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1) Bref historique des méthodes d’ estlmatlon; N

de la diffusivité dans le plan

Solution dans le cas d’un matériau semi-infini soumis a un
échelon de température

Hypotheses:
e Matériau Semi-Infini
e Transfert de chaleur 1D
e Frontiéeres isolées

dx |at| 1 NG NG NG a: Diffusivité Thermique
T(xt)="2= = exp| ——— |—,|—erfc| ,|— F _
AN 4at 4at 4at A: Conductivité Thermique

e Meéthode 1: 1 mesure a 2 temps differents (Harmathy 1964, Steere 1966)

T(x,2t) J2ierfc m —

T(ot) ] Xz} e’ (L-7/t,)In(l-7/t,)"

at, 0,57/t

m

1 [x2 } Autre technique:

(Steere 1967)

lerfc| =,/—
2\ at

Excitation créneau (durée 1)




1) Bref historique des méthodes d’ estlmatlon; N

de la diffusivité dans le plan

e Méthode 2: 2 mesures distinctes au méme instant (Katayama 1969)

T, — e’ / L2
— =€exp — . |—erfc| |[—
T, 4at 4at 4at

Inconvénients:

e Les éléments chauffants sont idéaux et en contact parfait avec le matériau
e Le transfert thermique est supposé 1D

e Meéthode 3: Transformation de Laplace (Kavianipour & Beck 1977)

fT(t)eXp(_pt) it T _13aT ® 86 _

—> —
ox* a, ot

——aexp(—\/ﬁx) — '”Z[Z(Lp)

(%, p)

4
La solution est indépendante de la forme temporelle du Flux




1) Bref historigue des méthodes d’ estlmatlortq
de la diffusivité dans le plan -

e Meéthode 4: Méthode avec hypothése d’ailette (Batsale & Hadisaroyo 1992)

Flux de chaleur
T(x.1)
inconnu

mz[M

6(x,, p)

A la fois la diffusivité a et les pertes par
Flux de chaleur T (X t) = . :
inconnu 2 convection h sont prises en compte
(On suppose le matériau semi-infini)

Intérét de l'utilisation de la caméra
infrarouge:

eExcitation pas nécessairement
uniforme en espace
eTransfert thermique 1D dans le cas

de matériaux isolés. o
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11) Théorie et Principe de la méthode o
Flash 3D de nos expériences

-

-
Principe

L’expérience consiste a solliciter
un échantillon en face avant par
une excitation de type
impulsionnelle (Dirac)

Cette excitation est réalisé au
centre du matériau par un Laser
et I’on observe les variations du
champ de Température sur la
face opposée grace a une
caméra infrarouge

L’observation de ces variations permet alors par comparaison avec un
modéle adapté de remonter aux diffusivités du matériau dans les 3
dimensions de I'espace




1) Théorie et Principe de la méthode
Flash 3D de nos expériences

Modeélisation

On considere un matériau entoure par deux
couches d’air de dimensions finies ou infinies

Les pertes de chaleur avec I'extérieur sont la
somme des différents modes de transfert:

CD :q)cond +CD +q)rad

pertes conv

Les pertes de chaleur par convection et
rayonnement sont modélisées par des
coefficients d’échanges constants et uniformes
hO et he

Contrairement a I'approche classique h n’inclut - orcrian
pas la conduction qui est modélisée ici par la
Loi de Fourier

- Ceci permet de prendre en compte des
transferts longitudinaux avec I'extérieur et le
couplage entre l'air et le matériau

NOTATION: Milieu 1=Air (z<0) Milieu 2=Matériau Milieu 3=Air (z>e)




1) Théorie et Principe de la méthode
Flash 3D de nos expériences

Mise en equations

e Chacun des 3 milieux vérifie I’équation de la chaleur (Equation orthotropique):
o°T 07T, o°T, _ 4T,

y + A + A -

ix axz 0Y ayz iz 622 = PG E

e A chaque interface, la Température obéit aux conditions de passages:

oT ol
Interface z=0: T,=T, A, —2 =4, — +h,-(T,-T,)—-f(xYy) g(t)
0z |,_, 0Z |,_,

oT, dT,

=2 =4, =2 -h(T,-T
z 62 ﬂ’32 82 o e (2 ext)

Interface z=e: T,=T, A,

Z=¢e

e Les pertes latérales sont supposées nulles (négligées car e «l,L):

oT. oT.
En x=0 et x=L: Ay — =0 Eny=0ety=Il: A4,  —
OX |0, Yoy -

=0

« Condition Initiale | T, =T, =T; =T
e Et Conditions aux limites:

Pour z > -« : Tl(Z —> —0) = Tos Pourz=-50: T, =T,
Pourz > +«: T,(Z > +0) =T, Pour z=e+de : T, =T,




1) Théorie et Principe de la méthode
Flash 3D de nos expériences

Résolution Analytique

e Reésolution basée sur des transformations Intégrales et de Laplace:

Les transformations Intégrales adaptées sont les transformations Fourier-cosinus

O, (B zt) = 7 [T cos(a, -)-cos(8, -y)-exp(-~p ) -dx-dy - ot

Ti* = Ti — Text

e En posant:

n-z
avec q«, :T /Bm

2 (A, g [Py
i) B

_mn-z

(n, m: entiers naturels)

Le systeme d’équations devient dans I’espace transformeé:

d’e.
dz

¥:7i2'®i(z)

Interface z=0:

Interface z=e:

®1:®2

0,=0,

®, =0
®,=0

Pour z—> -«:
Pour z—> +w:

. 00,
0Z |,
. 00,

) 00,

=1, -
-0 % oz

Pour z=>-00:
Pour z>e+de:

®,=0
®,=0

+h0 '®2 - F(an’ﬂm)G(p)

z=0

00,

z=0




1) Théorie et Principe de la méthode
Flash 3D de nos expériences

e Dans le cas simple ou les milieux 1 et 3 sont identiques et constitués d’air,
sur la face arriere (z=e) on obtient:

e Modele avec couches d’air de dimensions infinies
F(an’ﬂm)'G(p)

|4, - 7] sh(y-€)+[h, +h, +2- 2, -7air]-ch(7-e)+{(h° + i '782)'(he i
"V

(e, fr2=8,p) =

i ):| -sh(y-e)

e Modele avec couches d’air de dimensions finies
Fa, 4,)- Gp)

). ) ﬂair'yair ﬂ'air'j/air . ) i ﬂaw'}/air . /’iaw'yair . .
[ﬂz }/] SW E)+|:h) +h§ +tw/air'd)) +tr(7air'é;)j| CW 6)+|:227 (h) +tr(7air°é(‘))) (h? +tr(7air°é;)ji| SW e)

Qe f2=8 P)=

/p 2 ﬂ’x 2 /ly
= [—+ea, | 2 |+6, | = =
4 \a 2% (ﬂj 'Bm (/lzJ Y air

yA z

Fo ) =], [, T(xy)-cos@, - X)-cosfd,y)-dedy — G(p)=[, g(t)-exp(~p-1)-d

10




1) Théorie et Principe de la méthode
Flash 3D de nos expériences

Rappel: Expression obtenue sans la conduction dans l'air
F(an’ﬂm)'G(p)

7l ahGr-e) e bentr-e)+) P fangr e

z

O(a,, frz2=€,p) =

Tout se passe comme si le coefficient d’échange h était remplace par:

il [ ] ou | wen [Bvaigt o 2 +as+ﬁ;u
a Aair air

air

Par un calcul asymptotique:

;Lair Lx
axlapp (k) = axlph ° [1+ 27(?

En conclusion:

Le modele prend en compte les transferts convectifs, conductifs et radiatifs
Aucune hypothése n’a été faite sur le flux excitateur

- Ceci signifie que théoriquement la méthode peut étre appliquée pour toutes
sortes de stimulations




111) ExXpériences et estimation des
diffusivités a haute temperature

Dispositif expéerimental:

Caméra Infrarouge Matricielle (320*240 Pixels) Four Tubulaire
NETD: 25 mK a 20°C - InSb 3,5 - 5,5 ym (1100°C)
+ Filtre Monochromatique 4 pm (T>200°C)

Laser CO2 Continu

130 W (Interrupteur
Electro-optique)

Ordinateur Controleur Laser T 'J1'8 Echantillon

+ Carte d’acquisition (Durée + Puissance) + Support
= —— AR N

La forme temporelle de I'excitation

' 1—exp(—p - ExcitationTim
Laser est un créneau, soit dans G(p) = exp(-p - ExcitationTime)

I’espace de Laplace: P




111) ExXpériences et estimation des
diffusivités a haute temperature

Expérience sur un échantillon de Titane a 22 C

Ordonnée Y (Pixels)

Température Tx (°C)

Image n°1 - Temps =-7.5858 s

. f i il L
50 100 150 250 300
Abscisse X (Pixels)

Profils de Température selon x

0.02
Abscisse X

Température Tm (°C)

Température Ty (°C)

Thermogramme Expérimental

T

5 10 15 20
Temps (s)
Profils de Température selony

k

01 0. 02 0.03
Ordonnée Y

Film
thermographique
composé de 4000
images

Seul la zone
correspondant au
matériau est utilisée
pour faire les
différentes
moyennes du champ
de Température

Au final, on obtient:
Tm(t)

*TXx(X,t)

*Ty(y.t)




111) ExXpériences et estimation des
diffusivités a haute temperature

Estimations des diffusivités

e Les modeles vus précédemment sont écrits dans le domaine de Laplace. La
Transformation de Laplace étant une intégration du signal de t=0 a I'infini, il est
préféerable de faire la transformée inverse des modeles (pour éviter des erreurs
de troncature)

Les estimations sont réalisées avec la méthode des moindres carrées de

« Levenberg-Marquart » entre le signal expérimental et I'inversion numeérique
des modeles théoriques. Cette inversion de Laplace est utilise I'algorithme « De
Hoog »

modele avec les couches d’air infinies et celles-ci

Actuellement les estimations sont faites sur le
NB:7/:\/
sont réalisées en 3 étapes:

P 2(; 2 (i
a, "o uzJ*ﬂm uZJ

Z

Etape 1: Estimation de az, h et F(an=0, pn=0) sur le thermogramme moyen

Etape 2: Estimation de ax et F(an, pn=0) sur les profils de Température
selon x et ce harmoniques par harmoniques en considérant az et h connus

Etape 3: Estimation de ay et F(an=0, n) sur les profils de Température
selon y et ce harmoniques par harmoniques en considérant az et h connus

Les diffusivités axiales sont une pondération des différentes valeurs de ax ou ay




111) ExXpériences et estimation des
diffusivités a haute temperature

Estimation de la diffusivité transverse

Estimation de la diffusivité transverse az Expérience Sur un
| échantillon de Titane
a 22°C

Thermogramme Expérimental | |
Thermogramme Estimé

Cette estimation a été
comparée avec des
mesures sur le méme
échantillon par des
dispositifs classiques
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- Résultats similaires

i Modéle avec Convection et Conduction:
"7 e az= 2.8798e-006 m?/s
| e h =14.3905 W.m2.K*
"] Q0 =36149.3856 W

1 1 1

5 6 7
Temps [s]




111) ExXpériences et estimation des
diffusivités a haute temperature

Estimations des diffusivités dans le plan

o TOUS IeS harmoniques n’ont paS |e méme Estimation pour I'harmonique n°1 de Tx
rapport signal/bruit

- |l serait préjudiciable de leur accorder la
méme importance

La variance du parametre estimé est un bon
indicateur d’une estimation réeussie

Plus la variance est faible , meilleure est
I’estimation

=
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)
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=
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La valeur finale de la diffusivité dans le plan
est calculée a partir des valeurs obtenues
harmoniques par harmoniques suivant la
relation:

21: _ ' << Gauss
W estimee = Markov >>

Harmonique n°6 de Tx [DL]

az=5.0836e-006 m?¥/s
o ax=4.9942e-006 m’/s
o covp(ax) = 1.6449e-016




111) ExXpériences et estimation des
diffusivités a haute temperature

e EXxpérience sur du Titane pour une Température de four de 900°C
NB: Le Titane est un matériau ISOTROPE utilisé pour validation

«10¢ Estimation de la diffusivité axiale ax

=
n
o
E
@
@
E
=
7
o
x
&
iy
8
=
@
Q
=
2
2]
=]
=
[a)

Modele avec Convection et Conduction:
e az=5.0836e-006 m’/s
e ax=5.0587e-006 m’/s

(moyenne(ax)=4.939e-006 - écart-type(ax)=2.6829e-007)

Diffusivité axiale ay estimée [m2.s-1]

4 6 8 10 12
Harmoniques

Diffusivité az
(m?s™)

Diffusivité ax
(m?s™)

Diffusivité ay
(m2s-1)

x10® Estimation de la diffusivité axiale ay

S |

Modele avec Convection et Conduction:
« az = 5.0836e-006 m’/s
« ay = 5.2036e-006 m’/s
(moyenne(ay)=5.1077e-006 - écart-type(ay)=2.0161e-007)

4 6 8 10 12
Harmoniques

Ecart entre ax
et az

Ecart entre ay
et az

5,08 E-06

5,06 E-06

5,20 E-06




111) ExXpériences et estimation des
diffusivités a haute temperature

Caractérisation thermique d’un échantillon de Titane

Diffusivités mesurées sur un échartillon de Titane

(®))
I

al

IN

@ Diusiitéaz|

i — linéaire az i

@ Difiusivté ax |

O Difusiitéay ||
[

w
“E
0
D
=
=
)
>
=
(a)

900 1000
Température [°C]

Résultats tres corrects sur une large gamme de températures

Ecarts entre la diffusivité transverse et les diffusivités axiales inférieurs

a 5%

Pas d’augmentation des écarts avec la température

- Incertitude sur les diffusivités dépend surtout de la qualité de
I’expérience (bon réglage de la caméra, pour I'excitation ... )




1V) Mise en place d’un nouveau banc
experimental

Principales limitations du banc

Température maximale limitée a 1100°C

Impossibilité de faire le vide et donc de caractériser des matériaux de faibles
conductivité thermique

Perte de sensibilité de la caméra infrarouge [3.5 — 5.5 ym ] pour des
températures supérieures a 1000° C

Nouveau Four Haute Température

Principales difficultés:

Nécessité d’avoir deux ouvertures de part et d’autres du four afin de pouvoir
exciter le matériau avec le Laser et surtout pouvoir observer le matériau a I
aide d’une caméra infrarouge

Diametre intérieur suffisamment large pour pouvoir positionner I’échantillon
Le four doit pouvoir résister aux contraintes mécaniques inhérentes a une
mise sous vide

Intéréts de la mise sous vide:
e Supprimer les effets convectifs
e Pas d’oxydation et donc un champ d’émissivité restant uniforme




1V) Mise en place d’un nouveau banc
experimental

Four Haute Température

Thermocouples

Eléments chauffants:
Di-Siliciure de Molybdéne

Température maximale de 1800°C
Puissance de 4,2 a 10 kW repartie sur 3 zones de chauffe
- Zone uniforme de 60 cm au centre a +-3°C

Tube en alumine recristallisé imperméable et tres résistant mécaniquement et
aux attaques chimiques

Diametre intérieur du tube de 75 mm




1V) Mise en place d’un nouveau banc
experimental

Four Haute Température

Réalisé sur Mesure:

e Régulateurs indépendants pour
chaque zone de chauffe

Configuration spéciale des
régulateurs pour optimiser les
performances a faibles
températures

- Tempeérature minimale 200°C
au lieu de 600°C

Probleme:

e En principe, le four est obstrué par des bouchons radiatifs en céramiques
placés a I'intérieur du tube pour garantir I’étanchéité et éviter des pertes de
chaleur

- Neécessité de repenser les bouchons pour la mise sous vide




1V) Mise en place d’un nouveau banc
experimental

Turbopompe

Mise sous vide et hublots

(Pas d’encrassement)

Afin de visualiser I'intérieur du tube, nous avons
prévu des hublots de visite en ZnSe (transparent
aux IR 0.6-22 um)

Par ailleurs, le ZnSe est un matériau trés robuste
et sera eégalement utilisé pour le passage du
faisceau Laser (10 um)

Le champ visuel de la caméra étant conique, un

1
hublot de 1’ (2,54cm Normalisé) est suffisant m —'\\“
= O )N

Ces bouchons devront étre refroidis par un fluide
caloporteur afin de garantir I’étanchéité des joints -'»k ll"
qui ne supportent pas les hautes températures:

= Joints polyméres: Température max 200°C -g-m.—l‘-

e Joints métalliques: Température max 1000°C

Refrmdissement

Dans un premier temps nous allons tester les joints polymeéres qui sont bien
plus commodes d’utilisation 22




1V) Mise en place d’un nouveau banc
experimental

Caméra Infrarouge « Broad Band »

Détecteur INSb

512*640 Pixels

- Meilleure résolution spatiale

Caméra « Broad Band »

Sensibilité: 1.5 — 5.5 um

- Meilleure sensibilité de la caméra a haute
température

Variation de signal plus
forte pour un méme AT

= Utilisation de filtres
monochromatiques a hautes
températures:

e Réduction des radiations recues
par le détecteur

Evite des problemes dus a
I’émissivité non uniforme de
matériaux non « gris »

Blackbody spectral radiant emittance

Visible
light




1V) Mise en place d’un nouveau banc
experimental

Nouveau dispositif en cours d’achevement

= ¥
Four Tubulaire Haute Température Caméra Infrarouge Matricielle (640*512 Pixels)

sous vide Broad-Band InSb [1,5-5,5 pm]

(1700-1800 ___ + Filtres Monochromatiques

[ T T
Ordinateur

+ Carte d’acquisition

e

gl

\

Laser CO2 Continu 130 W
Durée et Puissance controlées Echantillon d’étude

(Interrupteur Electro-optique) | + Support en céramique




CONCLUSION ET PERSPECTIVES

Méthode rapide et analytigue permettant de s’affranchir :

= De la forme spatiale de I'excitation
e D’un échantillon de référence

Basée sur I'utilisation de dispositifs optiques a la fois pour la stimulation (Laser)
et la détection (Camera Infrarouge), cette technique est non intrusive et permet
des caractérisations thermiques a haute température

Par ailleurs, la grande quantité de données fournies par la Caméra permet la
mesure des trois diffusivités en une seule expeéerience et ce avec une grande
précision

Le nouveau banc qui nous permettra d’atteindre des températures de I'ordre de
2000 K est sur le point d’étre mis en place, nous espérons que I'’ensemble sera
opérationnel pour fin 2009 sur le plan technique

En effet, la mise sous vide a haute température risque de s’averer tres delicate
en particulier si I'on est dans l'incapacité de refroidir convenablement les
extremites du tube de travail.

Enfin, une caméra multi spectrale est en cours d’acquisition dans le Laboratoire,
celle-ci permettrait de s’affranchir completement du champ d’émissivité




