aprés traitement par DBD

pendant 20 minutes. Les deux surfaces peuvent étre facilement distinguées I'une de l'autre.

111.3 Etude de I’effet du traitement par plasma froid sur le niveau du potentiel électrique
généré par le tribochargement du polypropyléne

Le plasma DBD est utilisé pour créer un plus grand nombre de collisions entre les
particules énergétiques et les especes de I'air. Cela peut conduire a un échauffement de l'air dans
I'espace, ce qui entraine un plasma en équilibre thermique. Cependant, pendant une courte durée
de traitement, il y a un peu d’échauffement au gaz en raison du transport de charge limité et de

la dissipation de I'énergie transférée par le plasma a la surface des matériaux isolants.

Le traitement par plasma froid augmente la rugosité de la surface du matériau, par
conséquent, la mouillabilité du matériau traité s’accroit aussi; l'augmentation de la rugosité
augmente le nombre de pics ou de points a la surface des matériaux et conduit a la création de
picges de charge sur la surface (augmentation de la surface de contact a I’interface).
L'importance de la rugosité de surface et son influence sur le processus triboélectrique pour un

contact glissant entre les matériaux polymeres ont été soulignées par Neagoe et al. et d'autres
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auteurs [120, 164-170]; leurs résultats indiquent que le contact entre deux polymeéres électrisés

se produit généralement sur un certain nombre de points liés a la rugosité de surface.

Pendant le contact glissant, un point de I'une des surfaces peut effectuer plusieurs contacts
avec les points de l'autre surface. Plus les points de contact sont nombreux, plus la charge
triboélectrique acquise est grande. Les expériences présentées dans cette partie ont montré que
I’exposition a un plasma froid a modifié 1’état de surface des échantillons traités en augmentant
leurs parametres de rugosité (Ra et Rq). Cette deuxieme partie de ce travail se focalisera sur
I’étude de I’influence du traitement par DBD sur le niveau du potentiel électrique sur la surface
de ces échantillons apres tribochargement, en comparant la quantité et la dispersion du potentiel
généré sur la surface des échantillons en fonction des différentes rugosités générées par
traitement DBD.

Aprés avoir récupeéré les différents échantillons de PP, en les classant selon leur rugosité
obtenue aprés traitement par plasma froid, ils seront dans un premier temps neutralisés, pour
s’assurer qu’ils ne possédent aucune charge résiduelle. Une mesure du potentiel sera faite pour
garantir que la neutralisation a été bien réalisée. Ensuite, 1’échantillon sera positionné dans le
banc triboélectrique pour I’opération de tribochargement et directement apres, le potentiel
généré sur la surface 1’échantillon tribochargé sera mesuré. Les valeurs du potentiel seront

comparées a celles des autres échantillons avec des rugosités différentes.

L’objectif de tout ce travail est d’étudier I’influence du traitement par plasma froid sur le
niveau et la dispersion du potentiel électrique généré apres tribochargement, suite a la

modification de I’état de surface des échantillons exposés a I’action d’une DBD.

11.3.1 Potentiel électrique obtenu par tribochargement a la surface d’un échantillon

non traité

La premiére série d'expériences a consisté a étudier la génération et la distribution du
potentiel électrique a la surface d'échantillons de PP tribochargés non traités (non soumis au
plasma froid). Les résultats ont ensuite été comparés a ceux obtenus pour les échantillons traités
par DBD.

La distribution du potentiel électrique a la surface de deux échantillons non traités est
plutdét non-homogene Pour I'un des échantillons, les valeurs mesurées vont de - 1000 V (+
100 V) a - 6000 V (x 300 V), avec une moyenne arithmétique de - 4000 V (x 1550 V) comme

le montre la Figure 111.16 (a). Pour le second échantillon de PP non traité, tribochargé dans des
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conditions rigoureusement identiques au premier, le potentiel électrique présentait des valeurs
négatives comprises entre - 1000 V (x 200 V) et - 7000 V (+ 500 V), comme le montre la
Figure 111.16 (b). Les résultats de I'analyse statistique de la dispersion du potentiel électrique a

la surface des deux échantillons sont donnés dans le tableau 3-1.

Cette grande dispersion des valeurs du potentiel électrique de surface peut étre expliquée
par le mauvais tribochargement du PP, un matériau qui se situe au milieu de la série
triboélectrique. La surface des échantillons était trés lisse : Ra = 0,06 um (£ 0,01 pum) et
Rg=0,08 um (£ 0,01 um), ce qui rend plus aléatoire le contact conforme avec d'autres
matériaux.

Tableau I11.1 : Dispersion des valeurs du potentiel électrique généré sur une surface non traitée des
échantillons en PP, par tribochargement

Echantillon #1 #2
Moyenne arithmétique - 4000 V - 3400V
Ecart moyen 1300 V 1000 V
Ecarttype o 1550 V 1200 V
Variance 6° 2.4 x 10% V2 1.4 x 108 V2
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Figure 111.16 Cartographie du potentiel électrique mesuré a la surface d'échantillons de PP non traités,
apres tribochargement ; (a) premier échantillon ; (b) second échantillon.

111.3.2 Potentiel électrique obtenu par tribochargement a la surface d’un échantillon
traité par DBD

Dans la deuxiéme serie d'expériences, la procédure de tribochargement a été reproduite
sur des échantillons traités par DBD, qui ont été divisés en deux catégories. La premiére
comprend trois échantillons qui ont montré une augmentation significative des parameétres de
rugosité de Ra = 0,06 um (£ 0,01 um) et Rq = 0,08 um (x 0,01 pum) en atteignant des valeurs
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Ra =0,22 um (£ 0,03 pum) et Rq = 0,25 pm (x 0,03 um) respectivement (soit plus de 300 % de

leur valeur initiale).

La deuxieme catégorie comprenait des échantillons qui n'ont connu qu'un changement
modéré des parameétres de rugosité de surface, de Ra = 0,06 pum (+ 0,01 um) et Rg = 0,08 um
(0,01 pm) aRa=0,10 pum (£ 0,02 um) et Rq = 0,13 um (£ 0,02 pm).

Le traitement par DBD a eu une influence significative sur le potentiel électrique généré
par la tribochargement sur le PP. La distribution du potentiel électrique est devenue homogéne
sur toute la partie traitée de I'échantillon "brut”, limitée par le cercle rouge en pointillé de la
Figure I11.17. La dispersion des valeurs mesurées (Tableau 3-2) est plus étroite que celle
calculée pour le potentiel électrique des échantillons non traités.

Le traitement DBD atmosphérique a inversé le comportement triboélectrique du polymere
traité. Les échantillons de PP non traités se sont chargés négativement, mais apres le traitement
DBD, le potentiel électrique mesuré apres la tribochargement a une polarité positive. Le
potentiel électrique de surface moyen dans la zone exposée a la DBD pour les trois échantillons
"rugueux” était de 1900 V (zx 300 V).

Pour la deuxieéme catégorie d'échantillons, le traitement par DBD a eu le méme effet que
sur la premiere catégorie, c'est-a-dire I'nomogénéisation du potentiel électrique généré a la
surface du polypropyléne aprés tribochargement et également l'inversion de sa polarité de
négative a positive (Figure 111.18). La seule différence entre les deux catégories est la magnitude
du potentiel électrique, qui s'est avérée dépendre des parametres de rugosité Ra et Rq. Apres le

tribochargement, le potentiel électrique est plus élevé pour les échantillons "rugueux".
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Direction de frottement
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Figure 111.17 Cartographie du potentiel électrique généré par tribochargement sur la surface d'un
échantillon de PP traité par DBD "rugueux", caractérisé par une rugosité de Ra = 0,22 um (£ 0,03 pm) et Rg =
0,25 pm ( 0,03 pm). Le cercle rouge en pointillé indique la position de I'électrode d'aluminium pendant le
traitement DBD.
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Figure 111.18 Cartographie du potentiel électrique généré par tribochargement sur la surface d'un
échantillon de PP traité par DBD "lisse", caractérisé par Ra = 0,10 um ( 0,02 um) et Rq = 0,13 um (+ 0,02
pum). Le cercle rouge en pointillé indique la position de I'électrode d'aluminium pendant le traitement DBD.

88



Chapitre 111 Modification des propriétés surfaciques et triboélectriques
des polymeéres par une DBD

Tableau 3-2 : Dispersion des valeurs du potentiel électrique généreé sur des surfaces d'échantillons de PP
traitées par DBD, aprés tribochargement

Echantillon #1 #2
Moyenne arithmétique 1700 V 770V
Ecart moyen 0V 0V
Ecart type o 80V 80V
Variance ¢° 6400 V? 6400 V?

Pour I'échantillon "lisse" de la Figure 111.18, la valeur moyenne du potentiel électrique
apres tribochargement dans la zone précédemment exposée a la DBD était de 770 V (£80 V),
contre 1700 V pour I'échantillon "rugueux" présenté sur la Figure 111.17. Cependant, I'écart
moyen, I'écart type et la variance étaient similaires (tableau 3-2). Le potentiel électrique moyen
pour les trois échantillons "lisses" était de 1000 V (400 V).

111.3.3 Corrélation entre la rugosité générée par DBD et le potentiel électrique généré

par tribochargement

Dans la Figure 111.19, les diagrammes montrent I’influence de la rugosité obtenue aprés
différents traitements & la DBD sur le potentiel électrique généré par tribochargement sur la
surface des échantillons en PP. Un échantillon non traité se charge négativement apres
tribochargement. Cependant, un traitement a la DBD, change le comportement triboélectrique
du polymeére. En effet, le PP a vu son potentiel s’inverser lorsqu’il est traité, passant d’un
potentiel négatif a un potentiel positif. Une relation de proportionnalité est établie entre le
potentiel électrique et la rugosité de surface : plus la surface modifiée par traitement au plasma

froid est rugueuse, plus le potentiel généré aprés tribochargement est élevé.
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Figure 111.19 Diagramme comparatif entre les valeurs du potentiel électrique généré par tribochargement
a la surface des échantillons de PP ayant des rugosités différentes dues au traitement par DBD

111.4 Conclusions

Le but de ce travail était: (1) quantifier lI'influence de la DBD atmosphérique sur la
rugosité de surface du PP ; (2) corréler le niveau de potentiel électrique obtenu par
tribochargement avec les différentes rugosités de surface du polymére aprés traitement par

plasma froid. Il a été constaté que :

- Le traitement par DBD atmosphérique du PP a une influence directe sur la rugosité de
surface, I'exposition au plasma froid conduit a une surface plus rugueuse que la surface initiale

(non traitée).

- Avec une configuration optimale de la cellule DBD atmosphérique, la rugosité obtenue
apres le traitement DBD peut étre jusqu'a cing fois supérieure a la valeur initiale.

- Tous les parameétres réglables de la DBD influencent la rugosité de surface du polymeére
traité : le temps de traitement, la distance inter-électrodes (la longueur de I'entrefer), I'épaisseur

du dielectrique et la valeur de la haute tension appliquée.

- Le traitement par DBD a une influence directe sur le potentiel électrique généré a la surface
du polypropyléne : (i) en contact avec des échantillons d'aluminium, les échantillons non traités

et traités acquierent par effet triboélectrique des charges négatives et positives, respectivement ;
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(ii) le potentiel électrique est distribué de fagon plus homogene a la surface des échantillons
traités par DBD.

- Le potentiel électrique a la surface des échantillons PP apres tribochargement est
directement lié a la rugosite apres traitement par DBD ; une surface plus rugueuse génere un

potentiel électrique plus élevé.

Pour le chapitre suivant, un facteur trés important sera étudié, qui est I’humidité relative
ambiante, I’influence de ce facteur sur le comportement triboélectrique de deux polymeéres sera

le principal sujet de recherche concernant le chapitre quatre.
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Chapitre IV : Etude de ’influence de I’humidité relative
sur le comportement triboélectrique des polymeres

Le tribochargement des matériaux dépend de leurs nature, état de surface, pression de
contact et mouvement relatif et il est influencé par I'numidité relative et la température
ambiantes [71,74,172,173]. Les chocs électrostatiques, dus a 1’accumulation de charges
électriques de polarités opposées lors du frottement entre divers objets, tels que des chaussures
et des tapis ou des vétements et des sieges de véhicules, sont moins importants en hiver qu'en
été ; ceci signifie que la charge électrique est partiellement supprimée lorsque I'humidité

ambiante est moins élevée.

Selon de nombreuses études expérimentales et théoriques, les molécules d'eau qui adherent
a la surface des matériaux, formant une couche de quelques nanomeétres, jouent un role
important dans le transfert de charges [56,81,87,174-180]. La présence de telles couches d'eau
modifie fortement la charge triboélectrique des matériaux isolants [178-182] ; bien que I'eau ne
soit pas une nécessité pour I'échange de charges [183], sa présence associée a de grands champs

électriques peut le favoriser.

Cette présence de molécules d'eau a la surface des matériaux est le plus souvent liée au
niveau d'humidité ambiante. Une conductivité électrique plus élevée liée a l'air humide
augmentera également la fuite des charges des surfaces [81,174,179]. A partir d’études sur des
lits fluidisés composes de diverses particules de polymeres, Németh et ses collegues [174] ont
conclu qu’a faible humidité le mécanisme de transfert de charge est dominé par les électrons ;
a une humidité plus élevée, I'eau et les ions associés contribuent au chargement électrostatique
[174]. Un autre mécanisme de charge triboélectrique pourrait étre I'échange de groupes
fonctionnels des polymeéres, qui sont transférés a la surface des granules lorsqu'elles sont
exposées a I’action de taux d'humidité élevés [174,184]. En résumé, il n'existe pas encore

d'image compléte de I’influence de I'numidité sur la charge triboélectrique.
IV.1 Procédure expérimentale

Les expériences de tribochargement ont été réalisées en utilisant des plaques de PP et de
PVC, qui ont été frottées contre des barres parallélépipediques en aluminium (Al). Ce choix

était justifié par le fait que le PP et le PVC sont deux des polymeéres les plus utilisés dans

I'industrie en raison de leurs excellentes propriétés mécaniques [185,186]. Pour le métal utilisé
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dans cette etude, un échantillon d'aluminium a été choisi car des tests préliminaires avaient
souligné qu'il générait par effet triboélectrique des niveaux de potentiel électrique plus élevés a
la surface des échantillons de PP et de PVVC que I'acier inoxydable ou le cuivre. Les dimensions
de I'échantillon (A), en aluminium, étaient les suivantes : 100 mm x 15 mm x 5 mm, et celles
des échantillons (B), en PP et PVC, étaient : 100 mm x 100 mm x 4,5 mm (Figure 1V.1).

Avant chaque série d'expériences, deux grandes plaques en PP et PVC ont été découpées
en plusieurs petits échantillons selon les dimensions indiquées ci-dessus ; chaque échantillon a
ensuite été neutralisé en 1’exposant a 1’action de charges électriques bipolaires générées par un
ioniseur commercial. Le potentiel électrique de surface de I'échantillon a été mesuré par la
sonde électrostatique pour s‘assurer de l'absence de charges résiduelles avant I'opération de
tribochargement. Les échantillons ont été laisseés pendant au moins 12 heures dans la chambre
d'essai climatique afin qu'elles puissent s'acclimater a des valeurs de température et d’humidité

relative préalablement programmeées, puis soumis a I'opération de tribochargement.

Dés que le processus de frottement est terminé, le potentiel généré a la surface des
échantillons est mesuré et enregistré sur un PC, a l'aide du logiciel LabView. Toutes les
opérations (neutralisation, tribochargement et mesure du potentiel électrique de surface) ont été
réalisées dans la méme piece, a température et humidité relative ambiantes constantes, afin
d’éviter le choc thermique sur les échantillons traités, ce qui aurait pu fausser les résultats des

experiences.

La barre d'aluminium a été nettoyée manuellement en deux étapes apres chaque opération
de frottement, d'abord avec du papier de verre, puis avec des serviettes en papier pour éliminer
tout résidu de PP ou de PVC qui pourrait influencer les résultats.
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Figure 1V.1 Photos des échantillons utilisés dans les expériences ; (1) échantillon en PP ; (2) échantillon
en PVC ; (3) échantillon en aluminium.

Pour déterminer I'effet de I'hnumidité relative ambiante RH sur les propriétés triboélectriques
des échantillons de PP et PVC, la température dans la chambre d'essai climatique a été
maintenue inchangée (T = 22°C) pour les huit séries d'expériences, réalisées a différents
niveaux d'’humidité allant de RH = 10 % a RH = 80 %, avec un pas de 10 %. Il a été ainsi
possible d'étudier précisément Il'influence de chaque niveau d'humidité sur la génération de
charge électrique et le déclin du potentiel de surface des polymeres. L'humidité et la température
souhaitées dans la chambre sont généralement atteintes au bout de deux heures, et sont

contr6lées par une interface présente sur la machine thermique (Figure 1V.2).

Figure 1V.2 Panneau de contrble de la température de [’humidité dans la chambre d’essais.
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Le tribométre linéaire (Figure 11.10) a été utilisé pour le chargement par frottement des
différents échantillons de matériaux. Le banc expérimental a été congu pour assurer un contact
conforme (plan-plan) entre la paire d'échantillons, en utilisant deux porte-échantillons, celui du
haut pour I'échantillon (A) et celui du bas pour I'échantillon (B). Un systéme de rails de guidage
facilitait le mouvement horizontal alternatif a vitesse variable du porte-échantillon (B). Les
différents parametres du banc sont restés inchanges tout au long des expériences : la force
normale a été de 20 N, la vitesse de translation de 20 mm/s, la course du porte-échantillon

inférieur de 70 mm et le nombre de cycles de tribochargement (frottement) de 20.

Le potentiel électrique a la surface de I'échantillon inférieur a été mesuré par la sonde
capacitive (Trek, modéle 6300-7) d'un voltmetre électrostatique (Trek, modele 341B)
(Figure 11.13). Deux types de mesures ont été réalisés, le premier étant un balayage de la surface
de I’échantillon tribochargé afin de caractériser la distribution du potentiel €électrique généré et
pouvoir par la suite comparer les résultats obtenus pour différents paliers d’humidité. Le
deuxieme type de mesure a visé 1’étude du déclin du potentiel électrique apreés tribochargement
pour différents taux d’humidité, la sonde étant placée au-dessus d'un point fixe a la surface de
I'échantillon pendant 3600 secondes (une heure). Le point a été choisi de maniére a étre

caractérisé par le méme potentiel initial (- 3000V) dans toutes les expériences.

Comme lors des expeériences réalisees precédemment, la neutralisation des échantillons de
PP et de PVC a été effectuée avant et apres chaque opération de tribochargement. Cette action
a permis d'éliminer toutes les charges électriques résiduelles qui pouvaient étre générées par la

découpe des plaques et par leur transport jusqu’a la chambre d’essai.

IV.2 Etude de I’effet de I'humidité relative sur la génération du potentiel électrique

surfacique du PP et du PVC

Dans un premier temps, I'influence de I'hnumidité relative sur le potentiel généreé a la surface
du PP et du PVC apreés tribochargement a été étudiée. Pour chacun des deux polyméres une
comparaison a été réalisée entre la distribution de ce potentiel électrique a différents niveaux
d'’humidite.

Afin d’évaluer la variabilité des résultats obtenus, pour chaque niveau d’humidité, chaque
experience a été répétée au moins trois fois et une valeur moyenne a éte calculée pour chacun

des deux polymeres utilisés.
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Pour faciliter la discussion de I'influence de I'numidité sur le comportement triboélectrique
des polymeéres, les huit niveaux d’humidité ont été classés en trois catégories : faible (RH = 10
%, 20 % et 30 %), moyenne (RH = 40 %, 50 % et 60 %) et élevée (RH = 70 % et 80 %). Les
expériences ont été arrétées a un taux d’humidité maximal de 80 % et cela pour deux principales
raisons. La premiére étant que la machine thermique ne pouvait pas maintenir fixe le taux de
90 % (RH fluctuait entre 91 % et 85 %). La deuxiéme raison est qu’un taux d’humidité aussi
¢levé est susceptible d’endommager les appareils électroniques se trouvant dans la chambre et

ainsi fausser les résultats obtenus.

Concernant le calcul de la moyenne du potentiel électrique généré aprés chaque opération
de tribochargement, seule la surface de 1’échantillon concernée par le frottement a été prise en
compte (elle sera représentée par un carré pointillé rouge sur les cartographies du potentiel). La
sonde électrostatique balaie les échantillons point par point, avec un pas de 5 mm entre chaque
mesure, ce qui fait une moyenne de 2300 points mesurés. La partie qui a été soumise au
frottement ne comprend que 1800 points. Seuls les résultats obtenus a partir de ces points ont
été pris en compte. Une moyenne des valeurs mesurées est ensuite calculée pour déterminer le

potentiel moyen généré a la surface des échantillons.

IV.2.1 Humidité basse (10 % - 30 %)

Les échantillons en PP ont acquis des charges électriques négatives, distribuées de maniére
non uniforme sur leur surface, comme le montre la cartographie du potentiel électrique mesuré
dans l'une des expériences (Figure 1V.3). Cette non-uniformité est probablement due a des
impuretés sur la surface de la plaque et a I'imperfection du contact plan-plan pendant le
processus de tribochargement. Des résultats similaires ont été obtenus pour les trois autres
essais réalisés au méme niveau d’humidité relative, toutes les plaques en PP montrant un
potentiel électrique négatif sur leur surface, avec des distributions différentes. Les différentes
expériences réalisées avec les échantillons de PP pour des taux d’humidité basses ont toutes
conduit a des résultats identiques. Le PP est donc un polymeére qui se charge négativement a

RH <30 % lorsqu’il est frotté avec de I’aluminium.

En ce qui concerne les échantillons de PVC, leur comportement triboélectrique est similaire

a celui des échantillons en PP (Figure 1V.4).
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Etude de l'influence de |’humidité relative sur le comportement

triboélectrique des polymeres

Apres tribochargement avec I'aluminium, les échantillons de PP et de PVVC avaient presque

le méme niveau de potentiel électrique sur leur surface, la valeur moyenne mesurée sur leurs

parties frottées étant de I’ordre de - 4000 V.
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Figure 1V.3 Cartographie du potentiel électrique sur la surface d'un échantillon EN PP tribochargé avec

de I'aluminium a une humidité de 20 %.
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Figure 1V.4 Cartographie du potentiel électrique sur la surface d'un échantillon en PVC tribochargé avec

de I'aluminium a une humidité de 20 %.
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1V.2.2 Humidité moyenne (40 % - 60 %)

Contrairement aux expeériences réalisées a faible humidité, dans ce second cas, la
cartographie du potentiel électrique acquis apreés tribochargement des échantillons en PP a été
caractérisée par la cohabitation de zones positives et négatives, comme on peut le voir sur la
Figure IV.5. Ce phénoméne peut étre mis en relation avec le positionnement de ce polymére
dans la partie centrale de la serie triboélectrique, ce qui signifie qu'il peut étre chargé
positivement ou négativement en fonction des matériaux avec lesquels il est mis en contact et
des conditions de frottement. On peut en déduire que le changement d'humidité a modifié le
comportement triboélectrique du PP. Le potentiel moyen généré a la surface des échantillons
de PP a complétement inversé son signe, passant d’une valeur négative de - 4000 V pour une
humidité de 20 % a une valeur positive de 3000 V pour une humidité de 40 %, ce qui met en
évidence la forte influence de I'humidité ambiante sur le comportement triboélectrique de ce

polymeére.

Ce phénoméne de présence de parties chargée positivement et d’autres parties chargées
négativement a été observé sur les trois autres plaques en PP ayant subi la méme expérience.
Tous les échantillons ont eu donc le méme comportement triboélectrique lorsqu’ils ont été

frottés avec de I’aluminium a une humidité relative moyenne.
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Figure 1V.5 Cartographie du potentiel électrique sur la surface d'un échantillon en PP tribochargé avec de
['aluminium & une humidité de 50 %.
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Contrairement aux échantillons en PP, les plagues en PVC n'ont pas connu d'inversion de
leur potentiel de surface aprés tribochargement (Figure 1V.6). Le potentiel de surface du PVC
n'a été que peu influencé par l'augmentation de I'humidité puisque sa valeur moyenne n'a pas
baissé de maniére significative, passant de - 4000V pour une humidité relative de 20 % a
- 3800V pour une humidité relative de 50 %. Un potentiel négatif a été enregistré dans tous les
échantillons malgré la modification du taux d'humidité et ceci est probablement dd a la nature
du PVC et a sa position dans la série triboélectrique. En effet, le PVC est situé a I'extrémité
négative de la série, ce qui signifie qu'il se charge négativement dans la majorite des cas, quelles

qu’elles soient les conditions de tribochargement.

Le positionnement de chaque polymére dans la série triboélectrique a eu son influence sur
le comportement de ces isolants lors d’un tribochargement sous différents paliers d’humidité
relative. En effet, le PP qui est positionné au milieu de la série, a connu un changement
concernant son potentiel électrique généré sur sa surface, passant d’un potentiel complétement
négatif & une présence négative et positive du potentiel. Quant au PVC, qui est situé tout en bas
de la série, il n’a pas présenté le méme comportement, vu que son potentiel n’a subi aucun
changement de signe malgré la hausse du taux d’humidité Le potentiel électrique du PVC a

conservé son signe négatif pour un taux d’humidité allant de 20 % jusqu’a 50 %.
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Figure 1V.6 Cartographie du potentiel électrique sur la surface d'un échantillon en PVC tribochargé avec
de I'aluminium & une humidité de 50 %.
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IV.2.3 Humidité haute (70 % - 80 %)

Au fur et a mesure que I'humidité augmentait, la présence d'une zone de potentiel électrique
positif était de plus en plus visible a la surface des échantillons de PP tribochargés, et finalement

la présence de potentiel négatif a totalement disparu.

Pour un taux dhumidité supérieur a 70 %, le potentiel électrique généré apres
tribochargement était positif sur toute la surface frottée des plaques en PP, comme le montre la
Figure 1V.7. Le potentiel acquis par tribochargement change complétement de signe a des

niveaux d’humidité élevés par rapport a des niveaux d'humidité faibles.

Les expériences réalisées sur les quatre plaques en PP ont toutes abouties au méme résultat :
le potentiel électrique négatif qui était généré apres tribochargement sur la surface des plaques
de PP pour des taux d’humidité inférieurs a 60 %, a commencé a disparaitre et a changé de
signe en augmentant le taux d’humidité au-dessus de 60 %. Pour des valeurs d’humidité relative
de 70 % et de 80 %, le potentiel généré sur la surface des échantillons était partout positif. Le
comportement triboélectrique des plaques en PP a été fortement influencé par I’augmentation
de I’humidité relative dans la chambre d’essai. Le PP s’est transformé d’un polymere qui se
charge négativement lorsqu’il est frotté contre de I’aluminium, a un polymeére qui se charge

positivement dans les mémes conditions, en augmentant seulement 1’humidité ambiante.
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Figure IV.7 Cartographie du potentiel électrique sur la surface d'un échantillon en PP tribochargé avec de
I'aluminium & une humidité de 80 %.
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Dans le cas des échantillons de PVC (Figure 1V.8), un taux d'humidité élevé a affecté la
quantité de potentiel généré sur la surface des échantillons tribochargés (sa valeur moyenne a
diminué de - 3800V a - 1100V). Le PVC est donc un matériau qui ne peut pas générer une
grande quantité d'électricité pendant le tribochargement a des niveaux d'humidité élevés, mais
contrairement au PP qui change de signe, le PVC conserve sa caractéristique de se charger
négativement, ce qui est cohérent avec son emplacement dans la série triboélectrique comme

mentionné précédemment.

Les quatre plaques en PVC qui ont été testés pour des taux d’humidité entre 70 % et 80 %
ont toutes présenté un potentiel électrique négatif sur leur surface. Le PVC est un polymere qui
maintient son comportement triboélectrique méme en augmentant I’humidité a des taux tres
¢levé, a I’inverse des plaques en PP, qui dépendent fortement des taux d’humidité ambiante lors

de leur tribochargement.

On peut voir sur la Figure 1V.8 que la partie en bleu qui signifie un potentiel électrique
négatif est assez rétréci comparé a la partie générée sur la surface des échantillons en PVC lors
du tribochargement dans de faibles taux d’humidité (figure IV.4 et Figure IV.6). Ce
rétrécissement est dii a I’augmentation du taux de I’humidité ambiante lors du tribochargement.
Les trois cartographies concernant le tribochargement du PVVC montrent que plus I’humidité est
élevée, plus la non-uniformité de la distribution du potentiel électrique sur la surface des

échantillons est faible.
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Figure 1V.8 Cartographie du potentiel électrique sur la surface d'un échantillon en PVC tribochargé avec
de I'aluminium & une humidité de 80 %.
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Pour conclure [’analyse des résultats obtenus précédemment, le comportement
triboélectrique de chaque polymere varie de manicre différente en fonction des taux d’humidité,
et leurs positionnements dans la série triboélectrique joue un role dans cela. Le PVC qui est
positionné tout en bas de la série, se charge toujours négativement contre 1’aluminium, quel
qu’il soit le taux d’humidité ambiante. Cependant, cela ne veut pas dire que I’humidité n’a pas
d’influence sur le tribochargement du PVC, puisque, dans notre cas, une augmentation de taux
d’humidité jusqu’a 80 % a provoqué — dans les conditions spécifiques des expériences réalisées
- une baisse de potentiel de 2700 V en moyenne. Le PVC se charge mieux a des faibles taux
d’humidité.

Quant au PP, c’est un polymére avec un comportement triboélectrique qui dépend
significativement du taux d’humidité ambiante, et comme il est situé au milieu de la série
triboélectrique, le PP a la capacité de générer un potentiel négatif ou positif en fonction des
conditions dans lesquelles est effectué le tribochargement. L’humidité relative est I'un des
facteurs qui influent sur le signe du potentiel généré. Lorsqu’il est frotté¢ avec de 1’aluminium,
le PP se charge négativement a une humidité en dessous des 30 %. Un taux d’humidité moyen
(40 % a 60 %) provoque une cohabitation de zones de potentiel positif et négatif sur la surface
des échantillons. Le potentiel électrique des échantillons de PP est de signe opposé lorsqu’il est
tribochargé a des taux d’humidité élevés (70 % a 80 %).

Pour confirmer les résultats obtenus précédemment, une deuxiéme série d'expériences a été
réalisée pour chagque polymeére, Une comparaison a été ensuite réalisée entre la premiere et la
seconde série afin d’analyser le comportement triboélectrique de ces deux polymeres a des taux

d’humidités différents.
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Figure 1V.9 Graphique comparatif entre deux séries d'expériences sur I'influence de I'hnumidité sur le
potentiel généré sur des plaques de PP apreés tribochargement.
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Figure 1V.10 Graphique comparatif entre deux séries d'expériences sur l'influence de I'numidité sur le
potentiel généré sur des plaques de PVC aprés tribochargement.
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Les graphiques comparatifs présentés dans les Figures IV.9 et IV.10 illustrent le
comportement triboélectrique des deux polymeéres a différents niveaux d'humidité relative

ambiante.

Dans les deux séries d'expériences, les échantillons de PP ont changé de signe de potentiel
électrique apres avoir augmenté le niveau de RH (Figure 1V.9). Des valeurs moyennes négatives
du potentiel généré ont été enregistrées a de faibles valeurs de I'numidité relative de I'air
ambiant. Ces valeurs ont diminué en valeur absolue avec I'augmentation de I'humidité, puis le
potentiel genéré a change de signe. Le seuil d'inversion de signe n'était pas le méme pour les
deux séries d'expériences. Pour la premiere série, le potentiel a inversé son signe a une humidité
relative comprise entre 30 % et 40 %, pour la seconde, & une humidité relative entre 70 % et
80 %.

Le potentiel génére dans la premiére série d'expériences a atteint 7500 V, alors que dans la
seconde il a atteint une valeur maximale de 600 V seulement alors que les niveaux de potentiels
a de faible taux d'humidité sont assez proches. Les différences dans les résultats sont tres
probablement dues aux différences dans la composition chimique (pigments, additifs) des

échantillons de PP utilisés dans les expériences.

Concernant les échantillons en PVC, le changement d’humidité n’a pas eu la méme
influence qu’il a eu pour le cas des échantillons en PP, en effet, une augmentation de I’humidité
relative n’a pas inversé le signe du potentiel électrique généré sur la surface du PVC. Apres
tribochargement, le PVC qui se trouve en bas de la série triboélectrique acquiert toujours un
potentiel négatif lorsqu’il est frotté avec de 1I’aluminium, méme si I’humidité est trés basse ou
tres élevée. Cependant, on remarque un comportement différent pour chaque série
d’expériences, concernant la premiere série, ’humidité a influencé le potentiel électrique
généré sur les plaques en PVC, le potentiel d’une valeur moyenne de - 3900 V pour une
humidité relative de 20 %, a diminué en valeur absolue au fur et a mesure de I’augmentation de
I’humidité, le potentiel a atteint une valeur de - 1100 V pour une valeur d’humidité de 80 %.
Cependant, pour la deuxieme série d’expériences, I’humidité relative ne semble pas avoir une
grande influence sur le comportement triboélectrique des échantillons de PVC, en effet, la
valeur du potentiel électrique généré pour une valeur d’humidité de 20 % est de - 3700 V, et le

potentiel electrique généré pour une valeur d’humidité assez haute (80 %) est de - 3600 V.

Un facteur de corrélation « R? » a été calculé pour les quatre séries d’expériences, ce facteur

a pour utilité de déterminer le taux de corrélation entre un facteur et le résultat obtenu. Le facteur
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de corrélation entre I’humidité relative et le potentiel généré concernant la premiére série
d’expériences des plaques en PVC est de 0,33, ce qui signifie que ’humidité a eu une petite
influence sur le potentiel géneré, pour la deuxiéme série d’expériences, le facteur de corrélation
étant de 0,029 ce qui signifie que 1’augmentation de I’humidité n’a presque aucune influence

sur la géenération du potentiel sur les plaques en PVC.

Concernant les plaques en PP, un facteur de corrélation presque identique a été calculé pour
les deux séries d’expériences, le premier étant égale a 0,90 et le deuxieme a 0,88, ce qui signifie
que I’humidité relative a eu une forte influence sur le comportement triboélectrique des

échantillons en PP.

IV.3 Etude du déclin de potentiel du PP et du PVC aprés tribochargement sous

différents taux d’humidité

Pour cette deuxiéme partie du travail, une étude a été menée sur le déclin de potentiel des
plaques en PP et en PVC. Quatre mesures du déclin ont été ensuite effectuées pour chaque
niveau d’humidité relative, puis une valeur moyenne a été calculée a partir des données
mesurées. Les résultats obtenus ont permis de tracer les courbes indiquant le déclin du potentiel
électrique pour chaque taux d’humidité. Toutes les courbes ont été placées sur le méme
graphique afin de permettre une comparaison entre le comportement des échantillons a trois

humidités ambiantes distinctes.
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Figure 1V.11 Graphigue montrant trois déclins de potentiel aprés tribochargement des échantillons de PVC
contre de I'aluminium pour trois niveaux d'humidité différents pendant une durée d'une heure.
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Les résultats de la premiére série d'expériences réalisées sur les échantillons de PVC
tribochargés contre de I’aluminium sont présentés sur la Figure 1V.11. Pour une faible valeur
d'’humidité relative de I'air ambiant RH = 20 %, la chute de potentiel était inférieure a 400 V en

une heure, ce qui signifie que le PVC s'est relativement comporté comme un bon isolant.

Dans le second point expérimental, & une humidite relative modérée RH = 40 %, le déclin
du potentiel mesuré a la surface de I'échantillon de PVC a été plus rapide. Le potentiel électrique
a baissé, en valeurs absolues, de 3000 V a 1700 V, en une heure. En augmentant I'numidité
relative de I'air ambiant, le PVC a perdu une partie de sa capacité de rétention de la charge. Le
déclin du potentiel de surface enregistré pour le troisieme point expérimental, correspondant a
un niveau d'humidité relative élevé (HR = 80 %), a été le plus rapide. Le PVC a perdu plus de
1600 V en une heure ; I'numidité relative élevée de I'air ambiant a fortement détérioré la capacité

de ce polymeére a conserver la charge électrique a sa surface.

L'augmentation de I'humidité ambiante a accéléré de maniére significative le déclin du
potentiel électrique a la surface des échantillons de PVC. On conclue que le PVC perd sa
capacité a maintenir le potentiel électrique lorsque ’humidité relative est assez élevée, cela
peut-&tre di a la présence d’une couche d’eau sur sa surface provoquée par I’humidité haute
programmée dans la chambre d’essais. Le PVC connait un déclin de potentiel plus rapide en

augmentant I’humidité et perd donc sa caractéristique de bon isolant.
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Figure 1V.12 Graphigue montrant trois déclins de potentiel aprés tribochargement des échantillons de PP
contre de I'aluminium pour trois niveaux d'humidité différents pendant une durée d'une heure.
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Dans la deuxieme série d'expériences, afin de permettre la comparaison entre les courbes
de décroissance du potentiel de surface du PVC et du PP a différents niveaux d'’humidité, les
échantillons de PP ont été frottés avec du bronze, afin de genérer un potentiel négatif méme
pour RH = 80 %, ce qui n'était pas le cas lorsqu'ils étaient frottés contre des échantillons
d'aluminium. De cette facon, il a été possible d'enregistrer la décroissance du potentiel a partir
de laméme valeur, - 3000 V, aux trois niveaux d'humidité relative, comme pour le PVC (Figure
IV.12). Les résultats montrent que la variation des conditions ambiantes a peu d'influence sur
la capacité du PP a maintenir le potentiel électrique sur sa surface. Le déclin du potentiel a été
presque la méme pour toutes les valeurs d'humidité, soit environ 100 V.

Le PP et le PVC sont deux polymeres hydrophobes [187,188]. Cependant, ils n’ont pas eu
le méme comportement en termes de déclin de potentiel a différents taux d’humidité.
Contrairement au PVC, le PP ne semble pas pour autant étre influencé par 1’augmentation de

I’humidité ambiante.

Cette différence dans le comportement de ces deux polymeres peut étre due a la capacité
des polymeres a absorber 1’eau. Selon Néméth [189] chaque polymeére a sa propre capacité a
absorber 1’eau a différentes humidités. Des expériences de tribochargement et des mesures de
résistivité de surface dans des atmospheres plus humides montrent que I'eau est capable de
contréler le comportement de la charge électrique. Avec I'augmentation de I'humidité, de petites
quantités d'eau peuvent, soit former des couches d'adsorption sur les surfaces de polymeéres, soit
gonfler la surface des polyméres. La formation de couches contenant de I'eau est liée a
I'introduction d'especes ioniques, ce qui augmente la conductivité de la surface et favorise in

fine le chargement triboélectrique [189].

Plusieurs études ont été effectuées concernant ce phénomeéne [190, 191]. Des chercheurs
ont pu déterminer la valeur de travail d’extraction (« Work function » ; i.e., la valeur minimale
du travail thermodynamique nécessaire pour extraire un électron d'un solide a un point dans le
vide immédiatement a I'extérieur de la surface de celui-ci ; ce paramétre est donc spécifique
pour chaque matériau). Ils ont constaté un changement significatif des valeurs du travail
d’extraction en modifiant les taux d’humidité. Lors du tribochargement, les différences entre
les valeurs du travail d’extraction modifient la probabilité que les électrons se déplacent entre

les surfaces. Toutefois il existe des preuves que la charge triboélectrique pourrait étre aussi
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causée par les ions d'eau et que les électrons ne peuvent pas étre les seuls responsables de la
charge triboélectrique [87].

En conclusion, la densité des ions présents dans I’eau lors des expériences de
tribochargement impacte d’une fagon directe le comportement triboélectrique des polymeéres.

Cependant, chaque polymere réagit de maniere différente a des changements d’humidité.

L’augmentation de 1’humidité a influencé une ou plusieurs caractéristiques des polymeres
en leur permettent de maintenir la charge électrique apres tribochargement. Pour approfondir
I’étude des effets de la teneur en eaux sur le chargement triboélectrique des polymeres d’autres
expériences devront étre réalisées en mesurant la résistivité électrique de ceux-ci, et surtout
celle du PVC, lorsque I’humidité ambiante est supérieure a 70 % et en la comparant avec sa

résistivité lorsque 1’humidité est inférieure a 30 %.

IV.4 Conclusions

Les résultats expérimentaux ont mis en évidence l'influence Les résultats montrent que la
variation des conditions ambiantes a peu d'influence sur la capacité du PP & maintenir le
potentiel électrique sur sa surface. Le déclin du potentiel a été presque la méme pour toutes les
valeurs d'humidité, soit environ 100 V. Le PP a une bien meilleure capacité que le PVC a
conserver la charge électrique acquise par tribochargement, quelle que soit la valeur de
I'numidité relative ambiante. de I'humidité relative de I'air ambiant sur la quantité de charge
électrique et le déclin du potentiel électrique sur la surface des plaques en PVC et PP,

tribochargées contre des barres parallélépipédiques en Al.

(1) La charge électrique générée par effet triboélectrique a la surface des plaques de PP
change de signe avec l'augmentation de I'numidité ambiante, passant de négative pour une

humidité relative inférieure a 30 % a positive pour une humidité relative supérieure a 60 %.

(2) Contrairement au cas du PP, le potentiel électrique généré sur la surface des plagues de
PVC tribochargees contre 1’aluminium est négatif pour toutes les valeurs de I'humidité

ambiante, mais il diminue en valeur absolue avec I'augmentation de I’humidité relative.

(3) La capacité du PVC a conserver la charge de surface acquise par effet triboélectrique se

détériore drastiquement lorsque I'humidité relative de I'air ambiant augmente de 20 % a 80 %.

(4) La variation de la décroissance du potentiel électrique de surface des échantillons de PP

est tres lente, quel que soit le niveau d'humidité relative de I'air ambiant.
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(5) Selon leur nature, les polyméres peuvent présenter un comportement triboélectrique

différent par rapport a I'humidité relative de I'air ambiant.

Des expériences similaires devraient étre réalisées sur plusieurs autres polymeres, afin de
mieux comprendre les mécanismes physiques qui pourraient expliquer I'influence de I'numidité

ambiante sur leur comportement triboélectrique.

Une étude sur I'influence des variations de température sur le comportement triboélectrique

des polymeéres doit également étre réalisée.
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Conclusions générales

Dans I’industrie, de plus en plus de pieces mécanique qui sont utilisées sont faites a partir
de matériaux polymeéres, puisque jusqu’a nos jours, les polyméres demeurent I’'une des
meilleures solutions et I’une des moins chers pour résister au contact fréquent entre les piéces
ainsi que les chocs thermiques et les changement d’humidité suivant leur milieu d’utilisation.
En plus du fait que les polyméres sont les matériaux idéales pour étre utiliser du point de vue
technique et économique, ils sont aussi dotés de tres bonnes propriétés mécanique (résistance a
la corrosion, résistance a la fatigue, faible coefficient de frottement...etc.). Ils sont aussi utilisés

pour leur bonne isolation électrique.

L’objectif premier de cette these a été d’approfondir les connaissances sur le
comportement triboélectrique des matériaux polymeéres pour les contacts glissants. L'utilisation
de diverses configurations de tests simplifiées a permis d'effectuer des études spécifiquement
ciblées sur la charge électrique des polymeéres générée dans apres tribochargement. Dans ce but,
I’étude s’est d’abord portée sur I’influence de la DBD et ses paramétres sur 1’état de surface et
le comportement triboélectrique des polymeéres ; en relevant la distribution de la charge
électrique a la surface de polymeres apres frottements. Ensuite, une étude sur I’influence de
I’humidité relative sur le comportement triboélectrique des polymeéres a été réalisé pour tester

la résistance de ces matériaux dans des milieux plus ou moins humides.

Pour ces travaux, nous avons utilisé trois systémes de test, un systéme de chargement
triboélectrique linéaire, un systeme de traitement par décharge a barriéres diélectrique et un
systéme de controle d’humidité et de la température ambiante. Les dispositifs avancés et les
expériences contrblées avec précision permettent une étude compléte du comportement

triboélectrique des surfaces de polymeéres.

Les conclusions générales de ce travail peuvent étre formulées comme suit : Le traitement
par plasma froid (DBD) influence directement 1’état de surface des polyméres en modifiant les
parametres de rugosité des échantillons traites, les degrés de cette modifications se produisent
selon I’ajustement des différents parameétres qui caractérise la configuration de la cellule DBD.
L’humidité relative ambiante a une influence directe sur le comportement triboélectrique des
polymeéres, ces derniers n’ont pas eu tous la méme réaction face aux changement importants de

’humidité ambiante.

Dans les conditions de I’étude, les conclusions suivantes ont pu étre tirées :
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1. Le comportement triboélectrique des polymeéres est directement influencé par un
traitement par plasma froid, un polymere traité ne génere pas un potentiel électrique avec
la méme distribution et la méme quantité qu’un polymére non traité.

2. Le traitement par plasma froid influence directement 1’état de surface des polyméres,
c’est cette modification de 1’état de surface qui est le principal facteur sur le changement
du comportement triboélectrique des matériaux traités.

3. Chaque parametre de la cellule DBD influant sur I’intensité de la génération du plasma
froid, est directement influant sur 1’état de surface des échantillons traités, et
conséquemment un facteur influant sur le comportement triboélectrique de 1’échantillon.
4. L’humidité relative ambiante joue un rdle important dans la génération de potentiel, le
comportement triboélectrique d’un polymere ne reste pas le méme lors des modifications
des taux d’humidité, et chaque polymére réagit differemment & ces fluctuations
d’humidité.

5. Le déclin du potentiel électrique est influencé par les modifications dans les taux
d’humidité ambiante, une humidité élevée peut accélérer le décroissement du potentiel

sur la surface du polymere, mais cela dépend de la nature du polymere.

En conclusion, ce travail permet de mieux comprendre le comportement triboélectrique
des matériaux polyméres couramment utilisés et identifie la génération, la distribution et la
dissipation des potentiels électriques générés dans différentes conditions dans lesquelles le
mouvement relatif des matériaux en contact (force de contact, vitesse de déplacement, et temps
de charge) ainsi que I'état de leur surface, qui peut étre modifié par I'exposition a une décharge
a barriére diélectrique. La détermination des amplitudes, des polarités, de la distribution et de
la dissipation du potentiel électrique due au contact glissant sec est trés importante pour éviter
les risques électrostatiques dans les applications industrielles et domestiques en éliminant ces
charges de différentes manieres. La réduction de la charge causée par le frottement est
importante dans la fabrication électronique, ainsi que dans les industries chimiques,
pétrochimiques et textiles. D'autre part, ces charges triboélectriques peuvent étre utilisées du
coté positif comme source d'énergie électrique dans des systémes avec leur propre alimentation

a partir de générateurs triboélectriques.
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Perspectives

Les études menées dans le cadre de cette theése ouvrent plus perspectives prometteuses et

intéressantes, ce qui permettra de bien comprendre et maitriser encore plus le comportement

triboélectriques des matériaux isolants.

Les futurs travaux qui suivront cette thése devront se focaliser sur les aspects suivants ;

1.

Etude du chargement par effet couronne sur des polymeres traités par plasma
froid, cette étude nous permettra de mieux comprendre le comportement
électrique des polymeéres apres chargement par effet couronne. Une comparaison
pourra étre faite par la suite entre I’influence de la DBD sur le chargement
triboélectrique et le chargement par effet couronne respectivement.

Etude de I’influence de la température ambiante sur la charge électrique généré
par tribochargement, en effet, comme 1’étude sur I’effet de I’humidité a déja été
réalisée, un travail complémentaire visant a mieux comprendre 1’influence des
paramétres météorologiques est primordial.

Modélisation expérimentale de la charge électrique générée par effet
triboélectrique sur plusieurs matériaux polymeres devrait permettre de mieux
maitriser ce phénomene.

Etude sur I’anisotropie des différents polyméres, pour mieux comprendre
I’influence de 1’état de surface sur le comportement triboélectrique des matériaux
isolants.

Etude de I’influence de la DBD sur le contact glissant lubrifié entre polymeres,
une comparaison pourra ensuite étre réalisée entre 1’influence du plasma froid sur

le contact sec et le contact lubrifié des matériaux.
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