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Plate-forme de caractérisation thermique (LEMTA )
(Projet « Métallurgie » CNRS — IJL —LEMTA)

Objectif : méthodes de mesure des propriétés thermophysiques
de matériaux a HT et d’isolants (solides, liquides, poudres)

Laser CO; continu 130 w Four tubulaire haute Caméra infrarouge matricielle (640 x 512 Pixels)
avec durée et puissance controlée | Température sous vide Détecteurs “Broad-Band” InSb [1.5-5.1 ym]
(Interrupteur Electro-optique) (1700-1800 °C) + Filtres monochromatiques

Echantillon (40x40x2-4 mm) et support
Hublots en ZnSe (Transparent [0.6-22 um])

* Mise au point: banc de mesure des diffusivités thermiques 3D Laser CO2
pulsé de 100W, caméra infrarouge matricielle rapide, four tunnel (sous air :
20°C a1100°C ; sous vide 200°C-1800°C)
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Principe de la méthode Flash 1D
(diffusivité transverse)

Redcued thermograms
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no heat loss (Bi = 0)

/t”2 = 0,139 : Parker's model
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Reduced time : t*= at/e2

: énergie absorbée en face-avant
: épaisseur du matériau

: diffusivité thermique

: capacité calorique
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Principe de la méthode Flash
dans le plan
(diffusivité dans le plan)

Meéthode de l'ailette (Hadisaroyo, 1992)

Flux 2% L 2 L 2
quelconque  7{x ¢) T(th) S = (ez ) Q_E(T_Tm)_lg - Q= £+£ I
! ¢ ox” A a, ot 0x a A

quelconque Tt T(x t) La diffusivité thermique a et les pertes h
sont prises en compte

/// / e (hypothése d’un milieu semi-infini)
Intérét de l'utilisation d’'une caméra IR:
ar L , . .
- Excitation non nécessairement uniforme
en espace

X X2 h
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Caractérisation thermique de matériaux
anisotropes par méthode Flash 3D
(diffusivités dans le plan et perpendiculaire au plan)

v Le matériau est stimulé par un flux thermique de type
impulsionnel non nécessairement Dirac et de forme
quelconque en espace sur sa face avant

v' Une caméra infrarouge mesure les variations de
température induites sur la face opposée

Localized

excitation
@ = 4 mm Material

v  Résolution Analytique a l'aide de transformations Intégrales (Laplace en temps et Fourier-cosinus en espace)

v Estimations réalisées directement sur les harmoniques dans le domaine fréequentiel pour I’espace mais dans le

domaine temporel

Moindres &
D carrés
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Principe de la méthode
¢=fx,y)glt)
2 2 2
/ 0 / PRI U AL At=0: T=T,
0|/< > x> 7 dy 0z ot
' A/ | [ {- > oT oT
/ """ \hﬂd ------ Enz=0: A,-—| =h,-(T-T,)-¢(x,y,t) Enx=0etx=L: A -—| =0
________ 0z 2=0 ox x=0,L
aT oT
y Enz=e: A 2| ——h - (T- Eny=0ety=I: A-— =0
zl Vhe\ nz=e: A ozl h,(T-T,,) ny=0ety 2Fy "
v
® -t dx-dy-d
(@, B, 2)= [ [ [ (T=T,)-cos(a, x)cos(, y)-exp(-p-t)-dx-dy-dt
v la résolution conduit a:

Fla,, £,) Gp)

Ol sz =1P)= [A, v ] shiy-e)+[h, +h, |-ch(y-e)+[h,-h, /2, y)] sh(y-e)
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Four Tubulaire Haute
Température (Max 1800 °C) s

Laser CO2
(Interrupteur électro-optique)

Caméra infrarouge

FN . e
oh matricielle

L

"Qt;

Pompe a vide

Support en céramique et hublots en
ZnSe (transparent [0.6-22 um])
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Résultats expérimentaux

de fibres de Carbone (Rapport d’anisotropie =10)

Profils de Température selony

Température Tx [°C]
Temperature Ty [°C]

e ——

002 003 004 ) 002 003 004
Abscisse x [m] Ordonnée y [m]

Thermogramme Expérimental I 7"I'.e7ni|537= 200s

S

Température Tm [°C]
Ordonnée Y (Pixels)

10 100 200 300 400 500 600
Abscisse X (Pixels)
Temps [s]
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Résultats sur un matériau
de type Titane

Harmonic 4 of Ty x 10" Harmonic 8 of Ty
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% 02 Temperature: 20 °C
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Reésultats sur un matériau

de type Titane DE LORRAINE
[ T [ T r
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Résultats sur un matériau
de type Carbone Monolythique

x 10° (Error bars correspond to = 2 std(Kx) orx2 std(Ky) )
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Résultats sur un matériau
de type Carbone Monolythique

x 10° diffusivités thermiques du carbone
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Résultats expérimentaux

v' Validation sur un échantillon isotrope de Titane

Diffusivités (m?.s?) a, a, a

2.98 .10° 2.92 .10° 2.98 .10°

v Mesures sur un échantillon anisotrope de fibres de Carbone

Temperature Profiles along x =~ Temperature Profiles along y Harmonics Intensity Reduced by Peak Value

— = — 1 _
S 15 7 o s T B
e 2R\ . > / B s
(NN > k%)
e AN [ § 051 7 W, T
o 1 o IS /
_ — -
2 : 2 o y [ S
© T O 8 o : e
© 05 |er = ) =) Bad Harmonic 8
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o N o o
[t Z —— - £ \ = A -0.5 ; i- i
0 001 002 003 004 0 001 002 003 004 2 4 6 8 10 12 14
X-coordinate [m] Y-coordinate [m] Time [s]

Résultats pour 7 expériences distinctes 2 Mesures tres reproductibles

Diffusivités(m?.s?) a, a, a,
Min 4.41 .107 4.10 .10°° 5.58 .10
Max 4.46 .107 4.33 .10° 5.73 .10
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Thermogrammes a Haute Température

Thermograms Ty
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Diffusivité thermique mx's
Diffusivité thermique mx's

Numeéro de I'harmonique Numeéro de I'harmonique

. Les diffusivités estimées dépendent de la frégquence

15
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Excitation

material

Rappel : Solution obtenue dans la cas d’un modele sans couplage

F(a,,p,) G(p)
[,y ) sh(y-e)+[n, +h,]-ch(y-e)+

g(an’ m’Z = eﬂp) =

’}'.h;]-sh(y-e)

Z

Tout se passe comme si on remplacait h par :

h‘=h+ﬂair'\/i+af+/ﬂ’i i| or h'=h+%ir‘\/i+a§+/ﬁ'fh_l(é'\/iJfaj“Lﬁri):|

a aair aair

air

NB: variable en espace par «,, B, et en temps par p

;l'air Lx a 1 . )l"air Lx 1
aapp(k)=a'[l+27(?) (l—a—)g] - aapp(k)za (1+27(?)E)

air
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Mesure sur les liquides

17
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Mise en place d’une cellule de mesure spécifique

e Cellule en Platine/Rhodié (10%)

e (Géométrie :
— Parallélépipéde 40*40*4 mm
— Parois de 1 mm

e Avantages:
- Opaque dans le visible et 'R
— Soudure Laser = Bon contact Thermique
- Stabilité a HT(=> 1700°C)
- Pas de réaction (Verre + Atmosphére) |

— Matériau bien connu
(thermocouple type S)

e Inconvénients :
— Cher (4000€/ piece)
— Faible émissivité et absorption a 10.6um

Besoin d’un revétement en titanium oxydé
thermiquement - TiO,

18
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Modéle 3D numérique

e Une étude précédente a montré que
I'épaisseur optimale de la cellule devait
étre de 4 mm pour 1 mm de parois. La
largeur et hauteur de la cellule est de 40
mm (limitée par le diamétre du tube)

—1D
2D cart
—2D ¢yl

Normalized Thermogramm

e La géométrie complexe de la cellule -
requiert un modeéle numérique pour e
I'inversion (court-circuit thermique a _T'm”f)
travers les parois latérales) Excitation

P I I R N R A A

e Estimation de la conductivité thermique l _
par un modéle numériqgue 3D FlexPDE®  [;i|
et un algorithme d’optimisation Levenberg t
Marquardt sous Matlab

JeEEESer et i iz s
|

Y awasee- ... Platine/Rhodié. ... .ccov.’

Flux de chaleur dans la cellule de mesure

|
|
}

e —
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Couplage radiatif

1 PN(P1) ‘,
= Résolution de I'équation de la chaleur Pure T
g conduction / )
. - oT
div(A,,.gradT) - div(q,) = pC, (E) : AT
Avec ¢.(r,t)= fL(r, A)AdQ 5
4 g |
» Résolution de I'Equation du transfert Radiatif (ETR) §
par une méthode (PN) - / B
dL ,
— = —KL(s)+ KL (T) N N S S NP
dS Pertes par 0. 05 1 15 2. 25 3. 35 4,
absorption ¥
t=0.1
» Méthode P.N
» Le principle de la méthode consiste a décomposer la &

lumiance sous forme d’harmoniques sphériques,
comme somme de ces différents moments

m==) Implémentation du modele dans FLEXPDE
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Couplage radiatif

k
e Simulation 1D//2D : couplage radiatif N , = 42—/5]13 K, =Ke
n o.

3 . . . 1.2 ; L ;
Pure Conduction Pure Conduction
_ _ T.=0.1 - Npl = 0.04
osl. 745=0.1 - Npl = 0.04 il 7 0=0-1-Npl =0.04 ||
-[0=1 _ Npl =0.4 g TO=1 - Np| =04

ol T,=5 - Npl = 2 g o8- To=5-Npl =2
on o
g g
(=] £
o) = 06|
£ 1.5}, °
& 3

[T
s 5 0.4 Dashed
o 1. o)
b o
u;: g | | ” 'c verre
© 1) No lateral Walls
(5]
T 05| g 0.2}
z
0 «c verre Fu”
ol «c verre ‘ L B ) Lateral Walls
0.5 £ e e r : r r r r '0'20 0A2 0_4 0-6 0-8 1 1.2 1_4 1‘6 1>8 2
o0 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1 ' ' ' T ' ' )
* > t =at/e
t =at/e
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Résultats préliminaires sur le verre fondu (Forte epaisseur

optique)
1.2
—résidus
1F —simulation
—— expérience
0.8+
b
g 0.6-
2
g 0.4r
g
g
£ 02
£
0
0.2 WY/ M rppven hapin i st A M i Y, o by Pestaiieg
-0.4

temps (s)
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Mesures multi-spectrales
aux courtes longueurs d'onde
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Intérét d’une mesure aux
courtes longueurs d’onde

[ La mesure de Température par méthode optique dépend de I' émissivité }

14

T T T T T T T

10 530K
500K
1012 |
: D W
= 10" | =
s . 300K . /
° 10 faible |
E sensibilité
k= sensibilité
w 104 moyenne lieu des
maxima
10° forte i
sensibilité
100 | I | | | | I | |
1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000 10000 11000 1200C
Longueur d'onde 2 (nm)
e T o—T. . T e © Lerrelurlaugmentz avzc Zl'mals diminue
= Y 7 £ avec la longueur d’onde
G |7 T C, ¢ P ~
_ @ L'eémissivite € des matériaux augmente
24 « Errreur Systematique » aux courtes Longueurs d’onde



Méthodes
multi-spectrales
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But: Ne pas amplifier I’erreur sur la température

o _[al, ¢ Ade| el ¢ 4 del
T |\ Al AT edAl A AT & dil"
€, n,
+ /li+ J
n/li n/lj

G -G,y /AT . o

n, (T)= ‘%k

S _
—Z7, FT, A'e
c i

Attention au-caractere stochastique du flux !!!

Par exemple, pour 4, =4, =0,4um et T =1000 K, alors ‘Al —Aj‘ > 10nm .

25



Méthodes multi-spectrales UNIVERSITE
a 3/4 bandes DE LORRAINE

- C,(1/4,-1/4)

3 filtres (i,j,k)

1010046 0 B )eligy) >

— |
g. 0.18 \
Cll/2,-1/4) ]
Ir=—77— = 0.14}
ln[[n&, J(1+(,1j-/1m)X+(Aj-/1m)2Y A,

n; 1+(/1,.-/1m)X+(/1,.-/1m)2Y)(2C) ‘Eonz—
g 0.1
X-r@ys) o r=raese)  §

0'0370 375 380 35 30 395 400 405 410
Longueur d'onde A (nm)

Originalités :

- Mesures multi-spectrales dans I'UV a I'échelle micro (Imagerie) — « Statique »

o - Imagerie multi-spectrale dans I'lR (100 Hz — 4 bandes) — « Dynamique »
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Mesure de champ de température

Objectif : Mesurer des champs de température sur des surfaces opaques réfléchissantes
a haute température pour les caractériser thermiquement

Instrument de mesure: camera infrarouge.

Difficultés : variations spatiales et temporelles de I' »émissivité” (oxydation...)

Méthode : Méthode multi-spectrale avec deux modéles différents et un critére pour
choisir de fagon optimale les longueurs d’onde.

Validation : Numerique et experimentale.

Echantillon

Température estimée

Image IR a 4um

| 1640

4 ol e
-r: *71

10

20 635

301

0 11630
40

50- = Me2s

60 | M7.95 -

7l | | M620
7.9

80/ 1 615

90 1 785
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Méthode multi-spectrale
basée sur le rapport des flux
et 'approximation de Wien

Avantage : Expression analytique de
I'erreur sur la température et des
sensibilités => critére explicite

Inconvénient: Modele biaise

@ = Jfé/l,)
global transfer @x & -1
function p /’L T

i

ci® 5 (-C
L5 f(A)CA =

La méthode multi-spectrale

%[1+(/li—A,,,)X+(,1j_im)22;](ﬂj)-s

2

(T T,(X.Y)) (OLS < Fct codt)

X =74 f(4)

2 )
£ = 7 () +(-2) 7 (3) 222 Gy Ty vy g

2
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Méthode multi-spectrale
basée sur les flux

Avantaqge : Modele non biaise

Inconvénient : Pas d’expression
simple de l'erreur sur la température

ViE@;Nf;q

4 longueurs d’'onde
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Critére de sélection des longueurs d’'onde

1 1
c (A - a]
j i La dérivée donne e e e e
i = S er _ Vi 4 i £ “
0 & (2, ) = +—+—+ +
@ &\ A J l
Des rapports de flux suffisants \ Des flux importants d’amplifi-cl;z:?;ﬁ

]
rreur
e% W . e% des erreurs
+ ; , |\, <<,

C2
AT

Lol Gl /a1t

J —_

ATATI|) T{A 4

5 -

In

T

@, N P
\ Planck's law (&% i_i > 1
o T|A A
.\\ —--Location of maximums Comment prendre i i

o dye AN —I=gzgﬁ en compte le rapport
mn - — 1 = . .
Euwlt d To673K signal/bruit ?
= \
c” —~ AN
o~ \ N
= 10 ! N, .
< | AN Critére de lez
s s NN sélection des Aﬂ:‘ﬂ’j -4 >
g / WRNAN longueurs d'onde 2 1a<a,
[ \ \\\ N
8, o0 B AN ~L N
j [/ _|ApL TN ~~ ~
< 2- // ‘{ 8 aUy Tj ) \~‘~~\ \\

/4 ’ i Des longueurs d’'onde pas trop proches

1 2 10 1 12

4 5 € 7
Wavelength A in [pm]
29
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Determination de Aopt1

Le premier filtre (A,,,) est choisi afin de minimiser I'écart-type sur la température estimee.

_ CA” dg(A,T oT -
ng(ﬂ):f 1 X=% _M = M GT= [(XtX) Ojoise]
cst ex g — 1 aﬂj oT T =623K -
p AT T,=623K o= 3%
| oT 17,=623K

X 10°  Reduced Sensitivity functions and Non BlackBody Radiance Standard Deviation of T versus lambda

A = - <
obt 3.865%\005 i’i- 0.04\
6 A g
\ Reduced Sensitivity functions : %_(A) = A 3 003
— y functions : % (M) =T dM_(A)/9 T .g
5 I —Non BlackBody Radiance : M_(A) =¢, MJ(%) ﬁ 00 — Standard Deviation of T versus lambda : 0. ()
/ \ e ||
: g
| \ 0025
AN \ 5
l \ g 0.02
2 n o=
2 I \ o V.0
0 0015 \
d .g \\ 7
1 A g h 1] N |~
~N T N ~ T
/ // I~ \\ % 0.01- \\\ ot -T ? 8?‘(0) ’_"_///
0 = 2 25 3 35 4 45 5 55 6
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 1.4 1.6 1.8 2 " : . ’ "
Wavelength A in [m] <10° Wavelength } in [m] x10°
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Determination de Aopt2

Pour choisir le second filtre, on pose A,= A, , on recherche la longueur d'onde (A, )
qui minimise le rapport signal/bruit sur la température.

[ 09 09 ]
C/I_S oT da -1
¢T,a (/l) =d lc X = % = M M GT = l(XtX) ajoisejlll
exp(z)—l a/jf T,=623K 0 0
AT ’ 9Py OPn
| 0T da 17,=623x

[2.64 pym — 3.87um] [2.64 pym — 7.22um]

Standard Deviation of T versus )»2 with A .= Xopt &4 =1:Model (T,a) Isovalues of o
,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, : , 0.2

x 0.08 __Stdof Tvsh with} = )»OP“ fixed: o, *)| 18 - W -
=~ opt1 .

3 . % 0.18

‘“o 16 -
o~ 0.08 14 2= \ 0.16
& o007 = 12 N Svmmetric points 14
E \\ = N~ 2646 ; 4, ~7.22-6)| 012
= —
" 0.06 j=2
<" | ] b 264 5 8 - 1>
p [
§ o O4UmMm 3 0.08
2 005 o & .
Y / 6
P k = 0.06
4 N =2. - -
lz 0,04l opt2! 6359e-00 y 4
© = - 0.04
; }\u T{\_?iwsgj 6 ol
@ 0.03- . e ! : 0.02
2 4 6 8 10 12 14 16 18 0 5 10, 15 20
Wavelength A in [m] < 10° Wavelength A _in [um]
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Determination de Aopt4

« Et ainsi de suite ...
* On obtient ainsi un jeu de “longueurs d’'onde optimales" :

A, ={2.64;335;358;387}um and o, =6K

» Ces longueurs d’'onde obtenues par ce processus itératif sont moins optimales que
celles obtenues par une minimisation globale mais elles présentent I'avantage de
minimiser la bande spectrale.

» Expérimentalement, nous avons utilisé les filtres suivants :

A, =1{2;235;285;4}ym mEEEE) 0, ~255K

Standard Deviation of Tversus» with» =} ,7‘ =M ,7‘ =M fixed ,and € ,=1
4 1 opt?’ 2 opt2’ 3 opt31 o,

Prone(2) = (a3 prcr’) CA~ 8
Tade 4472 4 43 Gy,
£(2) XPl o | \
\ L
dg, dg  Jdg I = \ I \
; oT da 3b  dc | I \ /|
X = azl = M M M M &%4 3 \—>744 -006| Popua = 240820008 \
Do \dey dwy dwy gy | 3.58um
T da db  dc \
: \ \ /1
N
GT B \/l(XtX)_l O-joise ] T \E“: 3'\806;0?6‘ \\\~—~
! ! ' : Wavzéslength h4 in [n?] W ! :'150.5
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CAN Camera Corps
[m
W j"‘ .

* L’échantillon est chauffé par un four
tubulaire a 623K.

» On mesure ensuite le flux émis par
| ’échantillon aux 4 longueurs d’onde
choisies :

Echantillon visible

A, =125235;2.85; 4} um
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CA
=(a+bA+cA’ :
c A Prane(4) (1a442 4043)eX [
g (1) =——1 1(2) Plar
_ eXp(z)‘l T ~623K| T 15K
TCN ~ 587K AT exp ~ TTabc ~ 625K O-Tabc ~

' ' A a ' 40
IR brut a 4um s
: -t "*,..' 86.5 35
Ty i
P 88
3 30
4 87.5
o7 25
86.5 2
86
15
85.5
20 40 60 80 100 120 )
Estimated temperature : TCN 4um Estimated temperature : Tabc

\_ ) )/
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(AUJOURD’HUI : \

* Premier dispositif de la plateforme de Métrologie a Haute Température en LORRAINE

Conclusions et Perspectives

* Caractérisation de solides anisotropes et liquides (Verre fondu) a 1600°C

* Nombreux équipements scientifiques (Caméras UV - Visible et IR) :

v/ 2 caméras infrarouge InSb BB [1,5um-5,5um] dont 1 multispectral (2 x 4 bandes a 100 Hz)
v' 1 caméra EM-CCD (1024 x 1024 pixels) UV-Visible + Varispectre associé

v' 1 caméra InGas (Visible - NIR) + Varispectre associé

Corps Noir a large surface (20-600°C) Corps Noir a cavité (300-1700°C)

\ Couverture continue des gammes spectrales de ’'UV-a l'infrarouge moyen J
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Conclusions et Perspectives

v' 1 Laser Nd-Glass a 1,04um de 50 J polarisé (100-300 ps) fibré avec torche de focalisation

* Caractérisation de trés bons conducteurs et barriéres céramiques de faible épaisseur

Développement de techniques multi-spectrales optimisées sur ces différentes gammes de longueur
d’onde.

Demain :

- « Projet Métallurgie Lorrain » , en collaboration avec I’lJL, (le LEMTA est pilote de la
Plateforme de Métrologie HT Fluide et Thermique)

v’ Calorimétre a chute,
v Diffusivimétre 1D a 2400°C assisté par induction,
v’ puis réfractaire fondu a 3000°C ...

37 . _J




UNIVERSITE
DE LORRAINE

Merci pour votre attention |
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