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SOMMAIRE

L’accumulation de pollution sur les équipements électriques et les isolateurs a haute tension est un
probleme majeur dans les zones industrielles et cotiéres. Elle provoque des dommages importants
comme des pannes de courant et des contournements qui engendrent des pertes de plusieurs millions
de dollars [1-3]. Ces problémes ont fait I'objet de beaucoup d'attentions. Ainsi, de nombreux efforts
ont été déployés pour étudier et mettre au point des méthodes permettant d'éliminer les conséquences
néfastes de la pollution sur les isolateurs [4-6].

L'une des stratégies intéressantes pour lutter contre les problémes d'accumulation de pollution consiste
a utiliser des revétements superhydrophobes/autonettoyants (1’angle de contact de I'eau est supérieur a
150° et I’hystérésis de l'angle de contact est inférieur a 10°). Ces revétements peuvent réduire la
mouillabilité de la surface et les pollutions peuvent étre facilement nettoyées en éliminant les
gouttelettes d’eau, réduisant ainsi I’accumulation de particules a leur surface [7-10].

Dans cet article, nous avons développé un revétement a base de silicone superhydrophobe pour les
applications a haute tension. Les propriétés du revétement superhydrophobe fabriqué ont été étudiées
en utilisant une goniométrie a angle de contact ainsi que des analyses SEM et FTIR. Le revétement a
montré un excellent autonettoyage en raison de son angle de contact élevé et de sa tres faible
hystérésis. Afin d'évaluer la résistance aux intempéries, un test QUV a été effectué. Le revétement
superhydrophobe pourrait conserver ses propriétés aprés 100 heures d'exposition.
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1. Introduction

Les surfaces superhydrophobes ont suscité un grand enthousiasme a la fois, dans le domaine de la
recherche et dans le cadre des applications pratiques incluant les systémes autonettoyants [11, 12]. On
compte également parmi ces applications, la séparation huile-eau [13], les systemes anticorrosion [14—
16], les antigivrants [17—19] et I’encrassement biologique [20, 21].

En régle générale, une surface dont 1’angle de contact avec l'eau est supérieur a 150°C et dont
I’hystérésis de 1’angle de contact est inférieure a 10°C est classée dans la catégorie superhydrophobe
en termes de mouillabilité. Cette propriété de surface est obtenue par la combinaison de la chimie et de
la topographie de surface [22]. Grace au biomimétisme, 1’autonettoyage ou 1’effet feuille de lotus est
un comportement attrayant motivé par la superhydrophobicité et peut étre utilisé dans différentes
applications pour les verres, les panneaux solaires, la conception de carreaux et de tissus [23].

Le verre et la porcelaine sont les matériaux les plus populaires pour les isolateurs a haute tension en
raison de leurs propriétés isolantes et de leur résistance aux intempéries. Cependant, en raison de leur
grande énergie de surface, ils sont facilement mouillés par la pluie et recouverts de différents
polluants. Les types de contaminants présents dans I'environnement varient en fonction des conditions
géographiques, en plus, de l'agriculture et des industries locales. Les types de polluants les plus
courants observés sont les suivants: le sel, le ciment/chaux, les poussiéres, les excréments d’oiseaux,
les produits chimiques, les émissions des voitures, sans omettre la glace et la neige [24, 25].

A ce jour, divers procédés ont été rapportés pour conférer une superhydrophobicité & une surface déja
existante notamment la gravure chimique [26], les procédés lithographiques [27], le dép6t chimique en
phase vapeur [27, 28] et 1’électrofilage [30]. Toutefois, I'application a grande échelle de la plupart de
ces méthodes n'est pas réalisable en raison du colt élevé des matériaux et de la complexité de
I’équipement. C’est pourquoi, les revétements sont largement utilisés dans toutes les applications
industrielles et I'utilisation de revétements superhydrophobes peut étre une solution trés pratique pour
bénéficier des particularités remarquables de la superhydrophobicité dans les industries.

D’un coté, les revétements isolants RTV ont été développés en premier lieu pour améliorer les
performances de contournement due a la contamination des équipements électriques. Le
polydiméthylsiloxane (PDMS) est I'un des principaux composants des revétements de caoutchouc
silicone RTV, dont les chaines moléculaires contiennent des groupes CHs— offrant un certain degré
d'hydrophobicité. Les angles de contact de l'eau sur la surface des revétements de caoutchouc de
silicone RTV sont d'environ 110° et un tel niveau d’hydrophobicité ne peut pas conférer un
comportement autonettoyant efficace [31].

Les matériaux superhydrophobes sont généralement fabriqués en dispersant des nanoparticules dans
une matrice. Des nanoparticules a adaptation hydrophobe modifient la chimie de surface en plus de
former une micro/nano structure [32]. Ces particules peuvent étre utilisées dans une variété de résines,
a savoir des résines époxyde [33], polyuréthane [32], polystyréne [34], polydiméthylsiloxane [35], et
de caoutchouc d’au silicium [36]. 1l est important de préciser que les liants a faible tension de surface
sont des choix plus appropriés pour les applications autonettoyantes et contribueraient a améliorer la
durabilité.

Un revétement hybride PDMS/nano-silice et un revétement en caoutchouc de silicone RTV ont été
appliqués sur des isolateurs en verre pour des expériences d'accumulation de glace. L'angle de contact
de I’eau sur le revétement hybride était de 161°. Les résultats ont montré que le taux d'accumulation
de glace sur le revétement hybride était significativement inférieur a celui des isolants en caoutchouc
silicone RTV [31]. Wang et al. [37], ont fabriqué un revétement superhydrophobe par dispersion de
nanoparticules de silice modifiée dans une résine de fluorosilicone. Ces nanoparticules de silice ont été
modifiées a l'aide de (1H, 1H, 2H, 2H) perfluoroctyltriéthoxysilane. L'angle de contact le plus élevé
obtenu sur leurs échantillons était de 153° et le meilleur angle de glissement était de 2.5°. Martin et al.
[35], ont également fabriqués des PDMS rendus superhydrophobes par la création de micromotifs et
par la pulvérisation de nanoparticules de SiO. hydrophobes avec un liant de résine méthylphényl
silicone. En ajoutant du fluorosilane, les revétements ont été rendus super-oléophobes.

Bien que de nombreux revétements superhydrophobes aient été obtenus avec succes par ces procédes,
il existe encore certaines limitations dues au codt élevé des matériaux, a la teneur en fluor, aux étapes



multiples de mise en ceuvre, a la présence de lignes de durcissement aux ultraviolets et au manque de
durabilité.

Dans cette étude, nous avons développé un revétement superhydrophobe simple et sans fluor qui est
basé uniquement sur un composite de nanoparticules de résine de silice-polyester et de silice fumée,
qui présente d'excellentes propriétés autonettoyantes, une non-mouillabilité et une grande stabilité aux
UV utilisé sur les isolateurs en verre et en porcelaine. Les résines silicone-polyester allient les bonnes
propriétés des silicones (résistance aux intempéries, faible tension superficielle, résistance chimique) a
celles des polyesters (bonnes propriétés mécaniques, bon mouillage des charges et codt bas).

2. EXPERIENCES

2.1. Matériaux. La résine SILIKOFTAL HTT et la silice fumée AEROSIL R812S ont été
gracieusement préparées par la société Evonik. Le tétrahydrofurane (THF) et I'acétone ont été achetés
a Sigma-Aldrich.

2.2 Préparation des revétements. 4.5 grammes de silice fumée R812S ont été dispersés dans 60
grammes de THF sous traitement aux ultrasons pendant 60 minutes. Ensuite, 10 grammes de
SILIKOFTAL HTT ont été ajoutés a la solution, agités pendant 15 minutes et traités par sonication
pendant 20 minutes. Les lames de verre ont été rincées a l'acétone. Deux grammes de la formulation
de revétement ont été placés sur des substrats de verre et appliqués a l'aide d'une enduction centrifuge
(Laurel Company, modele WS-400B-6NPP) a 800 tr / min pendant 30 secondes. Les échantillons ont
été placés dans I'étuve a 250°C pendant 15 minutes, aprés refroidissement a température ambiante, une
autre couche de revétement a été appliquée sur les échantillons et placée dans I'étuve pendant 30
minutes supplémentaires pour un durcissement complet. A titre de comparaison, 30 grammes de
SILIKOFTAL HTT ont été dilués avec du THF et appliqués selon le méme processus et durcis
pendant 30 minutes a 250°C. La Figure 1 est une représentation schématique du procédé de
fabrication.
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Figure 1. Représentation schématique de la préparation de revétement superhydrophobe.

2.3. Caractérisation

Mesure de I'angle de contact. Les angles de contact statique et dynamique ont été mesurés a la
température ambiante a partir de quatre positions différentes pour divers échantillons, et la valeur
moyenne a été rapportée a l'aide d'un goniometre a angle de contact Kruss TM DSA100. Une goutte
d'eau de 4 pl a été déposee sur la surface de I'échantillon et les angles de contact ont été approximés a
I'aide de I'équation de Young-Laplace.

FTIR. La composition chimique des revétements a été caractérisée a l'aide d'un spectrometre Cary 630
FTIR (Agilent, USA) en mode de réflexion totale atténuée (ATR) dans la gamme infrarouge de 400 a
4000 cm™.

Evaluation autonettoyante. La capacité d'autonettoyage des revétements a été étudiée en utilisant de
la poudre de kaolin comme contaminant et une caméra pour enregistrer les images.

Comportement non mouillant. Le comportement non mouillant du revétement SHP a été évalué
selon la méthode de Moose.

La microscopie électronique a balayage. Des images au microscope électronique a balayage (MEB)
ont été prises a I’aide de d’un instrument SEM JSM-6480 LV fabriqué par JEOL Japon pour observer
la morphologie des revétements développés. Avant de procéder a l'imagerie, les échantillons ont été
recouverts d'un mince film d'or par pulvérisation cathodique.



Test de vieillissement accéléré. Afin d’estimer la stabilité de surface par rapport aux facteurs
naturels, un essai de vieillissement accéléré par QUV de Q-LAB a été utilisé. La durabilité des
revétements a été évaluée selon la norme ASTM G154.

3. RESULTATS ET DISCUSSION

3.1. Mesure de I'angle de contact

La mouillabilité de la lame de verre non traitée, de la résine pure SILIKOFTAL HTT et du revétement
superhydrophobe a été étudiée par utilisation d’une goniométrie statique et dynamique a angle de
contact d'une gouttelette d'eau de 4 pL. L'eau peut facilement se répandre sur le verre en raison de
I'énergie de surface plus élevée du verre par rapport a I'eau. Pendant ce temps, la résine SILIKOFTAL
a montré des propriétés hydrophobes. En introduisant des particules de nanosilice dans le revétement,
I'nydrophobicité du revétement augmente considérablement en raison de la formation d'une structure
rugueuse a la surface. Les angles de contact avec 1'eau et les hystérésis d’angle de contact de la résine
pure SILIKOFTAL HTT et du revétement superhydrophobe (revétement SHP) sont illustrés dans le
Tableau 1. Les gouttelettes d'eau étaient tres instables sur les surfaces superhydrophobes développées
et pouvaient rapidement s'envoler sous une petite vibration pendant les expériences, ce qui est une
indication du régime de mouillage de Cassie-Baxter.

Tableau 1. Angle de contact statique et hystérésis de I'angle de contact de I'eau sur différents échantillons

Sample CA CAH
Résine SILIKOFTAL 91° 6.67°
Revétement SHP 166.6° 1.69°
Lame de verre non traitée 54° 44°

L'angle de contact et I'hystérésis d'angle de contact de la gouttelette d'eau sur le revétement SHP sont
illustrés aux Figures 2a et b. La Figure 2c montre différentes tailles de gouttelettes d'eau doucement
déposées sur le revétement SHP.

Figure 2. a) Goutte d'eau sessile sur le revétement SHP, b) Mesure dynamique de I'angle de contact, c)
Gouttelettes d'eau de couleur rouge sur le revétement SHP.

3.2.La microscopie électronique a balayage (MEB)

Afin de comprendre la morphologie de surface des échantillons, des images au MEB du revétement
SHP en résine plate ont été prises comme indiqué a la Figure 3. Les images montrent les topographies
distinctives de la résine pure et du revétement SHP contenant des particules de silice fumeée. La
surface du SILIKOFTAL HTT était lisse, cependant, lorsque ’AEROSIL R812S a été ajouté a la
résine, le revétement a présenté une structure rugueuse. AEROSIL R812S est une silice fumée ayant
une surface spécifique élevée (BET) égale a 195-245 m?/g et les images au MEB confirment la tres
petite taille de particules de ce matériau. L'image MEB du revétement SHP montre un réseau compact
de nanoparticules liées les unes aux autres par une résine, tandis que la résine silicone-polyester
présente de bonnes propriétés de mouillage pour les nanoparticules de silice, car il n'y a aucun signe
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d'agrégations énormes ou de séparation de phase. Les micro-nanostructures formées sont responsables
de la transmission d'un comportement superhydrophobe au revétement fabrique.
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Figure 3. Images MEB de la résine SILIKOFTAL HTT et du revétement SHP.

3.3. FTIR

Dans le but d’évaluer la présence de liaisons chimiques sur des échantillons, une analyse FTIR a été
réalisée. Les résultats du spectre FTIR pour la résine, la silice fumée et le revétement SHP sont
représentés a la Figure 4.

La résine SILIKOFTAL HTT est une résine hybride silicone polyester et les résultats FTIR montrent
les deux pics concernant les groupes polyester et les groupes Si. Le pic net a 1800 cm™ représente un
ester insaturé et le pic a 1710 cm™ est une vibration anti-symétrique de la liaison Si — O — Si tandis que
le large pic a 870 cm™ montre I'étirement des bandes Si-OR. La bande d'adsorption a 1430 cm™ est
attribuée a I'étirement asymétrique des groupes —CHs. Les pics observés a 600-400 cm™ dans la région
de I'empreinte digitale sont liés au C-C et a la flexion des bandes C-H des chaines polyméres. La silice
pyrogénée utilisée dans ces expériences était I'AEROSIL R812S et on observe les étirements des
groupes Si-OR a 870 cm™. Le revétement SHP montre tous les pics liés a la fois a la résine et a la
silice fumée.
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Figure 4. Spectres FTIR pour les revétements SILIKOFTAL HTT, AEROSIL R812S et SHP
3.4. Capacité d'auto nettoyage ou autonettoyante

Dans la nature, les gouttelettes d’eau peuvent facilement se détacher de nombreuses feuilles de
plantes, telles que le lotus et la Salvinia Molesta, et les aider a rester exemptes de saleté et de pollution
grace au comportement autonettoyant. L'auto nettoyage des revétements superhydrophobes développés
a été vérifié en utilisant de la poudre de kaolin comme contaminant. Une couche épaisse de poudre de
kaolin a été saupoudrée sur la surface du revétement et, a I’aide d’une seringue, une gouttelette d’eau
pendante a été lentement balayée a travers le revétement pollué. La gouttelette d’cau a efficacement
recueilli la poudre de kaolin lors de son déplacement sur le revétement (Figure 5).



Figure 5. Propriété autonettoyante du revétement SHP (une gouttelette d’eau pendante collecte efficacement le

Kaolin sur son trajet)

Lors de cet essai, I’eau pourrait bien collecter la pollution sur le revétement SHP. Ce phénoméne est

dd a la force d'adhérence plus faible des particules de poussiére sur le revétement par rapport a la force

d'adhérence de la poussiere aux gouttelettes d'eau en raison de la faible énergie de surface du

revétement combinée a des structures micro / nano rugueuses.

3.5. Effet de Moise

Le revétement SHP et une lame de verre non traitée ont été placés dans deux boftes de Pétri distinctes

et de I'eau a été lentement versée dans les deux boites de Pétri. Pour une meilleure visibilité, I'eau était

colorée en rouge par un colorant alimentaire. Le verre non traité était simplement recouvert d'eau,

alors qu'il restait une colonne d'air de prés de 6.3 mm de hauteur autour de la lame revétue (Figure 6).

Cet essai montre la capacité du revétement superhydrophobe a rester sec.
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Figure 6. Capacité du revétement SHP a rester sec (la photo de gauche montrant le revétement SHP et la photo
de droite le verre non traité).

3.6. Test de vieillissement accéléré

Le vieillissement artificiel a été conduit dans une chambre UV selon la norme ASTM G154 qui utilise
une source de lumiére fluorescente simulant UVA-340. Le cycle de vieillissement accéléré a été défini
comme suit: I’irradiation UV pendant 8h & 60°C avec une intensité d’irradiation de 0,68 W / m?, et une
condensation pendant 4h a 50°C. Les angles de contact des échantillons aprés 100 heures d’exposition
dans une chambre QUV sont répertoriés dans le Tableau 2. Ce temps d’exposition sur lequel nous
nous sommes appuyés correspond a une exposition d’environ six mois en Ontario, au Canada.

Tableau 2. Angle de contact et CAH des échantillons aprés une exposition de 100 heures dans une chambre

QuUV

Sample CA CAH
Résine SILIKOFTAL HTT 82° 20°
Revétement SHP 160.8° 3.53°

L'angle de contact des échantillons a légerement diminué au cours de l'essai. Le revétement SHP a
conservé sa superhydrophobie aprés 100 h de tests QUV. Ces résultats indiquent que le revétement
SHP présente une bonne résistance aux intempéries, tout en conservant sa propriété d’auto nettoyage.

CONCLUSION

Un revétement superhydrophobe facile a fabriquer a été développé en utilisant une résine hybride en
silice-polyester et une silice pyrogénée modifiée de facon hydrophobe. Le revétement présentait un
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angle de contact de I'eau de 166° et une hystérésis d'angle de contact de moins de 2°, ce qui donnait
d'excellentes propriétés autonettoyantes. Les nanoparticules ont été choisies en raison de leur surface
spécifique élevée, de leur taille trés fine et de la morphologie du revétement composite. Les
microstructures ont évidemment été observées sur une image SEM. Le revétement présentait une
bonne résistance aux intempéries et conservait sa superhydrophobicité aprés 100 heures d'exposition
par test QUV. Ce revétement superhydrophobe peut étre utilisé pour les isolateurs en verre et en
porcelaine afin de prévenir les contournements causés par les polluants.
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