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a matrice polymere : unidirectionnels, drapés, tissés.

generalement anisotropes.

Quelle gamme de température ?
- De la température ambiante a 200°C

- Le tenseur de conductivité thermique: A, (W/m.K)

Soit dans la base de ses directions principales: Ay O 0
« La chaleur spécifique: Cp (J/kg.K) 0 0 Ay

Propriétés effectives de matériaux
homogénéisés. La taille de matériau
supérieure au Volume Elémentaire

dxxs Ayys Az, Cpj ~ Représentatif




Contexte: Cross Bench SF

organises par la SFT (Société francaise de ther

» Laboratoires participants: EADS CCR Suresnes, CEA, DGA, ICAM, LCTS, LEMTA, LTN,

Netzsch, ONERA.

» Obijectif: Comparer les résultats obtenus par différentes méthodes de mesure des propriétés

Sy

thermiques sur un méme matériaux composite
- Echantillon: Carbone / Epoxy, pure unidirectionnel (AS4/8552 fourni par Airbus)

nthese des résultats

&

e

»
b
»
»

Densité: Dispersion de £ 1,5%

Chaleur spécifique : = 5%

Diffusivités thermiques : < £ 5%
Conductivité thermique selon Oz: £ 15%
Conductivité thermique selon Ox : + 15%
Conductivité thermique selon Oy : + 20%

~ Dispersion trop
Importante sur A,

Nécessite de cumuler
ou repéter les méthodes
pour caractériser
I’ensemble des
propriétes

Peu de méthodes
permettent de détecter
les directions
principales




Developpement d'une

méthode spé

« Developper une méthode de mesure capable de caractériser 'ensemble des composantes du
tenseur de conductivité thermique, ainsi que la chaleur spécifique.

« Deétecter les directions principales

+ Utilisation pratique: ||nstrumerg,§ 5% grg'tl\% %Jeagéqg l[emgeré%%sdg%urface (centre)

D < T R

» Enceinte a vide thermo-régulée: Vide primaire

» Chaufferette:
Prise en sandwich entre deux échantillons

Assure chauffage (excitation thermique) et
des températures

T(0,0,z=e2, :

Chaine d’acquisition

T(Xs,Ys,2=0,1)
U(t),i(t)

Alimentation

Principe de la mesure

1. Atteindre I'état isotherme.

2. Dissiper un flux de chaleur connu via la
chaufferette dans les échantillons.

Echantillons , . N A
3. Mesurer la réponse thermique induite grace

a la chaufferette instrumentée et au pyrometre.

4. Analyser les thermogrammes résultants pour
remonter aux propriétés thermiques du
composie.




Présentation du banc de n

Echantillons composite,
élastomeére et
chaufferette

pyrometre

Collier

chauffant

Plaques
Thermo-régulée

Mise en place
d'une fine couche
d'élastomere

N.Lefevre

CAD Inventor



Données techniques :

- Epaisseur: 0,5mm

* Diametres: 120mm (2r,,,4,)

* Rayon intérieur: 4,5mm

- Epaisseur des pistes chauffantes: 25um

14 thermocouples

* Résistance chaufferette centrale: 1,8 Q

» Résistance chaufferette périphérique: 326 ¢

2 configurations de
chauffage:

rrrrrr

« A: Elément central

B: Eléments central et
périphérique

Thermocouples




Si dans son repere principal le tenseur de
conductivité du composite s’exprime:

Ay 0 0

Dans le repere de la chaufferette il devient:

Axx Axy O
Aoxyz =|Axy Ay O
0 0 Iy

Les paramétres a

estimer sont

donc:
Axx Ay, Axy

Azz, Cp




Modélisation du probleme ti

Resolution du

rayonnemen
* Les champs de température T,(X,y,z,t) sont obtenus en

résolvant le systéme d’équation suivant sur I" :

p,Cp, P _V(A VT;) dans Q;

n.(A1VT)=4(X,y), sur Iy py

(A vTI) 80_( —Ti ) sur Ij jat UFB,tOp composite
oT- Ti(z=¢)-To(z= B :
_2'1 zzM,z 51 = 1( el) 2( el), sur r1—2,int _zchaufferette
Zlz=¢, Rtc =1 T TT
oTo Tolz=ep)-T3lz=¢ H(X.Y) :
A2 25 P = 2( 2) 3( 2), sur Io2_3int Domaines
z z=e, Rtc

- Condition initiale : T(X,Yy,z,t=0)=T,,

* La source de chaleur est définie par :
#(x,y,2=0,t)=Q(t). heater (X, ¥,2=0)

Ta gin
Avec Q(t) un échelon de flux de chaleur et ;. F1-2int
défini par: Xheater =0, Tint < <Text
Configuration A : 1, 0<r<rpt

9
Configuration B : Yheater =1 0 <T <Ileyt Interfaces




Calcul des sensibilités

Intéréts :

* Elles jouent un réle direct dans I'algorithme d’estimation que I'on a choisi

* Elles nous informent de la faisabilité de I'estimation

* Elles peuvent étre utilisées en vue d’optimiser le design (ex: Emplacement des capteurs de température de la

chaufferette) L Maxi: 21.2
Définition :
Le champ de sensibilité X au parametre ; dans le sous domaine €,
est défini par : oT. (x .2 t) _ _
Xij(x,y,2,t; )= — 8’ 2 j=1m,i=1:3
Bi

Exemple :
Le champ de sensibilité X(A,,,) est défini par le systeme suivant : -

PiCpj —axi(gfxx ) V.(AiVXi(A3xx ))Jrz,mS o Champ de température T, %

(A VX (Zaxx ) =0, SUr Typuy :

n.(AjVX;(Z3xx ))= @ sur T jat UT3t0p

oX1(4 ,2=01)— XolAgxx,Z= 2
1t 1(623xx) _ 91)th 2228 g,
=€, 5
oX (4 XolWAzxx ,Z=62)— X3(A3xx.Z=€
dp 2(823xx) _ Xolaxx Z?th saxx:2=€2) gy g !
z7=e,

Termes de couplage

Champ de sensibilité szx

Mini: -5.598



Sensibilités et « Optimal design »

les capteurs de température

Analyse

* XA3,,. Sensibilité maximum au centre: 1 TC au centre

* XA,... Second pic de sensibilité: 1 autre TC

3xX”

Reduced Sensitvity ['C)
& E =]

~

(Placement des thermocouples

* Pics des sensibilités se décalent vers I'extérieur avec le
temps: Placement TC sur 2 rayons r, etr,

|+ Orientations des TC selon 3 directions: détecter les
isothermes elliptiques et remonter aux directions
principales

* Nous avons considéré la gamme de conductivités )
Suivante: 0.1 a I0W/m.K

11




Sensibilités et algorithme d'identifica

Principe de I'algorithme de Gauss Newton

B=lAsxx Aayy Asxy sz

-~

Données expérimentales : 'Y
» Choix température de mesure

* Mesure épaisseur échantillons

—

' Modeéle Eléments Finis

-« Création de la géométrie

. Maillage

« Définition de la position des

capteurs

= Choix-des-parametres-initiaux

Résolution Modéle Eléments Finis
* Champs de température : Y(0)

» Champs de sensibilité : X(0)

A

Calcul de dg

.
dﬂ:(xgxsf X{(vs-Y) <
|

ﬁiter+1 _ ,Biter +dp

N¥s(8) -]
RMS > o, Sinon
—>

o

JI

C Rtc

o, est mesure
pendant les
premiers instants
de I'expérience
avant chauffage

L'indice « s » indique que le paramétre est
considéré a la position des thermi@couples
(sensors)



es sensibilités réduites aux parametres

2 configurations de chauffage

Configuration B: Centrale et périphérique Configuration A: Centrale

-« Aucune sensibilité a \
i ZGXX ! ;lSYY J et AGXY

- Estimation possible de
- A, Cp,, etRic

-+ Tous les paramétres\
-/l sont estimables

01 1
L I E T I T ;
i i
A3xXK: A3y 43Xy Y I
g i Y A3xy
s 5 ' -3
& i [ . -
g ! . , / \ RtC
e i 2 5
i i W : 3 %
R U N S . § ; \\ . o
a | PRIRE _
% A5f : - A377 NS
] ! ) \
§ % 2 01 A
& 2 ! IS : ’ N A
i i Cps Cpa ~Aaxx
I x \‘-.\L
25l period 1 period 2 E per:fbd 3

- iy 0150 N
1 L L 1 1 1 L \ i
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 0 50 100 150
Time (s) Time (s)




Stratégies d'estimation

Deux stratégies d’estimation envisageables

~

Stratégie 1: Estimation simultanée

-

Configuration A re(A3xx ) =1,01%
re(Aayy ) =1,01%
re(Azxy ) =1,29%
I’E(ﬂ3zz ) =153%

re(Cps) = 0,62% Puis configuration Are(4A3xx ) =013%

re(Rtc) = 5,16% re(Azyy ) =0,48%

K / K I’e(ﬂgxy )=0,70% /

Configuration B re(A377)=0,41%
re(Cp3) =0,06%
re(Rtc) =0,33%

» Stratégie 1: Tres rapide, une seule expérience, donc peu onéreuse.

» Stratégie 2: Plus précise mais plus longue et plus colteuse.



Validation sur un matériau |sotrope dont

propriétés therm b

Courbes obtenues

. | ConfigurationB | o [ Configuration A
4 1 1 TC 1 Heater thermocouples (experimental TC ChaUﬁerette centr
SChema expllcatlf 511 : PMii!\tthcunomrples(\elpeumc:m)h papmEkal _,&A~¢LL+£*L“
8 -- Numerical snnu]atlon g p B
Chaufferette e
50+ ;/‘;.Jf
s ' TC1 ]
TC ® r2n_?m 5% TC 2 % ,}'/";;J . ——PMMAT I
PMMA | - eFG--- M- -G | .,
—2 3 £ Y TC2
PMMA 5 | A7 - RMATT
P 47+ 2 | d i
5mm IR-Pyrometer ¢ / T PMMAT
TC el i / _/ff“"‘:_l,ﬂ.,.mf*“"" ~ TC chaufferette
4 Ll s e
45 ' ' TC chaufferette r2
*o 100 200 300 _ 00 500 600 T 50 proS 150 200 250 Py
Time (s) Time (s)
* Le flux est dissipé Résultats d’estimati
de maniere Pesu ‘ta S I(rinafloAn Conf. B PCG/DSC Littérat
arametres ont. ont. Itterature
-?_%mrﬁgtlﬂgge ost 45°C 45°C 45°C 20°C
lidé | APMMA (W/m.K)  0.202+1%  0.197+0.5% 0.2 0.197
validee pour le CpPMMA(J/kg.K) 1508 1% 1491 +0.5% 1532 1380

Rtc (MKW  4104+3% 3104 +2%

LS
(@)




Mesures sur un compaosite unidirectic

échantillon ayant servi de reférence au Cross Bench de

Courbes obtenues

6 : : : : 2.5 T T T T
+ Thermocouples Chaufferette +Centre - Simulation Numerique .
sl(expérimental) 2t angle : 0° et
+ Pyromeétre (expérimental) +angle : 90°
6 *l- Simulation Numérique 1s) /
$°  chaufferette :
= E 0.5+
A
O pueginey f\wy \Face supérieure du - °
Configuration B composite Configuration A
o 50 100 150 200 250 3, 100 200 300 00 500 600

Time (s) Time (s)

Résultats d’estimation
Parametres  Valeurs Erreurs relatives Soit Parameétres Valeurs CCR CCR LTN LTN

Aayy 0.62 W/m.K 2.23% 45°C 25°C  60°C 40°C  60°C
Cp, 1050 J/kg.K 4.06% Agxy (W/MK) 535 52 57 49 526
__Rtc  510°maKW?*  809% hgyy (W/m.K) 066 069 071 - -
Aaxex 459 W/mK  5.02% Agpy (WIMK) 062 - - 068 072
Aavy 1.37 W/m.K 1.09% Cp;(J/Kg.K) 1050 983 1043 992 1071

Aascy 1.68W/MK  2.07% 0 23°
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Ecale d'ingénieurs

Correlation with microstructure

Predictive models of thermal properties based on the RVE
of actual composite microstructure are developed

» A subvolume €, of the whole sample of
volume Q.

» (@) That is statistically representative of the
microstructure geometry of the material.

» (b) Having a similar behaviour to the whole _
sample when submitted to similar boundary -
conditions.

» Depends on the studied property !!

» RVE 4 depends on many factors: V;, inclusion
arrangement, contrast, ...

Unit Cell method:

f)

A, ,=Lx<¢(z)>

aly) =0 [

with AT=1K
/é LTN-UMR 6607/ journée SFT 25-09-09 % — 18
F | e
THERMOCINETIQUE '

B
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Anisotropic character?

0,56

Covariance: the probability 0,54
for the two points x and x+h \

a=90° (Perpendicular to the plies)
a=0° (Parallel to the plies)

to be both in the same phase

Covariance

Distance "h" (um)

—> Sensitivity of covariance function to analysis direction permits to highlight a weak
anisotropy of the composite microstructure.

v RVE size from spatial descriptors: L~ 600um.

é LTN-UMR 6607 o 19
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modeles sont directel DikEles a la qualite des images

Protocole de polissage d’échantillon

Acquisition d’'image par mosaique: Images de grandes dimensions a résolution
importante

Images ayant servi a I’'analyse proposée -
Image  Taille(um x um) Nombre de fibres :
A 691 X 749 7682 Comment extraire
B 969 x 802 11824 des informations
morphologiques
D 1081 x 691 11331 de ces images en
E 1180 x 790 8401

niveau de gris?
F 1129 x 785 13843



300 .

400

dﬂl.

S00)

500

200

Distribution (in numbre)

100

DistriD Ut ottt

] Distribution of fibres
— (Gaussian fit

50 55 8.0 85 7.0 7.5 8.0 8.5
fibre diameter (um)

Distribution des fibres

« Distribution de fibres non réguliére et non périodique.

* Fibres dispersées de maniére aléatoire dans la
résine ? (Trias.05, Zeman.01) > utilisation de modéles

adaptés
P 21



L
Comparaison des dlstrlbutlons de taux local de fibres

0,10

0,08

0,06

0,04 -

0,02

Régions
pauvres en

Fonction de densité de probabilité

0,00

0,0' 03 o4 05 06 07 08 09 1,0

B Image C
I Image aléatoire

Régions riches en
7 fibres

La distribution des taux locaux
fibre sont clairement différentes

Impact des inter-plis

/
,f/ Impossible de
supposer la distribution
de fibres du composite
étudié comme

aléatoire

Taux local de fibre



A
Recherche du tenseur de conductivité thermique

Ae 0 0

Ayx : Modeéle paralléle fonctionne assez bien

0 O /IZZ

/1yy et A;;: Modéles basés sur la microstructure réelle

Conductivité
thermique

Z A%z




mages de la microstructure du composite

Détection des centres et rayons des fibre

BASE DE DONNEES

Création de la Géométrie
(Consommateur en temps)

Détection des frontieres et domaines
(Compliqué)

Applications des conditions limites
Application des propriétés des domaines

Maillage
(Consommateur en temps)

Calcul des conductivités thermiques
apparentes du composite
(Consommateur en temps)




ol »

Modeéle « de Voron

Modéle le plus

mages de la microstructure du composite

rayons des fibre

BASE DE DONNEES

Détection des centres et

B B e TS e S|

b

& Nv\w.w..m« :

Création des cellules de Voronoi

trie

é

éom
(Consommateur en temps)

tion de la gé

7

puis crea

Détection des frontieres et domaines

Applications des conditions limites
Application des propriétés des domaines

Maillage

Calcul des conductivités thermiques

apparentes du composite

T =0K



Modé_le « Radial »

Modeéele permettant de calculer I

0 15 n F

1. On impose un AT entre les frontieres 3. On impose le flux ¢(x,y) sur oQhom

4. On recherche par méthode inverse

2. On mesure le flux ¢(x,y) sur ogQacomp ' ' AQOyz pour minimiser I'écart de
temperature calculé entre 0Qcmp et 26
thom



Validation des modeles

Parametres Unit Cell Voronoi Radial Théorique

Ayy WIM.K)  1.75 X 1.704 1.768

A, (W/M.K) 1.75 X 1.704 1.768

Ay, (WIm.K) X X 0.276 0.27

A,, (W/m.K) X 1.92 1.979 2.041

; Ay (W/m.K) X 1.52 1.428 1.495

A= BW/m. K, Am= 1W/m K, 0=45° 0 X X 1357 13%5°
a0 | Heat Flux (W/m?) |

Modeles validés :

» Le modele radial clé'f
correctement les directions
principales.

» Le modele de Voronoi sous
stime J%ﬁrememt les
conductivités {

(P

27



Recherche du VER lié

a la conductivité,thermique

e

Démarche
Etude de convergence de A, etA,, en fonction de la taille de la fenétre

d’étude

60 fenétres localisées de maniere aléatoire ont été étudiées par taille

onductivite des constituants - Tibre: A~=1.19 W/m.K et matrice: A =U.2Z

Risdtat composite SFT Résultat arrangement aléatoire de fib
0,55 . 945 0,55 .
1 — ! —m— (Oy) Direction| ] i —m— (Oy) Direction
0,54 rect ! y) Directio
1 : —®— (Oz) direction| - 4.0 0.4 i _= (Oz) direction| [
g 0,53 - ; is <053 : 4,0
S ] i 1 E — :
L A T |
g | ; 1305 2 : o=
£ 01 L o e g Zos : B0/ 8
= alll i s| S ! -
§ 0,50 o | 12%|8 Boso _— ! D55
T (49 ) — 1 ,g E W 0
£ ' 120|8  Eoa49 - . b 0|5
Py — 1 L - ]
£ 040 = ! & .E’ =TI : 2
s ] Al = i 415 Zoasl |lw] M : 1.5
g o 5 { =
g 047 | = ] S 0,47 o Lo 1,0
<< — . 1,0 (u, 1
0,46 -} - f H ﬁ | '
H, 0,46 : .5
| j{ 0,5 ! =h T
045 ' {W " { ﬁr‘:hrl'jﬂﬁ 0.45 m H H:ﬁ || | 0
0 100 200 300 400 500 600 : 1 2 300 :
Image size (um) Image size (um)
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Confirmation of thermal anisotropy observed from experimental results

028
—— (Qy) direction
> Resu |tS ;'fm'-. ——————— (Oi) direction
~ Computed from 30 experiments for each window size ;" ‘a:
# Jf=1.19 W/mK, A™=0.22 W/mK 0 ;‘: 7
It is possible to determine a RVE size as a function of the ‘,.-"J
number of realizations and a given relative error. m
5 015 I."
b L~ 300um ;‘
~ A convergence study has to be related to statistical 5 o ./\\J
considerations = Distribution of effective property -"
> Anisotropy ne
~ \Weak anisotropy (~ 2%)
A Systematic ’
~ Consequence of inter-plies e 0w 05 om 0R 0w 0m om0 0
Thermal Conductivity (W/mK)
é Laboratoire de Thermocinétique de Nantes %:;—E 29
THERMOCINETIQUE UMR 6607 !
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Conclusions

Ecale d'ingénieurs UNIVERSITE DE NANTES

1) Measurement method to determine thermal conductivities and specific heat of composite sample
without its instrumentation, coupled with numerical analysis using an inverse method

Design of the measurement technique

. Heater design : lay-up

. Dissipation of a known heat flux according different strategies
Numerical resolution

. Development of the F.E direct and sensitivities model

. Development of Inverse Method
First tests

. Test on PMMA - validation of the method

. Test on known UD composite > good agreement with other results

2) Thermal conductivities can be predicted from actual composite microstructure.
v' A weak anisotropy is highlighted

v RVEs are determined from thermal and morphological properties (L ~ 300 and 600um, respectively)
v Thermal conductivities distribution.

é{é Laboratoire de Thermocinétique de Nantes ¢ eoume 30
THERMOCINETIQUE UMR 6607 7
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