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Les systémes d’isolation sont congus dans un contexte pour lequel on
“doit prendre en considération I’environnement dans lequel ils doivent-
fonctionner. Lesr cbles électriques de moyenne et de haute tension étaient isolés
traditionnellement a 1’aide du papier. Ces derniéres années, et vu les différents
inconvénients que présente cette isolation, le champ a été laissé aux isolants
synthetiques i1]. |

Les matériaux synthétiques, obtenus presque exclusivement a partir du
pétrole, ont envahi progressivement toutes les branches de I’industrie électrique.
Les progrés accomplis récemment se traduisent, par la cbnquéte pratiquement .
totale 4 court terme, du secteur des cables d’énergie par les polyoléfines
('polyéthyléne PE, polyéthyléné réticulé chimiquement PRC ), le polychlorure de
vinyle PVC, les élastoméres tels que i’éthyléne propyléne diéne monomere
EPDM etc....[2]. _
A plus ou moins long terme, le domaine des isolants solides devra tenir compte
de nombreux effets externes ; dés & présent, ses préoccupations se manifestent
par la réalisation des objectifs suivants : ' o
-Eviter I"utilisation de produits tox1ques au cours des operatlons de fabncatlon
-Réduire la consommation d’énergie lors de la mise en ceuvre des isolants.
-Augmentér la fiabilité des matériels en améliorant les performances des
* matériaux par un contrdle poussé et l’ﬁtilisation d’essais d’endurance. |

Le secteur des cables termine sa mutation, du moins avec l"adoption des
polyméres synthétiques, soit pour 1’iééiation du cable et des accessoires, soit pour
le gainage et a tous les niveaux de tension. Des évolutions sont prévisibles tant au
plan des procédés de fabrication, que dans les formulations d’isolants, mais il ne
faut pas s’attendre a des changements importants ; les polyoléfines ( PE, PRC,

EPDM ) resteront maitres du terrain encore pendant de nombreuses annces,
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compte tenu de leurs prix qui se situent parmi les plus bas et de leurs caractéris-
-tiques. '
Un rapide historique de D’isolation des cdbles parait utile [3]. En

1847, Siemens avait fabriqué les premiers fils télégraphiques isolés au
cacutchouc. A la fin du siécle, Iisolation est réalisée soit & partir d’une matiére
vulcanisée, soit 3 partir d’un matériau imprégné. Vers 1900, on pose aux USA
des cables 25kV isolés au caoutchouc, et en 1911, les premieres liaisons HT a
60kV sont réalisées.

De nombreux perfectionnements sont apportéé par la suite : emploi de charges a
la cire et gaines d’aluminium. Le caoutchouc naturel a été trés employé entre
1920 et 1950 pour les fils et cables de la construction et de I'industrie, mais il est
trés supplanté par les résines et élastoméres extrudables ( PVC, PE,...). Ensuite
“les recherches se sont portées sur les synt_hétiqués non halogénes, ne comportant
ni chlore, ni brome ou autres . apparaissent alors les caoutchoucs synthetiques
tels que les caoutchoucs éthyléne-propyléne ( EPR, EPDM ).

En 1954, le professeur G.Natta [4] et ses collaborateurs parviennent a
polymériser des alpha-oléfines ( par exemple le propyléne ) en utilisant des
catalyseurs du type ‘Ziegler” et démontrent que la copolyxﬁérisation d’éthyleéne et
de propyléne conduit & des produits présentant -les caractéristiques d’un
¢lastomeére. Les premiers échantillons de caoutchouc d’éthyléne-propyléne sont
produits par ESSO Chemical 4 Baton-Rouge (USA ). En 1963, K.Ziegler €t ses
_collaborateurs [4] découvrent un procédé de polymérisation de 1’éthyléne a basse
pression qui implique I"utilisation dun catalyseur complexe obtenu . par
I’interaction. d’alkyl aluminium et d’un composé métallique constituant un co-
catalyseur ( par exemple TiCly). La production des terpolymeéres d’éthyléne-
propyléne commence a Bﬁtoﬁ-rquge (USA). Le premier élastomére d’¢cthylene-
propylene été,it un simple copolymere ( désignation EPM ). Ce type présente une
~ trés grande inertie vis-a-vis des diverses conditions ambiantes de travail mais il
ne peut étre vulcanisé qu’au moyen de pér_oxydes ou autres systémes génerateurs
de tadicaux libres. Les terpolyméres EPDM sont d’un intérét plus marque pour

un grand nombre d’utilisations. Ils trouvent des applications beaucoup plus
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variées parcequ’ils peuvent étre . vulcanisés au moyen de soufre et
d’accélérateurs (aussi bien que par des peroxydes pour obtenir des propriétes
spéciales ). )

- Dans ce travail, nous traiterons I’EPDM. Celui-ci appartient 4 la famille
des caoutchouc élastomérés [4], il est caractérisé principalement par une haute
inertie vis-a-vis des produits chimiques et par une remarquable résistance a de

-pombreux facteurs tels que : intempéries, ozoné, humidité, décharges électriques
et température. Cependant, et comme tous les autres polymeres, ’EPDM pourra
voir ses qualités diminuer au cours du temps sous I’action séparée ou combinée
de ces facteurs. Cette étude est consacrée a I'influence de la chaleur sur les
propriétés de I'EPDM utilisé dans Iisolation des cébles électriqhes.j Ce .
vieillissement thermique peut avoir comme conséquences une diminution des
-propriétés mécaniques, des propriétés électriques, ainsi qu’une influence sur les
propriétés physiques comme par exemple un rétrécissement du matériau ou un
changement de couleur et une perte de masse. |

Afin de mettre en évidence et de constater tous ces phénomenes, nous
avons réalisé des essais au laboratoire de contrdle de qualité de Iunité Céblerie
électliqﬁe de Gué de Constantine'( CABEL ). Trois parties constituent notre

‘travail.

Le premier chapitre est consacré a une synthése bibliographique, qui comporte
des généralités sur les isolants solides, la présentation du matériau et les
mécanismes et processus intervenant lors du vieillissement thermique de ’EPDM

‘en partlculler et des isolants solides en général.

- Le deuxiéme chapitre est réservé. aux techniques expérimentales et dans lequel

" nous avons présenté les différents dispositifs d’essais et de mesures utilisés.

.Les résultats d’essais et les interprétations qui en découlent sont présentés dans le
troisi¢me chapitre. '

Enfin, nous terminons notre travail par une conclusion. -
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Nous donnerons dans cette étude un apergu sur les isolants solides, ensuite
nous ferons la présentation du matériau a étudier et enfin, nous citerons les
différents paramétres caractérisant le vieillissement thermique des isolants solides en-

général et de 'EPDM en particulier.

LL GENERALITES SUR LES ISOLANTS SOLIDES :

| Les isolants solides sont des éléments de base des isolations a haute teﬁsion.
Iis comportent en plus par rapport aux autres iéolants, la particularité d’assurer la
rigidité mécanique des matériels électriques. Du point de vue microscopique, les
diélectriques sont constitués d’atomes pour lesquels les forces de Liaison dues a la
structure du milieu rendent difficile le déplacement des porteurs de charges. Sous
I’effet du champ électrique intense appliqué, 1’énergie ionique sera suffisante pour

. passer de la bande de valence a la bande dé conduction [3 ].

" L1.1. Polarisation dans les polyméres : _
Dans un diélectrique imparfait, la polarisation est due 4 des mécanismes de |
déformation de la répartition des charges électriques sous I’influence du champ
électrique. Dans un champ électrique alternatif, cefte polaﬁsation ne suit pas le
champ d’une fagon instaﬁtanée. Cette relaxation diélécu‘ique induit une perte
d’énergie. Une telle -conﬂguration est équivalente a un circuit comportant une
résistance en parallele avec une capaéité (Fig.1.1) [6].
La polarisation est donc caractérisée par 1’apparition de deux minces couches de
charges électriques de signes opposes, chacune sur une face du matériau [7]. La
" relaxation est due au fait, au déphasage entre le déplacement élecﬁiﬁue Detle
champ électrique E qui  fait, quen ténsion alternative, la pollarisation par -

orientation des dipoles est plus difficile et entraine des. pertes d’énergie active,
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d’ou [5] :
D =‘s- E ' (1.1)
ou : € est la permittivité gomplexe absolue du diélectrique définie comme :
ETE,E; ' (1.2)
avec : & estla lper,m.ittivité complexe relative du diélectrique définie comme :
_ 8T= €:—J]& (1.3) |
g’ : Pexmiﬂ:ivité- relative du diélectrique définissant la composante du

courant Ic, (composante de pertes réactives).

g, : Permittivité relative du di€lectrique définissant la composante du courant I en

phase avec la tension { composante de pertes actives ).

Fig.1.1. Circuit équivalent pa.rallélé représentant un diélectnique.

Constatant que lorsqu’un diélectrique remplace le vide entre les armatures d’un -

condensateur, ce dernier voit sa capacité s’accroitre, la notion de permittivité
relative a été introduite par :

(1.4)

Hia
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~ Larelation fondamentale du condensateur ( avec perte ) en régime sinusoidal est :

4
I 4 v
En introduisant (1.3) dans (1.5), on obtient : |

/ ,

g’ = £ 1.6
oC U ' ' (16)

, . .
g = : 1.7

.U (1.7)

Lorsque ’on néglige les pertes : e”’, =0 et £,=¢€’;.

La séparation des charges positives et négatives ainsi produites entraine I’apparition |
de dipbles électriques qui tendent a s’aligner dans la direction du champ électrique
[8] Toutefois, un déphasage subsiste entre la direction du champ électrique et
1’établissement des dipdles, entrainant une dissipation d’énergie responsable des
pertes di€lectriques caractérisée par tg 5, représentant le facteur de dissipation ou

’angle de pertes ( Fig.1.2 ).

ICD

i
-

Iz U

F1g 1.2. Diagramme de Fesnel pour un condensateur contenant
un diélectrique imparfait.

On calcule ce facteur en faisant le rapport entre la partie réelle et 1a partie imaginaire

de 1’'impédance équivalente du diélectrique :
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I we.CU € :
tfgd=L =90 =" 1.8
BT escU € (1)
o 1
encore : te &= : 1.9
ou re g RCw (1.9)

Tl existe une deuxiéme configuration ou un isolant peut étre modélisé par un

schéma équivalent série (Fig.I.3).

R Cs

i

Ur Uc

U

< »

Fig.I.3. Circuit équivalent série représentant un dié¢lectrique

Dans ce cas, le diagramme de Fresnel est représent¢ en figure 1.4 .

avec |

tg 8 =0RsCs (110

Ue

1 Ur

Fig.1.4 Diagramme de Fesnel pour un di€lectrique imparfait.

Avec les polyméres couramment utilisés, la conductivité en courant continu est

souvent faible et les dissipations d’énergie en courant alternatif proviennent
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 principalement de la relaxation des différentes polarisations [6 ].

L.1.2. Phénoménes de conduction dans les diélectriques solides :

Les isolants solides sont utilisés dans plus de 90% des cas pour I’isolation
éléctrique [9]. Ces matériaux dont font partie la plupart des polymeres ont une
structure semi-cristalline ou amorphe. L’application d*un champ ¢lectrique a un
isolant peut injectei' les électrons et faire déplacer les ions dans le matériau. Dés
qu’un chemin conducteur est établi entre les électrodes, il y a passage d’un fort
courant amenant le court-circuit et la destruction du matériau. | -
Nous énumérons dans ce qui suit quelques modeles de claquage dans les isolants
solides :

Selon Wagner (1922) [10], lorsqu’il' apparait un point chaud dans un isolant
traduisant son incapacité de dissiper I’énergie pour une augmentation de la
" conduction électrique et des pertes diélectriques, 1’échautfement localisé provoque
-une dégradation du matériau, puis son claquage.f‘

Pour expliquer des claquages survenant dans des temps trés courts, Von Hippel et
Frohlich (1932 et 1937) [&] ont pensé que l’énergie du champ électrique est
transmise au matériau par des électrons mobiles qui mettent en vibration les ions du
réseau ; dés que 1’énergiec moyenne aéquise par les électrons est supérieure a celle
_ dissipée dans le réseau, le claquage peut se produire. '

Quant & Seitz (1949) ‘[7], en s’inspirant du modele de Townsend, il a calcule le
nombre d’électrons présents dans une avalanche, soit 10" électrons, qui sont
considérés comme respdnsables de 1a destruction de I’1solant. ' |
Budenstein (1980) [7] pensait que les canaux gazeux qui se forment dans ’isolant
sont générés par une accumulation 4’ énergie résultant de divers processus
( polansauon jonisation par collision, etc..) et presentent une conductivité trés
. élevée pendant le- claquage. ' |

11 convient aussi de noter que pour d’autres théories plus anciennes, comme celle de

Rogowski (1924) [7], le claquage serait dii & une rupture mécanique du réseau de
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1’isolant. 7
Quant a Zener (1934) [7], 1 pensait 2 un effet de champ interne qui provoque
le passage d’électrons mobiles de la bande de valence dans la bande de conductlon _
par effet tunnel.

- 11 faut signaler enfin que [11] :

- La rupture est caractéristique de l’ensemb1¢ diélectrique systeme d’électrodes-tension
appliquée. _

- La rupture est un phénoméne aléatoire, ¢’est-a-dire pour des échantillons d’un
méme diélectrique, placés dans des conditions expérimentales identiques, on
n’obtient pas un champ de rupture unique, mais une distribution des valeurs.

- Larupture est un phénomeéne localisé : un des traits principaux dé la rupture
des isolants est la formation de camaux ou streamers qui se. propagent a
travers le djéléctiique. Dés quun chemin conducteur est établi entre les
électrodes, le courant qui le traverse crée un - ¢échauffement menant
éventuellement 4 la formation d’un plasma. C’est la densité du di€lectrique qui

détermine si les chemins de rupture sont temporaires ou permanents.

L.1.3. Polymeres et polymerlsatlon :

Les matériaux polyméres sont généralement utilisés pour 1eurs propriétés
mécaniques partlculleres et leur aptitude a étre mis en ceuvre. Ces qualités sont
étroitement lices & leur structure [12]. | |
Un polymére est une macromolécule obtenue par la répétition d’une unité
constitutive comportant un groupe d’atomes liés par des liaisons covalentes [13].
L’échantillon polymére sera donc caractérisé par des grandeurs moyennes : -

- DP le degré de polyméﬁsation, c’est- a -dire le nombre de motifs dans la
macromolécule. | _
- M =M,.DP la masse moléculaire, avec M, masse du motif éléméntaire.

- N le nombre de macromolécules.
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- L1.3.1. Classification :

On distingue :

- Les polyméres linéaires : Ces polymeres ont leurs motifs arrangés suivant un
enchainement unidimensionnel, sont fusibles et solubles dans les solvants
crgalliques Ces polyméres ont aussi un comportement thennoplastique, c’est-a-dire
qu’ils sont liquides 4 haute température et solides a basse temperature.

- Les polymeres réticulés : Ces polyméres constituent des réseaux tridimensionnels
insolubles et infusibles.

Du point de vue évolution de leur permittivité en fonction de la température et de la
fréquence, on-peut classer les polymeéres en polymeres apolaires et en polymeres
polaires [6]. | |

- - Les polyméres apolaires sont géneralement de trés bons isolants, avec un indice de
pertes faible, de I’ordre de 102107 et une pennittivité quasi constante (2.5 a 3).

- Les polymeéres polaires possédent au contraire dans leurs molécules des atomes '
(généralement électronégatifs tels que F, CL, O, N) qui fournissent des dip6les. lls
ont & un degré plﬁs ou moins grand, une permittivité élevée ( 3.5 a 10 ) et un indice

de pertes éleve 10%2410).

1.1.3.2. Structure :
Les macromolecules peuvent étre constituées d’un seul type de motif, ¢’est
le cas des homopolyméres, ou bien étre constltuees de motifs différents A, B,
etc..qui s arrangent au hasard en bloc AA. ..BB.....ouen sequence alternée ABAB
c....Dans le cas ot il y a deux motifs différents dans la chaine, on obtient un .
copolymeére ; avec trois motifs, il s’agit d’un terpolymeére ; beaucoup plus rarement

on trouve les tétrapolymeres [14].

' 1.1.3.3. Synthése des polyméres :
~ Deux types principaux de réactions permettent I’obtention de macromolecules
[14] .
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- La polycondensation ou polymérisation par étapes fait intervenir des
‘réactions classiques de la chimie organique avec €limination d’un résidu sirhple. La
croissance des macromolécules est le résultat de réactions entre les groupes
fonctionnels réactifs des précurseurs.

- La polyaddition ou polymérisation en chaine est une réaction en chaine dans-
laquelle un centre actif initial permet la formation de macromolécules par réunion-de

molécules simples ou monomeres.

L1.3. 4. Procédés de polymerlsatlon :
Quel que soit le type de polymérisation, polyaddltmn ou polycondensatlon
la synthése industrielle des polymeéres est effectuée selon quatre méthodes

principales :

a- Procédés en masse :

k Le procédé en masse est trés souvent employé dans le cas des réactions de
polycondensation. La réaction a lieu en milieu homogéne & une température
suffisante pour que les monomeres soient fondus. La polycondensation en masse
permet d’obtenir un polymére directement utilisable qui ne contient pas ”de sous-
produits ni de solvant . ‘

Dans le cas des réactions de polyaddltlon le procede en masse conduit a des
- polyméres de masses moléculaires élevées ayant de bonnes propriétés mécaniques
mais le dégagement 'thermiqpe est . important ce qui rend difficile 'le contrdle de lé

réaction et la polymérisation de grandes quantités de monomere.

b- Procédés en solution : o
Dans les procédés en solution, I’emploi d’un solvant permet une
meilleure d1551pat10n de la chaleur de réaction. Ces procédés nécessitent des

équipements complexes et onéreux pour la recuperatlon etla punﬁcat:lon du solvant.
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" ¢- Procédés en suspension :
Les procédés en suspension sont essentiellement utilisés dans le cas des
polyadditions radicalaires. Le monomere est dispersé¢ dans un liquide, 1’eau en

général, qui est non solvant du monomere et du polymere.

d- Procédés en émulsion : . _

Les procédés en émulsion sont surtout utilisés dans le cas des réactions de
polyaddition. Le monomeére doit étre insoluble ou peu soluble dans le milieu
dispersant, I’eau en général, et étre polymérisable par des radicaux libres.

Le monomére est maintenu sous forme d’émulsion micellaire grice 4 un agent.
tensio-actif et une agitation énergique. Le systéme catalytique est soluble dans 1’eau,
* milieu dispersant, et non plus dans le monomére comme dans le procédé en

SusSpension.

1.2. PRESENTATION DU MATERIAU :

'Les élastoméres d’EPDM sont de nos jours 'un des sujets parmi ceux qui
évoluent le plus dans l’industn'e du caoutchouc. Le nombre des producteurs
&’EPDM a augmenté trés rapidement et aucun type d’EPDM fabriqué n’est
semblable a un -autre, ni du point de vue composition ni du point de vue
comportement dans la mise en ceuvre et la vitesse de cuisson [15]. Parmi ces
producteurs nous citerons, ESSO Chemical (USA) qui produit "EPDM sous le nom
commercial de ‘\_/ISTALON’, et Du Pont de Némours qui produit une famille
d’EPDM appelée ‘NORDEL’ [16].

I.2.1. Composition : _

D’une fagon générale, un élastomére d’EPDM est un terpolyméré
d’éthyléne, de propylene et d’un diéne non lconjugué, contenant habituellement 2 a
10% de cc dernier. La structure est constituée par une chaine totalement saturce,

conférant une excellente résistance a I’ozome, a la chaleur et aux intempéries,
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caractéristiques de cette classe d’élastoméres [15].

' ﬁ:H3 C R’(|3=CR”
- (CHyCHy) y— (CH-CH) y........(CHyCH) , -.....
éthyléne | propyléne diéne non conjuguée
‘Les paramétres variables de la macromolécule sont :
. Le rappdrt éthylene propyléne.
. La nature du di¢ne.
- Lateneur en diéne._
. Lamasse moléculaire.
- La structure moléculaire. 7
En faisant varier le rapport éthyléne /propyléne, on peut obtenir des produits allant
des matiéres plastiques aux élastomeéres. La nature du diéne et sa teneur déterminent
la vitesse de vulcanisation. La nature du diéne peut égalemént étre responsable du
comportement via 4 vis d’un systéme de vulcanisation donné. La masse moléculaire
et la structure moléculaﬁe déterminent évidemment la viscosité, les caracténistiques
" de mise en ceuvre et les propriétés mécaniques des vulcanisats [15].
 Les diénes non conjugués qui soﬁt, ou qui'ont été utilisés dans la polyméﬁsatibn des
- 'EPDM, sont le dicyclopentadiéne (DCPD), I’éthyléne norbornéne (ENB) et
1’héxadiéne1-4 (HD) [16]. - |

L2.2. Formulation @ '
Lors de la mise en ceuvre du caOu;chouc, on utilise des produits auxiliaires
pour la réticulation ainsi que pour 1’action sur les propriétes de traﬁsfqrmation et de
vulcanisation [17]. Les tiches de ces adjuvants sont diverses. On distingue en effet

les systémes de réticulation, les charges, les plastifiants, etc. ..
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1.2.2.1. Les charges

Les charges permettent de moduler un grand nombre de propriétés comme,
par exemple [17,18]:
-La résistance au déchirement et a la rupture.
-Le prix de revient. o

-La dureté des produits vulcanisés.

L’EPDM est un polymeére amorphe en conséquence, comme 1es autres -élastomeéres
~qui ne cristallisent pas, la résistance a la rupture des mélanges pure gomme est
" faible. |
Les noirs Furnace sont les plus utilisés pour PEPDM, car ils contribuent a un
mélange aisé, donnent des mélanges lisses et des vulcanisats possédant de bonnes
caractéristiques de résistance a la rupture au déchirement et une bonne résistance a
la déformation rémanente par compression [19].
Les charges actives qui ne sont pas a base de noir sont surtout l’acide silicique et des
silicates. On peut citer comme exemples de silicates utilisés, le silicate d’alumintum

et le silicate de calcium [17].

1.2.2.2, Les plastiﬁants :

Le rﬁfe des plastifiants est de faciliter la mise en ceuvre des mélanges et
surtout de régler le module et la dureté du mélange en fonction de la dose‘ et la
_nature de la charge

~ [18]. Les huiles de pétrole sont d’excellents plastifiants de I'EPDM car elles sont
trés compatibles et peuvent étre incorporées dans de larges proportions sans nuire
beaucoup aux propriétés mécaniques. Des doses pouvanf s’élever jusqu’a 150
parties d huile sont courantes.
Les hu11es naphténiques sont largement utilisées pour leur plus grande compaublhte
leur facilite d’incorporation et leur prix modéré. Les vulcanisats de 'EPDM qui en

" contiennent ont généralement une bonne résilience. On préfere les huiles
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paraffiniques quand la stabilité des teintes avant et apréé exposition 2 la chaleur
et les problémes de tachage sont primordiaux. De plus, ces huiles donnent les

meilleures souplesses aux basses températures [15] .

1.2.2.3. Agents de vulcanisation :
"La réticulation du caoutchouc naturel par le soufre a donné son nom de

« vulcanisation » aux réactions de réticulation du caoutchouc en général [17].

Les élastbméres sont constitués de macromblécules linéaires peu ramifiées. Lorsque
" Pon soumet un élastomére brut, tel quel, 4 une contrainte, ces molécules linéaires
ont tendance a glisser les unes par fapbort aux autres, de sorte que la -
déformation résultant de la contrainte est essentiellement irréversible. On a affaire
a un matériau plastique. Si ’on veut obtenir un matériau a comportement élastique,
il faut créer entre les différentes macromolécules, des ponts qui forment un réseau
rendant ces molécules solidaires les unes des autres et qui exercent des forces de
rappel. Ams1 lorsque le matériau subit une déformation, celle-ci est réversible. Ces
. ponts entre les macromolécules sont obtenus en cours de la vulcanisation. Cette
- vulcanisation est indispensable pour rendre un article fini, en caoutchouc, utilisable

en pratique [18]. _ . |

Divers systémes de vulcanisation sont possibles, "EPDM peut étre vulcanisé avec

des systémes 2 base de soufre ou de peroxyde.

a- Vulcanisation par le soufre : '
La vulcanisation par le soufre s’applique aux elastomeres diéniques, qui
conservent une double liaison dans leur molécule. Le principe réside dans la
- création de ponts de soufre entre deux macromolécules par réaction sur les doubles
liaisons. Il sagit en fait d’une réaction assez complexe qui fait intervenir [18,19] :

- des activateurs, généralement de I’oxyde de zinc et de I’acide stéarique.
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- des accélérateurs, pour obtenir une vitesse et un. état de vulcanisation
satisfaisants. On trouve généralement un ou plusieuré accélérateurs primaires
particuliérement actifs comme les thiurames (disulfure de tétraméthylthiurame), les
carbamates (diéthyldithiocarbamate de zinc, dibutyldithiocarbamate de zinc) et un
thiazole comme accélérateur secondaire (mercaptobenzotlﬁazole).

- du soufre : En jouant sur les doses respectives de soufre et d’accélérateurs, il est
possible d’obtenir des ponts de soufre de différentes configurations qui conduisent,
avec le méme élastomeére, a des comport_emehts assez différents vis-a-vis des

propriétés mécaniques, terme a la fatigue et résistance au vieillissement [18].

b- Vulcanisation par les peroxydes : | _
La vulcanisation par les peroxydes met en jeu un processus radicalaire.
Sous I’action de la chaleur, le peroxyde se décompbse en radicaux libres qui vont
arracher un atome d’hydrogéne 4 la macromolécule. Le centre actif ainsi crée réagira
avec celui d’une autre macromolécule pour former‘ une liaison C-C. Cette liaison C-
C est solide et courte. Il en découle pour le mélange vulcanisé une excellente
. résistance au vieillissement et 4 la chaleur mais dés propriétés mécam'ques' et
dynamiques médiocres [18]. |
L’EPDM vulcanisé au peroxyde a la plus faible valeur de déformation rémanente
par compression 4 n’importe quelle température, mais plus particuliérement entré
100°C et 180°C. Bien que le peroxyde de dicumyle soit le plus employe, d’autres
comme le di-tertio-butylperoxyde de triméthylcyclohexane ou le di-tertio-
butylperoxyde d’isopropyl-benzéne peuvent étre utilises quand on cherche une
activité plus grande et moins d’odeur [15]. Les peroxydes sont utilisés, le plus
| souvent, avec des promoteurs de vulcanisation dans le but est d’activer la cinétique

de la réaction et ¢’ augmenter la densité de réticulation [18].
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L.2.3. Mise ‘en ceuvre :

L’introduction des ingrédients assurant le renforcement, la vulcanisation,
etc.dans un élastomére brut nécessite de le rendre plastique, c’est-a-dire
suffisamment ma.lléal')ler pour pouvoir absorber ces divers produits. Cette
transformation s’effectue sur du matériel de mélangeage [20].

La polymérisation se fait en solution en présence de catalyseur de type Ziegler-Natta
3 base de Vanadium, tels que, VCl,. La proportion relative entre I’éthylene et le
- propyléne est comprise entre 35 et 75% en poids d’éthylene, 25 & 55% de propyleéne.
Le pburcentage du diéne peut varier de 3 & 10% [21]. Le degré de polymérisation est
contrdlé en suivant I'augmentation’ de viscosité de la solution [22] Dés que
P’élastomére a atteint un niveau de pl;isticité suffisant, on procéde 4 1’incorporation
des ingrédients (poudres et liquides) ‘suiva‘nt un mode opératoire qui dépend de la
composition de la formule, du 'type d’appareil utilisé, et assure la meilleure
dispersion possible des produits pulvérulents.

Les différentes phases du mélangeage sont déc_lénchées» automatiquement en
fonction de la température ou du temps. La méthode d’incorporation la plus
fréquente consiste, & plastifier la gomme, puis a introduire les ingrédients. Une
méthode dite inverse est parfois utilisée avec certains élastoméres fortement
chargés : les charges et les plastifiants sont introduits les premiers, puis I’élastomere
et enfin les ingrédients a I’exclusion, en général, des agents de vulcanisation. Cette
- méthode présente ’avantage de contraindre 1’élastomére a absorber les charges, dés
son introduction dans la chambré. Elle est aussi plus rapide [20]. |
La péte plastique-obtenue aprés mélangeage est ensuite reprise pour mise en forme
par moulage, calandrage ou extrusion. | |

Les opérations de moulage sous presse ont pour but de contraindre les mélanges. :
d’élastomeéres a prendre une forme définie et irréversible sous 1’action de la chaleur

et de la pression.
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Le calandfage consiste en général a réaliser des feuilles, des enductions ou des
assemblages. Les produits seront vulcanisés directement. ,

L’extrusion consiste a faire passer un mélange dans une ﬁhere de profil
‘convenablement choisi pour obtenir des formes particuliéres en général et gainer des

cébles électriques en particulier [22].

1.2.4. Propriétés : 7
1.2.4.1. Propriétés physico-chimiques :
a- Une excellente résistance a I’ozone et & I’oxygéne : des éprouvettes n’ont pas €té
affectées aprés 500h sous 100 ppm d’ozone avec un allongement de 20%. De
plus aucun anti-oxygéne ou cire n’est nécessaire pour obtenir cette résistance [15]
b-Une excellente résistance aux intempéries : des mélanges noirs exposés en Floride
pendant cinq année n’ont prés_enté'aucune craquehﬁe de surface.
c- Une excellente résistance a la chaleur seche et humide et & la vapeur : des essais
a la chaleur de longne durée montrent qu’un ﬁPDM vulcanisé au soufre posséde
une résistance aux fissurations par flexion bien au-dela des exigences normales en
service. On peut méme utiliser 'EPDM & dé.s basses températures (jusqu’'a
-55°C) sans affecter la souplessé et la flexibilité de I’isolant. La plage
d’utilisation en température peut varier entre —60°C et +150°C [16].

* d- Une excellente résistance aux produits clmmques et solvants polaires, comme -
’eau, les fluides hydrauliques a base d’esters phosphatiques, les cétones, les
alcools et les glycols. L’EPDM a néanmoins une ftres faible tenue aux solvants
,hydroca:rbones et hulles il gonﬂe de facon impbrtante dans les huiles
ahpha’uques aromatiques et les solvants chlorés [15].

e- Une faible densité de 0.86 4 0.87 : la densite de I’ EPDM est plus faible que celle
de ﬁ’importe quel autre type d’élastomére. En pratique cela signifie qu’on

fabrique un plus grand nombre de piéces par kilogramme de polymere.
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£ Une faible résistance au feu : ’EPDM, comme tous les élastoméres, a le méme

comportement dans un incendie ; il brile facilement et propage la flamme,

mais ne produit pas de gouttes enflammées, il ne dégage pas de gaz corrosifs

ou toxiques, a ’exception de CO-et CO; et parfois d’une faible quantité de SO,

provenant de certains agents de vulcanisation.

- 1.2.4.2. Propriétés électriques :

. L’EPDM posséde d’excellentes caractéristiques diélectriques mises en

-application en cdblerie, pour isolation €lectrique.
- Résistivité transversale : |
o= 10" 210 Q.om
- Permittivité relative :
e, ~3 a 20°C
£,=3.67 2 90°C
- Facteur de dissipation : .
128 ma = 20.10°  220°C
tg & mex = 40.10° 2 90°C
- Rigidité diélectrique : | |
E=20 & 35kV/mm

© 1.2.4.3. Propriétés mécaniques :

- L’EPDM posséde une bonne résistance a la traction :

RT =05 a 1.5 Kg/mm’
RTpin = 4.2 N/mm® 4 20°C
Elie peut atteindre jusqﬁ’a 21.4 N/mm®
- L’allongement a la rupture :
A% =300 & 700%
A%min = 200% 2 20°C

[23,24]

[25]
[24]

[24]
[24]

[26]

[26}
24]
[19]

[26]
[24]
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11 peut atteindre des valeurs allant de 250 a 730% pour les EPDM Nordel.
- Aux températures élevées supérieures a 140°C, 'EPDM perd ses propri€tés

mécaniques [19].

| L2.5. Applications :

L’EPDM a des applications diverses: industrie automobile,
électroménager, différentes piéces moulées et surtout dans IPisolation dés cébles
électriques comme.: |
- Isolation des cébles haute tension.

- Isolation et gainage simultanés (cébles_pour machine a souder).

- Isolation moyenné tension (jusqu’a 35kV). | |

- Isolation des fils d’allumage.

- Enrobage. |

- Gaines de cébles.

- Cébles spéciaux pour les chemins de fer, les centrales nuciéaires, la marine
marchande, les mines etc...[27]

- Isolation basse tension.

1.3.VIEILLISSEMENT THERMIQUE DES POLYMERES :

On appellera vieillissement, tout phénomene (a ’exception des phénomenes '
purement mécaﬁiques_ tels que le fluage ou la fatigue) se tréduisant par une évolution
lente et irréversible des propriétés du matériau. Le vieillissement thermique signifie
tout phénoméne traduisant une évolution, qui ne fait intervenir que le matériau,
I’atmosphére et la température. Il peut faire interveﬁir aussi, des phénomeénes
purement physiques (dégazages, migration de plastiﬁants;. évolution de la
morphologie), ou des phénomeénes chimiques. Ces phénoménes peuvent affecter la
. structure chimique des polymeéres, ou, dans certains cas, concerner seulement les

additifs [28).
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- L1.3.1.Vieillissement physique :

| Le processus physique lié au vieillissement thermique vient du fait qu’il y a
[29] : |

- Modification de la configuration spaciale macromoléculaire.

- Pénétratidn de solvants et migration d’adjuvants.

- Fissuration sous contrainte en milieu tensioactif.

'1.3.1.1. Modification de la morphologie :
| ~ Le vieillissement physique se traduit par ﬁne augmentation de la compacité
‘ 'du réseau macromoléculaire, c’ést -a—dire par une réduction du volume libre
( volume disponible par les mouvements de segments de macromolécules). La masse
volumique augmente, le coefficient de dilatation diminue, et le facteur de pertes

diélectriques diminue [30]. -

~ L3.1.2. Fissuration sous contrainte en milieu tensioactif :
Les polyméres sont siege de fissurations dans les zones les plus contraintes
~selon la qualité des polyméres. Ce phénoméne est dii aux forces de tension

superficielles 4 I’interface polyméré—liquide:

1.3.1.3. Chocs thermiques :

Lors de brusques variations de températures dans un isolant organique, un
gradient de température s’instaure dans 1’épaisseur du matériau, d’ou une dilatation
différentielle apparait.

Les chocs thermiques peuvent entrainer des ruptures mécaniques [31].

1.3.1.4.Phénoménes de transport :
Selon qu’il y ait transfert de masse du matériau vers ’environnement ou

I’inverse, on distingue :
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a- Pénétration de solvants :

La pénétration de solvants se fait selon une loi dediffusion. Cette
pénétration est facilitée lorsque le taux de réticulation est faible. Elle a
pour conséquences, la plastification qui se traduit par une diminution du module

* d’élasticité, de la contrainte a la rupture, une augmentation de 1’allongement a la

rupture et la diminution de la température de transition vitreuse [30].

b- Perte d5adjuvants :

\ -Les polyméres contiennent souvent des substances organiques de faible
masse moléculaire. Des substances peuvént, sous I’effet de la température, migrer

plus ou moins lentement hors du matériau. _ ' | ' |
La perte de plastifiants par migration peut concerner des quantités relatlvement '
unportantes -donc affecter de fagon non négligeable les proprictés (notamment
mecamques) du matériau. La v1tesse de migration d’un plasuﬁant est en raison
inverse de sa tensmn de vapeur, qui est elle-méme liée dans une certaine mesure a la

masse moléculaire [28]. | |

On observera dans le cas de plastifiants, une diminution de I’allongement a la
-rupturc_:, une augmentation de la température de transition vitreuse et du module
d’young. Dans le cas de stabilisants, c’est la stabilité chimique qui diminuera.
Plusicurs mécanismes sont responsables de la migratiqn des adjuvants ; nous
pouvons citer I’évaporation, 1’extraction [28,29]. - 7
Plusieurs études, au niveau du laboratoire de haute tension de 1’école nationale
polytechnique (ENP) effectuées sur le polychlorure de vinyle (PVC) ont montré
I’affectation des propriétés mecamques et electnques par le phenomene de rmgratlon

,_d’adjuvants [32,33 34]

1.3.2.Vieillissement chimique : .
Les processus chimiques intervenant dans la dcgradatlon des polyméres
_sont nombreux et variés, et .dépendent. bien entendu de la nature des isolants eux-

mémes. Cependant, quelques formes. principales de détériorations sont retrouvées
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dans la majorité des cas :

1.3.2.1.0xydation :

La cause principale, reconnue depuis le plus longtemps, est I’oxygéne qui
s’attaque 4 la chaine hydrocarbonée des polyméres, en entrainant des scissions ou,
au contraire, des rétifications parasites [35]. Ce processus d’oxydation est lent, et a
pour conséquences la formation de produits acides qui augmentent la conductivite,
ainsi que la coupure des chaines qui est responsable d’une diminuﬁon de la c;harge

de rupture [29,36].

1.3.2.2. Réticulation : _
Le processus de réticulation est caractérisé pai‘ la formation de ponts
covalents entre les segments de chaines voisines, qui réduit la souplesse de I’1solant

et son aptitude a 1’allongement, ce qui a pour effet de le rendre cassant [37].

1.3.2.3. Dépolymérisation :

Des réactions de dépolymérisation peuvent prendre naissance méme en
I’absence d’oxygéne. L’évaporation des produits de scissions de plus bas poids
moléculaire a pour double conséquence, d’une part un retrécissement du matériau,
d’autre part la formation de produits voiatils, susceptible d’étre & 1’origine de bulles
ga’zeu.ses,' elles-mémes responsables de décharges partielles dans les isolations a

haute tension [36]. .

1.3.2.4. Coubure de chaines statistiques :

Une grande variété de mécanismes chimiques peut étre la cause de
coupure statistique des chaines, citons par exemple ’hydrolyse [29,38]. Sur le plan
de la structure, ces coﬁpures de chaines provoquent une diminution de la masse
‘moléculaire moyenne dans le cas des polymeéres linéaires et une -diminution Jdu taux

de réticulation dans le cas des polymeéres tridimentionnels.
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Les coupures de chaines affectent considérablement les propriétés mécaniques du

matériau [30]..

1.3.3. Endurance thermiqile des polymeres :
1.3.3.1. Position des travaux:

L’effet de la température sur les isolants électriques a été examiné en 1930,
puisque Montsinger avait présenté une régle empirique décrivant le doublement de
la durée de vie pour un abaissement de 10°C de la température de Iisolation au |
papier ‘d’un transformateur [39]. Les travaux rélatifs a endurance thermique des
matériaux s’inscrivent comme toujoufs, mais peui-étre plus encore en 1970, dans le
cadre d’un contexte ol sont réalisés d’assez nombreux travaux sur le plan
internationa} [40]. On peut citer comme exemple les travaux effg:ctuéé par B.Fallou
et P Belloc [40], E.Moriame [41] et G.C.Montanari [42].

Les normes CEI 216 [43] et CEI 611 [44] sont des guides pour la détermination des
propriétés et pour la préparation de procédures d’essai d’endurance thermique des
matériaux isolants électriques. Ces méthodes d’essai qui sont fondées sur la loi
d’Arrhéniﬁs relative aux vitesses de réactions chimiques, ont 1’avantage de faciliter
I’examen de n’importe quelle propriété importante en service. L’inconvénient vient
du fait que, ces méthodes sont incapables d’€lucider les transformations détaillées
respdnsables du vieillissement observé. 7

La complexité du vieillissement et certaines autres limitations des essais
conventionnels d’endurance ont conduit & utiliser des méthodes complémentaires
basées sur les essais physico-chimiques pour faciliter les investigations [45].
- Une autre méthode publiée dans la référence [29] par P.Paloniemi (1981) applique
un principe dit processus de vieillissement égalisé « The equalized ageing process
_method (EAP)', pour étudier ’endurance thermique (la mgthode est détail_lée dans
cette référence). o -

Au niveau du laboratoire de haute tension de 1’Ecole Nationale Polytechnique,
-plusieurs chercheurs ont étudié 1'endurance thermique de certains polymeres
' [32,33,46,47,48,49,50]. | |
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1.3.3.2. Principe :

La caractérisation du vieillissement ou de la stabilité & long terme doit
permettre de répondre a I’une des questions simples suivantes :

- Pendant quel temps t peut-on maintenir un matériau (ou une isolation) sous la

contrainte C, ?

- Si I’on désire une durée de maintien ou durée de vie donnée t, quelle contrainte

maximale C sera autorisée ?

Pour y répondre, il suffit de connaitre la relation contrainte-temps C = f(t) (Fig.L.5).

Tempst-

N

to

4

Co Contrainte

FigL.5. Relation contrainte-temps {39]

Pratiquement, ’établissement de cette relation passe par la détermination des
variations d’une propriété du matériau en fonction du temps et ce pour diverses

valeurs C; , C, ,...Cy de la contrainte appliquée (Fig.1.6).

Propriété

& Temps t

Fig 1.6. Variations d’une propriété en fonction du temps ‘pour

diverses valeurs de la contrainte appliquée [39].
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Si ’on se fixe une valeur de la propriété P,, choisie soit arbitréirement, soit en -
fonction de critéres d’emploi représentatifs, on obtient la courbe C(t) relative a la
valeur P,. I s’agit de ce qu’on a coutume d’appeler « courbe de durée de vie » [39]. -
Donc pour connaitre les changements des propri€tés d’un matériau résultant de
’exposition prolongée a une température, on le soumet a cette température, puis
on détermine 1’évolution de ces propriétés P en fonction du temps d’exposition, ce
" qui permet de tracer la courbe des variations P = f(t). Le choix d’une valeur
limite de cette propriété, P, permet de déterminer le temps t; pour lequel cette
limite est atteinte, qu’on nomme durée de vie. En répétant les essais a diverses

températures, il est possible de tracer une courbe de durée de vie t = f (T) (Fig.1.7 ).
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Fig.1.7. Principe de détermination de I’endurance thermique [37]

Par extrapolation, on déduit de cette courbe, la température T correspondant a une
durée de vie conventionnelle servant de référence D. Cetie tempeérature .est
~ appelée « indice de température IT » du matériau considéré.

En choisissant successivement comme propriété une caractéristique mécanique et
une caractéristique électrique, on pourra définir un indice mécanique et un indice
électrique. [l appartiendra ensuite aux utilisateurs de ces matériaux de choisir, en

fonction de leur probléme particulier, des matériaux ayant des indices situés dans la



Synthése bibliographique ' 27

- gamme de temperatures qui leur convient [36, 37]

Certains chercheurs font des vieillissements trés accélérés (VTA) car les essais
conventionnels prennent des fois des temps énormes, ce qui influe négativement
sur le matériel et sur la célérité d’obtention des résultats. Le but de ces essais est de
simplifier lles-résultats et de les exploiter sous formes abrégées représentant le
comportement thermique du matériau. Deux formules sont proposéee [39,51]:

- 1l s’agit d’une part du proﬁl d’endurance thermique ; celui-ci est composé de deux
nombres égaux aux tempeératures, ‘exprimés en °C, qui correspondent sur le
graphique d’endurance thermique & 20000 h et 5000 h.

- 11 s’agit d’autre part, dans une formule encore plus abrégée de l’indice de
température ; celui-ci est le nombre égal 4 la température, exprimée en °C,
qui correspond sur le graphique d’endurance thermique, 4 un temps donné,
normalement égal & 20000 h. Certains chercheurs prennent ce temps égél a

25000 h et méme 40000h [52].

1.3.3.3. Choix des températures de vieillissement :

‘La norme CEI 216.1[43] décrit les conditions générales dans lesquelles sont
effectudes les essais d’endurance thermique des matériaux isolants. '
On retiendra pour le choix des températures de vieillissement, qu’elies sont au
pnombre de trois au moins, différant chacune de 1? plus voisine de 20°C.
L’extrapolation nécessaire a la détermination de 1’indice de température ne doit pas

excéder 25°C.

L.3.3.4.Choix des caractéristiques mesurées et des critéres de fin de vie :

Les caractéristiques étudices doivent étre 4 la fois représentatives des
conditions d’emploi des matériaux dans les matériels et présenter une évolution dans
le temps entre des limites extrémes suffisamment éloi;gnées, pour que les dispersions’
qui affectent les meures ne risquent pas de masquer cette évolution.

Le plus généralement, on choisit une caractéristique électrique et une caractéristique
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fnécanique. On- peut éventuellement y associer une caractéristique physique (perte
de masse par exemple) |
Le critére de fin de vie est déterminé pour chaque propriété comme etant la limite
inférieure de cette caractéristique, au-dela de laquelle, ie matériau n’est plus apte a.
remplir I’emploi auquel il est destiné, dans le matériel ot il sera utilisé.
En pratique, on choisit souvent comme critére de fin de vie, une valeur égale a 50%
. de la valeur initiale pour les propriétés él_ectriques et mécaniques [36]. Pour la perte
de masse, le critére peut-étre choisi égal 4 3% de la valeur initiale pour 'EPDM

[42].

- 1.3.3.5.Vitesse de dégradation : |
La vitesse de dégradation des isolants solides en fonction de la température

suit la loi d’Arrhenius :
logV=l-—f+B (1.11)
avec A,B des constantes.
On considére que la dégradation thermique s’opére généralement a partir d’une

réaction unique, et I’on en déduit que le temps t nécessaire pour atteindre un état de

dégradation donné, s’exprime par :

1ogt=i;1+c N 1Y)

ou A et C sont des constantes, avec A = %’ E étant l’éhergie d’activation du

~ phénomene et'R la constante des gaz parfaits (R =8.314 ] mol.K™).

1.3.4.Influence du vieillissement thermique sur les propriété§ de PEPDM :

L’EPDM a une excellente résistance a la chaleur. La résistance 2 la
dégradation se situe juste aprés celle des élastoméres cofiteux tels que. les silicones et
les polyacrylates [16]. |
1.3.4.1.Résistivité transversale :

Expérimentalement, la conductivit€ donc la résistivité des polymeres
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pt pm e -

avec : Py, résistivité linﬁte a température ihﬁnie.
E(J.mol™) énefgie d’activation du phénoméne.
T(K) température absolue.
R constante des gaz parfaits.

Le tracé de log pren fonction de % est une droite dont le calcul de la pente permet

d’obtenir E.

L’équation de cette droite est :

log pi= ‘—;—+B' , (L13)

avec A et B constantes é‘aractéristiqﬁes du matériau.

La résistivité d’un EPR « Dutral » diminue avec la température (Fig.1.8) [53].

(EPR désigne I’élastomére d’éthyléne propyléne réticulé, Dutral- désigne le nom
commercial d’EPR fabriqué i)a.r Monteshell en Italie). |
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Fig.1.8. Variation de la résistivité transversale de ’EPR
en fonction de la température [53].
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1.3.4.2. Permittivité relative :

La permittivité relative de I’ EPR, diminue trés sensiblement en fonction de

la température (Fig.1.9) [54].
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Fig.1.9. Variation de la permittivité relative de ’EPR
en fonction de la température {54].

1.3.4.3. Facteur de dissipation : 7
Le facteur de dissipation de I’ EPR , croit avec la température (Fig.1.10)

[54].
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Fig.1.10. Variation du facteur de dissipation de ’'EPR
en fonction de-la température {54]. -

1.3.4.4. Propriétés mécaniques :

En liaison avec sa structure chnmque les mélanges d’ EPDM possédent, a
long terme, une résistance au vieillissement et a la chaleur bonne a excellente.
Les mélanges d’EPDM Vistalon vulcanisés au soufre peuvent perdre | une
fraction importante de leur allongement & la rupture initial & des températures
d’environ 90°C et au dessus.

Cependant, aprés un temps qui dépend de la température et de la formulation, la
courbe allongement-temps se stabilise (Fig.1.11) [3]. .

La résistance a la traction augmente généralement avec le vieillissement, de ce fait
on peut dire que [Deffet global d’une exposition modérée a la chaleur est
_probablement bénéfique. Cc;pendant, une remarque s’impose . une formulation
spéciale peut accroitre d’une fagon significative la durée de service d’'un EPDM

Nordel 4 une température donnée. On citera comme exemple, ’influence du taux de

\‘s'ouﬁ'e sur le vieillissement a la chaleur (Fig.1.12) [15].



Synthése bibliographique - . 32

% retenu ' ! ! ! !
Charge de rupture
100
—— T ..
Alloﬁgement
L | i [ {

o . 10 20 30 ' 40 _ 50 60

Jours ¥ 100°C :

Fig.I.11. Variation de la résistance a la traction et de I’allongement a la rupture ¢’un EPDM
Vistalon en fonction du temps de vieillissement 4 100°C [3].
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Fig 1.12. Variation de I’allongement a la rupture d’un EPDM Nordel. en fonction du temps
de vieillissement a 150°C pour différents taux de soufre {15].
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Cette étude bibliographique nous a permit de connaitre certains résultats
exposés sur le théme étudi€, mais ces résultats ne sont pas nombreux a décrire la
dégradation thermique & long terme, surtout du point de vue physicjue_. _

Nous essayerons, a travers nos résultats, de donner plus d’informations et de détails
concernant 1’évolution des propriétés élcctriques, mécaniques et physiques en

fonction du temps de vieillissement, afin de bien connaitre le matériau a étudier.



' CHAPITRElT
TECHNIQUES EXPERIMENTALES

, ,

Dans ce chapitre, nous nous intéresserons aux procédés expérimentaux
utilisés pour I’évaluation pratique du phénomene du vieillissement thermique de
PEPDM. Pour cela, des essais éléctriques, mécaniques et des essais de perte de
masse sont réalisés, afin de suivre I’évolution, en fonction du temps de

vieillissement, des caractéristiques de 'EPDM qui en découlent.

IL1. PREPARATION DES ECHANTILLONS :
11.1.1. Mode opératoire :

Le‘mélange *‘pure gomme®’ du polymére de base n’aque de médiocres
propriétés physiques. Afin d’améliorer ses qualités, nous lui ajoutons des charges’
renforgantes, des plastifiants, des agents dehvulcanis.ation et d’autres ingrédients.

Les différents constituants rentrant dans la formulation du mélange sont : ,

- Le carbonate de calcium et le silicate d’alumine, utilisés comme charges.

- L’huile minéfale parafﬁnique; comme plastifiant.

- La stéarine ou acide stéarique, comme [ubrifiant.

-Le vinyl silane (béta méthoxy ethoxy), comme agent de pentage entre charges et
élastomere. . o

-Le peroxydé organique (tertio—butyl—isopropyl—benzéne) comme agent de
réticulation et le triallyl-cianurate (TAC) comme co-agent de réticulation.

-Le flectol H ou permanok TQ (trimethyldihydroquinoleine polyméris€) et le
vulcanox ZMB (sel du zinc du mercaptobenzimidazole), comme agents anti-

oxydants.
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Pour préparer un mélange a base d’EPDM, trois opérations principales sont
nécessaires : le mélangeage, la mise en forme et la vulcanisation.
Le mélangeage des matiéres premiéres (élastomere, charges, plastifiants et les agents
de mise en ceuvre) est effectué a I’aide d’un mélangeur a cylindres (mélangeur
ouvert) 4 80°C pendant une demi-heure. Aprés avoir obtenu le mélange homogéne
sous forme d’un manchon, on introduit les agents de réticulation.
Le mélange retiré du cylindre, est laissé se refroidir sur une surface propre et séche.
Tl est ensuite acheminé & la presse a vulcaniser, préalablement réglée a 180°C, ou
s’effectuent simultanément en 10 minutes la mise en forme et la vulcanisation, a une
pression constante de 300 kKN.
Les plaques obtenues ont une surface de (250x250)mm’ et une épaisseur de 2mm

environ.

I1.1.2. Découpage des éprouvettes :

Les plaques obtenues en mode opératoire sont décbupées en éprouvettes de
formes différentes, selon I’essai a effectuer.
Pour les essais électriques, on utilise des éprouvettes de forme circulaire de 78 mm
de diametre. Quant aux essais mécaniques et perte de masse, les éprouvettes sont
découpées sous forme d’haltére (Fig.Il.l) conformément & la norme CEI
811.1.1[55].

5

Fig.I.1. Eprouvette en forme d’haitére [55].
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11.2. DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX :

Tous les essais ont été effectués an laboratoire de CABEL (Cablerie

Electrique d’ALGER sis & Gué de Constantine), spécialisée dans la fabrication des

cables électriques.

11.2.1.Dispositifs pour les essais électriques :

La permittivité relative et le facteur de dissipation ont été mesurés a 1’aide du

pont de Shering dont le schéma électrique est donné par la figure I1.2.
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Fig.II.2. Schéma électrique du pont de Shering [56]

Légende : ‘
: Cx capacité & mesurer.
Cwn capacité étalon.
P

R; résistance variable.

G; décade de conductance variable.

C;=0.31318 pF.

C4 capacité variable.
P réglage automatique du potentiel de
garde

‘Sp alimentation.

G indicateur électronique de zéro.
T commutateur de mesure pont/écran.
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L’appareil utilisé est du type TETTEX AG [55]. Ce dernier est équipé d’un
condensateur muni d’un anneau de garde, afin d’éliminer 'influence perturbatrice
des capacités parasites sur le résultat de la mesure. Cela s’obtient en évitant au
courant de fuite de passer dans I’appareil de mesure et en le faisant véhiculer
vers la terre. Les électrodes utilisées sont en acier inoxydable, de forme circulaire
avec une surface de 20 cm’.

Pendant les essais, elles sont soumises a une pression grice a un jeu de poids, afin
d’éviter la présence d’air entre leur surface et I’isolant. La cellule de mesure
comprend deux plaques chauffantes, permettant d’élever la température jusqu’a
150°C. Cette derniére peut-étre ajustée grace a un régulateur par I’intermédiaire d’un

potentiométre. La cellule est aussi équipée d’un pont de mesure de température.

- La résistivité transversale a été mesurée a I’aide d’un mégohmétre du type MULTI-

MEGOHM METER relié au condensateur a anneau de garde.

Le pont de Shering et le mégohmétre sont représent€s par la figure I1.3.

Fig I1.3. Vue d’ensemble du pont de Shering ¢t du mégohmétre.
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- Pour la détermination de la rigidité diélectrique, nous avons utilis¢ un

spintermétre automatique du type BAUR OLPRUFGERAT PGO, 90 A (Fig.11.4 ).

Fig.I1.4. Spintermétre.

Le niveau de tension nominale délivré est de 90 kV. La montée en tension se fait
grice a une carte métallique perforée, par pas de 2 kV/s, jusqu’au claquage du
diélectrique en essai. Toutefois, il est possible de stopper la montée en tension a un
niveau voulu, en actionnant la marche semi-automatique de I’appareil.

Un couvercle en pléxiglass permet en premier lieu, de protéger le manipulateur des
risques de chocs électriques, lors de la mise sous tension de I’appareil, en deuxiéme
lieu de le laisser observer le systéme d’électrodes et le diélectrique. Le bac dans
lequel se trouve I’huile est aussi transparent (en verre) .

Le systtme d’électrodes utilis€é est un systéme plan - plan conformément
aux recommandations de la norme VDE 0303 [57]. Ce systéme est représenté

schématiquement en figure I1.5.
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Fig I1.5. Systéme plan —plan. Electrodes inégales [57].

11.2.2. Dispositif pour les essais mécaniques :

L’appareil utilisé pour les essais mécaniques est une machine pour essai de
traction. Elle est congue pour étirer une €prouvette de dimensions données a une
vitesse constante et appropri¢e d’application de la charge et pour mesurer la force de
rupture par traction ainsi que I’allongement & la rupture.

L’appareil comprend un dynamomeétre muni de méchoires exergant un effort de
traction croissant. I.’une des méchoires est fixe, I’autre se déplace a une vitesse

constante (fig.I1.6).
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Fig I1.6. Machine a traction pour essais mécaniques.
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I1.2.3. Dispositif pour les essais de perte de masse :
Pour les essais de perte de masse, nous avons utilis€ des balances

€lectriques de précision de 107 g.

IL3 : ESSAIS DE V]EELISSEMENT-THERMIQIIE :
I1.3.1. Conditionnement des éprouvettes :
Les éprouvettes- sont conditionnées au moins pendant 16 h dans un

déssicateur, avant tout essai, conformément aux recommandations de la norme CEI

~ 811.1.1[55].

11.3.2. Essais électriques :

Pour déterminer I’endurance thermique de P’isolant, nous avons expos¢
plusieurs éprouvettes dans des étuves a circulation d’air, a différentes
tempéi'atures :140°C, 120°C, 100°C et 80°C conformément aux normes CEI
216.1[43] et CEI 611[44]. | |
Nous avons ensuite effectué les essais sur trois ¢éprouvettes et représenté les résultats
(en calculant la valeur moyenne conforrhément a la norme CEI 493-1[58] ) sous

forme de graphiques.

11.3.2.1. Mesure de la résistivité transversale :

Les essais ont été effectués sous une tension continue de SOGV, a une
humidité relative de 52 %. La durée d’application de la tension est de 1mn,
conformément aux normes CEI 93 [59] et VDE 0303-3 [60].

‘A Tl'aide du mégohmeétre, nous avons mesuré la résistance trahsversale de
I’éprouvette ainsi que son épaisseur. Nous avons ensuite déterminé la résistivité
transversale 2 I’aide de la relation suivante :

- ks

e

Pt 2.1)

avec : p, résistivité transversale de I’éprouvette en Q.cm.
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4]

R résistance de P’isolant en Q.
S surface de I’éprouvette en cm?.
¢ épaisseur de 1’éprouvette en cm.

La surface $ est donnée par la formule suivante : (voir fig.11.7)
. 2
R 22)

avec : d; diamétre de I’électrode gardée.
h distance entre 1’électrode gardée et ’anneau de garde.

On trouve dans notre cas S =20 cm’.

Electrode haute
tension
—u
1
H
g
Electrode de
" garde .
Electrode
e gardée

Fig.II.7.Branchement type pour la mesure de la résistivité transversale [36].

11.3.2.2. Mesure de la permittivité relative et du facteur de dissipation :-

La cellule de mesure est un condensateur 4 anneau de garde, permettant en
outre de mesurer la capacité de I’isolant et d’en déduire la constante diélectrique €,
mais aussi le facteur de dissipation tg 5.

L’éprouvette solide est placée entre les €lectrodes, sur lesquelles est exercée une
pression dont I’ajustement se fait grice a un jeu de poids. La mesure est ensuite

engagée. Le niveau de tension appliquée est de 500V, 50Hz. Le réglage du pont de

mesure basé sur le principe de Shering peut alors étre opéré.
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La lecture du facteur de dissipation est directe. Selon la forme des €lectrodes, on
déduit I’expression de la permittivité relative. Dans notre cas, nous disposons

d’électrodes circulaires avec anneau de garde (Fig.I1.8).

Schéma de principe

£ E
12mm —E- 49,5 rmm E 12mm
& 2 4
| ] J
b IAAAIAR I
| o
3 1

Fig.J1.8. Electrodes circulaires avec anneau de garde [61]. J

" avec :

1-Electrode haute tension.
2-Electrode indicatrice.
3-Eprouvette.

4-Anneau de garde.

L’expression de la permittivité relative, dans notre cas, est donnée par ’expression
suivante [61]:

g =0.5647.C.e (2.3)

avec : C capacité de ’éprouvette en pF (lue sur 'appareii).
e ¢paisseur de I’éprouvette en cm.

Les essais ont été conduits selon la norme NFC 26-230 [62] a une humidité relative

moyenne de 52 %.

I11.3.2.3. Mesure de la rigidité diélectrique :

Les essais ont été effectués conformément a la norme NF EN 60243;1 [63]
dans 1’huile de transformateur BORAK 22 traitée comme milieu environnaﬁt, a une
humidité relative moyenne de 52 %. La vitesse de montée de la rampe est de 2 kV/s.

Aprés avoir introduit 1’éprouvette dans la ceflule de mesure, on applique une
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tension croissante par piliers jusqu’au claquage. Le rapport de la tension mesuree a

1’épaisseur de Iéprouvette perforce représente la rigidité diélectrique de J’isolant.

I11.3.3. Essais mécaniques : '
Aprés avoir exposé a la chaleur plusieurs éprouveties en forme d’haltére,
nous avons fait des prelevements de trois éprouvettes.
Avant 1’essai, nous avons mesuré la sectlon droite de l’eprouvette a étirer. Ensulte
nous avons fracé deux repéres distants de 20 mm sur la partie étroite de I"éprouvette.
En effet; ¢’est sur cette partie que se produit la rupture. |
L’essai consiste a soumettre I’éprouvette & la traction, 3 une vitesse de réglage
constante (250mm/mn dans notre cas) jusqu’a sa rupture. On nbte d’une part la
charge  la rupture indiquée par l’appéreil et d’autre part mesurer I’allongement a la

rupture [64].

 .I1.3.3.1. Mesure de la résistance 2 la traction :
‘La résistance 2 la traction est le rapport de la charge a la rupture par la
section droite de I’éprouvette.
P : .
RT=-+ ' (2.4
= . (2.4)

avec : RT résistance & la traction en N/mm?.
F, force de traction en N. .
S section droite de 1’éprouvette en mm’.

11.3.3.2. Mesure de I’allongement ala rupture :
L’allongement. & la rupture s’exprime en %. 11 est donné par la relation
suivante : ' |

L-L

A% = ° %100 (2.5)

0

avec : Lo longueur initiale entre les deux repéres tracés avant rupture de
l’eprouvette (Lo = 20 mm).
L longueur mesurée entre les deux repéres apres rupture de l’eprouvette
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I1.3.4. Propriétés physiques :
IL. 3 4.1. Essai de perte de masse :

" Les essais ont été effectués sur un échantillon de trois haltcres. Nous avons‘
pesé chaque éprouvette avant vieillissement, soit m, la masse trouvée. Ensuite
nous avons effectué des pesées aprés chaque prélévement ‘et pour chaque :
température de vieillissement, soit m la nouvelle masse trouvee.

La perte de masse de I’isolant est donnée par la relation suivante :

A o= M =™ 1100 | 26)

m m,

Les essais ont été effectués a une humidité relative moyenne de 52 %.

I1.3.4.2. Changement de couleur :

Au cours de leur. dé'gradation, les polyméres organiques tels que les
élastoméres, subissent, comme beaucoup d’au’fresr isolants, un charigement de
couleur, qui signifie une modification de leur structure.

Afin de mettre en évidence cette propriété, nous avons surveillé les échantilions au
cours du vieillissement, et pris des photographies, a chaque fois qu'un changement.

de couleur apparait.

11.4. ESSAIS DE VARIATION DES PROPRIETES ELECTRIQUES-EN
FONCTION DE LA TEMPERATURE : | |
On s’est intéressé dans cette partie 4 étudier la variation de la perrmttxwte
relative, du facteur de dissipation et de la résistivité transversale en fonction de la
température, avant et apres vieillissement. | ,
Les mesures ont été faites avec le pont de Shermg La tension d’essal est de 500 V,
50Hz.La tcmperature peut varier-de 20°C 4 150 °C. Les essais ont ét¢ effectués sur

un échantillon de trois éprouvettes, & une humidité relative de 55 %.



CHAPITRE 111
. RESULTATS ET INTERPRETATIONS

‘Dans ce chapitre, nous présenterons les résultats expérimentaux obtenus
lors des essais de vieillissement thermique de ’EPDM, ainsi que les interprétations
possibles et analyses qui s’en déduisent, en se basant sur les théories fondamentales

de la physique et aux travaux antérieurs.

IIL1. INFLUENCE DU VIEILLISSEMENT THERMIQUE SURLES .
PROPRIETES ELECTRIQUES DE L’EPDM :

Aprés chaque période de vieillissement de 250 h environ, nous avons
effectué des essais sur les éprouvettes, afin de déterminer la variation des propriétés

électriques en fonction du temps de vieillissement.

TIL.1.1. Résistivité transversale (p; ) :

La variation de la résistivité transversale en fonction du temps de
vieillissement est feprésentée par la figure HI.1.
a- Essai 2 température ambiante:

Nous constatons que la résistivité transversale oscille .enire 102Q.cm et 10" Q.em
et ce pour toutes les températures. On péut donc dire que cette caractéristique n’a
pas été affectée par le vieillissement, et I’isolant garde intact ses performances vis-a-
vis de la conductivité élerctrique. |
b- Essai 2 température de service Te =90°C :

On voit que la résistivité transversale reste 1égérement supérieure a 10® Q.cm et ce
~ pour les températures de vieillissement de 80°C, 100°C et 120°C.

Pour 140°C et aprés 500 h de vieillissement, la résistivité transversale est inférieure
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3 10" Q.cm, donc conforme 4 la norme CEI 502 [24] fixant Pemin = 10" Q.cm.

p;Glcm)

py (Q.cm)

1,00E+15
1,00E+14 -
1,00E+13

1,00E+12

1,00E+11

—0—80°C

—a—100°C
—=—120°C
—0—140°C

1,00E+15

500 1000 1500 2000 2500
t(h)

a- Essai a température ambiante.

1,00E+14

L.y

1,00E+13

1,00E+12

1.00E+11

500 1000 . 1500 2000 2500
t(h)

§

b- Température d’essai : Te =90°C.

' 3000

—0—80°C
—a—100°C
——120°C

—&—140°C |

3000

. FigIML1. Variation de la résistivité transversale en fonction du temps de vieillissement.
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I1L.1.2. Permittivité relative (g,) :
La figure II.2 représente la variation de la permittivité relative en fonction

du temps de vieillissement.

4
3,8
3,6
3.4 - —o0—80°C
3.2 —a—100°C
5 3 —m—120°C
—o—140°C
2,8 1 )
261
2,4 - )
221
2 3 1 T 1 i ]
0 500 1000 1500 2000 2500 3000
' t(h)
a- Essai & température ambiante.
4

2.2
2 : i T 1 i I
0 500 1000 1500 2000 2500 3000
t(h)

b- Température d’essai : 30°C.

_FigIIL.2. Variation de la permittivité relative en fonction du temps de vieillissement.
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a- Essai 2 température ambiante :

Pour les températures de vieillissement de 80°C, 100°C et 120°C, nous remarquons
que la constante diélectrique reste pratiquement constante. Par contre pour la
’température de 140°C, on voit une augmentation de cette constante & partir de 500 h
environ. On peut expliquer cette augmentation par le fait que, sous I'influence d’une
température élevée et aprés un temps suffisamment long, l’isolant subit un
retrécissement, donc voit sa capacité augmenter, ce qui induit automathuement une’
aug;mentatibn de la constante diélectrique. .

b- Essai a température de service Te =90°C :

On voit sur la figure II1.2.b que I’allure des courbes est la méme que pour I’essai a

température ambiante, sauf que les valeuré ‘sont légérement inférieures au cas

précédent.

_III.1.3; Facteur de pertes diélectriques (tg d):
La figure II1.3 représente la variation du facteur de pcftes diélectriques en ;

fonction du temps de vieillissement. ‘ |

a- Essai 3 température ambiante :

Pour les températures de {rieillissement de 80°C, 100°C et 120°C, le facteur de
pertes diélectriques diminue, tout en présentant des pics. On peut dire alors que le
vieillissernent a ces températures améliore la qualité de 1’isolant. Quant a la présence
de pics, on peut les attribuer éventuellement 2 la rotation des chaines latérales et aux
mouvements des chaines pr1nc1pa1es [65]
Pour la température de 140°C, le facteur de pertes di€lectriques diminue au début, et
puis commence & augmenter a partir de 500 h environ. Cette augmentation est due
au fait, que la viscosité du polymére diminue, ce qui engendre une gfande mobilité
des porteurs de charges.
b- Essai i température de service Te = 90°C :

Pour les températures de vieillissement de 80°C, 100°C et 120°C, le facteur de

pertes diélectriques diminue. Pour 140°C, on remarque une présence de pics. A la
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température_de service, on constate que les pertes sont plus importantes qu’a la

~ température ambiante.

—~ —0—80°C
% —&—100°C
N ——120°C
o .
& —o0—140°C
0 T T T T T T .
0 500 1000 1500 2000 2500 3000
t(h) '
a- Essai 4 température ambiante.
25
—_
=
=
w
&

0 i T 1
) 500 1000 - 1500 2000 2500 3000

t(h)

T 1

b- Température d’essai : Te = 90°C.

Fig IT1.3. Variation du facteur de pertes diélectriques en fonction
) du temps de vieillissement. ‘
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Dans les deux cas, les résultats trouvés sont conformes 2 la norme CEI 502 [24]
~ (voir ’annexe ) .

I11.1.4. Indice de pertes dlelectrlques (g d):

On voit sur la figure IT1.4 que Iallure des courbes de variation de a,th en
fonction du temps de vieillissement est la méme que celle des variations du facteur

de pertes diélectriques, avec des amplitudes supérieures. -

30

25
% 20 —o—80°C
— —a—100°C
O:D 15 —=—120°C
% : —o—140°C

10

5

0 v ] i T ot

0 . 500 1000 1500 2000 2500 3000
t(h) ‘
a- Essai a température ambiante.

— —o—80°C
".c’: —&—100°C
= —=—120°C
gn —0—140°C
&

10 -

0 1 T ¥ T ¥

0 . 500 1000 1500 2000 2500 . 3000

t(h)

b- Température d’essai : Te = 90°C.

FigIi.4. Variation de ’indice de pertes diélectriques en fonction
du temps de vieillissement.
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II1.1.5. Rigidité diélectrique (E) :
La rigidité diélectrique de I’EPDM est représentée par la figure IILS.

L’essai a été réalisé 4 température ambiante.

20

—0—80°C

' E —a—100°C
S —m—120°C
il —o—140°C
15
T
13 - r ‘ : :
0 500 1000 1500 2000 2500 3000

t(h)

Fig.IIL5. Variation de la rigidité diélectrique en fonction
- : du temps de vieillissement.

Nous avons constaté que la rigidité diélectrique oscille autour de 18 kV/mm.

‘Nous pensons que I’augmentation de la rigidité di¢lectrique serait due probablement
a3 un effet de réticulation et de diminution du taux d’humidité- , donc & une
diminution de la mobilité des porteurs de charges. Quant a la diminution de la
rigidité diélectrique, elle peut étre due & une rupture de chaines de macromb]e’cules,
donc 2 une facilit¢ de déplacement des porteurs de charges, d’'une part, et &

I’éxistance de particules et d’impuretés, qgue ce soit dans I’huile ou dans le

diélectrique lui-méme [66].
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II1.2. INFLUENCE DU VIEILLISSEMENT THERMIQUE SUR LES
_PROPRIETES MECANIQUES DE L’EPDM :

Comme pour les essais électriques, nous avons fait des prélévements

chague 250 h environ et nous avons effectu¢ des essais sur les éprouvettes, afin
r - - . ' . ;, - . V

d’étudier la variation des propriétés mécaniques en fonction du temps de

vieillissement.

-HL2.1. Rééistance i la traction (RT) :
Avant vieillissement, la valeur de la résistance a Ia traction était de 6.34 N/mm
Ce résultat est conforme aux recommandations de la norme CEI 502 [24], qui éxige
une valeur minimale de 4.2 N/mm pour 'EPDM.
Aprés vieillissement (fig.IIL.6), nous constatons que pour les températures de 80°C,
100°C et 120°C, la résistance & la traction garde a peu prés, avec le temps de

vieillissement, la méme valeur initiale.

8
~ —e—80°C
£ —&—100°C
“zE‘ —u—120°C
= —0—140°C
x

0 ] T 1 1 1

0 500 1000 1500 2000 2500 3000
‘ t(h)

Fig.II1.6. Variation de la résistance 4 la traction en fonction
: du temps de vieillissement.
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Elle augmente parfois légérement pour atteindre 7.26 N/mm’. Ce résultat est
semblable a celui présenté auparavant a la figure 1.11[3].

Pour la température de 140°C, on constate que la résistance a la traction chute
brusquemént a partlr de 500 h de vieillissement environ, pour atteindre la moitié de
sa valeur initiale au bout de 670 h cﬁvirqn. Cette diminution rapidé. de cette
caractéristiéue est due probablement aux coﬁpures de chaint;,s, qui provoquent une
diminution de la masse moléculaire moyenne et du taux de réticulation d’une part, et

4 une perte de plastifiants d’autre part.

IT1.2.2. Allongement a la rlipture (A%) :

Comme pour la résistance a la traction, hous avdns vérifié la cohdition
imposée par la CE; 502 {24] fixant la valeur minimale de ’allongement & 1a rupture
de I’EPDM, avant vieillissément a 200%. En effet, nous avons trouvé 325%.

Aprés vieillissement (fig.IIL7), nous avons constaté une faible diminution de
I’allongement a la rupture, atteignant 275% a 300% pour la température de 80°C,
281% pour T=100°C et 262% pour T=120°C.

400

350

300 +

250 - —0—80°C
-~ —a— 100°C
% 200 - ——120°C |

150 - b ~ —0~140°C

100 -

50
0 1 T T i - b
0 500 1000 1500 2000 2500 3000

- Hh)

Fig.I11.7. Variation de I’allongement 2 la rupture en fonction
du temps de vieillissement.
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Pour la température de 140°C, nous avons constaté, comme pour la résistance a la

traction, une forte diminution de I’allongement & la rupture, a partir de 500 hde

vieillissement environ. Cefte diminution est interprétée de la méme f"agon que celle
~donnée a la résistance a la traction.

3

I11.3. INFLUENCE DU VIEILLISSEMENT THERMIQUE SUR LES
PROPRIETES PHYSIQUES DE L’EPDM :

H1.3.1. Perte de masse :
Les essais ont été effectués chaque 250 h environ. On a représenté sur la
figure IIL.8, la variation de la perte de masse en fonction du temps de vieillissement

pour les quatre températures : 80°C, 100°C, 120°C et 140°C.

—0—80°C
—a&—100°C
——120°C
—&— 140°C

Perte de masse(%)

0 . — — i

0 500 1000 1500 2000 2500 3000
t(h)

Fig.J11.8. Variation de la perte de masse en fonction du temps de vieillissement.

- Nous constatons que la per'te- de masse augmente en fonction du temps de
vieillissement. Cette augmentation est d’autant plus accentuée que la température est
€levée. On peut diré que le cﬁtére de fin de vie (3%) [42] est loin d’étre atteint pour
les températures : 80°C, 100°C et 120°C. Par contre pour la température de 140°C,

le critére de fin de vie a été atteint au bout de 600 h environ.
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La perte de masse est probablement due a la perte d’adjuvants (évaporation des

produits volatiles et produits de décomposition).

TIL3.2. Changeﬁent de couleﬁr :
Nous avons représenté dans lé figure 1119 des photographies montrant le

changement de couleur af)paru au cours du vieillissement, pour les différentes
- températures. | ' ' '
Avant vieillissement, les eprouvettes avaient une couleur ambre & gris clair.

Pour les températures de 80°C et 100°C, une faible couleur jaune apparalt
respectivement, aprés 2270 h et 1940 h.

Pour la température de 120°C, une faible couleur jaune apparait aprés 840 h de
vieillissement, puis une couleur jaﬁne foncée qui Vil‘é légérement au marron apparait
apres 2000 h. o

Pour la température de 140°C une faible couleur jaune apparait aprés 270 h de
vieillissement, puis une couleur jaune foncée a marron clair 2 630 h. A 750 h, des
taches marrons foncées sont observées sur les endrmts chauds des éprouvettes
(extémités et sections falbles) A 1000 h de v1ellhssement environ, la couleur marron
foncée s’est répartie sur toute la surface des éprouvettes.

Nous pensons que le changement de couleur est di a'la décomposition du matériau,

et donc une conséquence importante montrant la dégradation de celui-ci.



a) T°=140°C:
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Fig.111.9. Changement de couleur de ’EPDM.




Résultats et interprétations _ 57

IIL4, VARIATION DES PROPRIETES ELECTRIQUES EN FONCTION
DE LA TEMPERATURE :
IIL.4.1. Variation de la résistivité transversale en fonction de la température :
" Avant vieillissement, la résistivité transversale croit de 1,1.1 0% O.cm z‘_i

2,5.10" Q.cm (tableau 1) et puis décroit rapidement en fonction de la température

(fig I11.10a et IIL.10b).

“

T(°C) Avant vieillis | 80°C{2500 h) | 100°C(2450 h} 120°C(2000 h)

20 1,12E+14 - - -

28 - 5,20E+13 6,72E+13 7,98E+12
30 2,48E+14 6,37E+13 1,64E+14 4 82E+13
40 1,33E+14 7,79E+13 2,50E+14 1,21E+14
50 8,65E+13 8,63E+13 1,72E+14 1,03E+14
60 5,76E+13 8,09E+13 9,41E+13 9,07E+13
70 3,63E+13 6,07E+13 541E+13 |- 523E+13
80 2,72E+13 2,35E+13 3,39E+13 4,03E+13
90 1,33E+13 1,84E+13 - 2,27E+13 3,05E+13
100 8,55E+12 1,29E+13 1,44E+13 2,11E+13
110 - 5,54E+12 8,64E+12 9,80E+12 1,19E+13
120 . 3,93E+12 5,15E+12 6,73E+12 7,72E+12
130 3,19E+12 3,49E+12 4,06E+12 4,76E+12
140 2,63E+12 2,90E+12 3,25E+12 2,77E+12
150 - 1,77E+12 2,06E+12 2,38E+12 2,07E+12

Tab.1. Ensemble des résultats correspondant 2 la résistivité transversale.

Nous pouvons expliquer I’augmentation de la resmt:mte transversale par une
_dlmmutlon de I’humidité dans le matériau. Les mémes résultats ont été trouvés par
d°autres cherc_:heurs [32,46] sur d’autres isolants : le PVC et le PRC. Quant a la
décroissance de la résistivité transversale, qui suit la loi d’Arrhenius [6], elle serait
probablement due, 2 la conduction ionique, ainsi que I’injection des porteurs de
charges par les électrodes [46]. '

© Aprés vieillissement, on voit que l’allure des courbes est la méme que celle avant
vieillissement, mais avec des valeurs un peu plus grandes. On peut conclure, qu’il y

a eu amélioration dela qualité de I’1solant.
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Fig JII.10b.

FigII1.10. Variation de la résistivité transversale en fonction de la température.

" Pour la vérification de la recommandation de la norme CEI 502 [24] qui fixe la
valeur de la résistivité transversale a la température maximale assignée de service a

10" Q.cm , notre isolant répond a cette éxigence.

TIL4.2. Variation de la permittivité relative en fonction de la température :
Nous avons représenté dans la figure Il.11a et IIL.11b les: variations de la

permittivité relative en fonction de la température. |

Avant vieillissement, € diminue de 3.26 a 3.02 (Tableau 2), puis augmente. La-

courbe présente donc un minimum a I’abscisse T = 120°C. La diminution de &; est

peut-étre due a la réduction Vde la densité du matériau [54] quénd la température

augmente. Quant au minimum observé, il serait probablement df a la résonance de

chaines ou segments de chaines de macromolécules du polymere.
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Fig.IIL.11. Variation de la permittivité relative en fonction de la température.

TCC) | Avantvieillis | 80°C(2500 h) | 100°C(2450 h) | 120°C(2000 h)
20 3,26 - . i
28 - - 3.2 322 3,26
30 3.19 3,18 3,19 3,23
40 3.15° 3,17 3,15 3,19
50 313 3,14 3,12 3,16
60 3.1 3,12 3,00 3,12
70 3.00 3,09 3,07 31
80 3.07 3,07 305 3,08
90 306 3,05 3,03 3,05
100 3.04 3,03 3,01 3,03
110 3.03 3,01 3 3,01
120 3.02 3 2.98 3
130 303 [ 2.99 2.97 3
140 3.03 2.99 2,97 3
150 3.04 2,96 2,97 3,02

Tab.2. Ensemble des résultats correspondant i la permittivité relative.
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Aprés 2500 h de vieillissement & 80°C, &, décroit en fonction de la tenipérahne. Les
valeurs de €, sont légéremént supérieures a celles obtenues avant vieillissement, et
ce de 30°C jusqu’a 75°C. Au dela de cette température, elles deviennent inférieures.

Apres 2450 h de vieillissement & 100°C, Iallure de la courbe de la permittivité est
toujours décroissante. Les valeurs de € trouvées sont inférieures & celles obtenues
avant vieillissement, et ce & partir de 30°C. .

: Qﬁant a la température de vieillissemen‘t' de 120°C pendant 2000 h, I’allure de la
courbe est la méme que celle obtenue avant vieillissement. Au début, les valeurs
trouvéés sont supérieures a celles obtenues avant vieillissement, et ce jusqu’a 85°C.
~ Au dela de cette température, elles deviénnent inférieures: Cette courbe présente

aussi un minimum pour T = 120°C.

I11.4.3. Variation du facteur de pertes diélectri(jues en foncﬁon de la
Température : '
Avant vieillissement, tgd augmente 2 partir de 40°C (Fig.IIL.12a et IIL.12b).
Cette augmentation peut étre attribuée a 1’accroissement de la mobilit¢ des charges, |
aux pertes dues aux charges d’espace, au phénoméne d’oxydation et au phénoméne |
de relaxation des dipdies [54]. Nous constatons aussi la prééence d’un pic (T=30°C),
qu'on peut éventuellemen.t' expliquer  par des mouvements de chaines de
mac:omolécules et aux pertes dues aux charges d’espace [54]. |
.Aprés 2500 h et 2450 h de vieillissement respectivement a 80°C et 100°C, I’allure
des courbes est la méme que celle avant vieillissement a partir de 30°C, mais avec
des valeurs inférieures. On peut alors dire que l-e vieillissement a ces températures a
été bénéfique pour le matériau, puisqu’il y a eu une amélioration de la qualité¢ de
I’isolant. Nous pouvons expliquer cette amélioration par _l’augrrig:ntation de la
compacité du réseau macromoléculaire (vieillissement physique) [30].
Apreés 2000 h de vicillissement & 120°C, Iallure de la courbe est la méme que
précédemment. Le facteur de pertes reste inférieur a celui trouvé avant

vieillissemenf, et ce jusqu’a la température d’essai de 120°C. A partir de cette



Résultats et interprétations o 63

00 - [—e—80°C(2500 )

70 - Vieillissement

g 5 (107)

0_ I L
0 20 40 60 8 100 120 140 160

T(O

90 - ——100°C(2450 h})

- 80 4| —o—Avant ‘
70 - Vieillissement

tg 8 (10°)
n
o

il T 1

0 - . ‘
0 20 40 60 80 100 120 140 160
T(C)

100 ,,
Q0 - —i— 120°C(2000 h)

80 - —o— Avant
70 Vieillissement

60 1
50
40
30 -
20 A
10 -
0 . :

0 20 40 60 80 100 120 140 160

T{°C)

tg 8 (107)

Fig.III.12a.



Résultats et interprétations : : 64

100

90 -

80 - ‘

70 - —&—380°C (2500 h) -
~ 604 .- | —a—100°C(2450n)
'\% 50 ~-—120°C(2000 h)
«© —Oo— Avant
2 40 Vieillissement

30

20 -

10 -

0 - . . . . .
0 20 40 60 80 100 120 140 160
T(°C)
Fig.111.12b.

Fig.JI1.12. Variation du facteur de pertes diélectriques en fonction de la température.

derniére, tgd devient supérieure. Cette ¢lévation peut s’expliquer par la diminution
de la viscosité du polymére, donc a une grande mobilité des porteurs de charges.

Nous constatons aussi, que d’aprés les résultats obtenus, et représentés dans le
tableau 3, les valeurs du facteur de pertes répondent aux recommandations de la
norme CEI 502[24], Qui fixe une valeur maximale & la températuré ambiante égale a
20.107 et une valeur maximale a température assignée maximale de service (90°C),
égale a 40.10’3. D’aufre part, nos résultats confirment ceux présentés par la

figure 1.10.
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T(°C) [ Avant vieillis | 80°C(2500 h) |100°C(2450 h)| 120°C(2000 h)
20 5,69 - - -
28 - 0,57 . 2,84 1,16
30 6,25 1,41 0,65 0,69
40 5,29 1,51 0,77 1,45
50 6,06 2,39 -0,96 2,15
60 7,45 3 1,91 3,15
70 9,64 4,97 3,27 3,94
80 13,21 6,22 477 6,2
90 15,65 8,92 6,99 9,1
100 20,62 9,87 10,9 14,6
110 27 A8 15,1 16,19 21,58
120 . 36,03 22,52 - 23,01 35,68
130 45,79 34,38 30,84 49,44
140 56,57 48,54 41,79 66,05
150 74,28 - 67,15 56,7 94,32

Tab.3. Ensemble des résultats correspondant au facteur de pertes diélectriques.

I11.4.4. Variation de I’indice de pertes diélectriques en fonction de la
Température :

Nous constatons d’apres les ﬁgﬁres 111.13a et I11.13b, que P'allure des variations de
£.1gd en fonction de la température est la méme que celle feprésentant tgd en
fonction de la température, mais avec des amplitudes plus grandes. Nous
remarquons aussi d’aprés les résultats trouvés et représentés par le tableau 4, que
Pindice de pértes diélectriques avant vieillissement est supérieur a celut trouvé apres
vieillissement, sauf pour la température de vieillissement de 120°C. Pour cette
température; I'indice de’ pertes diélectriques devieht supérieur & celui avant
vieillissement 2 partir de la température d’essai de 120°C. - |

Nous savons qué ta puissance perdue dans un matériaﬁ isolant augmente én fonction
de Iindice de pertes diélectriques [32]. Nous pensons aussi que la diminution de
I’indice de pertes diélectriques aprés vieillissement correspond, comme on I’a déja

mentionné auparavant, a une amélioration de I’isolation.
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FigJIL.13. Variation de I'indice de pertes diélectriques en fonction de Ja température.

TCC) | Avantvieilis | 80°C(2500 h) |100°C(2450 h)] 120°C(2000 h)
20 22 47 - . -
28 e 1,82 9.14 3,78
30 24,07 4,48 2,07 1,9
40 19,17 478 2,42 4,62
50 21,31 7.5 2,99 6,79
60 24,81 9,36 59 9,83
70 31,61 15,36 10,04 12,21
80 4319 19,09 14,55 19,1
90 49,52 27,21 21,18 27,75
100 66,02 29,91 32,81 4424
110 85.5 45 45 4857 64,95
120 112,37 67,56 68,57 107,04
130 139,3 102,83 91,59 148,32

140 172,84 145,13 124,12 198,15
150 226,2 198,76 168.4 284 85

Tab.4. Ensemble des résultats correspondant & I’indice de pertes diélectriques.




CONCLUSION

Dans ce travail, nous avons étudi¢ le vieillissement thermique de I’éthyléne
propyléne diéne monomére (EPDM), isolant électrique utilisé dans la fabrication des
cibles électriques moyenne et basse tension et fabriqué par la cablerie. d’Alger
(CABEL). ' '

Nous ﬂous sommes intéressés & I’évolution des propriétés électriques, les propriétés
mécaniques et les propriétés physiques de 'EPDM en fonction du temps de
vieillissement pour différentes températures. Nous avons étudié aussi la variation
des propriétés électriques en fonction de la température, avant et aprés
vieillissement.

Nous constatons que I’EPDM étudié répond aux normes en vigueur, et a un bon
vieillissement thermique. Nous avons remarqué des fois (éux températures 80°C,
100°C et 120°C) une amélioration de la quallte de I’isolant, se traduisant par la
dlmmutlon du facteur de pertes diélectriques, et parfois méme des proprletes
mécaniques. On peut dire donc, que le vieillissement a ces températures a été
bénéfique pour 1’isolation. | |

La constante diélectrique reste pratiquement constante en fonction du temps de '
vieillissement. _

La résistivité transversale n’a pas été affectée par le vieillissement et reste ’supérieure
2 102 O.cm. De méme pour la rigidité diélectrique, elle n’a pas subit d’importantes
variations. ' |

Quant aux caractéristiques mécaniques, elles demeurent intactes et répondent

parfaitement aux normes éxigées.
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En ce qui concerne les propriétés phyéiqilcs, ilyaeu une légére perte de masse,
mais insignifiante, puisqu’elle n’a pas atteint 2% pour la température de 120°C au
bout de 2000 h de vieillissement. |

Pour la température de vieillissement de 140°C, le vieillissement thermique a affecté
énormément les propriétés de PEPDM. En effet, nous remarquons qu’a partir de
500h environ, le facteur de pertes diélectrique commence 2 augmenter,‘et atteint
22,2.10° aprés 750 h environ 2 la température assignée maximale de,servi'ce,. donc
ne répond pas 4 la norme (voir annexe).

La ‘per_mittivité relative augmente aussi a partir de 500 h et atteint 3,7 a 1100 h
environ. | _
Par contre, la résistivité transversale et la rigidité diélectrique n’ont pas ét¢ affectées
: par le vieillissement a cette fempérature.

Quant aux propriétés mécaniques, elles ont été sévérement atteintes par le
vicilliséementl Nous avons constaté a cet effet, une chute importante et au bout d’un
temps trés court, de la résistance a la traction, ainsi que de I’allongement a la
mpﬁue. Ces deux caractéristiques importantes pour I’isolation des cables électriques
ont atteint la moitié de leurs valeurs initiales au bout de 670 h environ.

Ces pertes de performances de I’isolant ont ét¢ aussi mises en évidence par la
dégradation des propriétés physiques. Nous avons constate des effritements sur la
surface des éprouvettes, un changement de couleur brusque qui tend a devenir de
plus-en plus marron, et une perte de masse qui devient de plus en plus importante
{elle atteint 3% au bout de 600 h environ). Aprés 1000 h de vieillissement environ,
le matériau est devenu trés fragile et cassant. Tous ces signes, sont des conséquences
de 1a dégradation du matériau. |

Nous avons souhaité continuer le vieillissement thermique pour des temps plus
longs, jusqu’a la dégradation du matériau, et ce pour toutes les températures, afin de
déterminer le pro.ﬁl d’endurance theimique du polymére, donc calculer I’indice de
température et la durée de vie du matériau. Nous n’avons pas pu réaliser cet objecti-f

faute de temps et de disponibilité de matériel.
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'En perspective, il est recommandé de réaliser des essais d’analyse physico-
chimiques, afin de comprendre les mécanismes de dégradation ‘thermique de
’EPDM et de faire une bonne interprétafion des résultats obtenus. Il serait aussi
souhéitab]e d’étudier I’effet simultané de la contrainte thermique et de ta contrainte
électrique, pour se rapprocher le plus posSible du vieillissement en-service des
cables €lectriques, car Ieffet simultané de ces Vdeux contraintes accélére

nécessairement le vieillissement.’
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Annexe [24]

1. Prescriptions pour les essais électridues de type (pour EPDM) :
‘a- Résistivité transversale 2 90°C : 10" Q.cm.
b- Constante d’isolement 4 90°C : 3.67. |
c- Pertes diélectriques en fonction de la tension a température aiﬁbiante
| %‘-’—>%k\1) :
- tg8me 2 Up=20.107.
; Variation maximale de tgd entre 0.5 U; et 2Up= 2.5.10°%.

Pertes di€lectrigues en fonction de la température a 2kV :

[=N
[

- tgdmax & température ambiante : 20.107.
- tg8max 2 90°C : 40.10°.

II. Prescriptions d’essai pour les essais mécaniques des matériaux pour
enveloppes isolantes (avant et aprés vieillissement) :
"a- Avant vieillissement :
- Résistance 4 la traction minimale : 4.2 N/mm’.
- Allongement 2 la rupture minimal : 200%.
b- Aprés vieillissement 4 135°C :
- Résistance 4 la traction : variation max + 30%.

- Allongement a la rupture : : variation max = 30%.

Variation : différence entre la valeur médiane obtenue aprés vieillissement et la

valeur médiane obtenue sans vieillissement (%).



REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUES
M
[11 A GREENWOOD : « A perspecti\}c on insulation systems in the electric

- power industry », IEEE,Trans on. Electrical insulation, N°3, Volume EI 15,

pp-134-138, June 1980.

[2] R.Fournié : « Progrés et perspectives d’évolution dans le domaine des
isolants utilisés en Electrotechnique », RGE N°5, pp 368-373, Mai 1980.

[3] S.de. Nangay : « Céables électriques a isolants synthétiques », Journées
internationales sur les cables a isolants synthétiques, Versailles, Mars 1984.

[4] M.W.C. Smith, M. G. F. Figini, M. F.Woods : « Les copolyméres et terpoly-
-méres Vistalon dans I’industrie des cables électriques », RBE, 1969.

[5] M. Aguet, M. Lanovici : « Haute tension », Edition Géorgi, 1982. |

[6]J. C. Dubois : « Propriétés diélectriques », Techniques de P’ingénieur, A3 140,
1984 . ‘

[7] R. Fournié :« Les isolants en électrotechnique. Concepts et théories », Edition
Eyrolles, 1986. :

[8] P. Robert : « Matériaux de 1’électrotechnique », Edition Géorgie, 1979.
{9] Hoang —The - Giam, D. Malec : « Phénoménes de rupture dilectrique des
matériaux isolants en électrotechnique », Journées maghrébines des sciences

des matériaux organisées par ’institut de physique de I"USTHB, Avril 1992.

[10] M. Ieda :« Dielectric breakdown process of polymers », IEEE, Trans on. Elect
UYJH 7N67 Ins, N°3, Volume EI-15, pp.206-223, June 1980.

[111C. Laurent : « La rupture diélectrique dans le polyméres », RGE N°10, pp.
745-753, Octobre 1985.

[12] M. Fontanille, Y. Gnagnou : « Structure moléculaire et mo'rphologié‘ des
polymeéres », Techniques de 'ingénieur, A 3042, AM1, 1994,

[13] J.P. Mercier, E. Maréchal : « Chimie des polyméreé. Synthéses, réactions,
dégradations », Presses polytechniques et universitaires Romandes, 1993.

[14] R. Perrin, J. P. Scharff : « Chimie industriclle », Volume 1, Edition Masson,
1995. -



Références bibliographiques 73

[15]‘ « Etude sur les élastoméres EPDM Nordel de Du Pont ». Rappdrt Du Pont
_ de Nemours, 1980.

[16] F. Katzanevas : « Elastoméres. Méthodes d’obtentlon et proprletes »,
Techniques de I’ingénieur, A 7705, A7, Aoiit 1990.

[17] K. Winnacker, L. Kuchler : « Chimie organique », Edition Eyrolles, 1968.

[18] C. Houdret : «Elastomeéres. Ingrédients », Techniques de I'ingénieur, A 7710
A7, Aolit 1990.

{19] R.W. Bedwell : « Le Nordel, caoutchouc hydroca;rbone », Fiches techniques
de Du Pont, 1982.

{20] M. Liponski : « Elastoméres. Mise en ceuvre », Techhiques de I’ingénieur, .
- AT7715, A7, Aoiit 1984.

[21] 3. Curchod, F. Alarcon - Lorca : « Elastomeéres. Généralités », Techniques
de 'ingénieur, A 7700, A7, Novembre 1983.

[221 R. Perrin, J. P. ‘Scharff : « Chnme industrielle », , Volume 2, Edition Masson,
1995

[23] B. Fallou, J. J. Blanchard : « Matériaux isolants solides. Caractéristiques
électriques », D 285, D2I, 1983.

[24] CEI 502 : « Céables de transport d’énergie isolés par di€lectrique massif
extrudés pour des tensions assignées de 1KV a 30 kV », 1994. '

[25] M. Pays : « Cables de transport d’énergie. Technologies. Caracterlsthues »,
Techniques de l’mgemeur D 4520, 1996.

[26} « Properties of insulation and jacket materials », Catalogue Yazaki (Japon),
1980. - ' .

- [27] R. Dupont : « Elastomeres. Les— grandes fabrications. Cébles électriqueé »,
Techniques de I’ingénieur, A 7720, A7, Aot 1984.

[28] J Verdu : « Comportement a long terme », Techniques de I'ingénieur, A
3150, 1975.



Références bibliographiques 74

[29] P. Paloniemi: « Theory of equalization of thermal ageing processes of
clectrical insulation materials in thermal endurance tests. 1: Review of
theoretical basis of test methods and chemical and physic al aspects
of ageing », IEEE, Trans on. Elect. Ins, N°1, Volume EI-16,pp.1-5, February
1981. : _

[30] J. Verdu : « Vieillissement des plastiques », Afnor technique, Edition
Eyrolles, Paris 1984. ‘ -

[31] J. Verdu: «Vieillissement physique », Techniques de I’ingénieur, A 3 150;
1980.

[32] M Nedjar : « Influence du vieillissement thermique sur les propriétés du
PVC utilisé dans I’isolation des cﬁb_les de haute tension », Thése de
Magister, Université de Tizi- Ouzou, 1991. '

[33] A. Boubakeur, M. Nedjar, R. Khaili : « Influence of thermal ageing on the
properties of PVC », 2™ Middle east power system conference,
MEPCOM’92, Assiut University, Egypt 1992.

[34] A. Boubakeur, M. Nedjar, R. Khaili : « Influence du vieillissement
thermique sur les propri€tés des cables isolés au PVC », 1¥ CNHT, Béjaia,
'1995. _ _

[35] G. Bertrand : « Aspects nouveaux dans le domaine des agents de protection
du vieillissement des élastoméres », RGCP, Volume 51, N°5, 1974.

[36] C. Menguy : «Mesure des caractéristiques des matériaux isolants solides »,
Techniques de ’ingénieur, D 2310, D211, 1997. '

[37} B. Fallou  « Caractéristiques des isolants solides. Méthodes de mesures.
Valeurs et signification », Techniques de I’ingénieur, D 214 et D 215, D2L,
1970. ' ‘

[38] J. Verdu : « Vieillissement chimique », Techniques de P'ingénieur, A 3151,
1980.

[39] B. Fallou: « Comportements spécifiques des matériaux isolants solides
soumis & diverses contraintes ( chaleur, champ électrique, radiations ).
Résumé des connaissances actuelles et normalisation », RGE N°10, pp.756-
767, Octobre 1985

[40] B. Fallou, P. Belloc : « Etfude de I’endurance des matériaux a 1’action de la
température et des rayonnements », RGE N°3, pp.217-224, Mars 1971.



Références bibliographiques T 73

- [41] E. Moriame : « L’endurance thermique des isolants et systémes d’isolation.
Indice dans la construction des matériels. Indice de température. Controle
du vieillissement thermique de différents matériaux isolants », RGE N°7/8,
pp.452- 466, Juillet/Aolit 1974.

[42]1 G. C. Montanari : « Thermal agéing of EPR cables », IEEE, Trans. App.
and sys, 1988. :

[43] CEI216-1: « Guide pour la détermination “des propriétés d’endurance
thermique des matériaux isolants électriques. 1% partie :Guide général relatif
aux méthodes de vieillissement et a I’évaluation des résultats d’essai », 1990.

[44] CEI 611 : « Guide pour la préparation de . procédures d’essais - pour
1’évaluation de I’endurance thermique des systémes d’isolation électrique »,
1978. :

[45] G. C. Stevens, A. G. Day, B. Fallou :« Méthodes complémentaires aux
essais d’endurance thermique des matériaux isolants », Cigré, Rapport
15-05, pp.1-8, 1982.

[46]Y. Mecheri : « Influence du vieillissement thermique continu sur les
propriétés diélectriques et mécaniques du PRC utilisé dans I’isolation des
cables moyenne tension », Thése de Magister, ENP 1998.

[47] L. Boukezzi : « Influence du vieillissement thermique sur les propriétés
électriques et mécaniques du PRC utilise dans ’isolation des cables
moyenne tension », Thése de Magister, ENP, Fevrier 2000.

[48] A. Boubakeur, A. Medjdoub, M. Boumerzoug : « Influence of “thermal
ageing of Cross linked Polyethylene used as electrical insulation of medium
voltage cables », 10™ International Symposium on High Voltage (ISH),
Montreal, Canada, 1997.

[49] A. Boubakeur, Y. Mecheri, M. Boumerzoug : « Influence of continous
thermal ageing on the properties of XLPE used in medium voltage cables »,
IEEE, International Symposium on High Voltage Engineering, ISH 99,
London 1999. "

[50] A. Boubakeur, Y. Mecheri, M. Boumerzoug : « Comportement diélectrique
et mécanique du PRC soumis a un vieillissement thermigue continu »,
Annales de chimie, Sciences des maténiaux, pp.457-470, Elservier, Paris
2000. ' : :



Références bibliographiques 76

[51] B. Fallou : « L’endurance thermique des isolants et systémes d’isolation.

Indice dans la construction des matériels. Nouvelles régles pour la

- détermination de ’endurance thermique des matériaux », RGE N°7/8, pp.
445-451, Juillet/Aofit 1974.

[52] R. A. Dixon : « Thermal aging predictions from an Arrhenius plot with
only one data point», IEEE, Trans on. Elect. Ins, N°4, Volume EI-15, pp.
331-334, August 1980. '

[53] G. Davini, G. Consortini, G. Portinari : « Recent developéments in EPR
insulated high voltage cables », the IEEE Summer Power ‘Meeting, New
Orleans, L.A, 10-15/071966. ,

[54] R. Bartnikas : « Performance characteristics of dielectrics in the presence of
space charge », IEEE, Trans. on Diel. and Elect. Ins, Vol4, N°5, pp.544 —
557, October 1997. , ‘

- [55] CEI 811.1.1 : « Méthodes d’essais communes pour les matériaux d’isolation
et de gainage des cables électriques. 17 partie : méthodes d’application
générale. Section 1 : mesure des épaisseurs et des dimensions extérieures.

Détermination des proprictés mécaniques », 1985,

[56] « Precision disSipation factor and: éapacity measuring bridge », Rapport
‘Tettex AG Instruments, 1974, ‘ :

[57] VDE 0303 -2 : «2 éme martie : Tension disruptive et rigidité diélectrique »,
1974. ' - )

[58] CEI 493-1: « Guide pour ’analyse statistique des données d’essais de
vieillissement, 15 partie : Méthodes basées sur les valeurs moyennes de
résultats d’essais hormalement distribués », 1974.

[59] CEL 93 : « Méthodes pour la mesure de la résistivité transversale et de la
résistivité superficielle des matériaux isolants €lectriques solides », 1980.

[60] VDE‘0303‘-3 : « Mesure de la résistance électrique des matériaux non
métalliques », 1983.

[61] « Condensateur & anneau de garde types 2903 et 2904 », Rapport Tettex AG
Instruments, 1974. ' ‘



Références bibliographiques 77

[62] NFC 26-230 : « Méthodes recommandées pour la détermination de la
permittivité et du facteur de dissipation des isolants électriques aux
fréquences industrielles audibles et radioclectriques », Mai 1970.

[63] NF EN 60243-1: « Rigidit¢ diélectrique des matériaux isolants. Méthodes
d’essai. 1% partie : Essais aux fréquences industrielles », Juin 1998. '

" [64] NFT 46.002 : « Essai de tracti-on », Septembre 1988 ». -

[65] J.F.May, G. Vallet : « Contributions 2 Pémde des propriétés électriques
de certains types de polyméres A I’état solide », RGE N°4, pp-255-262,

Avril 1972.

[66] R. E. James, F.E. Trick, S. L. Jones : « Effet d’anomalies sur la rigidité
diélectrique globale de structures isolantes solide/liquide », Cigré, Rapport

15-08, pp.1-10, 1984.



