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|. Introduction générale

Divers facteurs environnementaux peuvent souvent affecter la capacité d'isolation des
isolateurs aériens. Parmi ces facteurs, la pollution atmosphérique joue un réle significatif.
Lorsque la couche de pollution s'accumule sur les surfaces isolantes, son humidification
favorise l'apparition de décharges électriques serie et parallele. Cependant, le passage du
courant électrique a travers l'isolation contribue a dessécher cette couche polluante. Par
conséquent, les surfaces isolantes sont contournées, ce qui entraine des pannes dans les

réseaux de transport d'énergie électrique.

Les isolateurs en porcelaine sont des composants essentiels dans les réseaux de
transmission d'énergie électrique. lls sont utilisés pour soutenir et isoler les lignes électriques
afin d'assurer un transfert efficace de I'électricité. Cependant, ces isolateurs sont souvent
exposes a des conditions environnementales difficiles, telles que la pluie, I'numidité et la

pollution atmosphérique, qui peuvent affecter leur performance et leur durabilité.

En vue de mieux comprendre le comportement des surfaces des isolateurs sous les
contraintes de service, nous nous intéressons, dans le cadre de cette étude, a la caractérisation
physico-chimique des isolateurs en porcelaine dotés de surfaces super hydrophobes. Pour ce
faire, nous exploiterons les résultats de recherche obtenus les plus récents et les techniques de
caractérisation les plus couramment utilisées, dans la perspective d'améliorer la conception de

ces isolateurs et relever un des défis restants.

Notre objectif est de déterminer I'angle de déclinaison optimal qui permettrait de
corriger le profil de l'isolateur a surface superhydrophile ou superhydrophobe. A cet effet,
nous avons analysé I'effet du vieillissement et de la pollution sur I'angle de déclinaison des
surfaces superhydrophiles et superhydrophobes du matériau en porcelaine, et réalisé des
mesures physiques et des analyses chimiques en vue d’établir des corrélations et renforcer nos

conclusions.
Notre travail est scindé sur quatre chapitres.

Dans le premier chapitre, nous présentons les différentes définitions liées aux
matériaux isolants, leurs propriétés et en particulier a la superhydrophobie et son

application dans la technologie des isolateurs électriques.
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Dans le deuxieme chapitre, nous exposons en détail les méthodes que nous avons
utilisées pour effectuer un diagnostic physico-chimique des matériaux diélectriques. Parmi ces
méthodes, nous avons mis en pratique I'analyse infrarouge a transformée de Fourier (FTIR), la
spectrométrie par fluorescence des rayons X (FRX), la photoluminescence et I'analyse par
diffraction des rayons X (DRX). Nous présentons également les mesures physiques et
électriques que nous avons realisees, soient la mesure de la rigidité dielectrique longitudinale
(El), la mesure du facteur de perte (tgé) et de la capacité (Cx), ainsi que la mesure de l'angle
de contact (0).

Le troisieme chapitre est consacré a 1’étude expérimentale visant & examiner les
changements d’hydrophobie des isolateurs en porcelaine recouverts ou non de suie et vieillis
¢lectriquement a sec ou sous pollution humide conductrice, en fonction de I’angle de
déclinaison du plan de surface de I’isolateur. Nous y présentons 1’étude menée sur 1’influence
de certains parameétres physiques sur la perte partielle ou totale de 1I’hydrophobie, tels que le
volume des gouttelettes d'eau déposees sur la surface superhydrophile et superhydrophobe, la
conductivité électrique de ces gouttelettes, ainsi que les différentes conditions de surface du
matériau (vierge, vieilli, pollué avec des solutions conductrices de 2 mS/cm et 5 mS/cm), qui

sera complétée par une caractérisation physico-chimique des surfaces étudiées.

Les résultats de nos travaux seront exposeés, interpretes et discutés dans le quatriéme

chapitre. Nous terminerons ce travail par une conclusion générale
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I.1 Introduction :
L’isolation électrique est un élément critique dans les appareils fonctionnant a haute

tension, en particulier les lignes électriques aériennes haute tension, car leur efficacité est liée

a la pollution et au vieillissement des matériaux isolants utilisés.

Il sera question dans ce chapitre de faire connaissance avec certains matériaux du
domaine de la haute tension, en particulier ceux utilisés dans la fabrication des isolateurs de
traversée en HT. Nous présenterons des définitions liées aux matériaux isolants, leurs
propriétés, les facteurs de dégradation a I’exemple du vieillissement en présence de pollution,
tout en rapportant quelques techniques de lutte contre cette derniére, comme nous parlerons
de Dlimportance de 1’¢état de surface de ces matériaux, notamment des surfaces

superhydrophobe.

1.2 Les lignes électriques :
Les lignes aériennes sont généralement constituées de conducteurs nus, accrochés sur

des supports (pyl6nes ou poteaux) par des chaines d’isolateurs [1].

1.2.1 Lessupports:

Ceux sont des structures en métal ou en béton qui sont utilisées pour suspendre les
conducteurs électriques au-dessus du sol. Ils sont congus pour supporter le poids des
conducteurs et des charges externes, ainsi que pour maintenir les uns des autres et a une
hauteur appropriée au-dessus du sol. lls sont de silhouettes : Pylone classique, Pylone

haubané en V ou Pylone Mae West (figure 1.1).

J

a) Pyl6ne classique b) Pyl6ne haubané en V c) Pyléne Mae West
Figure 1-1 Types de supports [2].
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Figure 1-2 Composants d’un pylone.

1.3 Isolateur :

Un isolateur est utilisé pour isoler deux matériaux sous des tensions différentes afin
d’éviter les court-circuit et les pertes de courant. Un isolant est un matériau solide, liquide ou
gazeux qui présente une résistance élevée au passage du courant électrique et une conductivité

électrique presque nulle.

Les isolateurs des lignes aériennes, quant a eux, sont constitués de matériaux isolant
solides et ont pour role d'isoler électriquement les lignes de transport d'énergie électrique des
pyldnes mis a la terre, et de soutenir les mémes lignes en résistant aux différentes contraintes

mécaniques dues surtout au poids de la ligne.

1.4 Les différents types d’isolateurs :

1.4.1 Isolateur rigide :

Un isolateur rigide (figure 1-3) est relié au support par une ferrure fixe. Cet isolateur
est principalement soumis a des efforts de flexion et de compression, lorsqu’il est placé en
position verticale. Dans certains cas, il peut étre placé horizontalement, voir a I’oblique. Les

plus répondus sont :
Les isolateurs rigides normalisés en ceramique (normes NF C 66-233 et NF C 66-234).

Les isolateurs rigides normalisés en verre (normes NF C 66-233 et NF C 66-234) [3].
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Figure 1-3 Isolateur rigide.

1.4.2 Elément de chaine :
Il est fabriqué en matériau isolant et des pieces métalliques. Les isolateurs sont connectés
entre deux pour ajouter de la flexibilité a la chaine d'isolateurs. Cette derniére est soit

suspendues au mat vertical (chaine d'alignement) ou horizontal (chaine d'ancrage) [4].

a. lIsolateur long fat :
Il se compose d'une tige cylindrique solide en céramique, en porcelaine ou en tout autre

matériau artificiel isolant. L'isolation en tube long en silicone est utilisée depuis plus de 40

ans en raison de sa haute résistance aux intemperies et a I'érosion [3].

Ferrure de Silicone Pfom?teur Tube en plastique
fixation ' d’adhérence renforcé de fibre

‘ de verre (PRFV)

o (M

Figure 1-4 Principe d’un isolateur a long fiit.

b. Les isolateurs a capot et tige :
Le couvercle et la tige sont constitués d'un isolateur soutenu par une tige en acier a téte

conique scellée par un isolateur en verre ou en porcelaine. L'extrémité supérieure de l'isolateur
a un couvercle en fer malléable scellé avec un trou a travers lequel I'extrémité inférieure de la
tige peut étre inserée, assurant une étanchéité du couvercle contre les élements de la chaine de
la tige. Le bas de latigede I'élément supérieur est Bétonné avec le ciment pour

enfoncer 1’élément inférieur [5].
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A :le capot.

B : le diélectrique (verre trempé ou céramique).

D : le ciment de fixation.

C: latige.

L : Plus courte distance dans I'air entre le capot et la tige.

£ : Longueur du canal de perforation, & << L/2.

Figure 1-5 Isolateur capot tige.

1.5 Matériaux utilisés pour les isolants solides :
Les matériaux isolants solides les plus utilisés pour la fabrication des isolateurs sont

essentiellement le verre, la bakélite, la silicone et la porcelaine.

1.5.1 Leverre:
Pour créer du verre, une combinaison de sable, de chaux et de carbonate de sodium est

fondue dans des creusets chauffés a 900 °C. Le liquide résultant peu fluctuant, est ensuite
verse dans des moules en acier avec des intérieurs creux imitant la forme des isolants
souhaités. En termes de composition chimique, le verre comprend du silicate alcalin et du
calcium ou du plomb. Les isolateurs en verre, bien que moins chers que leurs homologues en
porcelaine, sont également plus délicats et donc limités a une utilisation jusqu'a 30 kV. A une
température comprise entre 100 et 400°C, le matériau autrefois rigide devient plus souple,
perdant sa résistance initiale de 50 a 100 kV/mm. De plus, sa permittivité relative varie de 5 a
8. A une température de 20°C, sa résistivité varie de 10° a 101 (2, et son facteur de perte est

tg 5= 8x10°5. [6]

Figure 1-6 isolateur en verre.
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Dans l'industrie électrique, il existe plusieurs principaux types de verres utilisés, notamment :

a. Leverre trempé :
Pour améliorer les propriétés mécaniques et la résistance aux chocs thermiques du verre,

une méthode de traitement efficace consiste a chauffer la piece a une température juste en
dessous de son point de ramollissement de 100°C, puis a la refroidir rapidement avec des jets
d'air froid sous pression. Ce procédé permet d'obtenir un verre 5 & 6 fois plus résistant a la
traction que le verre recuit et capable de supporter des changements brusques de température
jusqu'a 100°C.

Le verre trempé offre un avantage distinct en rendant visible tout isolant perforé. A
I'inverse, les isolateurs équipés d'un capuchon et d'une tige en Céramique ne permette pas une
telle visibilité, notamment sous la contrainte électrique excessives ou en cas de défaillance de

I'isolateur.

b. Le verre recuit:
Initialement, I'application principale de cette substance était de créer des isolants rigides.

Cependant, un examen plus approfondi a révélé que les isolateurs d'épaisseur modérée
n'étaient pas équipés pour faire face a des changements brusques de température. De plus, le
verre recuit ne résiste pas aux contraintes mécaniques élevées, ce qui le rend inadéquat pour

les isolateurs de suspension. Le verre de sodium est également référencé.

1.5.2 Labakélite :

Il existe trois types de bakélite, chacun étant produit a des températures différentes.

e Labakélite A : est produite a une température modérée de 50°C, et se présente sous la
forme d'une résine jaunatre qui fond facilement et qui peut étre dissoute dans I'alcool

méthylique.

e La bakelite B : est obtenue a une température plus élevée de 110°C et se présente

sous la forme d'un solide friable qui ne peut pas étre dissout dans les solvants usuels.

e La bakélite C : est produite a une température encore plus élevée de 180°C et se
présente sous la forme d'un matériau insoluble et dur qui peut resister a des
températures allant jusqu'a 300°C sans se décomposer. Elle est également résistante a

I'oxygéne, I'ozone et aux acides usuels [7].
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1.5.3 LaSilicone:

Les silicones sont une classe de substances relativement nouvelles qui ressemblent aux
résines synthétiques, mais qui sont composées de molécules ayant peu ou pas de carbone. Ces
matériaux ne sont pas inflammables et sont produits en de nombreuses variantes avec des
propriétés tres diverses, telles que des huiles, des vernis, des graisses et du caoutchouc. Les
silicones sont capables de résister a des températures allant jusqu'a 200°C sans durcir ni se
décomposer, et conservent leurs propriétés sur une large plage de températures allant de -40 a
200°C :

e Rigidité diélectrique 15 kV/mm.

e Permittivite relative a 25 °C et 1 KV est de 5,4.

e Facteur de dissipation diélectrique a 25 °C et 10 kHz ; tgd =4 a5.10°.
e Conductivité thermique : 0,41 20, 62............ W/m.K.

e Température d’auto-inflammations est supérieure a 300°C.

e Masse volumique de 2300 a 2800 kg/m3 [1].

Figure 1-7 Isolateur en silicone.
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1.5.4 Laporcelaine :
La porcelaine est composée de kaolin et de quartz de la plus haute qualité, qui sera cuit
chauffé a 1400°C, recouvert d'émail au silicate et cuit au four pour obtenir une glagure a

chaud qui le rend imperméable [8]. Les propriétés électriques mécaniques et thermiques sont :
e Rigidité diélectrique élevée, 25 a 35 kvV/mm.
e Permittivite relative e,=6a7.
e Grande résistivité, environ 1011 Q. cm a 20°C.
e Faibles pertes €électriques en basse fréquence et en haute tension.

e Résistance mécanique 2500 a 4000 N/mm.

Figure 1-8 isolateur en porcelaine.

1.6 Propriétés de la porcelaine :

La différence entre la porcelaine et d’autre céramique est sa blancheur, sa cuisson, son

imperméabilité, et sa résistance aux chocs thermiques, mécanique et électrique.

1.6.1 Propriétés diélectriques :

Bien que les matériaux céramiques soient utilisées a des niveaux élevés de tension
sous diverses contraintes, on peut cependant montrer qu'ils sont limités par un phénoméne
communément appelé claquage diélectrique, entrainant une dégradation du matériau (Perfore,
fondu, fissuré) et perd alors ses propriétés isolantes. Ce phénomene peut étre attribué a

I'instabilité de la charge d'espace.

10
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En effet, lorsqu'une charge est injectée dans un isolant (par rayonnement électronique,
en appliquant une tension entre deux électrodes, etc.), celles-ci et celles générés (en créant des
paires électron-trou) s'accumulent dans le matériau, ce qui entraine la polarisation locale et la
déformation du réseau accompagnées d’accumulation d'énergie importante. L’instabilité
soudaine de ces charges ou toute perturbation (électrique, mécanique, thermique) provoquera
un déclenchement brutal de 1’énergie stockée par le réseau, conduisant a la fusion et a la

sublimation locales du matériau.

La capacité d'un matériau a résister a la rupture diélectrique est étroitement liée a ses
performances et aux propriétés de transport et de piégeage des charges en fonction de la
microstructure des matériaux tels que rapporté par J. LIEBAULT, X. MEYZA et M. TOUZIN

[9].

Trois propriétés diélectriques pertinentes décident des applications possibles d’un
matériau, a savoir la permittivité relative, la capacité et les pertes diélectriques dont I'origine
est due a la polarisation dans les matériaux diélectriques et auxquelles s’ajoute le courant de

conduction dans les isolants & champ électrique important.

1.6.2 Propriétés mécaniques :

La température et l'environnement jouent un rdle majeur dans le comportement
mécanique des céramiques. Par conséquent, a basse ou en moyenne température, la céramique
se caractérise principalement par des déformations élastiques, une rupture fragile commence
en premier causé par la propagation soudaine des défauts (microfissures ou défauts
microstructuraux) [9]. Selon E. Carlstrom et R. Carlsson [10], le défaut initial de la fracture
est di aux grains de quartz genéralement utilisés pour la porcelaine et la porosité a faible
teneur en alumine pour la porcelaine a haute teneur en alumine. Mais selon PW Olupot et al
[11], la réduction du quartz a des températures supérieures (>1250 °C) réduit la résistance et
la phase vitreuse mécanique est augmentée. Selon P. Ramaswamy et al [12], pour assurer une
bonne résistance a la diffusion de défaut, la teneur en a-quartz doit étre minimisée, de sorte
que les impuretés telles que 1’oxyde de fer, soit inférieur a1%. Igor Stubna et al [13] ont
montré que les microfissures sont dépendantes de la transformation soumis a un cycle

thermique de pose du quartz (ébullition et refroidissement).

11
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1.6.3 Propriétés thermiques :

Les céramiques sont essentiellement connues pour leurs propriétés refractaires, c'est-a-
dire leur bon comportement a des températures élevées, sa conductivité thermique c’est-a-dire
la propriété de la porcelaine a transmettre un flux de chaleur sur la surface et la dilatation c’est
I’amplitude des vibrations atomique de la structure qui augment sous 1’effet de la température

[14].

1.7 Differentes familles de porcelaine :

1.7.1 Porcelaine dure :
Fabriqué en Chine au 3eme siecle apres J.-C., elle consiste en un mélange de sons
blanc ou kaolin, de feldspath ou pétunse (alumine et silicate de potassium) et

de quartz. Apres préparation, la pate est maintenue a basse température (800-1050°C).

Ce processus s'appelle I'étirage. La pate est ensuite recouverte de feldspath et cuite a haute

température (1250-1450°C). La pate se vitrifie, devient blanche et translucide.

1.7.2 Porcelaine tendre :
Il contient une quantité de (15 a 20%) de quartz et une quantité plus grande de
feldspath (25 a 35%), et cuit a une température entre 1170 a 1270 °C [4].

1.7.3 Porcelaine alumineuse :

Elle est congue par le remplacement du quartz par I’alumine dans le but d’avoir une
porcelaine a haute résistance mécanique, et pour avoir une porcelaine a faible perte
diélectrique on remplace les feldspathiques alcalines par des carbonates ou silicates (alcalino-

terreux) pour diminuer le facteur de perte diélectrique [4].

1.8 Domaines électriques d’application de la porcelaine :

La porcelaine électrique est utilisée pour la fabrication d'isolateurs destinés aux
installations de basse tension et aux lignes de communication. Elle est également utilisée pour
la production de divers articles pour les installations électriques, tels que des supports de
fusible et des prises de courant.

Cependant, le domaine d'application principal de la porcelaine électrotechnique est la
fabrication d'isolateurs pour haute tension, comprenant des isolateurs rigides, des isolateurs a
suspension, des supports, des supports rigides, ainsi que des isolateurs de traversée pour des

tensions tres élevées, de 500 000 volts et plus.

12
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1.8.1 Applications aux basses fréquences :
Les isolateurs pour courant continu ou basse fréquence doivent avoir une résistivité
électrique élevée, une bonne résistance thermique et un faible coefficient de dilatation ; il y a

donc suffisamment de résistance aux chocs thermiques. La porosité doit étre tres faible.

Une vitrification parfaite est nécessaire pour éviter I'absorption d'eau et améliorer la
résistance mecanique. Cet isolant est utilisé dans tous les systémes de construction, les
transmissions, dans les équipements électriques (interrupteurs et coffrets) et dans la
fabrication de bougies d'allumage (oxyde daluminium) pour moteurs & essence et de
résistances pour fours électriques (Fig. 7.a, Fig.8.b). Les isolateurs en porcelaine sont
également utilisés dans les lignes de transmission basse ou haute tension pour voies ferrées et

poteaux isolants [15].

/’e"w\

Figure 1-9 douille de lampes en porcelaine.

1.8.2 Applications hautes fréquences :

Outre les caractéristiques des isolateurs basse fréquence, les isolateurs pour les hautes
fréquences, doivent avoir une constante diélectrique (er), pas trop grande si possible, un angle
de pertes di¢lectriques ¢€levés et faibles (tan d). La porcelaine électrique est différente de la
porcelaine ordinaire avec une teneur en feldspath légérement plus élevée, qui améliore la

constante diélectrique.

Les super céramiques se caractérisent par des pertes diélectriques réduites, ce qui
permet de les utiliser a des fréquences élevées. On utilise 1’alumine dense de super pureté cuit

a des températures plus de 1600 c® jusqu’a vitrification [15].

13
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Figure 1-10 Connecteur en porcelaine a haute fréquence.

1.9 Super hydrophobicité :
Les matériaux super hydrophobes sont une classe de matériaux hydrophobes dont
I'angle de contact est supérieur a 150° [16]. On dit que la surface est super hydrophobe si et

seulement si une goutte d'eau posée sur la surface atteint un angle de contact d'au moins 150°.

Pour ce faire, la surface doit avoir deux caractéristiques : la premiére est que le matériau
soit de surface non polaire et la seconde est que sa texture de surface réponde au modele de
Cassie [17].

1.9.1 Propriétés super hydrophobe

a. Définition de la mouillabilité [18]
La mouillabilité caractérise la facilité avec laquelle une goutte de liquide s'étale au-dessus

d’une surface solide. Elle dépend de I'angle de contact formé par le dépot d'une goutte d'eau

sur ce dernier.

Lorsqu'une goutte de liquide tombe sur une surface solide parfaitement lisse, d'un point
de vue chimique, cette goutte est horizontale et en équilibre spécial (généralement sphérique)
défini par l'angle de contact 0 qui caractérise l'interaction entre les liquides et les solides

(Figure 1-11).
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» Solide

Figure 1-11 Représentation de [’angle de contact a I’équilibre.

L’¢quilibre thermodynamique du point M sur la ligne triplet solide-liquide-gaz est exprimé
par I'équation de Young (Equation 1.12) liée a I'énergie de surface.

cosf, = ys‘]’/ﬂ (1.1)
LV

e ysv : est la tension superficielle solide-vapeur (Nm™).
e ysi. : est la tension superficielle solide-liquide (Nm™).
e yLv: est la tension superficielle liquide-vapeur (Nm™).

L'équation de Young n’est applicable qu'aux cas de surfaces totalement lisse, non poreuse ou

rugueuse et completement uniforme.

On définit la mouillabilité d'un matériau par I'angle de contact entre le matériau avec
une goutte d'eau. Lorsque cet angle est supérieur a 90°, la surface est hydrophobe, et

lorsqu'elle est inférieure a 90°, la surface est hydrophile.

Ainsi, on voit I'eau s'étaler sur une surface hydrophile et conserver sa forme plus sphérique

sur les surfaces hydrophobes.

Au-dessus de 150°, la surface est dite super-hydrophobe. La figure (1.12) donne une vue

d'ensemble des contours d'une goutte d'eau sur différents substrats solides.

6 < 90°: hydrophole, 8 > 90°: hydrophobe, 8 > 150°: superhydrophobe
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-

0 < 90° 0 > 90° 0> 150°

Figure 1-12 Les différents états de la mouillabilité.

Non mouillabilité :

Fait référence a la propriété selon laquelle la surface du matériau ne se mouille pas, c’est-
a-dire sa capacité a former des liaisons hydrogénées avec les gouttelettes d’eau, c’est ce qui

¢évite de s’étaler sur la surface [19].

b. Angle de contact :
On appelle angle de contact 6 1'angle que fait la goutte d'eau avec la surface sur laquelle

elle est versée. Sa valeur varie de 0 a 180° selon la nature de la surface de contact (super-
hydrophile, hydrophile, hydrophobe, super-hydrophobe) (Fig. 1.13) [16].

, - e —
O —

a) Surface superhydrophile b)) Surface hydrophile
(e = O") (o < 90°)
I
c) Surface hydrophobe d) Surface superhydrophobe
(90° =68 = 1S0O<) (15S0° <« & =180<)

Figure 1-13 Comportement d’'une goutte sur une surface [17].

1.9.2 Modeles de surfaces super-hydrophobes :

Selon la littérature, il existe deux modeles pour décrire I'effet de la morphologie des
surfaces texturées lorsqu'elles sont mouillées. Par exemple, le modele de Wenzel considérant
les surfaces rugueuses pénétrées par des liquides et le modéle de Cassie-Baxter simule le

mouillage d'un substrat rugueux lorsque le liquide ne pénétre pas la rugosité.
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Le modele de Wenzel est le plus couramment utilisé dans le cas de surfaces texturées
physiquement, et pour les surfaces texturées chimiquement de Cassie-Baxter. Parfois ces deux

modeles sont combinés dans le cas des surfaces composites [20,21].

a. Selon Wenzel (1936) :
La goutte déposée est supposeée correspondre a la rugosité du solide (Figure 1-14).

Cela signifie que nous considérons les énergies mise en jeu pour les surfaces solide/vapeur et
solide/liquide sont gySV et gySL, en notant g la rugosité, rapport de la surface réelle du
matériau sur sa surface apparente (g > 1). Nous concluons que I'angle apparent 8x de la goutte

est exprimé par Fonction d'angle de Young fe (Equation 1.2).
La relation de Wenzel est la suivante [20] :
cos8* =rcos6 (1.2)

r: Larugosité (r>1) ;
0 : Angle de contact sans la rugosité;

0*: ’angle de contact avec la rugosité;

b. Selon Cassie (1944) :
Les liquides peuvent ne pas étre compatibles avec les solides avec lesquels ils n'ont

aucune affinité. Au lieu de cela, ils reposent sur un bord rugueux et permettent a l'air de
s'échapper en dessous. Considérant le cas simple d'une structure dentelée, le fond d'une telle
gouttelette entre en contact avec le solide au niveau de la partie ¢s occupée par le sommet
dentelé de la surface, et l'air au niveau de sa partie (1 — ¢s). Les angles sur ces deux milieux
sont 6 et 180°, et I'angle observé est la moyenne de ces deux valeurs, qui est déduite de la
relation de Young, en prenant le cosinus de ces angles disponibles) [21] :

cos 0" = @ cosB, — (1 — @) (1.3)

Wenzel Cassie-Baxter

Figure 1-14 Représentation schématique de gouttes sur des surfaces rugueuses micrométriques, en
état Wenzel (a) et en état Cassie-Baxter (b).
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1.9.3 Techniques de préparation de surfaces super-hydrophobes :

Les chercheurs ont utilisé plusieurs méthodes pour rendre les surfaces super-hydrophobes :

a. Dépdt électrochimique :
La méthode consiste a déposer deux substrats dans un liquide, I'un considéré comme

anode, tandis que l'autre sert de cathode. Certains composés sont déposés dans les surfaces,

leurs propriétés et leurs formes dépendent du substrat (anode ou cathode) [22].

b. Dépdt par vapeur chimique :
Le processus de cette technique consiste a exposer le substrat a une vapeur chimique

certains dépdts souhaités sont produits qui se décomposent ou réagissent sur la surface. C’est

méthode assez colteuse car elle nécessite le contréle de la pression et de la température [23].

c. Techniques utilisant le plasma :
Le plasma peut étre utilisé comme technique de dépét (ions dans un bain de vapeur

chimique ou les ions sont déposés sur une surface) ou pour détruire des matériaux. Ce dernier

est souvent utilisé dans le nano-usinage de surface [24].

d. Photolithographie :
Ce procedé permet d'obtenir une topographie continue. Il comprend le revétement de la

surface d'un photorésistant ou d'un film polymere, qui est ensuite irradiée avec un faisceau de

lumiere source lumineuse de haute précision. Cette approche est utilisée en électronique [25].

1.9.4 Domaines Applications :

C’est attribué a plusieurs applications. Nous en avons choisi trois principaux :
autonettoyant, antibuée, anti-pluie. Tous trois sont issus de propriété vue auparavant : extréme
fluidité de I'eau [26,27].

a. L’antibuée :
La buée est une accumulation de minuscules gouttelettes d'eau, d'une taille de 1 a 10

micromeétres, soit un millioniéme a un milliardiéme de gouttelettes, formées par condensation.
L'effet antibuée d'une surface hydrophobe s'explique par la structure de sa surface, qui se
compose de milliers de stries, et I'énergie de surface générée lorsque deux gouttelettes d'eau
entrent en contact pour former une gouttelette.
Les verres antibuée sont utilisés dans notre vie quotidienne. Une fine couche de produit
hydrophobe est appliquée sur la lentille pour éviter la sédimentation des gouttelettes d'eau,

d’ou pas de buée.
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b. L’anti pluie :
Une autre application des surfaces super hydrophobes et hydrophobes est de repousser

la pluie. En fait, la taille des gouttelettes est de 1 a 2 mm, ce qui est supérieur a la rugosité de
la surface. En conséquence, les gouttes de pluie ne pénétrent pas et la surface ne se mouille
pas.

Cette application verra peut-étre le jour dans les routes. Ces dernieres resteront toujours
seches et le véhicule ne glisserait jamais, ce qui réduirait considérablement le nombre de tués

sur ces routes.

c. L’autonettoyant :
Les surfaces super- hydrophobe non permet pas a la goutte d’eau de s’étale a leur la

goutte reste mobile. Sa permet 1’éjection de la goutte d’eau, avec les grandes quantités de
I’eau les saletés présentées sur la surface et emporté. Et ce présente dans la nature par des

fortes pluies sur les surfaces superhydrophobe que ce soit de porcelaine, de verre...ect.

1.10 Le vieillissement :

.11 Le vieillissement physique :

Il se présente sous de nombreuses formes et survient avec ou sans transfert de matériau.
Peut étre évalue en mesurant la résistance mécanique et la résistance a la fatigue du matériau.
Des tests de flexion, de traction et de compression peuvent étre effectués pour déterminer la
résistance mécanique de 1’isolateur. Des tests de fatigue peuvent également étre effectués pour

simuler les contraintes cycliques auxquelles 1’isolateur pourrait étre soumis pendant sa durée

de vie [18].

1.11.1 Le vieillissement chimique :

11 se présente par les phénomenes d’oxydation, hydrolyse ou la diffusion qui provoque
un changement de la composition chimique du revétement. Le vieillissement chimique de
revétement a base des polymeéres est influencé par la composition chimique, le poids
moléculaire, la structure et la conformation du polymeére, 1’épaisseur et ses conditions

(présence d’ion, température, pH).

Pour évalue la durabilité de revétement super hydrophobe il existe plusieurs tests de
vieillissement [28] : ces tests impliquent 1’exposition des échantillons de revétement a des
produits chimiques tels que des acides, des alcalis et des solvants organiques pour simuler les

conditions environnementales auxquelles 1’isolateur pourrait étre exposé pendant sa durée de
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vie. Les propriétés sont mesurées avant et apreés les tests pour évaluer I’efficacité du

revétement dans des conditions réelles.

1.11.2 Vieillissement électrique :
1. Géneralités :

Plusieurs modes de vieillissement se produisent sous la contrainte induite par le champ
électrique ; il existe deux types de vieillissement : le vieillissement intrinseque, avec injection
de charge et déplacement ainsi que ’existence de dipdles permanents, et le vieillissement
extrinséque, qui se produit a des tensions supérieures a la tension d’apparition des décharges

partielle (TADP), donc a DP.

Dans le premier cas, des renforcements locaux de champ électrique a [1’origine
d’arborescences ¢€lectriques, conduit finalement a la rupture de 1’isolation par I’injection de
charge d’espace, dans certaines conditions (typiquement champ électrique continu de
plusieurs dizaines de kV/mm). Dans le deuxieme cas, le matériau dégrade progressivement

jusqu’a sa perforation entrainée par les décharges répétées [29].

2. Causes de dégradations :
Les phénomenes suivants, agissant aux niveaux macroscopique et microscopique,
induisent dans la matiere des modifications irréversibles qui contribuent rarement a en

améliorer les performances électriques :

e Sous l’effet des contraintes électriques, un champ électrique permanent déforme les
molécules ou les chaines des polyméres, conduisant a la rupture d’une certaine

partie d’entre elles.

e Les champs ¢électriques transitoires peuvent entrer en résonance avec |’un des
mécanismes de polarisation, induisant un transfert d’énergie important entre le
champ et le matériau qui détruit des liaisons chimiques.
e Les courants transitoires survenant lors de court-circuites engendrent des

contraintes mécaniques violentes par le jeu des forces de Laplace.

e A cela s’ajoute des contraintes climatiques (variations et non-uniformité de la
température, induisant des contraintes mécaniques, humidité, brouillard salin,
érosion par le vent et les poussieres qu’il transporte) et aussi biologiques

(développement de moisissures ou de champignons).
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3. Conséguence des dégradations :
Différents parameétres caractéristiques du comportement électrique d’un isolant

trahissent un vieillissement du matériau :

e La résistance d’isolement diminue (pollution de surface, pénétration d’eau dans les

solides, augmentation de la concentration d’humidité dans les huiles).

e La capacité diminue et le facteur de pertes augmente (dans les isolations en

couches: certaines couches ne sont plus isolantes).

e L’indice de polarisation diminue (le courant de conduction devient prépondérant

par rapport au courant d’absorption).

e La rigidité diélectrique diminue (apparition de pointes par corrosion, décollement

entre I’isolant et les €lectrodes, bulles, etc.)
e Le taux de décharges partielles augmente (la taille des cavités augmente).
D’une maniére générale, le controle de 1’état de I’isolation peut se faire de deux manieres :

» Par diagnostic : I’équipement est mis hors tension et soumis a des tests au laboratoire.
» Par surveillance continue (monitoring) : les caractéristiques de 1’isolation sont

mesurées en permanence durant le fonctionnement de 1’équipement.

1.11.3 Vieillissement accéléré :

Des mesures sont prises pour prédire la durée de vie des composants en fonctionnement
normal, avec des essais de vieillissement accéléré. Dans de tel test, I’isolant est soumis a des
charges des niveaux différents supérieurs aux niveaux correspondant au fonctionnement
normal, jusqu’a une limite de dégradation qui détermine la durée de vie du matériau sous la

contrainte étudie.

Ce processus permet d’établir une relation pratique entre le niveau de la contrainte et la durée
de vie. Il sera possible d’évaluer la durée de vie du matériau sous cette contrainte adéquate au
service normal. Dans I’expérience pratique il doit étre exécuté pour une combinaison de
condition aux limite : variation de température, humidité, nombre de phénomeéne transitoire
(foudre, manceuvre...). Particulierement lorsque les résultats présentent une dispersion

statique, le vieillissement accéléré devient plus complexe.
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D’autre part, ’augmentation de la contrainte peut conduire a des effets de seuil qui n’a rien

avoir avec 1’accélération du vieillissement [30].

1.12 La pollution :

La pollution est un probléme majeur car elle est a I’origine de la dégradation de 1’isolation de

I’équipement de haute tension (station, ligne de transmission, ...) [31].

1.12.1 Salinité :
La salinité c’est la concentration de sel dans 1’eau, exprimée en kg/m3.

1.12.2 Couche de pollution :
Est une couche composée en général de sel et d’autres substances conductrices ou solutions

électrolytiques appliquée sur la surface d’un matériau (isolateur).

1.12.3 Degreé de pollution :
C’est la valeur qui quantifie la pollution déposée sur le matériau (isolateur) telles que la

salinité, la conductivité de la couche et la densité des dépots de sel [32].

1.13 Différentes sources de pollution :
Les principales sources de pollution sont : la pollution naturelle, la pollution industrielle et la

pollution mixte.

1.13.1 Pollution naturelle :
C’est toute pollution qui se présente par la pollution marine naturelle, la pollution due a la

poussiére naturelle, aux dépbts de sable et qui sont transportées par le vent dans les zones

désertiques et pluvieuses, et affectent un grande nombre d’ouvrage [1].
a. Pollution marine :

Un dépdt de gouttelettes emportées par le vent sur les structures (isolateur) installées en bord
de mer va peu a peu former une couche de sel au-dessus de I'isolateur pour finir par recouvrir
plus ou moins toute la surface de celui-ci, y compris les parties les plus protégées. Lorsque
cette couche de sel est humidifiée par une vapeur, un brouillard, ou simplement par une
condensation, elle devient conductrice et un courant de fuite s'accumule a travers celle-ci.
Dans certaines conditions, des arcs électriques superficiels peuvent se produire et se déployer

jusgu'a ce que le contournement complet de l'isolateur se produise [33].
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b. Pollution désertique :

La pollution désertique fait référence a une pollution spécifique aux climats
désertiques, c'est-a-dire aux zones a faible pluviométrie et a humidification par condensation.
L'accumulation de contaminants est causée par l'interaction du flux d'air chargé de poussiére

avec l'obstruction créée par l'isolateur [34].

1.13.2 Pollution industrielle :
Cette pollution dépend fortement de I’industrie (métallurgie, usines chimiques,

centrales électriques, complexes pétrochimiques, etc.) ; elle est peu répondue et concentrée a
des endroits précis qui ne concerne que quelques pdles. Le dépbt de pollution peut résulter de
I'immobilisation de particules solides, tels que des dépbts ferromagnétiques provenant
d'usines métallurgiques, ou de I'absorption par la couche liquide de gaz présents dans la
vapeur [35].

1.13.3 Pollution mixte :

La pollution mixte c’est la forme la plus séveére pour I’exploitation des ouvrages

électriques, elle résulte par la combinaison d’une ou de plusieurs pollutions précitées [1].

I.14 Facteurs climatiques d’influence sur la pollution [1] :
Parmi les principaux facteurs affectant I’isolant pollués nous distinguons: la

météorologie et les conditions climatiques :

a) Vent : Il représente un moyen d'assurer le transport des poussiéres et du sel marin et la
répartition des dépdts de contaminants sur les surfaces des isolants. D’autre part il peut étre

considéré comme agent autonettoyant si sa vitesse est élevée.

b) Pluie : Une pluie Iégere humidifie la surface souillée et favorise I'adhérence de la saleté.
Cela augmente la conductivité de la couche de pollution.

c) La température : Une température élevée a un effet positif sur la surface polluée car elle

asseche les dépots et augmente la résistance de I’isolant.
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1.15 Techniques de lutte contre la pollution :
Pour avoir des surfaces qui rejettent la pollution, on procéde a des techniques suivantes :

Revétement a base de silicone : cela consiste a étaler une fine couche de silicone
sur la surface de 1’isolateur puis a le vulcaniser a une température ambiante [36].
Revétement avec une couche hydrophobe (graissage) : Les graissages assurent
une protection temporaire des isolateurs en raison de leurs propriétés hydrophobes.
La durée de vie du graissage dépend a la fois de I'environnement (pollution,
conditions climatiques) et de la qualité réelle du produit. Généralement entre 1 et 4
ans. Bien que le graissage soit largement utilisé dans le monde, le processus de
nettoyage et de graissage ultérieur est fastidieux, long et colteux. Une interruption de
service est également nécessaire [37].

Isolateur auto nettoyable (isolateur plat) : I’isolateur plat réduit la ligne de fuite de
I'isolateur. Ce dernier, dépourvu de nervures, a la particularité d'étre moins
susceptible d'accumuler les pollutions que 1’isolateur connait. Il se nettoie trés bien
méme sous l'influence du vent. Principalement utilisé dans les zones

désertiques [38].

1.16 Conclusion :
Dans ce chapitre, nous avons présenté quelques définitions de certaines notions qui seront

usitées dans la suite de cette étude, comme nous avons décri les différents types d’isolateurs

utilisés dans les lignes de haute tension, notamment les isolateurs en porcelaines et leurs

caractéristiques essentielles de mouillabilité et d’angle de contact. Bien que les isolateurs en

porcelaine soient tres exploités dans le domaine de 1’isolation en haute tension, en raison de

leurs excellentes propriétés électriques, ils restent limités par les phénomeénes de pollution et

de vieillissement qui réduisent leurs performances diélectriques et diminuent leur durée de

vie.
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1.1 Introduction
La classification des matériaux isolants ce fait sur la base de leurs propriétés chimiques,

physiques et électriques. Ces dernieres sont déterminées par des techniques spécifiques qui
sont mises au point pour mesurer, ¢valuer ou détecter les grandeurs liées a c’est propriétés a

travers lesquelles ces matériaux sont dits bons ou mauvais isolants.

Dans ce chapitre sont présentées quelques méthodes usuelles de diagnostic des
matériaux diélectriques qui seront utilisées dans notre étude pour la caractérisation du

matériau céramique.

Les méthodes de caractérisation chimique sont : ’analyse infrarouge a transformée de
Fourier (FTIR), la Spectrométrie par fluorescence des rayons X (FRX), la photo luminescence

et I’analyse par diffraction des rayons X (DRX).

Les méthodes de caractérisation électrique sont : mesure de la rigidité diélectrique
longitudinale Ei, mesure du facteur de perte tgé et de la capacité Cx. La méthode de

caractérisation physique est : la mesure de I’angle de contact 6.

1.2 Méthodes de diagnostic des matériaux dielectriques

11.2.1 Caractérisations chimiques

Une série d'analyses chimiques peut étre effectuée pour déterminer I'état d'un matériau
(sa jeunesse et son vieillissement lors de la mise en service). Celles-ci permettent de lever le
voile sur la production de masse, le vieillissement possible ou méme I’influence de certains
facteurs dans le processus microscopique, comme les effets de facteurs externes tels que la
contamination sur la morphologie et la structure moléculaire du matériau. Les plus
intéressantes d'entre elles sont : la numérisation infrarouge a transformée de Fourier (FTIR),
la Spectrométrie par fluorescence des rayons X (FRX), la photo luminescence et la
numérisation par diffraction des rayons X (DRX) [40].

11.2.1.1 Spectre infrarouge a transformée de fourrier (FTIR)
La spectroscopie infrarouge est un outil de diagnostic utilisé pour déterminer la nature

des liaisons chimiques présentes dans une molécule. En effet, I'expérience montre que
certaines fréquences vibratoires dites "fréquences de groupe" sont caractéristiques des
groupes chimiques présents dans la molécule étudiée. La spectroscopie infrarouge est un

moyen de caractérisation tres puissant qui permet d'identifier des groupes de la molécule et
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d’obtenir une multitude d'informations a 1’échelle microscopique sur leur formation et leurs

éventuelles interactions.

Dans le cas de la porcelaine, la méthode infrarouge nous permet de mieux comprendre
la structure moléculaire des matériaux ainsi que la cinétique, le mécanisme et le déroulement
des réactions chimiques et des cycles de catalyse et de vérifier que les matiéres premiéres, les
produits intermeédiaires et les produits finis sont conformes aux exigences definies par les

spécifications. [41,42].
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Figure 11-1 La spectrometre infrarouge a transformée de Fourier.

11.2.1.2 La Spectrométrie par fluorescence des rayons X (FRX)

La fluorescence X (XRF) est une technique d'analyse qui peut étre utilisée pour
déterminer la composition chimique d'une grande variété de types d'échantillons, y compris
les solides, les liquides, les boues et les poudres libres. La fluorescence X est également
utilisée pour déterminer I'épaisseur et la composition des couches et des revétements. Elle
peut analyser des éléments allant du béryllium (Be) a I'uranium (U) dans des gammes de
concentrations allant de 100 wt% a des niveaux inférieurs au ppm.
La fluorescence X est une méthode d'émission atomique, similaire a la spectroscopie
d'émission optique (OES), a la spectrométrie d'émission plasma (ICP) et a l'analyse par
activation neutronique (spectroscopie gamma). Ces méthodes mesurent la longueur d'onde et
I'intensité de la « lumiere » (les rayons X dans ce cas) émise par les atomes énergisés de
I'échantillon. En fluorescence X, l'irradiation par un faisceau de rayons X primaire depuis un
tube a rayons X provoque I'émission de rayons X fluorescents dotés d'énergies discrétes

caracteéristiques des éléments présents dans I'échantillon [43].
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11.2.1.3 La Photoluminescence

La photoluminescence est une technique utilisée pour caractériser les propriétés
optoélectroniques des semi-conducteurs et autres matériaux. Son principe est simple : les
électrons sont excités de la bande de valence a la bande de conductance du matériau par un
laser dont I'énergie est supérieure a la bande interdite. Par conséquent, les porteurs photo
excités se relaxent puis se recombinent spontanément avec des trous dans la bande de
valence. Dans le cas des semi-conducteurs directs, I'énergie excédentaire est émise sous
forme de lumiére (émission spontanée). En analysant le spectre de la lumiere émise, il est
possible de mesurer la réponse du matériau en termes d'intensité en fonction de la longueur
d'onde. Cela permet d'en savoir plus sur la structure de bandes du matériau - la largeur de
la bande interdite, I'efficacité relative de la génération de lumiére, la qualité du matériau
(élargissement inhomogeéne), etc. Des informations supplémentaires peuvent étre obtenues
en contrélant I'environnement de I'échantillon, par exemple en ajoutant un champ

magnétique ou en modifiant la température de I'échantillon [44].

11.2.1.4 La Diffractométrie des rayons X (DRX)
La diffraction des rayons X est une méthode analytique utilisée pour I’identification

les phases cristallines présentes dans le matériau, leur nature et leur structure. Son importance
réside dans le fait qu’elle permet de faire une comparaison automatique avec les documents
de référence [41, 42, 45].

Il s’agit d’une méthode d’analyse de phase non destructive qui permet de distinguer
les produits amorphes des produits cristallins (minéraux, métaux, céramiques). Elle permet
également d’étudier les conditions de formation des phases, leur évolution a température ou
atmosphere donnée, donc de connaitre le matériau aux conditions d’utilisation telles que la

température, le balayage gazeux, ... etc.
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11.2.2 Caractérisations électriques

11.2.2.1 Rigidité diélectrique

La rigidité diélectrique d’un isolant est la tension qui provoque la perforation de
I’isolant pour une isolation épaisse d’un (01) cm. Elle est évaluée par I’intensité du champ
¢lectrique, a laquelle le matériau doit résister, jusqu’a provoquer le claquage, ce qui le rend
impropre a exécutez sa fonction plus tard. En pratique, la rigidité diélectrique est définie
comme le rapport entre la tension appliquée qui a provoqué le claquage dans les conditions de
testes spécifiées et la distance entre les deux électrodes auxquelles est appliquée la tension. La

rigidité diélectrique est donnée par I’équation (II.1).
Eq == (KV/cm) (I1.1)

U: tension électrique a laquelle se produit une perforation (claquage);

d : distance inter-électrodes
11.2.2.1.a) Mesure de la rigidité diélectrique

Le test de rigidité diélectrique est effectué dans I’air ou dans I’huile ou dans un solide
et implique de placer le matériau de test entre deux électrodes et d’augmenter la tension entre
les électrodes jusqu’a ce qu’une décharge électrique perce I’échantillon. La sanction de défaut
est déterminée
par I’analyse de la forme, de I’amplitude et du temps de maintien du courant fourni par le

générateur a I’élément en teste et par comparaison avec une consigne déterminée[46].
11.2.2.1.b) Rigidité diélectrique longitudinale

Elle ne dépend guére de la nature du matériau isolant, mais plutét de son état de
surface et du milieu. En effet, dans la plupart des cas, une décharge entre deux conducteurs se
trouvant sur la méme surface se produit d’abord dans le milieu environnant ou a proximité de
la surface solide. La rigidité diélectrique longitudinale des matériaux isolants est déterminée
par la tension seuil suivant la décharge qui se produit entre deux conducteurs plan (électrodes
planes) placées sur le méme plan de cette surface isolante, & une distance d’un centimétre

I’une de ’autre. La rigidité diélectrique longitudinale est alors donnée par la relation (I1.2).

El=%(kV/cm) (11.2)
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La Figure. 11-2 illustre le schéma de principe de la mesure de la tension de

contournement d’une surface isolante.

SG

Figure 11-2 Circuit de mesure de la tension de contournement d 'une surface isolante.

Coz : Capacité parasite de 1’objet de mesure.
Cu : Capacité parasite des conducteurs.

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

V : Voltmetre de créte.

Oe: Objet d’essai.

Ra : Résistance d’amorti.
11.2.2.1.c) Rigidité diélectrique transversale

La rigidité diélectrique transversale d'un matériau isolant est définie comme la
capacité de ce matériau a résister a un champ électrique appliqué perpendiculairement a sa
surface principale. Elle est mesurée entre deux électrodes planes situées de part et d'autre de
I'isolant. La valeur de la rigidité diélectrique transversale dépend de la nature de l'isolant. On
mesure cette propriété en appligquant une tension croissante jusqu'a ce que l'isolant se perfore,
pour une distance donnée entre les électrodes (épaisseur de la plaque isolante). La rigidité
diélectrique transversale est déterminée en fonction de la relation entre la tension appliquée et

la perforation de I'isolant. Alors la rigidité diélectrique transversale est donnee par la relation

(3).
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(11.3)

Et:@(kV/cm)
Avec :
U : tension de claquage donnée (kV)

d : Distance entre les électrodes (cm)

E: (kV/cm) : rigidité diélectrique (elle s’exprime en V/m ou plus couramment en kV/cm ou
MV/m).

La Figure. 11-3 illustre le schéma de principe de la mesure de la tension de

perforation de I’isolant.

5G

Figure 11-3 Circuit de mesure de la tension de claquage d’un matériau isolant.

Coz : Capacité parasite de 1’objet de mesure.
Cu : Capacité parasite des conducteurs.

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

V : Voltmétre de créte.

Oe: Objet d’essai.

Ra : Résistance d’amorti.

11.2.2.2 Facteur de perte, capacité et permittivité
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11.2.2.2.a) Mesure du facteur de pertes tgd par la méthode du pont de Schering

Le pont de Schering (Figure. 11-4) permet la mesure de la capacité et du facteur de
perte de l'isolation (condensateurs, cables, isolateurs, bornes de traversée, ... etc.) en tension
alternative [46, 47, 48, 49]

()

Figure 11-4 Schéma de principe du pont de Schering.

® Impédance de branche : L’impédance de 1’objet d’essais.

1

Zy =R, + Teon (1.4)
1 ,
Zy :m(1+]tg6x) (1.5)
Avec :
tgéy = w * Ry * Cy (1.6)
1
Zy = Tove (1.7)

Zy : Impédance de la capacité étalon de facteur de perte faible

Ryx(—)
e (1.9)
R4+(m)

A Téquilibre: Iz =0
D’ou
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En remplace les expressions des impédances et en égalant les parties réelles et imaginaire, on

trouve :
Ry
C, =% Cy (11.11)
R3
tgd, = w * Ry * Cy =% (11.12)
N
tgd = w * R3 x C, (11.13)
e Mesure de la constante diélectrique er :

Cx
Cx=8r*Co—’€r=C— (1.14)
0

S
CO - 80 * E (“15)
D’ou
=%, 0y 2 (11.16)

r C3 N 80*5

00 Pont transformateur différentiel (Figure. 11-5) [50] : Les condensateurs Cx et CN sont
placés dans la branche haute tension. La branche basse tension est remplacée par
I'enroulement w1 et le w2 du transformateur, le troisieme enroulement du transformateur est

connecté a indicateurs zéro.

Le pont est en équilibre si :

Cy =2Cy (11.17)

(L)

Le nombre de spire du bobinage et fixé a 4 positions de sorte que le rapport a choisir soit de :

0.1;1;100u 100. Le bobinage w, donne des positions de réglage variables
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w \ \J'w o
1 £ ‘; \ C

SN

Figure 11-5 Principe du pont de Schering a transformateur différentiel.

Pour déterminer tand, une résistance variable R et un condensateur € sont ajoutés au pont. Le

facteur de perte est donné par : tgéd = w - € - R. Ajuster C et R donne la valeur de tand a 50

ou 60 Hz.

11.3 La méthode théorique et pratique de détermination de I’angle de

contact 0 et I’indice d’hydrophobicité (IH)

e La méthode théorique : il existe plusieurs manier pour mesurer 1’angle de contacte

Figure 11-6 Méthode théorique de détermination de I’angle de contact 6.
__ ¥SG—ySL
cosf, = G (11.18)
¥SG: est la tension superficielle solide-vapeur (Nm™).
ySL : est la tension superficielle solide-liquide (Nm™).

yLG : est la tension superficielle liquide-vapeur (Nm™).
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e La méthode pratique :

Microscope

optique
Seringue.

Echantillon .

Figure 11-7 appareille de muser de I'angle de contact Figure 11-8 La méthode de détermination de
I'angle de contact.

Pratiquement, a 1’aide d’une seringue, on pose une goutte d’eau sur 1’échantillon a analyser.
Une photo de la goutte est prise au moyen de la caméra qui est reliée au PC sur 1’écran duquel
sera visionnée 1’image de la goutte avec la détermination des angles de contact 0. Par
numérisation du contour de la goutte par la méthode d’interpolation a 1’aide de logiciel J, un
systeme motorisé permet de mesurer I'angle 6, tout en avancant et en rétractant la gouttelette,
tandis que l'aiguille est maintenue a l'intérieur de la gouttelette. Un boitier en plexiglas isole le

systéme de sonde de goutte de I'air et des contaminants externes.

1.4 Indice d’hydrophobicité (IH) :
La corrélation entre I’indice d’hydrophobicité IH et ’angle de contact @ est représentée dans
le tableau (11.1).
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Tableau I1-1 : corrélation entre IH et ’angle de contact 6.

IH Description

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

2 Seules des goutteles discrétes sont formées. 50° < 6 < 80°

3 Seules des gouttelettes discretes sont formeées. 20° < 6 < 50°, elles ne sont plus circulaire.

4 Des gouttelettes discrétes et des traces mouillées de rigoles d’eau sont observées (c.a.d.f = 0°).

Zones complétement mouillées< 2cm?2. Elles couvrent < 90% de la surface testée.

5 Quelques zones completement mouillées> 2cm?, qui couvrent moins de 90% de la surface testée.

6 zones mouillées qui couvrent> 90%, c’est-a-dire de petites zones non mouillées (taches / traces)

sont toujours observées

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

1.5 Conclusion
Les différentes techniques d’analyses permettent de faire une surveillance du comportement

physico-chimie du matériau. Les différentes méthodes de détermination des caractéristiques
sont basées sur des mesures qualitatives ou quantitatives, qui permettent de faire le
monitoring du matériau dans le but d’assurer son bon fonctionnement méme dans les

mauvaises conditions d’exploitation.

Ces différentes techniques d'analyse seront réalisées dans le chapitre suivant pour voir si des
modifications se sont produites dans la structure du matériau céramique apres lui avoir fait

subir un vieillissement électrique accéléré au laboratoire de haute tension.
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I11.1 Introduction
Notre étude expérimentale a pour but d’analyser la perte partielle ou totale de

I’hydrophobicité / superhydrophobicité des isolateurs en porcelaine de différents états de
surface. Pour ce faire, des paramétres d’influence sont mis en jeu, a savoir : le revétement de
la surface de I’isolateur avec une couche de suie, le vieillissement électrique de cette surface,
la pollution déposée sur cette dernicre, la conductivité de la solution polluante, 1’angle de
déclinaison de cette surface et la taille des gouttelettes d'eau qui y sont déposées. Pour chaque
cas étudié, notre premicre démarche consiste a déterminer l'angle de contact 0 et 1'indice
d'’hydrophobicité ou de superhydrophobicité (IH) du matériau, en fonction de ces différents

parametres mis en jeu.

Il sera ensuite question de caractériser I'état du matériau par des méthodes physico-
chimiques décrites dans le chapitre 11. Pour ce faire, nos échantillons seront testés et analyses
au niveau des différents laboratoires de I’université de Bejaia, en I’occurrence, le laboratoire
de haute tension du génie électrique, le laboratoire de génie des procedés, le laboratoire de
physique et le CRAPC. Apres quoi, le comportement des gouttes d'eau déposées sur les
différentes surfaces des échantillons de porcelaine est observé, sous l'influence de I'angle de
déclinaison o de la surface du matériau, en vu de déterminer ’angle de contact 0, donc
I’indice hydrophobicité du matériau, tout en recherchant 1’angle d’¢jection de la goutte qui

correspond a I’angle optimal du profil de I’isolateur.

Les tests seront réalisés pour deux volumes de gouttelettes d'eau, soient 2 pl et 4 pl,
deux conductivités de la solution polluante, soient 5 mS/cm et 2 mS/cm. Les expériences
seront menées sur des échantillons de porcelaine et de porcelaine recouverts de suie, dans
différentes conditions de surface, comprenant un vieillissement électrique a sec et sous
pollution humide conductrice, sous contrainte de champ uniforme, et une tension alternative

croissante (50 Hz).

I11.2 Matériau porcelaine

La porcelaine est un matériau a plusieurs applications industrielles. Dans le domaine
électrique elle est utilisée comme isolateur de ligne électrique. Ce sont des isolateurs poly
cristallins, vitrifiés, translucides, imperméables, trés durs, recouverts ou non par des vernis de
grand feu ou de petit feu. Elles sont constituées par une phase vitreuse enrobant des cristaux

de différentes natures.
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Notre travail porte sur la caractérisation physico-chimique de la porcelaine italienne.
L'Italie a une longue tradition dans la production de céramiques et de porcelaines de haute
qualité, remontant a plusieurs siécles. La porcelaine italienne est réputée pour son élégance,
son raffinement et son artisanat de qualité.

La porcelaine italienne est généralement composée d'un mélange d'argile, de feldspath et de
quartz, qui sont des matiéres premiéres céramiques communes. La composition chimique
exacte peut varier en fonction de la recette spécifique utilisée par chaque fabricant de

porcelaine.

La porcelaine est généralement caractérisée par sa dureté, sa résistance a la pollution,
sa résistance a la chaleur et sa résistance aux produits chimiques. Elle est également connue
pour sa faible porosité, ce qui signifie qu'elle absorbe peu d'eau, est souvent non réactive et

résistante aux acides et aux alcalis.

La porcelaine italienne, en tant que matériau céramique, est considérée comme un
isolant électrique. Cela signifie qu'elle a une faible conductivité électrique et ne permet pas

facilement le passage du courant électrique a travers elle.

111.2.1 La structure chimique de la porcelaine

La porcelaine est formée de cristaux de quartz, de mullite et quelques fois d’alumine,
dispersés dans une masse amorphe (verre) [10]. Les propriétés électriques, surtout, la
résistivité (conductivité) dépend de la nature, la proportion des différents composants vitreuse
que sa proportion par rapport a la phase cristalline. Alors que les propriétés mécaniques
dépendent essentiellement de la composition quantitative et qualitative de la phase cristalline :
une augmentation de la proportion de ces constituants (cités avant) fait augmenter la
consolidation structurale du réseau. Les propriétés d’une facon générale, une masse vitreuse
peut contenir des oxydes dont la densité est plus grande que celles du métal, tels les oxydes
alcalins et alcalino-terreux, la conductivité est assurée par les ions. On a constaté que le plus
grand accroissement de la résistivité est observé pour :
Ca0, BaO ; B20 qui consolident le réseau et ainsi diminuent la mobilité des ions alcalines
tels Na+, K+ qui migrent facilement a travers le réseau. Cette masse vitreuse peut contenir des
oxydes dons la densité est inférieure a celle du métal, tels les métaux de transition (FeO,...) ;

et la conductivité électronique prédomine
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Figure 111-1 la structure chimique de la porcelaine.

I11.3 La structure de la suie
La suie est un dép6t carboné de couleur noire et d'apparence huileuse. Elle se forme lors

de lacombustion incomplete de labiomasse (bois) et des hydrocarbures fossiles
(charbon, pétrole).

Dans les fumées de feux de bois, d'usines, ou dans les gaz d'échappement, les suies se
présentent a un état particulaire d'un diameétre inférieur a un micromeétre, ce qui les classe
parmi les particules PM 2,5 d’apres la terminologie anglaise (particulate matter).

La formation de suie est liée au mode de combustion (en particulier le pourcentage d'air ou
d'oxygene, concernant la combustion steechiométrique) et a la nature du carburant (type
d'hydrocarbure). Elle est constitué de composés carbonés agglomérés formant des particules

d'environ 20 nm disposées en hélice, résultant en une structure poreuse et réguliére
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Figure 111-2 La structure de la suie observée au microscope optique.

I111.4 Modele expérimentale
Dans le cadre de ce travail, nous nous intéressons particulierement a la porcelaine, qui

est utilisée pour la fabrication des chaines d’isolateurs dans le domaine de la haute tension.

Le matériau étudié est une porcelaine solide d’origine italienne.

Pour réaliser cette étude expérimentale visant a analyser la perte partielle ou totale de
I’hydrophobicité d'un isolant en porcelaine en fonction de l'angle de déclinaison de la
surface isolante, nous avons retenu huit (08) échantillons de porcelaine (italienne) relatifs a
huit (08) états de surface a étudier, soient : quatre échantillons de la porcelaine italienne a
I’état vierge, vieillie a sec, vieillie sous pollution humide de conductivité 5 mS/cm et 2
mS/cm, et quatre échantillons de la porcelaine italienne recouverte de suie de la combustion
de la silicone a 1’état vierge avec suie, vieillie avec suie, vieillie avec suie sous pollution

humide de conductivité 5mS/cm et 2mS/cm.

Nos échantillons sont des plaques de dimension 5x100x100 mm, chacun correspondant a
un des états considerés, ci-dessus précités, soient :
- la porcelaine vierge, la porcelaine vieillie a sec et la porcelaine vieillie sous pollution

humide conductrice.
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- la porcelaine recouverte de suie de combustion de silicone : vierge, vieillie & sec et vieillie
sous pollution humide conductrice.

- deux conductivités de la solution polluante sont définies, soient : 6=5 mS/cm et 6c=2 mS/cm.
- deux tailles des gouttes sont définies, soient 2 pl et 4 pl.

- I’angle de contact 0 est mesuré pour des angles de déclinaison de la surface de la
porcelaine o variable, soit : 0° < o < 180°.

- les mesures électriques réalisées sur chaque échantillon sont : le facteur de perte tgd, la
capacité Cx et la rigidité diélectrique longitudinale E,.

- les analyses chimiques réalisées sur chaque échantillon sont: la FTIR, la FRX, la

photoluminescence et la DRX.

Les mesures électriques et les essais de vieillissement électriques accélérés effectués
sur des échantillons de porcelaine et de porcelaine recouverte de suie sont réalisés au
laboratoire de Haute Tension du département de Génie Electrique. Les mesures de 1’angle de
contact 0 sont réalisées au laboratoire de Génie des Procédés et les analyses chimiques sont
réalisées au laboratoire de Physique et du CRAPC de I’Université A. MIRA, Bejaia.

111.4.1 Préparation de la surface superhydrophobe
Pour préparer nos échantillons en porcelaine a surface superhydrophobe, nous étalons

manuellement et uniformément sur les échantillons une tres fine couche de gel en silicone
fraiche. Cette derniére est directement exposée a la flamme de la combustion de la silicone.
Les composés chimiques (fumée) résultant de cette combustion incompléte de ce combustible,
apporte de la suie qui se dépose sur la couche fraiche de gel en silicone recouvrant la plague

en porcelaine qui aussi se carbonise pour donner une couche de suie d’une bonne adhérence

(figure 111.3).
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recouverte de suie

carbonisation de
silicone

Figure 111-3 Etapes essentielles de confection d’une surface en porcelaine superhydrophobe.

111.4.2 Protocole expérimental

1. Avant d’entreprendre tout essai physique et électrique, une série de mesures €lectriques et

physiques et d’analyses chimiques de caractérisation est entreprise sur la plaque de
porcelaine a 1’état vierge. Ceci consiste a mesurer sa rigidité diélectrique longitudinale, son
facteur de perte tgd, sa capacité Cx, son angle de contacte pour différentes déclinaisons de
la surface isolante pour les deux volumes de la goutte d’eau, et a effectuer une série
d’analyses FTIR-FRX, photoluminescence et DRX. Les résultats de ces mesures et

analyses feront 1’objet de valeurs de référence et seront présentés ultérieurement.

. La deuxieéme plaque de porcelaine est d’abord vieillie électriquement a 1’état propre (sec),
en lui faisant subir une série de décharges plus de 100 claquage et en capte le point qui
suber plus 50 claquage en surface (AC 50 Hz) en champ uniforme, avant d’entreprendre la

méme série de mesures de caractérisation physico-chimique que précédemment.

. La troisieme plaque de porcelaine est vieillie électriguement sous pollution humide de
conductivité 5 mS/cm, en lui faisant subir une série de décharges en surface (AC 50 Hz) en
champ uniforme, avant d’entreprendre la méme série de mesures de caractérisation

physico-chimique que précedemment.
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4. La quatrieme plaque de porcelaine est vieillie électriquement sous pollution humide de
conductivité 2 mS/cm, en lui faisant subir une série de décharges en surface (AC 50Hz) en
champ uniforme, avant d’entreprendre la méme série de mesures de caractérisation

physico-chimique que précédemment.

5. Les cinquiéme, sixieme, septiéme et huitieme plaques de porcelaine recouvertes de suie de
silicone subiront respectivement le méme traitement que les plaques 1, 2, 3 et 4.

Pour chacun des huit cas considérés, il est question de mesurer 1’angle de contact 6 de la

goutte d’eau déposée sur le matériau pour différentes déclinaisons de la plaque en porcelaine,

et par la méme déterminer 1’indice d’hydrophobicité pour chaque cas étudié. Cette opération

est répétée pour les deux tailles de la goutte d’eau.

111.5Objets d’essais
e Essais de vieillissement électrique et mesure de la rigidité diélectrique

longitudinale

Pour réaliser les essais de vieillissement électrique et la mesure de la rigidité diélectrique
longitudinale I’échantillon de porcelaine de dimensions (10 x 10 x 0,8) cm? est posé sur une
plaque en verre (4) le tout étant fixé sur un support (table) mis a la terre (5). Pour réaliser les
essais de vieillissement électrique, deux électrodes (3) de forme parallélépipédique en cuivre
et de taille (1 x 10 x 0.5) ¢m3 arrondies aux extrémités afin d’éviter I’effet de bords sont
posées aux extrémités de 1’échantillon a une distance de huit (08) cm 1’'une de 1’autre. L’une
des deux ¢lectrodes est portée a une source de Haute Tension et I’autre est mise a la terre. La
figure (111.4) montre une photographie de 1’objet d’essai. Pour mesurée la rigidité diélectrique

longitudinale on pose les deux électrodes a une distance de 1 cm.

Figure 111-4 Objet d’essai.

1 : echantillon de porcelaine ; 2 : cable mise sous tension ; 3 : électrodes ; 4 : plaque en verre
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e Angle de contact

En vue de mener les tests sur I’effet de la déclinaison de la surface de la porcelaine sur son
hydrophobicité, nous avons utilisé I’appareil Drop Shape Analyzer DSA30 KRUSS Gmbh.
Il s'agit d'un analyseur de forme de goutte DSA30 qui peut mesurer l'angle de contact 6 en
contréle qualité. C'est un instrument flexible qui mesure avec précision I'angle de contact et
I'énergie libre de surface (SFE) en analysant la mouillabilité et I'adhérence des surfaces des
porcelaines. Il est équipé d'une unité d'éclairage LED unifiée, d'optiques de haute qualité et
d'une caméra haute resolution. Il en résulte une image précise de la gouttelette distribuée,
garantissant que la forme de la gouttelette peut étre évaluée de maniére fiable pour lI'angle de

contact.

Figure 111-5 Appareil de mesure d'angle de contact 0 : Drop Shape Analyzer DSA30 KRUSS Gmbh.

: réservoir de la solution liquide et pipette
: plateau ou est déposé 1’échantillon
: camera

: torche

B~ W e

: PC de paramétrage de données (volume de la goutte) et 1’affichage de la forme de la goutte

et de I’angle de contact 9.

e Pont de Schering

Pour la mesure du facteur de perte tgo et de la capacité Cx des échantillons de porcelaine,
nous avons utilisé le pont de Schering qui est basé sur le principe de I'équilibre des
impédances. Il utilise un circuit en pont a transformateur différentiel (voir la fig. Il-
5811.2.2.2. b). Les condensateurs Cx (représenté par 1’échantillon de porcelaine) et CN sont
placés dans la branche haute tension. La branche basse tension est remplacée par
I'enroulement w1 et le w2 du transformateur, le troisieme enroulement du transformateur est

connecté a indicateurs zéro. En ajustant les valeurs des résistances et des condensateurs
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connus dans le pont, on peut atteindre un équilibre ou le courant dans la branche de détection
(enroulement ®3) est nul. Les valeurs de tgd et Cx sont directement lus sur les afficheurs

digitaux du pont.

111.6 Modes opératoires

111.6.1 Mesure de la rigidité diélectrique longitudinale

La mesure de la rigidité diélectrique longitudinale de 1’échantillon est effectuée selon
le principe donné en (811.2.2.1. b). Pour des distances inter-électrodes d égales a 1cm, 2cm et
3cm, on applique une rampe de tension alternative 50 Hz, de vitesse constante 2 kV/s
jusqu’au claquage. La rigidité diélectrique longitudinale est donnee par la pente de la

caracteéristique : tensions de claquage Uq vs distance inter-électrode d, soit par la relation :

Ei=Uq /d (n. 1)

111.6.2 Essais de vieillissement électrique
Dans le but de simuler un cas de contournement par une décharge électrique d’un
systéme d’isolateur en porcelaine, sous contrainte de champ électrique, nous avons réalisé des

essais de vieillissement électriques accélérés sur des échantillons de porcelaine.

Pour simuler ce vieillissement électrique accéléré, nous avons fait subir a
I’échantillon, une série de 100 claquages superficiels, et ce dans le cas de trois états de leurs
surfaces : sec, pollué avec une solution de conductivité électriqgue & = 5mS/cm et pollué avec
une solution de conductivité électrique & = 2mS/cm. Cela revient a appliquer sur la surface
de I’échantillon considéré, entre deux électrodes planes en cuivre distantes de d (cm), une
rampe de tension alternative 50 Hz, de vitesse constante 2kV/s jusqu’au claquage.

La figure (I111.6) illustre le dispositif expérimental utilisé pour le vieillissement accéléré du
matériau. Le dispositif est constitué des éléments suivants :

 Un transformateur HT (T100) 0.8/135 kV pouvant délivrer une tension allant de 0 a 100 kV
pour des essais en alternatif et de 0 a 135 kV en tension continue.

* Un appareil de commande automatique et manuelle de tension SG, a vitesse de montée
variable.

* Un diviseur de tension capacitif (CO =0 .1 pF et Cu =41.4 uF) pour les mesures en tension

alternative.
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* Un voltmétre de créte AC/DC de type MUII1, a affichage digital permettant, selon le
montage électrique, la mesure des hautes tensions alternatives ou continues.

¢ Une résistance de protection R = 106 kQ limitant le courant.

* Une table servant de support a I’objet d’essai (ensemble échantillons et électrodes).

* Enfin, ’ensemble dispositif HT et échantillon est entouré par une cage de protection (cage
de faraday).

= Terre -

Figure 111-6 la cage de faraday.

1 : Electrode en cuivre. 2 : Matériaux (porcelaine). 3 : Table. 4 : Fil conducteur. 5 :
Transformateur haute tension. 6 : Support d’éléments. 7 : Neeuds de liaison. 8 : Grille de

protection. 9 et 10 : Céble coaxial. 11 : Boite de connexion. 12 : (MU11) Voltmétre de créte.
13 : (SG1BT) Systeme de commande manuel et automatique.

1060

Transformateur b) Résistance de C): Diviseur de
haute tension T100 ; protection ; tension capacitif ;

d) : Voltmétre de créte MU11 ;
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864,030

W) TR MUnN

AC/DC PEAK VOLTMETER

DIVIDER RATIO

alal .
e) : appareil de commande automatique
et manuelle de la tension ;

Figure 111-7 Photos des éléments du dispositif d’essais et de mesure de la haute tension du
laboratoire HT G.E.Université de Bejaia.

Notre objet d’essai est constitué de I’échantillon de porcelaine et de la paire d’électrodes en
cuivre. La figure (111.8) montre des photos de 1’objet d’essai pour une surface non Polluée de

porcelaine avant et pendant le passage de la décharge

-~

(@) (b)
Figure 111-8 porcelaine (a) : avant et (b) : pendant le passage de la décharge.

111.6.3 La préparation de la solution polluante conductrice

Un mélange d’eau distillée et de chlorure de sodium (Na Cl) fait office de solution
polluante dont la conductivité désirée est controlée au moyen d’un conductimétre comme
illustré sur la figure (111.9). Pour une meilleure netteté d’image prise des gouttes, nous avons
ajouté du bleu de méthyle a la solution.

Au moyen d’une caméra placée au-dessus de I’objet d’essais, nous relevons,
apres rupture, le chemin emprunté par la décharge. Vu que la décharge est initiée de
maniere aléatoire sur la surface de I’échantillon, nous relevons, pour analyses les zones

touchées par dix passages de la décharge au minimum.
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Dans le souci de conserver les mémes conditions climatiques de laboratoire, soit une

température ambiante T =22.2°C, une pression P=1003hPa et une humidité H=59%, tous

les essais sont réalisés de maniére successive.

Electrode

Conductimeétre Aftficheur

Figure 111-9 Conductimétre.

111.6.4 Mesure de la capacité Cx et du facteur de perte tgd

Le facteur de pertes tgo et la capacité Cx sont déterminés avant et apres vieillissement
de I’échantillon de porcelaine, pour tous les cas envisagés de la surface de ’échantillon de
porcelaine (vierge, vieilli a sec et vieilli sous pollution humide de conductivité électrique
o=5mS/cm et o=2mS/cm. Cx et tgd sont mesurés sous une tension électrique appliquée
V=100V et une fréquence f= 50Hz. La permittivité er et I’indice de perte er. tgd du matériau

sont alors déterminés

Figure 111-10 Pont de Schering.
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111.6.5 Mesure de I’angle de contacte
Apres avoir effectué le revétement avec la couche de suie, les mesures électriques et les

essais de vieillissement électrique des échantillons de porcelaine, nous avons procédé a
I’analyse de la perte partielle ou totale de I’hydrophobicité du matériau, en fonction de sa
déclinaison. Pour cela, nous avons suivi le protocole décrit ci-dessous :

1. L’appareil “Drop Shape Analyzer DSA30 KRUSS Gmbh* est utilisé pour analyser la
forme de la goutte et mesurer 1’angle de contact 0 par le biais duquel sera déterminé
I’indice d’hydrophobicité du matériau analys¢.

2. La plaque de porcelaine est posée sur le plateau de D’appareil et son angle
d’inclinaison a par rapport a I’horizontal est pres fixé et controlé par un rapporteur.

3. A l’aide de la pipete microscopique automatique, une goutte d’eau est déposée sur la
surface de 1’échantillon, de volume prés paramétré sur le PC.

4. La gouttelette est capturée par la caméra et visionnée sur le PC. L’appareil analyse la
forme de la goutte et mesure 1’angle de contact 6.

5. Pour obtenir une meilleure qualité d’image, nous avons utilisé une eau distillée colorée

avec un bleu de méthyle.

Nos tests sont réalisés pour :

v Les angles d’inclinaison a allant de 0° & 180° ;

v" Deux conductivités de la solution d’eau 6=2mS/cm et 6=5mS/cm;
v" Deux volumes des gouttes d’eau : 2ul et 4 pl ;
v

Huit états de surface de la porcelaine .

Figure 111-11 Mesure de l'angle de contact 0 de I'échantillon au moyen de I’appareil Drop Shape
Analyzer DSA30 KRUSS Gmbh.
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Figure 111-12 Angle de contact de la goutte d’eau capturée par I’appareil Drop Shape Analyzer
DSA30 KRUSS Gmbh.

111.6.6 Analyses chimiques

111.6.6.1 L’analyse FTIR mode ATR
L'ATR est l'une des technologies d'échantillonnage les plus couramment utilisées en

spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR), qui a pour but de tirer profit des
propriétés physiques de la lumiére pour obtenir des informations sur la composition et la
structure de I'échantillon analysé. Cette méthode ne nécessite que tres peu de préparation de
I’échantillon, et permet d’analyser aussi bien les liquides que les solides.

1- Préparation de I’échantillon : Six (06) échantillons de porcelaine (vierge, vieilli a sec,
vieilli avec pollution conductrice a 6=5 mS/cm, porcelaine recouverte de suie, vieillie avec
suie et vieillie avec suie sous pollution conductrice a 6=5 mS/cm, de Smm d’épaisseur sont
placés sous un diamant a réflexion unique avec lentille ZnSe qui comprend une tour haute
pression du spectrophotometre (modele NicoletTM IS50 FTIR) afin de réaliser 1’analyse
FTIR mode ATR. La lentille ZnSe est placée sur la zone ou la décharge est passée 10 fois au

minimum.

2- principe de mesure : I’analyse FTIR — ATR est réalisée sur les échantillons de
porcelaine dans la gamme spectrale [400cm-1j4000cm™]. Le traitement des spectres obtenus
est réalis¢ a 1’aide du logiciel panorama trial version. La figure (I1l.13) représente le
spectrophotométre (modeéle NicoletTM 1S50 FTIR).
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3- les avantages d'ATR :
Préparation minimale de I'échantillon - placez I'échantillon sur le cristal et collectez les

données

« Nettoyage rapide et facile - retirez simplement I'échantillon et nettoyez la surface du
cristal

e Analyse d'échantillons dans leur état naturel - pas besoin de chauffer, de presser en
pastilles ou de broyer pour collecter les spectres

o Excellent pour les échantillons épais ou fortement absorbants -idéal pour les

échantillons difficiles comme le caoutchouc noir

Figure 111-13 L appareil d’analyse de FTIR.

111.6.6.2 L’analyse par la fluorescence de rayon X :
La fluorescence X (FRX) est une technique d'analyse qui nous permet de déterminer la
composition chimique des six(06) échantillons de porcelaine solide précités.

Principe :

L’¢échantillon de porcelaine a analyser est placé sous le faisceau de rayons X. Sous
I'action de ces rayons X, les atomes qui composent I'échantillon passent d'un état fondamental
a un état excité. L'état excité est instable, et I'atome tend alors a revenir a I'état fondamental en
libérant de I'énergie, notamment sous forme de photons X. Chaque atome a sa propre structure
électronique et émet des photons avec sa propre énergie et sa propre longueur d'onde. La

fluorescence X est I'émission secondaire de rayons X caractéristigue des atomes qui
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composent un échantillon. L'analyse de ce rayonnement X secondaire permet d'appréhender a

la fois la nature des éléments chimiques presents dans I'échantillon et leurs concentrations

massiques.

Figure 111-14 L appareil d’analyse de
la fluorescence de rayon X.

111.6.6.3 L’analyse par diffracter des rayons X :
Apres leur élaboration, les échantillons sont caractérisés par diffraction des rayons X.

Cette technique permet d’identifier les phases cristallines en présence dans le matériau et de
déterminer leurs caractéristiques cristallographiques.

Les échantillons étudies sont : porcelaine vierge, porcelaine vieilli, porcelaine vieilli avec
pollution de conductivité 5mS/cm, porcelaine avec suie, porcelaine vieillie avec suie,

porcelaine vieillie avec suie sous pollution conductrice de 6= 5mS/cm)

-

M,

PANalytical
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Figure 111-15 L ’appareil d’analyse de diffraction des rayons X.

Principe :

L’appareil de diffraction utilisé est un diffractométre a poudre D8 Advance-BRUKER
AXS. Il possede une géométrie de type Bragg—Brentano et constitué d’un goniométre
horizontal en configuration (figure 111.16), d’un porte-échantillon tournant et d’un tube a
rayons X de radiation K al et K a2 du cuivre de longueurs d’ondes A1 = 1,5406 et A2 =
1,5444 A. Un monochromateur arrié¢re situé entre le détecteur et ’échantillon permet de
s’affranchir du bruit de fond engendré par le rayonnement de fluorescence de certains

éléments, tel que le fer. Les spectres RX ont été enregistrés en 26 entre 5° et 60°.

detector

slit PSD
A AnluAanlc‘altenng detector
sli
: secondary
' variable Soller
divergence i
D e slits \ ‘ \

B | N

Theta
detector

Theta
tube

I o
rimal
/ FSoler -
slits sample
o

beam
amvscalltermg stop
slit

X-RAY tube

Figure 111-16 Représentation schématique du principe de la spectroscopie IR.

111.6.6.4 L’analyse par photoluminescent
La photoluminescence est le phénomene d'émission de lumiére suite a la réaction d'un

matériau photoluminescent sujet a une “excitation" par exposition a un rayonnement optique

ultraviolet, visible ou infra rouge

Son principe de fonctionnement est simple : on excite les électrons de la substance
étudiée a l'aide d'un rayonnement (généralement monochromatique) et I'on détecte la lumiere
émise par cette derniére. En général, I'énergie de la lumiére émise est plus faible que celle du

rayonnement utilisé pour I'excitation.

Le spectre de la photoluminescence UV caractéristique de 1’excitation des électrons

des atomes qui composent 1’échantillon est alors déterminé et visionné sur 1’écran de PC.
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Les trois échantillons analysés sont: la porcelaine vierge, la porcelaine avec suie, la

porcelaine vieillie avec suie sous pollution conductrice a une conductivité de 5mS/cm.

Figure 111-17 apparie de photoluminescence.

111.7 Conclusion :
Dans ce chapitre, nous avons exposé diverses techniques de mesures physiques et

¢lectriques, et d’analyses chimiques réalisées qui nous ont permis de faire une caractérisation
physico chimique de la porcelaine, ceci dans le but d'étudier I'effet de I'angle d'inclinaison de
la surface du matériau sur son indice d’hydrophobicité, en prenant en compte sa, ses propriétés
électriques, physiques et chimiques, par rapport a son état initial, sous I'influence de certains
parameétres mis en jeu: vieillissement, contamination, taille des gouttelettes d'eau, conductivité

de la solution polluante et I’effet de la couche de suie.

Les résultats de ces mesures et analyses seront interprétés et corrélés pour statuer sur la
perte totale ou partielle de ’hydrophobicité de ce matériau. Des résultats intéressants ont été

obtenus et seront présentés le chapitre 1V suivant.
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V. Chapitre 04 : présentation et discussion des

résultats
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IV.1 Introduction :
Ce chapitre est consacré a la présentation et I'interprétation des résultats obtenus a partir

de divers essais physiques (angles de contact 0 de la goutte d'eau, indice d'hydrophobicité),
électriques (rigidité diélectrique, pertes diélectriques, etc.) et d'analyses chimiques (FTIR,
FRX, DRX et la photoluminescence) réalisées dans différents laboratoires du Génie
électrique, du Génie des Procédés, de physique et du CRAPC de l'université A. Mira de

Bejaia.

Ces essais et analyses ont généré une importante base de données qui nous a permis de
comprendre le comportement de la porcelaine en ce qui concerne la perte totale ou partielle de
son hydrophobicité ou super hydrophobicité en fonction des parameétres d'influence étudiés.
De plus, cela nous a permis de caractériser et d'évaluer le comportement électrique et
chimique de la porcelaine avant et apres son vieillissement sous contrainte électrique et ou

pollution conductrice humide.

Les résultats de cette étude ont conduit a des conclusions intéressantes que nous

présenterons ci-dessous.

IV.2 Mesure de I’angle de contact de la goutte d’eau et de I’indice

d’hydrophobicité de la surface de la plaque de porcelaine :
Dans notre étude, nous examinons comment l'angle de contact 6 d'une goutte d'eau varie

en fonction des différentes déclinaisons de la surface de la plaque de porcelaine. Nous nous
intéressons particulierement aux parametres d'influence tels que le volume des gouttes et leurs
conductivités sur la surface de contact. L'objectif est d'obtenir une meilleure compréhension et
gestion des différentes variantes étudiées.

Pour mesurer l'angle de contact 0, nous avons utilisé 1’appareil “Drop Shape Analyzer
DSA30 KRUSS Gmbh*“. Cet instrument analyse la forme de la goutte, le mouillage et
I'adhérence sur la surface solide du verre et mesure avec précision I'angle de contact 6. Nous

déterminons I’indice d’hydrophobicité dans le tableau (§ 11. 1).
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Tableau IV-1 : Angle de contact 6 et indice d’hydrophobicité IH en fonction de 1’angle de
déclinaison a de la surface de 1’échantillon de porcelaine, pour les différents volumes de la
goutte d’eau mis en jeu dans le cas de 1’état vierge de la surface propre de porcelaine sans

suie.

a®) [6C) | HE [ a(®) | 6¢) | HI | a®) | 6C) [HI | a®) | 6C) | HI [ a(®) | 6C) | HI

2ul 0 0 4 10 0 4 20 0 4 30 0 4 40 0 0

4ul 0 0 4 10 0 4 20 0 4 30 0| 4 40 0 0

—=— 2ul
1,0 § —o— 4l
0,8
e
D
3]
® 0,6
-
c
]
o
[}]
T 0,4
2
(2]
c
<
0,2 +
00— ——T—F——T——F—
0 5 10 15 20 25 30 35

Angle de déclinaison a(°)

Figure IV-1 Angle de contact 0 en fonction de I’angle de déclinaison o. pour différents volumes de la
goutte, dans le cas de [’état vierge de la surface propre de porcelaine sans suie.
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Tableau V-2 : angle de contact 0 et indice d’hydrophobicité IH en fonction de 1’angle de
déclinaison a de la surface de 1’échantillon de la porcelaine, pour les différents volumes de la
goutte d’eau mis en jeu dans le cas de 1’état vieilli de la surface propre de la porcelaine sans

suie

a®) [ 6C) | HE [ a®) | 6¢) | HI | a®) | 6C) | HI [ a®) | 6C) | HI fa(®) | 6C) | HI

2ul | O 5 3 10 64 |3 12 82 |3 14 11.2 | 3 16 118 | 3

4ul | 0 63 |3 10 71 |3 12 9.8 |3 14 / 4 16 / 4

—=— 4l
; —o— 2l
12
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o
=
N
=
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o
=
(oS}

Angle de déclinaison a(°)

Figure IV-2 Angle de contact 6 en fonction de I’angle de déclinaison o pour différents volumes de la
goutte, dans le cas de [’état vieilli de la surface propre de porcelaine sans suie.
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Tableau V-3 : Angle de contact 0 et indice d’hydrophobicité IH en fonction de ’angle de
déclinaison a de la surface de 1’échantillon de porcelaine, pour les différents volumes de la
goutte d’eau mis en jeu dans le cas de ’¢tat vieilli de la surface de la porcelaine, pour les
différents volumes de la goutte d’eau mis en jeu dans le cas de 1’¢état vieilli de la surface de la

porcelaine sans suie, sous pollution humide conductrice a ¢ = 2mS/cm.

a®) [ 6C) | HE [ a®) | 6¢) | HI | a®) | 6C) [HI | a®) | 6C) |HI [a() | 6C)|HI

2ul | O 0 4 10 |0 4 20 | O 4 30 |0 4 40 |0 4

4ul | 0 0 4 10 | O 4 20 | O 4 30 |0 4 40 |0 4

—=— 2ul
1,0 e 4yl
0,8
g
(<]
)
© 0,6
-
[=
o
(¥]
[+F]
© 0,4
2
(=2}
=
<
0,2
00— ————F—— T
0 5 10 15 20 25 30 35

Angle de déclinaison a(°)

Figure 1V-3 Angle de contact 6 en fonction de ’angle de déclinaison o. pour différents volumes de la
goutte, dans le cas de [’état vieilli de la surface de la porcelaine sans suie, sous pollution humide
conductrice a o= 2mS/cm.
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Tableau IV-4 : Angle de contact 0 et indice d’hydrophobicité IH en fonction de I’angle de
déclinaison a de la surface de 1’échantillon de porcelaine, pour différents volumes de la
goutte, dans le cas de 1’état vieilli de la surface de la porcelaine sans suie, sous pollution
humide conductrice a ¢ = 5mS/cm.

a®) | 6C) | HI | a®) | 6C) | HI [ a(®) | 6C) | HI [ aC®) | 6C) | HI | aC®) | 6() | HI

2ul | 0 0 4 |10 |O 4 |20 |O 4 |30 |O 4 140 |O 4

4ul | O 0 4 |10 |O 4 |20 |O 4 |30 |O 4 140 |O 4

—=—2ul
1,0 1 e 4yl
0,8 1
e
=)
©
® 0,6
i
c
o
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<
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Figure IV-4 Angle de contact 6 en fonction de ’angle de déclinaison o. pour différents volumes de la
goutte, dans le cas de l’état vieilli de la surface de la porcelaine sans suie, sous pollution humide
conductrice a = 5mS/cm.
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Tableau V-5 : Angle de contact 0 et indice d’hydrophobicité IH en fonction de I’angle de
déclinaison o, pour différents volumes de la goutte, dans le cas de 1’état vierge de la surface

de la porcelaine recouverte de suie.

a(®) [ 6C°) | HI | a(®) [ 6(°) [HI1a®) | 6(C) [HI1a) | 6(C) |[HIa)|6eC) |HI

2ul | 0 126,71 |05 |1255|1 |1 121 |1 |2 11651 |3 1153 |1

4ul | 0 1286 |1 |05 |1257 |1 |1 1157 |1 |2 1058 |1 |3 863 |1
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Figure V-5 Angle de contact 0 en fonction de [’angle de déclinaison a, pour différents volumes de la
goutte, dans le cas de l’état vierge de la surface de la porcelaine recouverte de suie.
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Tableau IV-6 : Angle de contact 0 et indice d’hydrophobicité IH en fonction de I’angle de
déclinaison o, pour différents volumes de la goutte, dans le cas de 1’état vieilli de la surface de

la porcelaine recouverte de suie.

a(®) | 6C¢) | HI [ a(®) | 6¢) |HIJa®) | 6¢) [HI a®) | 6C) |HIa®) | 6C) |HI

2ul | O 1168 |1 | 0.5 | 116 1 |1 114 |1 |2 1104 |1 |3 105.7 | 1

4ul | 0 1298 |1 |05 |1291 |1 |1 128 |1 |2 1239 |1 |3 105.7 | 1
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Figure IV-6 Angle de contact 6 en fonction de [’angle de déclinaison o, pour différents volumes de la
goutte, dans le cas de [’état vieilli de la surface de la porcelaine recouverte de suie.
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Tableau IV-7 : Angle de contact 0 et indice d’hydrophobicité IH en fonction de I’angle de
déclinaison a, pour différents volumes de la goutte, dans le cas de I’état vieilli sous pollution

humide conductrice & @ = 2mS/cm, de la surface de la porcelaine recouverte de suie.

a® | 6(¢) |HIEja®) | 6¢) |HI | a®) | 6() [HI | aC®) | 6C) | HI
2ul |0 933 |1 |05 [822]1 |1 788 [2 |15 [69.4 |2
4ul |0 1046 |1 [05 [963 |1 [1 89.1 |1 [15 [817 |1
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Figure IV-7 Angle de contact 6 en fonction de [’angle de déclinaison o, pour différents volumes de la
goutte, dans le cas de 1’état vieilli sous pollution humide conductrice a o= 2mS/cm, de la surface de
la porcelaine recouverte de suie.
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Tableau V-8 : Angle de contact 0 et indice d’hydrophobicité IH en fonction de I’angle de
déclinaison a, pour différents volumes de la goutte, dans le cas de I’état vieilli sous pollution

humide conductrice & @ = 5 mS/cm, de la surface de la porcelaine recouverte de suie.

a®) [6C) [HI fa®) [6C) [HI fa®) [6C) [HI 1a(®) | 6C) |HI

2ul 0 833 |1 0.5 76.9 |2 1 684 |2 1.5 60.1 |2

4pul 0 943 |1 0.5 858 |1 1 747 |2 1.5 68.2 |2

—a— 4l
—eo— 2l

Angle de contact 6(°)

(o2}
ol
1

60

— — .
02 00 02 04 06 08 10 12 14 16
Angle de déclinaison a(°)

Figure 1V-8 Angle de contact 0 en fonction de [’angle de déclinaison a, pour différents volumes de la
goutte, dans le cas de [’état vieilli sous pollution humide conductrice a o= 5mS/cm, de la surface de
la porcelaine recouverte de suie.
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Tableau 1V-9 : Angle de contact 6 en fonction de 1I’angle déclinaison o pour un volume de la
goutte de 2 pl.

présentation et discussion des résultats

® A B d E f G H
A
0 0 5 0 126.7 116.8 93.3 83.3
0.5 0 0 1255 116 82.2 76.9
1 0 0 121 114 78.8 68.4
2 0 0 116.5 110.4 69.4 60.1
3 0 0 115.3 105.7
10 0 6.3 0
12 0 8.2 0
14 0 11.2 0
16 0 11.8 0
= g
140 - —e—D
] c
120 A —v—d
~ ] 4\1 —o—e
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Figure IV-9 angle de contact 6 en fonction de I’angle déclinaison o. pour un volume de la goutte de

2ul.
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Tableau IV-10 : Angle de contact 6 en fonction de I’angle déclinaison a pour un volume de
la goutte de 4pl.

0 A B C D E F G h
a
0 0 6.3 0 0 128.6 129.8 104.6 94.3
0.5 0 0 0 125.7 129.3 96.3 85.8
1 0 0 0 115.7 128 89.1 4.7
2 0 0 0 105.8 123.9 81.7 68.2
3 0 0 0 86.3 105.7
10 0 7.1 0 0
12 0 9.8 0 0
—&— g
—e—Dh
140 C
d
1201 —o—¢
> e f
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Figure 1V-10 angle de contact 6 en fonction de [’angle déclinaison a pour un volume de la goutte de

4ul.
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Tableau IV-11 : Angle de contact 6 en fonction du volume de la goutte d’eau a 0=0°.

2ul 0 5 0 0 126.7 116.8 933 83.3
4ul 0 6.3 0 0 128.6 129.8 104.6 94.3
m a
; = b
140 c
m d
£ i
& = g
©100 = h
8
[ =
S 80 4
3 i
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1 40 ]
20
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Volume (ul)

Figure IV-11 Histogramme de [’angle de contacte 0 en fonction du volume de la goutte a @ = 0°.

: Etat vierge de la surface propre de porcelaine sans suie.

o o

: Etat vieilli de la surface propre de porcelaine sans suie.

c : Etat vieilli de la surface polluée de porcelaine sans suie a ¢ = 2mS/cm.

d : Etat vieilli de la surface polluée de porcelaine sans suie a @ = 5mS/cm.

e : Etat de la surface propre (sans pollution humide) de porcelaine vierge recouvert de suie.
f : Etat de la surface propre (sans pollution humide) de porcelaine vieillie recouverte de suie.

j . Etat de surface de porcelaine recouverte de suie et vieilli sous pollution humide a o

2mS/cm.

h :Etat de surface de porcelaine recouverte de suie et vieilli sous pollution humide a o

5mS/cm.

Tableau IV-12 : Angle de contacte 6 en fonction du volume de la goutte d’eau a la limite de
a d’¢jection (glissement de la goutte sur la surface de la porcelaine).

Echantillon | a b C | d E F g |H

Volume

68



Chapitre 4 présentation et discussion des résultats

2ul 0 118 | 0 0 | 115.3 | 105.7 | 69.4 | 60.1
4ul 0 9.8 0 0 86.3 | 105.7 | 81.7 | 68.2
g
= b
c
120 d
e
m f
00 - " g
m h
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Figure 1V-12 Histogramme de [’angle de contacte 0 en fonction du volume de la goutte a la limite de
a d’éjection (glissement/roulement de la goutte sur la surface de la porcelaine).

> Effet de la couche de suie couvrant la plaque de porcelaine sur I’angle de contact
0:
Les résultats de mesures donnés par les tableaux 1V.1 a 1V.8 et les figures 1V.1 a 1V.10
montrent que :

o La porcelaine sans suie présente une surface superhydrophile, attesté par un angle de

contact =0 dans le cas d’un état vierge de celle-ci et vieilli sous pollution humide conductrice
a 0=2 mS/cm et =5 mS/cm (Voir les tableaux 1V.1, 1V.3, IV.4 et les figures IV.1, IV.3,
IV.4). Par contre, la porcelaine sans suie, vieillie & sec, présente un aspect de surface
hydrophile attesté par des petits angles de contact 6 limités a 9,8° (voir tableau 1V.2 et figure
1V.2).

Le revétement de la surface de la porcelaine avec de la suie confére a celle-ci un aspect super
hydrophobe (voir les tableaux 1.5, IV.6, IV.7, IV.8 et les figures IV.5, IV.6, IV.7, I1V.8).
L’adduction de la couche de suie a transformé 1’état de surface de la porcelaine d’un aspect

super hydrophile a un aspect super hydrophobe.
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Figure 1V-13 Photos des gouttes d’eau sur un échantillon de porcelaine recouvert de suie.

Effet de la déclinaison o de la surface de la plaque de porcelaine sur ’angle de contact
0 en fonction de I’état de cette surface : les résultats de mesures des cas de la porcelaine
sans suie relatifs aux tableaux (1V.1, 1V.3, 1V.4), affiche un angle de contact 6=0, quel que
soit I’angle de déclinaison a. Par contre, dans le cas de la surface de la porcelaine sans suie
vieillie a sec (tableau IV.2), I’angle de contact 8 augmente a mesure que 1’angle de
déclinaison a augmente, tout en gardant des valeurs tres faibles, ce qui attribue a la surface
un aspect hydrophile.

o La porcelaine recouverte de suie présente un aspect de surface hydrophobe a

superhydrophobe selon le cas considéré. Quel que soit 1’état de la surface de I’échantillon, les
résultats de mesure relevés dans les tableaux (IV.5, IV.6, 1V.7, 1V.8) et traduits par les
différentes caractéristiques illustrées par les figures (IV.5, IV.6, IV.7, 1V.8), montrent que
I’angle de contact 6 diminue a mesure que 1’angle de déclinaison a augmente. Le matériau
garde son aspect hydrophobe jusqu’a I’éviction de la goutte, sauf pour les enchantions vieillis
sous pollution (& 6=2 mS/cm et c=5 mS/cm) qui perdent leur hydrophobie en augmentant

I’angle de déclinaison a.

> Effet du volume des gouttes d’eau posées sur la surface de la plaque de porcelaine
Nous avons considéré, dans cette étude, des volumes de gouttes trés petits (2ul et 4ul), pour

simuler un dépét de rosée fine (par condensation) sur les surfaces des isolateurs en porcelaine.

e Dans le cas de la porcelaine sans suie :
Selon les résultats inscrits dans les tableaux (IV.1, 1V.3, 1V4) correspondant aux états vierge

et vieilli sous pollution, et selon les caractéristiques relatives tracées sur les figures (IV.1,
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IV.3, IV4), la surface de la porcelaine a un aspect super-hydrophile, vu qu’elle présente une

mouillabilité totale lors du dépét de la goutte d’eau sur sa surface (la goutte s’étale), voir les
figures (IV.11, IV.12 et VI. 13).

Figure 1V-14 photo prise par Drop Shape Analyzer DSA30 KRUSS Gmbh. Montrant la goutte qui
s 'étalée sur la porcelaine.

Cependant, les résultats de mesure sur la porcelaine sans suie vieillie a sec (tableau V.2
IV.11 et IV.12, et figure IV.2) ont révélé un angle de contact O faible, qui augmente avec
I’augmentation de ’angle de déclinaison de la surface de I’échantillon ; car a mesure que
I'angle de déclinaison a s'accroit, la goutte se déplace sur la surface en adoptant un front de
plus en plus arrondi, ce qui se manifeste par des angles de contact 6 plus important. Par
conséquent, lorsque le volume de la goutte augmente, le rayon de son front augmente
également, donc 6 aussi. Ce comportement de la goutte est remis a 1’effet du vieillissement a
sec qui laisse des rugosités en forme de micro ou nanostructures qui empéchent la goutte de
s’étaler.
e Dans les cas de porcelaine avec suie :

La porcelaine vierge recouverte de suie présente le méme état d’hydrophobie pour les deux
volumes considérés (2 ul et 4 pl) a o=0° (Figure IV.11). Cependant, elle perd
considérablement en hydrophobie quand la goutte est plus volumineuse quand o augmente
(figure IV.5). Alors que pour les surfaces vieillies, aussi bien & sec que sous pollution humide
(figure 1V.6, IV.7 et IV.8), plus le volume de la goutte est grand, plus les angles de contact 8
sont importants, (voir la figure IV.11 et IV.12). Ceci pourrait s’expliquer par le fait qu’a
1’état vierge, a mesure que I’angle de déclinaison o augmente, la goutte a tendance a rouler sur
la surface en amassant des particules de suie qui se collent a son front, déformant ainsi sa
forme arrondie, ce qui se traduit par des angles de contact & moins importants, et c’est

pourquoi lorsque le volume de celle-ci augmente, la deformation de son front est plus
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intensifiée sous 1’effet du poids, d’ou la chute de I’angle de contact 0 inversant ainsi 1’ordre
par rapport au volume de la goute. Alors qu’a I’état vieilli de la surface, les nano particules
formées amoindrissent cette déformation (voir 1’explication donnée ci-dessus pour le cas sans
suie).

L’augmentation du volume de la goute (de 2 a 4 ul) n’affecte pas beaucoup I’angle
d’éviction asviction de la goutte, ce dernier reste quasi-similaire, ou diminue de maniére

insignifiante, car la goutte glisse (ou roule, selon le cas considéré) sous 1’effet de son poids.

Tableau 1V-13 : Angle d’éviction de la goutte.

Etat de surface Porcelaine sans suie Porcelaine avec suie
vierge | Vieillia | Vieilli avec | Vieilli vierge | Vieilli a | Vieilli avec | Vieilli
sec pollutiona |avec sec pollutiona |avec
o =2mS pollution a o =2mS |pollution a
o =5mS o =5mS
Angle 2ul]0 17 0 0 4 4 2 2
d’éviction

(éviction 4ul |0 13 0 0 35 |4 2 2
a
; b
18 4 c
d
16 A -
14 4 mf
g
12 - B h

angle d'évictiona
=
[ee) o
1 1

(o2}
1

volume (ul)

Figure IV-15 Histogramme de 1’angle d’éviction de la goutte a(éviction) en fonction.
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Effet du vieillissement et de la conductivité de la solution polluante

Le vieillissement sous pollution humide conductrice affecte I’hydrophobie de la porcelaine, et
encore plus avec I’augmentation de la conductivité¢ de la solution polluante. L’angle de
contact O diminue par rapport a I’état vierge dans le cas d’une surface revétue de suie. A
I’inverse, le vieillissement a sec, pour la porcelaine sans et avec suie, améliore 1’hydrophobie

de celle-ci en raison des nano structure formees, (figure 1V.11).

IV.3 présentation, interprétation et discussion des résultats d’essais
électriques

V3.1l Mesure de la rigidité diélectrique longitudinale

Tableau 1V-14 : La rigidité diélectrique longitudinale El la de porcelaine.

Etat de surface de I’échantillon El (kV/cm)

porcelaine vierge propre. 16.73

porcelaine vieillie a sec. 15.52

porcelaine vieillie sous pollution a o = 2mS. 11.55

porcelaine vieillie sous pollution & ¢ = 5mS. 9.56

porcelaine vierge avec la suie. 18.38

porcelaine avec la suie vieillie a sec. 17.37

Porcelaine avec la suie vieillie sous pollution & o 14.14
=2mS$S

Porcelaine avec la suie vieillie sous pollution a o 12.02
= 5mS.
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Figure 1V-16 Histogramme de la rigidité diélectrique longitudinale El (kV/cm) de la porcelaine en
fonction de [’état de surface de [’échantillon.

S oQ 0

Conductivité o(mS)

Figure 1V-17 Histogramme de la rigidité diélectrique longitudinale EI (kV/cm) de porcelaine en
fonction de la conductivité de la pollution (6= ZmSet o= 5msS).
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A l'état vierge, avec et sans suie, la porcelaine présente une bonne rigidité diélectrique
longitudinale. Cependant, en présence de la pollution, la porcelaine voit ses performances
diminuer progressivement a mesure que la conductivité des polluants déposés augmente
(figure V.15 et 1V.16).

Le vieillissement électrique du matériau en porcelaine entraine une diminution de sa rigidité
diélectrique longitudinale, qui est plus prononcée avec l'augmentation de la conductivité de la

couche polluante (figure IV.15 et IV.16). Ceci pourrait s’expliquer comme suit :

Aussi bien dans le cas avec ou sans suie, la décharge glissante résultant de I'application d'un
champ électrique provoque la dégradation de la surface du matériau, laissant des traces
microscopiques, qui deviennent plus profondes avec I'augmentation de la conductivité de la
couche polluante. La contrainte thermique associée a la décharge est intensifiée par le dép6t
de pollution conductrice, ce qui favorise la carbonisation en surface de ces derniers, le dép6t
de carbone laissé derriere la décharge augmente la conductivité de surface du matériau, ce qui
accentue la dégradation de la rigidité diélectrique longitudinale.

En plus de lui conférer un caractere superhydrophobe, I'ajout d'une couche de suie a la surface
de la porcelaine, a pour avantage d’améliorer sa rigidité diélectrique longitudinale
relativement au cas sans suie (figure IV.15). Ceci pourrait s’expliquer par 1’absorption de

I’énergie de décharge par la couche de suie.

IV.3.2 Mesure du facteur de perte et de la capacité du matériau
Tableau 1V-15 : Variation du facteur de perte tgd et de la capacité Cx de la porcelaine.

Mesure électrique Cx(pF) Tgd
Echantillon
Vierge 15.0914 9x107*
Vieilli 14.813 9.4x107*
pollué a 2mS/cm 14.316 1.002 x 1073
pollué a 5mS/cm 13.89 1.297 x 1073
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Le tableau (IV.15) illustre la variation du facteur de perte tgd et de la capacité Cx de la
porcelaine en fonction de 1’état de surface. Nous remarquons que le vieillissement électrique
du matériau sans suie résulte une augmentation du facteur de pertes qui est plus marquée avec

I’augmentation de la conductivité de la couche polluante.

Donc le vieillissement électrique et la pollution déposée sur 1’isolateur influent négativement
sur les performances électriques de I’isolateur en porcelaine, ce qui signifie que ce dernier
présenterait dans ce cas de figure une grande dissipation d'énergie sous l'effet d’un champ

électrique appliqué en présence d’un dépot de pollution.

1VV.3.3 Calcul de la permittivité électrique &r et de I’indice de perte &r.tgd
Les valeurs des permittivités électriques relatives g et de I’indice de perte &r.tgd a 1’état

vierge, vieilli, vieilli sous pollution a 2mS/cm et 5mS/cm de la porcelaine, calculées pour une

tension de 100KV et une fréquence de 50Hz sont représentées sur le tableau (1V.16)

Tableau 1V-16 : Permittivité électrique relative et indice de perte calculés.

Permittivité er P’indice de perte er.tg(d)
porcelaine vierge propre 6.82 6.138 x1073
porcelaine vieillie a sec 6.69 6.288x1073
porcelaine vieillie sous pollution | 6.47 6.4829 x1073
aoc=2msS.
porcelaine vieillie sous 6.278 8.142x1073
pollution & ¢ = 5mS.

Le tableau (IV.16) illustre la variation de I’indice de perte er.tg(d) et de la permittivité de la
porcelaine en fonction de 1’état de surface. Nous remarquons que 1’indice de perte augmente
lorsquele matériau subit un vieillissement électrique. Le vieillissement a sec et sous pollution
conductrice affecte les propriétés diélectriques de la porcelaine, ce qui se traduit par une

augmentation des pertes diélectriques, par conséquence une augmentation de 1’indice de perte.
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V.4 Présentation et discussion des résultats des analyses chimiques

IV.4.1 Analyse par fluorescence des rayons X (FRX)
L’analyse par fluorescence X pour les différents échantillons analysés de porcelaine

effectuée par un spectrometre de fluorescence des Rayons X, modéle (Sci Aps X-200)
nous a permis de déterminer sa composition chimique. Les résultats obtenus sont portes
dans le tableau (1V.17).

Tableau IV-17 : Composition chimiques des échantillons de porcelaine.

Eléments (%0) Porcelaine vierge Porcelaine avec suie | Porcelaine avec suie
vieillie sous pollution
a 6=5mS/cm

E.L (Léger) 4761 38.8 35.41

Al (Aluminium) 3.28 0.64 0.575

Si (Silicone) 30.90 53.22 55.66

K (Potassium) 1.48 0.096 0.116

Ca (Calcium) 8.95 0.917 1.21

Ti (Titane) 0.041 0.641 0.542

Cr (chrome) 0.161 0.036 0.057

Fe (fer) 0.226 0.115 0.144

CO (cobalt) 0.033 0.009 0.014

Cu (Cuivre) 0.003 0.003 /

Zn (Zinc) 5.08 3.76 4.19

Rb (Rubidium) 0.007 0.006 0.007

Sr (Strontium) 0.01 0.009 0.009

Y (yttrium) 0.01 0.008 0.008

Zr (Zirconium) 2.19 1.7 2

MO (molybdéne) 0.006 0.005 0.006

Pb (plomb) 0.01 0.007 0.006

S (soufre) / 0.023 0.043
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D’aprés les résultats présentés dans le tableau (1V.17), nous remarquons que le réseau
amorphe de la porcelaine se trouve modifié quand celle-ci est revétue de suie, ou qu’elle soit
vieillie avec suie ; ceci est révélé par la modification du taux de silicium de 30,9 & 53,22 puis
a 55,66 %.

Par ailleurs, les éléments légers (E. L) représentés par le taux des matiéres organiques et de
carbone, diminue de 47,61 a 38,8 % pour la porcelaine avec suie puis diminue a 35,41% pour
la porcelaine vieillie avec suie. Une diminution importante du taux de potassium (K) est notée
dans la porcelaine avec suie de 1,48a 0,096 %. Ce phénomeéne est remarqué aussi pour le cas

du calcium (Ca) donnant une diminution de 8.95 a 0.917 % pour la porcelaine avec suie.

IV.4.2 Analyse par spectroscopie infrarouge a transformé de Fourrier (IRTF)
Les spectres infrarouges des matériaux de départ et des matériaux préparés ont été enregistrés

a l'aide d'un spectrophotomeétre de modele (NicoletTM 1S50 FTIR) dans la plage spectrale de
4000 a 400 cm™ en utilisant le mode ATR (réflexion totale atténuée). Les spectres sont
présentés sur la figure (1V.18) :

Transmétance (%)

T T T T T T T T T T T T . 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500 fooo ‘ 500
' - 774
Nombre d'onde (cm-1) 1004

(@)
Figure 1V-18 Spectre FTIR des échantillons (vierge avec suie et vieilli avec suie, vieilli avec suie sous

pollution 5mS/cm).a et b
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Figure 1V-19 Spectre FTIR des échantillons (vierge, vieilli a sac et vieilli sous pollution 5mS/cm).

Les spectres FTIR relatifs aux différents échantillons avec suie et avec ou sans pollutions sont
représentés sur la figure (1V.18). D’aprés ces spectres, nous remarquons la présence de deux
domaines distincts : le premier domaine démarrant de 4000 a 1500 cm™ relative aux
groupements hydroxyles (O-H) et les groupements liés aux liaisons (C-H et C-0, C=0, C=C) ;
le second domaine, allant de 1600 jusqu’a 500 cm™ ; relatif a I’empreinte digitale du composé
et des différents groupements caractérisant les liaisons structurales liés généralement au
porcelaine (Si-O, Al-O, etc...).Ainsi, nous remarquons la présence des bandes trés larges
situés entre 943 et 1011 cm-1 ; elles sont attribuées a la liaison Si-O relative au porcelaine.
Cependant, la pollution a fait apparaitre deux bandes larges a 3430 et 2900 cm-1 pour les
échantillons ; elles sont attribuées a la présence de groupent hydroxyles des O-H externes

caractérisant les liaisons CH2 et CH3.

L’application de la suie sur la porcelaine a fait apparaitre plusieurs bandes caractérisant les
liaisons des composés organiques composant la suie; par ailleurs, I’influence de
vieillissement et de la pollution sur la suie associée au porcelaine se laisse apparaitre par la
présence accentuée de nouvelles bandes de vibration. D’apres les différents spectres des
échantillons (porcelaine vieilli avec suie, porcelaine avec suie vieilli sous pollution) nous

remarquons la présence des pics caractérisant les groupements fonctionnels a 2968, 2913 et
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2866 cm-1 des liaisons CH2 et CH3 respectivement ; relatifs aux cycles aliphatiques de la
suie. Ces pics sont beaucoup plus intenses quand les échantillons ne sont pas soumis a la
pollution. D’autres part, au fur et & mesure que la pollution est accentuée, de larges bandes
apparaissent vers 3430 cm-1 qui sont attribuées a la présence des OH externes indiquant la
présence d’eau (H-O-H). De I’autre c6té des différents spectres (1600-500 cm-1), plusieurs
bandes intenses apparaissent, elles sont attribuées aux différents cycles aromatiques
composant la suie. Les bandes remarquées a 1470 cm-1 sont attribuées aux groupements
fonctionnels des liaisons C-H des cycles aliphatiques CH2 et CH3, ces pics sont beaucoup
plus intenses a mesure que la pollution augmente. D’autres parts, on remarque la présence
d’une large bande a 1650 cm-1, elle est attribuée a la présence de cycles aromatiques C-C, C-
H et C-O-C. La structure du verre est trés influencée par la présence de la suie et de la
pollution, nous le remarquons par la présence et 1’élargissement des pics a 991 cm-1, relatif a

la liaison Si-O.

L’application de la suie sur la porcelaine a fait apparaitre plusieurs bandes caractérisant les
liaisons des composés organiques composant la suie ; par ailleurs, I’influence de la suie
associée au porcelaine se laisse apparaitre par la présence accentuée de nouvelles bandes de
vibration. D’aprés les différents spectres des échantillons, nous remarquons la présence des
pics caractéerisant les groupements fonctionnels a 2962, 2932 et 2859 cm-1 des liaisons CH2
et CH3 respectivement ; relatifs aux cycles aliphatiques de la suie. Ces pics sont inexistants
quand les échantillons ne sont pas vieillis & la suie et ils sont absent dans la porcelaine vierge.
D’autres part, au fur et a mesure que la porcelaine est vieilli et vieilli avec suie, de larges
bandes apparaissent vers 3430 cm-1 qui sont attribuées a la présence des OH externes
indiquant la présence d’eau (H-O-H). De I’autre coté des différents spectres (1600-500 cm-1),
plusieurs bandes intenses apparaissent, elles sont attribuées aux différents cycles aromatiques
composant la suie. Les bandes remarquées a 1470 cm-1 sont attribuées aux groupements
fonctionnels des liaisons C-H des cycles aliphatiques CH2 et CH3, ces pics sont beaucoup
plus intenses a mesure que la pollution augmente. D’autres part, on remarque la présence
d’une large bande a 1650 cm-1, elle est attribuée a la présence de cycles aromatiques C-C, C-
H et C-O-C. La structure de la porcelaine est trés influencée par la présence de la suie, nous le
remarquons par la présence et 1’élargissement des pics a 991 cm-1, relatif a la liaison Si-O. La
structure de la porcelaine est beaucoup plus influencée quand il est vieilli avec suie que quand

il est vieilli seulement.
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IV.4.3 Analyse par diffractogramme des rayons X des différentes porcelaines
Les spectres diffractogramme des échantillons sont enregistrés a I’aide d’un diffractométre a

poudre D8 Advance-BRUKER AXS. Il posséde une géométrie de type Bragg—Brentano, par
le rayonnement de fluorescence de certains éléments, tel que le fer. Les spectres RX ont été

enregistrés en 26 entre 5° et 60°.les spectres sont présentés sur les figures (1V.19 et 1V.20) :
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Figure 1V-20 Diffractogramme des rayons X des différentes porcelaines.

Les résultats obtenu pour les trois (03) échantillons de porcelaine (a, e et h) sont étudié et
rapporté par la figure 1V.19 et qui a mis en évidence la présence des minéraux suivants :

- Le zicron ( Zr SiO4) comme minéral pricipal
- Quartz low (SiO2), Rutile (TiO2) en faible quantité

81



Chapitre 4 présentation et discussion des résultats
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Figure 1V-21 Diffractogramme des rayons X des différentes porcelaines.

Zr : zicron ( Zr SiO4)

Cr : Cristobalite (SiOz)

IV.4.4 Analyse par photoluminescent des différentes porcelaines
La photoluminescence est le phénoméne d'émission de lumiére suite a la réaction d'un

matériau photoluminescent sujet a une "excitation" par exposition a un rayonnement optique

ultraviolet.
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Figure 1V-22 spectre d’analyse par photoluminescent.

Les deux pics observés a 440 nm et 660 nm sont des harmoniques de la longueur d’onde
d’excitation (A= 220 nm). Par contre le pic situé a 630 nm est une réponse Raman de la
porcelaine, c’est-a-dire une vibration du réseau cristallin. Contrairement au verre, la

porcelaine ne présente aucune émission des défauts de surface dans la gamme visible.

Les trois spectres d’émission montrent clairement que 1’intensité Raman émise par
I’échantillon vierge, sans vieillissement et sans suie, est nettement élevée par rapport a celles
observées avant vieillissement en présence de suie (vierge avec suie) et aprés vieillissement

en présence de suie (vieilli avec suie).
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IV.5 Conclusion
Dans ce chapitre, nous avons présenté et discuté les résultats de notre étude qui porte

sur la perte partielle ou totale de I'nydrophile /I'nydrophobie de la porcelaine revétue ou non
d’une couche de suie. Il s’agit de mesurer 1’angle de contact 6 d’une goutte déposée sur huit
états de surface des plaques de porcelaine, avec et sans couche de suie (vierge, vieillie a sec et
vieillie sous une pollution humide conductrice & 6=2 mS/cm et 6=5 mS/cm), pour différents
angles d’inclinaison o de cette surface, et pour différents paramétres mis en jeu tels que : le

volume de la goutte, 1’état de la surface et la conductivité de la solution polluante.

Les différentes mesures et analyses réalisées au cours de cette étude nous ont permis
de faire plusieurs constatations et de tirer certaines conclusions que nous résumons comme

suit :

Le volume des gouttes d'eau joue un réle déterminant dans leur comportement sur la

surface isolante.

Les mesures électriques et physiques et les analyses chimiques (FTIR, FRX, DRX et
photoluminescence), ont démontré que la présence de suie et de la pollution influence
considérablement la structure de la porcelaine. Le vieillissement électrique dans des
conditions de pollution sévére (conductivité 6=5 mS/cm) altere les propriétés électriques de la
porcelaine (rigidité €électrique Ed, facteur de pertes €lectrique tgo, capacité Cx), mais améliore
en revanche son caractere hydrophobe en rendant sa surface rugueuse. Cela entraine une
diminution de I'énergie de surface et une diminution de la zone de contact entre solide et le
liquide (porcelaine et goutte d’eau). Cette observation peut étre expliquée par la formation de

structures nano et microscopiques lors du passage de la décharge électrique.

v’ Effet de la déclinaison a sur I’angle de contact 0 :
La porcelaine sans suie présente une surface super hydrophile. Dans ce cas 1’angle de contact
0=0°, et la déclinaison o n’a pas d’effet, sauf pour le cas de la porcelaine vieillie & sec ou

I’angle de contact 6 augmente avec 1’augmentation de 1’angle de déclinaison a.

La couche de suie déposée sur la surface de la porcelaine confere au matériau un aspect
superhydrophobe. Contrairement au cas précédent, I'angle de contact 6 diminue avec 1'angle
de déclinaison a. Le matériau perd ainsi son caractére superhydrophobe, mais conserve son

aspect hydrophobe, sauf pour le cas de vieillissement de la surface sous pollution humide
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conductrice, ou 6 diminue considérablement en raison du balayage de la suie par les
décharges électriques qui laissent des traces de dimensions importantes relativement a la
dimension de la goutte (ul) supposée étre déposee par phénomene de condensation suite a un
changement thermique.

v Le comportement lors de I’éviction de la goutte :
L'éviction de la goutte se produit a des angles de déclinaison o plus importants pour la
porcelaine vieillie a sec. Il est a noter que les angles d'éviction sont plus petits lorsque la
couche de suie est présente.
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V. Conclusion géneérale

L’objectif de notre étude consiste & comprendre le comportement de I’isolateur en porcelaine
sous les contraintes de service, par sa caractérisation physico-chimique. Il s’agit de suivre
I’évolution de son état d’hydrophile/ hydrophobie, en fonction de 1’angle de déclinaison a de
la surface du matériau, sous ’effet des paramétre mis en jeu, a savoir I’état de surface des
échantillons de la porcelaine (vierge, vieilli & sac, vieilli sous pollution conductrice a
o=2mS/cm et c=5mS/cm) revétue ou non d’une couche de suie, le volume de la goutte d’eau
qui y est déposée et la conductivité de la solution polluante. Les résultats des mesures
électriques (rigidité diélectrique longitudinale, facteur de perte, capacité du matériau) et
physique (angles de contact) et des analyses chimiques (FTIR, FRX, DRX et la

photoluminescence) sont corrélés pour atteindre notre objectif.
Des conclusions intéressantes sont tirées et sont résumées comme suit :

La porcelaine présent un aspect de surface super hydrophile. Le vieillissement a sec atténue ce
caractére super hydrophile ; la décharge rend la surface rugueuse, et les nano structures

formées empéchent la goutte de s’y étaler, augmentant ainsi I’angle de contact.

Le revétement avec une couche de suie confere a la surface de la porcelaine un aspect super
hydrophobe. Ce caractére est atténué lors d’un vieillissement sous pollution conductrice, car
I’effet thermique qui accompagne la décharge est intensifié, et cette derniere balaye la suie sur
son passage en laissant des traces plus larges sur cette surface, ce qui diminue I’angle de

contacte.

L’hydrophobie est améliorée avec 1’augmentation du volume de la goutte d’eau dans le cas

des surfaces revétues de suie vieillies.

L’éviction de la goutte s’opére a des angles de déclinaison a petits, de la plaque de la

porcelaine revétue de suie, et a des angles plus importants pour la porcelaine vieillie a sec.

Les analyses chimiques ont révélé que la structure moléculaire de la porcelaine est tres
influencée par la présence de la suie, et I’action d’un champ électrique appliquée ; le
vieillissement et la pollution dégrade le caractére super hydrophobe, ainsi que les propriétés

¢lectriques tels que la rigidité di¢lectrique longitudinale Ed et le facteur de perte tgo.
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