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Résumé

Le développement des applications électrostatiques est souvent accompagné par le besoin
de compréhension et la maitrise des mécanismes de chargement et de I’évolution des charges
surfaciques. De plus, la charge accumulée a la surface des isolants doit étre éliminée lorsque
sa présence peut étre génante au processus ou lorsqu’elle peut causer des problemes touchant
a I’installation. L’objectif de cette thése est la caractérisation de I’état de charge des matériaux
polymeres en forme de granules et le contrle des charges moyennant un ionisateur a
décharge couronne alternative. On propose la comparaison entre les mesures électrostatiques
pour la détermination de I’instrument approprié a la mesure de I’évolution des charges
surfaciques. Le potentiel, le champ et la charge de surface ont été mesurés sur quatre types de
matériaux granulaires en utilisant des sondes a lame vibrante et des sondes capacitives. La
sonde a lame vibrante est la plus appropriée a la mesure du déclin du potentiel de surface.
Dans ce cas, les mesures englobent tous les mécanismes responsables du déclin rendant
difficile leur interprétation. Les sondes capacitives de larges dimensions peuvent écarter le
déplacement latéral des charges ce qui simplifie I’interprétation des mesures. Cependant, a
cause du couplage electrostatique, les sondes capacitives affectent I’évolution des charges en

les ralentissant.

La décharge couronne alternative peut étre un outil trés efficace a I’élimination des
charges indésirables accumulées a la surface des isolants. Le phénomene de neutralisation des
charges moyennant une décharge couronne est trés compliqué en raison de la multitude de
facteurs qui peuvent I’influencer. La fréquence s’avere le facteur le plus important ou son
augmentation meéne a une neutralisation réguliére avec un taux élevé. Par contre, I’amplitude
son effet est plutdt tributaire des autres facteurs : la fréquence et la hauteur de I’électrode.
Cependant, la corrélation entre ces parametres peut donner des résultats satisfaisants.



Abstract

The development of electrostatic applications is often accompanied by the need to
understand several mechanisms of insulators charging and charge evolution on the surface of
these insulators. Furthermore, the charge accumulated on the surface needs to be eliminated
when it is undesirable or when it can be a source of troubles. The aim of this thesis is the
characterization of charging state of polymer granular material and the control of residual
charges by use of AC corona ionizer. We propose the comparison between electrostatic
measurements in view to determine which instrument is more appropriate to the measurement
of surface charge evolution. The surface potential, surface charge and surface field were
measured on the surface of four polymer granular materials using vibrating and capacitive
probes. The vibrating probe is more appropriate to measure surface potential decay but the
measurement encloses all possible decay mechanisms which complicates the curves
interpretation. Larger capacitive probe can discard lateral charge displacement from
measurement and leads to easier interpretation of obtained results. However because of charge

coupling, the charge evolution is affected by the presence of the capacitive probe.

The AC corona discharge can be an effective tool for elimination of undesirable
accumulated charge on the surface of insulator material. However, charge neutralization using
AC corona discharge is very complicated because several parameters are involved. The
frequency seems to be the important factor. Obtained results show that increasing frequency
leads to regular and important neutralization rate. The influence of voltage amplitude is
complicated and depends on frequency and electrode height. Correlation between all these

parameters may leads to excellent results.
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Introduction

Les phénomeénes électrostatiques ont été souvent percus comme une source de nuisance
aussi bien aux individus qu’aux équipements. D’autre part, ces phénoménes ont été

avantageusement exploités pour le développement de beaucoup de processus.

Depuis I’apparition des technologies et applications, comme la xérographie et les électrets,
impliquant le chargement et le stockage des charges a la surface des isolants, la caractérisation
de leur état de charge est devenue primordiale. Dés lors, la mesure en circuit ouvert du déclin
de potentiel de surface avait été 1’objectif de beaucoup d’études visant la compréhension et la
maitrise de 1’évolution de la charge surfacique. Les efforts des chercheurs dans ce domaine
ont abouti au développement de plusieurs modéles théoriques reliant 1’évolution des charges
surfaciques aux propriétés diélectriques du matériau et au transport des charges dans son
volume. Ces méthodes de mesure ont été utilisées pour 1I’étude des charges d’espace et du
phénomene de vieillissement, appliquée principalement au polyéthylene pour isolation des
cables. Les études se faisaient alors sur des structures en films. Avec I’apparition des
méthodes de mesure des charges d’espace, les mesures électrostatiques ont été quasiment

écartées de la caractérisation des isolants.

Le besoin croissant a la récupération des matiéres premiéres, par recyclage, et le souci vis-
a-vis de la préservation de la nature ont poussé les chercheurs, et les industriels, au
développement des technologies de filtrage et de traitement des déchets. Parmi les techniques
utilisees, les procédés électrostatiques offrent une solution avantageuse en raison de leur
simplicité, faible cout et faible consommation d’énergie. Les mesures électrostatiques ont

servi comme outils d’analyse et ont alors accompagné le développement de ces applications.

Les séparateurs électrostatiques sont capables de séparer les mélanges métaux — isolants
ou isolants — isolants en profitant de la différence de leurs caractéristiques diélectriques. Les
polymeres isolants constituent une grande masse des déchets récupérés, puisqu’ils sont
largement utilisés dans les différents secteurs industriels: électrique, électronique,

électroménager, I’industrie automobile. . .etc.



Introduction

Les polymeéres existent avant industrialisation en forme de granules. Inversement, ils sont
broyés et réduit a une forme granulaire afin de faciliter leur transport et stockage mais aussi

pour pouvoir appliquer ces procédés électrostatiques a leur séparation.

Ces applications électrostatiques exploitent les forces électriques provenant des charges
accumulées a la surface des isolants. Les forces développées par ces charges sont souvent
faibles ce qui rend le processus de chargement et la taille des grains traités deux facteurs

importants pour I’efficacité du processus de séparation.

La charge ¢électrique, initialement exploitée pour le développement d’une force, peut étre a
’origine de nombreux problémes en relation avec la sureté et la performance des installations.
En plus du collage des particules électrisees aux objets environnants, la charge qu’elles
portent peut mener a des décharges électrostatiques lorsqu’elle est assez importante. Ces
décharges nuisent aux équipements électroniques et encore plus gravement elles peuvent
entrainer des incendies si le milieu et les objets environnants sont inflammables. De ce fait, le
contrdle des charges portées par les particules isolantes est une opération qui s’impose pour

assurer la performance et la sureté des installations électrostatiques.

Cette these traite la caractérisation des polymeéres isolants granulaires par voie de mesures
électrostatiques et le controle des charges surfaciques par neutralisation, moyennant une
décharge couronne alternative. Trés peu de travaux ont traité les phénomeénes électrostatiques

sur des couches de granules, ce qui donne un caractére original a nos travaux.
La thése comporte quatre chapitres présentés comme suit :

Le premier chapitre donne les éléments théoriques de base en relation avec le chargement
des isolants polymeres et la neutralisation des charges surfaciques.

Le deuxieme chapitre présente les méthodes de mesures électrostatiques utilisées tout au
long de cette these. Le principe des différents instruments de mesure de la charge, du champ
et du potentiel est présenté avec détails. L’accent est mis sur la méthode de mesure du déclin

de potentiel de surface en tant que méthode largement utilisée en electrostatique appliquée.

Le troisieme chapitre est consacré aux résultats de mesure de la caractérisation des
couches de granules. Les résultats comportent une comparaison entre le déclin de la charge,
du champ et du potentiel mesurés avec les instruments appropriés. Ces mesures sont

complétées par le profile spatiotemporel du potentiel de surface.

10



Introduction

Le quatrieme chapitre traite le contrdle des charges de surface par neutralisation en
utilisant une décharge couronne alternative. Ces mesures sont scindées en deux types: (i) des
mesures d’optimisation en fonction de quatre principaux parametres, (ii) des mesures du

profile du potentiel avant et aprés neutralisation a plusieurs tensions et fréquences.

11



CHAPITRE |

Etat de charge des matériaux polymeres

Isolants

Les matériaux polyméres sont largement employés de nos jours dans les différents

secteurs industriels en raison de leurs excellentes caractéristiques thermiques, mécaniques et
électriques. La plupart d’entre eux sont des isolants ce qui occasionne 1’apparition et le
stockage des charges électriques a leurs surfaces. La formation des charges a la surface des
isolants est un phénomeéne commun puisqu’il s’agit avant tout d’un phénomene naturel. En
effet, les isolants peuvent acquérir une charge électrique suite a un frottement
(triboélectricité), a une force mécanique (piézoélectricité) ou par influence électrostatique.
Pour une application industrielle, le chargement des isolants peut étre effectué moyennant une
source de charges électriques, généralement une décharge couronne, ou autre source telle que

les matiéres radioactives ou des faisceaux d’électrons.

Durant les trois derniéres décennies, les chercheurs se sont penchés sur la problématique
du chargement des isolants, notamment les polymeres, en essayant de comprendre la réaction
du matériau aux charges surfaciques et les mécanismes de leur dissipation [1-8]. Par ailleurs,
le transport de charges par les isolants et la formation des charges d’espace a 1’intérieur du
volume de l’isolant ont été intensivement ¢tudiés afin de comprendre le phénoméne de
conduction dans les isolants et la liaison des charges d’espace au phénomene de vieillissement

et de claquage [9-18] . Ainsi la dynamique des charges qu’elles soient de surface ou de

12



Etat de charge des matériaux polymeres isolants CHAPITRE I

volume d’un isolant suscite toujours 1’intérét des industriels et les chercheurs afin de cerner

les phénomeénes mis en jeu.

Cependant, loin des phénomenes physiques mis en jeu, le chargement constitue une étape
de départ de plusieurs applications électrostatiques, telles que le filtrage, la séparation, la
précipitation électrostatique et les électrets [1, 19-23].

Ce chapitre expose les principaux éléments théoriques en relation avec le processus de
chargement des matériaux polymeres. Au début, les matériaux polymeres sont présentés puis
leurs caractéristiques diélectriques essentielles, la polarisation et la conduction, sont exposées.
La derniere partie du chapitre est consacrée a la présentation du chargement des isolants par

décharge couronne.

1.1. Matériaux polymeres

Un polymere est un matériau composé de longues chaines moléculaires appelées
macromolécules. Chaque macromolécule est constituée de I’enchainement covalent d’un
grand nombre (jusqu’a 10° [24]) de motifs (ou unités) monoméres. Les polyméres sont
généralement des matériaux organiques, c’est-a-dire a base des éléments de la chimie
organique (C, H, O, N, CI, F, S), avec des propriétés contrdlables et sont moins couteux [24].
Actuellement ces matériaux trouvent des applications diverses en génie électrique. Selon leurs
propriétés, d’isolant, de semi conducteur ou de conducteur, ils sont utilisés pour 1’isolation
des cébles électriques, et des cartes électroniques, pour la fabrication des cellules solaires, des
diodes électroluminescentes, des écrans électromagnétiques et des fenétres intelligentes

(propriétés optiques) [25-26].

Typiquement les polyméres possédent une faible conductivité (10°a 10° Q*.m™) ce qui
fait de ces matériaux de tres bons isolants électrique. Cependant leur conductivité peut étre

contrdlée par dopage afin de les rendre semi-conducteurs ou conducteurs [25].

Les chaines de polymeére sont synthétisées a partir des monomeres par procédé de
polymérisation. La figure 1.1 montre la molécule du polyéthyléne dont I’élément de base est

le monomere d’éthyléne CoH,.

Les propriétés physiques du matériau résultant sont fonction de la structure des molécules

et de leur arrangement.

13
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Figure 1.1. Molécule de polyéthylene

1.2.Propriétés diélectriques des polyméres

Un diélectrique est le siege de deux types de charges : les charges liées, qui font partie de
la structure méme du matériau, et les charges libres, qui peuvent étre surfaciques ou injectées
de la surface ou encore qui peuvent apparaitre suite a la dissociation des chaines moléculaire a
cause du vieillissement. De ce fait, lorsqu’un diélectrique est soumis a un champ électrique
extérieur, il y a apparition des phénomenes de conduction et de polarisation. Le premier est la
résultante de I’action du champ sur les charges libres, tandis que le second résulte de I’action

du champ sur les charges liées.

1.2.1. Polarisation des diélectriques

Toute matiére est composée d’atomes qui contiennent a leur tour des charges positives et
négatives d’égale quantité. Lorsqu’un matériau est soumis a un champ électrique, venant
d’une distribution de charge surfacique ou provenant d’un champ extérieur, ses molécules
internes, composées de charges liées, se trouvent sous 1’action d’une force électrique qui tend
a les orienter dans la direction du champ. Ainsi, les charges négatives sont pausées dans le
sens inverse au champ et les charges positives dans le méme sens du champ de sorte que le

matériau devient chargé positivement sur une face et négativement sur ’autre (fig.1.2).

14
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Supposons que le diélectrique est mis entre deux armatures alimentées a partir d’une
source de tension continue (fig.1.2.a), ’orientation des charges liées entraine 1’apparition
d’une densité de charge de polarisation p, a la surface du matériau qui annule une partie des
charges portées par les armatures. Puisque la tension doit demeurer constante, la source
compense la partie des charges neutralisées, ce qui se traduit par un courant dans le circuit
extérieur [27]. D’autre part, si le diélectrique est chargé en surface (Figure 1.2.b) sa
polarisation entraine I’annulation progressive des charges surfaciques et donc leur déclin au

cours du temps.

La polarisation P est proportionnelle au champ électrique appliqué5 =go;(E, le vecteur
déplacement électrique s’écrit alors : D =80E+§, d’ou D= 808rE. Avec g=1+ y est la

permittivité relative du diélectrique. La densité de courant dans le circuit extérieur Jey due a la

polarisation et & la conduction a travers le diélectrique est exprimé par :

\4

I
+++ ++++ + + ++ +++ ++ + +

b

vl

vl

’

(@)

ps
+++ A

(b) -

Figure 1.2. Phénomene de polarisation : (a) diélectrique sous tension, (b) diélectrique chargé
en surface seulement
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oD -
‘]ext :E_'_(O-'{_Z/uipi)E (11)

Le premier terme 85/8'[ est appelé courant de déplacement et représente la variation de la

polarisation en un point. Le second terme représente la densité de courant due a la conduction

intrinséque oE et extrinséquez n piE, venant des charges de différentes especes injectées

dans le matériau. Supposant que seule la polarisation existe, la densité de courant devient :

OE oP
_g =00 1.2
o =% g ot (1.2)
La variation du potentiel sera alors :
L L
a_V:_J'a_de:_i L.Jext—J'a—de (1.3)
ot o ot & Xl

Une partie de la charge appliquée sera donc compensée par les phénomeénes de
polarisation et, en conséquence, la variation du potentiel sera plus lente en présence de
I’isolant. Lorsque le courant de charge est interrompu, on est en circuit ouvert (fig.1.2.b), et
les phénomeénes de polarisation lents, s’ils existent, entraineront un déclin de potentiel donné

par :

—de (1.4)

o 150
E:_lat

&y

Le phénoméne de polarisation est fonction de la structure interne des matériaux, qui

peuvent étre généralement séparés en matériaux polaires et apolaires [28-29].

Dans les matériaux polaires, tels que le polyamide, le polychlorure de vinyle ou la résine
époxy, des dipdles existent méme en absence de champ. Ces dipbles résultent de la
déformation du nuage électronique le long d’une liaison chimique dissymétrique. En
I’absence de champ, ces dipdles sont en regle générale orientés aléatoirement, et par
conséquent, la polarisation macroscopique est nulle. Sous I’effet d’un champ électrique
appliqué, ces dipbles sont soumis a un couple qui tend a les orienter dans sa direction. La
polarisation produite par I’orientation dipolaire étant importante, la permittivité des matériaux

polaires et supérieure aux matériaux apolaires.
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Dans les matériaux apolaires, tels que le polyéthylene ou le polycarbonate, il y a absence
de dipoles lorsque le champ est nul. Les dipdles se forment suite a un champ appliqué par les
phénomeénes suivants: (i) la déformation des nuages électroniques autour des noyaux, se
traduisant par le déplacement relatif des nuages dans le sens inverse par rapport au centre du
noyau (positive), et donc inversement au champ ; (ii) la liaison ionique (exemple le NaCl) se

déforme et ménent au déplacement des centres de charges comme précédemment.

Le tableau 1.1 donne la permittivité relative de certains matériaux polyméres employés

dans cette thése.

On distingue quatre types de polarisation (fig.1.3) [27-29] : électronique, atomique,
d’orientation, dite de Debye, et interfaciale. Chacune de ces polarisations contribue a la valeur

de la permittivite relative, les deux premieres etant des polarisations de deformation.

Tableau 1.1 Permittivité relative de certains polyméres a 50Hz [29]

Polymeére Permittivité relative &
Polyéthylene 2.3
Polycarbonate 2.97
Polyamide 6-6 3.6a4.0
ABS 26a25
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Sans champ électrique Avec champ électrique
E

(a) électronique

CoAVAVALS) CoAVAVAVAVA O/

(b) atomique

(c) d’orientation

CNSRONCRONS) @OEEO000
CRCNCRCRCNC) Q00000
POO®O®O @ORO000
CNCNCRCRCNC) @OO0OG®OO0

(d) de charge d’espace

{* atome A

(& atome B

Figure 1.3. Représentation schématique des quatre types de polarisation

Polarisation électronique : quand un champ electrique constant est appliqué, le nuage
électronique dans chaque atome est déplacé légerement par rapport au noyau (fig.1.3.a),

donnant un dipdle induit.

Polarisation atomique : lorsque différents atomes sont présents dans une molécule ne
possedant pas de moment dipolaire permanent, les électrons participant aux liaisons de
covalence se déplacent préférentiellement vers I’atome le plus électronégatif, créant ainsi,
sans contrainte extérieure, un moment de liaison (moment dipolaire induit). Si I’on superpose
un champ électrique, les atomes se déplacent les un par rapport aux autres, donnant naissance
a une polarisation atomique (fig.1.3.b) qui met en jeu le déplacement des atomes au sein de la

molécule.
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Polarisation d’orientation ou polarisation de Debye: Si la résultante des différents
moments dipolaires est différente de zéro, la molécule possede un moment dipolaire
permanent (fig.1.3.c). Lorsqu’on applique un champ électrique, la molécule tend a s’orienter
dans le sens du champ. C’est le phénomeéne de polarisation d’orientation, étudi¢ par Debye,
qui apparait lorsqu’une molécule ou un groupement d’atomes posséde un moment dipolaire

permanent.

Polarisation interfaciale ou de charge d’espace : effet Maxwell — Wagner — Sillars : Ce
type de polarisation apparait dans les matériaux hétérogenes. Il provient de I’accumulation des
charges aux interfaces des différentes phases constituant les matériaux (fig.1.3.d) lorsque ces
différentes phases ont des permittivités et des conductivités différentes. Ce type de

polarisation est encore appelé effet Maxwell — Wagner — Sillars [29].

1.2.2. Phénomeéne de conduction

Toute charge électrique entrainée dans un mouvement ordonné par un champ électrique
constitue ce que nous appelons la conduction électrique. Les charges susceptibles de donner

ainsi naissance a un courant électrique sont des ions ou des électrons.

Le phénomene de conduction dans les matériaux polymeres a été largement discuté dans
la littérature [9-14, 30-34], notamment la dynamique de création et transport des charges
d’espace, lequel est un phénomene complexe en raison de la multitude des paramétres et des

mécanismes impliqués.

Puisqu’un isolant est sensé étre dépourvu de charges libres de conduction, on imagine que
les charges proviennent essentiellement de 1’extérieur par phénoméne d’injection. Cependant,
I’isolant n’est pas parfait et possede alors une certaine conductivité due aux imperfections de
la structure du matériau et aux impuretés qui peuvent se présenter. Ainsi, la conduction de
charges sera controlée soit par des phénomeénes d’interfaces ¢lectrodes/diélectrique ou

air/diélectrique soit par des phénomeénes de volume au sein du diélectrique.

Conduction controlée par ['interface : lorsque deux matériaux de différents niveaux de
Fermi se mettent en contact, les charges libres s’écouleront d’un matériau a un autre jusqu’a
ce que la condition d’équilibre soit remplie autrement dit 1’égalité des niveaux de Fermi [35].
Ce flux de charges libres genére alors une charge positive d’un coté et une charge négative de

I’autre entrainant, de ce fait, la création d’un champ électrique aux bornes de I’interface
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appelé barriere de potentiel. Pour franchir cette barriere les charges doivent avoir

suffisamment d’énergie, sous un champ électrique minimal, dit seuil d’injection.

Trois mécanismes peuvent décrire le phénomeéne d’injection a I’interface [35-37]: (i)
I’effet Schottky (thermoélectronique) qui traduit le passage de 1’électron (ou trou) au dessus
de la barri¢re de potentiel sous I’effet combiné de la température et du champ électrique, (ii)
I’effet tunnel (effet Fowler — Nordheim) un phénoméne quantique qui définit le passage des
charges au travers de la barriere de potentiel a énergie constante et se produit a faible
température et (ii1) I’effet tunnel assisté par la température qui consiste en I’acquisition d’une
énergie (le plus souvent thermique) par 1’électron (ou trou) permettant son passage au travers

de la barriére sur une distance moins longue qu’a énergie constante.

Conduction contrélée par le volume : la conduction est conditionnée par 1’existence des
charges et a leur aptitude a se déplacer. Les diélectriques polymeéres sont de bons isolants et
donc ils possédent trés peu de charges. Cependant, les charges peuvent y exister pour
différentes raisons : injection a I’interface, dissociation des molécules (vieillissements), ou
encore suite aux inclusions et aux impuretés. Une fois les charges existent dans le volume de
I’isolant, et sous I’effet du champ, elles se déplacent d’un pi¢ge a I’autre suite aux diverses

mécanismes de piégeage — dépiégeage (effet Poole — Frenkel ou par saut).

Quelque soit le matériau solide consideré, il est soumis a la théorie des bandes d’énergie.
Cependant, tous les matériaux n’ont pas les mémes propriétés électriques. La classification
des matériaux en 2 groupes principaux (isolants et conducteurs) est liée a une valeur d’énergie
particuliere appelée énergie de Fermi. Globalement, la probabilité de présence d’un électron a

un niveau d’énergie E est estimée par la fonction de Fermi :

1
(E—Efj
1+exp T

Cette fonction évolue trés vite entre les bornes f(E) = 0 et f(E) = 1. E est I’énergie pour

f(E) = (1.5)

laquelle la probabilité de présence d’un électron s’approche trés fortement de 0. Au contraire,
en dessous de cette énergie, la probabilité de présence d’un électron est trés proche de 1. La
définition des deux grands groupes de matériaux vis-a-vis de leurs propriétés électriques est
liée a cette énergie. Si le niveau de Fermi est situé au niveau d’une bande d’énergie autorisée,

on obtient un matériau possédant une bande d’énergie partiellement remplie. Ainsi, n’importe
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quel petit accroissement d’énergie peut suffire pour conduire un électron de son état d’origine

vers un état d’énergie supérieur. Ceci est le cas des métaux.

Si le niveau de Fermi est situé dans la bande d’énergies interdites, alors la bande de
valence est entierement occupée. 1l faut fournir une énergie au moins égale a E.-E, = E4 pour
qu’un électron puisse sortir de son état initial. Nous sommes dans le cas des matériaux

isolants.

E Metal Isolant Semi-conducteur

Niveau de
fernu

> NE)

Figure 1.4. Représentation de diagramme de bande d’énergie pour différents matériaux

Pour le cas des solides réels, les matériaux peuvent contenir de multiples défauts qu’ils
soient structurels (grains, joints de grain), cristallographiques (dislocations, lacunes,
interstitiels, ...), ou chimiques (impuretés). Ces défauts ont nécessité un ajustement de la
théorie des bandes pour le cas des solides réels. En effet, ils peuvent étre a 1’origine d’états
d’énergie compris dans la bande interdite. Ces états d’énergie sont disponibles sous 2 formes

dans la bande interdite (voir figure 1.5) :

- Lorsque les états d’énergie créés par des défauts et situés dans la bande interdite sont
suffisamment nombreux pour que leurs orbitales électroniques se recoupent, ils
forment une bande d’énergie étroite. Cette bande d’énergie, appelée « bande
d’impuretés », est située au sein de la bande interdite et fonctionne globalement

comme une bande d’énergie a part enticre.
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- Lorsque qu’ils ne sont pas en nombre suffisant pour créer cette bande, on parle d’états
localisés. Ces bandes ou états localisés ne sont pas dépendants de leur énergie (si ce
n’est qu’ils sont compris dans la bande interdite). Ils dépendent uniquement de la

densité des états.

R

Figure 1.5. Schématisation de la présence d’état localisés (a gauche) ou d’une bande continue
de conduction au sein de la bande d’énergie interdite.

Les polymeres sont des isolants possédant généralement une bande interdite tres large (6 a
8eV) [37]. Vue leur structure semi cristalline, ou amorphe, la notions de bandes séparées
disparait, puisque des états électroniques existent a tous les niveaux d’énergie. Ainsi pour les
polymeres des états localisés, appelés états d’Anderson, sont introduits au voisinage de la

bande de valence et la bande de conduction [34, 38-39] (fig.1.6).
Il faut distinguer deux types d’états localisés [39]:

- les sites peu profonds, qui sont dus au désordre physique (distorsion de la maille
cristallographique). Ces niveaux d’énergie sont proches des bandes de valence ou de
conduction, et les porteurs de charges (électrons et trous) ayant acquis une faible énergie

peuvent se Mouvoir en « sautant » de site en site.
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- les sites profonds, dus au désordre chimique. Ce sont des états isolés dans la bande
interdite, dans lesquels les charges peuvent se piéger durablement. Ces niveaux d’énergie sont

appelés piéges profonds, et ils participent peu au transport de charges.

E —
A— T .
—— ! Bande de conduction
e e )
—— =" _—="_=", |Piéges peuprofonds Ir’nageage des
Piegesprofonds | = —. — électrons
LT O T EEEE » N(E)
Pigges profonds|  "Z=--------- ---
o T — N Piégeage des
I trous
———=—= —=_ . |Piéges peuprofonds
—-——=—"—=""= Bande de valence

Figure 1.6. Diagramme de bande d’énergie pour le cas des matériaux polymeres semi
cristallin.

La conduction est dite ohmique si la vitesse d’injection de charges est égale a leur vitesse
de déplacement dans le volume, il n y a pas d’accumulation des charges au voisinage de
I’interface. Ce type de conduction se produit lorsque le champ est faible. En champ
relativement ¢€levé, la conduction est limité par charge d’espace ou la dynamique de piégeage

— dépiégeage controle 1’écoulement des charges [35-37].

Un traitement détaillé du phéenomeéne de conduction est donné par Segui [37].

Déclin de potentiel dG a la conduction

Dans le cas ou la polarisation est stabilisée, elle peut étre décrite par une constante
diélectrique ¢, et les variations de potentiel mesurées seront alors lies a des effets de

conduction. A partir de 1’équation du courant on a alors :

8%+[0‘+ZﬂipijE (1.6)
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Dans le cas ou il n’y a pas d’effets de charge d’espace, le champ est homogene, et on a :

V
N __<o (1.7)
Vot £
Une conductivité intrinseque constante doit donc donner naissance, non seulement a un
déclin de potentiel exponentiel mais egalement a un déclin exponentiel de toute densité de
charge présente dans le matériau, avec une constante de temps égale au quotient de sa

permittivité par sa conductivité.

La conduction intrinseque est pratiquement nulle a température ambiante et champ
modéré pour la plupart des polymeéres utilisés en isolation, qui présentent un grand gap et
surtout une mobilité effective des porteurs extrémement faible. Les phénoménes observables
dans ce cas seront avant tout d’origine dipolaire, ou lies a une charge d’espace injectée.
L’apparition d’une conduction intrinséque volumique nécessite la génération d’une certaine

quantité de porteurs mobiles, avec un renouvellement qui compense les recombinaisons.

1.3. Polymeres granulaires

Les polymeres sont en forme de granules généralement avant industrialisation, comme
c’est le cas du polyéthyléne (PE) lors de la fabrication des cables, le polyamide (PA) pour les
filtres [20] ou I’acetyle — butadiene - styrene (ABS) pour la fabrication des boitiers et
composants des ordinateurs. Inversement, les polymeéres sont ramenes a la forme granulaire,

par broyage, lors du traitement des déchets contenant des plastiques [22].

La figure 1.7 montre trois matériaux polymeéres employés dans cette étude. Ces matériaux
sont composés de grains en forme sphérique et cylindrique de 2 a 3 mm de diamétre. La taille
et la forme des grains jouent un réle trés important dans le processus de charge et décharge
des couches de granules. En effet, la forme des grains détermine la régularité de la surface de
la couche et, par conséquent, I’amplification du champ a la surface. L’arrangement des grains
dans la méme couche influe sur le déclin des charges suite a la conduction de surface soit vers

la masse soit latéralement (voir Chap.lll).
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(a) (b)

(©)

Figure 1.7. Matériaux granulaires employés : (a) le polyéthyléne, (b) le polyamide et (c) le
polycarbonate

1.4. Propriétés effectives des couches de granules
Les couches de granules comportent souvent un mélange de deux ou trois matériaux.
Méme pour le cas d’un seul matériau polymere, I’existence de I’air dans les interstices entre

grains modifie les propriétés globales de la couche en constituant un mélange air - substance.

Le concept de la permittivité effective est pratiquement indispensable dans la modélisation
des matériaux composites hétérogenes a basses fréquences. La permittivité effective (ou
constante diélectrique macroscopique) peut servir a décrire des milieux qui restent homogenes
tant que les effets de dispersion sont insignifiants lorsque les ondes radio pénétrent le
matériau [40]. La permittivité effective dépend des permittivités des matériaux constituants,
de leurs fractions volumiques, et de la forme des inclusions (mais non de la structure interne
de ces inclusions). L'acces a la permittivité effective dépend du degré de complexité de la
structure du composite. Si le mélange a une structure périodique, la permittivité effective peut
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étre évaluée analytiquement sous certaines conditions (formes des dispersions, orientation du
champ électrique, ...) par des lois dites de mélanges. Par contre pour des milieux dont la
structure est désordonnée, il n'existe pas de solutions analytiques, les méthodes numériques

constituent la seule voie pour le calcul de la permittivité effective.

Plusieurs relations théoriques ont été établies pour la détermination des caractéristiques

électriques effectives [40].

Bottcher a proposé une formule permettant de retrouver la permittivité effective des
milieux ou la concentration des particules est si élevée que chaque particule est entourée par

le mélange plutdt que par un composant. Cette relation a pour expression:

G —22) _ gy (5-2) (1.8)
Eeft (6,+264)

ou ¢, est propre a la matrice et ¢, est propre aux inclusions; ¢ est la fraction volumique du

composant dispersé. Une formule semblable obtenue indépendamment par Landau et Lifchitz
[41] :

3¢,(e,—¢&)
gef‘f (mélange) = ‘91 +C ; '528 : (19)
2 1

avec c la concentration du milieu disperse, de permittivité ¢, ; &; permittivité du milieu hote.

1.5. Chargement des polymeéres par décharge couronne

La création des charges sur la surface des isolants polymeres peut étre réalisée par
plusieurs procédés : décharge couronne, triboélectricité, piézoélectricité ou par faisceaux
d’électrons. Dans la plupart des applications électrostatiques actuelles, le chargement est
réalisé soit par décharge couronne soit par triboélectricité, en raison de leur simplicité, sureté

et faible codt.

La décharge couronne est une décharge autoentretenue non destructive qui peut apparaitre
lorsqu’une différence de potentiel suffisamment ¢élevée est appliquée entre des électrodes
asymeétriques, tels que fil - plan ou pointe - plan. La dissymétrie des électrodes conduit a un
champ électrique inhomogeéne dans 1’espace inter-électrodes. Au voisinage de 1’électrode
pointue, le champ peut étre suffisamment élevé pour provoquer 1’ionisation de 1’air et les

charges qui en résultent sont entrainées vers ’¢électrode a faible champ ou se situe la surface a
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charger. L’intervalle d’aire entre électrodes comporte deux zones : une zone ionisee et une
zone de dérive (fig.1.8) [42].

Pointe

Lignes de champ et

écoulement de charges Zone ionisée

1

1

' '
1

1

Zone de dérive

Surface a charger

[}

\

\

1
1 1 1 | \
' ' 1 \ " | '
| ' 1 Vo | |
A T T R

Figure 1.8. Décharge couronne dans une configuration pointe plan

Si la surface cible est un matériau isolant, les charges entrainées par le champ se déposent

et s’accumulent en surface et donne lieu a un potentiel de surface exprimé en fonction de la

densité de charge o par :

v =Zse (1.10)

ou e représente 1’épaisseur de 1’isolant et ¢ sa permittivité.

En progressant dans le volume de I’isolant, les charges forment une distribution
volumique, nommée charge d’espace, et entrainent ainsi la distortion du champ au sein de
I’isolant. Le potentiel & la surface de I’isolant déposé sur une électrode mise a la masse est

donné par :

V, =-| Edx (1.11)

27



Etat de charge des matériaux polymeres isolants CHAPITRE I

Le signe de la charge déposée sur I’isolant dépond de la tension appliquée a 1’¢lectrode
active. Par conséquent, la décharge couronne peut étre positive ou négative selon la polarité

de la tension appliquée a 1’¢lectrode a faible rayon de courbure.

1.5.1. Décharge couronne positve

La décharge couronne positive est celle qui se produit quand la pointe est portée a un
potentiel positif et la plaque a la terre. Dans ce cas, dans la zone de champ intense autour de la
pointe, des électrons sont produits par photo-ionisation et sont accélérés vers 1’anode (la
pointe). Autour de celle-ci, se développe alors une région de forte ionisation : zone en
pointillé sur la figure 1.9. Les ions positifs ainsi créés sont repoussés par 1’anode, sous 1’effet
des forces de Coulomb, jusqu’a une distance de la pointe (inférieure au millimétre) au-dela de
laquelle le champ électrique trop faible (< 30 kV/cm dans I’air a pression atmosphérique) ne

permet plus la création d’ions positifs. Les ions positifs migrent donc vers la cathode (la
plaque).

Différents régimes existent pour la décharge couronne [42]. Juste au-dela du seuil
d’apparition, la décharge couronne positive est pulsatoire. En augmentant la tension, la
décharge positive devient une décharge luminiscente continue. Pour les tensions tres élevées,

la décharge se transforme en claquage (arc).

Dans I’air ambiant, les espeéces dominants, en décharge positive, sont des ions hydratés de
formule génarale (H,0),H", ou n est un entier qui augmente avec 1’humidité. A faible taux

d’humidité d’autres ions devient dominant tels que (H,0),NO" et (H,0),(NO,)".
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Figure 1.9. Description de la décharge couronne positive
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1.5.2. Décharge couronne négative

Dans le cas ou la pointe est portée a un potentiel négatif, il y a toujours création
d’¢électrons par photo-ionisation et apparition de la zone d’ionisation autour de la pointe. Les

ions positifs alors créés reviennent rapidement a la cathode (fig.1.10).

Au-dela du seuil d’apparition, la décharge couronne négative a un régime pulsateur. En
augmentant la tension, la décharge négative atteint le régime d’impulsions de Trichel [42-44]
dont la fréquence dépend de la tension appliquée. Ces impulsions sont réguliéres et sont dues
au champ électrique qui s’affaiblit au voisinage de la cathode. Les ions négatifs empéchent en
effet la multiplication des avalanches électroniques. Une fois ces ions migres vers I’anode, de
nouvelles avalanches apparaissent. L’intervalle entre deux pics de courant, impulsions de

Trichel, dépend donc du temps nécessaire aux ions négatifs a atteindre 1’anode [43].

En décharge couronne négative les ions les plus dominants sont les ions CO3"; a 50%

d’humidité relative environ 10% des ions sont hydratés (H,0), COs3".

Dérive d'ions négatifs
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Figure 1.10. Description de la décharge couronne négative.
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1.5.3. Décharge couronne alternative

Dans ce cas, le processus de la décharge soumise a une excitation alternative est identique
a ceux décrits pour une excitation continue, dans la mesure ou I’intervalle de temps entre les
inversions de polarité est suffisamment long pour que toutes les charges résiduelles de
I’alternance précédente soient écoulées. Ceci implique 1’existence d’une fréquence f et d’une
distance inter-électrodes d limites reliées par 1’expression suivante [44]:

g _MHE_ ¢ _HE (1.12)

max T f max ﬂ,'d

avec M la mobilité des ions et E I’amplitude du champ électrique.

Tant que la fréquence est inférieure a .« la décharge couronne alternative se comporte
comme en continu. Par contre si I’excitation est supérieure a cette fréquence fnax, 1a charge
d’espace va osciller et augmenter a chaque période. Cet effet cumulatif aura pour

conséquence des passages a 1’arc pour des potentiels plus faibles qu’en continu [43-44].

1.5.4. Systémes d’électrodes

Le systéme d’électrodes élémentaire pointe - plan de la figure 1.8 est inapproprié pour le
contr6le du dépot de charge et donne souvent une distribution de charge surfacique non-
uniforme, avec une forte densité au milieu et qui décroit en progressant vers les extrémités.
L’insertion d’une grille, entre I’¢électrode active et le plan, portée a une tension de méme
polarité que 1’¢lectrode active permettra le contrdle du niveau de potentiel de la surface a
charger et 1’obtention d’un dép6t uniforme. Dans cette configuration d’électrodes, appelée
systeme triode [42], les charges issues de I’ionisation de 1’air sont accélérées sous ’action du
champ électrique, passent a travers la grille et viennent se déposer sur la surface libre du
dié¢lectrique. Le potentiel de surface de diélectrique croit jusqu’au niveau du potentiel de la
grille. A partir de ce moment 13, le champ entre la grille et la surface du diélectrique est nul.
Les ions ne traversent plus la grille. Ainsi le potentiel de surface est limité par le potentiel de
la grille. Il existe plusieurs dispositifs & triode résumés sur la figure 1.11 [45]. La figure 1.12
montre le dispositif expérimental employé durant notre étude pour le chargement et des
couches de granules. Dans le systéme triode de la figure 1.12.a la grille est reliée a la masse a

travers une resistance, correspondant au schéma 1.11.d.
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L’¢électrode « dual » de la figure 1.12.b est employée pour la neutralisation des charges a
la surface des couches de granules (Chap. IV).

Electrode couronne Electrode couronne
Wl Wl
, Grille Grille
;‘: f ____________ r ﬁ ____________
—|— Diélectrique —_ Diélectrique
I L ‘ I L
L Electrode plane 1 Electrode plane
a) La grille est alimentée par une source b) Association de sources de tension, Le potentiel
de tension indépendante de la grille est celui du point milieu.
Electrode couronne Electrode couronne
ol ' il '
— H ” p—
Grille Grille
Riu Diélectrique By Diélectrique
I - I L
1 Electrode plane 1 Electrode plane
- c) La grille est alimentée par un _d) Le potentiel de la grille est celui que résulte
diviseur de tension du passage du courant, acheminé par la

grille vers la masse, a travers la résistance

Figure 1.11. Dispositifs de charge par décharge couronne de type triode
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(b)

Figure 1.12. Dispositif expérimental pour le chargement des couches de granules : (a)
Systeme triode fil - grille - plan, (b) systeme dual (sans la grille) fil - plan
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Conclusion

Le recourt a la forme granulaire des polyméres facilite leur moulage et industrialisation et
rend possible 1’utilisation des procédés électrostatiques (forces électrostatiques) durant le

traitement de ces matériaux.

Quatre types de polyméres granulaires ont été utilises dans les études qui suivent : le
polyéthylene, le polycarbonate, le polyamide et I’ABS. Les polymeres choisis sont typiques

de ’ensemble des matériaux isolants utilisés dans les différents secteurs industriels.

Le chargement constitue une étape primordiale au processus de traitement par voie
électrostatique. La décharge couronne générée a 1’aide d’un systéme triode est le moyen le
plus efficace de chargement des granules. Le systeme triode permet le contrdle du flux des

charges déposées et 1’obtention d’une distribution de charge quasiment uniforme.

Les charges surfaciques, déposées par décharge couronne, sont influencées par la
conduction et la polarisation du matériau et évoluent de ce fait dans le temps. Par les mesures
¢lectrostatiques il sera possible de caractériser 1’état de charge du matériau et de suivre

I’évolution de la charge déposée.

La génération des charges par décharge couronne peut servir non seulement au
chargement des isolants mais aussi a leur neutralisation en éliminant les charges résiduelles

non désirées qui peuvent s’accumuler.
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CHAPITRE 11

Techniques de mesures électrostatiques

La mesure des grandeurs électrostatiques occupe une place importante dans la

caractérisation des matériaux diélectriques et la compréhension des phénomenes qui en
résultent. Ces grandeurs fixes, ou faiblement variables dans le temps, sont souvent de faibles
quantités, rendant ainsi leur mesure une opération délicate. Dans ce cas, I’instrument de
mesure doit étre capable de quantifier la grandeur en question sans pour autant la perturber ni

étre influencé par les circonstances de la mesure.

La mesure du potentiel de surface, de la charge ou du champ électrique peut étre réalisee
par trois types d’instruments : sonde a induction (sonde capacitive), moulin a champ et sonde
électrostatique & annulation du champ [46]. Tous trois sont basés sur le principe de 1’induction

électrostatique.

Ce chapitre présente les instruments et les méthodes de mesures électrostatiques utilisés

dans la caractérisation des matéeriaux diélectriques.

2.1. Seau de Faraday

Le seau de Faraday permet la mesure directe de la charge totale des objets déplacables et
isolés de la masse, qu’ils soient conducteurs ou isolants. Cette technique est appropriée pour

la mesure sur des liquides, sur des poudres dans les conduites ou sur des matériaux en piéces.

Le seau de Faraday est constitu¢ d’une enceinte conductrice dans laquelle 1’objet chargé

est introduit de telle sorte que tout le champ créé par la charge sur 1’objet soit capturé par la
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surface de I’enceinte. Cette enceinte (le seau) doit étre isolée par rapport a la masse et
protégée contre le couplage au champ venant de I’extérieur. Pour I’isoler, le seau est placé
dans une deuxiéme cage métallique de protection mise a la masse sans qu’il y ait une liaison

entre les deux (fig.2.1.a).

En vertu du théoreme de Gauss, les charges placées dans le seau créent un flux de lignes

de champ a travers la surface, qui s’exprime par :
$-E.ds = 29 (2.1)
&
avec E : le champ électrique créé par la charge interne Q; a travers la surface S. ¢ étant la
permittivité.

Ce théoreme de Gauss montre alors que la charge totale engendre, par induction, une
charge image équivalente a la charge nette interne. De ce fait, la mesure de la charge portée

par le seau permet la mesure de la charge sur I’objet se trouvant dans le seau.

Cr

rF

+
Vi

(@)

Figure 2.1. Mesure de la charge a l’aide d'un seau de Faraday : (a) principe de la
méthode et (b) circuit de mesure

En connectant le seau a un circuit de mesure comportant une capacité Cs de valeur connue
(fig.2.1.b), toute la charge portée par le seau apparaitra sur la capacité C:. La différence de
potentiel entre le seau et la masse, mesurée a la sortie du circuit, permet la détermination de la

quantité de charge a mesurer :
q=CV, (2.2)

Pour la fiabilit¢ des mesures, le seau de Faraday doit satisfaire deux conditions
essentielles [47] : (i) Le seau doit avoir une geométrie assurant un couplage parfait avec la

charge interne. Cela implique que le seau doit étre suffisamment profond et fermé (ii) Il doit
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étre bien protégé contre le couplage avec des champs externes, moyennant un écran

métallique, et bien isolé par rapport a cet écran.

2.2. Sonde capacitive

Il est clair que le seau de Faraday n’est pas convenable a la mesure de la distribution des
charges surfaciques notamment sur des objets dont le déplacement est délicat ou lorsque une
résolution spatiale est nécessaire [48]. La sonde capacitive ou a induction est I’instrument le
plus populaire pour la mesure de la charge surfacique et le potentiel de surface [49] et dont le
principe est a la base de tous les autres instruments. La sonde capacitive, proposée par Lord
Kelvin en 1898, posséde un principe de fonctionnement similaire au seau de Faraday. Les
mesures se font sans contact avec la surface chargée (fig.2.2), la sonde étant constituée d’une
plaque métallique [49] ou d’un fil [48] reliés a une capacité de mesure [47-48] et positionnés
a une faible hauteur au dessus de la surface chargée. Elle peut étre aussi entourée d’une
électrode de garde reliée soit a la masse soit portée au méme potentiel que la sonde. Son
principe de fonctionnement est simple, les charges a mesurer créent par influence
électrostatique une charge sur la surface de la sonde, dont la différence de potentiel V par
rapport a la masse est mesurée a travers la capacité de mesure Cpq (fig.2.2). La charge induite
sur la plaque métallique est certainement différente de celle sur la surface chargée vue la

hauteur de la sonde. Le potentiel mesuré est relié a la charge de surface par la relation :

AC
= ps O-S (2'3)
CcC

ST P9

\Y

ou os est la densité surfacique de charge, Cs la capacité du film déterminée par la surface A.
De (2.3) il apparait que la maximisation du signal V récupéré peut étre réalisée en maximisant
le produit A.Cps, autrement dit, en réduisant de la hauteur de la sonde ou en augmentant sa

surface.
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Préamplificateur a gain

unitaire
\
1 >
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e Cps e
+ = L. ¢ = Charge surfacique Vs — -
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ps T g de densité oy e
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ds il X |
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Figure 2.2. Schéma de principe de la sonde capacitive, ds épaisseur du film, dys hauteur
de la sonde (a) ; schéma équivalent, Vs potentiel de la surface chargée (b)

Cable BNC Sonde Cage de protection

Figure 2.3. Capteur capacitif utilisé pour |’étude de déclin de la charge ; a gauche pendant la
mesure placé au dessus d’une bande transporteuse et a droite vue de dessous.

La figure 2.3 montre le capteur capacitif utilisé pour 1’étude de déclin de la charge a la
surface des matériaux granulaires. Il est constitué d’une plaque métallique, jouant le role de
I’élément sensible (sonde), suspendue a une hauteur d’environ 5 mm au dessus de la surface
de la couche de granules. La plaque métallique est reliée par un cable BNC a un électrometre
de type Keithly Model 6514 réglé en « mode mesure de charge ». Ce dernier transmet les
mesures a un ordinateur via un systeme d’acquisition. La figure 3.4 schématise le montage

utilisé pour la mesure de la charge.
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Electrometre

E |

Couche de granule

b=

Figure 2.4. Schéma du montage de mesure de la charge par un capteur capacitif

La charge mesurée par le capteur capacitif ne représente qu’une fraction de la charge
réelle sur la surface de la couche. Soit le capteur schématise par la Figure 2.5. Le systéme
capteur — couche constitue deux capacités en parallele C; et C,, correspondantes

respectivement a la couche et I’intervalle d’air entre la sonde et la couche (Figure 2.5.b).

Q2
_:LZ_ V. Q
a Masse virtuelle C, C,
\ V (AO aI’entrée de I’¢électrométre)
d ++++++++++++++++++¢|Q — —
R ) (b)
Figure 2.5. Grandeurs caractéristiques du capteur capacitif (a), et schéma équivalent (b)
Assimilant la couche de granules a un film, on a
Q+ Qi+ Q=0 (2.4)

avec :

Q1=C1V;Q,=C,V;sachantque C; =¢Ale; C,=¢y Ala (2.5)

Il s’en suit que le rapport entre Q; et Q, est :
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% - e,% (2.6)

Tenant compte de (2.4), la charge mesurée Q- est une fraction de la charge réelle Q :

Q=2 2.7)

1+¢, a
e
L’épaisseur “‘e”’ du film, équivalente a la couche, peut étre calculée par :
e :1+£—%rsinc(2a)D) (2.8)

ou D est le diametre du grain. La largeur du gap “’a’’, entre la sonde et la surface chargée, est

donnée par: a=H- e (figure 2.5).

2.3. Sonde capacitive vibrante

En 1932 Zisman introduit la sonde capacitive vibrante [49]. La vibration de la sonde par
mouvement perpendiculaire a la surface chargée entraine la variation de la quantité de charge
induite sur la sonde et ainsi la création d’un courant i=dQ/dt, dont la valeur est
proportionnelle a ’amplitude et la fréquence de la vibration (Figure 2.6). La valeur de la

charge est ensuite obtenue par intégration du courant induit & travers des circuits appropriés.

Circuit de
traitement
Sonde vibrantg 2 Mouvement
de surface A\ dD
e __
v} FEe o
A

Figure 2.6. Sonde capacitive vibrante
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Si le mouvement de la sonde est sinusoidal, la distance D entre la sonde et la surface de la

couche est égale a :
D=Dy+ D1 sin (wt) (2.9)

avec Dy la position de la sonde sans vibration et D; amplitude de la vibration [m], o désigne
la pulsation de la vibration.

La capacité du systéme sonde - couche est alors :

co__ %8A (2.10)
D, + D,.sin(awt)

Le courant induit, dG au mouvement, peut étre déterminé par i = U. dC /dt :

i—ud £50A (2.11)
dt\ D, + D,.sin(at)

D,.w.cos(wt)

i =-U.gg,A : >
[D, + D, sin(at)]

(2.12)
avec U différence de potentiel entre la sonde et la couche. A surface de la sonde.

2.4. Sonde capacitive pour la mesure du potentiel

Le principe de la sonde Kelvin, de type capacitive vibrante, est basé sur le fait que tout
changement de la distance entre électrodes pendant un intervalle de temps dt nécessite une
certaine quantité dQ a fournir ou a extraire de la sonde de sorte que la tension entre électrode

reste constante. De 1’expression de la charge Q=U.cgo A/D, lorsque la sonde vibre on a:

i=d—Q:U.ggoA£(Lj (2.13)
dt dt\ D(t)

Connaissant la distance de vibration D(t) et la valeur du courant i, la différence de

potentiel U est donnée par :

Us— (2.14)
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Si la sonde est connectée a la masse de sorte que son potentiel soit nul, la tension U

devient égale au potentiel a la surface sous test.

De maniere similaire, la sonde capacitive vibrante peut étre utilisée pour la mesure du
potentiel de surface en utilisant la méthode d’annulation du courant [49]. Cette méthode
consiste a appliquer une tension externe sur la sonde ajustable jusqu’au moment ou le
potentiel de la sonde soit égale a celui de la surface chargée, chose qui entraine 1’annulation
du champ et ainsi le courant induit i. A ce moment, le potentiel de la sonde est égal au

potentiel de la surface chargee.

2.5. Moulin a champ

On désigne par « moulin & champ » un capteur capacitif a induction dont la variation de la
capacité entre la sonde et la surface est obtenue par mouvement mecanique, généralement
rotatif [47, 50-51]. La Figure 2.7 montre le principe de fonctionnement d’un moulin a champ.
Il est constitué de deux plaques métalliques, une mise a la masse et qui effectue le mouvement
de rotation, servant comme vanne au passage du champ, et la seconde fixe, constitue
I’élément sensible, et reliée a un amperemetre. Lorsque la plaque métallique, appelée hacheur,

se met en mouvement le champ incident sur la surface sensible entraine un courant induit :

. dQ _d

| —E—E(O_SA) (215)

avec A la surface de I’élément sensible couverte par le champ, o = ¢. E étant la densité de
charge a la surface de 1’élément sensible. Puisque le champ incident E est stationnaire, le

courant induit est d a la variation de la surface A :

i~ 9A (2.16)
dt
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Champ

Champ

électrique électrique

Ecoulement

d’un courant

Figure 2.7. Principe de fonctionnement du moulin & champ

masse
Moteur
d’entrainement

Vers le circuit de
courant

Figure 2.8. Constitution pratique d 'un moulin a champ, et en dessous son image réelle

En pratique, I’hacheur et 1’¢lément sensible possédent une forme d’hélice et le mouvement
de I’hacheur est réalisé pratiquement par un moteur d’entrainement (Figure 2.8). Ce systéme

de rotation limite, cependant, le temps de réponse de 1’instrument.
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2.6. Voltmétre électrostatique

Le voltmetre électrostatique, nommé aussi « voltmetre sans contact », utilisant une boucle
de retour d’annulation du champ, est un instrument versatile en électrostatique appliquée [50-
51]. Ce voltmeétre a étée largement utilisé pour la caractérisation des isolants chargés [2-3, 8,
52-53]. 1l peut étre basé sur une sonde capacitive, comme nous I’avons déja mentionné dans le
paragraphe (c.f. 8.2.3), ou sur un moulin & champ [49-51, 54-56]. La figure 2.9 montre le

principe de fonctionnement d’un voltmetre électrostatique avec systéme suiveur (asservi).

_ Sonde (capacitive vibrante

Surface
sous test ou moulin a champ) . ‘
H . Détecteur |
Ca———— —
+ ' synchrone |
Signalnul v I
+

+

|
' Amplificateur !
| |

1 .
1 haute tension |
|

—— - ————— -

— @ Sortie de

mesure
Figure 2.9. Principe du voltmétre électrostatique

Lorsqu’une surface chargée est exposée a la sonde, qu’elle soit capacitive ou moulin a
champ, cette derniére délivre un courant induit vers un circuit qui le détecte et I’amplifie. La
sortie de I’amplificateur est connectée a la sonde, formant ainsi une boucle a retour négatif. Le
signal fournie par la sonde est détecté, amplifié et retourné a la sonde jusqu’a son quasi
annulation. L’annulation du signal implique I’égalité des tensions, de la sonde et de la surface
chargée, et de ce fait le champ incident sur la sonde est nul. En conditions d’équilibre, le
signal de la sonde approche zéro, I’amplificateur fournie une tension a la sonde égale a celle
sur la surface chargée. Le signal est d’autant plus petit que le gain de 1’amplificateur est

grand. Les limites du voltmeétre sont dues a la saturation de 1’amplificateur haute tension.

2.7. Technique de mesure du potentiel de surface

Durant les années 70 de nombreux travaux de mesure et caractérisation des matériaux
isolants ont été realisé grace aux sondes électrostatiques, notamment celles utilisant la

méthode d’annulation du champ [57].
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Cependant, la difficulté d’interprétation des phénomenes observés, a partir d’une simple
mesure du potentiel de surface, tel que 1’énigmatique « Cross- over», 1’injection, la
polarisation et la conduction surfacique, et d’autre part, la liaison entre les charges d’espace et
le phénomeéne de vieillissement, ont permis I’émergence, durant les années 80, de nouvelles
techniques de mesure de la charge a Dl’intérieur du volume de I’isolant [18, 57]. Ces
techniques, dites perturbatrices, consistent a perturber les charges dans le volume de I’isolant,
par un signal électrique ou a travers une onde thermique, et d’en mesurer les
conséquences qui peuvent étre une onde acoustique ou un potentiel de surface [10]. Ces
techniques sont cependant trés colteuses, difficiles a mettre en ceuvre et limités aux
échantillons relativement épais [58]. Souvent en pratique, la mesure des grandeurs surfaciques
est suffisante a la caractérisation et au jugement des propriétés diélectriques des matériaux
isolants. Par conséquent, la caractérisation des matériaux isolants par mesure du potentiel ou
de la charge de surface occupe encore une place importante dans 1’¢électrostatique appliquée

en raison de sa simplicité et de son faible codt [1-3, 8, 46, 52-53, 58-60].

Le principe de la technique de mesure de Déclin de Potentiel de Surface (DPS) consiste a
déposer une charge ¢lectrique a la surface de I’isolant, en le soumettant a une décharge
couronne, a un faisceau d’électrons ou simplement a un frottement, puis par le biais d’une
sonde, utilisant I’annulation du champ, on mesure 1’évolution du potentiel dans le temps en un
point, ou tout au long de la surface [57]. Les mesures sont effectuées dans des conditions
proches de celles de fonctionnement du matériau. La figure 2.10 montre le schéma de principe

de I’installation de mesure de déclin de potentiel de surface.

La figure 2.11 montre des courbes de déclin de potentiel a la surface d’un film de
polyéthyléne téréphtalate — PET d’épaisseur 0.5 mm chargé a trois niveaux de tension. Pour le
cas des films, on remarque que le taux de déclin est d’autant plus important que le niveau de
chargement est élevé. De ce fait, les courbes de -1500V et -1800V se chevauchent et
traduisent ce qui est appelé le « cross- over ». Ce phénomeéne, largement discuté dans la
littérature [61-66], est expliqué par I’existence d’un phénomeéne d’injection a la surface de

I’isolant suite a 1’augmentation du potentiel de chargement.
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Figure 2.10. Schéma de principe de la mesure du potentiel de surface (a), et partie du
montage pratique (b).

2.7.1. Mécanismes de déclin

La vitesse du processus de déclin est liée a différents facteurs tels que les propriétés
électriques du matériau, ces dimensions, conditions ambiantes, processus de chargement

(triboélectricité ou décharge couronne), niveau de chargement, temps de chargements. . .etc.

Un des problemes rencontré avec les résultats obtenus est la détermination des
mécanismes responsable du déclin du potentiel, ce qui constitue alors un point faible de la
technique de DPS.
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Figure 2.11. Courbes de déclin de potentiel a la surface d’un film de PET d’épaisseur 1mm,
pour trois niveaux de tension de chargement -1000V, -1500V, -1800V.

Plusieurs mécanismes peuvent exister et causent la dissipation des charges a la surface de
I’isolant. Dans la littérature on reporte principalement I’existence de quatre phénomenes
derriere le déclin : injection, polarisation, conduction surfacique, neutralisation atmosphérique
[6, 57, 67]. La figure 2.12 schématise les mécanismes possibles qui peuvent exister [57, 68].

Ces mécanismes peuvent coexister simultanément mais avec différentes proportions :

La polarisation interne : lorsque le matériau est charge les molécules internes réagissent
en s’orientant dans la direction du champ appliqué, constituant ainsi un dipdle électrique (voir
Chap. 1). Suite a la polarisation, les charges de signes contraires a ceux sur la surface menent
a la diminution du potentiel de surface (fig.2.12). Ce phénoméne n’est important que dans le
cas des matériaux polaires, comme la résine époxy [67]. Il peut étre négligé dans le cas des
matériaux non polaires. Par ailleurs, a cause de la résistivité finie de I’isolant, les charges

peuvent étre conduites dans le volume de celui-ci.
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Figure 2.12. Différents mécanismes possible pour expliquer le déclin de potentiel [68] :

Injection de charge : L’injection c’est le phénoméne de passage des charges extérieures
dans le volume de I’isolant en franchissant la barriére de potentiel a la surface. La barric¢re de
potentiel s’établie lors du contact de deux matériaux différents (air- isolant, métal- isolant.
.etc.). Soit le modéle simple issue des bandes d’énergie du contact air —isolant (fig.2.13). Le
modele le plus simple de I’isolant qui découle de la théorie de bandes, est un modele avec une
couche de surface ou la densité de pieges est différente de celle du volume. Les impuretés, les
terminaisons de chaines moléculaires, 1’oxydation de la surface provoquent I’existence de

pieges de surface (fig.2.13.a).
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Figure 2.13. Modele simplifié de bandes d'énergie a la surface de l’isolant
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L’équilibre thermodynamique exige I’équilibre des niveaux de Fermi des deux matériaux
en contacts. Ceci se traduit par un transfert de charges du niveau élevé au niveau bas. Avec
I’existence de pieges a la surface il se forme une charge d’espace dans cette région donnant
lieu a un potentiel électrostatique dans le matériau. Dans ce cas, la réaction du matériau
entraine une zone de charge de signe opposé. Le résultat de cette situation est que I'énergie est
réorganisee et les bandes de valence et de conduction se courbent dans cette région, c'est le
“band bending” représenté sur la figure 2.13.b.

Deux grandes théories sont souvent utilisées pour décrire le phénoméne d’injection :
I’effet Schottky et 1’effet Fowler-Nordheim [35-36]. L’injection Schottky ou I’injection
assistée thermiquement se produit sous I’effet combiné de la température et du champ
électrique appliqué. L’effet tunnel ou effet Fowler-Nordheim est d0 aux conséquences de la
mécanique quantique. Un électron peut atteindre une position sans surmonter la barriere de
potentiel qui le sépare. Il a une certaine probabilité de présence de I’autre c6té de la barriére

de potentiel comme une onde plus ou moins amortie en fonction de 1I’épaisseur de la barriére.

Pour le cas des charges surfaciques, 1’injection peut apparaitre sur les deux faces de

I’échantillon [69] et dépend des caractéristiques des interfaces et du champ appliqué.

L’injection des charges peut se mettre en évidence dans le cas de la mesure de déclin de

potentiel de surface principalement par :

- Mesure de déclin en double polarité : Pour le méme niveau du potentiel initial Vo, une

dissymétrie des courbes est observé si I’injection prédomine.
- Apparition du cross-over
Facteurs d’activation de l’injection

L’injection de charge ne s’établit que lorsque la valeur du champ est assez importante. En
effet, la mesure de la distribution des charges dans le volume de I’isolant par des méthode de
perturbation [10, 70] indique une valeur de seuil de 25kV/mm [69] comme valeur minimale a
I’injection de charge dans le volume de I’isolant. D’autre part, le processus de chargement par
décharge couronne semble jouer un réle important dans le processus de déclin. Baum [65, 71]
avait montré le r6le des photons et des espéces neutres excitées, générés par la décharge
couronne, dans l'injection de charge en polarité négative dans le cas du polyéthyléne. Ce role

d’accélérateur de I’injection de la décharge couronne s’observe également lorsque des films
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de PET sont chargés par frottement et par décharge couronne [72]. La figure 2.14 montre les
courbes de déclin du potentiel a la surface des films de PET chargés par frottement contre des
tissus de laine. Aucun phénomeéne de « cross- over » n’est observé, ce qui peut étre justifié par
I’absence de l'influence de la décharge couronne sur I’injection de charges. On note
cependant que le chargement par frottement contre des tissus de laine diminue

considérablement la conduction surfacique, ce qui peut encore expliquer le résultat observé.
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Figure 2.14. Courbes de declin du potentiel a la surface des Films de PET d’épaisseur 1mm
chargés par frottement [72].

Conduction surfacique : Les propriétés conductrices de la surface ont été souvent
étudiées. On décrit deux modes de conduction sur la surface. Un mode “extrinséque” ou la
conduction s’effectue sur une mince couche déposée sur la surface du matériau, ce qui est tres
souvent le cas lorsqu’une couche d’eau se forme [57, 73]. Dans ce cas, ce sont les propriétés
de cette couche et la valeur du champ tangentiel a la surface qui déterminent le courant. Les
mécanismes de saut entre pieges énergetiques sont aussi possibles le long de la surface et
suivent les mémes principes que dans le volume, c’est a dire ’activation thermique et
I'activation par champ électrique. Si la surface a été vieillie, par exemple par traitement

corona, la quantité de pieges pour les porteurs de charge et leur proximité augmente,
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notamment grace a la déposition avec la décharge couronne de nodules d'eau sur la surface,
tout cela donnant lieu a une conduction accrue. Si la conduction de surface devient
prédominante, la courbe de décharge se rapproche de I’exponentielle. La présence de la
conduction surfacique peut étre décelée par une mesure cartographique de la distribution du
potentiel a la surface afin de vérifier I’étalement latéral des charges suite a la conduction [58,
74-75]. Généralement, la conduction surfacique ne prend place qu’a partir d’une certaine

épaisseur de ’isolant [57].

Neutralisation atmosphérique : a I’air ambiant ce mécanisme est négligeable, puisque les
échantillons de polymere peuvent acquérir et conserver la charge a leurs surfaces pendant

plusieurs jours. Ce mécanisme n’existe alors que sous des conditions particulieres.

2.7.2. Outils d’analyse des courbes de déclin

Les courbes de déclin en tant que telles ne donnent qu’une simple idée sur la
caractéristique de transport des charges par 1’isolant. Un traitement et analyse appropriés des
courbes est nécessaire afin d’en extraire les informations relative aux mécanismes physiques

responsables du déclin.

Représentation V/Vy: la représentation des courbes relativisées (normalisees) V(t)/Vo
permet de juger la dépendance du déclin de la valeur de champ suite a la variation du potentiel
initial V. Des courbes superposées V(t)/Vo, effectuées a différentes valeurs de Vy, traduisent
une relation linéaire en fonction du champ, notamment lors d’un changement de polarité.
Dans ce cas il est possible que la polarisation dipolaire ou la conduction intrinséque soit la

cause de déclin.

Représentation log(dv/dt)=f(log(t)) : Arkhipov [6, 68], en supposant une forme
exponentielle de la distribution de piéges, il a montré que le déclin de potentiel en
représentation log(dVv/dt)=f(log t) présentait deux asymptotes de pentes différentes, qui se
croisaient a une valeur représentant le temps de transit moyen (fig.2.15). Le taux de déclin
(dv/dt) est un moyen commode de mettre en évidence la nature de la conduction, et
notamment de déterminer le temps de transit ty du paquet de charge transféré en volume [76].
Ce temps correspond en effet a un changement de pente sur 1’évolution du taux de déclin en

fonction du temps comme présenté sur la figure 2.15.
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Molinié [67] avait montré que si la représentation log(dv/dt)=f(log(t)) était une droite

alors le phénomene de polarisation est prédominant.

Enﬂ.thfdt)

Figure 2.15. Représentation log(dv/dt)=f(log(t), phénomene d’injection dans le volume

Représentation tdv/dt : cette représentation proposé au début par Watson [14, 77], puis
reprise par Llovera et Moliniée [58, 73] permet la separation des différentes composantes de la
réponse. La représentation des courbes brutes V(t) par la transformation t.dV/dt se traduit par
I’apparition de pics a des instants caractéristiques. La figure 2.16 montre les courbes de déclin
brutes V(t) et la représentation t.dV/dt correspondante. Chaque pic, qu’il soit au début, au
milieu ou a la fin de la courbe, traduit un mécanisme donné [58, 73].
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Figure 2.16. Représentation V(t) et tdV/dt=f(logt) (2 films différents de polypropylene charges
par corona Vo=-2000V)[58]
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Chargement en double polarité : le chargement en double polarité mais au méme niveau,
peut renseigner sur 1’injection de charges. La représentation des courbes relativisées V(t)/Vo,
pour les deux polarités permet de juger la dominance de I’injection si les courbes présentent

une asymétrie.

Une méthodologie de traitement des résultats est présenté en détails dans [68].

2.8. Modélisation du déclin dans I’hypothése de la conduction volumique

Pour tenter d’expliquer et d’exploiter les courbes de déclin de potentiel dans chaque
situation de mesure, les chercheurs ont développé beaucoup de modeéles théoriques partant du
fait que I’évacuation des charges peut étre effectuée a travers la surface et/ou le volume du
matériau. Cependant, la majorité des modeéles ont été developpé en supposant la dominance
du transport des charges a travers le volume via I’injection a la surface [30-31, 61-64, 78-80].
Par contre peu de modeéles traitent la conduction surfacique et la polarisation ou les travaux
les plus remarquables dans ce cas sont les travaux de Crisci [74] et Molinié [67]

respectivement.

Nous présentons dans ce qui suit les équations nécessaires a la description de 1’écoulement

des charges a travers le volume de I’isolant en supposant une structure en film.
2.8.1. Evolution des charges volumiques

La mesure du potentiel de surface en circuit ouvert implique un courant nul et permet

d’écrire dans la zone chargée:

oE
&e—=—upE 2.17
P (2.17)
Sachant que la densité des charges libres est donnée par :
oE
=&—— 2.18
p=c— P (2.18)
Il vient alors que
oE OE wu
—+uE—-=Ep, =0 2.19
o THES T EA (2.19)

ou p¢: est la densité des charges piégées dont la dynamique est exprimée par 1’équation

différentielle :
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P_P_~ (2.20)
ot r, Tt

ou t, et 1+ respectivement constantes de piégeage et de dé-piégeage.

En substituant (2.18) on obtient :
op, |1 1 e OE
Ly == |p =2 2.21
ot {Tn rf]pt 7, OX (2.2)

La solution du systéme d’équations (2.20) et (2.21) décrit I’évolution des charges a I’intérieur

d
de I’isolant. La tension aux bornes de 1’isolant est obtenue par I’intégraleV, = —J‘ E dx.
0

Pour pouvoir résoudre 1’équation (2.20) nous devons obtenir d’abord la solution de (2.21)
donnant la quantité¢ des charges piégées. Considérons la forme implicite de 1’équation
différentielle on peut la discrétiser pour obtenir :

1(e0E pof
e By 2.22
a Ct(rn OX At] (2.22)

1 1 1
avec Ct:_t+_+_

Tn Tf

p. : Densité des charges piégées a I’instant t-At.

Remplagant (2.22) dans (2.21) on aura une équation dont le seul inconnu est le champ
électrique:
oE

C
—+@Q-—)uE
X ( Tn)u

0E C .
= e JEPY =0 2.23
et LEP (2.23)

1

—+C,
At

avec: C, =

Supposons que la mobilité est constante, deux approches existent pour le traitement de
I’équation (2.23) : une solution directe donnant le champ électrique, ou par intégration directe

ce qui nous donne la dérivée de la tension.

2.8.2. Distribution du champ

La distribution du champ est fonction de la progression des charges a I'intérieure de
I’isolant. Avant le temps de transit 1’isolant est séparé en deux régions : une région contenant

des charges et une région dépourvue de charges. Dans la premiére zone le champ est donné
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par la solution de 1’équation (2.23) tandis qu’il est égale a Vo/d (Vo tension de chargement, d
¢paisseur) dans le reste de I’échantillon. Apres le temps de transite le champ devient

complétement régie par 1’équation (2.23).

La solution analytique de (2.23) est possible uniquement si on considere que la mobilité
est une grandeur constante. Dans ce cas, la méthode de séparation des variables permet

d’obtenir la solution comme suit :

E(xt) = X+ A (2.24)

k27,10t0+ Bexp(—k,0t)

avec :

Th

klz(l—&}u et k, =%,u.

A et B étant des constantes d’intégration déterminées a partir des conditions initiales.

Souvent le dép6t de charge se fait sur un isolant dépourvu de toute charge résiduelle. De ce
fait on peut supposer que p’(0) = O et ainsi les constantes d’intégration A et B sont

indépendantes de la charge piégée.

On sait que E(0,0)= Vo/d d’ou on obtientéz\ﬁ, d’autre part on a °E - p(0,0)
B d OX 0 &

, avec

(0,0) est la premiére quantité de charge injectée dans le matériau déterminée par la loi

£ gonA=_t"

Py 0) " dpy (0)

La tension aux bornes de 1’échantillon est évaluée par I'intégration du champ le long de

d’injection (voir ci-dessous). Cette derniere condition donne B =

I’épaisseur en considérant la distribution du champ avant et apres le temps de transite.

Z; d
V.
V.= | E)dx+ | 2 dx Sit<t 2.25
: !() Z{d t (2.25)
d
V, = [ E(x)dx Sit>t (2.26)
0
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Z; étant la distance de front a partir de la surface d’injection égale pour une vitesse vt = y—>

d

etal’instantt aZ, :,uFOt. Il vient alors que le temps nécessaire au transit des charges le

2
long de I’épaisseur d est égalet, = e
0

2.8.3. Taux de déclin a mobilité constante

L’intégration de I’équation (2.23) le long de I’épaisseur permet I’obtention du taux de
variation du potentiel. Cette approche a été utilisée précédemment mais sans considération du

phénoméne de piégeage [30]. Dans le cadre d’une mobilité constante, en intégrant
d

directement 1’équation (2.23) le long de I’épaisseur et sachant que V =—IEdX nous
0

obtenons :

v _ ﬁ(Ej —EJ) -k, | pEdx (2.27)

dt 2

O e O

avec kiz(l—%],u,et kzz’zzte

d
Le probléme est dans ce cas réduit a 1’évaluation de l’intégralej p Edx. Von Berlepsch [64]
0

pour évaluer cette intégrale prend les limites supérieures et inférieures correspondant
respectivement a la disparition complete et chevauchée des fonctions p et o. Nous proposons
ci-dessous une approche pour 1’évaluation de I’intégrale.

L’équation de poisson permet d’écrire :

e(E(X)-E,)= j p(X)dx + j 2, (x)dx =q(x)+0,(x), donc p®(x)dx =dq,(x). De 1a I’intégrale
0 0

d d
devient : J'pf’E dx = I(%(q +0,)+ ondqt
0 0

La densité des charges libres g peut étre obtenue a partir de la dynamique de piégeage (2.20)

ouona:

a9, , 7,

9= 0 7

G
(2.28)
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d
En substituant dans la relation ci-dessus Ipto Edx = 1{[ {1+ n ]qtdqt + I 7, dqt}r E.Q
0 &

0

Par interversion de I’intégrale et la dérivée dans le second terme et en effectuant 1’intégration

1 i Q_tz 7, th :1 Qt Q
[0 S N Y S

d
Avec Q: représente la somme des charges piégéesQ, :Iqtdx. L’intégration de 1’équation

on obtient :

(2.21) de 0 a x donne (iqut = i(E(x) — EO)—£i+iJ q,, puis intégrons de nouveau le long de
7, T,

n n Z-f

I’épaisseur on aura :

dQ, £ 1 1
—~t—_ 2 (V.+E,d)-| —+= 2.30
dt T, ( 0 ) [Tn T ]Qt (2:30)
Substituant la dérivée dans le temps de Q; dans 1’équation (2.29) on obtient finalement :
) Q
jpf Edx =—QV, + (1-d)QE, (1+ —] <t (2.31)
0 Ty )2¢

Par substitution de la valeur de I’intégrale dans 1’équation (2.27) le taux de déclin de la

tension devient:

av k
s _k M
dt Qs 2

(EZ-EJ)—k,(1-d)QE, +£1+—} K, Q& (2.32)

T

Supposons une forme implicite de 1’équation différentielle, le potentiel de surface est égale a :

Vo ok

1 —

(1k2Qtj|:At 2

At

V,(t)=

Tt

(E —Es)—k,(1-d)QE, +(1+—J Q—t} (2.33)

aveck, =[1—&]y,et k, = ”i:
&

Tn

Dans les mesures pratiques le potentiel de surface est prélevé pour chaque seconde ce qui

nous permet de mettre le pas d’échantillonnage de temps At =1s.

Aprées avoir établi ’expression de la tension nous constatons 1’apparition de la valeur du

champ a la face chargée Ey et a la face mise a la terre (face arriere) Eq. Le probléme devient
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alors la détermination de la valeur de chacun des ces champs. Le champ a la face arriere (mise

a la masse) est égale Vo/d avant le temps de transit. Par contre le champ a la face chargée est

N . O,
relié a la charge surfacique E; =— .
&
2.8.4. Taux de déclin a mobilité dépendante du champ
La dépendance de la mobilité du champ électrique vient de la nature méme du phénoméne
de transport. Dans les matériaux polymeéres le transport de charge est souvent décrit par un
mécanisme de saut dans lequel les charges se déplacent d’un site a un autre au dessus des

barrieres de potentiel.

Dans plusieurs travaux la dépendance est souvent exprimée en relation de puissance [61,
63, 79-80]

En
u(E) = pty — (2.34)
EO
avec o la mobilité a faible valeurs de champ et correspondant & Eo, I’exposant n étant de
valeur supérieure a I’unité (>1).
Le phénomeéne de transport observé dans les polymeres est bien décrit par le modele Poole
Frenkel

=t exp[@} (2.35)

Ce modele prend en considération I’activation thermique caractérisée par la profondeur du
piege ®p (0.9 — 1.2 eV). Les barriéres de potentiel sont abaissées sous 1’effet du champ

3 1/2
applique dont la variation est evaluée par : A¢ = S EY? avec By = (e—j :
e

En prenant la relation de puissance pu=p E" et en I’injectant dans (2.23), aprés intégration

on obtient :

av kl ( n+2

(n+2)
s _EnN+2) _ th _T_n
R (n+2){1%]{f” ' {1 TJQJ :

Avec :
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ﬂ=—i(Vs—Eod)—[i+iJQt (2.37)

dt T, T, T;

on obtient finalement :
k2

(n+2) (1—’nj
Ty

% k1 (En+2_E(r)1+2)_

dt  (n+2)\ [~ (V, +Eod) ] (2.38)

2.8.5. Détermination de la charge injectée

Dans plusieurs modeles 1’injection Schottky a été retenue comme un mécanisme le plus
probable [30, 34]. La charge injectée dans ce cas peut étre obtenue en égalisant le courant de

conduction et d’injection a la surface :

) (46— BEY?
pu=" exp[%] (2.37)

avec A constante de Richardson, K constante de Boltzmann, T la température, @ barriére de

e3

potentiel (e.V), S = )
4re,e,

Coelho [62-63] de sa part propose la relation suivante pour le calcul de la charge injectée :

dpinj _
5 = T(EO) (2.38)

ou E(0) est le champ a la surface. La fonction f représente un des mécanismes suscités.

Cependant quelque soit le mécanisme, le phénoméne d’injection est non linéaire et
dépendant de la charge surfacique. Dans ce cas nous pouvons décrire 1’injection simplement

par une loi de puissance abstraction faite du mécanisme en jeu et on peut écrire :

py—"L ot (2.39)

d
avec f représente la fraction injectée, d 1’épaisseur de 1’échantillon et « 1’exposant décrivant
le degré de non linéarité (vitesse d’injection). Il est possible également d’écrire cette relation

en terme de champ électrique a la surface.
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2.9. Déclin de potentiel a la surface des couches de granules

Nous présentons dans ce qui suit la mesure du déclin du potentiel de surface sur des
matériaux granulaires ayant différentes caractéristiques diélectriques et granulométriques. Les
mesures ont été effectuées moyennant le dispositif de la figure 2.10 avec 1’objectif d’analyser
I’effet de certains parametres sur le taux de déclin. D’autres résultats et analyse des
mécanismes de déclin de la charge a la surface des couches de granules sont présentés dans le
chapitre 111,

2.9.1. Influence de la nature du matériau

La figure 2.17 montre les courbes, brutes et relativisées, de déclin de potentiel a la surface
des couches de granules de polyamide, polyéthyléne et polycarbonate. Ces courbes traduisent
la différence des taux de déclin due a la différence des caractéristiques physiques des
matériaux. A premiere lecture, les matériaux se chargent a des niveaux différents, le
polyéthyléne est plus résistant que le polyamide et se rapproche du polycarbonate vue le
faible taux de déclin (fig.2.17.b). La différence pour ces trois matériaux est due
essentiellement a la différence des caractéristiques physiques, puisque leurs tailles

granulométriques se rapprochent.

L’effet de la taille des grains peut étre élucidé par les mesures effectuées sur
I’ Acrylonitrile Butadiéne Styréne « ABS » montrees sur la figure 2.18. Le declin se fait de
maniere relativement rapide du fait de la taille des grains et des caractéristiques physiques.
Notons que plus les grains sont petits plus le comportement de la couche se rapproche de celui
d’un film (fig.2.11).

Une des caractéristiques de la mesure du potentiel de surface sur des couches de granules
est la non reproductibilité des courbes et ce du fait de la distribution des grains et la différence
des niveaux de chargement dans chaque cas, a cause notamment des décharges partielles a la
surface. Les trois mesures de potentiel de surface effectuées sur des couches d’ABS en

fournissent un exemple (fig.2.18).
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Figure 2.17. Déclin de potentiel de surface sur des couches de granules de polyamide,
polyéthyléne et polycarbonate. (a) courbes brutes, et (b) courbes relativisées V/Vo.
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Figure 2.18. Trois de mesures de déclin de potentiel de surface sur des couches d’ABS
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2.9.2. Influence de la polarité

Des mesures de DPS ont été effectuées sur des granules de polyéthyléne chargés
positivement et négativement. La figure 2.19 présente des résultats typiques de la mesure en
double polarité. Ces résultats montrent qu’en moyenne le déclin en polarité positive se fait
plus rapidement que celui en polarité négative. Cette différence est due a la nature des
porteurs de charge générés lors de la décharge couronne. Cependant la différence est minime
ce qui signifie que les deux polarités sont régies par des processus similaires, au moins dans

les conditions des expeériences présentées par la figure 2.109.
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Figure 2.19. Déclin de potentiel de surface des couches de polyéthylene chargées positivement
et négativement

2.9.3. Effet des nombres de couches

La figure 2.20 représente les courbes de déclin de potentiel, brutes et relativisées, dans le
cas des mono- et double-couches de polyéthyléne. Les couches doubles sont constituées d’une
double quantité de grains déposés sur la méme surface que pour le cas des monocouches. Ce
résultat montre que les couches doubles acquirent plus de charge et dont le declin se fait

relativement plus lentement par rapport aux monocouches.
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Figure 2.20. Déclin de potentiel pour le cas des mono et double couches.

Temps (s)

62



Techniques de mesures électrostatiques CHAPITRE II

Conclusion

Les mesures électrostatiques sont des outils trés fiables et trés convenables a 1’analyse des
processus impliquant des grandeurs surfaciques et invariables dans le temps. Le couplage
électrostatique constitue la base des instruments de mesure du champ, de la charge et du
potentiel. Les instruments utilisant la méthode d’annulation du champ permettent la mesure

du champ ou du potentiel sans influencer la surface testée.

La mesure du déclin de potentiel de surface est une méthode simple pour la caractérisation
de I’état de charge des isolants et a 1’évaluation de leurs propriétés a travers les mécanismes
d’évacuation de la charge surfacique. Les résultats brutes issues de cette technique donnent
trés peu d’information et il est alors nécessaire d’effectuer un traitement ultérieur afin d’en

extraire les informations requises.

Le déclin de potentiel a la surface des couches de granules est tributaire de plusieurs
parameétres. En plus des conditions environnantes, la vitesse de déclin peut étre liée a la taille

des grains, a leur forme, au nombre de couches...etc
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Caractérisation des matériaux granulaires chargés

par mesures électrostatiques sans contact

La caractérisation d’un matériau chargé est une démarche nécessaire a la connaissance de

la réponse de ce matériau a une charge fixe ou faiblement variable dans le temps. De telles
connaissances sont d’une importance capitale pour la conception et a 1’optimisation des
installations électrostatiques, aux études de 1’élimination des charges, aux ¢études de
chargement des matériaux (les électrets)...etc. Dans toutes ces applications, 1’objectif est
d’évaluer convenablement la charge portée par le matériau et sa variation dans le temps.
Simple est ’objectif, sa réalisation est plutot difficile car, en coutume, la charge est estimée
indirectement a travers la mesure du potentiel ou le champ, laquelle est plus accessible. En
effet, la seule méthode utilisée pour la mesure directe de la charge est I’emploi d’un seau de
Faraday. Or, cette technique est, parfois, difficile a mettre en ceuvre, ou inadéquate, vue la
nécessité du maniement du matéeriau chargé pour le mettre dans le seau, ce qui peut altérer la
valeur de la charge et sa distribution [47]. On préfére, alors, 1’utilisation notamment des
sondes de potentiel, sans contact, pour estimer indirectement la charge ainsi que sa variation
spatiotemporelle. Avec ces mesures indirectes le probléme se pose de deux fagons : d’une
part, on s’intéresse a la charge, qui est la grandeur d’action exploitée, et non pas le potentiel.
D’autre part, ces mesures indirectes du potentiel ou du champ traduisent-elles fidelement les

variations de la charge dans le temps et dans I’espace ?
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A travers les travaux présentés dans ce chapitre, nous comparons les trois techniques de
mesures, du potentiel, du champ et de la charge, par la mesure de leurs déclins. Les trois
sondes utilisées sont propres a chaque méthode et different par leurs tailles et par leurs
principes. Les mesures ont été réalisées sur quatre matériaux de différentes tailles
granulométriques. Une interprétation est donnée aux résultats, en termes de mécanismes
régissant le déclin de la charge dans le cas des couches de granules. La mesure de la
distribution spatiotemporelle du potentiel est également présentée et sert d’argument pour

I’interprétation des résultats.

3.1. Considérations théoriques

Avant de présenter les résultats expérimentaux, on montre a travers un simple modéle
théorique, en assimilant la couche de granule a un film, que les sondes utilisées pour la
mesure du potentiel, du champ et de la charge indiquent un taux de déclin différent. La figure
3.1 montre les trois sondes considérées et leurs dimensions. Le capteur de la charge
confectionné au laboratoire est constitué d’une plaque métallique reliée a un électrometre
fonctionnant en coulomb meétre. Ce capteur est de type capacitif, il représente une version
plane du seau de Faraday, et permet la mesure de la charge a la surface de la couche de

granu les sans contact.

Mesure de la charge

(Vers I'électrométre) Mesure du potentiel Mesure du champ

19.5cmx 13 cm 1.1cmx1.8cm 4.4 cm (diametre)

Zone de champ

/nul

Figure 3.1. Sonde de mesure : (a) de la charge, (b) du potentiel et (c) du champ

Nous négligeons les effets de bords et nous considérons que la couche, d’épaisseur d, est

un film de permittivité ¢4 équivalente au mélange air-granule. Les sondes des trois instruments
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peuvent étre représentées par des plagues conductrices situées a une hauteur h au dessus de la

surface de la couche (fig.3.2.a)

hyee o o

O ++++++++++H+++++++++++

d, €4
] Electrode
(a) — de masse
V,=V vV
R Cy C,
Vp=0

Figure 3.2. (a) Représentation simplifiée des sondes de mesure du potentiel et du champ
électrique d’'un échantillon en contact avec une électrode mise a la masse ; (b) circuit
équivalent de la sonde de potentiel ; (c) circuit équivalent de la sonde de champ et de la
charge.

Le potentiel V, mesuré par la sonde de potentiel est controlé par le circuit électronique du
voltmétre de telle sorte qu’il soit égal au potentiel de surface V (V,=V, fig.3.2.b). Ainsi le

champ électrique dans le gap entre la couche et la sonde est nul. Le systeme sonde- couche est
équivalent a une capacité :

(3.1)

A
Clz :8da

<|O

ou Q est la charge portée par la surface A de I’échantillon. De (3.1) la densité surfacique de

charge o, supposée uniformément distribuée, est alors :
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(3.2)

O =& \i
“d
Le potentiel a la surface de I’échantillon dépend de la densité surfacique de la charge o, de

I’épaisseur d et de la permittivité &4

V= O'i (3.3)
&y
Le corps de la sonde du mesureur de champ est connecté a la masse. La sonde de charge
est également connectée a la masse a travers 1’électrométre, puisque celui-Cci posséde une
impédance d’entrée nulle lorsqu’il est en mode mesure de charge. On pourra alors modéliser
la configuration de la mesure du champ et de la charge par deux capacités en paralléle (figure

3.2.c) telles que :
C,+C,= (e, EA){HE—:)(%)}\% (3.4)

Le champ électrique est supposé uniforme entre la sonde et la surface de la couche de
granules chargée, les deux supposées de dimensions infinies. Le champ électrique est calculé
a partir de ’expression de V, déduite de (3.4), ou Q/A représente la densité surfacique de

charge ¢ :

(3.5)

La quantité de charge Q, mesuree par la sonde de charge peut étre obtenue a partir de

I’expression de C, etV :

A
(e4-)Q
Q,=CV = h -9 (3.6)

A &y d . ZRYal
{(3(; d)[lJr(gd)(h)H {1+(€0)(d)}

Supposons que la charge évolue dans I’espace et se déplace de 4d dans le volume de

I’échantillon, comme le montre la figure 3.3.a, la valeur du potentiel V* mesurée par le
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voltmeétre électrostatique est déterminée a partir de la valeur de la capacité Cy; dans la figure
3.3b:

V' =2 (d-Ad) 3.7)

&y

La configuration pour la mesure du champ et de la charge peut étre représentée par deux

capacités en parallele, figure 3.3.c, telles que :

(e A)(

C. {cc12 } L ) 38)
C,+C, | (d—Ad) {(gd )1 (EoP )} Y,

Le potentiel V* en fonction de la densité surfacique de charge o est donné, a partir de
(3.8):

h, € nEhc, ogap
°  Ad g e ot Ve
++++++++++++++++++++++
d-Ad gy - e C,;; Echantillon
La masse
(a) o
V,=V %
1
_  Cu N &7
T
1 _ Y%=0
(b) - () —

Figure 3.3. (a) Représentation simplifiée des sondes de mesure du potentiel et du champ
électrique lorsque la charge se déplace de Ad dans le volume de la couche; (b) circuit
équivalent de la sonde de potentiel ; (c) circuit équivalent de la sonde de champ et de la
charge.
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[(d —Ad)(‘%fj)}

-
& | (fa %
[Ad fy (- Ad»}

(3.9)

Soit Eo et E4, respectivement, le champ électrique dans le gap entre la sonde et la surface
de la couche et le champ a I’intérieur de la couche de granule ou la charge existe. A partir du

potentiel on a:

E,h+E;Ad=V" (3.10)
avec

E, & =E, &, (3.12)

La valeur E” mesurée avec le mesureur de champ est égale a I’intensité du champ Eqo dans

I’intervalle d’air sous la sonde :

E'=E = (3.12)

{h+(g°)Ad}
&y

Dans ce cas la charge mesurée par le capteur capacitif est obtenue a partir de 1’expression

ou V" est donné par (3.9).

de la capacité C, en série avec Cy, et le potentiel V' comme suit :

* A
V(&) ED
Ad Ad Q (3.13)

Q =
Pl aA &A Ad
{A“ h} {1{«1 Ad)}[( )()”}}

Ainsi, le rapport des potentiels, des champs et des charges mesurés dans les deux

situations (avant et aprés déplacement de la charge) sont les suivants:

v__d (3.14)
V' (d-Ad)
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E d_ J1r@-nd) | d

E (d-Ad) (ed)( )41 (d —Ad)

Q, {1 LdAdAd)}{gd() }}

b _ - d : (3.16)
T
g d

(3.15)

Ce calcul préliminaire montre que le taux de déclin indiqué difféere d’une méthode a une

autre.

Le modele présenté ci-dessus est valable pour un diélectrique de surface lisse, tels que les
films, ce qui n’est pas le cas pour les granules. La forme des grains est soit de forme
sphérique ou cylindrique, selon le matériau. Si on considére le cas sphérique, la surface active
qui supporte la charge est composée de demi-spheres, suite a 1’agencement des grains
(fig.3.4). Dans ce cas la taille des grains r est beaucoup plus petite que la taille de la sonde L.
En conséquence, les mesures ne sont pas affectées significativement par 1’aspect irrégulier de
la surface de la couche de granules. Ce modele peut alors révéler, méme qualitativement, la
différence entre les trois types d’instruments de mesure quant au taux de déclin du potentiel,

du champ et de la charge.

Sonde

Surface

chargee

MXXEWX

Figure 3.4. Représentation de la couche de granule et forme de la surface active.
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3.2. Matériaux et protocole expérimental

Les mesures ont été réalisées sur quatre types de matériaux de différentes formes et tailles,

dont la schématisation des grains relatifs a chaque matériau est représentée par la figure 3.5.

Les mesures ont été réalisées sur des échantillons constitués d’une monocouche de
granules (poids : 11grammes), déposés sur une aire de 7.5cm x 8cm sur la surface d’une
plaque d’aluminium mise a la masse. Notons que [’obtention des couches ayant
rigoureusement les mémes caractéristiques de surface (méme distribution des grains) est
quasiment impossible. La figure 3.6 illustre le schéma de principe de I’installation utilisée.
Une bande transporteuse, qui supporte le porte-échantillon, déplace celui-ci du poste de
chargement (1) vers les postes de mesures : du potentiel (2), du champ (3) et de la charge (4).
Les échantillons ont été chargés avec une décharge couronne négative générée par une
électrode de type triode, composée de fil de tungsténe suspendu au dessus d’une grille
métallique, placée entre 1’électrode et 1’échantillon, afin d’uniformiser et controler le
chargement. Les dimensions en millimetre sont indiquées sur la figure 3.6. Le chargement
dure 10s sous une tension de 20.6 kV et un courant de grille de 100 pA. Sachant que la
résistance de grille est R;= 50 MQ le niveau de chargement maximal est limité a la tension de
grille Vg = Ry.1g et se situe a environ 5 kV. Dés 1’achevement du processus de chargement, la
bande transporteuse transmet 1’échantillon au poste 2 pour la mesure du déclin de potentiel.

La distance entre la sonde de potentiel et la surface de 1’échantillon est fixée a 5 mm.

PC : PolyCarbonate 2mm;

/‘3mm

PA :PolyAmide “2
2mm
\ 3mm
mm
PE : PolyEthylene
'\ :\1 ’
3mm 2

Ya

5-3mm

Figure 3.5. Forme et taille des grains des matériaux utilisés
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Le déclin de potentiel de surface a été mesuré pendant 30 minutes, répété trois fois, et
pendant 2 minutes, répété deux fois, donnant un total de cing expériences pour chaque
matériau. Apres achévement de chaque série de mesures de potentiel de surface, de nouveaux
échantillons ont été préparés et chargés comme expliqué ci-dessus, en vue de mesurer le
champ de surface. La bande transporteuse transmet le matériau a la position 3 sous la sonde a
lame vibrante d’un mesureur de champ. Dans toutes les expériences (3 fois 30 min et 2 fois 2

min), la distance entre la sonde et la couche de granule était 5 mm.

Voltmeétre Electrostatique
Trek 341B

Electrométre Fieldmeétre
Keithley 6514 Monroe 257D D 26 ‘
m
E Sonde RO ‘,‘347)0( ©0

Capacitive
Ve

Source HT-DC
- . Spellman SL 300
I 45| 30 Matériau granulaire
V'd
> 1t v
<> _: Rg

L@

Mesure de la Mesure du Mesure de Chargement
Charge champ Potentiel
Position 4 Position 3 Position 2 ' Position 1

Figure 3.6. Montage expérimentale utilisé pour la comparaison des méthodes de mesure

La méme procédure est suivie pour la mesure de déclin de la charge (fig. 3.6, position 4)
par le capteur capacitif confectionné au laboratoire de I’'TUT d’Angouléme (fig. 3.7). La sonde
de charge de type capacitive est constituée d’une plaque métallique, de dimensions 13 cm X
19.5 c¢m, incorporée dans une boite métallique de protection sans qu’il y ait un contact entre
eux. La plaque métallique est reliée a un électrométre Keithly 6514 réglé en mode mesure de
charge. Ainsi toutes les mesures sont automatiquement enregistrées sur ordinateur a travers le
systtme d’acquisition géré par le logiciel LabView. Il convient de signaler que les
expériences ont été réalisées a 1’air libre a une température entre 17°C et 19°C et une humidité

entre 37% et 40%.
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—

Support isolant

Boite métallique
de protection

Capteur capacitif
(plaque métallique)

Support en plastique

Figure 3.7. Capteur capacitif pour la mesure de la charge

3.3. Comparaison des méthodes de mesure

La figure 3.8 montre les résultats de mesure de déclin de la charge, du champ et du
potentiel a la surface de quatre matériaux : le polyamide, le polyéthylene, le polycarbonate et
I’ABS. Les courbes représentent la moyenne des cinq expériences faites pour chaque type de
matériau, exprimés par rapport aux valeurs initiales (premieres valeurs enregistrées) Qo, Ey et
Vo. Les valeurs initiales mesurées et estimées a partir du modele théorique sont données dans
le tableau 3.1. En dépit des approximations, les résultats des calculs s’approchent de ceux

mesurés ce qui implique que le modéle théorique est plutdt acceptable.

Les trois techniques indiquent des taux de déclin différents pour chaque type de matériau.
Cependant, comme premiére observation, le déclin de potentiel est plus rapide que celui de la
charge ou du champ. Le déclin de ces derniers est rapproché (fig.3.8). Cette différence peut
étre expliquée par I’influence du capteur lui-méme sur le mécanisme de déclin et la différence

des zones de couplage due a la taille des capteurs.

En plus de la différence entre leurs caractéristiques physiques (conductivité et
permittivité), I’effet de la nature du matériau est plutot relié¢ a la taille et la forme des grains.
Plus les grains sont petits et bien arrangés plus le comportement de la couche se rapproche de

celui des films.
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Figure 3.8. Courbes de déclin de potentiel V, du champ E et de la charge Q a la surface des quatre
matériaux : (a) polyamide, (b) polycarbonate, (c) polyéthyléne et (d) ABS. Les courbes sont en
valeurs relatives par rapport aux premieres valeurs enregistrées Vo, Eq et Qo.

Tableau 3.1. Valeurs initiales Vo, Eo, Qo enregistrées par les instruments de mesure du
potentiel, du champ et de la charge a la surface de des couches de granules. Ces valeurs sont
la moyenne d’au minimum cing expériences (écart type<5%,).

Qo [C] Vo [KV] Eo [kV/mm]
Granules _ _ . )
mesurée calculée avec (3.6) * (mesuree) (mesuree)
PE -5.13E-08 -4,89E-08 -4.59543 -0.553398
PA -4.58E-08 -4,46E-08 -4.19564 -0.568656
PC -4.85E-08 -4,80E-08 -4.51688 -0.577018
ABS -6.07E-08 -5,02E-08 -5.03462 -0.633165

*gdleo=2.3; h=5mm; d=2.5mm, pour PE; d =2 mm pour PC et PA; d = 1.5 mm, pour ABC
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3.4. Mécanismes de déclin des charges a la surface des granules

Plusieurs mécanismes peuvent exister durant le processus de déclin de la charge a la
surface des couches de granules comme expliqué dans le chapitre 2. Parmi ces mécanismes,
I’injection de charge et la conduction surfacique peuvent étre considérées dans le cas des
granules comme dominants, étant donné la nature non polaire des matériaux étudiés. La figure
3.9 illustre les mécanismes de déclin de la charge dans le cas des matériaux granulaires.
L’injection de charge dans le volume du grain ne peut étre activée que lorsque le champ
appliqué est suffisamment élevé. Avec un potentiel de surface inferieur a 5kV pour le cas de
tous les matériaux, la valeur moyenne du champ qui apparait aux bornes de la couche de
granule d’épaisseur 2mm est environ E=V/d = 2.5 kV/mm, ce qui représente une valeur
nettement inferieure au seuil d’activation indiqué dans la littérature : 25 kV/mm [69, 81]. En
dépit de I’amplification du champ par les aspérités a la surface de granule, le phénoméne

d’injection peut étre écarté de I’interprétation des courbes de déclin.

En raison de la nature granulaire des matériaux et la structure de la couche, le mécanisme

dominant, et qui peut expliquer les courbes de déclin, est la conduction surfacique.

Sonde
Charge injectée Déplacement latéral
des charges
e
- - -y . " = m . . = =
/ Fr H\ff rpb\,f -
/
I
= A& T A A A& -

Charge conduite vers la masse

Figure 3.9. Schéma de principe du mécanisme de déclin des charges dans le cas des couches
de granules
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En effet, en se déplagant a la surface de chaque grain, et a la surface de la couche entiere,
les charges peuvent emprunter deux voies : une partie de la charge se déplace latéralement a
la surface de la couche en s’¢loignant de la sonde et une autre partie est conduite vers la
masse a travers la couche des grains ou elle sera neutralisée (fig.3.9). A travers ses travaux sur
la conduction surfacique dans le cas des films, Crisci [74] avait montré la propagation des
charges par la mesure de la distribution spatiotemporelle du potentiel de surface comme le

montre la figure 3.10.

(b)

Figure 3.10. Effet de la conduction surfacique sur la distribution des charges : (a) évolution
de la distribution du potentiel calculée par [74] et (b) représentation simplifiée du
déplacement des charges suite a la conduction surfacique

3.5. Influence de la taille du capteur sur le taux de déclin

Pour montrer I’influence de la taille du capteur sur la mesure du taux de déclin, et suite a
I’analyse présentée au §3.4, on suppose la coexistence des deux phénomeénes, injection dans le

volume et conduction surfacique.

Dans le cas de la sonde de potentiel, le déclin de potentiel mesuré est dii a I’injection des
charges dans le volume, dont la partie de charge injectée est notee Qjy , mais aussi a la
conduction surfacique vers la masse Qsg et a la conduction surfacique latérale Quisp.
Mathématiquement, le taux de déclin de potentiel V, mesuré par le voltmétre électrostatique

peut étre exprimé comme suit :
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av,
T =f (Qinj ’ Qscg ' Qdisp) (317)

Le taux de déclin mesurée inclut alors la variation due aux trois voies possibles (Qinj, Qscg,
Quisp)-

La sonde capacitive de mesure de la charge, qui est une plaque métallique de larges
dimensions, mesure la réduction de la charge Q. due a I’injection et a la conduction
surfacique vers la masse. Dans ce cas, le déplacement latéral des charges n’affecte pas la
quantité de charge en couplage avec la sonde car, en raison des larges dimensions, la quantité
de charges qui se déplace est encore sous la sonde et en couplage avec elle. La sonde voit
alors la charge sur toute la surface sans étre affectée par le déplacement loin du centre, ce qui

peut étre exprimeé par :

dQ
dtch = f(Q+ Quey) (3.18)

Il s’ensuit alors que la grande taille du capteur de charge et la petite taille de celui du
potentiel peuvent expliquer, méme partiellement, la différence observée sur les taux de déclin
indiqués par les trois mesures. Ce résultat se justifie encore par les courbes de champ qui se
rapproche de ceux de la charge et ce du fait de la taille relativement grande du capteur du

mesureur de champ.

3.6. Distribution du potentiel a la surface des couches de granules

La mesure de la distribution spatiale du potentiel a la surface de la couche de granule a des
temps différés permet de quantifier I’importance, ou non, de la conduction surfacique ce qui

peut expliquer méme partiellement les courbes de déclin.

Nous avons réalisé des expeériences de mesure de la distribution spatiotemporelle sur deux
types d’échantillons, uniformes et non uniformes. Les échantillons non uniformes sont formés
de deux régions, de 4cm d’étendue chacune, représentant les zones de faibles et fortes
densités. La région de forte densité contient une quantité de 6 grammes de granule tandis que
la région de faible densité ne contient que 3 grammes. Les figues 3.11 et 3.12 montrent les
résultats de mesure de la distribution du potentiel sur la surface des couches de polyéthylene
et polyamide. Notons que les résultats du polycarbonate sont identiques a ceux du
polyéethyléne de la figure 3.11.
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Comme nous 1’avons déja expliqué, la conduction surfacique latérale et la conduction vers
la masse peuvent expliquer 1’évolution spatiotemporelle du potentiel. Les résultats du
polyéthylene montrent que le potentiel diminue quasiment sur toute la surface avec le méme
taux. En écartant 1’injection, la conduction des charges des grains vers la masse, a travers la
surface des grains et passant par les interstices dans la couche, explique les résultats du
polyéthylene. La conduction latérale sur les couches du polyéthyléne est négligeable puisque
la distribution du potentiel aprés 10sec s’étend plus que celle apres 15min (fig.3.11). La non-
uniformité de I’échantillon n’a pas d’influence majeure sur le taux de déclin car la vitesse de
diminution du potentiel est quasi la méme sur la zone de forte densité que sur la zone de faible
densite (fig.3.11.b).

-4,0 - 6
35 -5
. -301 — 1
S 1 S 4
& 25 10s < 4 —10s
= 1 —— 15min = 1
2 204 L 34 ——15mn
C g c
L 154 \ s k) 1
S ] \ Polyéthylene S 27 Polyéthyléne
-1,0 4 i i 1 i
0 \ Echantillon uniforme Non uniforme
\ 14
_0’5 -
T 1 T T T T T T T 1
0 100 200 20 40 60 80 100 120 140 160
Nombre de points mesurés Nombre de points mesurés
-3,5 1 6 -
_3’0 -
] — 10s 54 — 10s
< 2,51 N i —
S - 15min § 4 — 15mn
= 2,04 <
% : Polyéthyléne 2 3
g 157 Echantillon uniforme o
£ 104 S 21 Sty
07 o Polyéthyléne
0,5 14 Non uniforme
LN DL LA LA L L R LA L B | 0
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

T T T
0 70 140

Nombre de points mesurés Nombre de points mesurés

(a) (b)

Figure 3.11. Distribution du potentiel sur la surface des couches de polyéthyléne a 10 sec et
15 min apres chargement : (a) échantillons uniformes, (b) échantillons non uniformes.
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Figure 3.12. Distribution du potentiel sur la surface des couches de (a) polyamide et (b)
polyéthyléne a plusieurs instants.

Le cas de la figure 3.12, qui montre des mesures sur le polyamide et d’autres expériences
sur le polyéthyléne, est plutot différent puisque I’évolution du potentiel se fait dans les deux
directions, latérale et transversale (conduction vers la masse) comme le montre la figure 3.12.
L’évolution bidirectionnelle dans le cas des résultats de la figure 3.12 implique 1’existence, a
la fois, de la conduction surfacique latérale et la conduction surfacique vers la masse, en plus

du phénomene de I’injection qui peut s’établir suite a I’amplification du champ.

La figure 3.13 montre la distribution du potentiel de surface sur des couches de PE
chargées avec deux niveaux de tension 18 kV et 20 kV. Les courbes montrent 1’¢largissement
de I’étendue de la surface chargée avec une irrégularité de la distribution lorsqu’on augmente
la tension de chargement. Cet effet peut étre due au fait que la décharge couronne en DC est

de nature filamentaire [43, 82] et qui peut s’élargir en augmentant la tension. D’autre part, une
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tension élevée produit autant de charges que les forces de répulsion entre elles deviennent
importantes ce qui élargi la surface de dép6t. Il est encore possible que les décharges
partielles apparaissent a la surface de la couche a cause de la forte densité de charges juste au

dessous de 1’¢électrode, chose qui méne a la distribution irrégularité du potentiel.
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Figure 3.13. Influence du niveau de la tension de chargement sur la distribution du potentiel a
la surface de la couche de PE: ts,=5sec, I;=40pA (18kV) et 1,=100pA (20kV).

3.7. Influence du capteur capacitif sur le taux de déclin

Une série d’expériences faites sur des couches de polyéthyléne PE a permis de mettre en
évidence ’effet du capteur capacitif sur le déclin de la charge. Dans ces expériences, les
couches chargées ont été transférées sous la sonde de potentiel pour la mesure du déclin
pendant 25 s (position 2, fig.3.6). Aprés, I’échantillon est directement déplacé sous la plaque
métallique, servant comme sonde capacitive pour la mesure de la charge, pendant 30 s. A la

fin le potentiel est mesuré encore une fois.
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Figure 3.14. Déclin de potentiel a la surface des couches de PE enregistré avant et apres

exposition a l’effet du capteur capacitif pendant 30sec.

Lorsqu’une couche précédemment chargée est exposée a une plaque métallique (sonde

capacitive) le taux de déclin de la charge est nettement altéré par la présence de la plaque

métalliqgue comme le montre la figure 3.14. En effet, le couplage capacitif entre les charges

surfaciques de la couche et leurs images sur la plaque diminue le champ électrique a

I’intérieur et a la surface de la couche. La réduction du champ entraine alors la réduction des

phénoménes d’injection et de la conduction surfacique, ce qui explique le faible taux de déclin

mesuré par le capteur capacitif

Les considérations évoquées ci-dessus expliquent le fait que le potentiel diminue plus

rapidement que la charge et le champ : a cause de sa faible taille, la sonde de potentiel est plus

sensible au déplacement latéral des charges que la sonde capacitive employée pour la mesure

de la charge. Cette explication s’applique aussi & la sonde du mesureur de champ, plus large

que la sonde de potentiel.
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Conclusion

Cette étude a montré 1’importance des caractéristiques, notamment géométriques, de la
sonde utilisée pour la mesure du déclin de potentiel, de la charge et du champ. Les mesures de
déclin des trois grandeurs indiquées, par trois instruments différents et sur quatre matériaux,
ont montré que le taux de déclin indiqué par chaque instrument est différent des deux autres.
Il est observé que le potentiel décroit rapidement en comparaison avec le déclin de la charge
et du champ. Le déclin de ces deux derniers est plut6t rapproché. On explique cette différence
par, d’une part, la taille de la sonde et, d’autre part, I’influence du couplage capacitif entre la
charge et la sonde. En effet, la sonde de charge de larges dimensions, et selon le principe de
couplage électrostatique, est capable de modifier I’évolution des charges a la surface de la
couche et ainsi les mesures sont altérées. Par ailleurs, les sondes de larges dimensions ne sont
pas affectées par la composante latérale de la conduction surfacique, ce qui peut faciliter
I’interprétation des courbes de déclin. On en déduit alors que les courbes de déclin sont mieux
traduites par la mesure du potentiel en utilisant une sonde électrostatique a lame vibrante,
puisque I’influence du capteur est minime. Par contre, la sonde de potentiel de petites
dimensions mesure 1’évolution de la charge dans toutes les directions, chose qui rend difficile

I’interprétation des résultats.
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Controle de I’état de charge des granules par

décharge accelérée

Les matériaux isolants granulaires peuvent acquérir une grande quantité de charge qu’ils

peuvent garder pour une durée beaucoup plus longue que nécessaire au bon déroulement d’un
processus électrostatique. En effet, la majorité des applications (pour ne pas dire toutes les
applications) ne durent que quelques minutes tandis qu’un isolant peut conserver une charge
pendant des heures voire méme des jours. A cet effet, la charge initialement utilisée pour
effectuer une action donnée (générer une force ou un champ électrique, par exemple) peut
devenir, a I’issue de 1’application, une source de problémes multiples, qui touchent & la fois
aux performances et a la sécurité de 1’installation. De tels problémes vont de la perturbation
des faibles signaux électriques a I’endommagement des composants électroniques ou plus

gravement a I’amorgage d’incendies dans les milieux inflammables [83-85].

Le chargement des matériaux isolants est souvent non souhaité. Involontairement, les
granules peuvent se charger par effet tribo-électrique et collent aux parois des canalisations
lors du transport pneumatique. Par ailleurs, si la charge accumulée est assez importante, des
décharges peuvent apparaitre entrainant en conséquence des perturbations au niveau des
appareillages électronique de commande et éventuellement I’endommagement de ceux-cCi
[86].
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Il apparait alors nécessaire de controler la charge accumulée a la surface des matériaux
isolants et la maintenir a des niveaux non dangereux ou simplement non génants aux

processus.

Les charges de surface peuvent étre réduites et éliminées par plusieurs procedés et

techniques que nous exposons brievement dans le paragraphe suivant.

4.1. Techniques de neutralisation des charges de surface

La fagon la plus simple pour €éliminer une charge a la surface d’un isolant est d’augmenter
la conductivité de I’isolant [87]. Quand c’est possible, la conductivité surfacique de 1’isolant
est augmentée par I’ajout d’une couche conductrice. Le matériau peut étre couvert par un
autre materiau pulvérisé afin de créer une voie de faible résistivité vers la masse. Un exemple
est celui des vétements spéciaux des ouvriers intervenant sur les lignes de fabrication des

composants microélectroniques.

Cette méthode est cependant inefficace et inexploitable lorsque le matériau isolant,
susceptible d’étre chargé, doit conserver ses caractéristiques ou lorsque le volume d’air ou la

surface a contréler sont assez grands, tel est le cas des usines a semi-conducteurs.

D’autres techniques permettent I’élimination des charges surfaciques par la création d’une
charge de signe contraire a celles portées par la surface de I’isolant. Les dispositifs
matérialisant ces techniques, appelés éliminateurs statiques ou simplement ioniseurs, utilisent
pour la genération des ions des rayons X, une matiére radiante ou une decharge couronne.
Nous nous intéressons dans ce qui suit qu’a 1’ioniseur a décharge couronne qui est le plus
utilisé vue sa simplicité et surtout sa sureté de fonctionnement.

Les ioniseurs utilisant la décharge couronne sont classés en deux types : passifs et actifs.
loniseur statique passif

L’ioniseur passif est une électrode de faible rayon de courbure, reliée a la masse et placée
a proximité de la surface chargée. Lorsque cette derni¢re s’approche de 1’électrode passive,
des charges de signe contraire sont créées sur cette électrode par influence électrostatique.
Plus la charge sur la surface a neutraliser est importante, ou plus la distance entre celle-ci et
I’électrode est petite, la charge image sur 1’électrode neutralisante devient importante et de ce

fait I’air entourant 1’¢électrode peut s’ioniser. Ainsi des ions sont créés qui, sous 1’effet du
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champ électrique, sont attirés par la surface chargée ou les charges de signe contraire seront

neutralisées par recombinaison et ceux de méme signe seront repousses.
loniseurs statiques actifs

Les ioniseurs actifs utilisent une source de haute tension extérieure pour la création des
charges. Dans cette catégorie on distingue deux types de neutralisateurs statiques : ceux qui
utilisent le champ électrique pour entrainer le nuage ionique de 1’électrode ionisante vers la

surface cible, et ceux qui utilisent un flux de gaz (de 1’air) pour entrainer les charges (fig.4.1).

L T‘l

Surface chargée
]

(a) (b) =

Figure 4.1. Types d’ioniseurs statiques actifs: (a) charges entrainées par le champ, (b) charges entrainées

par un flux d’air

4.2. Neutralisation par décharge couronne — état de I’art

Les ioniseurs statiques utilisant la décharge couronne pour créer les ions neutralisants,
qu’ils soient actifs ou passifs, avec ou sans flux d’air, sont les plus utilisés, principalement, a
cause de leur simplicité, faible colt mais aussi la non émission de radiations [88-89]. La
neutralisation par décharge couronne consiste a créer un nuage ionique bipolaire qui, sous
I’effet du champ ou par un flux d’air, se propage vers la surface chargée ou les charges se
neutralisent sélectivement. Suite aux forces de coulomb, les charges de méme signe se
repoussent et les charges de signe contraire sont attirées et se neutralisent par recombinaison
(fig.4.2).
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Figure 4.2: Principe de la neutralisation par décharge couronne

Ce simple principe constitue la base du processus de neutralisation mais ne traduit pas
réellement la complexité du phénomeéne de neutralisation. Cette complexité vient en premier
lieu de la décharge elle-méme, puis de I’interaction des charges aussi bien le long de la zone
de dérive que sur la surface de I’isolant chargé. De ce fait, de multiples parametres entrent en
jeu et influent sur le processus de neutralisation. 1l est bien établi que la décharge couronne, et
la distribution de la densité de charges dans I’intervalle d’air, sont tributaires de la tension
appliquée, de la fréquence, de la distance, de 1’humidité¢ et de la pression. D’autre part,
I’exposition d’une surface chargée a une décharge couronne peut effectivement la neutraliser
mais elle peut aussi étre rechargée ou faiblement neutralisée du fait, par exemple, de la durée
d’exposition ou suite a I’amplitude inadéquate de la tension appliquée. La corrélation entre
ces parametres, pour une meilleure neutralisation, et la connaissance de leurs effets

constituent globalement les objectifs des études menées dans ce domaine.

Ohsawa [89], par exemple, a étudié I’influence de la forme d’onde : sinusoidale,
sinusoidale décalée (lui ajouter une constante) ou impulsions rectangulaires positive et
négative sur le contrdle de la neutralisation. Dans cette étude Ohsawa propose trois méthodes

pour le controle et 1’équilibrage de la neutralisation :

- Le contrdle de la forme d’onde de la tension :
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o Par superposition d’une tension continue a la tension sinusoidale pour
augmenter ou diminuer la quantité de charge positive et négative produite
respectivement par 1’alternance positive et négative ;

o Imposer un cycle d’impulsions positives et négatives de forme rectangulaire

- Le controle du flux des ions vers la cible

o Par installation d’une grille sous tension continue contrdlable.

De plus, le controle peut s’effectuer par le réglage de la tension et le courant de décharge
afin d’ajuster la quantité de charge neutralisante. La figure 4.3 illustre le schéma de principe
des moyens possibles pour le controle de la neutralisation par décharge couronne. Le méme
auteur [88] menant des études complémentaires expérimentales et de modélisation des
ioniseurs a décharge couronne alternative avec flux d’air, montre que 1’efficacité de la

neutralisation dépend de la relation fréquence-débit d’air.
Tension

|
|
‘ _i_ I Electrode de neutralisation
_ ‘ Résistance de
continue

pour le —:" | décharge
décalage ~ [~ "Source de forme Tension de grille

= réglable tTes s s s sEs s s
+

Surface chargée

& D & & 6 6 6 @

Figure 4.3. Techniques de contréle de la neutralisation

En regle générale, on recommande d’augmenter la fréquence afin d’améliorer la
neutralisation. Asano et al [90] ont étudié I’influence des trois facteurs : tension, fréquence et
pression a travers la mesure des courants issus de la décharge couronne en utilisant une cage
de Faraday. Ils préconisent ¢galement 1’augmentation de la fréquence pour 1’amélioration du
processus de neutralisation. Ils notent cependant 1’effet de la pression plus prépondérant que

celui de la tension. D’autres ¢tudes ont été menées dans un environnement particulier

87



Controéle de I'état de charge des polyméres granulaires par décharge couronne CHAPITRE IV

contenant le gaz de nitrogene [91-92]. A. Antoniu et al [52] utilisant un ioniseur commercial a
décharge couronne avec flux d’air ont montré 1’effet de la hauteur de 1’ioniseur par rapport a
la surface cible ainsi que le temps de neutralisation. Puis, en utilisant un ioniseur a simple
électrode le méme groupe de recherche a étudié I’influence de la forme d’onde, sinusoidale et
triangulaire, sur le taux de neutralisation [86]. Ils montrent que lorsque la tension et la
fréquence sont les mémes la forme sinusoidale donne des résultats meilleurs que la forme

triangulaire.

Malgré les efforts des chercheurs pour mettre en évidence I’influence de certains facteurs,
et la justification physique des résultats, le phénomeéne de neutralisation semble encore loin
d’étre parfaitement maitrisé. Toutes les études mentionnées ont été réalisées sur des matériaux

souvent de surface lisse et utilisant des ioniseurs a décharge couronne avec flux d’air.

Ce chapitre présente les résultats des travaux de neutralisation des charges a la surface des
couches de polyéthyléne granulaire en utilisant seulement une décharge couronne alternative.

Deux études différentes ont été menées :

- Evaluation des facteurs qui peuvent influencer la neutralisation, par décharge
couronne alternative, des granules en position fixe. En utilisant la méthodologie des
plan d’expérience, quatre facteurs controlables ont été considérés: I’amplitude et la
fréquence de la tension sinusoidale, la durée d’exposition a la décharge couronne et la
hauteur de I’¢électrode de neutralisation par rapport a la surface chargée.

- Mesure de la distribution du potentiel a la surface de la couche de granule avant et
aprés neutralisation pour différentes tensions et fréquences. L’amélioration de la
neutralisation & 50 Hz est obtenue en utilisant la tension optimale et puis par la

neutralisation multiple de la couche.

4.3. Matériaux étudiés et méthodes expérimentales

Pour I’étude de la neutralisation nous avons utilisé le polyéthyléne en forme de granules
ayant une taille moyenne de 3 mm. Le polyéthylene est un matériau largement utilisé dans
I’isolation des cables et dans les médias filtrants fibreux. Le polyéthyléne granulaire a été
déposé en forme de monocouche sur une électrode en aluminium mise a la masse (surface :
7.5 cm x 8 cm). Chaque couche constitue un échantillon ayant une masse de 11 gramme.
Durant toutes les expériences la température et 1’humidité enregistrées sont respectivement

entre 17°C a 21°C et 30% a 43%.
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Les figures 4.4 et 4.5 illustrent le montage expérimental utilisé dans cette étude.

Virtual instrument Source H.T DC
H.V amplifier- Trek 30/20A  Voltmeétre Electrostatique
£=1Hz...400 Hz (PC+Labview) spellman st.300
(I—
90 = pp—

Electrode de ;20

®) (L

Mesure

Neutralisation

Neutralisation | Chargement —

de potentiel

Figure 4.4. Schéma du montage expérimental pour [’étude de la neutralisation

des granules par décharge couronne alternative.

Amplificateur Voltmétre Electrode Sonde de Electrode de
électrostatique neutralisante potentiel chargement

Chariot porte- échantillon

Figure 4. 5. Montage expérimental pour |’étude de la neutralisation des granules par
décharge couronne

L’¢échantillon pesé est déposé sur le chariot et déplacé sous 1’¢lectrode de chargement
de type « triode ». Cette derniére est constituée d’un fil de tungsténe (0,2 mm de diamétre)

attaché a une cylindre métallique (25 mm de diamétre) et distant de 35 mm de son axe.
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L’¢lectrode de chargement est connectée a une source de haute tension continue (mod¢ele
Spellman SL300). Une grille métallique connectée a la masse a travers une résistance Ry =
50MQ est installée entre la couche de granule et 1’électrode afin d’uniformiser la
distribution des charges a la surface de 1’échantillon. Les charges genérées par la décharge
couronne passent a travers la grille et sont ensuite entrainées par le champ électrique vers
la surface de la couche. Lorsque les charges accumulées sur la couche produisent un
potentiel qui s’approche de celui de la grille le champ électrique dans le gap entre la
couche et la grille devient alors nul et ainsi 1’échantillon ne peut plus étre chargé
d’avantage. Tous les échantillons ont €té chargés pendant 10 s. Le processus de

chargement est commun & toutes les expériences.
a. Neutralisation en position fixe

Aprés chargement, 1’échantillon est transféré sous une sonde électrostatique afin de

mesurer le déclin potentiel de surface en un seul point (au milieu de la couche). Le déclin
de potentiel est mesuré pendant 2 min, une durée que nous considérons suffisante pour
caractériser le pouvoir de stockage des charges par 1’isolant d’une part et d’autre part elle
correspond a la durée souvent nécessaire pour une application électrostatique. Apres,
I’échantillon est déplacé sous une électrode de neutralisation possédant les mémes
caractéristiques que 1’¢lectrode de chargement. L’¢lectrode neutralisante est alimentée par
un amplificateur haute tension (model Trek 30/20A) dont le signal d’entrée est fourni par
un générateur de fonction (Yokogawa FG300) permettant ainsi le réglage de 1’amplitude
et de la fréquence de la haute tension. La hauteur de 1’¢lectrode est réglable grace a un
support gradué. Le systeme de neutralisation réalisé permet le réglage de la tension, la
fréquence, la hauteur de 1’¢lectrode et la forme d’onde.
Les échantillons ont été exposés a la décharge couronne alternative durant le temps de
neutralisation t, qui peut varier d’une expérience a l’autre. A la fin de la phase de
neutralisation, 1’échantillon est déplacé sous la sonde encore une fois pour la mesure du
potentiel juste aprés neutralisation. On quantifie alors le taux de neutralisation de la
charge neutralisée en calculant le rapport du potentiel juste avant et apres la neutralisation
avec la formule :

V.
N, (%) = (1—\%) 100 (4.1)

avant
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Dans cette étude, visant la neutralisation en position fixe, 1’objectif était de connaitre
I’influence de la tension, la fréquence, le temps de neutralisation et la hauteur de
I’¢lectrode neutralisante mais aussi les conditions a remplir pour aboutir a une meilleure
neutralisation possible en fonction de ces paramétres. Un plan d’expériences de type

composite a été utilisé a cette fin dont on donne les détails et les résultats plus loin.
b. Neutralisation en mouvement

Apres chargement de la couche de granule, comme indiqué précédemment, I’échantillon
est déplacé sous la sonde de potentiel pour la mesure de la distribution du potentiel avant
neutralisation. La couche est scannée avec une vitesse constante de 2,73cm/s. Apres la
mesure du potentiel, I’échantillon est neutralisé en le déplacant sous la décharge couronne
avec une vitesse constante, la méme que celle de mesure du potentiel 2,73cm/s. A la fin de
la neutralisation, la distribution du potentiel a la surface de la couche est mesurée encore
une fois. Dans ce cas, on quantifie le taux de neutralisation a partir de la valeur maximale
du potentiel avant et aprés neutralisation tout en utilisant I’équation (4.1). Ces expériences
ont été menées avec une tension de neutralisation de forme sinusoidale de différentes
amplitudes et fréquences, la hauteur de 1’électrode neutralisante étant maintenue constante
a 3 cm. La neutralisation a la fréquence industrielle 50 Hz a éte étudiée séparément afin de
déterminer la tension optimale correspondante et la facon dont on peut avoir une meilleure

¢limination des charges sans avoir besoin d’augmenter la fréquence.

4.4. Résultats et discussion
4.4.1. Neutralisation en position fixe

La figure 4.6 montre des courbes typiques du déclin de potentiel de surface avant et apres
neutralisation pour deux expériences a différentes valeurs des parametres (Exp.1 :V,=20kV,
f=20Hz, t,=4s, p=7cm et Exp.2 :V,=16kV, f=20Hz, t,=10s, p=7cm). On constate que le
polyéthyléne, méme en forme de granules, est capable de conserver une large quantité de
charges et pour une longue durée. D’autre part, le choix des paramétres peut modifier d’une
facon significative le taux de neutralisation comme la tension et temps dans 1’exemple donné

sur la figure 4.6.
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Figure 4.6. Potentiel de surface avant et apres neutralisation : Exp.1 :V,=20kV, f=20Hz,
tn=4s, p=7cm/ Exp.2 :V,=16kV, f=20Hz, t,=10s, p=7cm.

Comme nous I’avons déja signalé¢ plus haut, la neutralisation en position fixe est
¢tudiée en appliquant les plans d’expériences de type composite. Or, les quatre facteurs
considérés (tension, fréquence, hauteur, durée) doivent avoir une limite minimale et une
limite maximale (niveau +1 et -1). Il était alors nécessaire d’effectuer des expériences
servant comme guide au choix de ces niveaux limites notamment pour la tension et la
hauteur. A priori, la valeur maximale de la tension est limitée par le claquage de
I’intervalle d’air entre la couche et I’¢lectrode tandis que la valeur minimale est

conditionnée par le seuil d’apparition de la décharge couronne.
a. Rapport de tension de neutralisation et de chargement

Le chargement des couches de granules peut s’effectuer a différents niveaux de la
tension de charge V., et dans ce cas la question posée : Quelle serait la tension de

neutralisation V, correspondante ?

La figure 4.7 montre les variations du taux de neutralisation (valeurs moyennes d’au
minimum trois mesures) en fonction de la tension neutralisante pour deux niveaux de
chargement (Vch= 16KV et 20kV). Ces mesures ont été effectuées a une fréquence de f =50
Hz et une hauteur de I’¢électrode p = 3cm, au dessus de la surface de la couche, et a une
durée de neutralisation t,=5sec. Ces courbes montrent qu’a chaque niveau de chargement

il existe une tension de neutralisation qui donne un taux éleve.
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Figure 4.7 Taux de neutralisation en fonction de la tension neutralisante pour deux niveaux

de la tension de chargement

On note que le taux de neutralisation reste pratiqguement le méme a partir de V, >12kV,
pour une tension de chargement V.= 16 KV, et a partir de V,> 16 kV pour une tension de
chargement V=20 kV. Donc, plus I’échantillon est chargé (valeur ¢levée de V) plus la
tension de neutralisation doit étre élevée pour mieux le neutraliser. Aux faibles valeurs de
Vi, les charges crées par la décharge couronne sont insuffisantes a la neutralisation du
matériau. Ces observations préliminaires servent comme guide au choix des valeurs
limites de la tension neutralisante (domaine de la tension) : Vpnin=16 KV et Vymax=20 kV.
Pour des raisons de sécurité de 1’installation, la tension neutralisante maximale a été fixée
a20kV.

b. Position de I’électrode neutralisante

Le taux de neutralisation varie avec la distance p entre 1’¢électrode neutralisante et la
surface de la couche comme le montre la figure 4.8. Pour des tensions neutralisantes
relativement faibles V, = 18kV, les charges sont efficacement éliminées pour de petites
distance p=3 a 4cm pour lesquelles le champ électrique est le plus intense. Cependant,
pour des valeurs élevées de la tension neutralisante, une élimination efficace des charges
est obtenue lorsqu’on augmente la hauteur de 1’électrode p, autrement dit, plus la hauteur
de I’électrode augmente plus la tension neutralisante doit étre augmentée. Le champ
¢lectrique dans le gap entre 1’¢électrode neutralisante et la couche de granule est d’autant

plus élevé que la tension V, est elle-méme élevée ou la distance p est faible. Un champ
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excessif dans ce cas peut entrainer la création d’une décharge couronne inverse a la
surface de la couche ce qui peut affecter 1’efficacité de la neutralisation.
L’apparition de la décharge couronne inverse (back-corona) dans une configuration d’une
¢lectrode type ‘dual’ a été déja mentionnée et decrite dans [93]. En effet, I’amplification
locale du champ ¢électrique (par effet de pointe) a la surface des grains et a I’interface
entre particules et la masse peut étre accompagnée par la génération des ions qui vont
s’ajouter durant la neutralisation a la charge déja existante ce qui réduit efficacité de la
neutralisation.

Pour le plan d’expérience, les valeurs limites de la position ont été fixées a pmin= 3cm

et pmax = 7cm en corrélation avec la valeur limite supérieure de la tension Vomax= 20kV.

100
80—- \

60—- S a
40-
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Taux de neutralisation (%)

0 T T T T T T T T 1
3 4 5 6 7
Hauteur de I'électrode couronne (cm)

Figure 4.8 Taux de neutralisation en fonction la hauteur de [’électrode neutralisante par

rapport a la surface de la couche de granule, pour V,=18kV, f=50Hz.

C. Modélisation par plan d’expérience composite

Les expériences réalisées dans cette partie de la neutralisation en position fixe avaient
pour objectif de mettre en évidence I’influence des quatre facteurs : tension neutralisante,
sa fréquence, hauteur de 1’¢lectrode couronne et le temps de neutralisation.

Le domaine de variation de la tension neutralisante (Vomin = 16 kV, Vimax = 20 kV) et la
hauteur de 1’¢lectrode (Pmin = 3 CM et pmax = 7 CM) ont été fixés en se basant sur les
résultats des mesures préliminaires déja présentés. La valeur maximale de la fréquence a
éte fixée a fnax = 400 Hz afin de limiter les distorsions de la forme sinusoidale due & la
valeur élevée du coefficient d’amplification de I’amplificateur haute tension. Quant a la
valeur minimale, elle est choisie arbitrairement fyin = 20 Hz supposée suffisamment faible

pour représenter les tres basses fréquences. Les limites du temps de neutralisation sont

94



Controéle de I'état de charge des polyméres granulaires par décharge couronne

CHAPITRE IV

ceux deja considérées dans une étude précédente sur une autre classe de matériaux [52]:

tnmin= 4 S et tnmax =10 S.

Le plan d’expérience composite réalisé comporte 4 expériences au centre, 8

expériences sur les axes du domaine (points en étoiles dans la figure A.4 de ’annexe) en

plus des 16 expériences du plan factoriel complet, ce qui donne un total de 28 expériences.

Chaque expérience est répétée trois fois ou les valeurs moyennes des taux de

neutralisation issues sont regroupées dans le tableau 4.1. Les conditions ambiantes sont

T=21,4 °C et RH=40,6 %.

Tableau 4.1 : Résultats du plan d’expérience composite

Exp No Fréquence Tension Temps Hauteur Taux de Neutralisation
[Hz] [kV] [s] [cm] [%0]
1 20 16 4 3 85,6261
2 400 16 4 3 97,5682
3 20 20 4 3 80,7096
4 400 20 4 3 90,9831
5 20 16 10 3 81,6602
6 400 16 10 3 97,3925
7 20 20 10 3 77,0799
8 400 20 10 3 98,606
9 20 16 4 7 4,87669
10 400 16 4 7 26,8525
11 20 20 4 7 97,0042
12 400 20 4 7 96,4956
13 20 16 10 7 12,2252
14 400 16 10 7 51,1685
15 20 20 10 7 13,222
16 400 20 10 7 97,4139
17 20 18 7 5 90,6107
18 400 18 7 5 98,1614
19 210 16 7 5 91,6638
20 210 20 7 5 94,9746
21 210 18 4 5 91,0119
22 210 18 10 5 95,6125
23 210 18 7 3 87,9813
24 210 18 7 7 89,8534
25 210 18 7 5 99,803
26 210 18 7 5 98,1187
27 210 18 7 5 98,8537
28 210 18 7 5 99,8146

Les résultats des mesures ont été traités avec le logiciel commercial des plans d’expériences

MODDE. Avec les données présentées dans le tableau 4.1, le modele brut obtenu est :

Ny (Vo, f, to, p) = 99.1757+ 9.71407 f + 13.012 V, +2.39 t, -15.1764 p - 4.0884 f ? -5.87526
Vy2- 5.8822 t,2- 11 p % 0.6177 f. V, + 1.683 f . t, + 3.02216 f . p -1.038 V, . t, + 16.29 V,.. p

95



Controéle de I'état de charge des polyméres granulaires par décharge couronne CHAPITRE IV

La qualité de ce modéle mathématique obtenu était médiocre : R?=0,942 et Q*=0,707.
Deux experiences ont éte trouvées non homogenes avec le reste des résultats et sont alors

éliminées ce qui améliore le modéle & R?=0,971 et Q°=0,812.

En éliminant encore les coefficients non significatifs, le modele final qui exprime le taux
de neutralisation N, en fonction des valeurs centrées et normalisées : f*, V,*, p*, t, de la
fréquence f, I’amplitude de la tension neutralisante V, et la hauteur de 1’électrode p est le

suivant;

N, (%) =99.928+9.714.f +13.012.U +2.39.t, —17.099.p—13.715U°* -13.722 t °

(4.3)
+3.022 f.p+16.20U.p+2.42t p

Il a une bonne qualité prédictive et descriptive caractérisée respectivement par Q= 0,861 et
R?=0,944.

La figure 4.9 montre les contours d’iso-réponse issues du modele obtenu par le logiciel
MODDE. Les effets individuels de chacun des facteurs sont montrés sur la figure 4.10.
L’analyse des résultats révele que le taux de neutralisation augmente linéairement avec la
fréquence dans le domaine 20 & 400 Hz étant donné que le terme f ? n’existe pas dans le
modele (4.3). La raison possible de I’augmentation de N, avec la fréquence peut étre attribuée
a la diminution de la tension de seuil d’apparition de la décharge couronne [94], ce qui se
traduit par une génération d’importante quantité de charge (important courant de décharge) a
n’importe quelle valeur de la tension neutralisante V,. Par ailleurs, les travaux d’Ohsawa [88-

89] montrent que la décharge a haute fréquence peut mieux transporter les ions.

Pour une hauteur de 7 cm la neutralisation augmente également avec la tension mais de
facon non linéaire comme le montre les figures 9.b, 10.b. En effet, il existe une valeur critique
de la tension a partir de laquelle son effet diminue ou s’inverse et ce selon la distance de
I’électrode. Cette valeur optimale est estimée a 18,78 kV pour une distance de 5 cm et une
fréquence 50 Hz (fig. 4.10.b).
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Figure 4.9. Variation du taux de neutralisation : (a)dans le domaine tension-fréquence avec

t=4 s, p=5 cm et (b) dans le domaine tension —position avec f=50 Hz, et t=4 s
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Figure 4.10 Effet de chacun des facteurs sur le taux de neutralisation: (a). f=50 Hz, V,=18
KV, t.=4s, p=7cmet (b). =50 Hz, V,=18 kV ,t,=4s, p=5cm.

Dans le domaine tension — fréquence, et pour une distance 5cm, les meilleurs résultats
s’obtiennent lorsque la fréquence est élevée et la tension se trouve dans I’intervalle 18 kV a
19,5 kV. Lorsque cette derniére devient suffisamment élevée une décharge couronne inverse
peut apparaitre entrainant ainsi la diminution de I’efficacité du processus de neutralisation, ce
qui explique probablement le renversement de 1’effet de la tension. La décharge couronne
inverse peut expliquer également les variations de la neutralisation dans le domaine tension —

position de 1’électrode. Aux faibles distances, une tension optimale donnant le maximum
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d’élimination de charges est observée. Par exemple pour une distance de 3.5cm la tension
optimale se situe entre 17 kV et 19 kV. Dans ces conditions, il convient alors de ne pas
augmenter trop la tension car cela peut créer un champ assez élevé pour engendrer une
décharge couronne inverse ce qui réduit le taux de neutralisation. L’effet de la durée de
neutralisation est plutét insignifiant étant donné que les limites de variation du taux de
neutralisation en fonction de la durée sont autour de 15% (voir fig.4.10.a). Cela implique que
le phénoméne de neutralisation est rapide, au moins par rapport a l’intervalle de temps
considéré, permettant ainsi 1’augmentation de la vitesse de traitement dans une chaine
industrielle. Quant & la position, et pour une tension et fréquence données, son augmentation
entraine la diminution de la neutralisation. Cet effet semble lié a la valeur du champ
électrique : aux faibles distances le champ est suffisamment élevé pour créer une quantité
suffisante de charges et la déplacer vers la couche chargée, tandis qu’aux grandes distances le
champ s’affaiblit ce qui rend difficile le transport des charges vers la couche notamment en
présence de forces de répulsion entre charges elles mémes.

4.4.2. Neutralisation des granules en mouvement

La neutralisation des matériaux granulaires en mouvement est un cas genéral qui figure
souvent dans un environnement industriel comme le transport pneumatique des granules ou
les tapis roulants. Dans de telles situations la neutralisation en position fixe n’est plus valable.
Par ailleurs, la neutralisation dans une seule position fixe n’¢limine, en réalité, qu'une partie
de la charge sur la surface de la couche (c.a.d. la zone se trouvant sous la région de décharge)
méme en utilisant une fréquence élevée. On montre sur la figure 4.11 la distribution du
potentiel a la surface de la couche de polyéthyléne chargée avant et aprés neutralisation avec
une tension sinusoidale de 16 kV, 400Hz. L’¢limination des charges en position fixe n’est pas
uniforme et se fait alors localement. En conséquence, on remarque 1’existence de pics
d’environ 500 V aprés neutralisation représentant les zones non parfaitement neutralisées.
Ainsi, I’é¢tude de la neutralisation des granules en mouvement s’impose comme UN Cas

traduisant une situation pratique.
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Figure 4.11 Couche de polyéthylene granulaire neutralisée en position fixe : tension

neutralisante 16kV, fréquence 400Hz.

Le méme dispositif expérimental décrit précédemment (fig. 4.4) a été utilisé. L’¢lectrode

neutralisante a été fixée a une distance constante de 3 cm par rapport a surface de la couche.
a. Efficacité de la neutralisation- effet de ’amplitude de la tension et de la fréquence

La mesure de la distribution du potentiel avant et apres neutralisation de la couche de
polyéthyléne granulaire a été réalisée pour des tensions neutralisantes 16 kV, 20 kV et 25 kV
avec six fréquences allant des plus faibles aux plus hautes : 1, 20, 50, 100, 200, et 400 Hz.
L’intervalle de tension choisie est limité par la valeur minimale nécessaire a la création de la
décharge couronne et la valeur maximale au-dela de laquelle une décharge en arc pourra

s’amorcer. Les expériences ont été répétées au minimum deux fois.

Les figures 4.12, 4.13, et 4.14 montrent des courbes typiques de la distribution du
potentiel a la surface de la couche de granules chargés avant et apres neutralisation par la
décharge couronne altérative. La valeur moyenne et 1’écart type du taux de neutralisation,
déterminés a partir de 1’équation (4.1), pour les expériences menées a des tensions 16 kV, 20

KV et 25 kV et des fréquences 1, 20, 50, 100, 200, et 400 Hz, sont donneés dans le tableau 4.2.
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Comme premiere observation, la distribution du potentiel a la surface de la couche n’est
pas uniforme que ce soit avant ou apres neutralisation. La structure non homogeéne et les
décharges partielles a la surface qui peuvent apparaitre suite a I’amplification locale du champ
peuvent expliquer cette non uniformité. De plus, aucune corrélation n’est observée entre la
distribution du potentiel apres neutralisation et celui de ’état chargé. Cela signifie que le
potentiel apres neutralisation est en premier lieu tributaire de 1’interaction instantanée entre la

charge portée par la couche et le flux des ions bipolaires générés par la décharge couronne.

A trés basses fréquences, et pour toutes les tensions, la surface de I’échantillon, apres
neutralisation, est alternativement chargée positivement et négativement suivant les variations
de la tension (Fig. 4.12.a, 4.13.a, 4.14.a). La figure 4.15 explique le mécanisme de ce
chargement alternatif en basse fréquence. En passant sous 1’¢lectrode neutralisante, la région
sous la zone de décharge couronne alternative peut étre soit neutralisée ou encore rechargée
selon la polarité des ions émis par 1’électrode. Supposant que la couche de granule soit
négativement chargée, comme c’est notre cas, entre dans la zone de décharge au moment ou
I’¢lectrode est de polarité positive, le flux d’ions va neutraliser la charge portée par les
granules et, tenant compte de la longue durée de 1’alternance, peut modifier la polarité des
charges a la surface. Lorsque la polarité de 1’électrode est inversee, la région rechargée de la
couche quitte la zone de décharge et la région subséquente de I’échantillon, par un processus

similaire, acquit une charge de signe contraire.

En hautes fréquences, la dynamique des charges a la surface de 1’échantillon parait moins
rapide que les variations de la tension, chose qui entraine une meilleure neutralisation et une
distribution du potentiel de surface relativement réguliere (Fig.4.12.c, 4.13.c, 4.14.c). A
travers les travaux d’Ohsawa [88-89], les décharges en hautes fréquences peuvent transporter
de maniére effective les ions et ménent ainsi a une faible fluctuation du potentiel, ce qui
donne une neutralisation efficace. En revanche, les décharges en basses fréquences
transportent inefficacement les ions et cause une large fluctuation du potentiel comme il est

montré par les figures 4.12.a, 4.13.3, 4.14.a
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Figure 4.12. Distribution du potentiel a la surface des couches de polyéthyléne granulaire

avant et apres neutralisation avec une tension 16kV
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Figure 4.13. Distribution du potentiel a la surface des couches de polyéthyléne granulaire

avant et apres neutralisation avec une tension 20kV
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Figure 4.14. Distribution du potentiel a la surface des couches de polyéthyléne granulaire

avant et apres neutralisation avec une tension 25kV
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Tableau 4.2: Taux de neutralisation pour différentes tension et fréquences (valeur moyenne
et écart type)

Taux de neutralisation [%]

Fréquence Valeur moyenne / écart type

[Hz] V, =16 kV V, =20 kV V, =25 kV
1 58.99450 60.02836 48.96975
/1.0007 /6.378656 /5.00741

20 73.81170 74.03550 86.05136
/1.07840 /1.672616 /6.196925

50 75.24513 68.19449 79.76998
[2.46165 /0.600999 /2.379753

100 80.78946 74.91009 84.92462
[2.12732 /1.127189 14.648140

200 70.27571 86.93231 84.18750
16.76837 /3.138911 /1.700177

400 87.26346 90.62999 93.50069
/1.07960 /0.074162 11.728687

® < ®

® Zone de décharge ®

‘ [—W} | ‘ oo oo oo ‘m
1 —L 2 ‘77 3 ‘77

Figure 4.15. Représentation schématique du mécanisme de neutralisation aux basses

fréquences

b. Neutralisation a 50 Hz

Les résultats issus de 1’étude de la neutralisation en position fixe révelent que le choix optimal
de la tension peut améliorer le taux de neutralisation. Ce résultat se confirme également pour
la neutralisation en mouvement. La figure 4.16 montre la distribution du potentiel avant et

apres neutralisation a 50Hz pour trois valeurs de la tension neutralisante V,=16 kV, V,=18

105



Controéle de I'état de charge des polyméres granulaires par décharge couronne CHAPITRE IV

kV, V,=20 kV. D’excellents résultats sont obtenus a V, = 18 kV avec des taux de
neutralisation supérieurs a 95% (fig.4.16.b). A 16kV, la neutralisation est moins efficace

(Fig.4.16.a, N; < 80%) tandis qu’a 20kV le signe de la charge de I’échantillon est inversé
(Fig.4.16.c).
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Figure 4.16. Courbes de distribution du potentiel de surface enregistrées avant et apres

neutralisation a 50Hz pour trois tensions neutralisantes : (a). V, = 16kV, (b). V, = 18kV et
(c). Vo= 20kV.
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c. Neutralisation multiple a 50Hz

Méme si le choix appropri¢ de la tension peut améliorer 1’efficacité du processus de
neutralisation a 50 Hz, les résultats présentés sur la figure 4.17 montrent I’efficacité de la
neutralisation multiple. Cette derniere consiste a re-neutraliser 1’échantillon deux, ou méme
trois fois, en le passant sous la décharge couronne a plusieurs reprises. Techniquement cette
solution est tres simple, tout ce qui est demandé est de monter plusieurs électrodes en cascade,
et les relier a la méme source de tension, de sorte que 1’échantillon travers la décharge a
plusieurs fois. Le tableau 4.3 montre la comparaison entre ’efficacité de la premiére et la

deuxiéme neutralisation.

2™ neutralisation

1 neutralisation

Potentiel de surface (KV)

Potentiel avant neutralisation

-4 T T T 1
0 60 120

Nombre de points mesurés

Figure 17. Neutralisation double a V,= 18kV, f =50Hz
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Tableau 4.3 : Neutralisation multiple a 18kV, 50Hz

Potentiel Potentiel aprés1°®® Potentiel apres Taux de la 1ére Taux de la 2™

initiale exposition 2™ exposition neutralisation N, (%) neutralisation
(kV) (kV) (kV) N, (%)
-4.463 -0.220 -0.177 95.05 96.02
-4.664 -0.181 -0.134 96.11 97.12
-4.897 -0.288 -0.174 94.11 96.43
-4.496 -0.175 -0.138 96.10 96.90
-4.145 -0.347 -0.146 91.60 96.45
Taux moyen 94.59 96.58
Ecart type 1.87 0.43
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Conclusion

Ce travail sur la neutralisation et contréle de la charge par décharge couronne alternative a
montré la complexité du phénomene. De nombreux parameétres influent sur le processus de
neutralisation parmi lesquels nous avons considéré particulierement la tension, la fréquence,
la durée et la position. La neutralisation des couches de granules, en position fixe ou en
mouvement, peut étre améliorée par I’augmentation de la fréquence. L’effet de la tension est
en contrepartie tributaire de la hauteur de 1’électrode neutralisante et de la fréquence. Il s’en
suit, qu’a chaque hauteur et pour une fréquence donnée il existe une tension optimale qui
donne la meilleure élimination des charges. Quant a la hauteur de I’¢électrode couronne, son
effet est d’autant plus important que 1’¢électrode est proche de la surface a neutraliser. Notons
que la corrélation entre la tension, la position et la fréquence est nécessaire pour aboutir a un

taux de neutralisation éleveé.

Par ailleurs, la neutralisation a fréquence industrielle 50 Hz a fait ’objet d’une étude
séparée. Les résultats montrent que le choix adéquat de la tension peut améliorer le processus
de neutralisation. De plus, la neutralisation multiple s’est avérée efficace a 1’obtention d’une
meilleure élimination possible. Ces résultats nous permettent d’obtenir un taux de
neutralisation élevé a 50Hz sans augmentation de la fréquence, chose qui évite 1’emploi

d’équipement particulier et notamment colteux.
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Annexe

Méthodologie des plans d’expériences

La méthode des plans d’expériences est un outil permettant au chercheur, au concepteur,
mais aussi a I’ingénieur de production de mesurer I’importance de chacun des parametres
d’un processus ou d’un produit, et de déterminer leurs valeurs les plus favorables. Cette
méthode est intéressante de mettre en ceuvre dans les situations ou les parametres en question
sont nombreux et leurs effets difficilement modélisables par des lois classiques de la
physique.

L’acquisition des connaissances sur le comportement d’un systéme par rapport aux
facteurs susceptibles le modifier s’appuie sur des expériences permettant de mesurer une ou
plusieurs réponses. A partir des résultats des mesures, il est possible d’établir les effets des
différents facteurs sur les réponses, ainsi que leurs interactions. La méthode des plans
d’expériences permet d’évaluer ces effets et interactions, en minimisant le nombre

d’expériences tout en maximisant la précision du résultat.

Variables d’entrées Variable de sortie
« Facteurs » « Réponse »
X Amplitude
1 , . .
y Fréquence Taux de neutralisation
2 —
X3 Durée Processus de neutralisation [—> Y
—p
X4  Hauteur

Y = f (X1, X2, X3, X4,.-Xn)
Figure A.1. Processus de neutralisation, relation entrée - sortie

Dans un processus de neutralisation par exemple on peut s’intéresser au taux
d’¢limination des charges et les variables dont il dépond : amplitude, fréquence, durée et

hauteur. Le taux de neutralisation représente alors la réponse du processus alors que les
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variables représentent les facteurs d’influence (fig. A.1). Les efforts se concentrent sur la

détermination de la fonction f reliant les facteurs (variables d’entrée) a la réponse (la sortie).

Sous une forme mathématique, une réponse y est une fonction de plusieurs variables u;
(variables que nous appellerons aussi facteurs par la suite). Le plus souvent, la réponse est

exprimée en forme polyndmiale d’ordre un ou deux :
2

Pour chaque facteur u; on définit une variable centrée réduite :

X :(ui—uio):u? (A.2)
Au;

Ou:

Ujp = (uimax"'uimin);Aui — (uimax_uimin)

2

Avec ces notations, la fonction de réponse devient :
y= f(xi):a0+zai,jxixj+zai,ixi2 (A-3)

ou x; prend la valeur -1, pour le niveau inférieur uimin du facteur, et la valeur + 1 pour le
niveau superieur du méme facteur Uimax.

Chaque facteur est défini sur un domaine. Ainsi, la tension d’alimentation des €lectrodes ne
peut pas étre inférieure au seuil d’amorgage de la décharge couronne (le niveau minimal est noté
par -1), mais ne doit pas dépasser aussi le seuil d’apparition des arcs électriques (Ce niveau

maximal est noté +1).

A.1. Domaine d’un facteur.

La valeur donnée a un facteur lors d’un test expérimental est dite niveau. Généralement,
I’étude de I’effet d’un facteur se limite a 1’utilisation de deux niveaux : un niveau minimal et
un niveau maximal qui sont défini par les conditions de I’expérience. Par exemple, le domaine

de variation de la tension pour 1’étude de la neutralisation est 16kVa 20kV.
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A.2. Domaine d’étude

Le domaine d’étude est défini par les limites supérieures et inferieures de tous les
facteurs. Supposons que le processus de neutralisation est influencé par deux facteurs
seulement, tension et fréquence par exemple. La figure suivante illustre le concept du

domaine d’étude.

Domaine de variation de

la tension 4
20kV | ——— O '0)
Domaine
de I'étude
16kV f——— O O
| |
| |
! ! .
1Hz 400Hz Domaine de variation

de la fréquence

Figure A.2. Domaine d’étude tension - fréquence

Dans le cas de deux facteurs a deux niveaux, les expériences sont effectuées en fixant un
parameétre a un niveau tandis que I’autre varie entre sa valeur minimale et maximale. Les
points d’intersection des niveaux des deux facteurs, c.a.d. les points aux sommets du domaine
de I’étude (fig.A.2) représentent les expériences qu’il faut réaliser. Pour deux facteurs il faut
alors 4 expériences, autrement dit 22 expériences. Dans le cas de trois facteurs, et tenant
compte du fait que chaque facteur prend deux niveaux (+1 et -1), le domaine d’étude prend la

forme d’un cube (fig.A.3). Le nombre d’expériences & réaliser sera 2°.
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X3

] /
____‘___—_'—'—‘—l—-_
/ X2
.
Xi

Figure A.3. Domaine d’étude pour le cas de trois facteurs avec chacun deux niveaux (+1 et -
1)

Pour n facteur, avec chacun deux niveaux, le nombre d’expériences a réaliser est de 2 ".
a.3. Objectif d’un plan d’expérience

Il existe, en réalité, plusieurs types de plan d’expériences qui peuvent étre regroupé en

trois catégories selon leurs objectifs :

e Plans de criblage (screening objective)

e Plan de surface de réponse (response surface model)

e Plan d’objectifs multiples ou séparés (split objective)

Le choix d’un plan particulier est tributaire de 1’objectif de 1’étude comme nous allons le

montrer ci pres.

A.3.1. Plan de criblage

Ce plan est choisi lorsque I’objectif de I’étude est de déterminer I’effet des principaux
facteurs sur un domaine donné. Ce genre d’étude est réalis€é souvent au début d’une
investigation afin de fixer les principaux facteurs d’influence et leur domaine de variation

avant de passer a la modélisation et I’optimisation.

Le mode¢le issu d’un plan de criblage est généralement de premier ordre et se limite a
principaux facteurs et a leurs interactions. Supposons qu’on s’intéresse a trois facteurs xj, X,

et x3 la réponse y est reliée a ces facteurs a travers le polyndme :

Y =28, FaX +a,X; +85X; + 8, XX, + Q13X X5 + 85 X5 X (A_4)
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Les termes a; sont les principaux facteurs tandis que ajj représentent les termes d’interaction.
A.3.2.Plan de surface de réponse

L’objectif de ce plan est de fournir un modéle mathématique des raisons de prédiction et
d’optimisation ou la région de fonctionnement possible. Le modele mathématique est de

deuxiéme degré et inclut tous les termes possibles :

Y =8 + 8 +8,X, + 85X + 8% X, +8rXyXg XXy AKXy +8pX5 +8yX; +E (A5)

A.4. Plan composite

Le plan composite utilisé dans notre étude fait partie des plans pour surface de réponse.
Le modele qui en ressorte est alors du second degré. La particularité de ce plan composite, il
contient en plus du 2" expériences d’un plan factoriel complet (sommet du cube, fig.A.3 et
fig.A.4), 2.n expériences sont ajoutées (les points en étoile, situés sur les faces du cube). De
plus, trois a cing expériences sont ajoutées, au milieu du domaine, correspondantes aux
valeurs intermédiaires des variables (points au centre). La valeur intermédiaire est la moyenne
entre la valeur maximale et minimale d’une variable. Ainsi, pour un plan composite la

variable prend trois valeurs : minimale, intermédiaire et maximale c.a.d. [ -1, 0, +1].

a3

xd

Figure A.4. Représentation schématique d’un plan composite a trois variables
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