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Introduction générale

Les matériaux composites carbone / carbone utilisés dans liiledagronautique,
spatiale et dans I'armement (illustrations ci-dessous) sont saudes conditions drastiques,
essentiellement dues aux fortesntraintes mécaniqueet thermique subies lors de leur
utilisation.

88
Frein: Boeing B767-300 Divergent SEPCARE (moteur RL-10B-2)

Dans ces conditions, il est indispensable de bien connaitre I'ensetebleropriétés
physigues des composites et de leurs constituants (fibre +c@&)attie but recherché est
d’optimiser leur élaboration & l'aide de modélisations, pour finalenaeméliorer leurs
performances.

Actuellement, de nombreux dispositifs de caractérisation des iawaténux échelles
macroscopiques existent. Par conséquent, les propriétés des casnposieela matrice sont
facilement accessibles et relativement bien connues. En reydesh@opriétés des fibres,
dont la dimension caractéristique est d’environuiO(illustration ci-dessous), sont nettement
plus difficiles a obtenir et quasiment inexistantes, notamment a trés haptraéure.

8 kY KLQ.QK 3.88rm 3.8 kV x5.08BK B.@Arm

Section fibre de carbone P100 de/@ de diametre Vue longitudinale de la fibre P100
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Dans ce but, deux types de caractérisations sont effectués peair des propriétés des
fibres. Soit par méthodes indirectes ou, a partir des mesurés gwr matériaux composites,
les propriétés des fibres sont déduites par l'intermédiaire atieles, soit par méthodes
directes sur monofilament. L'inconvénient des méthodes indirectesdaefapplication de
modeéles pas toujours fideles et completement représentatifs rdali@. A l'inverse les
méthodes directes permettent d’accéder aux propriétés intrinsequedde la fi

Ainsi, l'objectif de ce travail peut étre présenté. Il s’ad@t mettre en ceuvre un
dispositif capable de mesurer les propriétés thermiques et théganmues a tres haute
température de fibres unitaires micrométriques. Le développediemttel dispositif fait
appel a de nombreuses connaissances: thermique, mécanique, optiquke (éche
micrométrique), matériaux et méthodes inverses.

Cette pluridisciplinarité a conduit & établir une collaboration edifférents poles
industriels et de recherche pouvant étre schématisée de la fagon suivante :
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Partenaires industriels

Ce travail, réalisé au Laboratoire des Composites ThermoStmuciuaaété suscité par le
CEA et intéresse d'un point de vue des résultats les deux pagteriagustriels du
laboratoire : le Commissariat a I'Energie Atomique et leuge Snecma qui apportent
notamment leurs connaissances dans le domaine des matériausursa be thése a été
financée par le CNRS (également partenaire du LCTS) eEk Ce dernier, ainsi que la
Région Aquitaine ont contribué au financement du dispositif expérimddéa plus, les
collaborations scientifiques ont eu lieu avec le laboratoire TR@nscoulement Fluide et
Energétiqgue dont je dépends, qui apporte ses connaissances en thetneiquaéthodes
inverses, et avec le Centre de Physique Moléculaire Optiquerttidhne qui intervient en
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matiere d’optique. Finalement, cette étude compléte le trdeaihese réalisé au LCTS par
C. Sauder [1] sur : « Relation Microstructure / Propriétés a heanteérature dans les fibres
et matrices de carbone ».

Les principales difficultés de cette étude sont liées da (gille des fibres< 10 um),
(i) la gamme de température qui s’échelonne de 700 a 2800 Heuiixaractere anisotrope
et (iv) leur diversité en terme de propriétés physiques : matliyleung variant de 50 a
700 Gpa, conductivité thermique allant de 1 & 1000 VWK, résistivité électrique variant de

1a50.1¢ Q.m.

Tout en s’inscrivant dans la continuité des recherches réadiadaboratoire, ce travail
permettra de fournites premieres mesures a tres haute températdrecoefficient de
dilatation transverseglu coefficient de Poissoule lacapacité thermige massique a pression
constante et de laiffusivité thermique longitudinale. Afin d’obtenir ces données
expérimentales, les recherches ont conduit :

o Au développement de dispositifs et de méthodes de mesures permettant |
caractérisation de fibres (carbone et céramique).

2 A I'élaboration de méthodes originales d’identification des progsiéphysiques
couplées a une estimation des parametres via les méthodes inverses.

= A l'optimisation des méthodes expérimentales et théoriques par laagkeeltierreurs et
la quantification de I'incertitude.

o A la validation systématique sur des matériaux dits de réfseoa par le biais de
méthodes de mesures différentes.

o A la caractérisation d'un grand nombre de fibres dont les propriegEmiques et
thermomécaniques étaient pas connues jusqu’a présent.

Ce mémoire se décompose en trois parties indépendantes petraattiecteur de se
référer au domaine qui l'intéresse.
La premiére partie relative a la détermination des propriggsmomécaniques se décompose
en deux chapitres. Le premier sera consacré au coefficient atatidih transverse. Les
techniques existantes de mesure de la dilatation transveisst siErcrites ainsi que le
dispositif expérimental développé. Puis, la méthode nouvelle proposéedatangtude sera
présentée et validée aprées une optimisation du systeme pahdéactee et le traitement de
I'erreur de mesure. Dans le second chapitre, la déteravindti coefficient de Poisson sera
effectuée a partir de la méthode développée précédemment.
La deuxiéme partie axée sur la détermination des propriéténidiueis et électriques sera
constituée de deux chapitres. Tout d’abord, le troisieme chapitrenélestia capacité
thermigue massique a pression constante montrera qu’aucune méthobdeesuiefiste dans
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la littérature. La méthode de type AC associée a une meétbragieale de mesure de la
résistivité électrique seront présentées. Ensuite, une validatiordesr matériaux de
référence sera réalisée. Dans le quatrieme chapitre, darende la diffusivité thermique
longitudinale sera abordée. La méthode de mesure de type phototheemmmuelitude et en
phase sera présentée. Puis, la méthode d’identification ainsi qu'uititival seront
détaillées.

Finalement, la troisieme partie consacrée aux résultats tfésenies caractérisations se
décomposera en deux chapitres. Le cinquiéme chapitre présestébamds étudiées alors que
le sixieme regroupera I'ensemble des mesures obtenues.

Afin de faciliter la lecture, chaque chapitre débutera par introduction décrivant
rapidement la problématique et une conclusion résumant les pointiedssie retenir. De la
méme facon, certaines parties assez longues (modélisation, déusoppeanalytiques,
présentation de méthodes...) seront ponctuées par une présentatiorob&agirque et une
synthese ou une analyse critique.
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Chapitre 1
Coefficient de dilatation transverse

Une des particularités des matériaux composites carbone-carbone ou cadsime-r
utilisés dans l'industrie aéronautique et spatiale est qu’ils subisdenforts gradients
thermiques et dimportantes contraintes mécaniques. Ainsi, il estesstnt de bien
connaitre les propriétés thermomécaniques de ces matériaux compositessporar leur
fiabilité. Cependant, connaitre les propriétés d'une fibre unitaire sersblsore plus
intéressant puisqu’elles permettront de mettre en ceuvre desemadetomportement et des
modélisations numériques.

Dans ce chapitre, les méthodes existantes dans la littérature et digmm@innées 80 seront
présentées. Dans un premier temps, diseussion basée sur un calcul d’erreur montrera
les difficultésrencontrées pates auteursen terme derécision de la mesureDe la méme
fagon, les limites expérimentales et théoriquee ces derniéres seront mises en évidence.
Puis, ledispositif expérimentabléveloppé sera préserg@ s’attachantparticulierementux
difficultés techniquesinhérentes a des mesur@gles échelles micrométriques a trés haute
température (1000 a 3000 Kpes lors, la méthode développée dans cette étude sera décrite.
Cette méthodennovante basée sur unestimation autorégressive par méthode inverse
permetd’améliorer la précision des résultats d’'un facteur 7 a.IJH#nsuite, une partie basée
sur une étude paramétrique et de sensibilité montrera la grande rolustesette méthode
et conduira a sa validation. Finalementn travail important de recherche d'erreurs
expérimentalesinsi que leurs influences sur la méthode d’estimation sera présenté.

19
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|. TECHNIQUES EXISTANTES DE MESURE DE LA DILATATION TRANSVERSE DE
FIBRES

Avant de décrire les techniques existantes pour la mesure diatition thermique, il
convient de bien définir cette grandeur. En effet, pour un matérindigle comme les
fibres, le coefficient de dilatation transverse représente fiatiom relative de diameétre
lorsque ce dernier subit une élévation de température de 1 K. pansiun matériau donne,
selon son échelle caractéristique d’observation, les techniquepesitiis de mesure seront
sensiblement différents. Par exemple, prenons le cas d'un roaiéaaope comme le
tungsténe qui posséde un coefficient moyen de dilatation transvebse0de ™ et qui subit
une variation de température de 200 K. Alors, la variation de sa loncaragtéristique sera
de : 1 mm pour une dimension caractéristique den, 100um pour une taille dd0 cmet
10 nm pour une taille delO gm. Sachant que les fibres a étudier possedent un diametre
moyen d’environl0 pm, la difficulté expérimentale inhérente a ce type de mesureappa
clairement. En effet, seul un microscope électronique est aujourcipaible de mesurer
directement des dimensions de 'ordre du nanométre. Cependant, ceompties tres hautes
températures a atteindre dans notre étude, 2800 K, cette technigaee Sapidement
inexploitable. Ainsi, il faudra développer une méthode suffisammenbeasdes variations
de I'ordre du nanometre pour des matériaux définis a une échellenméitique. Seules les
méthodes optiques basées sudiffraction semblent les plus adaptées a ces configurations
drastiques.

A. Définitions usuelles des coefficients de dilatati@msverse

Contrairement a de nombreuses propriétés physiques, et indépemndaheniéchelle
caractéristique d’observation, la dilatation thermique s’expseien différents coefficients
en fonction du formalisme mathématique utilisé lors de calculytanas ou numériques.
Ainsi, d’apres M. Murat [2] et par analogie avec les coefiisiede dilatation longitudinale
usuellement utilisés dans la littérature, trois coefficieetslilatation transverse peuvent étre
définis.

Tout d’abord, le coefficient de dilatation transverse spécifique septé la variation relative
de diamétre par rapport a la température ambiante :

ay (T, Ty = 40 ~d(0o) (1.1)
d(T,)
ce coefficient, exprimé en %, traduit la déformatggométrique transverse du matériau a une
température donnée. Ensuite, le coefficient detaditn transverse moyen, exprimé eft, K
correspond a la dilation spécifique divisée parcdié de température par rapport a la
température ambiante :

1 d(T)-d(T,)
-To d(To)

ay (T, ,T)=_I_ (1.2)
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Finalement, le coefficient de dilatation transvevsai, également exprimé en*Kreprésente
la dérivée du diametre absolu du matériau en fonctle la température, divisée par le
diamétre a la température ambiante :

1 d[d(T)]

oD =47y at

(1.3)

De maniére générale, il faut retenir que le catimilces différents coefficients s’effectue a
partir de la connaissance de la variatdasoluedu diametredes matériaux, en fonction de la
température.

B. Mesures de la dilatation transverse aux échellesomiétriques

Peu de références bibliographiques existent sumkesures du coefficient de dilatation
transverse a I'échelle micrométrique sur monofilateeet a trés haute température. De plus,
les auteurs restent plutdt vagues sur la méthodkerdification utilisée ainsi que sur la
précision obtenue. Globalement, deux grandes caéSgde méthodes sont présentes dans la
littérature. Il s’agit des méthodes indirectes pdesquelles les mesures sont réalisées
directement sur un matériau composite et les méthditectes réalisées sur monofilament.

1. Méthode indirecte sur fils (un millier de fibres enrobées dans unenica)

Dans cette catégorie, un matériau mtaba min? composite est caractérisé. Les
mesures sont effectuées sur le matériau globaliadi® la température ambiante comme le
montrent : E. Menessier et al. [3], G. Wagoner efddlet H.G. Van Schooneveld et al. [5].
C'est a l'aide d’'un modeéle susceptible d'étre saffnment représentatif de la liaison
fibre-matrice, que la dilatation transverse du niibement est extraite. Ce dernier peut étre,
par exemple, une loi de mélange du type :

aComposite :VFibre aFibre +VMatrice aMatrice (14)

De la méme facon, des mesures & haute températut200 K), sous METont pu étre
réalisées par J.F. Villeneuve [6] et F. Rozplochlef7]. Une derniere technique proposée par
R.C. Fanning et al. [8], consiste a utiliser umtdimétre a quartz.

Si 'avantage de ces méthodes réside dans I'obtemté valeurs moyennes représentatives
des propriétés globales du matériau composites aklepermettent pas d’accéder directement
aux propriétés intrinseques du monoconstituantg$p De plus, I'inconvénient majeur de ces
techniques est qu'il existe deux sources d’erreuss.premiere, classique est due aux
incertitudes de mesures, la seconde est attribu@eodéle utilisé pour déduire les propriétés
du monoconstituant.

Ces remarques suffisent a montrer tout I'intér&aduaesure directe sur monofilament.

! Une fibre enrobée dans une matrice
2 Une centaine ou un millier de fibres enrobées dmesmatrice
% Microscope Electronique en Transmission
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2. Méthode directe sur monofilament

Les mesures par méthode directe sont beaucaspdgficiles a mettre en
ceuvre, puisqu’elles s’effectuent sur des fibredidmeétre 1qum.
Compte tenu de I'échelle d’observation, seules nesthodes optiques sont susceptibles
d’atteindre les résolutions souhaitées (quelques nm
Dans la littérature, deux techniques différentest swincipalement utilisées. Il s’agit de la
microscopie €lectronique et de la diffraction diaisceau laser. La premiére méthode a
notamment été proposée par M. Trinquecoste et]ajujtilisaient un microscope a électron
(MEBY) pour mesurer la dilatation transverse. Cependatte méthode reste peu précise et
ne permet pas de dépasser des températures deC1800°
En revanche, les méthodes basées sur la diffradfiom faisceau laser et proposées par :
A.J. Perry et al. [10], M.P. Sheaffer [11] et S.8eilg [12], sont plus utilisées et semblent
bien appropriées pour ce type de mesures.

3. Travaux réalisés par Tzeng et Sheaffer

Dans ces deux articles [11-12], le principe desune consiste a déterminer,
grace a la diffraction d’'un faisceau laser suriltaef le diametre absoluld) a la température
ambiante, puis a chauffer la fibre (par effet Jpalda températur@ pour mesurer, par la
méme technique, la variation de diametle< ) ; ceci afin de déduire le coefficient de
dilatation transverse spécifique (1.1) défini pdEzément.

La méthode d’estimation repose sur la détectionrminimum de la figure de diffraction
mesurée, ce qui permet de calculer les diamétresgmosant que la géométrie de la fibre est
identique & une fente rectanguldirBans I'article de Tzeng, la détection s’effecéuéaide
d’'un capteur CCD composé de 3456 photodiodes dosuifface individuelle de détection est
de 10um?2 ce qui lui offre une bonne résolution spatiab&ipla mesure. Malheureusement,
Tzeng ne donne pas la précision qu’il obtient thes mesures du diamétre absolu des fibres.
Cependant, I'observation (figure 1.1), d’'une mesduecoefficient de dilatation transverse
spécifique (1.1) effectuée sur une fibre de cari@dmdOCO, P75s) présentée dans l'article et
correspondant au cas produisant la plus faiblesdispn des résultats entraine une incertitude
d’environ 20 % sur ce dernier.

! Microscope Electronique a Balayage
2 Voir paragraphe C. 4 : Détermination de la taillene fente
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figure 1.1 : Mesures réalisées par Tzeng sur ume file carbone, P75s (AMOCO), de /4@
de diametre [12].

Les travaux réalisés par Tzeng sont trés satisfaisst il sera monttéue dans les conditions
expérimentales utilisées par I'auteur et mémeirscdrtitude n’est pas fournie dans l'article,
les résultats sont, dans le cas présenté (fibrs)Pébhérents avec la sensibilité attendue.
Cette derniére est d’ailleurs un facteur limitaotipune meilleure discrétisation de la gamme
de température a parcourir (figure 1.1) ou le pasmum de température entre deux mesures
est de 400 K. D’autres résultats fournis dansitkErtmontrent que pour certaines fibres, dont
la structure est anisotrope, les résultats obteonsplus disperseés.

De la méme facon, les travaux réalisés par Sheaiffientilise une caméra pour la mesure de
la figure de diffraction produisent une incertitudke mesure supérieure, avec une plus grande
dispersion des résultats (figure 1.2) lorsqueldeefiest anisotrope.

—T—T 7T 7T T T T

 CH I I I N |
0 200 400 600 80O 1000 1200 1400 1600 1800
TEMPERATURE (°C)

figure 1.2 : Mesures effectuées par Sheaffer stibte P55, [11].

! Voir paragraphe D. Analyse détaillée des méthdedeges sur 'approximation de la fente
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L’auteur n’indique pas non plus l'erreur de mesetréa sensibilité minimale de son systeme
de mesure. En revanche, il évoque des phénomeénestati®n de la fibre « twist » par
rapport & sa direction longitudinale. Ce qui exjpdignotamment la dispersion importante
observée (figure 1.2). Dans ce cas, la résolutpatiale de la caméra n’étant pas connue, il
n'est pas possible de vérifier la pertinence desiltéts obtenus, résultats pour lesquels un
tableau récapitulatif sur un certain nombre deebde carbone est présenté. Ainsi qu’'une
validation sur un filament de tungstene ou les Itétsu obtenus sont en accord avec la
littérature et présentent un écart d’environ 8 %.

Quelle que soit la technique utilisée, le princggméral de chacune de ces méthodes est le
méme. Il consiste a alimenter électriquement leefitbe carbone afin de la porter, par effet
Joule, & une certaine température Le controle de la température est effectué par un
pyrometre optique. Ensuite, le diamétre de la fiese mesuré dp puis aTe+AT, ce qui
permet de déduire le coefficient de dilatation $karse par estimation des diametres absolus
mesureés a chacune des températiires

Le détail, concernant la méthode d'identificatiotilisée, sera discuté plus tard. En revanche,
il faut noter que, quels que soient les auteurseritble que la technique expérimentale fondée
sur la diffraction d’'un faisceau laser, apparathote étant bien appropriée au cas des fibres
de carbone et pour la résolution souhaité (quelgued. Cependant, les méthodes
développées ici, méme si elles semblent reprodastifdispersion inférieure & 8 %) ne
permettent pas de travailler avec des écarts dpderures suffisamment faibles (100 ou
200 K) pour garantir la linéarité de la dilatatibansverse avec la température.

C. La diffraction

Le phénoméne optique engendrant la diffraction @ue présenté comme le résultat
d’une interaction électromagnétique entre un faigdaser incident dirigé vers la fibre et la
surface de cette derniére. Cette interaction exdr& dispersion du faisceau dans le plan
d’incidence du laser. Le faisceau ainsi diffrac#nfe une figure de diffraction qui peut étre
projetée sur un plan perpendiculaire au sens dpapgadion du faisceau. Cependant, de
nombreux phénomenes de diffusion, de réflexion dabsbrption accompagnent la
diffraction.

1. Représentation physique du phénomene

D’apres A. Mayer [13], la diffraction engendre w@ertain nombre de
phénomenes, qu'il convient de bien identifier, afle s’affranchir de leurs éventuelles
influences tant sur la mesure que sur les modéfgsentant ce phénomene (figure 1.3).

! La validité et la précision des méthodes d'idéraiion proposées par les auteurs seront discptagraphe I
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Diffraction

Lumiére incidente
Réfraction et absorptis

Rétro-diffusion Diffusion

Réflexion

figure 1.3 : Représentation complete du phénomeruifttaction.

Ces phénomeénes optiques peuvent étre classés isncatégories : (i) la diffraction du
faisceau incident, (ii) la réflexion diffuse issdes interactions entre le faisceau et les bords
de la fibre et (iii) un phénomene d’absorption eré-émission de I'onde incidente.

Dans un premier temps, il convient de prouver, densas des fibres de carbone, que
I'influence du phénoméne d’absorption et de ré-8imisest négligeable. Pour cela, un calcul
visant a montrer que la luminance en face arristenelle peut étre effectué. En considérant
que la luminance en face arridrede la fibre peut étre exprimée en fonction deutaihance
incidente Lo, du coefficient d’absorptio, et de I'épaisseut du milieu traversé par le
rayonnement, la relation suivante peut étre é(ioiadle BEER) :

L, =L, exg-K,1) (1.5)
avec : K, :%k (1.6)

sachant que le coefficient d’absorption s’exprimef@nction de I'indice d’absorption d’une
fibre de carbone et de la longueur d’'onde du faigdaser. D’aprés P. Gagnaire et al. [14], la
valeur du coefficient d’absorption peut étre présgale a 1.4um. Le calcul effectué a la
longueur d’onde du faisceau lasdr£ 488 nm) montre que I'onde est absorbée au beut d
0.2um. Cela prouve que le matériau est opaque, et @umecgnséquent, le phénomene
d’absorption et de ré-émission est a ignorer.

En revanche, les phénomenes de réflexions diffsgeses bords de la fibre, peuvent étre a
I'origine d’'un signal parasite présent sur les aign mesures, cela pour différents types de
fibres. Une variation importante de ce phénomentection du diamétre et de la nature des
fibres est a noter. En effet, plus le diamétrefattle, plus les phénoménes de réflexions
augmentent. Il s’agit d’une interaction électrométgque entre le faisceau laser et ceux émis
par les bords de la fibre.
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2. Diffraction de Fraunhofer a travers une fente

D’aprés E. Hecht [15], il apparait que selondeur du nombre de Fresnel
défini par la relation suivante :

N, = (1.7)

avec :d, taille de la fente ou de I'objet diffractam, longueur d’onde du faisceau laser
incident etD, distance entre l'objet diffractant et le plan pejection de la figure de
diffraction, la diffraction peut étre représentéar plifférents modéles basés sur la théorie
électromagnétique.

Ainsi, lorsque les auteurs utilisentdé#fraction de Fraunhofer a travers unéente ils font
deux hypotheses majeures (figure 1.4) Iéinombre de Fresnel Nest inférieur a 0.1let (ii)

la géométrie des fibrepeut étre approchée par Ueate rectangulaire de taillel.

Surface avec fente centratk, Faisceau diffracté___-- R .
7 - I

. >

. o 3
Faisceau laser incideny o

% 0O o

% 3

D Iy =}

Distance entre I'objet diffractant %
et le plan de projection

figure 1.4 : Figure de diffraction a travers unafe, diffraction de Fraunhofer.

La premiere hypothése est toujours facile a véritim effet, considérons un faisceau laser de
488 nm de longueur d’ontlet supposons que le diamétre des fibres de cagsirdéenviron

10 um. Dans ce cas, la distance minimale de project®mma figure de diffraction doit étre
supérieure a 2 mm. A l'inverse, si I'on considéte de plan de projection est fixe et situé a
1 m de l'objet diffractant (fibre), le diametre niaxam de fibre a ne pas dépasser est de
220um. La deuxieme est plus difficile a garantir puisda géométrie des fibres de carbone
est circulaire avec en plus des rugosités de sirfac

Ainsi, en supposant ces hypotheses vérifiees atoasidérant que la figure de diffraction
projetée (figure 1.4) représente le module carradensformée de Fourier de I'éclairement
dans le plan de l'objet étudié. Dans le cas singlene fente, I'expression analytique
résultante de cette transformée s’écrit :

! Laser utilisé lors des caractérisations
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I(d,D,A,IO,x):IO(SiTJ(u)j (1.8)

ol : u(d, DA ="9 X

2 Jx*+D?
Une représentation adimensionnik) selon x de cette transformée pour une fenterdela
d=10pum etd = 11 ym, & une distanc® = 1 m, pour un laser de longueur d’onde
A =488 nm peut étre réalisée (figure 1.5).

L’observation de l'intensité diffractée montre dadliffraction est symétrique par rapport au
zéro qui représente la direction d’'incidence dedaau laser. De plus, elle est décomposée en
différents ordres ou lobes séparés par des minien@jc central représentant le lobe de
diffraction d’ordre O et ainsi de suite. De méme,nhaximum d’amplitude de chacun des
ordres décroit exponentiellement au fur et a megquee ce dernier s’éleve (sens croissant

(1.9)

desx). Ainsi, pourD et A fixés, une variation de im du diametre entraine un déplacement
de tous les points de la figure de diffraction.dégermination de la dilatation transverse passe
d'une part par la détection de ce déplacement aaiti part par la corrélation entre la
variation de diametre et le déplacement a proprénien

frrerrmmmmeenenes o Rt Jy Prommrmemeenenened A :
................................................... O

=

L2

(O]

P L T U TN TTE T

g ................................................... 0 B
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‘O
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o

£ —d = 10 microns
— — T P — e —
T ; ‘;A/ 0 T t i

-0.3 -0.2 -0.1 0 0.1 0.2 0.3

Position par rapport au faisceau incident (m)

figure 1.5 : Figure de diffraction a travers unenfe de largeur 10 et 14m.

Supposons maintenant que la géométrie de la fioraroche plus d’'un rectangle opaque.
Dans ce cas, la figure de diffraction résultanfgésente la différence entre une composante
continue et celle représentative d’'une fente. Aitessimodule au carré de la transformée de
Fourier de I'éclairement s’exprimera comme la sonaho@ sinus cardinal carré (1.8) et d’'un
Dirac (composante continue), (figure 1.6).
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figure 1.6 : (a) figure de diffraction a traversaifente rectangulaire. (b) figure de diffraction
d’un rectangle opaque de méme dimension d quenta.fe

Par conséquent et dans ces conditions (c’est-alaiimede la zone centrale), il n'apparait
aucune différence entre la figure de diffractiogutéante d’'une fente rectangulaire ou d’'un
rectangle opaque. Il sera montré par la suite |lgpeobleme lié a la géométrie de la fibre est
plus complexe que cette simple différence.

3. Etude de sensibilité aux parameétres du modele a une fente

Généralement, toute méthode expérimentale derdigtation de grandeurs
physiques a partir d’'un modele analytique tel gel@igoroposé (1.8) nécessite une étude de
sensibilité aux parameétres présents dans le mati®eBeck [16].

Lorsque la formulation analytique de la fonctmour laquelle la sensibilité
doit étre calculée est connue, cette dernieregexprimer selon la formule suivante :

s, = p2F B
0
a partir de cette expression et en prenant commmeufation pourF()) I'écriture analytique
de la formule (1.8), les sensibilités aux paransétret D peuvent étre calculées. La sensibilité
a la longueur d’onde ne sera pas prise en comptie chspositif était déja équipé d’un laser
Argon dont la longueur d'onde est fixée et vaut 488. Tous calculs effectués, les
expressions analytiques des sensibilités aux darangetres sont obtenues :

(1.10)

(1.11)

. -
S, =2 (sm(Zu)_smu )

2u u?
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3

:m(sinu2 +usin2u) (1.12)

S,

ainsi que leurs représentations (figure 1.7) :

— Sensibilité a D
—.Senblilité a d

Sensibilité aux parametres (su)

: : . 7 NS = ! :
026 -G22 -0.18 D14 01 10, 0.1480.022 (.26

NINAVERINA -
¥ .250.065 0.1

Position par rapport au faisceau incident (m)

figure 1.7 : Sensibilité de la figure de diffractia travers une fente aux parametres d et D.

Ces calculs de sensibilités réalisés @ouwr 1 m,d = 10um, A = 488 nm et poux variant de

— 25 a 25 cm montrent d’'une part que les deux petras sont corrélés et d’autre part que
leurs sensibilités diminuent au fur et & mesure lgures’éloigne de la positior = 0 m. De
plus, la sensibilit¢ du modele a ces parametreswd& au niveau des extrema alors qu’elle
présente un maximum situé au niveau des pointfieXions.

4. Détermination de la taille d’'une fente

Il est possible d’estimer la taille de la featpartir d’'une corrélation simple
entre la valeur absolue du diamétre de la fibile efstance entre les minima dfi™lobe de
la figure de diffraction. Cette relation, qui déwdu calcul visant a annuler la dérivée par
rapport au(d,DA,x) (1.9) de I'expression (1.8) s’écrit, pour une téngiureT donnée, par
I'intermédiaire d’une relation géométrique :

_2nAD
X

d (1.13)

n

cette relation nécessite de connaitre avec unagnarecision la distancg, exprimée en m,
séparant les minima du lobe de diffraction d’ondr&’est cette méthode d’identification qui
est utilisée dans les articles présentés précédemme
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D. Analyse détaillée des méthodes basées sur I'appatixin de la fente

Cette analyse a pour but de mettre en évidencensilslité expérimentale apportée
par ce genre de méthodes. A partir de I'expresdidr) du coefficient de dilatation transverse
spécifique, les méthodes issues de la littératurasées sur la diffraction de Fraunhofer &
travers une fente et décrite précédemment, soritgapps. Dans ce cas, l'incertitude se
réesume a l'expression suivante ou deux erreurs rajgsant, la premiére liece a la
détermination du diameétre absolu et la seconde&liéevariation relative :

eAdo/dO :edo +eAdO (114)
4d,/d, d, 4d,

1. Limites expérimentales en termes de résolution

A partir de I'expression analytique (1.8), lguie de diffraction est calculée
selon les paramétres suivants : diamdtre 10 um, distance entre fibre et captddr= 1 m,
longueur d’'onde du faisceau laser est fixéed &= 488 nm et seul le premier ordre
correspondant a = 1 est observe. Pour estimer le diametre d’afapproximation (1.13), il
faut étre capable de mesurer la distaxicentre la positiox = 0 et celle qui annule l'intensité
diffractée. Supposons maintenant, que le signalnsesuré avec un capteur identique a ceux
utilisés dans les articles issus de la littératw@nposé de 1024 photodiodes avec une
résolution spatiale par pixel de 28n. La représentation (figure 1.8) du signal théogiq
mesuré par le capteur peut étre effectuée.
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figure 1.8 : Minimum de la figure de diffractionlcalé pour une fibre de diametre Lin.

! Voir paragraphe B. Méthodes de mesures de latlattransverse aux échelles micrométriques
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Dans ces conditions, la positioRinimum COrrespondant au minimum d’intensité de la figure
diffractée vaut 4.885 cm alors que la positioniahgtx, entre le faisceau laser et le capteur
vaut 4.8 cm. Des lors, une premiere difficulté ekpéntale apparait. Il semble évident que la
résolution spatiale offerte par le capteur, egjdarent suffisante pour détecter avec précision
la position du minimum ; en revanche, il faut &epable de mesurer avec une incertitude
identique la distancey, ce qui semble étre plus difficile. En considérgum la distancg, est
mesurable avec une précision d’environ 1 mm et wuiaveau du capteur la précision
minimale correspond a la taille d’un pixel (&), l'incertitude totale sera de 1025um.
Ainsi, & partir de I'expression (1.13), en prenaaodr valeurX; = 4.885+ 0.1025 cm, le calcul
du diametre peut étre effectué et permet d’obi@mir9.989um + 2.05 %. Ensuite, d’apres la
définition (1.2) du coefficient de dilatation moyésa valeur est fixée & 10:3K™) il est
possible de calculer la variation de diamétre edgsn par différents écarts de température
(2°™ligne tableau 1.1) :

AT (K) 50 100 | 200 | 400 | 600 | 800 | 1000
Ad (nm) 5 10 20 40 60 80 100
AX; (um) 2439 | 488 | 97.4 | 194.4 | 291.1 | 387.3 | 483.2
edo/d, (%) 2.05 | 205 | 205 | 2.05 | 205 | 205 | 2.05
eAX,/AX1 (%) 103 51 26 13 9 6 5
e(Ad/do)/(Ad/do) (%) | 104.6 | 533 | 27.7 | 149 | 106 | 85 7.2

tableau 1.1 : Comparaison erreurs réelles et estimées.

En utilisant I'expression (1.13), la variation desjion du minimumX; de la figure de
diffraction vue par le capteur peut étre estimées rs, connaissant la résolution spatiale
minimale du capteur (ici 25um), l'erreur sur l'estimation de cette variationigpuu
coefficient de dilatation transverse peut étreudéke (tableau 1.1).

Les résultats fournis par ce petit calcul permettda mieux appréhender la difficulté
rencontrée par les auteurs des travaux présentE®damment. En effet, un écart de
température inférieur & 400 K conduit a des errel@rsnesures d’environ 50 %. De plus,
lorsque les écarts sont situés autour de 600-800eKeur est d’environ 10 %, ce qui
explique les dispersions importantes observéeslddierature. En effet, il faut préciser que
dans cet exemple, lincertitude liée au bruit desume certainement tres élevé lorsque le
signal tend vers zéro (minimum local) diminue Isalétion spatiale. En plus, I'incertitude sur
la mesure de la température n'a pas été priserapteo

2. Problémes liés a I'utilisation classique du modele a travers une fente

Une autre précaution concerne la validité du éed travers une fente
lorsque celui ci est appliqué au cas d’une fibreutaire. En effet, certains auteurs comme
A.J. Perry et al. [10] et P. Gagnaire et al. [Itjt montré que la position des extrema de la
figure de diffraction était différente de celle dée par la théorie classique a travers une
fente. Pour cela, ils réalisent un calcul basélauhéorie électromagnétique de la diffusion



Propriétés thermomécaniques

d’'une onde incidente plane par un cylindre cireelaabsorbant et optiquement isotrope. La
résolution complete donnée par M. Kerker [17] eCHVan de Hulst [18] ne sera pas
présentée ici. Concernant cette modélisation, ut fatenir que le plan de polarisation de
'onde électromagnétique (faisceau laser) est pré@@nt. En effet, I'utilisation d’'un mode
électrique transverse (TE) engendrera une fortertgnce aux caractéristiques optiques du
matériau. En revanche, un mode magnétique traresvdisl) donne des résultats quasi
indépendants des propriétés optiques. De plugutsirs montrent que I'estimation en mode
(TM) a l'aide de la représentation (1.8) a trauame fente, engendre une surestimation allant
de 2 a 6 % du diamétre absolu de la fibre. Aitsipioposent des lois linéaires permettant de
corriger cette erreur. D’aprés P. Gagnaire, laléocorrection est du type :

_d-0227

1.15
o 1.03¢€ ( )

Par conséquent, ces remarques mettent en éviderecsource supplémentaire d’erreur qui
limite l'utilisation du modéle a travers une fetdesque les mesures du diametre absolu sont
réalisées a partir de I'expression (1.13). De pliisest également délicat d’appliquer
uniquement cette correction qui ne prend pas erptmta géométrie réelle des fibres.

3. Synthése des facteurs limitant la précision des mesures réalisées’a présent

De maniéere générale, une étude basée sur lartiéation du coefficient de
dilatation transverse, a partir de points partemslide la figure de diffraction a travers une
fente (minima, maxima, points d’inflexions), a é&alisée lors d’'une étude précédente par
C. Pradere [19]. Les conclusions obtenues montrdes limites de ces méthodes ou la
localisation d’'un nombre limité de points partiems engendre obligatoirement une erreur
importante. En outre, la sensibilité¢ du modéleaadrs une fenta la variation de dimension
montre qu’il serait préférable de travailler s fints d’inflexion des lobes de la figure de
diffraction plutdt que sur les minima ou maximadog. De plus, dans les articles étudiés, les
auteurs utilisent un capteur composé d’'un milliemptiotodiodes pour finalement ne se servir
gue d’un seul point de mesure.

Ensuite, le deuxieme probleme vient de I'approxioratoncernant la géométrie réelle de la
fibre. En effet, il a été montré par Gagnaire [@d¢ le simple fait de considérer la fibre non
plus comme une fente rectangulaire, mais commeylimdee, engendre une modification de
la figure de diffraction. Cette modification entraides erreurs de mesures du diamétre de la
fibre d’environ 6 % lorsque I'estimation est réaésa partir de I'expression (1.13).

En conclusion, il faut retenir que la méthode baseéelela diffraction d’'un faisceau laser

est la plusappropriée a ce type de mesufeependant, I'utilisation dpoints particuliersdu
signal mesuré (extrema)’est pas trés optimiseeDe la méme faconlapproximation
conduisant a supposda fibore comme un rectangle ou un cylindre opaqugest pas
suffisammenteprésentative de la réalitét conduit a desrreurs de mesures

! Voir paragraphe C. 3 : Etude de sensibilité aamétres du modéle a une fente



Chapitre 1 : Coefficient de dilatation transverse

I1. PRESENTATION DU DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Avant de détailler le dispositif expérimental is#l ici, il convient de préciser que ce
dernier a été réalisé par C. Sauder [1] dans leecddine thése (soutenue en 2001) sur la
caractérisation mécanique de fibres de carbonesahimute température. Ainsi, les appareils
nécessaires et propres a la détermination du cuefti de dilatation transverse ont été
directement implantés sur le dispositif déja exista

A. Caracteéristiques du dispositif expérimental dévedop

Une photographie (figure 1.9) présente une vue rgémédu dispositif de
caractérisation de propriétés thermomécaniques.

figure 1.9 : Photographie du dispositif de caractétion thermomécanique.

1. Enceinte et systeme de chauffage

De part les propriétés électriques inhérentes fidwres de carbone, le
chauffage direct par effet Joule via une alimeatatstabilisée est utilisé car il est bien
approprié aux exigences expeérimentales. Compte deswcaractéristiques géomeétriques des
fibres L =50 mm etd = 10um) il permet de maintenir une température homogkams ces
dernieres dans les directions longitudinales efalasl (annexe A.1). De plus, les fibres de
carbone, sensibles a une atmosphére oxydante @&€ 50nt placées sous vide secondaire
(= 10° Pa). Dans ces conditions, des températures amoisi?500°C sont atteintes. Un
dernier point concerne I'enceinte entourant lagfilCette derniére est constituée de hublots
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transparents en verre de silice (90 % de transomsasitre 1 et im), de qualité optiqud/10
et traités antireflet autour de 500 nm pour I'stition d’un laser Argon.

2. Mesure de la température

Sur une telle gamme de température (1000 a R30& sur une échelle
micrométrique, peu de meéthodes par contact seram@tessantes, notamment pour des
problemes de résistance thermique de contact. ,Atiest assez naturellement qu’une
méthode pyrométrique a été envisagée. Cependant, daf s’affranchir de problemes
d’étalonnage dus a I'émissivité des matériaux,iliaattion d'un pyromeétre bichromatique

(annexe A.2) couplé a un systeme optique de visé®netionnant entre les longueurs
d’ondes allant de [0.7 & 1.Qifn] a été retenu.

3. Systeme de contrdle mécanique

Pour limiter les mouvements de la fibre lors dssais, un capteur de force
HBM 5N insensible a la pression de travail estgréédirectement dans I'enceinte sous vide.
Ce dernier est placé sur un support a positiorabdglpar un systéme d’alignement manuel
interne dans les trois directions de I'espace. t&@mte est elle méme disposée sur un support
qui permet son alignement. Un passage de translpgomet d’exercer le déplacement (sans
rompre le vide) d’'une tige d’acier reliée a unddate déplacement micrométrique a moteur
continu fixée sur le bati.

4. Laser et capteur optique

Comme cela a été présenté, la diffraction efis@ég¢ pour la mesure du
coefficient de dilatation transverse. Pour celalager Argon multimode filtré sur la longueur
d’'onde de 488 nm sert a la mesure. Le faisceau diifiacté est collecté par un capteur C-
MOS sensible dans le visible. Ce dernier est cogples1024 photodiodes de 24®° de
surface de détection, ce qui donne une longuealetde détection de 25.4 mm. La barrette de
détection est commandée par une alimentation éleqtre qui permet de régler : le temps de
balayage de I'ensemble du capteur, le temps d’attipni de chaque pixel et le gain. La
barrette de détection nécessite un positionnenparias trés précis, en translation : le long de
la figure de diffraction, selon I'axe d’incidence thser, selon I'axe de la fibre et en rotation
autour de la direction de propagation de 'ond&atitée.

B. Procédure expérimentale et logiciels associés

La procédure expérimentale compléte et détaileesana pas présentée. Pour cela, il est
conseillé de se référer au guide d'utilisation canhpealisé par D. Jehl [20], lors d’un stage
effectué durant cette étude, et qui explique: lathmde de mesure développée, les
caractéristiques des appareils, la procédure arpétale de mesure, I'utilisation du logiciel
d’acquisition, d’identification des mesures et farmaent le traitement des données. En
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revanche, afin de faciliter la compréhension dwd&ment d’'un essai, une trame générale
peut étre dressée.

1. Démarche générale

Le schéma global (figure 1.10) illustre les pijraux appareils de pilotage
et de mesures nécessaires a la détermination dticeo# de dilatation transverse. Les
mesures sont réalisées automatiquement a l'aida bBbgiciel développé sous Labview
(Annexe B.1) durant cette étude.

U(v) ; I(A)
| |
Multimétre Carte
numérique D'acquisition
Tension 0-10V. T, i E: E
Etal mécanique de la LA
talonnage fibre Alimentation fibre
Pé|:f(‘|'4-Ta4) 0-150 mA
(1000 a 2500°C) 0-600 V

IEEE
Fibre
PC

- —

Laser Capteur CCD

Impose la température
Contrdle la tension mécanique
Enregistre les figures de diffraction
Evalue les coefficients de dilatation

figure 1.10 : Schéma décrivant les appareils néiess a la mesure.

2. Etalonnage de la fibre

Dans un premier temps, I'étalonnage (logicietspnté annexe B.2) en
température de la fibre est réalisé a l'aide duomwtre bichromatique. La puissance
électrique injectée dans la fibre est tracée entiom de I'écart de température lié aux pertes
par rayonnement, selon la loi suivante :

I:)électrique = f (T4 - Ta4) (116)

Sous certaines conditions (Annexe A.3), la loivedable et peut étre extrapolée jusqu’a la
température ambiante a partir des mesures réaksdes1000 et 2500 K.

3. Régulation de la tension mécanique

La régulation de la tension mécanique appligaéla fibre est réalisée
automatiqguement (logiciel en annexe B.3). Les patess d’entrées nécessaires au bon
fonctionnement du logiciel sont les suivants : ledoie d’Young,E, (Gpa) de la fibre, la
contrainte,gp (Mpa) a appliquer, la sectio® (m?), la longueur de jaugey (m) de cette
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derniere et la complaisan€@du systeme. A partir de ces grandeurs et a I'del&a formule
suivante, le déplacement et I'équivalent force gligper peuvent étre calculés :

L

A =0, —2+CS (1.17)
EO

Ensuite, la procédure de régulation s’effectue esurant la valeur de la force et en ajustant

le déplacement (positivement ou négativement) pmaintenir la fibre a la force de consigne

déterminée a partir de I'expression (1.17).

4. Acquisition des figures de diffraction mesurées

Avant d'effectuer Il'acquisition des figures deffrction, il convient
d’effectuer le réglage du capteur C-MOS. Idéalemlarfigure de diffraction observée (figure
1.11) doit présenter les caractéristiques suivantigde maximum doit se situer a gauche de
I'écran (lorsque le détecteur se situe a droitéadar), (ii) la partie descendante doit occuper
les deux tiers de I'écran, (iii) le niveau moyennimium doit représenter 30 a 40 % de
I'amplitude maximale.

A
Amplitude
maximale
30 a40 % de
v | I'amplitude
l maximale

figure 1.11 : Réglage optique optimal du systemdédection.

L’acquisition des figures de diffraction expérimaes s’effectue a I'aide du logiciel « mesure
du coefficient de dilatation » (annexe B.1).

5. Identification des coefficients de dilatation

Finalement, lorsque les mesures ont été réaliséeule la phase
d’identification reste a effectuer. Compte tenu desmbreuses contraintes liées a
I'identification, cette derniére ne peut s’effeatimultanément avec la mesure. Ainsi, un
logiciel dédié uniquement a cette étape a pu &veldppé (annexe B.4).
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[1l. METHODE ORIGINALE PROPOSEE DANS CETTE ETUDE

A. Présentation de la méthode

Les méthodes basées sur la recherche d’'un poititydaar du signal ou sur I'utilisation
d’'une méthode inverse béatie sur 'approximationaadrs une fente ne sont pas suffisamment
satisfaisantes pour étre utilisées en I'état. Rartre, chacune des méthodes présentées
contient un élément intéressant. En effet, idéaterdaut d’une part suivre la variation de
position,non plus d’'un point particulier de la figure de diffraction, maide tous les points
de la figure mesurée l'aide du capteur. A cela, il faassocier une méthode numeérique
d’estimation de type « méthode inverssusceptible de traiter un grand nombre de données.
D’autre part, il faut disposef'un modéle indépendant de la géométrie réelle des fibres

Ainsi, la nouvelle méthode développée dans cetideéest basée, non plus sur la mesure

. . d.. —d
absolue des diamétres, mais $igentification directe des diameétres relatlfs%

.
résultant de la détection du mouvement’desemble des pointde la figure de diffraction
mesuré par le capteurentre la températurd et T+AT. En effet, cette variation est
directement proportionnelle a la variation relatdes diameétres de la fibre entre les mémes
températures. La représentation plus détailléeair@idl.12) de ce principe permet de mieux
comprendre la démarche proposée.

En effet, lorsque la fibre est portée a la tempéedk, le diffraction, résultant de I'interaction
électromagnétique avec le faisceau laser incidengendre la figure et les franges de
diffraction (trait en tirets). L’échauffement de filare induit une augmentation du diametre.
La fibre ainsi chauffée et toujours irradiée pafdisceau laser, va former une nouvelle figure
de diffraction (trait en pointillés).

L’observation de ces figures de diffraction ainéhgrées montre de nombreuses différences
dues a la dilatation thermique ou plutét a la wamadu diametre de la fibre. D’une part, un
resserrement de la figure de diffraction a la tenajpge T+AT par rapport a celle a la
températurd est observé. Cela se traduit notablement par anaton de position des lobes
(distance séparant deux minima) de la figure d&adifion. Cette variation est d’ailleurs
d’autant plus importante que la distance par rapgoifaisceau incidenk = 0 m) augmente.
D’autre part, la taille des franges de la figurediféraction diminue avec I'augmentation du
diametre de la fibre.
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Figure de diffraction a la
température TAT, selon le
modeéle de Fraunhofer

Figure de diffraction a la
température T, selon le modéela———
de Fraunhofer

Variation de taille d’'un lobe
de la figure de diffraction
subissant uAT

Variation de position d’un
lobe de la figure de
diffraction subissant uAT

Franges de diffraction

s
: ) - “Franges de diffractic
alatempérature T

a la température T

Fibre & la
température T

Fibre a la
température TAT

figure 1.12 : Méthode de mesure proposée dans érttke.

Par conséquent, il 'y a pas que les extrema qdéptacent lors de la dilatation thermique du
matériau. Des lors, il faut développer une méthadalytique susceptible de traduire ce
déplacement engendré par la dilatation thermigus gue la géométrie réelle des fibres.

B. Prise en compte de la géométrie réelle des fibres

1. Probléme lié a la rugosité

La mesure a l'aide de la diffraction d’'un faigudaser est une méthode non

intrusive fortement dépendante de la surface duénaat Par conséquent, il est naturel
d’'imaginer que les rugosités de surface préserdas b matériau peuvent étre la cause de
sources secondaires de diffraction engendrées nmtaimpar des phénomenes de réflexions
diffuses intervenant sur les bords de la fibre.
Pour illustrer cela, une photographie MEB (figurg&3) d’'un filament de tungstene permet de
mettre en évidence la présence de rugosités situéepériphérie du matériau. De plus, les
dimensions caractéristiques de ces défauts appandisomme étant bien inférieures a celle
du matériau.
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.8 kV x5 .VUBK B.HBHum

figure 1.13 : Photographie de la surface d’une dilole tungsténe (d =am).

D’autre part, la mesure des figures de diffracticum certain nombre de fibres (figure 1.14)
renforce cette hypothese.

1.2 4

I b

o
o
|

............................................................................

Amplitude (su)
o
(o]

o
N
Il

fibre de tungsténe de 18 microns
: — fibre de tungsténe de 5 microns
0 ; — fibre XNO5 de 10 microns

0 150 300 450 600 750 900 1050
Nombre de pixels du capteur C-MOS

figure 1.14 : Mesure de la figure de diffractiorr slifférents types de fibres.

En effet, le cas présent montre bien que ; sur @menmatériau (filament de tungsténe), ayant
deux diamétres différents (5 et 18n), les figures de diffraction obtenues présentid
allures nettement différentes. Un autre exemple,usie fibre de carbone XNO5, confirme
cette tendance avec I'apparition d’'une figure eadtifférente. Ainsi, il faut étre capable de

reproduire a I'aide d’'un modéle, ce type de figudesdiffraction, pour ensuite prendre en
compte ces phénomeénes lors de I'estimation desicieets de dilatation.
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2. Développement d’'un modele phénoménologique

A partir des remarques précédentes sur la riggosis matériaux étudiés
(figure 1.14), le probleme peut étre décomposeénsieleschéma suivant (figure 1.15). L'idée
est de superposer plusieurs sources de diffractiarpremiéere, correspond a la diffraction
classique a travers une fente de dimensioha seconde s’apparente a un modele moins
classique & fentes de tailld séparées par une distarce

Nombre de fentes sources de diffractiN)

Espacement

entre les fentes (a) Taille d’'une fente (b)

Diamétre de la fibre (d)

figure 1.15 : Schéma représentant la surface ld&ddune fibre.

Dans ce dernier cas, le module au carré de laftnanée de Fourier de I'éclairement va
s’écrire selon la formulation suivante [15] :

. 2 . 2
It (ba,N x) = — | SIN(NW) (S'“(V)J (1.18)
N sin(w) v
avec :
2
v(b.D,Ax) =2 X
A X +2D (119)
_ma | x
w(a,D,A,X) = PR Y

Par conséquent, en poursuivant I'hypothése qudilbess étudiées ont des rugosités de
surfaces a des dimensions caractéristiques infégeucelle de la fibre, il n’est pas surprenant
de considérer, sur la figure de diffraction résuka un couplage entre une diffraction
principale représentative du diametre de la fimecades diffractions secondaires typiques du
défaut de surface de la fibre. Cela se traduitupagdéveloppement en série entre I'expression
classique et I'expressionNafentes :

I (dbaNx)= le [Sin(N -W)JZ (sin(V)j2 +(Sin(u)j2 (1.20)

sin(w) % u
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2
avec :u(d,D,A,x) = ITTd Zi—D , V et wissues de I'expression (1.19) (1.22)
X

Le modele obtenu, de par sa nature, montre qu’'iliétcile de mettre en ceuvre une méthode
numeérique d’estimation visant a évaluer les terif@gsN, b, par minimisation entre les
signaux mesurés (figure 1.14) et le modéle théerili20). En revanche, en ajustant
manuellement ces différents parametres, il estilplesde reproduire I'allure donnée par les
figures de diffraction mesurées. Les résultatsraidest les valeurs ajustées sont représentées
pour la fibre de carbone (figure 1.16) et pouilenient de tungsténe dgun (figure 1.17).

12 I M poTToTTETTR et e .
: : / — Signal simulé avec le modele a N fentes
: ; i — Signal mesuré :

1] ; ; e

o
(o¢]
I

Amplitude (su)
o
[ep)

0.4
0.2
0 : : : : | | i
0 150 300 450 600 750 900 1050

Nombre de pixels du capteur C-MOS

figure 1.16 : Superposition des signaux mesurésaletlés pour la fibre de carbone.

1.2 : . .
: : : — Signal simulé avec le modéle
1 — Signal mesuré
,\08, ........................................................................................
>
A2
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2 0.6 1ot R e
a ;
E |
0.4 ormemmmmmmmen bbb N R
0.2 teneenenfpue. A P feemeeenenas P, FARURR. W PR | N §
0 ? T T T T T E
0 150 300 450 600 750 900 1050

Nombre de pixels du capteur C-MOS

figure 1.17 : Superposition des signaux mesurésletilés pour le filament de tungsténe.
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Ces représentations prouvent que le modele dévwelpppnet de reproduire assez fidelement
des signaux similaires a ceux mesurés expérimemeaie Ainsi, a partir de ces simulations,
'influence de la morphologie des fibres lors deneesure du coefficient de dilatation
transverse peut étre prise en compte.

Ainsi, la démarche envisagée dans cette étude afipaairement. En effet, pour représenter
au mieux ladiffraction a travers une fibre on peut supposer que fegure de diffraction
obtenue résulte d’'une combinaison linéaire de fonction§l.20) dépendantes: de la
géométrie de la fibrea des échelles diverséd, a et ), de laposition x sur le plan de
projection de la figure de diffraction et finalem@lela distance Dentre la fibre et ce plan.

C. Développement analytique d'une méthode autoréyessi

1. Développement en série de Taylor

D’aprés les remarques effectuées précédemmesrdt possible de définir
une fonction plus générale notég, qui résulte de la combinaison linéaire de fonation
élémentaires du méme type que celle présentée) (1.20

(uyv,w) = f(u)+ g(v)h(w) (1.22)

I exp

ou : u, v et w s’expriment selon les relations 9).&t (1.21). On notera que la diffraction &
travers une fente représente ainsi le cas pasicalig(v) eth(w) sont nulles.

A partir de cette relation, et en supposant quiléation thermique induite par une élévation
de température, engendre un faible déplacemendQ<ud) de la figure de diffraction, un
développement asymptotique au premier ordre pexigétit :

| exo (Ursar s Vesar s Wraar ) = f (Uraar) + 9(Veiar ) D(We 57 ) =

AT (ur) +g( vy ) h(w )+ (1.23)
A(ng 0f(u) , Aby 0g(v)y ., y, 08, Oh(w) g(VT)j+ 5
d, ad b ab a da

En posant I'hypothese, qu’indépendamment de lamioe de la fibre, de ces défauts ou des
rugosités, les variations relatives des grandessecées sont trés peu différentes lorsque le
matériau se dilate :

L.Pb. A (1.24)

puis, d’apres les expressions (1.19) et (1.21)fdestions élémentaires u, v et w, le calcul
généralisé valable pour chacune d’elles peut &tie:é

06(+) _  9G(yx) 9% 0y _ 3G(y;) ¥ +D?)
o[ T ox dydf  ox D?

B, (1.25)
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ou : (i) S peut s’exprimer aveca, b etd, (i) ypeut s’écrire selon les fonctions,:v etw et
(iii) G peut étre remplacée par les fonctions élémentairgseth.
Ainsi, a partir de toutes ces considérations, IFexpion (1.23) devient :

I exp(uT+AT Nraar s Wriar) = F(Uriar) + 9(Vraar ) h(Weshr ) =
AT (ur) +g( v ) h(w; ) +

Ad x(x? +D?)(d  (uy) ag(v) ( )
Ag o ( - h(w, ) + 7 g (v, )J+B— (1.26)
A{ exp (U Vi, Wy )+A_O'><(X +D2) Iex"(uT’VT’WT)LB
P d, D? X

Ce qui permet d’obtenir la relation générale petamttd’estimer a l'aide de la diffraction
d'un faisceau laser, la variation relative de dimméal’'une fibre subissant une dilatation
thermique :

Ad x{x* +D?) 01 ,5(dr X)
exp T+AT X) = A{exp T )+_T ( D2 ) pax +B (1.27)

ou : le signal mesuré de lintensité diffractéeaatémpératurel et T+AT représente des
combinaisons linéaires de fonctions élémentairesisiA trois parametres apparaissent :
I'amplitude A du signal, la variation relative dehetre entre les températurest T+A4T du
diamétre de la fibr&® = Ad/dr et I'offset éventuel du signal.

Dés lors, la méthode d’identification peut étre sidérée commautorégressivepuisqu’elle
dépend uniqguement dsgnaux mesures experimentalemegttdes parametres a estimer

2. Expression analytique en fonction de la position de la figure de diffraction

A partir de I'expression (1.27), et par intégratsur toute I'étendue spatiale
du capteur, le résultat final est obtenu :

Xo+L Xo+L
J.;(XD'*'—DZ) exp( T+AT’X)dX_ J. m exp(dT’ X)dX+

(1.28)

Xot+L

A— ( exp(dT’ XO + L) eXp(dT’ XO)) -[ m

L’analyse de cette relation montre que ce modeldépend que des intensités diffractées a
une températurd et T+AT ainsi qu'a la position du capteur par rapport afilee et
finalement aux trois parametres a identifiéy,: AAd/dr et B. Désormais, seule la méthode
d’estimation de ces parametres reste a mettre greceu
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D. Résolution matricielle en vue de I'estimation paathwode inverse

Compte tenu de la formulation de I'expression (}.d@s méthodes numériques
d’inversion semblent tout & fait adaptées. En gfetoudre cette équation revient & minimiser
au sens des moindres carrés la difference ensigihal mesuré a la températdrest T+A4T.

De cette minimisation les parametres optimis@sR et B seront déduits. Cependant, il est
utopique d'utiliser ce type de méthode si la sdligldu systeme aux parametres a estimer
est faible ou corrélée.

1. Principe de la méthode inverse

Quels que soient les algorithmes de minimisatigifisés, le principe
général de la méthode numérique décrit par A. Aetlia. [21] repose sur la minimisation au
sens des moindres carrés de I'écart entre uneidonekpérimentaleéFe,, mesurée et une
fonction théorique calculdey,:

3= Y (Fa(% ) = Fu(% .80 (1.29)

Minimiser cette somme revient a annuler sa démageapport a chacun des parameffes

0J oF
—— =2y —"IF (x)-F_ (x, =0 1.30
o5 = 2L g FenlX) = Fu(x.5) (130
Ainsi, le coefficient de sensibilit§ par rapport a chacun des paraméfigmeut étre défini :
0F,(%.8)
S(x.B,)=—"— (1.31)
J a,BJ

Le systéme non linéaire a résoudre dépend direatedes coefficients de qui jouent un role
fondamental dans les techniques d’inversion puetps conditionnent les valeurs estimées
des parametres. En utilisant le formalisme maltripur ce systeme, le remplissage des
matrices s’effectue de la fagon suivante :

ﬁl Fexp.(xl) S(X1aﬁ1) S(X11,Bm)
B={ |, Fp={ . l,s={ | (1.32)

exp

ﬁm Fexp(xn) S(Xnugl) S(Xnngm)

Avec ces notations matricielles, la somin@.29) devient :
J=(Fep=Fn ) (Fep,—Fin) (1.33)

et annuler sa dérivée par rapport aux paramgtregient a écrire :
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6N
— =0 = S.(Fu-F,)=0 (1.34)

05,

Dans le cas linéaire ou I'on peut écrifg=S.5, la matrice de sensibilité ne dépend pas des
parameétres, il est alors facile d’inverser la ielaet d’obtenir :

B=(S'S)"S'F,, (1.35)

2. Méthode d’estimation de type Gauss - Markov

A partir des calculs effectués précédemmentedg@iession linéaire (1.27)
et en utilisant le résultat (1.35) donné par leolédfon de la minimisation au sens des
moindres carrés, le systeme mis sous forme makeigieut s’écrire de la fagon suivante :

X+ 4

D2

><;|‘ mlexp( Arpgr » X)AX
1 e d d
:8— /;\R ,Fexp_ X;[ mlem( T+AT1X)X ,
XtL D2 :
x;[ W)Iexp( dT+AT ,X)dX
X0+AX1 D2
J. XX2+D2 IeXp(dT'X)dX (lexp(dT1X0+AX1)_|exp(dT1Xo)) 1
Xo

%o+ D 2

S= X{mlew(dnx)dx (Iexp(dT,xo+Axi.)—|exp(dT,xo)) 1

X+l

D2 . . .
J e tentd 000 (@ o v lundr ) 1)

Des lors, la méthode est complétement décrite ele sea sensibilité aux parameétres a
caractériser reste a veérifier.

3. Etude de sensibilité

Dans le cas étudié ici, aucune expression théerin’est utilisée. Par
conséquent, la sensibilité est calculée directeraepartir de la matrice des sensibilités du
systéme inverse a résoudre. Plus simplement, celaspond aux différentes colonnes de
I'expression (1.36). Le résultat obtenu (figure8).inontre que contrairement au modeéle a
travers une fenfeles deux paramétres & estimer ne sont pas carrélé

! Voir paragraphe I. C. 3 : Etude de sensibilité paramétres du modéle & une fente
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figure 1.18 : Sensibilité aux parametres du modelR =A4d/d et B.

La sensibilité¢ a la variation relative des diam&ttBminue au fur et a mesure que l'on
s’éloigne du lobe central. A l'inverse, la sensibib 'amplitude augmente lorsque la position
par rapport au faisceau incident croit. Par conséijen théorie, il est préférable de travailler
vers les premiers ordres de la figure de diffractafin de bénéficier du maximum de
sensibilité au paraméetreR et d'une bonne sensibilité a Iamplitude. Cependan
expérimentalement un compromis devra étre troute ¢a sensibilité du dispositif a détecter
une variation de diametre, et celle donnée par &haode d’identification. Dés lors,
I'hypothese de travailler sur les ordresl ou 2 semble tout a fait raisonnable en terme de
sensibilité a I'estimation. L'ordre 0 étant élimidéffice car son niveau d’intensité est tres

important (Dirac), ce qui expérimentalement engdénsaturation du capteur.

4. Détermination de I'erreur sur I'estimation numérique

L’erreur commise lors de [lidentification numgue est difficilement
exprimable car le bruit de mesure n’est pas fa@lnguantifiable. Par contre, une étude
statistique de sensibilité du capteur, a permismamtrer que le bruit varie inversement
proportionnellement au signal. Ce résultat est pnscompte dans le calcul numérique, en
pondérant la matrice des sensibilités par l'invetsesignal mesuré. Cette technique [21]
permet de connaitre a un facteur prés, l'erreur duéidentification. Sachant que la
covariance du vecteur a identifier s’exprime dé&afgon suivante :

cov(B) =[Xt (covig))™ X]_1 (1.37)
on a alors, a une constante pres la relation stévan

k cov(B) =[xt (kcov(e))™ x]'1 (1.38)
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I'erreur s’exprimant en racine carrée de la covarga la relation suivante peut étre établie, a
une constante pres :

il
d

La difficulté est d’évaluer la constante k afin deuvoir déterminer approximativement
I'erreur sur le parameétre estimé. Pour cela, sdchae le paramétré\ qui représente
I'amplitude du signal doit étre égal a 1 lorsquarlasure est correctement effectuée, il est
possible de déterminer la valeur de la constantépticative en effectuant la différence entre
'amplitude évaluée numériquement et celle ayanir p@leur idéaléA = 1. Le calcul ainsi
deéfini a été testé a l'aide de signaux geneéreés [eaguels I'erreur sur I'estimation attendue
était connue. Pour cela une erreur réelle de 0.2é¥% introduite dans les signaux. L’erreur
évaluée en appliquant I'expression (1.39) est der@n@.15 %. Un plus grand nombre d’essais
ont été réalisés (tableau 1.2). Les résultats abtaont toujours trés proches avec en plus
'avantage de |égerement surestimer I'erreur.

Erreur réelle (%) 0.12 11 5.2 10
Erreur estimée (%) 0.15 1.3 6 12

tableau 1.2 : Comparaison erreurs réelles et estimées.

En conclusion, I'estimation des erreurs commises tbune mesure sera identifiée grace au
calcul de la dispersion. L'erreur sur le paramé&sémeé permet de vérifier que le bruit de
mesure n’est pas trop important ou que I'écartethepErature choisi est raisonnable (ni trop
faible, ni trop élevé). En pratique, les 3 signawesurés a la températureet ceux mesures a
la températurel +4T sont utilisés pour identifier 9 coefficients ddathtion dont la valeur
moyenne, I'erreur moyenne sur I'estimation et Ispdrsion sont retournés. La combinaison
de ces derniers permet de prendre en compte teuwsdeou un éventuel probleme de mesure
est survenu.

E. Conséquences sur la définition usuelle des coeffiside dilatation

Certes, la méthode d’identification présente I'dasge d’estimer directement la
variation relative des diameétres entre deux tentpéggaT et T+AT, mais il faut pouvoir
calculer les coefficients classiques de dilatatiopartir de ce parameétre. Deux possibilités
sont envisageables ; (i) soit il faut utiliser desmules de conversion en introduisant le
coefficient de dilatation différentiel, pour rementwux coefficients définis dans la littérature,
(i) soit la températurd est fixée a la température ambiaifiteet dans ce cas, I'estimation
donne directement le coefficient de dilatation #ppee (1.2). L’avantage de cette derniére
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est sa simplicité de mise en ceuvre, l'inconvénmaajeur résulte de la perte du nombre de
valeurs identifiées.

1. Définition du coefficient de dilatation différentiel

La grandeur estimée obtenue correspond a la peetelad droite passant
respectivement par les points d’'abscisses et doé@es suivants aldry, T] et b[dt+r,
T+A4T]. Par conséquent, il est logique de considérer édsume a la température médiane
T+A4T/2. Ainsi, la définition ducoefficient de dilatation transverse différentigpparait
naturellement et s’écrit de facon analogue au mefit de dilatation vrai (1.3) avec comme
référence non plus la température ambiagterikis une température quelconque T :

1 o]

a,(T)=—
a(T) d, dT

(1.40)

A partir des constatations précédentes sur le clddime température médiane et par
discrétisation de I'expression (1.40), le coefiitiee dilatation différentiel peut étre exprimé
sous la forme :

1 dyur —0y

a,(T)= (1.412)
dT+AT/2 AT
Le diamétre ¢. 41,2 peut étre calculé en fonction de ceux aux tempersl et T+AT :
Ad Ad
Oriare =0r +— =gy —— (1.42)
2 2
avec :
Ad _ dryr —dp (1.43)

2 2

En combinant la formulation (1.41) avec les expoess (1.42) et (1.43), la dilatation
différentielle peut étre exprimée :

AT. 2 R

a, (T+=—)="2_ 1.44

a 2) AT 2+R (1.44)

ou R= Groar —0r (1.45)
d;

L’avantage de ce calcul est d’exprimer la dilatatebfférentielle en fonction dR qui est le
parametre estimé a l'aide de la méthode d’idetifdn mise en ceuvre.
2. Formules de conversion du coefficient de dilatation différentiel

L'utilisation d’un tel coefficient est dénuée siens si elle ne permet pas une
transcription comparable avec les coefficients sonent utilisés. Ainsi, un calcul simple
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permet a partir des définitions (1.40) et (1.44pa&t intégration entré, et T d’extraire des
valeurs de la dilatation différentielle, le diange#r la température :

.
d(T)=d, ex;{ fau(T )dT] (1.46)
To

Ainsi, les formules de conversion s’expriment &ipales relations classiquégl.1), (1.2) et
(1.3) des coefficients de dilatation transverseurRmla, le diamétre a la températdrest
remplacé par I'expression (1.46) fonction de laatdilion transverse différentielle et du
diametre a la température ambiante, ce qui donne :

.
v Coefficient de dilatation transverse spécifiques(T,T,) = ex;{ Iad D) dT} - (@47
To

ex;{Tjad (T)dT

To

]_1
(1.48)

v Coefficient de dilatation transverse moyena,; (T,T,) = ——
o

.
v Coefficient de dilatation transverse vrai  a,(T,T,) =a,(T )exp{ jad (T )dT} (1.49)

To

Ces formulations permettent, a partir de I'évalnatiles grandeurs relatives de calculer les
coefficients de dilatation issus de la littératube plus, il n'est désormais plus nécessaire
d’évaluer le diametre absolu a la température amiace qui limite fortement I'erreur de
mesure commise.

F. Validation de la méthode d’estimation

A ce stade de I'étude, un principe de mesure etnéhode d’identification associée
ont été développés. Cependant, avant de confroaeter méthode d’estimation a des signaux
mesurés expérimentalement, il convient d’effectuer premiere série de tests visant a valider
cette derniere a partir de signaux simulés. Pdar, deest envisagé d'utiliser le modele a une
fente (1.8) et a N fentes (1.20) pour générer dgsasx dont les caractéristigues sont
parfaitement connues. L’ajout d’'un biais sur legnaux ainsi générés permet de quantifier
I'influence de ce dernier sur la précision de lsttion.

! Voir paragraphe I, partie A : Définitions usueltiss coefficients de dilatation transverse
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1. Influence du bruit de mesure

Dans un premier temps, les signaux vont étréézrwa I'aide d’un bruit
aléatoire a moyenne nulle selon un rapport variabtee I'amplitude du signal et le niveau de
bruit. Les paramétres de calcul, nécessaires alelmdd.8) sont les suivantd = 1 m,
d=10pm, ay = 10.10° K, AT = 100 K. L’identification quant a elle, sera réak sur le
premier ordre des figures de diffraction ainsi géaé. Dans ces conditions et en prenant un
rapport signal sur bruit de 10, la représentati@plgique (figure 1.19) permet de visualiser
les signaux a identifier :

0.06 q---------mmeee- [ T P T :
: : : —Signala T

: : : ' — Signal a T+dT
0.05+ : : AT : :

0.04
0.03

0.02

Intensité diffractée (si

0.01+

0 : : : : : %
0.045 0.055 0.065 0.075 0.085 0.095 0.105
Position par rapport au faisceau incident (m)

figure 1.19 : Signaux générés pour un rapport signaruit de 10.

Dans les conditions définies ci-dessus et indépantant du rapport signal sur bruit
introduit, la variation relative de diamétre a atitdors de I'identification esR = 103, Ainsi,
les calculs menés pour différents rapports signausxruit (tableau 1.3), montrent que la
précision de la méthode décroit a mesure que frapignal a bruit augmente.

(Ad/d)eorique = 1.10°
S/B 5 10 100 1000
(Ad/d)caicus 10° 1.384 1.241 1.029 1.005
€ (%) 38.4 24.1 2.9 0.5

tableau 1.3 : Résultats de I'estimation pour différents rapports signaux atbrui

Ce résultat, tout a fait logique, s’explique notaemmpar la composition de la matrice de
sensibilité qui est constituée des signaux mesuREs. conséquent, des précautions
expérimentales seront a prendre pour se trouvédtpnec un rapport signal a bruit supérieur
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a 100. Il sera montré plus tard que l'influencelsluit de mesure sur les signaux mesurés
reste faible, d’autant plus que ces derniers gaites (moyenne, filtre passe bas...) afin de
minimiser son influence.

2. Influence des parametres expérimentaux

De part la définition méme du phénomeéne de aliffon, la mesure peut
notamment s’effectuer a différentes positions emtdrdibre et le capteur. En effet, deux
distances caractéristiques qui sont ; la distante da fibre et le capteuD] et la position
entre le faisceau incident et le captew) pparaissent. Pour cela, la méthode d’estimation
été testée avec les conditions de simulations stésad = 10 pm, ay = 10.10° K%, AT =
100 K et pour des distancBsvariants de 0.25 & 1 m et en se plagant sur tee®d, 2 et 3 de
la figure de diffraction. Les résultats obtenus miamplitude sont reportés (figure 1.20) et
pour la variation relative de diametre (figure 3.21

0.04
0.035+
0.03
0.025+
0.02
0.015+

0.01

Erreur relative de l'identification (%)

0.005+--+

0+

2
Ordres de la figure de diffraction

figure 1.20 : Erreur relative sur I'estimation damplitude A a différentes distances D gt x
0.09
0.08
0.07 4----
0.06 -
0.05 -+
0.04 ----
0.03 -
0.02 -+

Erreur relative de l'identification (%)

0.01 -

0

2
Ordres de la figure de diffraction

figure 1.21 : Erreur relative sur I'estimation da Variation relative des diamétres R4d/d a
différentes distances D e&f. x
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De maniére générale et méme si les estimationsténéalisées sur des signaux non bruités,
I'erreur sur I'estimation des deux parameétres sséafaible.

Concernant I'erreur commise sur I'amplitude, unedence trés nette apparait. En effet, la
sensibilité de la méthode d’identification est ipdédante de la distanEe c’est-a-dire de la
distance entre la fibre et le capteur. En revantkaeur augmente lorsque l'ordre de la
figure de diffraction augmente. Cela signifie gaentéthode est moins sensible lorsque la
distance entre le faisceau laser et le capteur entgn

L’erreur commise sur l'estimation de la variatioalative des diametres présente une
évolution plus particuliere. Il semblerait que lkensibilité a I'estimation de ce parametre
augmente avec l'ordre de la figure de diffracti@e plus, pour l'ordre le plus élevé (3),
I'estimation semble insensible a la variation d&aticeD. Par contre, cela ne semble pas étre
le cas pour les ordres 1 et 2, ou la sensibili@adta mesure que cette derniere augmente.
Malgré tout, ce sont les positions expérimentalpinales, susceptibles de fournir un
maximum de sensibilité du systeme de détectiorfigeiont ces parametres. En revanche, il
est bon de garder en mémoire que la méthode difidatibn est également dépendante de
ces parametres geomeétriquBset xp).

De la méme facon, l'influence du nombre de poimésents dans les signaux a identifier peut
étre testée. Les résultats (tableau 1.4) montiemt’grreur décroit exponentiellement lorsque
le nombre de points augmente.

(Ad/d)eorique = 1.10° | N'= 200 N = 400| N = 600| N = 800| N = 1ooo“
(Ad/d)caicuie 10° 0.9981| 09988 0.999 0.9992 0.999p2
£ (%) 0.187 | 0.120| 0.007] 0083  0.074

tableau 1.4 : Estimation pour des signaux constitués d’'un nombre différent detpoin

Méme si I'erreur sur I'estimation est extrémemaeable quel que soit le nombre de points,
une tendance peut étre dégagée. En effet, dansslepi@sent, I'asymptote horizontale
représentative de I'erreur minimale lorsdguigend vers l'infini, est quasiment atteinte a parti
de 600 points. Par conséquent, lors des mesuesailpréférable de rester au dessus de cette
limite.

Finalement, l'influence de I'écart de températundree les deux signaux peut étre étudiée
(tableau 1.5).

S/B=1000 | AT=1K | AT=10K | AT =100 K |AT = 1000 K

(Ad/d)heorique-10]  0.01 0.1 1 10

(Ad/d)cacue 10’ | 0.009884 | 0.098841 0.988085  9.8718(7
£ (%) 1.156 1.159 1.192 1.282

tableau 1.5 : Estimation pour différents écarts de températures.
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Les résultats obtenus prouvent que méme si I'emreste faible, une augmentation variant
avec I'écart de température peut étre constatgecdPmseéquent, il sera préferable de ne pas
dépasser des variations de 200 a 300 K. Une derreararque concernant ce calcul consiste
a indiquer que ce résultat était prévisible. Ereteffe calcul analytiqueétant basé sur un
développement en série de Taylor du signal a |péeatureT+AT en fonction de celui &, si

I'écart entre ces derniers devient trop grand (#F), alors I'hypothése méme de notre
démonstration sera plus ou moins valable.

3. Influence de l'incertitude de mesure supet D

L’expression analytique du modele développé 7)1.2ait intervenir les
variables de positiong et D du capteur. Par conséquent lors d’'un essai, laimaete ces
derniers sera forcément entachée d’'une certaimeireau incertitude. Ainsi, il convient de
tester son influence sur celle commise lors dditretion des parametres. Pour cela, des
conditions de simulation proches de celles obteedpgrimentalement sont appliquéek=
10 um, ay = 10.10° K™, AT = 100 K,D exacte égale & 1 m et en se placant sur I'ordie |&
valeur dexy vaut 4.8 cm. Ensuite, la grandeyrest entachée d’une certaine erreur allant de —
10 a 10 %. Dés lors, le tracé (figure 1.22), deckirtitude de mesure obtenue en fonction de
I'erreur relative peut étre présente :

"""""""""""""" ' """""""""" '9245" """"""""""""""" """""""""""""""""
— — e R— .
A S T SRS
i i 0 o

S A T B S

Erreur relative (%)

0
Biais sur la position (%)

figure 1.22 : Erreur relative sur I'estimation da Variation relative des diamétres

Les résultats obtenus montrent que lincertitudeimale se situe autour des valeurs exactes
deD etxy. Par contre, I'erreur sug semble augmenter lorsqu’on la surestime.

! paragraphe I, partie B : Développement analytiduee méthode autorégressive
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4. Influence de la géométrie réelle de la fibre

Il a été montrgu’a partir de I'allure réelle de la figure de difttion mesurée sur
différentes fibres (figure 1.14), il était possilile développer un modéle phénoménologique
capable de reproduire les signaux mesurés (figui®é &t 1.17) cela a partir de trois
paramétres, b etd. De plus, la méthode d’identification, basée su# aombinaison linéaire
de fonctions élémentaires est valable lorsqu’orpsse que toutes les paramétrash(et d)
se dilatent selon la méme déformation transvers@siAil est intéressant de tester
I'incertitude obtenue lorsque cette hypothése nfdgs vérifiée. Pour cela, 4 simulations
(figure 1.23) peuvent étre réalisées avec les patras suivantsd = 10 yum, a = 2 um,

b=0.1pm, N = 15,0y = 10.10° K™, T, = 300 K et4T = 1000 K.

L e L :
— Signal simulé a 300 K :
19 — Signal simulé a 1300 K, avec dilatation identiquetsus les paramétres :
’ — Signal simulé a 1300 K, avec dilatation que sur d
— S|gnal simulé a 1300 K, avec dilatation différesiie tous les parametres
1 . : :
=)
A2
o 0.8+
©
2
o |
g 0.6
<
0.4 +
0.2 -
0 ‘
0 150 300 450 600 750 900 1050

Nombre de pixels du capteur C-MOS

figure 1.23 : Simulations représentatives de latdifion thermique a travers une fibre.

A partir de ces simulations, les identificationpaxtir de I'expression analytique (1.27) et
avec la méthode inverse (1.35) peuvent étre réaljsd sont représentées au tableau 1.6 :

Ad/d = 107 Ad/d = 107
(Ad/d)nsorique = 1.10% | Ad/d = Ab/b = Ab/b = 107 - Aa/a = 2.10
Ab/b =Aa/a=0
Ab/b = 0.3. 10
(Ad/d)caicus 107 1.0021 1.03 0.977
£ (%) 0.21 3 2.25

tableau 1.6 : Estimation au dela des hypothéses du modele (1.27).

Ces résultats, trés intéressants montrent d’'uné e la méthode développée permet
d’estimer la variation relative des diametres auee tres bonne précisiom €0.21 %).

Lvoir ll.B et C
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D’autre part, ces calculs montrent que méme losyse place en dehors de I'hypothése du
modele (1.27), c’est-a-dire en supposant que Ealibn n’est pas uniforme pour toutes les
sources de diffractiond( b et a) I'erreur sur la variation relative des diameétrestent
inférieures a 3 % quelle que soit 'hypothése addrgie. En effet, si 'on suppose que la
variation relative des paramétres représentatésrdgosité est nulle, I'incertitude est de 3 %.
A l'inverse, en supposant que les coefficients datation sont différents selon I'échelle
caractéristique, I'erreur sur la dilatation priradg(Ad/d) est d’environ 2 %.

Ainsi, cessimulations permettent de montrer que le modeéle dévelopgté adapté aux
différentes géométrieprises par les fibres de carbone a étudier. Desplumet en évidence
le caractéreplutét secondaire des rugosit@e surface lors déestimation de la dilatation
spécifique principale de la fibre

G. Avantages et inconveénients de la nouvelle méthode

A ce stade de la démarche de mesure développéprdesers avantages liés a la
nouvelle méthode proposée peuvent étre présenteés :

= L’originalité du développement analytique proposénpet de travailler avec un modéle
autorégressif basé uniquement sur des grandeursabéss.

o Ce développement fait apparaitre directement latian relative des diamétres entre
deux températures de mesures, ce qui implique mmeution de I'erreur de mesure et une
augmentation du nombre de valeurs identifiées.

= L'utilisation de I'ensemble du signal mesuré, partérmédiaire du capteur couplé a
une méthode d’estimation numérique augmente camditdment le nombre de points de
mesure qui passe de 1 dans les travaux antéridid@4adans notre cas.

o La partie consacrée a la validation de la méthoegtichation a permis de montrer que
la résolution théorique de cette méthode était DD dois supérieure a celles existantes
dans la littérature. De plus, la sensibilité aurap#etres de positionnement combBet X,

est trés faible.

= La méthode développée, basée sur des combinaiséagés de fonctions élémentaires
permet d’obtenir des résultats cohérents pourl#ation transverse des fibres de carbone
de géométries non circulaires avec des rugositésitdiace.

Finalement, le seul inconvénient vient du bruitnaesure qui induit une erreur forte lorsqu’il
est trop important. Ainsi, il faudra essayer d’aper au maximum la mesure et le dispositif
associé pour limiter 'ensemble des phénomeénesibatieurs associés a ce type de mesure.
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V. Optimisation par la recherche et le traitement de I|'erreur
expérimentale puis validation du dispositif et de la méthode d’estimation
développée

Dans cette partie, il convient d’effectuer I'étuden exhaustive des différentes sources
d’erreurs possibles lors d’une mesure. En effédsgleuvent étre de plusieurs ordres : liées a
un phénoméne physique, a une erreur de mesureg aaunvaise sensibilité du capteur ou
plus simplement a la validité du modele. Ainsi, @hiee de ces sources a été étudiée afin
d’optimiser la mesure et son erreur associee. tetamt également, de connaitre les limites,
en terme de sensibilité, de la technique et duodipde mesure.

A. Sensibilité des systemes de mesure utilisés

Ici, deux démarches de recherche d'erreurs soptoedes. La premiére concerne
I'estimation de I'erreur commise expérimentalemlensque la stabilisation mécanique de la
fibre est mal assurée. La seconde concerne le wa@éOS de mesure de la figure de
diffraction.

1. Stabilisation de la contrainte mécanique appliquée a la fibre

Concernant la stabilisation mécanique de lafibrest difficile de prévoir a
I'aide d'un modele, I'erreur engendrée par des neoents ou des vibrations de la fibre lors
des essais. Pour cela, la méthode suivante a éigiechLa fibre (XNO5) a été portée a une
températureT de 1400 K. Puis, elle a été tendue manuellemesguja une contrainte
mécanique représentant un allongement de 0.01 %uitencing acquisitions de la figure de
diffraction ont été réalisées. La fibre subit umévation de température de 200 K induisant
une dilatation longitudinale qui va détendre lardibLa fibre est retendue a la méme
contrainte gu’avant dilatation, et cing autres fegide diffraction, a cette température sont
enregistrées. L’identification entre les figures difraction relevées pour chacune des
températures montre (tableau 1.7) que la dispetanue entre la valeur moyenne et I'écart
type est de I'ordre de 20 % sur 25 valeurs estimées

1600 1 1600 2 1600 3 1600 4 1600 5
14001 || 2.57E-04| 3.04E-04] 3.07E-O 3.80E-(4  4.25E{p4
14002 | 3.65E-04 | 4.93E-04] 4.16E-0 4.89E-(4  3.65Ep4
14003 | 4.55E-04| 4.83E-04] 5.07E-O 5.79E-Q4 4.23E{P4
14004 | 5.92E-04| 5.20E-04] 5.44E-0 5.16E-Q4 5.13E4{D4
14005 | 5.93E-04| 4.16E-04] 4.16E-0 3.65E-(j4 5.21E-{D4
Valeur moyenne (Rm) 4.50E-0|H1
Ecart type (sRm) 9.19E-01
Dispersion (%) = sRm/Rm 20.4%

tableau 1.7 : Estimation pour différents écarts de températures.
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La méme opération réalisée en utilisant le progrande stabilisation de la contrainte
meécanique par régulation en temps réel va nettearastiorer la dispersion. En effet, cette
derniére va alors chuter de 20 a environ 3 %. @exitre I'importance, d’une bonne maitrise
de la tension mécanique, appliquée a la fibre.

2. Mise en évidence de la sensibilité maximale du capteur C-MOS

bY

Dans un premier temps, il convient a partir txdression (1.2) du
coefficient de dilatation transverse moyen, deudalcl’'ordre de grandeur des variatiadd
de diametre en fonction de la température appligBéear cela, le coefficient de dilatation
transverse sera fixé & 1028, le diamétre de la fibre & 10n et la température variera de
50 a 400 K, (tableau 1.8).
Température imposeé

AT (K)
4d (nm) 5 10 20 30 40

50 | 100 | 200 | 300 | 400

tableau 1.8 : Variations relatives de diamétre en fonction de I'écart de teatpée.

A partir de ces résultats, Il s'agit de montrer Itpse sont les variations minimales de
diamétre, susceptibles d’engendrer une variatiffisante de la figure de diffraction. Ceci, en
sachant que la résolution spatiale minimale asabigla la limite inférieure de détection du
capteur, correspond a la taille d’'une photodiged@% um). Pour respecter ce principe, il faut
pouvoir optimiser les parametres expérimentauxatdgt, a partir de ceux imposeés lors d’'un
essai. Dans notre cas, seuls le diamétre de dibia longueur d’'onde du faisceau laser sont
figés, alors que les variables comme : les dis&Daet X entre la fibre et le capteur ainsi que
I'écart de températuredT entre chaque mesure peuvent varier. Pour celaartir ple
I'expression (1.8) du modeéle, un calcul de la warade position de la figure de diffraction
(4x) permet d’obtenir la relation suivante :

Ax = —x{%} a, (T)AT (1.50)
Dans cette relationx représente la position du capteur par rapporta@scdau lase) la
distance entre la fibre et le capteay, le coefficient de dilatation transverse moyeJ€tla
variation de température imposée a la fibre. Ceadtation montre que la sensibilité est,
indépendante du diamétre de I'échantillon et déotmyueur d’onde du faisceau laser. En
revanche, la figure de diffraction (1.8) dépenddtameétre de la fibre. En se placant dans une
configuration expérimentale donnée = 10pum, ay = 10.10° K™, AT variant de 50 & 400 K,

D = 1 m et en se positionnant sur I'ordre 1 ou leewadex, vaut 4.8 cm, la représentation
simultanée (figure 1.24) de la figure de diffranti@rdonnée de gauche) et des variations de
positions résultant des différents écarts de teatpgs imposés (ordonnée de droite) permet

de vérifier si le capteur sera suffisamment seasdsk de la mesure.
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figure 1.24 : Sensibilité du capteur C-MOS pour goafiguration fixée.

Dans cette représentation, la variatiba (um) de position de la figure de diffraction a été
adimensionnée par la taille d'un pixet @5 um) ce qui permet de lire directement son
déplacement en pixels. Il faut noter que la variafix est monotone croissante en fonction de
la positionx par rapport au faisceau. De la méme facon, epentdamment de I'abscisge
cette variation est d’autant plus importante qéedit de températurdT augmente. Cette
exemple montre bien que dans cette configuratieardit délicat d’effectuer les mesures avec
un écart de température de 50°C, puisque celatiddaivariations allant de 1 a 2 pixels sur la
figure de diffraction.

Finalement, ce calcul de sensibilité permet de idaler selon les configurations
expérimentales des abaques visant a optimiserdesngtres de positionnement du capteur
(D etxg) mais également I'écart de température a impotefibre AT).

3. Influence du nombre de points de moyenne avant acquisition

Comme cela a été décrit dans la partie concerdan procédure
expérimentale de mesure, les figures de diffractiomt visualisées a I'aide d’'un oscilloscope
numérique, ou elles subissent un certain hombrendgennes avant d'étre transmises a
I'ordinateur. En effet, 'opération de moyennages d&gnaux avant acquisition est rapidement
colteuse en temps lorsque le nombre de points deenmme augmente. Typiquement, ce
temps passe de 2 minutes pour 256 points de moyertte minutes pour 4096. Sachant,
gu’'une expérience classique entraine, une trentliem@egistrements des signaux, la durée
totale passe de 1 heure dans le premier cas aut8shgour le deuxiéme, soit dix fois plus.
Par conséquent, il convient de tester I'influenoegerme de précision et de répétitivité de la
mesure lorsque le nombre de points de moyenne a@ntisition varie. Pour cela, des
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mesures sur une fibre de carbone HTA 5191 3K ppawamme complete de température et
pour différents nombre de points de lissage : 83@, 1024 et 4096 ont été réalisées (figure
1.25).
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figure 1.25 : Influence du nombre de moyennes aaeamisition des signaux sur la fibre C2
(HTA 5191 3K) sur une gamme de température allar8@D a 1300 K.

Ici, les signaux mesurés ont été enregistrés anig gour chacune des températures. Par
conséquent, les résultats obtenus apres idenidiicegprésentent la valeur moyenne calculée
sur 25 estimations du paraméeteles résultats présentés montrent le coefficierdithtation
spécifique (%) calculé pour les difféerents cadailt noter que quel que soit le nombre de
points d’acquisitions utilisés avant enregistremées signaux, le coefficient de dilatation
spécifique reste identique pour toutes les températ cela aux erreurs de mesures prées. Par
conséguent, le signal sera moyenné sur 256 ponarst acquisition. Dans ces conditions, le
temps réel d’'une mesure sera de 'ordre de 1 heure.

B. Précautions expérimentales assurant la fiabiliggndesures

1. Présentation du probleme

Lors des essais, un grand nombre de mesurescara des températures (5
en général) sont effectuées. Par conséquent, lrfidentification, réalisée entre deux
températures, les parametres estimés seront aureaieb25. Cela permet d'effectuer une
analyse statistique simple sur les valeurs airgsitiices. Classiquement, un calcul permet de
trouver la dispersion, exprimée en %, en divisa@alt type et la valeur moyenne. Dans ces
conditions, seules la valeur moyenne (calculéertr g 25 estimations) et la dispersion sont
conservées. Sachant que le nombre de grandeurscainglées, sur la gamme compléte de
température est d’environ 50 a 100, il est touibdnvisageable d’exclure les individus mal
evalués. En effet, lorsque sur les 25 estimatians, d’entre elles correspond a une mesure
aberrante due a un éventuel phénomene perturbatest,'ensemble des résultats qui sera
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biaisé lors du calcul de la valeur moyenne créansi aune hausse significative de la
dispersion. Pour éviter ce type de biais et pouseover 'avantage d’avoir un grand nombre
de valeurs estimées, une procédure d'exclusiopaoiess aberrants a été mise en ceuvre.

2. Sélection sous critere permettant de cibler les points aberrants

En effet, a partir des remarques précédentesenhble facile de
construire un algorithme visant a éliminer les poiaberrants lors du calcul de la valeur
moyenne, tout en gardant un indicateur traduisariitabilité ou le poids de cette derniere.
L’algorithme d’exclusion des points aberrants p&ue décrit a partir de : (N, le nombre de
signaux enregistrés a chacune des tempéraiwieeTy, (i) N2 le nombre d’identifications
possibles entre deux températures, @i)la ™ valeur estimée sur le§? identifications

possibles, (iv)R, la valeur moyenne sur I8¢ identifications possibles, (\g, la dispersion
calculée pour ledl? identifications possibles et (Vijimite, 12 dispersion maximale autoriseée.
En effet, ce test calcule la valeur moyenne eidpaision sur lesl2 valeurs identifiées. Si la
dispersion obtenue est inférieure a la dispersioitd imposée par l'utilisateur, alors la valeur
moyenne, la dispersion et le nomkx¥é sont retournés. Le cas échéant, un test permet
d’exclure lesl valeurs aberrantes puis de recalculer les nowsvetieeurs pour la moyenne et
la dispersion. Ceci est réalisé tant que la digpeneste supérieure a la limite imposée. Au
final, la valeur moyenne, la dispersion et le noen®-1) de points retenus sont enregistrés.
De maniere générale, la limite de dispersion a@gefia 15 %, et la dispersion initiale dépasse
rarement 5 % sur 25 valeurs estimées. En concluesaite procédure s’apparente plus a une
sécurité supplémentaire permettant au manipulatieurpouvoir juger la pertinence des
résultats.

C. Résolution des mesures

Toutes ces études visant a contrbler les erreupgriementales ou d’identification
permettent de quantifier la résolution obtenue bes mesures. Cette derniére, dépend du
bruit de mesure mais peut étre estimée pour chiggpeede fibre et pour chaque température.
En effet, le travail d’optimisation a surtout pesnrde détecter les sources d’erreurs pour
ensuite les limiter lors des essais. Ainsi, mémnia gésolution finale dépend de I'ensemble de
ces difféerentes sources d’erreur : (i) sensibiliés systemes de mesures et (ii) rugosités de
surface. En pratique, elle est surtout limitée lpaprécision obtenue lors de lidentification
par méthode inverse qui découle directement de ualit§ des figures de diffraction
enregistrées a 'aide du capteur.

Ainsi, lors d’'une mesure, 5 signaux par températmat relevés, permettant par la méme
d’estimer la dispersion et le bruit de mesure préser les signaux. Pour cela, on part du
principe qu’'a une méme température, la variatidativee entre chaque signaux mesurés doit
étre nulle. Dés lors, en effectuant une identifaratdu parameétr&R entre tous les signaux
mesures, il est possible d’obtenir une matrice Eprésentative de la variation minimale
détectable par la mesure et 'identification (talold..9) :
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3001 300 2 300 3 300 4 300 5
3001 2.77E-15 | 1.68E-05 | -6.44E-06 | 2.28E-05 | 2.52E-05
3002 | -1.68E-05 || -1.74E-15 || -2.34E-05 | 6.00E-06 | 8.40E-06
300 3 6.32E-06 | 2.32E-05 | 1.48E-15 | 2.91E-05 | 3.16E-05
3004 | -2.28E-05 || -6.04E-06 || -2.95E-05 || 3.53E-15 | 2.38E-06
3005 | -2.52E-05 || -8.44E-06 || -3.19E-05 || -2.38E-06 | 1.59E-16

tableau 1.9 : Valeurs identifiées a la température ambiante sur 5 signaue@istrés.

La matrice obtenue est antisymétrique ce qui estalb puisque les termes diagonaux
représentent le signaldentifié avec lui méme. Pour estimer la senddila valeur maximale
représentative des signaux ou le bruit de mesurenasimum est conservée pour définir la
résolution spatiale de la mesure. Ici, il s'agitRle 3.16.1C, ce qui permet de calculer il
minimum susceptible d’étre vu par le systeme ded&n et d’identification. Pour cela, en
considérant une fibre de diametre 1, et d’apres le définition dR, le calcul suivant est
réalisé :

rR=29 - 31610

d (1.51)

=Ad =31.610™ =0.316 nm

Dans cet exemple, la résolution spatiale obtenue’esviron 300 pm Ce dernier est assez
représentatif de la résolution moyenne généralenodteénue sur les différentes fibres
mesurées.

D. Validation sur un filament de tungstene

A ce stade de I'étude, la robustesse, la fiabiith fois théorique et expérimentale de
la méthode d’estimation ainsi que du dispositif @kpental ont largement été prouvées.
Ainsi, il convient de réaliser I'étape ultime visad valider les mesures du coefficient de
dilatation transverse obtenus, par comparaison awveecnatériau modele bien connu par
ailleurs. Pour effectuer cette validation, le chdixn matériau isotrope comme un filament de
tungstene, semble tout a fait approprié. En efetchoix présente de multiples avantages qui
sont indépendants de I'échelle caractéristiquesBolation, filament de quelques microns ou
matériau massif. De plus, le caractére isotropeeddernier autorise la comparaison entre la
dilatation thermique transverse et longitudinalesgunt identiques.

Ainsi, la phase de validation va se décomposeras parties ; la premiere sera consacrée a
la présentation des résultats expérimentaux obtaniede du dispositif et de la méthode
d’identification développée. Puis, a partir de peEsultats et par I'utilisations des formules de
conversions mises en ceuvres, une comparaison eliges coefficients de dilatation
transverse spécifique sera présentée. Finalengentpétitivité des mesures sera montrée en
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superposant les résultats obtenus apres différarategagnes de mesures sur un méme
monofilament de tungstene.

1. Présentation des résultats expérimentaux

Une campagne de mesure sur un filament de g&mgste 18§im pour une
gamme de température allant de 'ambiante a 20@9d€ un écart de température de 200 K
entre chaque mesure a été réalisée.
La configuration expérimentale pour le positionnatndu capteur est la suivante : distance
D= 1.21 m entre la fibre et le capteur, mesure suf'l ordre de la figure de diffraction
(xo= 3.3 cm). Concernant l'acquisition des signaus, paramétres sont : 5 acquisitions par
température, 256 moyennes avant acquisition, 3 meesffectuées sur la méme fibre.
Enfin, I'identification est réalisée avec les paédras suivants : 886 points pour la figure de
diffraction, 70 points pour le lissage, une dismerdimite égale a 15 %. Dans ces conditions,
la dilatation différentielle et son erreur assocm@enue apres identification entre les signaux

mesurés aux différentes températures, est repéeseanh fonction de cette derniere
(figure 1.26).
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figure 1.26 : Dilatation différentielle obtenue sum filament de tungsténe de .

A partir des valeurs mesurées, une interpolatinéalre peut étre réalisée. Excepté a basse
température ou les valeurs, erreur comprise, neepapas par la droite d’interpolation,
I'ensemble des résultats oscillent autour de abtdée. Des lors, la procédure de calcul des
coefficients de dilatation transverse a partir fdesules de conversion peut étre réalisée. Ce
calcul est effectué a partir de la droite de ré&gjogs mais aussi pour les droites interpolées a

partir des points représentant les erreurs miniraleaximale engendrées par chacun d’eux
(figure 1.26).



Chapitre 1 : Coefficient de dilatation transverse

2. Comparaison des coefficients calculés avec ceux de la littérature

Ici, seul le coefficient de dilatation transwepécifique (%) sera présenté.
Les mesures issues de la littérature proviennedbdaées fournies par J. P. Morniroli [22].
Les résultats obtenus (figure 1.27), sur un filatram tungstene de 18m, sont en parfait
accord avec ceux fournis par la littérature, surmetériau massif. Il semblerait que nos
mesures sous estiment Iégerement le coefficiewlild@tion spécifique a basse température.
Cela s’explique simplement a partir de I'extrapolatvers les basses températures des
valeurs de températures obtenues lors de I'étaggmna
De maniére générale, et en considérant I'erreunegure obtenue sur les valeurs identifiées,
le dispositif expérimental, la méthode d’identifica ainsi que I'utilisation des formules de
conversion sont validées.
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figure 1.27 : Comparaison du coefficient de dilaiatspécifique (%) obtenu sur un filament
de tungsténe de 1@n, avec celle fournie dans la littérature pour uatémiau massif.

Un dernier point concernant la validation de laétévité des mesures reste a vérifier. Pour
cela, trois campagnes de mesure sur un filamenumigsténe identique au précédent ont
eégalement été réalisées (figure 1.27).

Il faut noter que la superposition, aux erreursnmiEsures pres, des différentes campagnes
d’essais prouvent la répétitivité des mesures.abeédme facon, la bonne adéquation avec les
résultats fournis par la littérature est encoreforeconfirmée.

Dans cet exemple, la résolution spatiale calcukéecda procédure décrite précédemment est
de 1 nm, ce qui donne une incertitude de mesure d’envi@én pour les valeurs identifiées
avec unfaible écart de température (100 Kalors qu’elle se situe autour @&% lorsque ce
dernier atteint500 K



V. Conclusion

Dans ce chapitre, les limites expérimentales dethadés précédemment développées
dans la littérature ont pu étre mises en évidemumur cela, une discussion fondée sur une
recherche pertinente d’erreurs a partir d’'une simgtude de sensibilité a permis de prouver
gue la résolution offerte par les dispositifs dépglés dans la littérature pouvait atteindre le
méme ordre de grandeur que les variations a mesurer
Puis, la méthodeoriginale développée dans cette étude a été largement eléiette
méthodebaséesur uneestimation autorégressive par méthode invepsgmetd’améliorer la
précision des résultats d’'un facteur 1Me plus, une procédure inhérente a la méthode
autorégressive, a permis le développement d’unutanalytique susceptible de fournir, a
partir des parametres estimeés, les coefficientellmment utilisés dans la littérature. Cela,
sans perdre le gain de précision offert par notkthmde.

Ensuite, une importante étude concernant la quaatibn des erreurs expérimentales et
théoriques a permis d’obtenir un systéme de mesurglétement optimisé. Ainsi, les limites
absolues de l'outil de mesure développé ont éttnéss. De maniére générala,résolution
spatialesurla mesure du diametrest d’envirorB00 pm

De plus, lamesuredu coefficient de dilatation transverse d’filament de tungstenea
permis d’obtenir desésultats en parfait accor@vecceux fournis dans la littératuresur du
tungstene massif. Par conséquent, I'ensemble dessafiats autorise la validation a la fois
du dispositif de mesure mais également de la méthmerse autorégressive développée.
Une étude visant a caractériser la dilatation traasse d’'un trés grand nombre de fibres de
carbone et céramique sera présentée (chapitre €3. perspectives liées a I'utilisation du
dispositif seront détaillées dans la conclusionéyéte Cependant, un@remiére évolution
du dispositif concerne lmesure du coefficient de Poisso@ette mesure encopdus délicate
semble tout a faipossiblecompte tenu de leésolution et desperformances atteintepar
notre systeme de mesure.
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Dans ce chapitre, la détermination du coefficidatPoisson a trés haute température
sera réaliséex partir du systeme de mesure et de la méthode d’identificatiéveloppés au
chapitre précédentDans un premier temps, une méthode proposée.garutinska et al.
[23] sera commentée. A travers ce travail, un dertaombre de points importants seront
dégagés. Tout d’abord une étude de sensibilité manta difficulté inhérente a ce type de
mesures lorsque lesollicitations mécaniquesmposées a la fibreont faibles(allongement
inférieur & 0.1 %). Puis, legifficultés liées a lastructure souvent anisotropdans la section
transverse des fibres seront discutées. Ensusemiedifications expérimentales nécessaires
pour cette mesure seront décritedest méthodes de mesure de la déformation longitudinale
présentées. En effet, la mesure du coefficient digssbn résulte dwouplage entre la
détermination de ladéformation transverse et longitudinaleDe part les propriétés
mécaniques a trés haute températudes fibres de carbone, comportemeiscoélastique
puis plastique on verra que certaineprécautions sont nécessaires-inalement, une
validation sur un filament de tungsténenontrera la limite expérimentale de ce type de
mesure. Pour cela, un calcul d’'erreur permettrafoer ces limites en fonction des fibres
étudiées.
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|. METHODES CLASSIQUES DE DETERMINATION DU COEFFICIENT DE POISSON

La mesure du coefficient de Poisson peut étrasémlpar analogie avec la mesure du
coefficient de dilatation transverse. Lors d’'unesaore visant a déterminer la dilatation
thermique d’'un matériau et indépendamment de |l&ekiéobservation, le principe consiste a
suivre les variations géomeétriques de ce derniesgldil subit une contrainte thermique
(élévation de température). La détermination ddfmdent de Poisson consiste quant a elle a
mesurer les variations géométriques d’'un matérisnissant unecontrainte mécaniquge
allongement de ce dernier selon une direction didre.

A. Définition usuelle du coefficient de Poisson

On considére un échantillon de forme cylindriquel® diamétrad trés inférieur a sa
longueurL (cas d’'une fibre). En supposant que la fibre estrape transverse, que ces
propriétés mécaniques sont linéaires dans le damélastigue et que la section est quasi
circulaire, le coefficient de Poisson peut étrardéfelon I'expression :

__¢&

__Ad/d

g AL/L 1)

Cette relation montre que le coefficient de Poisseprésente le rapport entre les
déformations transversesr) et longitudinales £). Dans ce cas, les déformations peuvent
s’exprimer comme la variation relative des grandeggométriques selon les directions de
sollicitation et d’observation. Précisons que pone fibre, la sollicitation mécanique se fera
dans le sens longitudindl)(et I'observation selon le sens transvede(figure 2.1).
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figure 2.1 : Schéma expliquant la définition duffioeent de Poisson.
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Des lors, le probleme posé par ce type de mesysparait clairement. En effet, en

considérant que les échelles caractéristiques dhasune des directions sont d’environ
50 mm pourL et de seulement 1Am pourd, il est évident, dans ces conditions, que la
difficulté expérimentale se résume a la déternomatie la déformation transverse. Ainsi,

compte tenu des travaux réalisés au chapitre Linautil de caractérisation du coefficient de
dilatation transverse a été développé, I'évolutiamns la détermination du coefficient de

Poisson semble tout a fait envisageable.

B. Méthodes de mesures existantes du coefficient tsd@to

Le facteur qui limite les mesures du coefficieatRbisson aux échelles microniques sur
fibre unitaire est justement la difficulté & réafisles mesures de dilatation transverse. Comme
cela a été montré dans le chapitre consacré adanuiéation de la dilatation transverse, ou
déja peu de références bibliographiques a treehantpérature ont été trouvées. Concernant
la mesure du coefficient de Poisson, seulementréiéeence de |. Krucinska et al. [23] sur
monofilaments et a température ambiante a pu &tenoe. Cependant, un certain nombre de
travaux ont été realisés sur des matériaux comgsosMiéme si l'intérét de ces méthodes
indirectes est plutét d’ordre mécanique que theréaanique et que le but de notre étude est
la caractérisation sur monofilaments, il conviemtes présenter brievement.

1. Méthodes de mesures sur matériaux composites

La particularité des matériaux composites C/C qesils requierent une
bonne connaissance des propriétés mécaniques (@nddldsticité, module d’Young...) de
la fibre et de la matrice. La détermination degpgiés liées a la matrice ont fait I'objet d’'un
grand nombre d’études réalisées par G.D. Dean. ¢24]l et M. Schrager et al. [25] et ne
seront pas discutées ici. En revanche, I'étud@ dédonse a une sollicitation mécanique, dans
le cas des fibres transverses isotropes est biesn @mplexe puisque cela nécessite la
détermination de cing constantes élastiques indigreas comme le montre R. Smith [26].
De plus, ces études se limitent souvent a la détation du module D’Young et de
cisaillement, c’est notamment le cas des travauxcd&auder [1] et R. Pampuch [27]. En
effet, les évaluations directes des propriétésribarécaniques (Module d’Young transverse,
coefficient de dilatation transverse et de Poisspsur. monofilaments sont difficiles a mettre
en ceuvre en raison des faibles valeurs de diameétres
Jusqgu’a présent, les auteurs ont surtout utilis tdehniques indirectes qui, a partir de la
relation entre les modules d'élasticités et lesstamtes de raideur permettent sous certaines
conditions une description des performances méuaaniges fibres, W.N. Reynolds [28] et
W. Riuland [29]. Sinon, des techniques basées srulgasons, a partir de matériaux
composites unidirectionnels renforcés par desdilsedon des fractions volumiques variables,
permettent une analyse de toutes les raideursqgtlast L'application de modeles théoriques
fondés sur les propriétés de la phase, de la ctiatien et de la géométrie sert a déduire la
rigidité des fibres. C’est notamment ce que profgese Dean et al [24] qui incorporent, dans
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les équations issues de la théorie de Z. Haship [@Orésultats obtenus expérimentalement a
I'aide d’'une méthode ultrasonique pulsée en trassiomn. Une méthode similaire proposée
par R. Smith [26], basée expérimentalement surtecienique ultrasonique en immersion et
théoriquement sur le modéle de J.E. Ashton etijl¢B L.E. Behrens [32]-[33], permet de
déterminer le coefficient élastique de raidews fiur en déduire le coefficient de Poisson. Le
probléme ici est lié a la faible sensibilité du fficeent de raideur par rapport a la propagation
ultrasonique, ce qui entraine une dispersion inapbetdes résultats 20 %).

En conclusion, cette breve revue bibliographiquacenant les méthodes indirectes
appliguées aux matériaux composites met en évidphesteurs points. Tout d’abord, les
résultats obtenus pour le coefficient de Poissant sorrélés d’'une part avec l'incertitude
(souvent forte) de mesure des modules élastigué'auaire part avec la validité des modéles
théoriques servant a remonter aux parametres.r€afarce d’'autant plus l'idée de travailler
avec des méthodes directes sur monofilament.

2. Méthode proposée par Krucinska sur monofilaments a la température ambiante

Méme si l'article proposé par Krucinska et &3][ est le seul vraiment
intéressant sur la mesure du coefficient de Poigtamalgré que I'étude soit limitée a la
température ambiante, il faut souligner la clatt@ eigueur affichées ici. En effet, les auteurs
ont pour une fois, réalisé une étude théoriquealiee d’erreur d’apres H.D. Young [34] qui
permet d’exprimer I'erreur maximale obtenue a padé la connaissance de l'erreur sur
chacune des grandeurs présentes dans I'expre&sigrd(i coefficient de Poisson :

& - \/(idjz +(e_dj2 +(9Aj2 +[ij2 (2.2)
v \lad d AL L

Ainsi, a partir de la résolution expérimentale dwaun de leurs capteurs (déplacement et
CCD), ils ont pu déterminer l'erreur maximale corsenilors des mesures. Avec les
configurations expérimentales présentées au tal@daat en appliquant la formule (2.2), ils
obtiennent une incertitude maximale de 5.7 % sopédficient de Poisson mesure.

L (mm) 50 e (mm) 0.1 el/L (%) 0.20
AL (mm) 300 eaL (um) 5 ea/AL (%) 1.67
d (um) 8 eq (Um) 0.08 |ed/d (%) 1.00
Ad (nm) 18.6 ead (nm) 1 end (%) 5.38

tableau 2.1 : Erreur sur les parametres de mesure du coefficient de Poig3]n

L’analyse des incertitudes attachées a la défoomabingitudinale semble expérimentalement
faisable. En revanche une incertitude maximale dani sur la variation de diametre
représente, selon I'approximation a travers undefeui est la méthode utilisée ici, une
variation de 8um pour le premier minimum, de 1Bn pour le second et de 26n pour le

68



Chapitre 2 : Coefficient de Poisson

troisieme. Par conséquent, il faut avoir un systdmeétection dont la résolution spatiale est
de l'ordre de la dizaine de microns. Malheureusdpnies auteurs ne précisent ni le type de
détecteur utilisé (on sait juste qu’il s’agit ddldes photosensibles), ni la méthode utilisée
pour localiser un minimum dans un signal certaingnheuité cela avec une précision de 10
um. De plus, les auteurs se servent, de I'approxamat travers une fente, sur une fibre. On a
vu' que la détermination du diamétre d’une fibre asette approximation entraine une erreur
pouvant aller jusqu’a 6 % sur des fibres de patitngtre. Ici encore, se pose la question
relative a une détermination du diametre absolia diére.

Concernant, les résultats obtenus, les auteurgarvattérisé trois fibres dont les propriétés
mécaniques et géométriques sont assez similaaigiedu 2.2).

Fibres de Diamétre moyer] Contrainte & | Module d’Young| Allongement

carbone étudiée d (um) ruptureo (Gpa) E (Gpa) maximume (%)
38/l 8.22 2.74 196.7 1.39
WS/2/3 7.68 4.70 224 2.1
Saffril 7.61 3.03 194.2 1.56

tableau 2.2 : Fibres caractérisées dans l'article de Krucinska [23].

Voici (tableau 2.3) les valeurs moyennes obtenwes & coefficient de Poisson en fonction
de I'allongement appliqué a la fibre.

ElongationdL (mm) | 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9
38/l 0.26 0.27 0.3 0.28) O
WS/2/3 O 0.24 0.28 0.28 0.28 0.26 0.28
Safril 0.26 0.27 0.29 029 0O O O

tableau 2.3 : Valeurs moyennes du coefficient de Poisson obtenues dansléatie
Krucinska, pour différentes fibres et a différentes élongations [23].

Ces résultats montrent que : (i) le coefficientRigsson varie peu pour les trois fibres, (ii)
I'hypothése d’'un comportement linéaire dans le domalastique semble respecter et (iii)
malgré la précision affichée des mesures, ils npad déterminé le coefficient de Poisson a
AL =0.3 mm pour la fibre WS/2/3. Un dernier point @a# par les auteurs concerne le
caractére anisotrope dans le plan des fibres dmwar En effet, a I'aide d’'un systeme de
rotation des fibres autour de I'axe longitudinals lauteurs ont pu déterminer les diamétres
absolus a différents allongements et a différeptesitions angulaires. Dés lors, le coefficient
de Poisson a pu étre calculé.

! Voir chapitre 1.1.D.2 : Problémes liés & I'utilism classique du modéle & travers une fente.
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De maniere générale, les coefficients de Poissdenab a difféerents allongements sont en
désaccord avec I'hypothése selon laquelle les dilole carbone peuvent étre considérées
comme un matériau linéaire dans le domaine élastiGela étant, les mesures effectuées a
des positions angulaires allant de 100 a 160° raphtque le diamétre absolu de la fibre
augmente lorsque I'allongement appliqué deviens plyportant.

Pour expliquer ces résultats, les auteurs propoffigure 2.2) une représentation en
diagramme polaire des diametres absolus mesuréfféaentes positions angulaires et a
différentes contraintes mécaniques.

| = :
.ﬂ: | BT - AL=0mn
if-’! '.:..l\_—->AL = 0.4 mn
l if pt > AL =0.5 mn
' ,‘ﬁi ‘f ! » AL=0.6 mn
4 s
re P
.-'_: B :
| q. ':‘ ‘.ﬂ
5 s F 1

figure 2.2 : Diagramme polaire des diametres absalbtenus par Krucinzka a différents
allongements [23].

Ainsi, lorsque la contrainte appliquée devient tropportante lors des mesures, un
phénomene supplémentaire a la simple contractigjouge. Il s’agit d’'une rotation de la
section de la fibre selon la normale. Etant doru lg valeur du diametre initial est fixe, la
rotation de la section de la fibre ainsi engendi@se répercuter sur la mesure en créant une
« augmentation locale apparente du diamétre »ucedq contraire a la théorie. Pour limiter
I'influence de ce phénomeéne, les auteurs calculeet valeur moyenne du coefficient de
Poisson par rapport a toutes les positions angsldaerniere ligne du tableau représentée
figure 2.2). De plus, une analyse statistique érpde la variance des mesures obtenues leur
permet de confirmer (intervalle de confiance 0. le coefficient de Poisson est bien
constant quel que soit I'allongement, lorsque lessumes sont réalisées dans le domaine
élastique du matériau. Par conséquent, le coetffide Poisson final représentera également
la valeur moyenne obtenue pour différents allongemeFinalement, une campagne de
mesure réalisée sur un panel de 25 fibres de chdesitrois types caractérisés (tableau 2.2)
montre (tableau 2.4) que les coefficients de Paissant assez proches et qu'une grande
dispersion finale est obtenue 0 %).
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ElongationdL (mm) | Super moyenng Ecart type

38/ 0.27 0.13
WS/2/3 0.26 0.12
Safril 0.28 0.18

tableau 2.4 : Valeurs de la super moyerri coefficient de Poisson obtenues dans
I'article de Krucinska, pour différentes fibres.

Pour conclure, l'analyse détaillée de cet articlentre que plusieurs points importants
peuvent étre dégagés. D’aprés I. Krucinzka et(ialla technique de diffraction laser est la
seule a offrir une bonne précision de mesure dificeat de Poissony 6 %), (ii) la mesure
selon différentes positions angulaires prouve $atropie de la section droite de ces fibres de
carbone. Cependant, un calcul de la valeur moyehneliametre absolu des différentes
positions angulaires montre que le coefficient @es$don est quasi constant quel que soit
I'allongement. Ce qui confirme bien I'hypothese m’nomportement élastique linéaire des
fibres de carbone. Un dernier point concerne Issltgts obtenus sur les fibres caractérisées.
La « super moyenne calculée est trés proche pour les différenteesi En revanche, I'écart
type résultant de 25 caractérisations par fibranegbrtant et conduit a une dispersion finale
d’environ 50 %.

! Terminologie employée par les auteurs.
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1. METHODE PROPOSEE

A. Présentation du principe de la méthode

La méthode développée ici est basée sur l'ifleation simultanée des
déformations longitudinale et transverse de le&fitigure 2.3) :

\

Figure de diffraction
a l'allongement,

Figure de diffraction
a I'allongement;

Figure de diffraction
a I'allongemeng

|

- ~

Laser

@,

!

figure 2.3 : Principe de la méthode de mesure psépadans cette étude.

Sollicitation mécanique a :
SO,... £| ,...Sma)

bY

Pour cela, la fibre est portée a une températuessdi ) ou différentes sollicitations
mécaniques vont étre imposées. En effet, en ralavec I'allongement maximum supporté
par la fibre € omay, Une gamme de contraintes longitudinales estméiée et, pour chacune
d’elles, une mesure de la figure de diffractiorutiamte est réalisée. En effet, sachant que le
coefficient de Poisson est constant quel que &ibmgement pour un matériau dont le
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comportement est linéaire dans le domaine élastifjast judicieux d’effectuer le plus grand
nombre de mesures a lintérieur de ce dernier. iAigsaice a la méthode de mesure du
coefficient de dilatation transverse développéeclaapitre précédent, un grand nombre de
résultats pourront étre calculées (environ unetdiea). Cela permettra d’obtenir une valeur
moyenne du coefficient suffisamment représentafiresuite, ces étapes seront réitérées sur
toute la gamme de température imposée. Cepentifmit Egalement mesurer la déformation
longitudinale appliquée a la fibre. Pour celapoihgient de présenter les différentes techniques
existantes

B. Méthodes développées pour la mesure de la dilatatleermique
longitudinale

1. Méthodes issues de la littérature

Les techniques qui permettent la mesure du icomit de dilatation
longitudinal a; a haute température peuvent étre divisées en datégories: (i) les
techniques indirectes par enrobage dans une mali@sederniéres ne permettent pas, le plus
souvent, de dépasser 500°C et nécessitent I'afiplicd’'une loi de mélange sensible a la
qualité de la liaison fibre-matrice, comme le mentrMenessier et al. [3t Wagoner et al.
[4], (ii) les techniques directes sur meche par TMAermo-Mechanical Analysis) et celles
sur fibre unitaire plus difficiles a mettre en cauMdne technique développée par Degas et al.
[35] est présentée (figure 2.4). Elle permet unsureejusqu’a 500°C.

micrométre

—4— support

\\ [::‘/ fil silice

fibre

\' 1+ %/ four

réfrigérant

capteur de déplacement

M-
]

[

figure 2.4 : Méthode de mesure proposée par Degak B5].

Les extrémités de la fibre a étudier sont colléees fils en verre de silice qui sont placés
dans une enceinte sous atmosphére neutre. Laefbrehauffé de fagcon homogene a l'aide
d’un four. Puis, de part et d'autre de ce four, idggérants permettent d’abaisser rapidement
la température le long des fils. L'extrémité inéknie de la fibre supporte une électrode qui
vient en regard d'une seconde solidaire de I'erieetréant ainsi un condensateur. La
variation de la distance entre les deux électrodedifie la surtension d’un circuit oscillant
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dans lequel est inséré le condensateur ainsi foom&ensibilité minimale de mesure de ce
systeme est d’environ Oldm. Une technique similaire, R. C. Fanning et g .€di8Yasuda et
al. [36], est utilisée pour effectuer des mesuuss|ji’'a 1000°C. Une technique plus récente
développée par Trinquecoste et al. [9] permet eliadre de tres hautes températures
(figure 2.5). Ce systeme permet d'imposer une Hédau filament a I'aide d’une épingle. Ce
dernier étant chauffé par effet Joule sous vidersdaire. Le principe de mesure consiste a
déterminer sous microscope la variation de la #8ebi& pour en déduire la variation de
longueur du filament. L’inconvénient majeur de edtchniqgue est son manque de précision.

—

microscope

fenétre en silic

porte échantillo

monofilamen

e —
épingle /

Alimentation

XX

.
| === |

Vide secondaire NN N

A__—)

figure 2.5 : Méthode de mesure proposée par Tringsie et al. [9]

2. Méthode proposée et validée au LCTS par C. Sauder

Comme on a pu le voir, trés peu de mesures datia thermique longitudinale a
tres haute température ont été effectuées suibless fde carbone. La technique développée
par C. Sauder [1] s’apparente a la méthode préseméceédemment et développée par
Degas et al[35]. Le principe de mesure consiste a appliquir @mpérature ambiante une
contrainte mécanique négligeable de I'ordre deguesd MPa# 0.01 % d’allongement) a une
fibre de longueut. Ensuite, la fibre va étre chauffée a une tempégdt ce qui va engendrer
une dilatation longitudinale. Pour mesurer la u@ia de longueurdl, la valeur de la
contrainte est alors contrdlée et maintenue cotestafaide d'un capteur de force asservi a
une table de déplacement micrométrique. Il ne réstee plus qu’'a mesurer le déplacement
imposé pour maintenir cette contrainte constantechaque température d'essai. Le
déplacement correspond a la dilatation longitudind la fibre sous I'effet de la température.
Cette opération est rendue d’autant plus précise ltacquisition informatique permet
d’accroitre le rapport signal/bruit. Pour validette technique, un essai a été effectué sur un
fil de tungsténe de 18m. Le résultat obtenu (figure 2.6) montre que lakewrs mesurées
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sont tres proches de celles calculées a partiodun@me de dilatation du tungsténe (données
SETARAM).

0,87 7777777 T T T T T a- - - - - - - - - - -~ r-- - - - - ---~-~--° 1
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figure 2.6 : Déformation longitudinale obtenue garSauder [1] sur un filament de
tungstene de 18m, comparaison avec des données SETARAM.

Cependant, il faut rester prudent sur certains tpoikn effet, C. Sauder [1] utilise le
chauffage par effet Joule ce qui présente l'avantdg pouvoir atteindre facilement des
températures bien plus élevées que celles obtataresun four. Cependant, comme il a été
déemontré (annexe A.1) le chauffage par effet Jeaendre un gradient de température, di
aux pertes par conduction, entre la zone ou le fst parfaitement isotherme et les mors : ce
dernier pouvant représenter le quart de la longtaale de la fibre. Dans ces conditions, la
validité des mesures locales (uniqguement dans e motherme) avait été soulignée, alors
qgue la détermination des propriétés globales (dsotherme, plus le gradient) comme la
résistivité électrique ou la dilatation longitudmaengendrait des erreurs plus importantes
le cas du tungsténe. De plus, la mesure de tenupérest €galement réalisée par pyrométrie
(annexe A.2), et toujours selon I'étude présertértrapolation vers les basses températures
dans le cas du tungstene engendre des erreursmaait@indre 15 % sur la température
(annexe A.3). Finalement, I'observation des résslffigure 2.6) montre que la présence d’un
gradient important ainsi que l'erreur induite pareuextrapolation & basse température
semblent ne pas affecter les résultats. En pratideepart le comportement linéaire de la
déformation longitudinale, il semblerait que chazw® ces sources d’erreurs se compensent
plus ou moins. En effet, la présence du gradiertaBre une sous estimation de la
température réelle et du coefficient de dilatat@rgitudinal.
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Ces considérations sont importantes, mais il fatgnir que la plupart des fibres de carbone
étudiées ne présentent pas ce profil puisque lenductivité a basse température est plutot
faible et que la zone de gradient ne dépasse fasd2 la longueur totale. En conclusion,
I'utilisation de cette méthode pour imposer undigtdtion mécanique et pour mesurer la
déformation longitudinale en vue d'une mesure dweffedent de Poisson semble
complétement envisageable.

I1l. ADAPTATION DESMETHODESEN VUE D' UNE MESURE DE L'EFFET POISSON

Globalement, peu de changements vont étre induiesuméthodes lors d’'une mesure
du coefficient de Poisson. C’est surtout le couplalg deux techniques de mesures qui
engendre une identification simultanée qu’il fauditmser. La démarche générale résulte
directement du principe de mesure déja dévelopgéedemment. Il faut également préciser
que contrairement aux travaux realisés par |. Kizl@a et al. [23], ou seul le coefficient de
Poisson a la température ambiante avait été détérmne gamme compléete de température
allant jusqu'a 2500 K va étre réalisée dans naimde2 Par conséquent, pour des soucis de
fiabilité et pour limiter les risques de dégradasidieés a des cycles successifs de contraintes
mécaniques appliquées a la fibre a une tempéraineedémarche inverse sera réalisée. En
effet, il s'agira d'imposer une contrainte mécamigula fibre puis de parcourir la gamme de
température ou les figures de diffraction serontegistrées et la contrainte maintenue
constante. Ensuite, une nouvelle contrainte sepdicaige et la gamme de température a
nouveau parcourue dans les mémes conditions, auetraaintenue constante quelle que soit
la température, et ainsi de suite. De I'ensembleedemesures, le coefficient de Poisson a une
température pourra étre déduit par identificationree les signaux mesurés a différentes
contraintes. De plus, les coefficients de dilatafangitudinal et transverse en fonction de la
température et pour une contrainte mécanique fiéeront également étre déterminés.

A. Passage d'une mesure de dilatation thermique ladigile a une
sollicitation mécanique longitudinale

1. Modifications expérimentales

Lors d’'une mesure de dilatation thermique lamdjinale, le but est de
mesurer le déplacement engendré par une sollantéiermique du matériau. Alors que pour
le coefficient de Poisson, il faut avec une précisidentique appliquer une contrainte
mécanique au matériau. De plus, le coefficient desgdn qui est défini dans le domaine
élastique peut étre déterminé sur I'étendue complét ce domaine, sans pour autant aller
jusqu’a la rupture ou 'endommagement du matérRar. conséquent, il faudra connaitre,
pour chacune des fibres étudiées, la contrainteimade& autorisée ainsi que le module
d’Young a la température ambiante. Une fois cesdgars connues, la gamme d’allongement
a appliquer a la fibre peut étre définie. Cependafpres C. Sauder [1], lorsque la
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température augmente, le module d’Young diminudeggent (figure 2.7), ce qui engendre
une augmentation de la déformation longitudinalesqoe la contrainte imposée reste
constante. Par conséquent, il faut nécessairemesuner la déformation longitudinale.
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figure 2.7 : Evolution du rapport des modules (§/@e différentes fibres de carbone en
fonction de la température [1].

2. Influence des propriétés mécaniques a trés haute température desfibre

L’influence des propriétés mécaniques a hautepéeature est un point
important. En effet, d’'apres C. Sauder [1], lesppiétés mécaniques des fibres de carbone ont
un comportement linéaire élastique jusqu’a 1500nkiren. C’est le cas (figure 2.8) de la
fibre XNO5 pour laquelle I'auteur a réalisé desagssdle traction monotone.
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figure 2.8 : Traction de la fibre XNO5 traitée aQfPC a différentes températures [1].
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Les résultats obtenus montrent que le comporteméctnique est linéaire dans le domaine
élastique od < 1500 K alors qu’il devient non linéaire avecaamportement ductile au dela
de cette température. Par conséquent, lors desresesisera préférable de rester dans le
domaine élastiqgue ou le coefficient de Poissondédini (2.1). Cependant, des mesures
réalisées au dela de la température limite d'&ligstpermettront certainement de mettre en
évidence la transition vers le domaine de défongtiastique.

B. Modifications engendrées sur la mesure de dilataliermique transverse

1. Technique de mesure

Concernant la mesure de la déformation transveaseune modification n’est
apportée a la méthode de mesure. Le seul changémemwiendra sur I'ordre de grandeur des
variations & mesurer et sur le signe mathématicgse rdsultats obtenus. En effet, ici la
déformation transverse ne s’apparente plus a uagatibn, mais a une contraction de la
section de la fibre. Par conséquent, il faut retenmie la mesure du coefficient de Poisson
n’induit pas de difficultés supplémentaires lorstmienesure de la déformation transverse est
bien maitrisée. En revanche, les propriétés méoasigqles fibres a haute température
montrent (figure 2.9 et 2.10) qu'il existe une siion allant d'un comportement linéaire
élastique a un comportement viscoélastique puisopiastique. Ainsi, il faut tester son
influence sur la déformation transverse afin depas induire d’erreur sur le coefficient de
Poisson.

2. Influence du comportement plastique des fibres a trés haute température

Des mesures du coefficient de dilatation transversgyen en fonction de la
température et pour différentes contraintes onetieetuées (figure 2.9).

B g R P [ . o H

Coefficient de dilatation moyen (i

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Contrainte imposée a la fibre (MPa)

figure 2.9 : Variation du coefficient de dilatatiomoyen calculé pour T allant de 300 a
2200 K, en fonction de I'allongement ; résultat$eptus sur une fibre XNO5 traitée a 2200°C.
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Les résultats obtenus montrent que le coefficiendiatation moyen diminue pour tendre
vers une asymptote lorsque la contrainte appligiggasse 100 MPa. Ce phénomeéne résulte
du couplage de I'effet Poisson qui a basse tempé&rél < 1500 K) engendre une contraction
de la section de la fibre lorsque la contraintenaeigfe et du passage vers le domaine
plastique a tres haute température (figure 2.10).
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figure 2.10 : Déformation transverse de la fibreO8\en fonction de la température et a
différentes contraintes.

En effet, I'observation du coefficient de dilatatispécifique en fonction de la température et
pour différentes contraintes met bien en évidercendn linéarité obtenue entre 1000 et
1500 K. Ce dernier chute de maniere significatmesdue la contrainte mécanique devient
importante. Ces résultats sont comparables a detexas (figure 2.9) par traction monotone
ou, 'augmentation de la déformation longitudinalec la température, lorsque la contrainte
mécanique reste constante, avait déja été misevidangée. Cette hausse importante de la
déformation longitudinale va automatiquement sem@ter sur la déformation transverse.

3. Limite de détection du capteur C-MOS

Dans un premier temps, il convient a partir @xpression (2.1) du coefficient de
Poisson, de calculer I'ordre de grandeur des vanatdd de diamétre en fonction de la
déformation longitudinale appliquée. Pour celacdefficient de Poisson sera fixé a 0.3, le
diamétre de la fibre a m et la déformation variera de 0.01 a 2 %, (tabR&l
A partir de ces résultats et pour de faibles défdions (< 0.1 %), les variations relatives de
diametre sont de l'ordre du nanometre. Des lorsfailt relier ces variations a celles
engendrées sur la figure de diffraction. Ceci angat que, la résolution spatiale minimale de
détection du capteur, correspond a la taille dijpimatodiode £ 25 um),
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Déformation

o 0.01 | 0.025 | 0.050.075| 0.1 | 0.5 1 1.5 2
longitudinaledL/L (%)

Ad (nm) 0307515 ]225| 3 15 | 30 | 45 | 60

tableau 2.5 : Variations relatives de diameétre en fonction de la déformation |owigiale
imposée pour un coefficient de Poisson égal a 0.3.

alors que des variables comme : les distafce$x, entre la fibre et le capteur ainsi que la
déformation longitudinaledL/L entre chaque mesure peuvent varier. Pour celarta ge
I'expression du modele a travers une fente, urutdie la variation de position de la figure de
diffraction (dX) permet d’obtenir la relation suivante :

2 2
dx=-x @ l/é (2.3)
D L

Dans cette relationg représente la position du capteur par rapportaiacdau lase) la
distance entre la fibre et le capteule coefficient de Poisson moyendit/L la déformation
longitudinale imposée a la fibre. Cette relationmnin® que la sensibilité est, indépendante du
diamétre du matériau et de la longueur d’'onde dkcdau laser. En revanche, la figure de
diffraction dépend du diametre de la fibre. En dacgnt dans une configuration
expérimentale donnéed:= 10 um, v= 0.3, 4L/L variant de 0.01 4 2 %9 = 1 m et en se
positionnant sur l'ordre 1 ou la valeur dg vaut 4.8 cm, la représentation simultanée
(figure 2.11) de la figure de diffraction (ordonnéde gauche) et des variations de positions
résultants des différentes déformations imposédo(orée de droite) permet de vérifier si le
capteur sera suffisamment sensible lors de la raesur

—D=1m ~-dL/L = 0.01 % ~<dUL=0.1%
-4 dL/L = 0.5 % dUL=1% =dUL=2%
0.05 -
25
0.045 o
>
~ 0.04- i<
3 20 %
- 0.035- C
P T X
Y= = C
£ 0.025- 83
g 8%
g 0.02 10 & E
£ o015 §°
0.01 "5 o
>
0.005
0 5 : 0
0.048 0.058 0.068 0.078 0.088 0.098

position du capteur (m)

figure 2.11 : Sensibilité du capteur C-MOS pour goafiguration expérimentale fixée.

80



Chapitre 2 : Coefficient de Poisson

Dans cette représentation, la variatibn(um) de position de la figure de diffraction a été
adimensionnée par la taille d’'un pixet 25 um) ce qui permet de lire directement son
déplacement en pixels. Il faut noter que cetteati@am est monotone croissante en fonction de
la position x par rapport au faisceau laser. De la méme facbnnd&pendamment de
I'abscissex, cette variation est d’autant plus importante lgugeformationdL/L augmente.

Cet exemple permet de déduire plusieurs points.t Toabord le calcul a 0.01 % de
déformation induit une variation de la figure dérdction inférieure a 0.3 pixel ce qui prouve
que le systeme de détection est insensible auatiars induites par ce niveau de contrainte.
Par conséquent, ce niveau de contrainte pourrgp@sreomme référence, c’est-a-dire comme
niveau minimum n’engendrant pas une variation ifiabte s’apparentant a une variation du
coefficient de Poisson. Ensuite, une déformationOde % engendre des variations de
positions de la figure de diffraction d’environ ixq, ce qui est suffisant pour une bonne
estimation de la déformation transverse.

En conclusion, cette étude a permis de montretajualeur de référence lors des mesures du
coefficient de Poisson sera prise égale a 0.01 @éfmmation longitudinale. Ensuite, pour
limiter I'incertitude des résultats, il serait id@e pouvoir travailler avec des matériaux dont
la contrainte a rupture dépasse 0.1 % d’allongement

4. Calcul de l'erreur finale sur le coefficient de Poisson

A partir des remarques effectuées sur la sensibifiinimale développée par le
systéme de détection, il convient de reporter éssltats sur un calcul d'erreur. En effet,
connaissant la résolution minimale de la méthodstithatiorl de la déformation transverse
(eaqis = 3.10°) et celle liée & la déformation longitudinaley (e 1 pm), il est possible
d’estimer l'incertitude de mesure obtenue en famctile I'allongement appliqué a la fibre.
Pour cela, et afin de se comparer avec la littéeatla formule du calcul d’erreur (2.2)
développée par I. Kruncinzka sera utilisée, (tab2#®) avec un coefficient de Poisson égal a
0.3, un diametre de J@m et une longueur de fibre de 50 mm

AL/L (%) 0.01 | 0.025 | 0.05 | 0.075 | 0.1 0.5 1 15 2
AL (um) 5 12.5 25 375 50 250 | 500 | 750 | 1000
R =4d/d 0.00003 | 0.000075 | 0.00015 | 0.000225 | 0.0003 | 0.0015 |0.003| 0.0045 | 0.006
eL/L (%) 1 1 1 1 1 1 1 1 1
edL/AL (%) 20.00 8.00 4.00 2.67 200 | 040 | 0.20 | 0.13 | 0.10
eR/R (%) 100.00 | 40.00 | 20.00 13.33 | 10.00 | 2.00 | 1.00 | 0.67 | 0.50
evlv (%) 101.99 | 40.80 | 20.42 13.63 | 1025 | 227 | 143 | 121 | 1.12

tableau 2.6 : Variations de I'erreur commise sur I'estimation du coa#itt de Poisson en
fonction de la déformation longitudinale imposée au matériau.

! chapitre 1.IV.D : Résolution des mesures.
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Ce calcul est intéressant car il permet de bierréggmder la mesure et les capacités du
systeme de mesure en terme de sensibilité. Le lcalené avec la formule proposée par
Kruncinzka montre qu’a un allongement équivalend @), I'erreur estimée est de 2 % avec
notre méthode de mesure contre 7 %. |l faut surtegfarder I'erreur commise sur

I'estimation de la déformation transverse. En efigd.01 % d’allongement, cette derniére est
de 100 %, ce qui prouve que notre systeme de mestiiecapable de détecter les variations
induites par un allongement aussi faible. Par cunesdt, cela autorise a utiliser comme
référence la figure de diffraction mesurée pouratiengement. De la méme facon, il apparait
que les mesures réalisées avec une déformationeunfé a 0.1 % seront entachées d’'une
erreur d’environ 20 %, alors qu’'au dela, I'erreuoy®nne se situe autour de 1.5 %. Ainsi,
pour les fibres dont la contrainte a rupture cqoesl a 0.3 % d’allongement (fibre de

carbone P100), Iincertitude de mesure sera asspartante. En revanche I'étude de fibres
dont l'allongement a rupture dépasse 0.5 % (filmlescarbone XNO5 et PANEX 33 par

exemple) sera nettement plus fiable.

V. RESULTATS DESPREMIERES MESURES SUR FIBRES

A. Validation sur un filament de tungstene

1. Comparaison avec les valeurs issues de la littérature

Afin de valider notre méthode ainsi que le dispbsie mesure, des essais sur un
filament de tungsténe ont été réalisés. Les résuttbtenus (figure 2.12) a la température
ambiante montrent que pour une déformation inféei€u0.25 %, les résultats sont en accords
avec la littérature [37], alors qu’ils s’éloigneati dela. D’'une part, comme la plupart des
métaux, le tungstene est considéré comme ayanboraide élastique linéaire qui devient
plastique a partir de 0.2 % d’allongement. Par équent, le coefficient de Poisson n’est plus
défini au dela. C’est pourquoi, lors des mesures augmentation importante du coefficient
est constatée.

En revanche, en terme d’erreur de mesure, il afipal@rement que pour le plus faible
allongement appliqué (0.05 %), la dispersion egtortante (environ 16 %) alors qu’elle se
situe autour de 7 % jusqu’a 0.2 % d’allongemerdhette de maniére importante (2 a 3 %) au
dela. Cela s’explique par le fait que pour un ajement trop important, il y a un couplage
entre I'effet Poisson et la déformation plastiqoe¢i augmente fortement les déformations
transverse, 2 nm a 0.05 % contre 30 nm a 0.45 %uceermet alors de les mesurer avec
beaucoup plus de précision. Finalement, les mesintesnues sont proches de celles obtenues
dans la littérature et que les valeurs estimées gue l'incertitude associée est en accord
avec les études d’estimation de I'erreur présetds ce chapitre.
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figure 2.12 : Comparaison du coefficient de Poissmsure sur un filament de tungsténe avec
les valeurs issues de la littérature.

Un dernier point concerne la vérification de laéifpvité des mesures. Pour cela
(figure 2.12), trois mesures ont été réaliséesisuméme filament de tungstene. Les résultats

montrent qu’aux erreurs de mesures pres $), les coefficients de Poisson sont identiques.
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V. Conclusion

L'étude de la sensibilité des mesures de défoondtansverse a permis de montrer que
la résolution atteinte est d’enviroBOO pmsur la mesure de la variation de diametre des
fibres. Un calcul d’erreur (tableau 2.6) montre queéme avec cette résolution, I'estimation
du coefficient de Poisson effectuée pour des comés meécaniques (déformation
longitudinale)inférieures a 0.1 % d’allongement peut atteindre 40 % d’errelin revanche,
au dela de cette valedtincertitude de mesure est d’environ 10 % vadiminuer jusqu’a
1 % lorsque I'allongement imposé vaut 1. %

Les mesures réalisées, atlmpérature ambiantesur unfilament de tungstenent permis
devalider cette méthode avec umeertitude moyenne d’environ 7 %.

Des mesuresupplémentaires et notammentres haute température seront présentées au
chapitre 6 Cesmesures plutdt nouvelles et rareevront étre prises avec précaution, car les
échelles sont tellement faibles que certains phénems souvent secondaires a I'échelle
macroscopique peuvent devenir prépondérants. Aurg, premiére perspectiviée a cet
outil de caractérisation serbétude plus théorique des phénoménes mécaniques mis en jeu
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Chapitre 3
Capacité thermique massigue a pression constante

Le but de ce chapitre est de présenterdispositif de mesureet la méthode
d’identification développéspour déterminer la capacité thermique massiquerésgion
constante et a trés haute température de fibreguddques microns de diamétre. Dans un
premier temps, une définition thermodynamique nemopique de la capacité thermique sera
réalisée, ce qui permettra notamment de bien congpee la différence théorique et
expérimentale entre la capacité thermique a voluhed pression constante. Puis, une
approche statistique présentant les modeles hampesi développés par Einstein ou Debye
sera décrite. Ensuite, une étude non exhaustivudiEues systemes de mesure de la capacité
thermigue montrera qu’aucune méthode expérimentale de mesure existe a baute
températuresur monofilaments. Dés lors, la présentation cetepdu dispositif créé dans
cette étude et dprincipe de mesuregbasé sur unenéthode de type AGera réalisée. Une
étape importante de modélisation du transfert delaalr en régime périodique avec prise en
compte de I'évolution avec la température des péips physiques comme la résistivité ou
I'émissivité permettra de mettre en place les hypses nécessaires au calcul analytique
visant a obtenir une relation directe entre la cap@ thermique et les grandeurs mesurables.
Cette relation fait notamment intervemér résistivité électriquadu matériau. Pour cela, une
méthode originale de mesurde cette grandeur a également été développée lehneat,
dans le but de définita justesse, la sensibilité et la reproductibilies mesures ainsi que la
validité du modele développé, umalidation sur un matériau de référence (filament de
tungstene)et sur undibre céramiqueseront réalisées.
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|. METHODESUSUELLESDE DETERMINATION DE LA CAPACITE THERMIQUE

Dans un premier temps, il est nécessaire de lppréhender les définitions ainsi que
les techniques de mesure existantes pour caramtdaiscapacité thermique qui représente
I'énergie nécessaire a une 1 mole ou 1 kg d’un miaatégour élever sa température de 1 K.
Par conséquent, selon 'état thermodynamique deeceier, deux capacités peuvent étre
définies.

A. Définition de la capacité thermique des solides

1. Capacité thermique a volume constant

D'aprés la 1° loi de Joule et en considérant que la variatiodneltgie
interne du matériau ne dépend que de la tempéyrdaucapacité thermique molaire a volume

constant s’écrit :
ou 0S
T)=| —| =T|— 3.1

En connaissant la masse molaire du matériau, lactaphermique massique correspondante
est déterminée :

_C,(T)
¢, (T)=" (3.2)

ou M représente la masse molaire du matériau en qoegxpérimentalement, il est toujours
difficile de garder le volume du matériau const&wla explique que cette grandeur est plutot
utilisée lors des calculs.

2. Capacité thermique a pression constante

Une autre définition concerne la capacité thquaia pression constante.
Cette derniére représente, d’aprés'id°2oi de Joule, la variation d’enthalpie en fonctiba
la température et a pression constante :

Co(T) =(%—:‘j =T (?j (3.3)

Contrairement a son homologue, la capacité themnapression constante est la grandeur
mesurée experimentalement puisqu’il est plus fasddemaintenir la pression constante lors
des essais. De la méme facon, on s’intéresserat @ula capacité thermique massique a
pression constante :

Ce(T)

G (T)=—

(3.4)
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3. Relation entre la capacité thermique a volume et a pression constante

A partir de relations thermodynamiques macrogpms et plus
particulierement les relations de Maxwell, un dertaombre de définitions entres ces deux
grandeurs peuvent étre établies s&oririmvall [38]. La plus connue est la suivante :

C.(T)-C, (T)=VTBK, (3.5)

ou V est le volume molaire du matériau’(mor?), T la température (K)3 le coefficient de
dilatation volumique (K) et K1 le module élastique a température constante (Eeite
relation peut s’écrire également :

Co(T)-Cy(T)=AC,T (3.6)

ou A représente la constante de Nernst-Linderman séppadgépendante desur une large
gamme de températuile> &. A partir de cette expression, le parametre thdgmamique
de Gruneisen peut également étre mis en évidence :

Co(T)=C, (1+BysT) 3.7)

De la méme fagon, un raisonnement effectué surneslules élastiques et sur les
compressibilités permet d’écrire que :

VAT

KT- Ks= c. (3.8)
De plus, les modules élastiques massifs obéisdaribasuivante :

Ko —K; =K Ky (kr-Kg) (3.9)
la combinaison des équations (3.8) et (3.9) donne :

K=K, (1+8y,T) (3.10)

Ce qui permet par comparaison entre les expres§dns et (3.10) d’exprimer les modules
élastiques en fonction des capacités thermiquéssetoefficients de compressibilité :

K K
&: s =_T (3.11)
C, K;y «
S
Cela implique que le paramétre de Gruneisen péatiee de la fagcon suivante :
VK, pVK
yo= BV K - BVKs (3.12)
C, C

Par conséquent, et a partir des relations (3.3.20), on peut conclure en disant que :

C,>C, et K;>K (3.13)
P s T
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Par exemple, pour un matériau isotrope comme I'sdiwm, il est possible de mesurer la
capacité thermique massique a pression constamecaie le module élastique isentropique
défini selon la relation suivante :

c, +2¢C
Kg=-—2——12 (3.14)
3
puis de calculer la capacité thermique massiquelame constant ainsi que le module
élastique massif a température constante a pasirelations (3.11) et (3.12). Les résultats

obtenus (figure 3.1) confirment ceux donnés pamplfession (3.13).

40 100
2 30 75 @
X
2 X
s
_ 20 50
@) —
0)
& 10 25 o
0 | i L 1 I 1 0
0 100 200 300 400 500 600 700

T (K)

figure 3.1 : Représentation selon Grimvall [38] dipacités thermiques molaires.

Ce qu'il faut retenir de cette définition de la aapé thermique est qu’il existe deux types de
capacité thermique : la capacité thermique molaagportée au nombre de mole du systeme
et la capacité thermique massique rapportée a $sandu systeme. Puis, d’aprés le premier
principe de la thermodynamique il apparait deuxaca@s thermique selon I'état du systeme :
soit ce dernier est maintenu a volume ou a pressimstante. Ce qui permet de définir la
capacité thermiqgue molaire a pression ou a volumestant Cp et C,) et la capacité
thermique massique a pression ou a volume con&aatcy). De plus, on notera que c’est la
capacité thermique a pression constante qui sesaréealors que son homologue sera plutét
utilisée dans les calculs. Finalement, d’apres pfession (3.5) la capacité thermique
massique ou molaire a pression constante est tougupérieure a la capacité thermique
massique ou molaire & volume constant. Cela s'guelipar le fait qu'a pression constante,
les propriétés élastiques (modules, dilatation, ntgrviennent et changent les modes de
vibration du réseau.
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B. Capacité thermique a volume constant des solides dnaute température

Dans cette partie, un certain nombre de modelaadraques de la capacité thermique
a volume constant sont présentés. Il faut notex,agite présentation n’est pas complétement
détaillée, le but est d’expliquer le principe desde&les et surtout de présenter I'expression
théorique de la capacité thermique a volume cohdEampratique, ils serviront a comprendre
les résultats mesurés sur les fibres de carboneuetparticulierement les éventuels effets
anharmoniques lies d'une part a la gamme de temypératudiée (modes optiques de
vibration) mais également aux propriétés structsrées variées (défauts, porosité...).

1. Loi de Dulong et Petit

En 1819, Dulong et Petit [39] ont publié leusuktat de mesure de la
capacité thermique a pression constante et a |péeture ambiante de treize éléments du
tableau périodique. De ces résultats, ils conctuger le produit de la masse atomique avec
la capacité thermique a pression constante de dessmatériaux était quasiment égal a
6 cal.mol*.K™ (soit 25.08 J.mal.K™). La justification théorique de cette loi a éténdétrée
en 1871 par Boltzmann a partir de son théorémel'équipartition de I'énergie. Une
description détaillée de ce théoreme est fournieCpittel [40]-[41]. Cependant, une rapide
description peut étre effectuée en considérant'guergie associée a un oscillateur linéaire et
harmonique s’exprime comme la somme de I'énergiétitjue et potentielle :

2 2
e- P Mg

3.15
2m 2 ( )

ou : p représente la vitesse du systeméa massewla fréquence angulairg,la distance par
rapport a la position d’équilibre & I'énergie totale de I'oscillateur. D’apres ce th&uoe,
chacun des degrés de liberté contribuekgh2 a I'énergie d’'une particule au repos. En
considérant qu’un oscillateur a trois dimensionssgdent six degrés de liberté, son énergie
interne a I'équilibre thermique sera 8k T. Sachant que chaque élément est constitid.de
atomes, son énergie interne totale ser@NgsT. Par conséquent, d’apres la 1° loi de Joule,
sa capacité thermique molaire a volume constardraau

C, :(‘Z—TEJ =3N, K, (3.16)

Or, le produit du nombre d’Avogadro par la constaté Boltzmann est égal a la constante
des gaz parfaits qui vaut 24.94 J.th&l*, ce qui est trés proche de la constante trouvée
expérimentalement par Dulong et PeBiependant, cette théorie n'est pas vérifiée posar le
matériaux comme les métalloides dont font parteahbone et le diamant.

2. Théorie selon Einstein

Le modele proposé par Einstein [42] en 1907 istes supposer que tous
les atomes d’'un réseau se comportent corBiMe oscillateurs harmoniques indépendants
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avec une méme fréquence de vibration. En accord avec les résultats obtgausPlanck,
qui considére que I'énergie n'a pas un spectreimonimais égale av, ce qui permet
d’obtenir & une températufe I'énergie moyenne pour un oscillateur :

gz MV (3.17)

ex hv -1
kg T
D’aprés I'hypothése d’Einstein, I'énergie moyenotalke correspond 3N, fois I'énergie d’'un

oscillateur. Par conséquent la capacité thermiquaame constant selon Einstein s’exprime,
d’apres la 1° loi de Joule, sous la forme :

e
o exp(_l_j
?j , . (3.18)
exp — |-1
oxf%

oU : Na représente le nombre d’Avogadro (Mpl# =2L, avech : constante de Planck (J.s),
Vg

C\/E(a)E1T):3NAkB[

ks représente la constante de Boltzmann (J/K). L'eaga de ce modele est sa simplicité

. . . \ . . . ha
puisqu’il ne dépend que d’'un seul parametre, |lgpteature d’Einsteingd; = . E . De plus,
B

il a permis de corréler les mesures de capaciténiae du diamant, ce qui n’était pas le cas
du modéle classique de Dulong et Petit [39]. Emepute modéle ne prend pas en compte les
effets anharmoniqgues a haute température (gammetedgérature étudiée). Une
représentation de ce modeéle pour un monocristgraehite de masse atomique égale a 12 et
pour différentes températures d’Einstein peut étiectuée (figure 3.2).

Il apparait que la capacité thermique massiquel@dma constant tend vers une asymptote
égale a3R/mlorsque la température tend vers Il'infini. Ce caom@ment asymptotique sera
atteint plus ou moins rapidement selon la tempégadiEinstein du matériau. Par conséquent,
il sera intéressant de déterminer les températliegastein des différentes fibres de carbone
mesurées, cela pour comprendre l'importance deanpres structuraux sur la capacité
thermique. En effet, la fréquence de vibration égeau atomique dépend de la vitesse du son
des différents modes de vibration. Cette derniese également fonction des modules
élastiques et de la masse volumique.
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figure 3.2 : Représentation du modele d’Einstedifférentes températures.

3. Théorie de Debye

La théorie de Debye [43] a été introduite en219deu apres le modele
proposé par Einstein. Son modéle considére lessatedu son constantes quels que soient les
modes de vibration des phonons et suppose queskpseihces de vibration sont linéaires pour

tous les nombres d’ondes. Dans ces conditionsapeaité thermique molaire a volume
constant s'écrit :

%
32
6, T x'e
Cop(@y T)=ON, k| 22| [ dx (3.19)
T ale-y)
2500 e
2000 fr-emrsrmssmns oo eI
EU L R et R HEURIR
o Modéele de Debye :
= :
) ——Modéle d'Einstein :
G 1000 -ereefoefmemedinenr e
0 ‘ ? ‘ ? ; i
0 500 1000 1500 2000 2500 3000

Température (K)

figure 3.3 : Superposition de la capacité thermiguessique a volume constant selon le
modele d’Einstein et de Debye.
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ou : & représente la température de Debye qui traduitabeimum de fréquence de vibration
du réseau. Ainsi, a partir de ce modéle, de cékindtein et pour une méme température de
1000 K, I'évolution (figure 3.3) des capacités thjues massiques a volume constant pour
un monocristal de graphite peuvent étre superposées

Les résultats obtenus montrent que le modele dgd&nd vers la méme asymptote égale a
3R/Mque le modele proposé par Einstein. En revanehegrhportement a basse température
(T <Bg =6p= 1000 K) est assez difféerent selon le modelesétiiDe maniere générale, pour
gue les deux modeles se superposent parfaiterhéntt prendrebp = 0.776k.

A partir de ces modeles, de I'expression (3.5)adedpacité thermique massique a pression
constante et des mesures obtenues sur différebtes fle carbone, on tentera de fournir une
explication au comportement a haute températurdadeapacité thermique mesurée. Un
travail similaire a partir du modéle de Debye a étélisé par K. Edagawa et al. [44] qui ont
montré une différence importante entre la capattigfmique massique a pression constante
entre un cristal parfait et un quasi cristal.

C. Méthodes de mesures connues de la capacité thermiqu

Le but de cette partie n’est pas d’effectuer unel@tibliographique non exhaustive
des différentes techniques de calorimétrie exisgant’intérét est surtout de montrer le
principe de mesure de la capacité thermique arsaeedescription d’'un des plus ancien
calorimetre (Berthelot). Ensuite, la technique dmimétrie différentielle sera présentée car
des mesures comparatives sur fibres broyées ordtnaueffectuées jusqu’a 1000 K au
CEA Le Ripault. Finalement, la méthode en couratgésera présentée.

1. Calorimeétre de Berthelot

D’aprés R. Faucher [45], la mesure de capabigntique a l'aide d'un
calorimetre de Berthelot, peut s’expliquer a pattirschéma de principe suivant :

B entrainement
& mécanique
] 2

figure 3.4 : Schéma de principe du calorimeétre @etlielot [45].
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Le vase calorimétriqu® est en platine ou en laiton, poli extérieurememirpatténuer le
rayonnement. Pour réduire les pertes de chaleucqratuction, il repose sur trois pointes de
liege (isolant thermique) a [lintérieur d'un deuxié vaseA poli intérieurement et
extérieurement. AinsiA réfléchit versV les faibles quantités de chaleur que ce derniet pe
lui transmettre et réfléchit également la chaleur lgi parvient de I'extérieur. Il est isolé
thermiguement par trois pointes. Une enceiita doubles parois entoure les vases. Elle
contient une masse importante d’eau interposée datcalorimetre et le milieu ambiant.
Cette eau, dont la température ne peut varier guaéerhent, contribue a maintenir le
calorimetre dans des conditions fixes et connuada® la durée d’'une mesure. L’enceiite
est protégée par une épaisse couche d’isolant. coagerclesC, C' et C” complétent
I'installation pour limiter les pertes par convecti Finalement, des ouvertures sont prévues
pour le passage d’'un thermomeétre et d’'un agitaetrainé mécaniguement.

La méthode de mesure est simple et consiste agiatans I'eau du calorimétre (de masse
Meay iNitialement a la températur@ un corps chauffé (de masse&o.py) a une certaine
températurel puis de mesurer la température d'équilibeg Ensuite, par un simple bilan
thermique considérant que la quantité de chaledéear le corps chaud est égale a la
quantité de chaleur absorbée par I'eau froideajmcité thermique massique est estimeée :

— meaucpeau (Téq _Tl)
mcorps (T _Téq)
Cet exemple est la facon la plus simple de préseazitele mesurer la capacité thermique

massique des solides. Il montre également I'impogade maitriser les flux de chaleur (flux
absorbé par I'échantillon, pertes de chaleur...) mitenir une mesure fiable.

c, (3.20)

2. Calorimetre différentiel

La méthode consiste a placer un échantillon daescapsule réfractaire de
faible conductivité thermique. Cette derniére aesdifionnée dans un four ou la température
est maintenue constante. La mesure de la tempémd¢uréchantillon s’effectue a 'aide d’'un
thermocouple placé a proximité. La capsule conteda@chantillon a caractériser est
étalonnée en déterminant son évolution en fonali®a température lorsque cette derniere
est vide et lorsque un matériau, dont la capatiégntique est bien connue, est placé a
l'intérieur. Ensuite, I'échantillon a caractérisest placé dans une capsule identique a la
précédente. Des lors, les deux capsules vont snkiméme rampe de température au cours
du temps, et I'évolution simultanée des températute I'échantillon de référence et du
matériau a caractériser vont étre enregistrées.c&e enregistrements, connaissant les
capacités thermiques de la capsule et du maté&adanéla capacité thermique a mesurer est

déduite selon la formule :

— Mgtaion Cpstaton Atmes/ ATmeS B Atféf / ATféf

c mes (321)
i m Atétalon/ ATé Atréf / ATréf

mes talon
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Certains auteurs comme Boggs [46] et Smith [47]t fcapologie de cette technique de
mesure, mais de maniere générale, l'incertitudmdsure produite est assez importante pour
des raisons liées aux problémes thermiques de felgeufies échantillons ou au rapport des
conductivités entre la capsule et I'échantillonatantage de ce type de méthode est de
pouvoir traiter des matériaux de faibles dimensi¢psudres), c'est ce qu'a pu effectuer
L. Wang et al. [48] sur des nanoparticules. L’ingdémient réside dans le systeme de
chauffage qui ne permet pas d’atteindre les tragesgdempératures (2500 K).

3. Méthode en courant pulsé et modulé

Cette méthode est trés intéressante pour de®rimat conducteurs
électrigues et de petites tailles. Initialementtectechnique a été proposée par A. Avramescu
[49] et a été modifiée par la suite par H. Bax&)]] A. M. Nathan [51], R. C. Strittmater et
al. [52] et R. E. Taylor et al. [53]. De ce dern@ticle, un schéma de principe (figure 3.5)
peut étre représente.

B e

I
: External
|

Voltoge resistor
probes | | Sample |
e |
| |
: 'l—Vucuum system

Dual beam_|
oscllloscope

Shunt 12 Volt J.‘-
}750 amp heavy duty —
50mv batteries =

EY

e

Relay

T

Timi
circult

figure 3.5 : Schéma de principe d’une méthode de tpurant pulsé [53].

La méthode consiste en un chauffage rapide d’'uaréitlon placé dans une enceinte sous
vide poussé. L'échantillon est couplé a un cir@ldctrique constitué d’'une alimentation
électrique, d'une résistance variable, d’'une rasist fixe et d’'un circuit permettant de
générer d'importantes variations d’intensité pendsncertain temps (impulsion). Ensuite, ils
réalisent une mesure simultanée : de l'intensitequaant I'’échantillon, de la tension aux
bornes de ce dernier et de la résistance spécifiqgobaque intervalle de temps. De ces
mesures, la capacité thermique massique a pressiwtante est déduite par I'intermédiaire
du modele suivant :
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o oYl (do /dT)
" m(dp/dt)

ou: U tension électrique aux bornes de I'échantilldnintensité électrique parcourant
I’échantillon, g la résistivité électrique de I'échantillogip:/dT coefficient de température de
la résistivité électrique a la températureet do:=/dt représente le taux de variation de la
résistivité en fonction du temps.

Une méthode de type AC a la température ambiamtelesi verres oxydés a également éte
développée par S. Inaba et al. [54]. L’échantiksh placé dans une enceinte ou il effectue un
chauffage par lampe halogéne modulé a I'aide dashbur électromécanique. La réponse en
température est mesurée a l'aide de thermocoupesapacité thermique est ensuite déduite
a l'aide d'un modéle en amplituddu vu de cette présentation succincte de quelques
méthodes de mesures de la capacité thermique, demrgues suivantes peuvent étre
effectuées : (i) les méthodes actuelles ne sonagaptables directement sur monofilaments,
(i) il semble difficile avec ces méthodes d’atteendes températures avoisinant les 2500 K.

(3.22)

I1. PROPOSITION D'UNE METHODE DE TYPE AC

Dans cette partie, le dispositif de mesure seras@mé& ainsi qu'une bréve description de la
procédure expérimentale a suivre lors des essaimalement les logiciels développés pour
caractériser les fibres avec la plus grande répété et justesse possible.

Ensuite, une étape de modélisation par élémenis fin systeme thermique permettra de
mettre en évidence l'influence de la variation avactempérature de I'ensemble des
grandeurs physiques sollicitées lors de telles messuFinalement, cette modélisation
conduira a la détermination des hypothéses quiiservde base a la résolution analytique
compléte en vue de l'identification de la capathigmique massique a pression constante.

A. Présentation et caractéristiques du dispositif exmntal

1. Principe de mesure

La méthode développée (figure 3.6) est baséaiswhauffage par effet
Joule de la fibre a étudier. Pour cela, I'échammilest placé dans une enceinte ou un vide
secondaire est réalisé. Le principe de la mesunsiste a créer une variation d’enthalpie du
systeme a I'équilibre en faisant circuler un cou@nune tension électrique modulég)(ou
U(t)) autour d’'une valeur moyenng,(ou Uy) servant par ailleurs a chauffer la fibre a la
températurd .. Ensuite, la mesure a différentes fréquences éphabage entre la réponse en
température T(t)) et I'excitation électrique est réalisée. Cett®létion est linéaire, ce qui
permet d’estimer la pente. Puis, la capacité thgumimassique a pression constante est
déterminée a partir d’'un modéle analytique direuitlles propriétés électriques, la masse et
la pente mesurée.
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Fibre

Lentille
plano-convexe

Signal d’excitatio /
modulé
: w
N
" N — 4 |

Détecteur
infrarouge

Alimentation
stabilisée
Détection locale
du flux rayonné

Détection

synchrone

Déphasage

figure 3.6 : Principe de mesure de la capacité mhigue.

Les appareils de mesures utilisés sont : une atatien stabilisée pilotable en intensité ou en
tension pour I'excitation, un pyromeétre bichromaggpour la mesure de la température
moyenne, un détecteur infrarouge focalisé dansie zsotherme du filament pour la réponse
en température modulée et un amplificateur a détesynchrone pour extraire I'amplitude et

la phase entre I'excitation électrique et la régomadiative périodique. Les principaux

avantages de cette technique sont :

o de pouvoir travailler avec des monofilaments ddqges microns de diamétre,

o grace au systeme de chauffage par effet Jouleedgseratures avoisinant les 2500 K
peuvent étre atteintes.

= L’excitation modulée permet d’obtenir une tempémataomplexe qui possede deux
composantes, l'une liee a I'amplitude et l'autréaaphase. La résolution du probleme
thermique complet montrera I'importance de traeaifilutot en phase qu’en amplitude,

o de plus, le fait de travailler sur la pente deadiagente du déphasage en fonction de la
fréquence améliore la précision des mesures.

2. Description du banc de mesure

Une photographie (figure 3.7) présente une veméple du dispositif de
caractérisation thermique et plus particuliereni@martie dédiée a la capacité thermique. Sur
cette photographie, plusieurs ensembles différapparaissent. Tout d’abord, (a) : le bati du
dispositif qui ne sera pas décrit ici, (b) : 'emdde constitué de la fibre et du systeme de
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chauffage associé ainsi que I'enceinte entourdtd ci (c) : le pyrométre bichromatique qui
sert a mesurer la température moyenne de la fitye,le systéme permettant de déplacer la
fibre et I'enceinte pour assurer un bon alignentet’ensemble par rapport au systéme de
détection composeé des lentilles plano convexest(@) détecteur infrarouge (f).

] V
1 e
| il

l

figure 3.7 : Photographie du dispositif de caractétion thermique.

3. Installation de la fibre

Comme cela est observable (figure 3.7), la figse située a l'intérieur du
dispositif ol un vide secondaire (1@a) est réalisé. Les fibres sont des matériagiidsaet
de trés petite taille. Par conséquent, des prénauparticulieres doivent étre prises lors de la
préparation et l'installation. Les échantillons sprontés sur des supports en graphite fixés a
des cadres qui permettent de sélectionner desédaomngde jauge différentes (figure 3.8).
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Point de colle au carbone Fibre Mors en graphite

A \ "/ Alimentation
/ a 0 +—

- r en courant
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fixation Cadre du support Tige de support

figure 3.8 : Systeme de fixation de la fibre.

Ensuite, a l'aide du cadre, 'ensemble fibre + mensgraphite est placé a l'intérieur du
dispositif. Puis I'enceinte coulissante est refeeméenceinte utilisée pour la mesure de la
capacité thermique est cylindriqgue (diameétre 25 nem)verre de silice, ce qui permet un
maximum de transmission de I'onde rayonnée (90 &flsda gamme de longueur d’onde
étudiée (1 a gm).

4. Mesure de la température

La mesure de température est réalisee a laiden dpyrometre
bichromatique IRCON (annexe A.2) qui fonctionnererés longueurs d’ondes allant de [0.7
a 1.7um]. Ce pyrometre est couplé a un systéme optiquerddles afin d’obtenir une tache
de visée d’environ 20Am. Ceci est largement suffisant pour mesurer be ftyonné par les
fibres d’une dizaine de microns, sur une gammeagérature allant de 1000 a 3000 K avec
une sensibilité de 1 K et une erreur absolue déd 2%

5. Systéme d’excitation et de chauffage de la fibre

Le chauffage de la fibre est effectué par elfmile, en alimentant par un
courant électrique (figure 3.7) I'ensemble constities mors en graphite et de la fibre. Les fils
d’alimentation électrique passent au travers deéesys etanches (f) pour étre reliés a une
alimentation stabilisée E.T.A.T.. La mesure de k@pacité thermique nécessite une
modulation autour de la valeur moyenne du courantl® la tension circulant dans la fibre.
Ainsi, l'alimentation stabilisée est couplée a Eférence interne d’'un I'amplificateur a
détection synchrone. Cela permet de générer demusigsinusoidaux synchronisés, ou
I'amplitude et la fréquence de modulation peuverd éontrolées.

6. Systeme de détection

La détection de la réponse en température empésela fibre suite a
I'excitation électrique modulée est réalisée alkail’'un détecteur infrarouge HAMAMATSU.
La cellule photosensible en PbSn, de surface 1 esnnfefroidie par azote liquide. Le flux
absorbé est transmis a un pré amplificateur a gmiiable qui permet d’obtenir un signal en
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volt visualisable a laide d'un oscilloscope. Comptenu des faibles dimensions
caractéristiques des fibres étudiées et pour sassle toujours travailler dans une zone
isotherme, le détecteur est couplé a un systemguaptonfocal constitué de deux lentilles
plano convexes en BaGH.'ensemble, dont la position initiale est sitwemilieu de la fibre
peut se déplacer le long de la fibre. Concernamitldatilles utilisées, le matériau choisi
(BaCF,) assure un maximum de transmission (95 %) dargalame de longueur d’onde
étudiée (1 a dm). Les distances focales sont respectivement d&t 38 mm, ce qui permet
d’obtenir une tache de visée d’environ 50® de diameétre. Cette derniere est d’'une part
suffisamment petite pour toujours étre dans une zsotherme et d’autre part suffisamment
grande pour ne pas étre perturbée par d’éventuelsyaments de la fibre et pour offrir un
bon rapport signal sur bruit. L'allure (figure 3.8¢s signaux expérimentaux de la tension
électrigue d’excitation et de la réponse en tenipégadu détecteur infrarouge est
représentée :

23 ] <+— —Tension modulée générée
' Tension modulée mesurée—

Tension (V)
(A) uoisua

0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3
Temps (S)

figure 3.9 : Exemple de signaux mesurés sur ume &b tungsténe a 1500 K.

Les signaux obtenus ont été mesurés a une tempErateyenne d’environ 1500 K et a une
fréquence d’excitation de 10 Hz. Il faut effectivemh noter que le rapport signal sur bruit est
correct, ce qui n’engendrera qu’une faible errets e la mesure du déphasage.

7. Détermination du déphasage

Le déphasage est déterminé entre le signalainaisd’excitation électrique
réalisé a l'aide de l'alimentation stabilisée c@uplec la référence interne de I'amplificateur
a detection synchrone Stanford Research et la sépem température mesurée avec le
détecteur infrarouge. La sensibilité de la détecsgnchrone est de 0.1° avec une erreur
absolue inférieure a 1°. Cependant, une différesudasiste entre le signal d’entrée de
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I'alimentation qui correspond a la référence inéede la détection synchrone, et le signal de
sortie de I'alimentation qui entre dans la fibre. éifet, I'alimentation se comporte comme un
circuit électrigue de type RC, ce qui induit un lig#gage dépendant de la fréquence, mais
toujours identique a une fréquence donnée, ensigtal d’entrée et de sortie.

Par conséquent, des mesures du déphasage emféréance interne de la détection synchrone
et la sortie de l'alimentation ont été effectuéfgufe 3.10) sur la gamme de fréquence
utilisée lors des essaisvariant de 4 a 50 Hz) :

Fréquence (Hz)

(0. %, B0 20 50 M. 50 60
D e G
I T LT T e T e T T e LT T EPEPEr
Y 1
%
g_S7.................'..................l............ e
= =-0.184x
T S e s y P SRITTUTITEL
& 1° mesure R*=0.999
77 & 2°mesure S S U
-8 1. —Linéaire (2° mesure)}................. ST B W Y..Z—..'.Q.-.l.ﬁ‘.‘?ﬁ.
— Linéaire (1° mesure)i : R*=1.000
SO e femmmeearaaaaaaan e e [~ o eerareeama e
: : : : 4
o S S S L S -

figure 3.10 : Tangente du déphasage obtenu entréféaence interne de la détection
synchrone et la sortie de I'alimentation stabilisée

Pour déterminer le déphasage exact lors des eksaimceédure est la suivante : (i) la mesure
du déphasage entre le détecteur et la référeneménest estimeée, (ii) la tangente exacte du
déphasage est calculée a l'aide de celle étaloffigéee 3.10), (iii) ce calcul est réalisé selon
la formule suivante :

tan(d Mesuré ) - tan(d Etalonné ) (3 23)
1+tan(dEtannné )tan(dMesuré) .

tan ( dexact ) =

Un exemple de pentes mesurées a différentes tetapsgpeut étre présenté (figure 3.11) :
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figure 3.11 : Pentes mesurées a différentes tenyr@sasur un filament de tungsténe
(d =18 m).

Dans un premier temps, on constate que la tangkntdphase varie linéairement avec la

fréquence et que son ordonnée a l'origine est nDieplus, la pente est décroissante lorsque
la température augmente. Finalement, I'observatescoefficients de corrélation montre que

la dispersion relative aux mesures de déphasagesdaible.

8. Alignement de la fibre

Sachant qu’il est impossible d’installer la filkxda méme position, d’'une mesure a
l'autre et pour éviter d'effectuer systématiquemdat réglage optigue de I'ensemble
lentille + détecteur, un systeme de déplacemens sitde de la fibre (f) et du dispositif
complet (g) a été imaginé (figure 3.7). En effeg platines de déplacement micrométriques
situées a l'intérieur de I'enceinte vont permettaignement selon la verticale de la fibre
(figure 3.12 (a) et (b)) qui est fixée a une desémités. Lorsque ce réglage est réalisé, une
double platine micrométrique située sous le digffosa permettre le déplacement de cet
ensemble (figure 3.12 (c) et (d)), pour placernlaef au foyer objet du systeme composé des
deux lentilles confocales et du détecteur infraeoug
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Partie fixe e

Partie fixe 7

Mors UMY,
en graphite Mors
en graphite
Fibre Y Fibre Y
X X
z z
déplacement selon x et y sous vide
Fibre ) _
______________ T _\_‘] Détecteur _.____EK?,/”’ ">~y Détecteur
A~ 1 - infrarouge ’ :ii':‘_ ~__Minfrarouge
Lentilles /‘ Lentilles
Foyer objet confocales Foyer objet confocales
(c) Positionnement de la fibre au foyer objet a (d) Positionnement effectué

I'aide de déplacement x et y de I'enceinte

figure 3.12 : Alignement vertical et horizontal lddibre.

La procédure expérimentale mise en ceuvre pourwsi&sde la validité de I'alignement ne
sera pas décrite ici.

9. Procédure expérimentale et logiciels associés

La description compléte de la procédure expértaie a fait I'objet d’'un
guide d'utilisation rédigé par G. Grandclaudon [55kule la démarche générale et les
principales phases de la mesure peuvent étre rapittedécrits. Globalement, la mesure de la
capacité thermique peut étre schématisée (figur®) &u les principaux appareils de mesure
ainsi que les connections de types analogique B& Kbnt représentées.
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PC IEEE
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Multimétre L Détection synchrone
0-50 mA| 0-300V A o
B Alimentatior [
|
| o
: Rshun P
ettt L i Lentille
R
Pyromeétre P _Detecteur
fibre infrarouge

figure 3.13 : Schéma décrivant le déroulement dssai a partir du logiciel développé.

Pour cela, on suppose que la fibre est déja iastall que le vide est effectué. Ensuite, a l'aide
du logiciel « Etalonnage », (annexe B.2) I'étalaymantre la puissance dissipée par effet
Joule et la température obtenue dans la zone msothest effectué. Cette phase nécessite
I'utilisation du pyromeétre et du multiméetre numéreg Dés lors, le logiciel « Mesure dyi>c
(annexe B.5) peut étre exécuté. Ce logiciel va sepovia une communication IEEE et a
partir du polynéme d’étalonnage obtenu, la tengienl’alimentation stabilisée nécessaire
pour obtenir la température de mestlgeA ce stade, il va mesurer les propriétés électaque
de la fibre (i, et Uy) via le multimetre numérique. Puis, la procédueedétermination de la
pente entre la tangente du déphasage et la frégubexcitation va étre exécutée. Ensuite, il
calcule la capacité thermique massique a pressiostante et a la températurg selon le
modéle analytique développé ultérieurement. Ceiégaiion sera répétée sur toute la gamme
de température désirée par I'utilisateur.

Pour conclure cette partie, il est important de pafer les points importants développés. Tout
d’abord, nous avons vu que le dispositif créé pemragteindre grace, au chauffage par effet
Joule réalisé avec une alimentation stabilisée etvale secondaire de bonne qualité, des
températures allant jusqu’a 2500 K. Le couplagecdaype de chauffage avec un générateur
de signaux modulés permet de générer des signaxcitition de trés bonne qualité. La
mesure de la réponse en température a I'aide déteateur infrarouge focalisé sur la fibre a
'aide d’'un systéme optique de lentilles confocadssure une bonne qualité des signaux
(figure 3.9) et garantit la mesure du déphasage sdém zone isotherme de la fibre.
L'utilisation d’'un amplificateur a détection syndme pour estimer les déphasages permet
une grande précision des mesures. Finalement, degciéls développés réalisent
automatiquement les mesures qui fournissent dimeeté la capacité thermique.
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B. Modélisation du comportement thermique de la fibre

Dans un premier temps, il est important d’effectuae modélisation compléte du
systéme thermique (figure 3.14) afin de bien apgmder les transferts thermigues mis en jeu
dans ce processus de mesure ainsi que l'influeacka diariation avec la température des
grandeurs physiques telles que la résistivité g, I'émissivité et la capacité thermique du
matériau.

Flux nul imposé

Pertes radiatives
modulées

Puissance volumique
modulée dissipée par
effet Joule

=

Flux nul imposé

figure 3.14 : Schéma présentant le transfert thgumidans la fibre.

1. Bilan du systeme thermique a étudier

A partir de la représentation (figure 3.14), hitan thermique en régime
périodique établi effectué, dans la partie isotleedn monofilament, considéré comme un
corps thermiguement mince, est réalisé. Ce bilamtlgue s’écrit :

dT(t
mcp(T)% =P,(T,t)-&(M)oS, (TH)* -T.) (3.24)
On notera que comme le matériau est porté a trage Hempérature et placé sous vide
secondaire seules les pertes par rayonnement gees gn compte avec I'hypothése que le
matériau se comporte comme un corps gris et LamberDe plus, le terme source est
volontairement noté;(T,t) car expérimentalement 'alimentation stabiliséetpte pilotée

soit en intensité auquel cas la puissance disgigeeffet Joule sera notée :
L
PJ|(T,t)=pE(T,t)§ I(t)* (3.25)

soit en tension, et dans ce cas la puissance s :

pJU(T,t):§_U(t)2 (3.26)

L pe(T.1)
De part la forte non linéarité du systeme, due pertes par rayonnement couplées avec la
dépendance par rapport a la température des piegppéysiques, il convient d’effectuer une
modélisation compléete par éléments finis de ceésyst En effet,. Le but ici est de dégager
les hypotheses les plus simples et les plus réalish vue d'une résolution analytique de
I'expression (3.24). @te a la remarque effectuée sur la puissance piissipar effet Joule,
toutes les simulations a venir seront réaliséesrgibn imposée et a courant imposé. En effet,
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pour les matériaux comme les fibres de carbone orésistivité est assez importante (semi
conducteur) il sera préférable d’'imposer la tensiélectrique. A linverse sur les fibres
conductrices comme le tungstene, il vaut miewatlav avec I'intensité qui est la grandeur
la plus importante lors des mesures. De la mémenfal@ sensibilité a I'identification sera
meilleure avec la formule sur l'intensité.

2. Détermination des parametres nécessaires a la modélisation

La modélisation portera a la fois sur un filamnde tungsténe et sur une
fibre de carbone dont les propriétés sont prochesmonocristal de graphite.
D’aprés I'expression (3.24), trois grandeurs doiv@re maitrisées et étre choisies de maniére
réaliste. Il s’agit de I'’émissivité, de la capacttéermique et de la résistivité électrique.
Concernant les deux derniéeres, que ce soit pduntgsténe ou pour le graphite, les valeurs en
fonction de la température sont connues. La cap#o#frmique massique a pression constante
sera choisie d’aprés E A. Brandes [56] pour le stare et selon |. E. Campbell [57] pour le
matériau carboné (figure 3.15).

2500 ---mmeeee presee preseeeeeeeeeee prommeeneeseeeee prorereeeeeeeeees proneneneseeeeee ;

-o- Tungsténe : : : : :

—— Matériau carboné : : ; ¢ :

2000 |-+ e e aaEas T e s

U L A S oo
® |
) :

10100 SO0 S SO O — o

R A S M——
$ : M ? >

0 : : : : : i

0 500 1000 1500 2000 2500 3000

Température (K)

figure 3.15 : Capacité thermique massique a pressinstante utilisée pour la modélisation.

La résistivité électrique quant a elle sera chaisres le handbook [58] pour le tungsténe et
selon M. S. Dresselhaus et al. [59] pour la fikzecdrbone (figure 3.16).
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Pe (LOhm.m)

0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Température (K)

figure 3.16 : Résistivité électrique utilisée ptarmodélisation.

En ce qui concerne I'émissivité, il faut prendres darécautions particulieres. Pour le
tungstene, les valeurs de I'émissivité a une teatpgx donnée et pour différentes longueurs
d’ondes sont extraites du handbook [58] et sonbrtéps en annexe C.1. La démarche
suivante a été adoptée: (i) I'émissivité est abdrgie comme monochromatique et
hémisphérique, (ii) la longueur d'onde a été cleodila température maximale donnée a
laide de la £ loi de Wien et (i) sa valeur est reportée enctn de la température pour
étre finalement interpolée a l'aide d’'un polynénierdre 3. Pour le matériau carboné, des
mesures de la puissance électrique en fonctiom dentipérature ont été réalisées en régime
permanent sur la fibre Panex 33, ce qui permettidieg I'émissivité en fonction de la
température a partir de la relation suivante :

P,(T,)=¢(,)0S, (T, -T.) (3.27)

Les résultats obtenus (annexe C.2) permettent ehabtun polynébme d’ordre 2 pour

I'évolution de I'émissivité en fonction de la temmpture (K). Les émissivités ainsi

déterminées sont représentées (figure 3.17). Peusdmble des grandeurs physiques
utilisées comme données d’entrées dans la modétisales polyndbmes associés sont
récapitulés (tableau 3.1).

T (K) Tungsténe Matériau carboné

8.4008.10" T*+7.8168.10 T°-2.6488.1C T>

1000.[1.264.10+2.249.1CF T+1.006.10 T>-68.8/T°
ce(T) [ ] +4.0093 T-2.5366.10

Pe(T) 2.543.10" T%+2.2978.10° T 9.0902.10° T%-4.4068.10 T+1.014.10

&(T) 1.9955.10"* T°+7.3755.10 T°+8.0173.1C T -2.2662.10 T°+1.8692.10 T+5.474.1¢

tableau 3.1 : Polyndme en fonction de la température des grandeurs physiquessa&ess
a la modélisation.
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—- Filament de tungsténe

—o— Fibre de carbone Panex 33

Emissivité

0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Température (K)

figure 3.17 : Emissivité utilisée pour la modélieat

3. Démarche de la modélisation et estimation du déphasage

La modélisation du systeme est effectuée ad’did logiciel FlexPDE. Pour
cela, il suffit de définir une géométrie, de foureis conditions aux limites, le bilan thermique
et les variables a discrétiser (la température éemps). Ensuite, il faut fixer une variation
sinusoidale autour de la valeur moyenne de lintéms de la tension électrique :

{I(t)= | +4l sin(wt)

) (3.28)
U(t)=U, +4U sin(wt)

On rappelle que la valeur moyenne de la tensiodeolintensité va fixer la valeur moyenne
de la température du matériau. Dans les simulateffestuées, la composante oscillante
représente 10 % de la valeur moyenne. Ensuitenigérature de surface au cours du temps
est enregistrée. Les résultats obtenus a diffesendguences (figure 3.18) vont étre utilisés
pour estimer le déphasage qui est extrait a pditine transformée complexe de Fourier
permettant d’obtenir la valeur complexe de 9% Harmonique du signal modulé. Dés lors, la
série de tests pour différentes conditions peetréalisée.

Pour les simulations, le diamétre des fibres sers ¢gal a 18um pour le filament de
tungstene contre 7.35m pour la fibre de carbone. La longueur de fibrna q@ise égale a

1 mm dans les deux cas. Concernant le filamenudgsténe deux températures moyennes
seront étudiéesTf; = 1450 K eflT, = 2358 K) alors que pour la fibre de carbone, smde
température moyenne de 2021 K sera simulée. La gagenfréquence s’échelonnera entre 2
et 12 Hz, avec un intervalle de 2 Hz entre chaces mklevés. Finalement, 5 cas seront
considéres : (i§, pe et @ variables avec la température, €j)pe et ¢ constants et pris a la
valeur moyenne de températufig,), (iii) €, pg variables avec la température gtgale a sa
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valeur aTn, (iv) €, G variables avec la températurepgttgale a sa valeur Byet (V) &, pe
variables avec la températuree€gale a sa valeuria,.
1540 -

: : : : L f=2Hz:
1530 r--mveemrernn s  RRRERRREY Frononos e aRRRRETIEEEEREEE ; :
s s s —f=4H
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o : : : : =8Hz:
< 1500 1= Ao e\ :
(0]

4
5 1A
3 1490
'S 14801 fiH
2 ‘
& 1470 /-4 A

.............................................................................

R T e N N s T N T
LI N T T
(V.10 B R VT TSI ST SN W7 SR
1430 ‘ ‘ ‘

2 2.2 2.4 2.8 3 3.2

2.6
Temps (s)

figure 3.18 : Signaux simulés a difféerentes fregesravec modulation de 10 % sur l'intensité
électrique.

C.Influence sur le déphasage des parameétres varigiéesents dans le
modele thermique

1. Influence des propriétés physiques a T = 1450 et 2358 K pour le tungsténe

La modélisation, effectuée selon la procéduiteprécédemment permet
d’obtenir la valeur absolue des pentes en fona@mdifférents cas (figure 3.19) :
0.9 -
0.8 -
0.7 -
% 0.6
Q
2
S 0.5+
Q
o
2 0.4+
)
o 0.3+
0.2 1

0.1 4--

0 4

€ G = f(T) Cor
n) ¢ = f(Tr) ) pe = (T,

€ Pe €, = (T) € Pes Cp = (Tpy) & pe=H(T) pe =1(T)

e=1f(Tw)

figure 3.19 : Pentes obtenues sur le filament dgstene a 1450 K.
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Avant de commenter ces résultats, il convient deiper que de maniére générale, le cas ou
tous les parameétres varient avec la températurdeeglus représentatif de la réalité. La
comparaison des pentes du déphasage obtenue®ptas ¢es simulations montre que :

o Lorsque tous les parametres varient avec la tefysérd), une différence d’environ
35 % existe entre une modulation s’effectuantt$uu surl. A l'inverse, si I'on considére
les paramétres constants (ii), aucune différenestrtonstatée entre les deux types de
modulations. En revanche la comparaison entredsqit et (i) montre une différence de
37 % surU.

= L'observation du cas (iii) ou segp est constant montre aucune différence par rapport
au cas (i). Ce qui permet de supposecioonstant avec la température.

o Le cas (iv) ou seulp: est constante montre que la pente est identigekeqyue soit la
modulation. La comparaison avec le cas (i) noustraaque la pente est surestimée (28 %)
surU et sous estimée (28 %) dur

= Finalement, le cas (v) ou seweest constante fait apparaitre une différence itapos
selon la modulation (44 %). La comparaison avecds (i) montre que la pente est
surestimée sud (18 %) et sut (28 %).

Cette étude montre que pour un matériau bon coeduétectrique et de faible émissivité, il
est préférable de travailler avec une modulatian .sDans ce cas, il n'est pas nécessaire de
prendre en compte la dépendance par rapport anpérature des propriétés physiques. A
I'inverse, une modulation sW nécessite cette prise en compte. De plus, il pastbon de
tenir uniguement compte de la dépendance en tetnp&rde I'émissivité ou de la résistivité
électrique, cela quelle que soit la modulation.r&manche, la capacité thermique peut tout a
fait étre constante. Le méme matériau est étuglasahaute température (figure 3.20) :
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 Pe, G = f(T)  Pe, C = f(Tr) & pe = f(T) & ¢ =f(T) Cpr Pe = 1(T)
o o W ogsim) ) ety =11

figure 3.20 : Pentes obtenues sur le tungstenesd K3selon les différentes configurations.
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L’interprétation esidentique a la précédentsauf pour la modulation sur l'intensité ou une
différence d’environ 15 % apparait entre la simalatvec tous les parameétres variables et
celle avec tous les parametres constants.

De maniére générale, il est obligatoire de premtdreompte la variation avec la température
des propriétés physiques lorsque des matériaux ucbears faiblement émissifs sont
caractérisés. De plus, il serait préférable de repdsur l'intensité puisque les pentes
simulées sont quasimeti¢ux foissupérieures a celles obtenuesduce qui augmente selon
le méme facteur la sensibilité expérimentale.

2. Influence des propriétés physiques pour T = 2021 K sur une fibre de carbone

Il est également intéressant d’effectuer undesidentique sur une fibre de
carbone, (figure 3.21) :

0.01 1---

£PeG=1T) & pe Gy=f(Ty) &, pe = (T) £, G =f(T) G Pe = (1)
e G | = n =ty ) P = f(T) £=f(Ty)

figure 3.21 : Pentes obtenues sur une fibre deaaela 2021 K pour les différentes
configurations.

Contrairement au tungstene, le carbone qui peata@nsidéré comme un semi conducteur,
conduit & des résultats assez différents. Concetaanodélisation pour le cas (i), la logique

précédente est inversée puisque la pente Lsuest supérieure a son homologue. La
comparaison des cas (i) et (i) montre que la psmte) est quasiment identique (2 % d’écart)

lorsque les propriétés sont supposées constantgmuPar contre, ce n'est pas le cas de
l'intensité pour laquelle une difféerence d’envird@ % est a noter. De maniere générale la
dépendance a la température des propriétés phgsagiemoins marquée sur ce matériau.
C’est encore le cas de la capacité thermique oureudifférence n’est constatée. Finalement,
méme si la fibre de carbone semble moins sensibédta prise en compte, il sera préférable
de traiter le probleme a partir du cas le plusistsgla savoir le cas (i). Il faut également noter
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que pour ce matériau et contrairement au tungsteeera plus judicieux de travailler avec
une modulation sur la tension électrique.

3. Influence de 'amplitude du signal modulé

Un dernier point concerne linfluence de l'antydie de modulation du
signal d’excitation. Lors des expériences, 'amyolé est calculée en prenant un certain
pourcentage de la valeur moyenne. Ainsi, il estartgnt de vérifier jusqu’a quel pourcentage
de modulation, le déphasage obtenu a une fréquelocenée reste identique, cela
indépendamment du type de modulation utilisé. Rela, des simulations : pour la fibre de
carbone, a la température moyenne de 2021 K, a fléguences (2 et 12 Hz) et pour des
modulations allant de 1 a 50 % autour de la vaheayenne ont été réalisées. Les résultats
obtenus (tableau 3.2) montrent le déphasage calaimgi que I'écart de température
engendré :

Tm = 2021 K

Al (%) 1 5 10 25 50

d (rad) -3.05 -3.05 -3.07 -3.15 -3.53
omy | AT 8.91 44.33 88.27 218.73 436.82

AU (%) 1 5 10 25 50

d (rad) -35 -3.51 -3.53 -3.69 -4.38

AT (K) 10.25 50.95 101.21 248.43 486.14

Al (%) 1 5 10 25 50

d (rad) -17.73 -17.74 -17.78 -18.04 -18.91

AT (K) 8.49 42.42 84.7 210.7 418
f= 12Hz

AU (%) 1 5 10 25 50

d (rad) -20.15 -20.17 -20.23 -20.62 -21.74

AT (K) 9.65 48.2 96.17 237.73 460.85

tableau 3.2 : Déphasage et variation de température obtenus pour différents poagent
de modulation (U et I), a différentes fréquences.

De maniére générale et indépendamment du type delaimn, I'écart de température a un
pourcentage de modulation fixé, est d’autant phugartant que la fréquence de modulation
est faible, ce qui est tout a fait logique. En relee, 'observation des déphasages calculés
montre que lorsque la modulation dépasse 10 %aliur de ce dernier n’est plus constante,
cela est indépendamment du type de modulation b deéquence étudiée. En prenant
comme déphasage de référence celui obtenu avecdg& #odulation, un calcul d’erreur
relative peut étre mené. Ce calcul montre bien ligaart reste inférieur a 1 % lorsque
I'amplitude de la modulation ne dépasse pas 10 éb.éCart peut atteindre 25 % lorsque le
pourcentage de modulation vaut 5thalement, il semblerait préférable de ne pas neda

112



Propriétés thermiques

une amplitude supérieure a 10 % de la valeur mogetdéalement, la valeur expérimentale
sera fixée a 5 %, ce qui correspond a une variatieiempérature de quelques dizaines de K.

4. Synthése sur les diverses influences et hypothéses pour la résolatialytique

L'étude de l'influence de tous les parameétres isadllans le systéme thermique a
résoudre montre qu'il egiréférablede tenir compte de ldépendance avec la température
de I'émissivité et de la résistivité électrique. Eevanche, lacapacité thermiquepeut étre
considérée comnmonstante et égale a sa valeur moyenne
De plus, il sera important d’effectuer des ampléadiemodulation du signal d’excitation
toujoursinférieures a 10 %de sa valeur moyenne.

Finalement, il fautadapter autant que possiblee type d’excitationen fonction des
propriétés électriques des matériaukn effet, il sera préférable de moduler en initéns
lorsque ces derniers sont de bons conducteursrigjees, alors qu’'une modulation sur la
tension sera utilisée le cas échéant. Par consdguleast important d’adapter le modele
analytique a la situation utilisée.

Ainsi, a partir de ces remarques, les hypothesessséires pour la résolution analytique
peuvent étre posées :

» La massem (kg) du matériau est constante quelle queTsoit

La capacité thermique massique a pressiomgi(e’l,.kgl.K'l) est indépendante de

La section du matéria&g (m?2) est indépendante de

La longueur du matérial, (m) est indépendante de

L’amplitude de modulationd] ou 4U) reste inférieure a 10 % de sa valeur moyenne

La réeponse en température est de la form@ ) =T, + AT sin(wt +d)
La resistivité électriquege (Q.m) s’écrit : p (T ,t) = pg, + 40, AT sin(wt +d)
L’émissivité du matériaug est de la forme &(T,t) =¢,, + A&, AT sin(wt +d )

o :constante de Stefan (WK™

vV V. VY Y V¥V VY VYV V V

La surface latérale du matérid,(m?2) est indépendante de

D. Développement des modeles analytiques d’identifinat

Comme cela a étée démontré, il est nécessairefféeedicier une excitation en intensité
modulée d’une excitation en tension modulée. Paséguent, il convient de résoudre le bilan
thermique selon ces deux cas.

1. Résolution de I'équation de I'énergie pour une modulation sur l'intergsit

A partir du systéeme thermique (3.24) et en pmenae sollicitation en
courant modulé de la forme :
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1(t)=1_ +4 sin(at) (3.29)

En posant les hypothéses décrites précédemmelassgrandeurs du systeme et en supposant
que la réponse a une telle excitation est de tadar

T(t)=T, +A4T sin(at +d) (3.30)
le bilan thermique (3.24) s’écrit :

me, d[T,, +4T Zitn(cot +d)]
-0S, [(gm + Ag, AT sin(wt +d ))((Tm + AT sin(wt +d))* -T2 )]

%[(pEm + Ap, AT sin(wt +d))(1,, + 4l sin(ewt ))2] (3.31)

Dans ce bilan, on distingue la puissance dissipde gifet Joule K;) des pertes par
rayonnementRg) :

P(T.t) =0, (&, + 4e,, AT sin(wt +d))((T, + AT sin(awt +d))* -T2)) (3.32)

P(Tt)= é[(pEm + Ape, AT sin(wt +d))(1,, + 41 sin(at))?] (3.33)

Chacune de ces relations peut étre simplifiée jp@ailisation. Ces calculs sont effectués
(annexe C.3) pour le flux rayonné et (annexe Codir e puissance dissipée par effet Joule.
Tous calculs réalisés, I'expression finale desgsepar rayonnement vaut :

P(Tt)=0S, (6, (T -T2)+ (46, T2 + 2¢, (T4 - T4)) AT sin(at +d)) (3.34)
&, =€(T,)
avec : Je :{d e(T )} (3.35)
"7l dT |,

et celle de la puissance dissipée par effet Jaué:v

P(Tt)= % [,oEmI 2+2p. 1 Al sin(wt)+4p., | 2 AT sin(wt +d )] (3.36)
IoEm :IOE(Tm)
avec : y {d (T )} (3.37)
Em
at |,
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Des lors, la résolution de I'équation (3.24) peetfsctuer. Pour cela, le régime permanent est
séparé du régime périodique. Les résultats obteowsle régime permanent sont :

Penml oL
[«

~

=S, (T4 -T2 (3.38)

Alors que pour le régime périodique, on a :

me G[AT sin(wt + d)] _

% [ZpEmI SOl sin(at) + Apg,, 1 ZAI sin(ewt + d)]—

P ot (3.39)
oS, (46,12 +ne, (T -T2))AT sinwt +d)
On définit des variables complexes sous la forme :
T(t)=T,e“ ; T, = ATé"
( ) S - S (3.40)
I(t)=24¢e*
que I'on remplace dans I'équation (3.39) pour oivten
iwme, T, = Z—SL,oEmI . +(§ApEm 12-0S, (46,2 + 2¢, (T2 -T? ))j'IT (3.41)
ainsi, la température complexe peut étre déduite :
2L
. o EmI m
T, = S - (3.42)
oS, [‘fm(T,;1 —Ta“)] ‘gAPEm |2 +iwmc,
| dle(THiTt -T2
avec : le.(r2 -T2) = [ e )(ST d )]} =(ag, T2+ 26, (T2 -T)  (3.43)
T,

m

Le calcul de largument de la température compl€3€l2) conduit a la tangente du
déphasage :

—wmc,

tg(d) = (3.44)

USP [‘gm(-rnfl1 _Ta4)]' _;ApEm Iri
Or, d’aprés I'égalité (3.38) du régime permanertestes pertes rayonnées et la puissance
dissipée par effet Joule, on obtient :
—awmc,

Penl 2] _ dpen 2L
S S

tg(d) = (3.45)
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Le calcul du terme dérivée conduit a :

tg(d) = —“>M% (3.46)
g _2|'m|m10EmL .
. pEmL_ —
sachant que : T—Rrn et U,=R,I, (3.47)

L’expression finale de la capacité thermique massicqa pression constante lorsque
I'excitation est réalisée a I'aide d’'un courant migdest déduite :

— U tg(d)

c.(T)=
o(T) am  f

(3.48)

2. Résolution de I'équation de I'énergie pour une modulation sur la tension

A partir de I'expression (3.24) du systéme thgta et en prenant une
sollicitation en tension modulée de la forme :

U(t)=U,_, +4U sin(wt) (3.49)

A partir des hypothéses posées précédemment etipposant que la réponse a une telle
excitation est de la forme :

T(t) =T, + AT sin(wt +d) (3.50)

Le bilan thermique (3.24) s’écrit :

me d[Tm + 4T sin(wt +d )] _ S (Um + AU sin(wt ))2 _
P dt L| (g, + 40g, AT sin(wt +d))

-0S, [(gm +Ae AT sin(wt +d ))((Tm +AT sin(wt +d))* -7 )]

(3.51)

A partir de la relation précédente, le développdnusms pertes par effet JoulB;X et par
rayonnementHRg) est effectué. Le calcul concernant les perteggannement est identique
a celui développé (annexe C.3). Son expressiotefiest donnée par la relation (3.29). En
revanche, pour la puissance dissipée par effeteJ@alules les termes liés a la premiere
harmonigque sont conservés, ce qui conduit au eisaultvant :

S UZ+2U_4U sin(wt)

P(Tt)=> |
(T L pg, + A0, AT sin(wt +d)

(3.52)
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IoEm :IOE(Tm)
avec : {d pE(T)} (3.53)
A Em =
at |,

La résolution de I'équation (3.51) s'effectue empa@nt le régime permanent du régime
périodique. Pour le régime permanent on a :

2
zmi =S, (T4 -T2 (3.54)
Em

et pour le régime périodique :
. (AT sin(wt+d)) S UZ+2U AUsin(at)
. ot L pen, + 40g, AT sin(at +d) (3.55)
~0S, e, (T4 -T2)+ (e, T2 + 26, (T4 -T2) 4T sin(wt +d)]

On définit des variables complexes sous la forme :
T(t)=T,e“ ; T, = ATé"

3.56
U(t)=4U¢e“ (3:50)

que I'on remplace dans I'équation (3.55) pour ointen
wpe,me, T, = Z—LSUmAU - 0S|, 800, (T4 =T2)+ pe, (46,72 + 26, (T2 -T2 )|T. (3.57)

ce qui permet de déduire I'expression de la tentpgg@omplexe :

B ZLSUmAU
Te= oS, [gmpEm(T,;‘ -7 )] +iwpPg, MC, (3:59)
ou :
, 4 _ 14
RS R s ]
" (3.59)

dle(T)pe(T)T* -T2]
dT

:| - EmApEm (Trﬁ - Ta4 ) + Pem (4 ngn::’ + Agm (Tf: - Ta4 ))
T,

m

Le calcul de I'argument de I'expression (3.58) aahd la tangente du déphasage :
— P mcp

S T o —10]

(3.60)

117



Chapitre 3 : Capacité thermique massique a pressmrstante

En substituant le dénominateur par I'expressiod4)3du régime permanent, on obtient :

-« mc
to(d) = —=Pen T (3.61)
UZzs
L
Le calcul du terme dérivée conduit a :
~ &P L Me,
tg(d) = ————— 3.62
g(d) 2U U S (3.62)
or: pET”‘L:Rm et U,=R,I, (3.63)

Ce qui permet d’obtenir I'expression finale de kpacité thermique massique a pression
constante lorsque I'excitation se fait a partirruension modulée :

%uw:_iﬂm9$u (3.64)

3. Analyse des modéles obtenus

Que ce soit pour I'expression (3.48) obtenue loesgumodulation est effectuée sur
le courant, ou pour I'expression (3.64) obtenuesdae la modulation est réalisée sur la
tension, un terme est identique. Il s’agit du rappatre la tangente du déphasage (mesurée a
I'aide d’'un amplificateur a détection synchronepegproduit entre la fréquence de modulation
et la masse du matériau :

K(f _to(d) (3.65)
m f

Ce terme qui est uniquement fonction de la frégeed'excitation, permet d’estimer la
gamme de fréquence a utiliser lors des essaisffen i est clair que lorsque la fréquence
tend vers 0, la tangente du déphasage tend veesdii implique que le déphasatysera nul.
A l'inverse, si la fréquence tend vers l'infini, tangente du déphasage tendra également vers
I'infini, et le déphasagd tendra vergty2. Compte tenu de l'allure de la fonction tangeqte
tend rapidement vers l'infini lorsquittendra vergv2, il est préférable de travailler a basse
fréquence ou une erreur de mesure du déphasageraa@as amplifiée par le calcul de la
tangente de ce dernier.
De plus, la masse de la fibre doit étre mesuréantEtonnée les faibles grandeurs
géomeétriques de cette derniére, sa masse esaipds §& 3 pug) ce qui rend l'utilisation d’'un
systéme de pesé délicate. C'est pourquoi, une métimairecte, visant a estimer séparément
la masse volumique (kg.m*) par pycnométrie & hélium et le volume de la fibrda
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température ambiante est envisagée. Pour cetajtiektimer leur longueur et leur section. La
longueurL des fibres lors des essais est d’environ 50 mmc@&aséquent, un simple réglet
suffit pour effectuer la mesure avec une précisigffisante. En revanche, les diamétres sont
d’environ (10um) et leur section ne sont pas toujours parfaiteragimdriques. Ainsi, une
méthode d’analyse d’image permet, a partir d'unsureeau MEB de la section droite d’'une
fibre, de déterminer la surface équivalente, (aar@®).

Ensuite, I'intensité électrique circulant dansitad doit étre évaluée. Cette mesure est simple,
puisque l'intensité est la méme dans tout le drélectrique. Pour cette détermination, la
tension électrique aux bornes d’une résistancetgilacée en série de la fibre est mesurée.
Un autre point importantconcerne lanesure de la tension électriqudansla zone isotherme

du matériau. En effet, il a été montré (annexe Al¢ selon la conductivité thermique du
matériau et la température de I'essai, un graddenttempérature se créé entre la zone
effectivement isotherme et les mors en graphitdgdempérature reste égale A Tl est clair
que la présence de ce gradient n’affecte pas itigite circulant dans le systeme. En revanche,
la tension électrique présente aux bornes de demsgsest completement difféerente de la
tension réelle de la zone isotherme puisque damsarditions le bilan thermique en régime
permanent s’exprime :

A (T )SdTE:()

=UIl-&T)oS, (T(x)*-T}) (3.66)

Cela prouve gqu'une mesure globale de la tensiowest(@-dire aux bornes du systéme
complet) va engendrer une surévaluation de ladaretidonc, d’apres les expression (3.48) et
(3.64), de la capacité thermique massique a pressiastante.

Ainsi, il faut étre capable, de mesurer avec prégci®t dans la zone isotherme la tension
électrique nécessaire a l'identification. Plus géleinent, mesurer cette tension revient a
estimer la résistivité électrique du matériau ercfmn de la température.

I1l. MESURE DE LA RESISTIVITE ELECTRIQUE DESFIBRES

A. Méthodes existantes dans la littérature

Encore une fois, peu de références et de trauaba snesure de la résistivité électrique
de fibres de carbone ont été réalisés a tres Hauotpérature. A ma connaissance, seule
I'évolution de la résistivité électrique de fibréSCF traitées a différentes températures a été
étudiée (figure 3.22) par J. Heremans et al. [60].
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figure 3.22 : Résistivité électrique des fibre VG&es haute température et pour différents
traitements thermiques [60].

La méthode utilisée par F.P. Bundy et al. [61]cstesa chauffer la fibre par effet Joule et a
faire circuler un courant pulsé a fréquence extraeme élevée. La température en fonction de
la fibre en fonction du temps a été déterminéertire I'énergie dissipée lors des pulses et
des capacités thermiques fournies pour un maténassif de graphite. Les auteurs font
I'hypothese que toute I'énergie dissipée par lerao pulsé est transformée en énergie
thermique.

Une autre méthode est celle proposée par C. Slidgui utilise également le chauffage par
effet Joule pour donner un certain niveau de teatpgs a la fibre. Ensuite, il utilise un bilan
thermique réalisé en régime permanent entre |asanie dissipée par effet Joule et les pertes
par rayonnement. En supposant que les fibres é&sidiét une longueur importante (L variant
de 50 a 75 mm), il considére que les pertes patuaion sont faibles et les néglige.

B. Présentation de la méthode proposée

CETTE PARTIE EST RETIREE DU MEMOIRE POUR CAUSE DE
CONFIDENTIALITE. DEPOT DE BREVET EN COURS

1. Problemes liés aux matériaux étudiés
2. Description du systéme de mesure créé
3. Calcul et analyse de 'erreur de mesure

4. Validation sur un filament de tungsténe

Afin de tester la validité de notre nouvelle hogte, un filament de
tungstene est un excellent candidat. En effet,rdgpes remarques faites (annexe A.1l), le

! Cependant, des précisions pourrant étre appastéksment.

120



Propriétés thermiques

tungstene est un des matériaux ou la conductitigéntique a moyenne température est
suffisamment importante pour créer une zone deigmadmportante qui ne peut étre
considérée comme négligeable devant la zone isothelPour prouver la validité de notre

méthode, des mesures ont été réalisées sur urefitase tungsténe de 80 mm et deuir8de
diamétre de la température ambiante a 2300 K @§L23) :

I e T

.........................................................................................................

Z}.........i ................. E..................!.................,;

Résistivité Q.m).10
N

> = : = Erreur min
2 I S el S e : ¢ Zone isotherme
I = _________________ — Erreur max
: : — Littérature [58]
0 T T T T T )
0 500 1000 1500 2000 2500 3000

Température (K)

figure 3.23 : Mesure de la résistivité d'un filanhele tungsténe.

La méthode proposée conduit a des résultats enaboard avec ceux fournis dans la
littérature, Handbook. [58].

V. EVALUATION DE L’'INCERTITUDE ET VALIDATION DE LA METHODE DE
MESURE DE LA CAPACITE THERMIQUE

Cette partie, consacrée a la validation du disfbode mesure et de la méthode
d’identification développée est tres importante. &fet, lors de la mesure de propriétés
physiques des matériaux, il est nécessaire qustrliment développé possede un certain
nombre de qualités. Tout d’abord, I'appareil ddreguste ce qui signifie que de part sa
construction, il répond exactement a sa définittm.d’autres termes et dans notre cas, il faut
étre capable de mesurer des capacités thermiquesgues a pression constante qui soient
les plus proches possibles de celles obtenueshsmatériau dit de référence. Ici, un filament
de tungsténe a été choisi. Ensuite, 'appareil dsure doit étréidele ou répétitif, c’est-a-dire
gue dans les méme conditions de mesure (Tempérgitgssion...) il doit fournir des
résultats identiques. Cette phase essentielleitrddudegré de confiance et d’'une certaine
facon I'erreur de mesure inhérente au systeme. édnier point concerne Isensibilité qui
représente la capacité du dispositif a mesurenitidet variations de la grandeur a estimer a
I'aide d’'un systeme pour lequel cette variation iegtortante, donc facilement détectable et
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forcément moins sujette a des erreurs de mesupendant, la sensibilité n'a pas intérét a
étre augmentée sans limite dans le but d’améliaeprécision des mesures. Car cela
entrainerait un degré de sensibilité tel que lélifi€ ne serait plus assurée (hausse du bruit de
mesure).

A. Calcul de l'incertitude de mesure a partir des nexlanalytiques

Dans un premier temps, un calcul d’incertitude &da mesure de toutes les grandeurs
présentes dans le modele analytique d’estimatida dapacité thermique permet d’évaluer la
sensibilité de ce dernier. Méme si deux types ddates ont été développés, I'un basé sur une
excitation en courant modulé et l'autre en tensioadulée, le calcul d’erreur portera
uniquement sur ce dernier, cela pour plusieuromgisTout d’abord, la plupart des fibres
étudiées ont des résistances électriques assezrtamigs. Cela implique que lors du
chauffage par effet Joule, les courants électriquedes traversent soient faibles 10 mA)
alors que les tensions électriques seront plutévééls £ 100 a 300 V). De plus,
I'alimentation stabilisée ne permet pas d’effectasec suffisamment de précision des
modulations en intensité parcourant la fibore. Comreéa sera montré par la suite, ce
probleme est pénalisant lorsque les mesures salisédés sur des matériaux conducteurs
électrigues comme le tungsténe.

1. Incertitude du modéle avec modulation sur la tension

Un calcul classique d’erreur permet d’obtenipaétir de I'expression (3.64)
de la capacité thermique massique a pression ctedt@sque 'excitation est effectuée par
modulation de la tension électrique aux bornesadibte, la relation suivante :

de, A, AU,  Am Ap
= + + +=F

c, | u, m p

p m

(3.67)

Dans cette formule il faut distinguer les grandemesurées directement sur le dispositif
comme : l'intensitéd, la dérivée de la tensidd ,, la température moyenne de I'esEaiet la
pentep de la tangente du déphasage en fonction de ladnégude celles mesurées par
ailleurs comme la masse de I'’échantillon. En supposant qu’il y a consemwatde la masse
du matériau quelle que soit la température, elid pre évaluée uniquement a la température
ambiante par la relation suivante :

mzpava =10a Sa La (3'68)

ou : p, représente la masse volumique de I'échantillonungéespar pycnométrie hélium a la
température ambiant&, la section transverse de la fibre mesurée a ladeatyre ambiante a
I'aide d’un logiciel d’analyse d'images MEB dévep@ppar D. Jehl [20], (annexe C.5)Lgtla
longueur de la fibre.
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De la méme facon, le calcul de l'incertitude surd&xivée de la tension a la température
moyenne de mesure peut étre effectué en considguanitévolution de la tension électrique
est quadratique, ce qui donne :

b, om0 -

U, a T, b

ou :areprésente le coefficient d’ordrel2|e coefficient d’ordre 1 du polynéme de la tension
en fonction de la températureTgtla température moyenne de la mesure.
Finalement, le calcul de I'incertitude sur I'inté@sest donné par :

A _ Rt AY shum (3.70)
| m Rshunt U shunt

ou : Rshunt représente la valeur de la résistance shunt placégérie du systéeme Btnunt
représente la tension mesurée aux bornes de ésittance. Dés lors, il ne reste plus qu'a
évaluer le niveau d’'incertitude de chacun de cearpetres.

2. Estimation du niveau d’incertitude des parameétres sur un exemple expemiad

Ce calcul d’erreur va étre mené a partir de mesé@asées sur une fibre de carbone
et a une température de 1800 K. Tout d’abord, dititide sur la masse de la fibre peut étre
calculée. Il faut noter que lincertitude sur cetjeandeur est constante car elle est
indépendante de la température. La masse volumeguenesurée avec 1 % d’incertitude
(données dispositif) sur un lot de plusieurs nmiliele fibres, la section de la fibre a
caractériser est mesurée (annexe C.5) avec 2 %editude et la longueur(50 mm) est
mesurée avec 0.5 mm d’erreur, ce qui donne unetituckee de 1 %. Au final, I'erreur de
mesure sur lanassede la fibre, déterminée a la température ambia®e d’enviro %.
L’erreur sur la dérivée du polyndme de tensionéstiuée en estimant l'incertitude sur les
coefficients de ce dernier. Pour cela, a chaque@deature, la valeur moyenne, I'écart type et
la somme du nombréNf,.9 de tensions mesurées sont enregistrés. Cela pdiestimer le
bruit (figure 3.24) de mesure présent sur chacsrpdets enregistrés.
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figure 3.24 : Bruit de mesure estimé lors des mesde tension électrique
Ensuite, les coefficients du polyndme d’ordre 2samue leurs incertitudes sont estimés par
méthode inverse non itérative :

L=(XTX)*XTY

et
Var(B)=(X" X))ok (3.71)
T, T, 1 U,
S : a
avec. X=|T? T, 1;Y=qU;,;B=1b
oo : C
T8 T 1 Uy

Par conséquent, I'incertitude obtenue est de OsLieAe coefficient, 0.6 % sur le coefficient

b et 0.5 % sur le coefficiemt L'incertitude sur la température est extraite cesctéristiques
fournies par le fabricant du pyromeétre, et peuk &stimée a 2 %. Par conséquent,
I'incertitude sur ladérivée de la tension électriquatteint envirorb %. De la méme facon,
I'incertitude sur lgpente entre la tangente du déphasage et la fréquentéelestimée. Sa
valeur a 1800 K est estimeée0a@8 %. Puis, l'incertitude sur I'intensité peut étrdocdee.
Sachant que la valeur de la résistance shunt eStkdk est que I'erreur de mesure est de
0.1Q, que la tension moyenne a 1800 K est de 70 V awecincertitude de mesure de
0.01V, on obtient une erreur finale @d®16 % sur l'intensité

Finalement,l'incertitude sur la capacité thermique mesurée la température de 1800 K
atteint une valeur d’environ 9 %.

124



Propriétés thermiques

B. Validation du dispositif de mesure et de la méthddstimation

Maintenant que le dispositif, la méthode d’idengfion et le calcul des incertitudes de
mesures ont été abordés, il reste a valider lesimee®btenues sur un matériau de référence
comme le tungsténe. En outre, la répétitivité eefaoductibilité seront également testées sur
une fibre de carbone.

1. Comparaison des mesures obtenues sur un filament de tungstéene avéetatlire

Dans un premier temps, une série de quatre eesuéte effectuée sur un
méme filament de tungstene. Les résultats obteous meportés (figure 3.25) et sont
superposes avec un certain nombre de mesurestextilass articles de Y.S. Touloukian et al.
[62], [63] et [64]réalisées sur du tungsténe massif

250 qerrerermeaes . FA . R
200 d-ermneennas bersennneneaes S I ST R e g
X 150 teeeereeeenenes M eeeennanA M == i R T SR e
o : : : : i <O mesurel :
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© : : : : : —elittérature [1]
: : : : i —littérature [2]
[0 1 P e SR SRR e i = littérature [3]
: : : : ¢ ——littérature [4]
—— ittérature [5]
0 : : : : : +Iitté(ature [6] :
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Température (K)

figure 3.25 : Mesure de la capacité thermique nassia pression constante d’un filament
de tungstene et comparaison avec des valeurs nessdads la littérature.

A premiere vue, il apparait une dispersion assgaitante entre les différentes mesures
issues de la littérature. Cela s’explique notammgaaut la composition chimique assez
différente pour les différents matériaux de tungstetilisés. De plus, les méthodes de mesure
sont également assez différentes et chacune djmitehiit une sensibilité et une justesse de
mesure différente. En revanche, I'observation dssltats obtenus a l'aide de notre dispositif
montre qu’ils ne sont pas trop €éloignés (< 10 %) msultats issus de la littérature. En effet,
la dispersion des résultats entraine une varia#ola capacité thermique massique a pression
constante qui n’est pas parfaitement monotone saote. En revanche, I'observation
(figure 3.28) de la superposition des quatre masefiectuées montre tout de méme que les
résultats sont répétitifs, cela aux erreurs de negaes.
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Malgré tout, il faut souligner que le tungstene est vraimant mauvais candidat pour des
mesures de capacité thermique avec cette méthddempte tenu de ses propriétés
électrigues et thermiques, le chauffage par effateJengendre un gradient assez important
(annexe A.1) et comme cela a déja été remarqueerdit plus favorable d’effectuer un
pilotage en intensité plutdt qu’en tensioAinsi, une seconde validation a été réaliséaisar

fibre céramique plus proche des fibres de carbguiesont les matériaux a caractériser dans
cette étude.

2. Comparaison des mesures obtenues sur la fibre céramique Nextel 720

Les mesures effectuées (figure 3.26) sur cidte §ont comparées avec les
résultats fournis par W. D. Kingery et al. [65].teefibre extrémement isolante électrique a
bénéficier d’'un dépbt de pyrocarbone (épaisseur08 @m) autour de sa section pour
permettre d’'utiliser le chauffage par effet Joule.
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figure 3.26 : Mesure de la capacité thermique nssia pression constante d’une fibre
céramique (Nextel 720) et comparaison avec desikalaesurées dans la littérature.

Les résultats obtenus sont en parfait accord aeex fournis dans la littérature [65] et
permettent de dégager plusieurs points. Tout digbibifaut souligner qudincertitude de
mesurene dépasse pa&s % a T = 800 Kc'est-a-dire dans la partie ou les mesures sont
réalisées avec l'incertitude maximale. De la méagih et jusqu’a 1500 Kjncertitude se
situe autour de 3 %.

Finalement, cet exemple est extrémement intéressambntre que :

o Le modeéle en tension est complétement adapté ledegumatériaux a caractériser sont
plutdt des isolants électriques.
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= Le depdt de pyrocarbone réalisé ne perturbe pamndssires lorsque son épaisseur reste
faible devant la dimension caractéristique debeefiici une centaine de nanometres pour

une fibre de 144m de diamétre.

= Par conséquent, sur le dispositif développé, ipessible de caractériser des matériaux
isolants électriques malgré le type de chauffatjiséit

3. Répétitivité des mesures sur une fibre de carbone

Tout d’abord, un test de répétitivité a étéisabur une fibre de carbone.
Les résultats obtenus (figure 3.27) montrent ustegse tres correcte du dispositif de mesure.
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figure 3.27 : Mesures montrant la répétitivité sume fibre de carbone.

En effet, excepté a basse température, ou le détetfrarouge est en limite de détection,
(signal moyen de 200 mV avec une amplitude de nadidul d’environ 20 mV pour une
gamme allant jusqu’a 12 Vigs mesures réalisées sont parfaitement répétitaesc un écart
inférieur & 1 %. Il sera montré plus loin que les résultats obteswsles fibres de carbone
sont dans la continuité de ceux mesurés jusqu’@ K0 I'aide d’'un calorimetre différentiel a
balayage (DSC).

4. Répétabilité des mesures sur une fibre de carbone

Un dernier point reste a Vvérifier, il concernerépétabilité des mesures. En
effet, le procédé d’élaboration des fibres de cagbengendre ungifférence importante de
diametre entre les fibres d'une méme « famillede précurseur. Par conséquehtest
indispensable de mesurer systématiquement le diameétre dessfibaractériséesCompte
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Chapitre 3 : Capacité thermique massique a pressmrstante

tenu de l'incertitude de mesure associée a lamd@iation de la section transverse des fibres,

il convient de vérifier que la capacité thermiquassique a pression constante obtenue est
identique, (figure 3.28).
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figure 3.28 : Mesure de la capacité thermique nassisur quatre fibres issues du méme
procédé de fabrication.

Les résultats obtenus montrent que la capaciténihge massique a pression constante est
identique et que I'écart observé dépend uniquemetitncertitude de mesure de la section de
chacune des fibres dont les diamétres mesurées &art4um pour la £ fibre, 9.24um
pour la £™fibre, 9.53um pour la 3™ fibre et 11.18im pour la £#™fibre.
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V. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons expliquédiEmarche utiliséepour concevoir letout
premier dispositif de mesure de la capacité thermique massiy®ession constante sur
fibres micrométriques et a tres haute températulees principales caractéristiqgues du
dispositif peuvent étre résumées : (ifkauffage par effet Joulale la fibre, placée sous vide
secondaire, permed’atteindre des températures de 250Q i) l'utilisation de systemes
optiques permet de répondre auexigencesassociées auxchelles micrométriquesies
materiaux.

Dans un premier temps, le principe de mesure, baséne méthode de type A& été décrit.
Cette méthode consiste a effectuer une variatiénatygie interne de la fibre par modulation
de la tension électrique aux bornes de cette deznkensuite, en mesurant le déphasage entre
la réponse en température et la tension électritpueapacité thermique est calculée a l'aide
d’'un modéle analytiqueCe dernier a pu étre développé grace aux résuf@atrnis a I'aide
d’'une modélisation par éléments finis du transfede chaleur dans la fibre. Cette
modélisation a mis en évidentemportance de prendre en compte la dépendance par
rapport a la température déémissivité et de la résistivité électrique. Dieg cette derniere
doit étre déterminée précisément. Pour calae méthode originale de mesure de la
résistivité a également été développée

Ensuite, unevalidation satisfaisante sur ufilament de tungsténea été présentée. De la
méme facon, les mesures réalisées sur fiorte céramique (Nextel 720) sont en parfait
accord avec la littérature. De plus, l@pétitivité ainsi que lareproductivité ont pu étre
démontrées. Uralcul d’incertitude a montré que cette derniére était toujoimi&rieure a

9 % et pouvaitatteindre 3 %surla fibre céramique

Finalement, un certain nombres de caractérisatiens des fibres aux propriétés physiques
différentes seront présentées au chapitre 6 ouVema tout I'intérét de ce type de dispositif
pour classer les diverses fibres selon leurs p&tgs thermiques.
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Chapitre 4
Diffusivité thermique longitudinale

Tout d’abord, uneevue bibliographiquepermettra de montrer que dembreuses
techniques et méthodede mesures ont été établietagempérature ambiantet queseule
une méthode a moyenne température (< 800 K) exiaiasi, la techniqueléveloppée a tres
haute températuraelans cette étude sera basée sur une méethode paotoue modulée. Les
difficultés supplémentairesrencontrées dans notre cas, sont liées ag@mme de
températureparcourue ainsi qu'auratériaux étudiésDans ces conditions, il est important
d’intégrer les difficultés relatives aux trés hautes températures a toutssémpes du
développement de la méthode d’identificatiomodélisation résolution analytique et
méthode inverse
Finalement, les parameétres expérimentaux influamt la précision de la mesure seront
dégageés et traités, ce qui conduira a une évalonatie I'erreur de mesure. Puis, une
validation sera effectuésur deux matériauxaux propriétés thermiques différentes : filament
detungsténe bon conducteur thermiqletfibre céramique isolant thermiqug
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Propriétés thermiques

|. METHODES DE MESURES DE LA DIFFUSIVITE LONGITUDINALE ET DE LA
CONDUCTIVITE THERMIQUE SUR FIBRES

Dans cette partie, une revue bibliographique désreintes techniques de mesure de la
diffusivité thermique pour des matériaux de faibtesiension (< mm) est abordée. Trois
catégories de méthodes sont utilisées pour cedgpresure. Au sein de ces catégories, deux
familles existent : la premiére correspond aux weds par contact : I'excitation thermique
ou la mesure du champ de température nécessiteséition de capteur intrusif, alors que la
seconde est de nature non intrusive. Concernantdeesieres, deux classes ont été
distinguées : il s’agit des méthodes dites optigiates méthodes photothermiques. Bien que
ces deux techniques font appel a des composarntpiept(laser, objectifs de microscope...),
les méthodes qualifiées « d'optiques » concernefies qui étudient les variations des
propriétés optiques a la surface des matériauletéfité pour les méthodes de microscopie
photothermique) ou du fluide présent au voisinagéadurface (effet mirage).

A. Mesure par contact

Bien qu’un certain nombre de méthodes indirectggraes sur matériaux composites
existent, par exemple : C. Blanco et al. [66] qtilisent un microscope thermique a force
atomique (SThM) ou G. Cahill [67] qui propose unétinode AC avec détermination de la
conductivité a partir de la'3e harmonique (méthodeu8 du signal, seules les techniques
directes sur monofilament seront présentées. Tabbdl, les techniques développées a tres
basse température (5 a 300 K) sur fibres par lauRiet al. [68] et J. P. Issi et al. [69] seront
présentées. Ces dernieres utilisent un potentienbarmique (figure 4.1), qui permet de
calculer la conductivité thermique d’apres la leifeburier.
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figure 4.1 : Représentation schématique selondggotentiométre thermique [69].
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Chapitre 4 : Diffusivité thermique longitudinale

Pour cela, il est nécessaire de connaitre la @edsiflux dissipé dans la fibre, et de mesurer
par thermocouple le gradient de température ergre ghoints. Bien entendu, les auteurs
utilisent de nombreuses précautions pour limiteendemble des pertes du systeme
(conduction, effet Joule, rayonnement...). Cependaette technigue me semble étre
difficilement transposable a trés haute températowe d’'une part des probléemes de
carburation entre les électrodes et la fibre péemtaapparaitre, et d’autre part, il semble
difficile de maitriser les résistances thermiquedlectriques de contact.

Une autre technique similaire est proposée par DZbéang et al. [70] a la température
ambiante dont le schéma (figure 4.2) est le suivant

< Iy >
Foa |, Xpp |12
—> <«
< Ih1 44 Iho >
A
Fil chaud | Fil chaud Il

Fibre a tester

Xs
v

figure 4.2 : Représentation schématique du mod&sigue selon Zhang [70].

F

L’auteur annonce que la température a la jonctiorfildchaud, dépend uniquement de la
conductivité thermique de celui-ci, de la fibreeater, du flux généré dans le fil chaud et des
coefficients de transfert entre ces fibres et I'emte. Ainsi, il résout I'équation de la chaleur
en 1D pour les deux types de fibres considéréesmeodes corps thermiquement minces et
par mesure du flux généré dans le fil chaud etadéesipérature moyenne, il en déduit la
conductivité thermique. Cependant, I'auteur mogtre, méme si cette méthode s’applique a
tous types de fibres (isolantes électriques), eie peu sensible lorsque la conductivité
thermique de la fibre a tester est faible. De mangenérale, ces méthodes basées sur la
connaissance du flux semblent difficles a mettme ceuvre car les bilans thermiques a
résoudre sont couplés avec trop de phénoméneshaeurs (pertes, résistance thermique et
électrigue de contact...). Ainsi, une derniere méthpdoposée par S. Kawabata [71] et
T. Yamane et al. [72]-[73], fondée sur une méthcderimétrique de type AC semble déja

bien plus réalisable d’autant plus gu’elle est ra@njette a des perturbations (figure 4.3) :
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Faisceau d’énergie
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thermocouple

figure 4.3 : Représentation schématique du principenesure selon Yamane [72].

Dans cet article, l'auteur utilise un appareillagenmercial (Sinku-Riko Inc., type PIT-1)
pour lequel la construction est expliquée par,dtt&let al. [74]. L’énergie modulée déposée
sur la demi surface de la fibre provient d’'une lammalogéne couplée avec un chopper.
L’ensemble se déplace le long de la fibre. La nmeslgr la réponse en température modulée
est réalisée a I'aide d’un thermocouple Chromelmdlide 12.5um de diamétre collé, avec
de la laque d’argent, sur la fibre. Les mesure$ alisées a tres basse fréquence (< 1 Hz) et
sur une gamme de température allant jusqu’a 8Q@&kKnodele utilisé est en 1D avec prise en
compte des pertes et identification sur le mod@dadtempérature périodique enregistree.
Ensuite, les auteurs ont mesuré la capacité theamagassique a pression constante a l'aide
d’'un DSC pour en déduire la conductivité pour ddfées fibres et dont voici les résultats :
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Figure 10. Temperature dependence of the thermal conductivity of carbon fibers.

figure 4.4 : Conductivité thermique mesurée suedintes fibres par Yamane [73].

Cet article tres intéressant est le seul ou lesirasent été réalisées a moyenne température
sur un nombre important de fibres. Cependant, le#suas ne parlent pas d’éventuels
problémes liés au contact entre la fibre, le theonple et la laque d’argent, ce qui rend la
méthode difficilement utilisable a trés haute terapére.
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Chapitre 4 : Diffusivité thermique longitudinale

B. Mesure par méthodes optiques

1. Effet mirage

Cette technique, dont la représentation schéomat{figure 4.5) montre le
principe, a été notamment développé par A. Rosenci¥al-[76]-[77], J. H. Barkyoumb et
al. [78] et A. Salazar [79]-[80] :

Faisceau pompe

Faisceau sonde o
Direction de mesure

Axede __——----77
I’échantillon

figure 4.5 : Principe de la mesure par effet miratj@pres Barkyoumb [78].

Dans cette méthode, développée a la températuréaatmples auteurs viennent exciter

localement la fibre a l'aide d'un faisceau laser gleéssance focalisé sur I'échantillon a

caractériser (faisceau pompe). Ce faisceau est Ifadtiaible fréquence (< 100 Hz) pour

produire une onde thermique synchronisée qui Vviusd#if le long de la fibre. Ensuite, un

second laser dit « laser sonde » de faible puissérie-Ne) est dirigé perpendiculairement a
la surface de maniére a l'effleurer. Le principensiste a mesurer la déflection de ce laser
produite par le gradient thermique présent au deifiuide entourant la fibre. Finalement, en

faisant varier la distance entre ces deux lasergrafil d’amplitude et de phase permet de
déterminer la conductivité et la diffusivité thegue. Comme le soulignent les auteurs, le
désavantage de ce genre de technique est la Héfiexpérimentale liée a l'alignement

optique des faisceaux laser, du détecteur et fileréa

2. Microscopie par photoréflexion

Cette technique, utilisée par J. Jumel et 4-[82] a température ambiante
et également développée jusqu’a 1000°C par H. LaéHec [83], consiste a étudier la
dépendance par rapport a la température du fadeeréflexion des matériaux. Le principe de
mesure est identique a celui décrit précédemmeeajui concerne le « laser pompe ». En
revanche, le « faisceau sonde », mis en contactlaveurface du matériau a caractériser va
étre réfléchi. La modulation de la puissance désipar le faisceau pompe va induire une
variation du coefficient de réflexion qui va engerdune modulation du flux lumineux du

faisceau laser sonde qui est collecté a I'aide e’photodiode. Les auteurs montrent que le
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module du flux lumineux périodique mesuré par Iptear dépend fortement des propriétés
optiques du matériau. Par conséquent, ils soulighienérét de travailler plutét avec le
déphasage qui est uniguement lié aux propriétésnthees. Cependant, cette technique
fortement dépendante du coefficient de réflexioreséite dans le cas de matériaux carboneés,
comme les fibres, de les enrober afin d’effectuepalissage de la surface pour obtenir une
réflexion correcte. Par conséquent, elle sembldicidiment adaptable a tres haute
température, sur le dispositif créé pour la mederka capacité thermique massique a pression
constante.

C. Mesure par méthode photothermique

1. Méthode flash

La méthode flash est sans doute une des teadmigs plus connues pour
déterminer la diffusivité thermique de matériau.fdrancipe développé par W. J. Parker et al
[84] consiste a irradier la face avant d’'un échiamtien envoyant une énergie pulsée pendant
un temps court devant le temps caractéristiqueiffiesidn du matériau. Ensuite, la réponse
en température au court du temps (thermogrammejnesturée sur la face arriere. Cette
mesure peut s’effectuer soit par contact (thermples) soit par lintermédiaire d’un
détecteur focalisé sur la surface. Finalement,artaimn nombre de méthodes d’identification
existent et peuvent étre appliquées pour estimetliffasivité [85]. Cette technique a été
appliquée sur des matériaux composites a bases fpar A.J. Whittaker et al. [86]-[87],
D. M. Liu [88], H. J. Lee [89] et D. Demange et F0]. Le but n’est pas de détailler ces
articles qui ne concernent pas les mesures ditestas de présenter cette technique qui
permettra par la suite (chapitre 5) de comparerdggltats obtenus.

2. Méthode périodique en amplitude et en phase

Les méthodes présentées ici sont des techngguesscontact qui consistent
a exciter localement le matériau a I'aide d’'un da&u laser modulé et, contrairement aux
méthodes optiques présentées précédemment, & medmeetement la réponse en
température de I'échantillon.
Tout d’abord, une technique assez différente dedupart des méthodes périodiques connues
dans la littérature est celle utilisée par V. Drathl. [91].
En effet (figure 4.6), I'auteur analyse la disttiba stationnaire du champ de température
d’'un fagot de fibres qui subissent une excitatiasel linéique (diode laser, Coherent S67-
500C-100-T), a l'aide d’'une caméra infrarouge (AHS)A sensible aux longueurs d’ondes
allant de 2 a ;im avec une résolution en température de 0.07 Knddiante.
A partir du champ de température mesure, il déd@nvblution linéaire de I'amplitude en
fonction de la position par rapport a I'excitatiarpartir d’'un modele 1D prenant en compte
les pertes par rayonnement et par convection.
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Chapitre 4 : Diffusivité thermique longitudinale

Faisceau linéique
focalisé

Fibres

I 1
----L-4 Surface vue par la

caméra infrarouge
Lentille cylindrique

Lentille

Diode laser

Camera
infrarouge

figure 4.6 : Principe de la mesure périodique eagdproposée par Drach [91].
D’autres méthodes plus courantes, sont celles itigart M. Oksanen et al. [92]-[93] pour
caractériser des fibres SiC. Un schéma (figure gerinet de présenter le principe de mesure :
Fibre orientée dans

direction Z
Laser + AO-
modulateur

Déplacement micrométrique|Z

Détecteur infrarou
lentille

Amplificateur a
détection synchrone

figure 4.7 : Principe de la mesure par périodiquephase proposée par Oksanen [92].

La différence principale entre les méthodes optqgeé celles en émission vient de la
résolution spatiale qui devient moins grande loi@ytravaille avec des détecteurs couplés a
des systemes optiques. Dans cet article, Oksarlee win détecteur EG&G Judson (J15D12-
M204-S025U) ou la surface de détection est depff ceci couplé avec une lentille
planoconvexe en Germanium dont le diametre etdtanice focale sont de 50 mm. Dans ces
conditions, il obtient une résolution spatiale dieon 13 um pour la détection de la
température périodique. En revanche, pour la feattin du faisceau laser, il utilise une
lentille convergente de 250 mm ce qui lui donne téehe focale de rayon 1Qdm. I
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présente des mesures de phases obtenues sur en8i€ibC (Textron SCS-6), (figure 4.8),
ou il montre clairement que le déphasage varieaiieénent avec la position a partir d’'une
zone trois fois supérieure a la taille du rayorfaisceau focalisé.
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figure 4.8 : Phases mesurées par Oksanen [92] garfibre SiC-C (Textron SCS-6).

Finalement, il valide la méthode sur un filameniptiine de 10Qum de diameétre et propose
des mesures sur un certain nombre de fibres SiGedripérature ambiante.

Enfin, une méthode assez similaire proposée pgarBisson et al. [94] qui utilise (figure 4.9),
un microscope infrarouge composé d'un objectif €gssEn (distance de travail 13 mm,
ouverture numérique NA = 0.25) et une lentille Zn&E130 mm de distance focale couplé a

un détecteur HgCdTe (modele Judson J15 2uid. Dans ces conditions, il obtient une
résolution spatiale de 36n pour la détection de la température modulée.

HgCdTe detecto

IR radiation

detector sign|

lock-in
amplifier

Sample in a heating cell

photodiode reference signal

figure 4.9 : Schéma de principe de la méthode pgépgar Bisson [94].
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Chapitre 4 : Diffusivité thermique longitudinale

Cependant, malgré cette bonne résolution, I'ay@kir [96] et [97] explique que l'utilisation
d’'un objectif de microscope travaillant a la limde diffraction engendre un couplage fort
entre le signal «thermique » mesuré et la préselecéranges de diffraction. De plus, il
semblerait que lorsque la longueur de diffusion estirte (matériau isolant), des non
linéarités engendrées par une forte élévation depédeature a I'endroit de I'impact laser
viennent perturber les profils d’amplitude. Finatey le couplage des phénomenes
d’émission non linéaires et des problemes de diifva se répercutent sur les profils de
phase.

1. PROPOSITION D’ UNE METHODE PHOTOTHERMIQUE EN PHASE A TRESHAUTE
TEMPERATURE SUR MONOFILAMENT

La revue bibliographique présentée a la partiequénte a permis de montrer qu'un
nombre important de travaux mettant en ceuvre désotés de mesure diverses et variées de
la diffusivité thermique existent. Cependant lapgiti de ces travaux se déroulent a la
température ambiante et pas toujours sur des maxernicroniques comme les fibres de
carbone. Ainsi, compte tenu de la difficulté deeme@sm ceuvre de certaines techniques, comme
les mesures par contact ou par méthodes optiquélet (enirage, microscopie
photothermique), notre choix s’est porté sur lethodes photothermiques en émission. Dans
cette partie, le principe de mesure de la méthégeldppée sera détaillé puis une description
succincte du dispositif de mesure sera effectués. drincipales caractéristiqgues, comme la
focalisation ou la détection, liees a ce genreed@rtiques seront expliquées. Finalement, la
procédure expérimentale globale ainsi que les ielgi@ssociés a cette caractérisation seront
abordés.

A. Présentation du dispositif de mesure

Le dispositif de mesure utilisé pour déterminedifusivité thermique est le méme que
celui dédié a la mesure de la capacité thermiqusesigae a pression constante. C’est
pourquoi, les parties communes a ces deux mesamse : (i) le systéme de chauffage (ii)
le systeme de vide (iii) la mesure de la tempéeasir(iv) I'installation de la fibre ne seront
pas reprises ici. Le lecteur est invité a se repau chapitre 3.11LA.

1. Principe de la méthode de mesure

Le principe de la méthode de mesure développie péterminer la
diffusivité thermique longitudinale est présentigufe 4.10). Il repose sur une excitation
locale (1 a 2uam) modulée du matériau a caractériser, ici unefide 10 um et L= 50 mm),
créant ainsi un déséquilibre thermique. Ce dewéeengendrer un gradient de température
dans le sens longitudinal de la fibre. La mesurd’ataplitude et/ou de la phase entre la
réponse en température moduleg) le long de ce gradient et le signal d’excitatica v
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permettre d’obtenir une relation simple. De cetédation et a partir d'une méthode
d’identification appropriée, la diffusivité thermigq peut étre estimeée.

Fibre

Signal d’excitatio
__modulé  #§ Excitatior

locale

Détecteu
LASER infrarouge
Modulateu
électro Zone de gradie
mécanique d’amplitude et d

” 3 Déplacement |
Détection long de la fibre

synchrone Y
i Déphasage

figure 4.10 : Schéma du principe de mesure deffagivité thermique longitudinale.

Comme cela est indiqué sur le schéma, I'excitati@mmique locale est effectuée via un laser
modulé a l'aide d’'un obturateur électromécaniquefdisceau est ensuite focalisé grace a un
objectif de microscope. La réponse en températgterd@alisée a l'aide d'un détecteur
infrarouge focalisé sur la fibore a l'aide d’'un ®se de lentilles confocales. Le signal
enregistré est transmis a une détection synchromeermet d’obtenir, 'amplitude et la
phase, de la réponse en température.

2. Description du dispositif expérimental

Une photographie (figure 4.11), du dispositipéimental de mesure de la
diffusivité thermique est présentée. Il est possilble distinguer un certain nombre
d’appareils : (a) représente le bati du dispositify est I'enceinte entourant la fibre, (c)
représente I'objectif de microscope permettanplaalisation du faisceau laser (d) modulé a
I'aide d’un obturateur électromécanique (e), lauesle la température absolue est réalisée a
'aide du pyrométre bichromatique (f) alors queréponse du flux radiatif modulé est
effectuée par le détecteur infrarouge (g) couplésyaieme de lentilles confocales (h). Un
certain nombre de platines de déplacement micraséts permettent d’obtenir un réglage
optique : (i) et (i) permettent de réaliser I'algment vertical de la fibre ainsi que le
positionnement de I'enceinte au point focal dejeclif de microscope, les platines (j) servent
au réglage du détecteur infrarouge au foyer images aque la platine (j') assure le
déplacement vertical du détecteur le long de leeféi la platine (k) permet de tendre la fibre
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Chapitre 4 : Diffusivité thermique longitudinale

selon sa direction longitudinale. Finalement, lemble constitué d’une caméra (I) couplée a
une lentille convergente (I") permet de reformanfige du faisceau laser focalisé sur la fibre.

figure 4.11 : Photographie du dispositif de mesteda diffusivité thermique longitudinale.

Des lors, une description plus détaillé des padstentiels a la réalisation des mesures dans
les meilleures conditions expérimentales sera @écri

B. Caractéristigues expérimentales du dispositif digppm dans cette étude

La nouveauté instrumentale qui accompagne etndisti la mesure de la diffusivité
thermique par rapport a celle de la capacité trgreiréside dans l'ajout de systémes
optiques qui permettent d'obtenir les résolutiongatisles nécessaires lors de la
caractérisation de matériaux microniques comméhess de carbone.

1. Systéme optique d’excitation localisé par focalisation d’un faisceau laser

L’excitation locale est réalisée a l'aide d’'@sér argon multimode (Melles
Griot) a puissance variable allant jusqu’'a 200 ntW.jeu de miroirs permet un alignement
optique optimal entre le faisceau laser et la fike dernier est modulé grace a un obturateur
électromécanique (O.L.l), dont la gamme de frégeesiéchelonne de 0.1 a 50 Hz. Le

faisceau est ensuite séparé en passant a traversuhm dont I'utilité sera décrite
ultérieurement. Finalement, le faisceau est foéafmr l'intermédiaire d’'un objectif de
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microscope (Olympus) de grandissement (50X) avee distance de travail de 16 mm
environ. Cette distance, déja importante pour pe tyobjectif est un inconvénient pour la
conception de I'enceinte entourant la fibre puisgoa encombrement doit nécessairement
étre inférieur a cette distance de travail.

La précision et la qualité de la focalisation sde$s paramétres importants pour garantir une
certaine justesse des mesures. Pour cela, deldm®stde contrble de cette derniére sont
utilisés.

2. Contrdle de la focalisation a l'aide d’un systéme d’imagerie

Le premier est tres simple et consiste a placeécran derriére la fibre.
Lorsque le faisceau est focalisé, 'image obseerééace arriere de la fibre est similaire a une
« éclipse solaire ». La seconde méthode consistéoemer sur une caméra (Sony) associée
au cube séparateur et a une lentille convergeim@de de la fibre « vue » par I'objectif de
microscope. Ces méthodes peuvent étre schématigges 4.12) :
(d)

Focalisation (e)
—

b

@ (b) ~
N A .- @
® / -« )—

Visualisation

(a) Faisceau laser

(b) Cube séparateur

(c) Objectif de microscope
(d) Fibre

(e) Ecran avec « éclipse »
(f) Lentille

(g) Caméra

(h) Moniteur

figure 4.12 : Schématisation des systemes de derdedla focalisation.

Lors des essais, I'écran placé en face arriereadébie est remplacé par le détecteur qui
mesure la réponse en température. Ainsi, c’esydeme d’imagerie qui sert a controler en
permanence la focalisation qui peut notammentggreirbée par des vibrations parasites.

3. Détermination de la réponse en température

La détection de la réponse en température eémésela fibre suite a
I'excitation électrique modulée est réalisée akail’'un détecteur infrarouge HAMAMATSU.
La cellule photosensible en PbSn, de surface 1 esmfefroidie par azote liquide. Le flux
absorbé est transmis a un pré amplificateur a gmiiable qui permet d’obtenir un signal en
volt visualisable a l'aide d'un oscilloscope. Comptenu des faibles dimensions
caractéristiques des fibres étudiées et pour sassie toujours travailler dans une zone
isotherme, le détecteur est couplé a un systemaguaptonfocal constitué de deux lentilles
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plano convexes en BaGH 'ensemble, dont la position initiale est sit@aemilieu de la fibre
peut sedéplacer le long de la fibre, avec un pas de l'ordre de frt. Concernant les
lentilles utilisées, le matériau choisi (BaLBssure un maximum de transmission (95 %) dans
la gamme de longueur d’'onde étudiée (1jar3. Les distances focales sont respectivement
égales a 25 mm et 200 mm, ce qui permet d’'obterertache de visée d’environ 128n de
diametre Cette derniere est d’'une part suffisamment pgittar assurer une résolution
spatiale adéquate (cas des fibres a faibles lomguteudiffusion) et d’autre part suffisamment
grande pour offrir un bon rapport signal a bruihelfeprésentation (figure 4.13) des signaux
expérimentaux du signal d’excitation fourni parféesceau laser ainsi que la réponse en
température mesurée a l'aide du détecteur infrar@sy effectuée :

250 - ”””””””””””;/ Signal d'excitation
~ —Signal mesuré a x = 0.25 mm
A7
, | [ wpims — Signal mesuré a x = 0.5 mm
71 S e B L ey "
4 — Signal mesuré a x = 0.75 mm
. /" /+— Signal mesuré a x = 1 mm
S ey
£ 150 -
c
RS
2
o 100 -
|_

0.2 0.25 0.3 0.35 0.4 0.45
Temps (s)

figure 4.13 : Exemple de signaux mesurés a diffésgpositions par rapport a I'excitation.

L’observation des différents signaux mesurés monue I'utilisation des méthodes de
mesure en émission ou le flux modulé rayonné pdibte est intégré sur une longueur de
fibre d’environ 125um permet d’obtenir un bon rapport signal & bruihpettant de travailler
avec 'amplitude ou la phase.

4. Procédure expérimentale et logiciel associé

Un guide dutilisation du dispositif de caradsation de la diffusivité
thermique a été reéalisé par G. Grandclaudon €& Ici, seule une description sommaire de
cette procédure est réalisée. La phase de régkde fbcalisation du faisceau laser est a
effectuer par l'utilisateur a chaque températurentesure. Ensuite, pour une température
donnée, I'utilisation du logiciel « mesure de I#ufivité » permet de parcourir une gamme
de fréquence et de relever pour chacune d’elledél @’'amplitude et de phase le long de la
fibre (figure 4.14 et 4.15). Le pas utilisé ici dst100um entre chaque relevé sur une étendue
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spatiale allant de —2 a 2 mm. Finalement, ces demgént transferées vers un logiciel ou
I'estimation de la diffusivité est réalisée.
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: : : : : of=10Hz
: : : : i of=15Hz
: P 60070 ; : :
: 06004094005 : : ef=20Hz
: 0V 4® 0O *e Y0, : i Af=25Hz
: ¢ o) v *, Ot :
: o o*:0° o %e > : af=30Hz
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figure 4.14 : Amplitude mesurée en fonction dedsitipn par rapport a I'excitation et pour
différentes fréquences sur la fibre P100 a 1500 K.

Position (mm)

-2.5 -2 -1.5 -1 -0.5 0 0.5 1 15 2 25
| | | | | O | | | | | |
S SR s o T P P

: <o 0 :
S SR ¢.Q?ff??“ OS2 T G S N
BUPPE LA PP IY FOo8TES,
40007 ot LI IO °0d
s Ly RS IANNN 565E? féb"g" Yoey i i
= . . * (O2 [ J v O * 1
D S S Q.? ............ Q.O....'.......- NI PHRACT N 4 & [ B
g oo O.o‘? v TV vees
: : o ° : g : ° :
e S Y 47 TONARALIUii-F VU S
8 $0° ° ADRAX *xéﬁA %o, 04
S . L e A AAAXT Ao X ABA o, . ot
SO e @l Ay Ayt 3 Tk AL 1@ g
Qi o® I nLALX L XxARa, i ey
: o :AAAA)KX Of:5HZ X'AAAAE ’
---------------------- St R T D S TS ol . S ST
AAAAXX ¢f=10Hz X AL, :
AAS ALK of=15Hz *x oA B
"""""" ;*;xg"""""“""""“"""A"'of:20Hz""“"""""*%xxxﬁ“"""“
3 ‘X.X i L 1 .._,45 Af:25 HZ i} i} Xxf ’
""""" KT Af=30Hz T ey
xf=35Hz
.................................................... 5_.+_......................................................

figure 4.15 : Déphasage mesuré en fonction de &tipo par rapport a I'excitation et pour
différentes fréquences sur la fibre P100 a 1500 K.

143



Chapitre 4 : Diffusivité thermique longitudinale

I1l. DEVELOPPEMENT D'UNE METHODE D' IDENTIFICATION DE LA DIFFUSIVITE
THERMIQUE LONGITUDINALE

Dans cette partie consacrée au développement diétieode d’identification, plusieurs
étapes seront décrites. Une premiére phase de isaid®# du transfert thermique dans la
zone ou le faisceau laser est focalisé servira atn@roque cette derniere est le siege d’un
transfert thermique selon les trois directions 'dsplace et pour lequel le fort échauffement
local (en plus du chauffage moyen de la fibre p#at doule) va engendrer une non linéarité
en fonction de la température des propriétés phgsiglu matériau. Le but est de montrer
gu’indépendamment des caractéristiques du systéamalictivité thermique, anisotropie du
matériau...) cette zone reste toujours de dimensiggligeable devant les longueurs de
diffusion de I'onde thermique. Des lors, au delacdite zone le transfert de chaleur peut étre
considéré comme unidirectionnel et un modéle 1Mtqdur caractériser le systeme. Ensuite,
a partir du modele développé, une méthode d’estimates parametres peut étre mise en
place.

A. Modeélisation par éléments finis du transfert del@lmadans une fibre
subissant une excitation laser modulée localisée.
De part les dimensions caractéristiques des fiénediéesl( = 50 mmet d =10 um),
ces dernieres peuvent étre considérées comme ueunsemi-infini. La répartition

énergétique du faisceau laser servant a I'excitdtioale est considérée comme gaussienne et
surfacique.

1. Bilan du systeme thermique a étudier

Un schéma (figure 4.16) du probleme thermiqtraiéer est représenté.

Ta=300K

Puissance volumique
dissipée par effet joule
Pertes par
rayonnement

Flux modulé imposé

%///////% Flux nul imposé

figure 4.16 : Schéma du systeme thermique 3D aidkso
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Compte tenu du systéme de chauffage, un terme esowgrésenté par une puissance
volumique dissipée par effet Joule doit étre priscempte. De la méme facon, les mesures
sont effectuées a trés haute température et lerimatgst placé dans une enceinte sous vide
secondaire, ce qui nécessite la prise en comptepdess par rayonnement. De plus,

I'excitation se produit au centre de la fibre cdésée comme infiniment longue ce qui permet
de fixer un plan de symétrie. Dans ces conditidessysteme thermique en coordonnées
cylindriques s’écrit :

2
A_Ti(raT(r,z,t)jJr/]L 0 T(r’z’t)+q=pcp 0T(r,zt)

r or or 0z° ot
2Tz g
62 z=0
T(rz=Lt)=T, (4.1)
—ATS% = £0S, [T(d/2,2t)" -T*]-0(d/ 2,2t)
r=d/2

T(rzt=0)=T,n(rz) =T n(2)

e{o.sz:ng {1+ sin(wt)}

@d(r=d/2,zt)=P, 5

ibre

I:)fibre = (1 - Réflec ) I:)Iaser

avec : 4.2

ou : Pspre représente la fraction réelleRsqec de la puissanc®qser fournie par le laser et
absorbée par la fibre @4 correspond au diamétre du faisceau focalisé.

La résolution d’un tel probleme est réalisée erasa le régime permanent lié au systeme de
chauffage par effet Joule du régime périodiqueliét@oncernant ce dernier, une séparation
des variables permet d’exprimer la température cefansomme de deux composantes, I'une

moyennel, et 'autre moduléd . Finalement le systéme se décompose de la fagoanse

T(r,z,t):Tperm(r,z)tTm(r,z)+T(r,z,t) .23)
=To(r,z)+T(r,zt)

En s’intéressant uniguement au régime périodigalelie? sous systemes peuvent étre écrits ;
I'un lié & la composante moyenne (4.5) et I'auiéeal la composante oscillante (4.6) :
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2
A 0 9To(r2) +AL0 TO(zr’Z)+q:O
roor or dz
—)ILaTO(r’Z) o
L (4.4)
To(rz=L)=T,
P. f z
- A SM =€0S, [To(d/2,z)4 _Ta4]_ fioe [o.sdfg}
ar r=d/2 2

~ . ~
/]—Ti(raT(r'z’t)J+/}L 0°T (r,zt) - pe AT (r,zt)

roor or Forda Pt
_)ILGT(r,z,t) 0
0z -
T(rz=Lt)=T, (4.5)
~ _ P | 22
- A g (rzt) =4e0S, T2T(d/2,z2t)——¢ [0'5"*9} sin(awt)
or r=d/2

'F(r,z,t:O):To(r,z)

Dans le cadre de cette étude, seule la résoluteotadcomposante oscillante (4.6) sera
réalisée. La température périodique peut étre dpoeée en fonction de la température
complexe (4.7) et les pertes par rayonnement péwdien décomposées suivant (4.8), ce qui
conduit a I'écriture du nouveau systeme (4.9) :

T(r,zt)=T€e“ouT estcomplexe (4.6)
Les pertes par rayonnement dont I'expression estilante ont été linéarisées :
T(rzt) =T/ +T €< [4T2 +6TZT €4 +4T, T2 ¥4 + T3 &% | 4.7)

En considérant que seule la premiére harmoniquka dempérature modulée est regardée,
I'expression finale du systeme a discrétiser eshde par :
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A, 0 0T (rz) 0°T (r,z) =
T r— |+, ——"2=pciwT
r ar( or j -8z P!
_ 0T (r,z) 0
) =
0z |, (4.8)
T(rz=L)=0
— P [ 2
/1T SaTa(r’Z) :450'TOSSPT_ f;ree[%dfg}
r r=d/2

Finalementce systeme a été résolu a I'aide du logiciel élémentss fiflexPdequi présente
'avantage de pouvoir résoudre un grand nombre a@e ghysiques non linéaires et
cylindriques en un minimum de temps.

Ainsi, les principaux points qui différencient ld#res a caractériser sont: (i) leur
conductivité qui peut varier de 1 a 1000, (ii) lewmisotropie, entre la direction longitudinale
(z) et radiale (r), dont le rapport est supposéevade 1 a 100, (iii) leur diametre qui
typiqguement s’échelonne de 5 a 2@, (iv) leur température qui variera de 500 a 2RO&
finalement (v) la taille du faisceau focalisé qeéichelonne de 1 a 30m.

L’ensemble de ces configurations représentativesadeexpérimentaux réels ont été testées
avec les valeurs suivantes pour les paramétresosépp« constants »dfg* =2 um,
Pibre = 1 MW, = 1, p= 2260 kg.nT etcp= 2000 J.kg.K™.

De ces simulations, le profil en phase et en aogitle long de la direction z seront
visualisées, le but étant de vérifier d'une padrg méthode d’identification 1D suffira pour
I'estimation de la diffusivité longitudinale et ditie part si la taille de la zone de détection
(125 um), avec une résolution spatiale lors des déplactsme 0.Jum permettra une bonne
mesure du déphasage et de I'amplitude. En effestilobligatoire d’avoir une longueur de

e / a - . . e . .
diffusion (Ly = _f) supérieure a la taille de la zone de détectian.parameétre qui
T

permet cet ajustement est la fréquence des excitatjui, pour une diffusivité donnée, va
augmenter la longueur de diffusion lorsqu’elle terds 0.

2. Cas favorable ou la conductivité thermique dépasse 50 Wkl

Dans un premier temps, les cas favorables oratesfert de chaleur pourra
étre supposé unidirectionnel peuvent étre exclisst@otamment le cas des fibres dont la
conductivité est grande. Pour cela, une simuldfignre 4.17) permettant d’obtenir le profil
d’amplitude et de phase de la température compkeie température ambiante et a 2000 K,
pour un matériau isotrope dont la conductivitééegtle & 50 W.ihK™* avec une fréquence de
modulation de 50 Hz (cas le plus défavorable, &litthgueur de diffusion) est réalisée.

! Voir B. 2 : Systéme optique d’excitation locals@r focalisation d’un faisceau laser
2 Voir B.3 : Détermination de la réponse en tempiéeat
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Position (1m)
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figure 4.17 : Amplitude et phase selon z, pourfilre isotrope avec :
AL =50 W.nt.K™, f = 50 Hz, =300 et 2000 K.

Les résultats obtenus montrent que le profil d'amgé (ordonnée de droite) décroit
exponentiellementet atteint un minimum & une distance d’environri@, ce qui représente
cing fois la longueur de diffusion. Cette distaneste quasi inchangée lorsque I'influence des
pertes par rayonnement est prise en compte. L'évaldu profil de phase est linéaire et
l'influence liée a I'excitation locale est faiblea longueur de la zone ou le transfert est
tridimensionnel peut étre vérifiee a I'aide d’udcté de la dérivée numeérique de la phase par
rapport a la position (figure 4.18) :
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figure 4.18 : Evolution de la pente du déphasagergpport a la position en fonction de z.

! Par la suite, les profils d’amplitude seront tsaeé échelle semi logarithmique.
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Dans ce cas, il apparait clairement que le dépkasagonction de la position suit une loi
linéaire puisque la pente calculée tend vers upmpi®te horizontale assez rapidement et que
la zone affectée par I'excitation locale est d'eomi20um, ce qui est extrémement faible
devant la longueur de diffusion. Finalement, cetanficme bien que pour les fibres
conductrices, le transfert de chaleur peut étresidéné comme 1D selom Des lors,
'ensemble des simulations seront réalisées poarads plus critiques afin de déterminer les
limites théoriques et les conditions expérimentajgimisées

3. Cas extréme ol la conductivité thermique est égale a 1 Wkt

Ici, on s’intéresse a un cas extréme ou la comdté du matériau isotrope
est trés faible avec des simulations généréesgeritempératures moyennes de 300 et 2000
K. Dans un premier temps, les profils en amplitetdleen phase permettront de mettre en
évidence la variation de la longueur de diffusiam sjavere étre légerement supérieure a la
limite fixée par la taille de notre zone de détmttiPuis, a partir du calcul des dérivées
numeriques des différents profils, il sera monur#l @st facile de détecter expérimentalement
cette limite. Finalement, I'étude de cette dérivaggliquée au cas de 'amplitude montre que
cette derniére est moins sensible a la taille detee de détection.
La premiere simulation (figure 4.19) réalisée a frequence de modulation de 50 Hz montre
que la longueur maximale pour laquelle l'amplituddu signal est détectable
expérimentalement se situe autour de fil80lorsque la température moyenne vaut 300 K.
Sur cette méme distance, la phase évolue linéanteavec une différence de pente évidente
selon I'importance de la température moyenne.

Position (1m)
0 50 100 150 200
‘ 1000
—Phase & TO = 300
— Phase a TO = 2000
— Amplitude a TO = 300 —»
C.i -~ Amplitude a TO = 2000—»
+ 100
........................... , >
: =
=
____________________________________ N—r
- 10
7 e S

figure 4.19 : Amplitude et phase selon z, pourfilsre isotrope
avec AL=1W.mhK?, f=50 Hz, 5= 300 et 2000 K.
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Dans ces conditions, le fait d’intégrer la répoasgdempérature modulée sur une distance de
125 pm avec un pas de @m lors du déplacement conduit respectivement awugons
suivantes (figure 4.20 et 4.21) des profils de preisi’amplitude.

Position (1m)
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

0 ! ! i i f % % v v !
— Détection ponctuelle :

— Détection intégrée sur 125 micronsf

d (rad)

figure 4.20 : Phase selon z avec une détectiontpetie et intégrée sur 124m pour une
fibre isotrope avec 4, = 1 W.m".K™*, f = 50 Hz, = 2000 K.

1000 ----eeeees T Py e :
: : : : — Détection ponctuelle :

— Détection intégrée sur 125 microris

A (K)

et s s v S St S

0.0 deveeereecderean. S A SRS S S R
Position (1m)

figure 4.21 : Amplitude selon z avec une déteqgtmmctuelle et intégrée sur 12Bn pour une
fibre isotrope avec A, = 1 W.m~.K™, f = 50 Hz, = 2000 K.

Le résultat attendu met en évidence les difficubéistantes lorsque la zone de détection est
de l'ordre de grandeur de la longueur de diffuslermique. En effet, 'évolution du profil de
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phase (figure 4.20) change lorsque la températmduiée est intégrée sur 1pM puisqu’il
apparait une diminution de I'ordonnée a l'origirteuae évolution non linéaire & partir de
50um. De la méme fagon, ces remarques sont transgssahl profil en amplitude
(figure 4.21). En revanche, sur ce dernier, ceslin@arités apparaissent autour de e
Afin de confirmer cette tendance et dans le bubsidurer une méthode de détection du
probleme, un calcul de la dérivée numérique enttexgoints consécutifs des deux profils
peut étre effectué. Les résultats obtenus (figu22 ét 4.23) confirment ces remarques.

Position (1m)
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-0.025

-0.03 -

figure 4.22 : Dérivée numérique de la phase se]@oar une fibre isotrope avec :
AL=1W.m".K?, f =50 Hz, 5= 2000 K.
Position (1m)

0 20 40 60 80 100 120 140 160
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figure 4.23 : Dérivée numérigue de I'amplitude sekp pour une fibre isotrope avec :
AL=1W.mtK?, f=50Hz, §= 2000 K.
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En effet, les pentes obtenues lorsque la températnodulée est considérée comme
ponctuelle, ou lorsqu’elle est intégrée, sont respement égales sur la phase et sur
'amplitude. En revanche, il est clair que la loagu ou I'évolution des profils peut étre
considérée comme asymptotique et donc égale ante,pest différente.

Par conséquent, il faut retenir que si le fait @grer la température modulée mesurée est un
avantage pour la qualité du signal (bon rappomaigur bruit), cela diminue la résolution
spatiale et peut conduire a des difficultés lorsigsematériaux sont des isolants thermiques,
pour lesquels la longueur de diffusion est faillependant, il faut noter que pour ce cas
extréme ol la conductivité thermique est de 1 WKit, avec une fréquence de modulation
de 50 Hz (maximum possible expérimentalement)esalution spatiale reste suffisante pour
obtenir une évolution linéaire des profils d’amydié et de phase.

Finalement, une derniere simulation effectuée aftémuence d’excitation de 5 Hz peut étre
présentée (figure 4.24).

Position (1m)
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210 reremeee et - ]
-« — Phase a4 TO = 300 : :
4o <+  —PhaseaT0=2000 P PN )
— Amplitude 2 T0=300 /' —> :
R DR —Amplitude aT0=2000 —> : A »

figure 4.24 : Amplitude et phase selon z, pourfilre isotrope avec :
AL=1W.mtK™? f=5Hz, =300 et 2000 K.

Le but de cette simulation est de montrer I'effes coertes par rayonnement lorsque la
conductivité thermique du matériau et la fréquendexcitation sont faibles. En effet,
I'observation du profil d’amplitude fait apparaitn@e baisse significative de la température
au point d'impact du laser. De plus, les pertes demt jouer un rdle de lissage ou
d’étalement de I'onde thermique qui, & une dista@égale a 40Qum est faible (< 10 K)
lorsqueTy = 300 K, alors gu’elle est encore de 60 K pourde alT, = 2000 K. Tout se passe
comme si le mode classique de transfert de chakaudiffusion se transforme en un mode de
propagation, ce qui augmente significativemenofagleur de diffusion.
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4. Influence de l'anisotropie du matériau

La forte diversité structurale et texturale dises de carbone implique
systématiquement des degrés d’anisotropie différeest d’ailleurs le cas pour un
monocristal de graphite qui présente une forte ctmipie entre la direction paralléle
(longitudinale) et celle perpendiculaire (transeg¢raux plans de graphene. Dans le cas
présent, cette anisotropie est d'autant plus psaratie que I'excitation laser s’effectue
perpendiculairement a la direction longitudinals @lbres. Par conséquent, le flux apporté par
I'excitation laser va avoir tendance a rapidemerd évacué selon cette méme direction, ce
qui augmentera la taille de la zone de transfertcldaleur tridimensionnelle avec une
orientation des lignes de flux selon I'axe longihad z, (figure 4.25 et 4.26).

O g prooee ;
? ? Cas isotrope

— anisotropie de 10

— anisotropie de 100

100

A (K)

10+

1 ‘
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
Position (1im)

figure 4.25 : Amplitude selon z, pour un rappommsotropied /Ay variable avec :
AL =10 W.n.K?, f = 25 Hz et §= 700 K.
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figure 4.26 : Phase selon z, pour un rapport d’atrigpie A /At variable avec :
AL =10 W.n.K?, f = 25 Hz et §= 700 K.
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En effet, I'inclinaison des lignes de flux se tradsur le profil d’amplitude par une évolution
quasi constante de la température de la surfaceséppa I'excitation. Cette évolution est
d’autant plus marquée que le rapport d’anisotrapi&r est grand.

En revanche, lorsque l'anisotropie est inférieurel@D, l'influence de la composante
transverse du tenseur de conductivité est faible tille de cette zone devient proche du cas
isotrope classique. Cela peut d’ailleurs étre iitkugfigure 4.27 et 4.28), en comparant par
I'intermédiaire du calcul de la dérivée numérigles, résultats obtenus pour le cas isotrope et
pour celui dont le rapport d’anisotropie est de.100

Position (xm)

0 100 200 300 400 500
0 f f f f !
30 . S P
: : — Cas isotrope :
20,002 -ereseesne s :
*-"E\ — Anisotropie de 100
B 70,003 -+ roeerie e e §
g : : : : :
© : 5 5 5 5
T =0.004 - kerrrrr s s s s s ARRRRLRLRRELREEREDD :
] . . . . .
o : : : : :
10,005 J-----\ e S |
-0.006 -
20,007 Leremmmmeeee el e e ?

figure 4.27 : Comparaison de la dérivée numérigadadphase selon z, pour un rapport
d’anisotropieA /Ay de 100 et pour le cas isotrope avet = 10 W.m".K™, f = 25 Hz et
To= 700 K.
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figure 4.28 : Comparaison de la dérivée numérigad’amplitude selon z, pour un rapport
d’anisotropiel /Ay de 100 et pour le cas isotrope avet = 10 W.m".K™, f = 25 Hz et
To= 700 K.
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Finalement, I'étude de l'influence de l'anisotroier le champ de température présent dans
la fibre fait ressortir un certain nombre de pointportants qu’il convient de décrire :

o Tout d'abord, I'anisotropie est un facteur impottani corréle fortement la diffusion
longitudinale et radiale montrant par la méme que estimation est accessible par cette
méthode de mesure, surtout lorsque la fréquenceodelation est importante.

o Cette propriété structurale n’influe pas sur lagleeur de diffusion longitudinale du
matériau qui reste pilotée par sa diffusivité respe mais joue un rble de barriere
thermique a la propagation de I'onde dans la doectransverse. Pour maintenir un
transfert de chaleur unidirectionnel sur une distasuffisamment importante, il faudra,
pour ce type de fibres travailler a basse frequér@s Hz).

=2 Malgré tout, le cas simulé est plutét rare catliéa la fois une forte anisotropie et une
faible conductivité longitudinale. En effet la phrp des fibres «dites » de faible
conductivité (< 10 W.M.K™) sont plutét isotropes.

5. Influence du diametre des fibres

Le but de cette partie est de montrer que Urfice du diameétre des fibres
sur le transfert de chaleur tridimensionnel estigégble. Pour cela, une gamme de diamétres
allant de 5 a 2@um a été choisie et les profils en amplitude (figdr29) et en phase (figure
4.30) de la température modulée sont représentés.

1000 ------eeeeeee preeeennnnooees R S RRRAREIE L TR E L e L e LRI ERERLELEEEEEES :
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~ i _—d= 15 microns

: : : ~<_ - i_.—d=20microns :

100 +--------en-e-- PN e g 2 B GEI ELLLELEEEL LR prmmeeeeeeee :
<
<

T3 R T N AN o S —
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figure 4.29 : Amplitude selon z, pour une fibrerigpe avec A, = 1 W.m".K?, f = 20 Hz,
To= 2000 K et un diamétre variable.

Les résultats obtenus pour une faible conductithgmique, a une fréquence moyenne et
pour une température élevée font essentiellemssorer I'influence du diameétre sur le flux
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échangé par rayonnement par la surface extérieule fibre. En effet, a la positian= 0 ou
'amplitude est maximale, il apparait une importamhute de ce maximum lorsque le
diamétre de la fibre augmente passant ainsi dekB@Our un diamétre de pm a 250 K
lorsque le diamétre est de ph. En revanche, lorsque le diamétre augmente, a le
transfert est tridimensionnel augmente mais restgotirs négligeable devant la longueur
maximale de diffusion.

Position (1m)
0 50 100 150 200 250 300 350
0 | ‘e | | | % |
1 (—d=5m|crons :
o NN /4 »—d =10 microns

i —d =15 microns :

~—d =20 microns

..............................................

d (rad)

........................................................................................................

figure 4.30 : Phase selon z, pour une fibre isotrapec A, = 1 W.m'.K?, f = 20 Hz,
To= 2000 K et un diamétre variable.

De la méme facon, toutes ces remarques peuveng@pteiuées a I'évolution du profil de
phase qui varie inversement proportionnellemertraleomologue. En effet, 'augmentation
des pertes par rayonnement couplée a une hausdiardatre va créer une diminution (en
valeur absolue) de la pente entre la phase etddigro par rapport a I'excitation. De plus,
I'observation de la phase au voisinage de I'exicitatontre une extension de la zone ou le
transfert est tridimensionnel lorsque le diaméwdalfibre augmente. Ce résultat est logique
puisque la résistance thermique dans la directranstverse dépend d'une part de la
conductivité thermique mais également de I'épaisseu

Finalement, la taille du matériau a caractériserinflue pas sur la mesure des profils
d’amplitude et de phase. Seules les pentes vana#trctées par 'augmentation de la surface
d’échange, ce qui favorise les pertes de chaleurggonnement avec le milieu environnant.

6. Influence du diametre du faisceau de focalisation

Un dernier point concerne les aspects liesfadalisation du faisceau laser
dont la taille est typiquement de 1 au@ sur une fibre dont le diamétre varie entre 50t 2
pum. Cette opération est assez difficile lorsqueideangtre des fibres est tres faible. De plus,
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un certain nombre de vibrations du systeme peusegéndrer des mouvements de la fibre
par rapport au point focal de I'objectif de micrope. Ainsi, il convient de tester l'influence
d’'une mauvaise focalisation sur les profils d’'amue et de phase de la température
périodique. Pour cela, les cas correspondants tailles différentes de faisceau, allant de 1 a
20 um, ont été générés. Les résultats obtenus soneméss (figure 4.31) pour le profil
d’amplitude et (figure 4.32) pour le profil de pkas

Concernant le profil en amplitude, I'influence daumauvaise focalisation est importante
pour I'échauffement et peu importante pour la nésmh spatiale. En effet, lorsque le faisceau
est bien focalisé avec un rayon de la gaussienakaedum, I'échauffement local est trés
important (250 K) et la décroissance exponentidiie 'amplitude est tres marquée. En
revanche, lorsque la taille du rayon du faisceaisgian atteint 2Qum, I'échauffement local
est divisé par 20, ce qui est normal puisque autgnémtaille du rayon, revient a diminuer la
densité de puissance apportée. De la méme facenawgmentation de la taille de la zone
perturbée sera engendrée par une mauvaise foralisat

1000 qr-remmemrmmeeees prmeeee ey prenneeeneee R RAAACRLERELILILECEE, :
: : ; ~—rf =1 micron

—rf =5 microns

................................................

100 g----memeeeem ARy _
: © 4 ,—rf=10 microns

¢ ,—rf = 20 microns

A (K)

YR ST S TN S e
0 50 100 150 200 250 300

Position (am)
figure 4.31 : Amplitude selon z, pour une fibrerigpe avec A, = 1 W.m".K™*, f = 20 Hz,
To= 2000 K et un rayon du faisceau focalisé variable.

Pour le profil de phase, ce phénomene est plusuéaagec une évolution constante de la
phase sur la face opposée a I'excitation. En rdw@nau dela de cette distance,
'augmentation du rayon du faisceau gaussien niefbas sur la valeur de la pente entre la
phase et la position.
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figure 4.32 : Phase selon z, pour une fibre isotrapec A = 1 W.m".K*, f = 20 Hz,
To= 2000 K et un rayon du faisceau focalisé variable.

Finalement, il est important de travailler a la litea de focalisation lorsque les matériaux sont
isotropes transverses. Ceci, pour ne pas augméateone ou le gradient de phase dans le
sens longitudinal est quasiment nul. De méme, lardgs matériaux sont bons conducteurs, il
faut garantir un échauffement local suffisant, sutta trées haute température ou le fond
continu matérialisé par la température moyennerapbrtant.

7. Conclusion

Pour finaliser cette étude riche en informationseeelatrice des problemes posés par
certains matériaux, deux catégories de parametnegept étre distinguées. Dans la premiére,
il s’agit de classer ceux qui n’influent pas ou pswr les résultats obtenus lors des
simulations :

2 Le diametre des fibrew'influe pas sur I'évolution linéaire entre le désage et la
position par rapport a I'excitation. Ce dernierragiur I'influence des pertes subies par le
matériau, ceci en raison de la variation de laaserfd’échange entre la fibre et le milieu
environnant. Cela se traduira par une forte dinnbmyta la fois de I'amplitude du signal
résultant de I'excitation mais également de la @elut profil de phase, lorsque les pertes et
par conséquent le diametre des fibres augmentent.

2 La dimension du faisceau laser focalisur la fibre et supposé gaussien, n'est pas un
facteur dont I'influence est grande surtout sysriefil de phase. En revanche, plus le rayon
de la gaussienne est petit, plus la densité desgnie apportée au systeme sera grande et
la zone ou le transfert est tridimensionnel setagpdevant la longueur de diffusion.
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= La température moyenne de la fibrga pas d’influence négative sur la diffusion de |
chaleur au sein de la fibre. Au contraire, il arétintré que lorsque la température devenait
importante, les pertes jouaient un réle d’homogsti&n de I'onde thermique en
« lissant » le profil d’amplitude, créant ainsi udieninution significative de I'amplitude
maximale au niveau du point de focalisation et empageant cette onde au dela de la
simple limite de diffusion.

Dans la seconde catégorie, il faut classer lesnpetras pour lesquels des précautions seront
nécessaires. C’est notamment le cas des fibres dont

> La conductivité thermique est faiblex{(1 W.m"K™) puisque la résolution spatiale,
inhérente a la taille de la zone de détection, g une non linéarité sur les profils
d’amplitude et de phase. Cependant, le cas qué dr&te (figure 4.22 et 4.23) est déja
extréme et il sera toujours possible de diminuerdquence d’excitation pour avoir une
longueur de diffusion au moins 2 fois supérieur&2& pm. Le seul probléme lié a la
diminution de la fréquence vient de l'augmentatida linfluence des pertes par
rayonnement.

= L’anisotropie entre la conductivité thermique dans la directimmgitudinale et
transverse est également un point important qui eegendrer des non linéarités sur une
distance d’environ 10QAm par rapport a I'excitation laser (figure 4.274e28) pour les cas
les plus extrémed\(/Ar = 100 etA, = 10 W.m".K™).

FINALEMENT, DE L'ENSEMBLE DE CES RESULTATS ET POUR QUASIMENT TOWHESSCONFIGURATIONS SIMULEESE
TRANSFERT DE CHALEUR PEUT ETRE SUPPOSE UNIDIRECNEINAU DELA DE LA ZONE PERTURBEE PAREXCITATION
LASER LOCALISEEEN EFFET, CETTE DERNIERE SOUVENT INFERIEURE A0 /(M EST NEGLIGEABLE DEVANT LA
LONGUEUR DE DIFFUSION QUI PEUT FACILEMENT ATTEINDREUSIEURS MILLIMETREDDE MEME, LORSQUE LES FIBRES
SONT TRES ANISOTROPESETTE ZONE NE DEPASSE PA®0/M, CE QUI PERMETTRA TOUJOURS DE DIMINUER LA
FREQUENCE DE MODULATION POUR OBTENIR UNE LONGUEUR DIFFUSION PLUSIEURS FOIS SUPERIEURE A CETTE
LIMITE.

B. Résolution analytique 1D

A travers un grand nombre de simulations, il apgtivé que I'utilisation d’'un modéle
1D était Iégitime. Cependant, la configuration ekpéntale propre au systeme de détection
de la réponse en température (figure 4.33) implguela mesure de cette derniére s’effectue
sur une longueur fonction du grandissement du systaptique (lentilles confocales).
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Profil isotherme en x,
régime périodique établi

Profil non isotherme en x,

| IR régime périodique établi
0

Excitation laser
modulée

X =

figure 4.33 : Schéma du systéme thermique périedldua résoudre.

Pour tester l'influence d'une telle détection sarrhéthode développée, deux résolutions
analytiques seront effectuées : la premiére canaistupposer que la température mesurée est
ponctuelle, la seconde consistera a intégrer céftense selon l'intervalle représenté par la
taille de la zone de détection.

1. Modele avec flux imposé et température mesurée supposée ponctuelle

Un modele 1D en régime périodique établi (figdrd3) peut suffire dans
notre configuration expérimentale, pour identifier diffusivité thermique. L’approche
analytique consiste a supposer la source d'exmitatomme un flux imposé a la fibre et a
traiter la mesure du déphasage comme ponctuellet@grée sur I'ensemble de la zone visée.
Dans ce premier cas, le bilan thermique a résaaiéogit :

62T(X,t)_hp(T(x,t)—Ta)_ oT(xt)
2 _pCP
0X S ot

enx:O:—AL% =@, +A4¢, sin(wt) (4.9)

0
quandx — oo T(x,t) est finie

T(X0) =T e X)

A

La résolution de ce systéme (annexe D.1) consigtecamposer le systeme d’équation (4.9)

en une composante moyenne et oscillante.
La résolution respective des sous systémes conauit expressions suivantes des

températures pour la composante moyenne :

T.(x) :Tpe,m+/‘¢ﬁe‘“x (4.10)
L
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3
avec : H :% (4.11)
puis pour la composante modulée :
T(xt)=Te* = _ A geaan |ga (4.12)
a(aQ,f)A

avec les relations suivantes pour cette derniere :

a(a,Q,f)=ax+ia,

a,(a,Q, 1) =%\/Q+\/(Q)2 (mf)
@01 = -0+ [QF +(r 1) (4.13)

h
Q=—1"
2pC, S

De I'expression (4.12) de la température complexéadcomposante modulée, les calculs du

déphasage (4.15) et de 'amplitude (ou module)e{dptuvent étre effectués, ce qui conduit a
I'expression suivante du déphasage :

d(aQ,fx)=-a,(aQ,f)x-K,(aQ,f) (4.14)

ou : K,(@Q,f)= arctarEg—ij (4.15)

R

Une cartographie (figure 4.34) du déphasage ardiifés fréquences relatives a la gamme
complete du modulateur électromécanique et potérdiftes positions peut étre présentée.

Déphasage (rad)

Fréquence (Hz) L

figure 4.34 : Schéma du systéme thermique périedldua résoudre.
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Sur ce tracé, I'évolution linéaire du déphasagéoantion de la position est mise en évidence,
avec une augmentation de la pente de ce dernguerla fréquence augmente. De méme, Il
faut noter une évolution en racine carré du démepar rapport a la fréquence.

De la méme facon, a partir de I'expression analgiguivante de I'amplitude résultant du

calcul du module de la température complexe :

A@@,Q, f,x) =K, (a,Q, f)e @ (4.16)

Ag,

[ 2 2
AL aR+ai

une représentation sous forme de cartographier€figB5) peut étre réalisée :

ou : K,(@Q,f)= (4.17)

o [T T

1.3210 86—

1.01010 & —

6.9010 ' —

Amplitude (su)

37310 ' —

5.64010 ©

0
on Kmﬂ\\

1 50 3agth
Fréquence (Hz) PO

figure 4.35 : Schéma du systéme thermique périedldua résoudre.

Ce tracé met bien en évidence la décroissance erpele de I'amplitude lorsque la distance
par rapport a I'excitation laser augmente. Cetteralésance est d’autant plus rapide que la
frequence de modulation de I'excitation augmente. &me, une augmentation de cette
fréquence entraine une diminution du niveau moyebathplitude.

Ce premier calcul fait apparaitre la possibilité tiavailler en utilisant soit ledéphasage
(4.14) soit 'amplitude (4.16)de la température modulée. Méme si de maniérergiéndes

méthodes proposées danglittérature utilisent ces deux méthodes est possible de batir
unetroisieme méthodéssue de I'expression (D.10) qu’il convient depaler ici:

at-al =
T f (4.18)
a

Cette derniere est trés intéressante puisqu’ellempé de s’affranchir de la présence des
pertes lorsqu'on effectue le produit entre la cosge réelle et imaginaire de la
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température modulée et a I'inverse, d’isoler legtg®lorsqu’on travaille sur la différence au
carré. Par conséquent, la disponibilité de cesgnmiéthodes va permettre une confrontation
visant a retenir la plus performante et la miewapte a nos conditions de mesures.

2. Modéle avec flux imposé et température intégrée sur la surface mesurée

La résolution d'un tel probleme est identique asipanctuel, il suffit juste d’'intégrer
les réponses en température obtenues respectivementa composante moyenne (4.10) et
pour la composante modulée (4.12), le long de leezde détectioy (annexe D.2). Il
convient de rappeler que cette longueur d’envir@ fim résulte du grandissement du
systéme optique constitué de lentilles confocalgésgnt placées entre la fibre et le détecteur
infrarouge. Dans ces conditions, I'expression detapérature moyenne devient :

—a Lk
T (x)=T,, + # [1-e )e‘HX (4.19)
A SH alL,

et celle de la température modulée s’écrit :

it ., A¢o i wt
T(xt)=Tée “iloi-a )+4a al (R+iS)e (4.20)

avec les relations suivantes p&UetS:

R=[ab-cd]e™""
S=[-ac-bd]|e "

a=(a? - a?)coda, X) - 2a, asin(a, ) 4.21)
b=coda L,)-1 '

C =(a§ - criz)sin(a'i X)+ 2a, a, coda, x)

d =sin(a, L)

Avec toujours les méme expressions que celles nbtedans le cas ponctuel (4.13) pouet
ar. Ce qui permet d’exprimer la composante proprdénhasage :

d(aQ.L,.f.x)=-a,(aQ,f)x-K, (aQ,f,L,) (4.22)
1- B2 +2K B
K,@QL,, )= arctg[m}
OF _cos(aily) -1 (4.23)
sin(a; L)
p=""
a
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et celle liée a I'amplitude :

A@QL, ) =K, (@QL,, fe e (4.24)

(4.25)

—20q Ly _ : SRl 4
avec - K (a.Q,L,,f)= Ajo \/e 2cos(a, Ld)e 1

2 2 )2 2 2
(cri +aR) +4a’ a;

Il faut noter que I'intégration de la températuoenplexe n'apportaucune modification a la
pente de I'expression linéaire du déphasageaisque la grandeur, fonction de la taille de la
zone de détection, se retrouve uniguement dan®rfaet représentatif de I'ordonnée a
I'origine. Concernant I'expression dlamplitude, le terme présent dafiexponentielle n’est
pas modifié Seule la constante multiplicative va étre modifgar la prise en compte de
l'intégration. De la méme facota méthodecombinant lecomposantes réelle et imaginaire
issues de la relation (4.18%st pas modifiée

Désormaisseul le modeéle prenant en compte l'intégratioie la température complegera
conservecar ce dernier est beaucoup plus fidele a laitéal

Ainsi, trois méthodes sont disponibles pour identifa diffusivité thermique. Sachant que la
modélisation effectuée précédemment n’'a pas petmiplébisciter deux de ces méthodes
(amplitude et phase), il est nécessaire de testaehsibilité de ces trois modéles selon les
configurations expérimentales propres au dispodéiimesure développé.

3. Etude de sensibilité aux parameétres du modele développé

Dans un premier temps, la sensibilité au dégwasie la température
périodique va étre étudiée. Le calcul est réaliparéir de I'expression (4.22) du déphasage
intégré et selon la formule déja présehtée déphasage est caractérisé par trois paramétres
qui sont : la diffusivité, les pertes par rayonnemépiet la longueur de la zone intégiég
et par deux variables : la position par rapporexcitation z et la frequence de modulatién
de l'excitation. Par conséquent, la sensibilitéas@présentée sous forme de cartographies
dont I'abscisse et I'ordonnée représentent respaotnt la position et la fréquence.

SENSIBILITE DU DEPHASAGE DE LA TEMPERATURE COMPLEXE

bY

Tout d’abord, la sensibilité par rapport a l#fugivité peut étre
représentée (figure 4.36) sur une gamme de fréguetnane position allant respectivement de
1450Hzetde0a3 mm:

1o _ ,0F
S, =258
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Fréequence (Hz)

0 0.5 1 15 2 25 3

Position (mm)

figure 4.36 : Sensibilité a la diffusivité pourdéphasage de la température complexe.

Cette cartographie montre que la sensibilité aiffagivité est faible lorsque la mesure est
effectuée a basse fréquende<(10 Hz) cela quel que soit I'éloignement par rappo
I'excitation. De la méme fagon, et indépendammentladdréquence, la sensibilité sera
minimale pour des faibles distances<(0.5 mm). En revanche, la sensibilité a la diffusivi
sera maximale dés lors que la position et la fréequence sordes.

Dans les méme conditions, la sensibilité du dépleapag rapport aux pertes est représentée
(figure 4.37) :

5

45.

40.

35.

30.4

25.

20.6

15.

Fréquence (Hz)

0 0.5 1 15 2 25 3

Position (mm)

figure 4.37 : Sensibilité aux pertes pour le dégtygesde la température complexe.

La cartographie de cette sensibilité est plus @sante puisqu’il apparait a basse frequence
(f <10 Hz), que le déphasage n’est pas sensible aux pertesgueetieit la position.
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A l'inverse, pour des frequences plus élevées, lailsidite aux pertes dépend essentiellement
de la position par rapport a I'excitation.

Finalement, la représentation de la sensibilitérg@port a la longueur de la zone de détection
(figure 4.38) montre que cette derniére est constgoelle que soit la position avec une
tendance a augmenter constamment quand la fréquencerstagm

Fréquence (Hz)

Position (mm)

figure 4.38 : Sensibilité a la longueur de détectmmur le déphasage de la température
complexe.

Cette étude ou les résultats étaient prévisibleseegui concerne la sensibilité a la diffusivité
et a la longueur de détection permet de bien \isrdles conditions expérimentales a adopter
lors des essais. Par contre, la sensibilité aux pentt en évidence une corrélation avec la

diffusivité pour les basses fréquences.
SENSIBILITE DE L' AMPLITUDE DE LA TEMPERATURE COMPLEXE

Une étude similaire peut étre réalisée sur teléte en amplitude.
Dans un premier temps, l'influence de la sensibilité a lagliffté est tracée (figure 4.39) :

507

Fréquence (Hz)

2.797 2537 2.276

15

Position (mm)

figure 4.39 : Sensibilité a la diffusivité pour iirglitude de la température complexe.
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Contrairement a son homologue (phase), la senéildlila diffusivité de I'amplitude est
maximale lorsque la position et la fréquence sofdrieures a 0.5 mm et 15 Hz, alors qu’elle
devient minimale lorsque ces grandeurs augmenteat. d®ntre, l'allure quasiment
concentrigue de cette sensibilité permet de réalise mesures sur une gamme de fréquence
et de position assez étalée tout en conservant une sensitiistante.

La représentation de la sensibilité aux pertesu@gt.40) présente le méme comportement
que pour la diffusivité :

Fréquence (Hz)

2.17€

0 0.5 1 15 2 25 3

Position (mm)
figure 4.40 : Sensibilité aux pertes pour 'amptieude la température complexe.

En effet, la sensibilité est maximale au voisinagé'@kcitation, ce qui est normal puisque en
ces points, la température est également maximal@risant ainsi les échanges par
rayonnement. Par contre, au dela de cette zone, smtt@bilité reste importante a basse
fréequence cela indépendamment de la position dexdeminimale loin de I'excitation et a
haute fréquence.

Finalement, la sensibilité a la taille de la zone de déteesbreprésentée (figure 4.41) :

507

Fréquence (Hz)

2.00:#1gt

15

Position (mm)

figure 4.41 : Sensibilité a la longueur de détectpmur I'amplitude de la température
complexe.
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Contrairement a son homologue, sur ce modele enitadwgl la sensibilité &4 est moins
dépendante de la fréequence (quasi constante). EBnake, elle est maximale au voisinage de
I'excitation (zone de plus grande pente) alors qu’elleadgvuninimale pouxk grand.

En conclusion, la méthode qui consisterait a wgilidirectement les expressions complétes du
déphasage ou de I'amplitude ne semble pas trésigudie. D’'une part, la présence dans les
modéles du terme correspondant a I'ordonnée adioe ou I'on trouve une dépendance par
rapport a la longueur de détection, qui en pratigo&st pas connue tres précisément serait
pénalisant. D’autre part, I'étude de sensibilitérenles différents parameétres de ces modeles
fait apparaitre une forte corrélation entre la sinkté a la diffusivité et aux pertefar
contre, il est intéressant de noter que les seinétientre ces deux modeéles sont en
oppositions. En effet, que ce soit pour les pertepaur la diffusivité, lorsque la sensibilité
est maximale sur I'amplitude celle du déphasagem@simale. En revanche, un compromis
devra étre trouvé expérimentalement puisque la reesst effectuée a l'aide d'un
amplificateur a détection synchrone ou les deuxpmsantes sont importantes pour obtenir
une mesure de qualité.

4. Conclusion et présentation du principe d’estimation

Dans cette partie, un modele permettant de déaiteahsfert de chaleur 1D de la
température modulée intégrée sur une longueur septétive de la taille de la zone de
détection a été développé. Ce dernier se décompodeux systemes, I'un lié au déphasage
et l'autre a 'amplitude de la température compledae premiere étude de sensibilité sur
I'expression compléte de ces modeles a permis dararoune forte corrélation entre ces
derniers, cela indépendamment des parametres. Del@lpgrametré.y dont la grandeur est
connue avec peu de précision et pour lequel unetifidation par méthode inverse est
difficile (voir étude de sensibilité) intervient ignement dans I'ordonnée a l'origine des deux
modeles. Par conséquent, I'estimation sera réaliséatibsant uniqguement la pente du
déphasage ou du terme exponentiel de I'amplitudect@éx est justifié par de multiples
raisons gqu'il convient de préciser :

2 Tout d’'abord, la pente ne dépend pasgésurface de détection).

= Son calcul ne nécessite pas de connaitre avecsjm@de déplacement absolu selpn
mais seulement un déplacement relatif.

= Seule une mesure relative de la température comp@sixnécessaire, il suffit seulement
que la phase et I'amplitude soient rapportées a la mégrenée.

Ainsi, la démarche expérimentale sera de mesurdéphasage en fonction depour une
fréquencefp donnée, puis de calculer la peatd a,Q, f,) entre le déphasage et la position
ainsi que le logarithme de la pentg(a,Q, f, d¢ I'amplitude avec la position puis de

réitérer cette opération pour difféerentes fréequendéevariant de 0 aN. Ensuite, une
minimisation au sens des moindres carrés entrepdedes déterminées aux différentes
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fréquences et les expressions analytiques de k& piendéphasage (4.22) et de I'amplitude
(4.24) permettra d’identifier simultanément les eef® et la diffusivité thermique, ceci
pour une température donnée.

C. Estimation par méthode inverse

Cette partie est consacrée au développement dméthode d’estimation de la
diffusivité thermique et des pertes, cela a partirl'dxpression des pentes de chacun des
modeles développés (amplitude ou phase) qu'il @rivde rappeler brievement. Pour la
pente du déphasage qui évolue linéairement avec la posdidormulation est :

a,(aQ.f ):%J—QM/QZ +(mty (4.26)

alors que pour I'amplitude, il faut exprimer sondathme en fonction de la position pour
obtenir I'expression suivante de la pente :

a,(2,Q, 1) =%JQ+\/Q2 +(mf) @.27)

_4eaTap

4,28
s (4.28)

avec : Q
Chacune de ces expressions est composée des damxépas a estimer et d'une variable
représentée par la fréquence des excitations.

Finalement, pour le produit des deux, la relation s’écrit :

at-a’ =
mrf (4.29)
a,a, =———
a
3
avec . H= 4601, p (4.30)
AS

Dans un premier temps, la sensibilité aux parameéteegtre étudiée. Ainsi, a partir des
relations (4.26), (4.27) et (4.29) un calcul analytidussé sur I'expression déja défihie
permet d’obtenir les sensibilités suivantes, pour le magteldephasage :

Sa,, =-05a,(a,Q,f)

st =-05—2___4(a0,f) (4.31)

Q*+(mt)

1o _ ,0F
S, =258
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pour le modele en amplitude :

Sag, =-05a,(aQ,f)

S0, 05— 2 g (aQ.f) (4.32)
Q2 + (ﬂf )2
et pour le modéle couplé :
Sa,a, = % (4.33)

1. Etude de sensibilité aux parametres a identifier

L’observation des expressions (4.31), (4.32) &3¢permet de déduire que
la sensibilité a la diffusivité sera d’autant pliagble que cette derniére est grande et qu'a
l'inverse, la sensibilité aux pertes sera d’autalois gmportante que ces derniéres seront
élevées. Cependant, il est intéressant d’étudiexgdport entre la sensibilité aux pertes et a la
diffusivité. Pour cela, trois cas sont testés pouwr m@me diffusivité thermique longitudinale
(a = 2.212.10 m2.sY), avec une variation des pertes choisie de sorel’qnsemble de la
gamme de température soit couverte (600, 1200 € R)Oet les grandeurs suivantes pour
les termes présents dans I'expression (4.28) déssper= 1,d = 10um, p= 2260 kg.rt et
cp = 2000 J.kg.K™.

Tout d'abord, la sensibilité du modéle (4.29) sur ddfusivité peut étre présentée
(figure 4.42) :
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figure 4.42 : Sensibilité pour a = 2.212:32.s' du modéle (4.29).

En effet, ce modéle insensible aux pertes, va présknméme sensibilité pour tous les cas. Il
faut noter que sa sensibilité tres importante varie liagant avec la fréquence.
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De la méme facon, le résultat du premier calculfBgt.43) pour une température de 600 K,
ce qui correspond & des pertes égales & 2 1p8u étre présenté :
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figure 4.43 : Sensibilité des pentes des modelesrtitude et en phase pour de faibles
pertes, Q = 2.1685avec T,= 600 K et a = 2.212.16m2.¢

Il apparait clairement que la sensibilité a la diffusiesé quasiment équivalente pour les deux
modeles, ce qui est normal puisque d’apres leursuiations analytiques, lorsque Q 0O, ils
sont égaux. La méme remarque peut étre effectuée en aangere la sensibilité aux pertes.
En revanche, la sensibilité a la diffusivité estumsaip plus importante que celle liée aux
pertes, et aucune corrélation entre ces deux pamsnekiste. Ensuite, le calcul mené

(figure 4.44) pour une température de 1200 K, ce gmespond & Q = 17.34% peut étre
présenté :

70700
< Sensibilité sur a modele en phase : : : : :
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figure 4.44 : Sensibilité des pentes des modelesriitude et en phase pour des pertes
moyennes, Q = 17.341 swvec T, = 1200 K et a = 2.212.10mz2.¢".
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Il faut noter que 'augmentation des pertes crdésart de la sensibilité a la diffusivité entre
les 2 modeéles. La sensibilité aux pertes reste tosijdaible et une corrélation a basse
fréquencef( < 4 Hz) apparait sur les deux modéles, avec ure grlande dépendance sur le
modéle représentatif du déphasage. Finalement, ulcatené (figure 4.45) pour une

température de 2000 K, ce qui correspond & des pertes 8@ile283 S peut étre présenté :
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figure 4.45 : Sensibilité des pentes des modelesriitude et en phase pour d'importantes
pertes, Q = 80.2835avec T, = 2000 K et a = 2.212.1dmz.¢".

La encore, la sensibilité a la diffusivité est pingportante pour I'amplitude. Une nette
diminution du rapport entre la sensibilité a lafubifvité et aux pertes est visualisable. En
outre, la corrélation déja présente pour des par®g&nnes s'accentue et atteint 7 Hz pour le
déphasage alors qu’elle se situe autour de 5 Hz pour Itamigli

Cette étude de sensibilité montre que les modéweslappés présentent une bonne sensibilité
au parametre principal a identifier, la diffusivité therog@q

En revanche, si la sensibilité aux pertes est néagfip a moyenne température et méme si
elle reste toujours inférieure a son homologue lquelie soit la température, elle demeure
plus importante a tres haute température avec I'appadtiore corrélation a basse fréquence.
Cela pourrait étre un handicap lorsque les matéreaicaractériser sont trés isolants ou
fortement anisotropes puisque la mesure s’effeatnécessairement a basse fréquence (pour
augmenter la longueur de diffusion). Ainsi, il fauésgentuellement affecter plus de poids au
modeéle en amplitude moins sensible a cette corrélation.

Finalement, le modéle (4.29) couplant 'amplitudéeedéphasage semble étre le plus robuste
et le plus adapté aux mesures a tres haute terapmt les perte® deviennent importantes.
En effet, ce dernier indépendant des pertes présente iailgéria plus importante.
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2. Développement d’'une méthode inverse directe de type Gauss-Markov

La méthode inverse développée ici et dont leagpe général a déja été
commentéest basée sur une minimisation au sens des moindress entre les mesures de
pentes effectuées sur le déphasage ou sur l'amelitle la température complexe et les
expressions analytiques (4.26), (4.27) et (4.29). Gaao¢ cette derniére, l'inversion est
directe puisque le systeme est linéaire. En revarphe les deux premieres, et de part leur
ressemblance au signe pres, le calcul sera dévelpopé une seule configuration
correspondant au cas du déphasage, soit :

a,(aQ.1)= -0 +( ) (4.34)

Il est possible simple d’inverser cette relationupbexprimer sous forme matricielle. Tout
calcul effectué, la fonction théorique, représentée par la fréquence peut étre exprimée par
rapport a la matrice des sensibilidéstaux parameétres a estimgr

2] [al(f,) 2a%(f,)]

n.zfiz = ai4( f) Zaiz( f) -{a } (4.35)

i) lai(fy) 2a7(fy)]

L’expression théorique correspond au vecteur cofmpass fréquences utilisées lors de
mesure, la matrice des sensibilités représentecietep déterminées expérimentalement alors
que le vecteur parametre regroupe la diffusivitélest pertes. Lorsque I'estimation est
effectuée sur I'amplitude, seule la deuxiéme colodeela matrice des sensibilités est
modifiée en étant multipliée par —1. Ensuite, d’apedsrincipe de la méthode invefseplus
particulierement des équations (1.23), (1.24) et (1125ysteme suivant a résoudre peut étre
obtenu :

B=(X" X X" F,, (4.36)

Des lors, la méthode d’estimation directe (ou n@mative) est en place et une premiére
remargue peut étre effectuée concernant la matasesensibilités. En effet, cette derniére est
composée des pentes mesurées expérimentalemerdeoprit nécessairement entachées
d’erreur. Par conséquent, I'estimation sera biaigdékineertitude sur les parameétres sera

! Voir Chapitre 1, partie Il. C. 1 : principe dertgééthode inverse
% \oir Chapitre 1, partie Il. C. 1 : principe derf@thode inverse
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importante. C’est pourquoi, il est préférable de @oed cette matrice par la covariance
relative a la dispersion des pentes mesureées.

3. Influence du bruit de mesure et amélioration avec prise en compte de la v

La difficulté liée a la présence d’un bruit desure lors de I'estimation par
méthode inverse n’est pas un probléme théoriquegpe dans ce cas, I'expression classique
(4.36) s’ecrit,

(T -1 1T -1
ﬂ—(X .cov .X) X' .cov© F, (4.37)

mais vient de la méconnaissance de la répartition souéatbae de ce bruit sur les mesures.
Or, dans la configuration expérimentale présentestilpossible d’exploiter la symétrie des
mesures de pentes (amplitude ou phase) par rapgarfposition centrale matérialisée par
I'excitation laser. Pour illustrer ce propos, uneréspntation (figure 4.46) du déphasage
mesuré a une fréquence de 35 Hz peut étre effectuée.
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figure 4.46 : Pentes mesurées du déphasage a ume finéquence de part et d’autre de
I'excitation laser & 1500 K sur la fibre P100.

Dans ces conditions, I'écart relatif obtenu entrpdate a droite et & gauche est de -0.206 %.
Ainsi, en répétant cette opération sur toutes lesegsemesurées aux différentes fréquences, la
dispersion est obtenue (figure 4.47).
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figure 4.47 : Dispersion calculée sur la gamme clétepde fréquence, sur les pentes
mesurées de part et d'autre de I'excitation lasd580 K sur la fibre P100.

Cette derniére est supposée représenter I'écatgydes mesures obtenues en chaque point.
Des lors, en supposant que ce bruit n'est pas éodféhe fréquence a l'autre, il est possible
de construire la matrice diagonale des covariances :

o.(f,)> 0 - 0
cov= O S (4.38)
: R 0
0 - 0 o(fy)

4. Validation de la méthode a partir de 100 signaux bruités généres aléatoirement

Afin de valider la méthode développée, les pedtesléphasage (4.26), de
I'amplitude (4.27) et du produit des deux (4.29) ont étéutads a partir des valeurs suivantes
pour les paramétres des deux modékes 2.212.1F m2.s', Q = 80.283 ¢ etf variant de 1 &
50 Hz avec un échantillonnage sur 20 intervallesule, un bruit de mesure & moyenne
variable (nulle ou pas), généré aléatoirement ameécart typegs compris entret 0.04 est
ajouté aux pentes simulées. Cette opération a &ig&€e pour 100 simulations afin d’avoir un
résultat suffisamment représentatif, €89 cas est présenté (figure 4.48). Puis, ces
réalisations ont été identifiées par la méthoderlise classique (4.36) et par celle qui prend en
compte la variance du bruit de mesure (4.37). Deest@mations, I'erreur relative entre les
résultats obtenus et ceux générés (donc connus@argcalculée a la fois sur la diffusivité et
sur les pertes. Finalement, la distribution du nad® points en fonction de l'erreur relative
exprimée en (%) a été calculée et peu étre représentée.
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figure 4.48 : Superposition des pentes générées etveans bruit pour le modele en

amplitude, en phase et sur le produit des deux.

L’analyse de la distribution obtenue sadiffusivité et pour le modéle en phasgkigure 4.49)
montre I'importance de travailler avec une méthdtsstimation qui integre I'écart type du
bruit de mesure. En effet, I'erreur relative dansds (4.36) peut atteindre 20 % avec un fort
étalement de la distribution. Si I'on considére uwreau de confiance de 95 %, il apparait que
I'erreur oscille entret 10 %, ce qui représente trois fois le bruit de unegog). Pour la
méthode (4.37), avec prise en compte de la covariance, lestgsel situent entee og.

Distribution en nombre de points (su)

N
a1
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= [ N N w w B
o )] o [é)] o )] o al o
| | | | I I | | I

: @ Diffusivité identifiée méthode classique :

Erreur relative (%)

figure 4.49 : Superposition de la distribution aegeurs relatives de la diffusivité obtenues
sur 100 générations pour le modele en phase avaethode inverse classique (4.36) et avec

prise en compte de la covariance (4.37).
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L’estimationdes pertegfigure 4.50) conduit a la méme remarque conceriaadifférence de
précision entre les deux méthodes d’estimation. Qugud, I'écart type de l'erreur passe a
+ 4.05 pour la méthode (4.36) et#a1.5.05 pour la méthode (4.37). Ce résultat est logique
puisque, comme cela avait été montré dans I'étudgedsibilité (figure 4.45), le modele est
moins sensible aux pertes, méme quand ces dernieres s@aselev

45 -

10 -

Distribut

(63}
|

o
|

S Q R
A A S SO A M
Erreur relative (%)

NG

figure 4.50 : Superposition de la distribution aeeurs relatives des pertes obtenues sur 100
générations pour le modéle en phase avec la méthwdese classique (4.36) et avec prise en
compte de la covariance (4.37).

Les calculs menés sle modele en amplitud€figure 4.51 pour la diffusivité et 4.52 pour les
pertes) nous aménent a la méme conclusion concernant lesdest’ estimations.
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figure 4.51 : Superposition de la distribution ageurs relatives de la diffusivité obtenues
sur 100 générations pour le modele en amplitude &venéthode inverse classique (4.36) et
avec prise en compte de la covariance (4.37).
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En revanche, I'écart type de l'erreur est inféri@ucelui obtenu sur le modele en phase
puisqu’il se situe autour de0.5.05 pour la diffusivité et- gg en ce qui concerne les pertes.

! | mPertes identifiées méthode classiqlijei : :
30 f-rebed
i i MPertesidentifiées avec lacovariance : i i i i i i i

25

20 ~

15+

10 -

Distribution en nombre de points (su)

Erreur relative (%)

figure 4.52 : Superposition de la distribution aseurs relatives des pertes obtenues sur 100
générations pour le modéle en amplitude avec ldou& inverse classique (4.36) et avec
prise en compte de la covariance (4.37).

Finalement, le calcul mené sile# modéle du produit entre I'amplitude et la phase
(figure 4.53) vient confirmer tout I'intérét de ce dernier.
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figure 4.53 : Superposition de la distribution d@eseurs relatives des pertes obtenues sur 100
générations pour le modeéle du produit avec la maé¢haverse classique (4.36) et avec prise
en compte de la covariance (4.37).
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En effet, dans ce cas, pour la méthode classique, I'erreudapasse pas gs /10 alors que
pour la méthode incluant la covariance, I'erreur est inférieureagg /80.

En conclusion, cette étude vient étoffer les réslfournis par I'étude de sensibilité. lls
montrent que, méme lorsques pertes sont importantes (T = 2000, K)) est possible
d’estimerla diffusivité en utilisant la méthode du produgui semble étréhéoriquement la
meilleure De maniere générale, la diffusivité est estiméxane meilleure précisiorgrace

a lapondération par lavariance du bruit de mesurale la matrice des sensibilités.

Ce bruit est évalué en utilisant la symétrie pagppart a I'excitation des mesures effectuées.
L’'observation de la distribution de l'erreur relag obtenue lors des simulations montre
également, que le modele en amplitude est un psuppécis que celui en phase.

Cependant, il faudra encore comparer ces modeles @ cas réel. En effet,
expérimentalement le profil d’amplitude risque tétplus sensible aux perturbations
diverses comme une variation d’intensité du faisdaaer par exemple.

V. VALIDATION DE LA METHODE

Avant de présenter les mesures, il convient de finaliseidiggthéorique et de modélisation en
illustrant les propos tenus jusqu'a présent. Poeta,c I'influence des parametres
expérimentaux comme la puissance du faisceau lasea démontrée ainsi que la
problématique liée a la résolution spatiale du détecteur.

A. Influence des parametres expérimentaux sur la medeiia température
complexe

1. Focalisation et puissance du faisceau laser sur la fibre

La puissance fournie par le faisceau laser patun parameétre important,
gu’il convient de bien maitriser pour ne pas pé&surou fausser les mesures. En effet, dans
l'article de J. F. Bisson [96], l'auteur mettait enid@nce l'influence des non linéarités
induites par un chauffage trop important sur les profilshdes, (figure 4.54) :
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figure 4.54 : Mesure de I'amplitude et de la phpser différentes puissance du faisceau
laser focalisé, par Bisson [96].
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Comme en témoignent les profils d’amplitude (figdr®4) mesurés et adimensionnés par
l'auteur, I'influence des non linéarités est transpée. En revanche, I'observation du profil
de phase fait apparaitre un relévement importantiéhhasage mesuré. Ce phénomeéne est
d’autant plus accentué que la puissance de chauffe esttémfe et conduit a une variation de
la pente du déphasage dans le cas le plus extrémes, M est clair que cette influence sera
d’autant plus importante en présence de matérisalarts et aux basses fréquences (faibles
longueurs de diffusion + fort échauffement local).

C’est pourquoi, un exemple avec des puissancesisitefal laser focalisé différentes, pour
une fréquence de modulation de 5 Hz et pour uradépient de 2Bm entre deux relevés est
traité (figure 4.55) pour I'amplitude et (figure 4.56) poudé&phasage.

i -+ Puissance 0

.-+ Puissance 1

i .-+ Puissance 2

Amplitude (mV)

.................

Positio% (mm) 1 2 3 4

figure 4.55 : Mesure de I'amplitude pour différenfmiissances du faisceau laser.
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figure 4.56 : Mesure du déphasage pour difféereptéssances du faisceau laser.
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Les profils de phase enregistrés font état de t@t@n de puissance affectée a la fibre lors
des différentes simulations. Dans cet exemple, I'ofasi®n des profils de phase montre que
les pentes obtenues sont identiques. En revanckgubta puissance fournie par le faisceau
est plus importante, le bruit de augmente. Par comsgqil sera toujours primordial de
travailler au minimum de puissance susceptibleadenir un bon rapport signal sur bruit et
d’éviter les éventuelles non linéarités.

2. Résolution spatiale due a la taille de la zone de détection

De la méme facon, les mesures sur fibres isdagttéortement anisotropes
sont représentées (figure 4.57 et 4.58) goarl200 Ketf = 40 Hz:
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figure 4.57 : Mesure du déphasage pour une fiboiarge et fortement anisotrope.
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figure 4.58 : Mesure de I'amplitude pour une filselante et fortement anisotrope.
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Dans un premier temps, il faut souligner la répétéides mesures que ce soit sur le profil de
phase ou sur I'amplitude. Il faut également notee gour la ™ mesure, la limite de
détection a été mise en évidence. En effet, & pdetit.5 mm le signal est bruité avec une
valeur de déphasage qui oscille autourtde

Ensuite, cet exemple permet de bien mettre en éwidda difficulté expérimentale et
théorique rencontrée. En effet, 'observation duipde phase permet de mettre en évidence
d’'une part la zone liée a l'anisotropie de cettwefipuisque un changement de pente est
observé autour de 2%0n et d'autre part la corrélation liée a la fin de lbngueur de
diffusion.

Pour illustrer ces propos, la dérivée numérique du preiit ptre tracée (figure 4.59) :

"""""" E'"""'"E"""'"""""""E""'Z'.S""""'""'""'"'"':""""'"'"""""'E""""""
-----------
RS a a
E : """"" E""'""'f""""""""""'E """ 1'5"""'""'"""""":""""""""""": """"" L 4
E : ¢ . : R
G B R S
D R 4 : : :
§ ___________ ‘{25_’ ________
I 4 : :
s : 3 : ¢
o ! ‘ ! 4 ! Y ! X ! ! 1
o -1 -0.8 -0.6 -0.4 -0.2 0 ®*+ 02 :0.4 06 ¢ :08 1
T permmmeees R At L bbbt Ry ~0:5-9-------e- L Rl R b Lt il
o | . : .
0 : . :
2 e P 1~‘ ...................
No) : .
o ¢
0 SO NS SRS NS 11T R RS PR L SR A
¢ .
.................................................... N UL T T T
S S U SOUUURURU SO AU SUUUURRNN SOURUURUE SEORRORNS SRR =

Position (mm)

figure 4.59 : Dérivée numérique du déphasage.

En effet, sur ce tracé aucun comportement asympttigapparait, ce qui signifie que
I’évolution du déphasage n’est pas linéaire. Paséquent, la similitude avec les simulations
réalisées est claire. Dans ce cas, il est certanapente sera forcément sous estimeée, ce qui
conduira a une surestimation de la diffusivité. Hetele point d’inflexion (situé a 0.4 mm)

ne représente pas obligatoirement la limite asymptotiegiéer

De la méme facon, l'analyse de la courbe d’amplit(figure 4.58) peut étre effectuée.
L’observation du profil montre une rupture de pesiteiée autour de 1 mm pour Ede
mesure avec une évolution bien plus linéaire esaless Pour illustrer cela, il faut a nouveau
s’intéresser a la dérivée numérique ou les phénomeneplasmxacerbés (figure 4.60).
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Dérivée de I'amplitude (mif

Position (mm)

figure 4.60 : Dérivée numérique de I'amplitude.

En effet, sur ce tracé et contrairement a la dérnaleulée sur le déphasage, une limite
asymptotique, traduisant une évolution linéaire dgatithme de la pente de I'amplitude
apparait. Cela confirme les hypotheses fourniesderta phase de simulation. De plus, cela
met en évidence l'intérét de travailler plutdt empditude lorsque les fibres sont trés isolantes
ou fortement anisotrope. En effet, ici il est certgue la pente obtenue dans la zone ou le
comportement asymptotique est présent sera juste, auxsetieemesures pres.

B. Evaluation de l'incertitude et validation sur ulafhent de tungsténe

1. Erreur liée a la mesure des composantes de la température complexe

L’erreur de mesure du déphasage ou de 'amg@irst extrémement faible.
En effet, 'usage de la détection synchrone permigitégrer les signaux mesurés sur
plusieurs dizaines de périodes. Dans ces conditlansensibilité de la mesure peut étre
estimée a 0.1° sur la phase est au¥0Osur I'amplitude. De la méme fagon, I'usage d’'une
platine de déplacement micrométrique de sensit®iifdle a 0.Jum permet d’atteindre des
précisions excellentes. L’erreur est calculée pbtaiqae configuration de mesure. Cependant
un ordre de grandeur peut étre fixé. Soit une medur@déphasage située autour de 25°, une
amplitude autour de 100 mV et un déplacement dgnd0le calcul d’erreur conduit a 1.6 %.
Il faut retenir que l'erreur est essentiellemerduite par la dissymétrie existante entre les
mesures de pente de part et d’autre de I'excitation.
Ainsi, les logiciels d’identification développés egionnent les pentes de chaque c6té de
I'excitation puis calculent la différence relatiemtre elles. Cette différence est considérée
comme I'écart type du bruit de mesure et sert djpgrt a remplir les termes diagonaux de la
matrice des covariances utilisées lors de l'estomaét d’'autre part a évaluer l'incertitude
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finale en considérant que cette derniere correspoladmoyenne de I'écart type du bruit de
mesureDe maniere générale l'incertitude est inférieure a 5 %.

2. Comparaison des mesures avec la littérature

Dans cette partie, nous allons procéder adaonble validationla premiére
réalisée sur undéibre céramiqueNextel 720 tredsolante thermiqueet pour laquelle les
valeurs issues de la littérature [65] sur le matémnassif sont bien connues. La seconde
concernera la validation sur fitament de tungsténglutétbon conducteur thermiquet pour
lequel les valeurs sur un matériau massif sont égalen@ntbnnues [63].

Vu les difficultés mises en évidence sur les matériisolants lors des simulations ou lors de
I'étude de sensibilité, cet exemple va surtout pémmede confronter les trois méthodes

d’identification développées jusqu’a présent.

Ainsi, pour la fibre céramique, les profils de phasesurés a différentes fréquences et pour
une température de 1200 K peuvent étre présentés (figiire:4

Position (1m)
fa)

I T
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..............................

Déphasage (rad)
>

figure 4.61 : Déphasage obtenu sur la fibre Nexg&€ a T = 1200 K.

Sur ces mesures, seule une zone située £206 UM ne suit pas une évolution linéaire. Cela
vient du caractére plutét isolant thermique deecélire dans le sens transverse. Sinon, les
valeurs mesurées suivent une évolution parfaitefiregdire avec une bonne symétrie de part
et d'autre de I'excitation laser.

Pour confirmer ce comportement, la dérivée numérigaer une fréquence donnée (ici
15 Hz) et située en milieu de gamme de mesure peutd@culée et représentée (figure 4.62).
Il apparait clairement une limite asymptotique &ituautour det 0.004 radum™ qui
représente la pente du déphasage. A partir de éandi@ation des différentes pentes a toutes
les fréquences, la diffusivité thermique peut étre estamée le modele en phase (4.26).
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Position (1m)

figure 4.62 : Dérivée numérique de la phase, fidextel 720 a T = 1200 K et f = 15 Hz.

De la méme facon, les profils obtenus pour 'ampkitpeuvent étre représentés (figure 4.63)
en échelle semi logarithmique :
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figure 4.63 : Amplitude obtenue sur la fibre Next20 a T = 1200 K et f = 15 Hz.

Pour les difféerentes fréquences, la variation estaire au dela de la zone centrale comprise
entrex 200um.

Tout comme précédemment, la dérivée numeérique dil peut étre calculée et représentée
pour une fréquence de 15 Hz située en milieu dengaufiigure 4.64). L'observation de ce
tracé permet d'extraire la valeur de la pente aifféréntes fréquences en vue d'une
estimation de la diffusivité thermique a I'aide du modél27) en amplitude.
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Pente gm'™)
D

Position (um)

figure 4.64 : Dérivée numérique de I'amplituderéiNextel 720 & T = 1200 K et f = 15 Hz.

Finalement, a partir des pentes du déphasage eamplitude calculées aux différentes
fréquences, la diffusivité peut étre estimée a #attli modéle couplé (4.29). Ainsi, il est

possible de superposer les résultats obtenus $edodifférentes méthodes d’identification
(figure 4.65) :
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figure 4.65 : Mesure de la diffusivité thermiquaddudinale obtenue sur la fibre céramique
Nextel 720, comparaison des trois méthodes dévésspp

Le résultat obtenu est tres intéressant puisquoihtme que les trois méthodes fournissent des
résultats différents en valeur absolue avec unduton identique en fonction de la
température. En effet, I'identification réalisée aleemodéle en phase produit les résultats les
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plus élevés, le modéle en amplitude donne les \alesrplus faibles, alors que le couplage
des deux se situe au milieu.

La seule incertitude, inférieure a 7 % pour les nexién amplitude et en phase, et inférieure
a 4 % pour le modéle couplé, ne suffit pas a explida différence. En effet, en calculant le
rapport entre la diffusivité thermique obtenue aleemodéle en phase (valeurs maximales) et
celui du produit (valeur moyenne), puis entre canigeret le modéle en amplitude (valeurs
minimales) il apparait que ces valeurs sont quasirnenstantes pour toute la gamme de
température avec des valeurs respectives de 1.778t de qui représente une différence
d’environ 70 %.

Finalement, il est difficile de comprendre l'origingde cette différence et seule une
comparaison avec les valeurs issues de la litiergiermettra de retenir la meilleure méthode.
Cependant, les valeurs mesurées dans la littérg@fe sont celles de la conductivité
thermique. Ainsi, cette derniére peut étre calcul@aréir de la relation suivantd,= a p cp,
liant : la diffusivité thermique (mesurée ici), lapeaité thermique massique (mesurée au
chapitre 3) et la masse volumique (déterminée gangmeétrie a Hélium). Les résultats
obtenus sont présentés (figure 4.66) :
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figure 4.66 : Mesure de la conductivité thermigoeditudinale obtenue sur la fibre
céramique Nextel 720, comparaison avec la littémtiingery [65].

Il apparait clairement que seule la méthode baséle produit est proche de la littérature. Si
la différence entre les trois modéles est diffiélexpliquer, la plus grande fiabilité du modele
couplé est logique. En effet, il a déja été montré lgusensibilité a la diffusivité était deux
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fois supérieure aux deux autres modkktsque I'estimation par méthode inverse sur des
signaux bruités était bien plus prééise

Par conséquent, cela autorise la validation du dispale mesure et de la méthode
d’identification basée sur le produit. Ainsi, pourdaite des mesures, seule cette méthode
servira a I'identification.

Pour conclure cette validation, la mesure de laushifité thermique longitudinale sur un
filament de tungsténe a pu étre réalisée. Les sdsplatisfaisants et obtenus avec la méthode
du produit sont présentés (figure 4.67) :

I I T T G T :

— - Littérature massif [63]

: : ¢ Valeurs mesurées modele du produit:

0 ; ; ; : : : E
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Température (K)

figure 4.67 : Mesure de la diffusivité thermiquaddudinale obtenue sur un filament de
tungsténe, comparaison avec la littérature, Touilaok63].

De la méme facon que précédemment, les profils dseplet d’'amplitude a T = 1100 K
peuvent étre représentés (figure 4.68 et 4.69).

L’observation des profils montre que leur évolutest linéaire avec une grande distance de
travail (2.5 mm) qui témoigne de la diffusivité importanteltpque soit la fréquence.
Finalement, cette validation a permis de tester deas< bien différents, ce qui prouve la
bonne qualité des mesures lorsque le matériauseknt thermiqued = 6 W.m.K™ et
lorsqu'il est conducteur thermiqué = 150 W.m.K™. Ainsi, cela devrait permettre de
mesurer sans trop de difficultés les différentes fibresadeooe a étudier au chapitre 6.

! Voir paragraphe C.1 :Etude de sensibilité auxmpatees & identifier
% Voir paragraphe C.4 : Validation de la méthodeagipde 100 signaux bruités générés aléatoirement
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figure 4.68 : Déphasage obtenu sur le filamentutgy st
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V. Conclusion

Si laméthode photothermique modulégilisée dans cette étude est asdassique la
gammede température parcourue (800 a 2200 B9nstitue undifficulté a part entiere
Ainsi, les modélisationsdu probleme thermique ont permis de montrer quasdees
configurations extrémeslorsque les matériaux sorgolants et a forte anisotropjal était
nécessaire deavailler a basse fréquencpour limiter les phénoménes de convolution entre
la zone ou le transfert de chaleur était tridimemsiel et la fin de la longueur de diffusion de
I'onde thermique.

Trois méthodes d’identificationde la diffusivité thermique ont étEveloppéeslLes deux
premieres, classiquestilisentindépendamment I'amplitudest la phasede la température
modulée mesurée. L&oisieme indépendante des pertesesultent duproduit entre
I'amplitude et la phase de la température modulée

L’étude de sensibilit¢ ainsi gu’une validation numérique et expérimental@les trois
méthodesont permis de montrer que teoisieme méthoddasée sur le produiétait: la plus
sensible a la diffusivitéla moins sensible au bruit de meswtefinalementa seule a fournir
des résultats comparables a ceux mesurés dans la ligéatules matériaux massifs.

En effet, lesvalidations expérimentaleont pu étre effectuées sur deux matériaux de
conductivité thermique bien différentd.a premiere est réalisée sur ufilgre céramique la
Nextel 720, pour laquelle la conductivité thermicest de I'ordre des W.m'.K™. Cela a
permis ddever le doutesur ladifficulté a effectuer demesures sur les matériaux isolants
En effet, ce problemké a la résolution spatialedu systéme optique de détection avait été
souligné lors del'étape de modélisationrdu probléme thermique. Ensuite, la deuxiéme
validation surun filament de tungstenea également permis de montrer dmalité des
mesuresd’amplitude et de phaseaiinsi que lacohérencedes diffusivités estiméespar
méthode inverseur un bon conducteur thermiquél =150 W.rit.K™%). De plus, urcalcul
d’incertitude a permis de montrda précision des valeurs mesurégsi resteninférieures a

5 % pour la diffusivité thermique Ce résultat a d’ailleurs pu étre confirmé lorssde
validations.

Enfin, les comparaisons réalisées surclanductivité thermiquede la fibre Nextel 720 ont
permis de montrer que uplage des mesuregie ladiffusivité thermique de lacapacité
thermique massiquévoir chapitre 3) etles mesures de la masse volumiqpgcnométrie a
Hélium) conduisenta une valeur deonductivité thermique identique a la littératureela
avec unencertitude inférieure a 12 %

Finalement, I'ensemble de ce travail conduifehapitre 6) a un certain nombre de
caractérisations sur des fibres de carbone aux propriétés physiqdéierentes. Ceci
permettra dalégager les limites expérimentales et théoriques de la méthode développée
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Chapitre 5
Fibres étudiées

C’est en 1879 qu’ Edison fut le premier a trouuae application aux fibres de carbone
en tant que filaments d’ampoules électriques. Cesnidres étaient alors obtenues par
carbonisation de fibres de bambou. Aujourd’hui,fibses de carbone sont élaborées a partir
de trois principaux précurseurs carbonés classés @alre croissant de rendement en
carbone : (i) cellulose, (ii) Polyacrylonitrile (M4 et (iii) Brai (résidu du pétrole ou de la
houille, brai synthétique). Depuis vingt ans, leansommation a été multipliée par 10 dans
le monde. De part leur faible densité et leurs #B&ntes propriétés mécaniques, ces fibres
sont trés utilisées dans les composites Carbonghiie (ski, raquettes de tennis, planches
de surf, industrie aéronautique...) mais aussi daes tomposites C/C (industrie
aéronautique et spatiale, industrie chimique, fsgoour la compétition automobile...).

Cette partie, inspirée des travaux bibliographiguéalisés par C. Sauder [1] vise a
familiariser le lecteur aux matériaux carbonést ajustifier les principaux objectifs de ce
travail. Si leur utilisation a fortement augmentédisgersité structurale du carbonen fait un
des matériaux les plus variés qui existe. Aingagir de généralités sur le carbone et plus
particulierement sur le monocristal de graphites pgocédés d’élaboratioret lespropriétés
structurales des principales fibres étudiées seront présentéasuite, les fibres issues du
programme Européen VaFTeM auquel nous avons peétidurant cette étude seront
brievement présentées. Finalement, deux fibresnuéres pour lesquelles il est toujours
intéressant de valider les résultats seront désrite
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| . GENERALITES SUR LE CARBONE

De par sa configuration électronique {2’ 2p°) le carbone peut former 3 types de
liaisons : sp, spet sp. Les deux formes cristallines usuelles du carbame k& graphite
(hybridation sp) et le diamant (hybridation ¥p Le diamant (figure 5.1a) posséde une
structure cubique construite & partir de motifsagdriques associés a I'hybridatior! dps
orbitales atomiques (un atome central entouré @reuautres atomes, situés aux sommets
d’'un tétraédre). Cette forme cristalline est métdsta température ambiante, le graphite
étant la forme stable aux températures et pressions oedirfhgure 5.1b).

p en kilobars
rFs

200+ 8 fusion
= du diamant
160+ =
= liquide
diamant stable
120+ :
“\@’ —fusion
*S?
O I du graphite
80 So”
- 6\'5@0' :
,@@',0' ' graphitation
40 oV i du diamant
graphite stable -
T T T ' T T T ;
0 2 000 4 000 6 000
T(K)
(a) Maille cristallographique du diamant (b) Diagramme de phase du carbone

figure 5.1 : Propriétés structurales [1].

D'autres formes du carbone ont été découvertesrptesnment, telle la moléculesdCou
fulleréne (figure 5.2a) constituée d'hexagones qtedgagones (hybridation%<f) ce qui lui
confere une forme sphérique. Une autre structure est leut@n@igure 5.2b).

(@) Fullerene G (b) Nanotubes

figure 5.2 : Forme récentes de carbone [1].
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Chapitre 5 : Fibres étudiées

Schématiquement, le nanotube est un cylindre detsteugraphitigue (courbé comme un
rouleau de fil de fer grillagé) et fermé aux devtkré@mités par un chapeau de type fulleréne.
Du fait de I'absence de défaut, ces tubes sont beputmins fragiles que les fibres de
carbone et pourraient donc les remplacer pour reefales matériaux composites a partir du
moment ou les colts de fabrication chuteront (end@@ra 1000 fois plus cher que les fibres
de carbone classiques). Les fibres et les matrieesacbone, ont une structure dérivée du
graphite, et sont des carbones turbostratiques, B.EeW9]. La fibre issue du précurseur
cellulose est utilisée pour ses propriétés d’idotaermique, H. Plaisantin [100]. La fibre
organique PAN est la plus vendue et permet l'obiende fibres a haute résistance
mécanique (HT : E = 150-300 GR& = 3000-7100 MPa). Les fibres de haut module (HM,
E = 400-950 GPagr= 2000-3000 MPa) sont pour la plupart obtenuesrtir ghu filage et de

la carbonisation/graphitisation de brais mésoph&siglLes caractéristiques meécaniques de
différentes fibres commerciales, Edie [101] sont préssr(fiégure 5.3).

T T
PAN-based fibers
(Prior to 1990)

T T T T T T T
Current PAN-based fibers

(Amoco, Hercules,
Akzo Nobel, Mitsubishi) ]

Current mesophase-pitch-based fibers
(Nippon Steel) (Amoco, Mitsubishi) |

Contrainte a rupture (Gpa)

Isotropic-pitch-based fibers Mesophase-pitch-based fibers 1
° (Textron) (Prior to 1990)

O 1 1 1 1 ' L L 1 1
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Module (Gpa)

figure 5.3 : Propriétés mécaniques de fibres veadians le commerce [101].

I1. PARAMETRES STRUCTURAUX

A. Détermination des parametres

Certaines fibres ont une structure graphitiquaisma plupart ont une
structure de type turbostratique avec des distatigesupérieures ou voisines de 340 pm et
des couches non planes (ondulées). De maniéere ¢gnéraistance @, est déterminée par
DRX (diffractométrie des rayons X) grace a la fokendi = 2Asind avecA, longueur d'onde du
faisceau incident &, angle de Bragg de la réflexion 002. Le domaine ifiépermet de
décrire la structure a I'échelle nanométriqueg,el L. définissant sa taille, Z (°) étant un
parametre d’orientation de ces domaines cohéreats rgpport a l'axe de la fibre.
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Caractérisation des fibres

L'association des domaines cohérents au sein fileréaconstitue une unité texturale de base
dont une représentation (figure 5.4) a été donnée par Gligahpour des fibres ex-PAN.

figure 5.4 : Représentation selon Guigon d’'uneéitexturale de base [102].

Pour déterminer les valeurs dg, L. et Z deux techniques peuvent étres utilisées : la
diffraction des rayons X et la microscopie élecimoe en transmission (MET). En diffraction
des rayons X, Lest calculée grace a la formule de Scherrgr, R9A/B co$, ouA est la
longueur d'onde du faisceau incide@t]'angle de diffraction de la réflexion 002 et B la
largeur a mi-hauteur de cette bande 0Q24dt calculée de la méme fagon grace a la réflexion
(110). En MET, ces valeurs sont déterminées stiisthent en mesurant un nombre
important des largeurs et longueurs de domaine®rents sur les clichés obtenus. La
technique de mesure de Z (°) en RX a été décrite par Rul@s(figure 5.5).

120
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-/ e
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@ (degrés)

figure 5.5 : Méthode de mesure des longueurs colgseselon Ruland [103].

Cette méthode consiste a mesurer la distributipndé l'intensité de la raie 002 en fonction
de I'angle@ d’orientation des plans de graphene (ou des dasainhérents) par rapport a
'axe de la fibre. Dans ce cas, Z désigné par angleedtation représente la largeur a mi
hauteur de la fonction de distribution@l( En MET, le paramétre d'orientation Z est
déterminé par diffraction a aire sélectionnée (DEA$ cliché est obtenu par un balayage
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Chapitre 5 : Fibres étudiées

azimutal de I'anneau de Debye-Scherrer 002. Sacphwenta distribution le long de I'anneau
est décrite par une gaussienne, la largeur a mehataurnit une valeur du méme type que

Z (°).
B. Texture

Dans une fibre de carbone les domaines cohé&tssemblent pour former
des unités texturales de base qui sont plisséesigtées (structure en nappes ondulées). La
texture d’'une fibre représente I'arrangement deutg®s suivant I'axe et les deux directions
transverse de la fibre. Les lieux ou les unitésurakés de base se plient ou se divisent, sont
couramment appelés "désinclinaisons” (désoriems}tipour ne pas les confondre avec les
dislocations dans les matériaux cristallins. De deardésorientations sont souvent a I'origine
de la présence de pores (figure 5.6).

(@) (b)

Y & et
S A
N

Sectior
transverse
pores
Sectior
longitudinale
| Surfac
1‘ externe

Lf'?
(2%,

o)
o

Axe de la fibre

figure 5.6 : Mise en évidence de la structure pseedes fibres de carbone due a la
désorientation, (a) [102] et (b) [104].

De la méme facon, le rdle du précurseur dans lztenel finale d’'une fibre de carbone est
important. C’est notamment a partir de ce dernier lgs fibres peuvent étre distinguées. La
fibre ex-cellulose est une fibre dite "isotrope”edie n'a subit aucun traitement a haute
température sous tension. Cela signifie que les omwacohérents sont de trés faible
dimension et que la texture de ces fibres estdpetdans les 2 directions transverses et quasi-
isotrope dans la direction longitudinale (axe ddibbee) ce qui explique leur faible module
d’élasticité. La texture d'une fibore PAN haute rémige est plus complexe. En premiére
approche les feuillets sont associés les uns atresafiormant un ensemble de feuilles
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Caractérisation des fibres

froissées et pliees (avec parfois de faibles rayales courbure) qui s’orientent
préférentiellement suivant lI'axe de la fibre en nfant des pores principalement
longitudinaux. Dans le sens transverse, perpendieudal’axe de la fibre, les fibres ex-PAN
présentent parfois une texture mieux définie pesadsurface (texture concentrique) qu’au
coeur ou elle est aléatoire. Les fibre ex-PAN de haut raqueuvent quant a elles étre décrites
par le modele présenté (figure 5.7).

|
J] | Section
transversple

v | _ Section
f longitudinale

Surface

l\\ll‘N m Mi\“l externe

figure 5.7 : Représentation structurale d’'une fiesePAN, [102].

La texture de ces fibres est plus réguliere avexfdeillets moins pliés, froissés, et mieux
alignés suivant 'axe. Dans le sens transverse xtare est moins homogéne vers la surface
ou ces feuillets sont trés peu pliés et alignéallgdement. Ces fibres présentent des densités
assez faibles (entre 1.7 et 2gfme qui s'explique par leur caractére turbostregigt la
présence de pores allongés.

Les fibres ex-brai anisotropes sont souvent consgécomme des fibres graphite quand elles
ont été graphitisées a trés haute température {8)Q@endant une longue durée. Ceci se
confirme notamment, par l'apparition en DRX de laerdil2 qui traduit un ordre
tridimensionnel. Les feuillets sont tres alignés suivamelde la fibre et tres peu ondulés. Les
pores sont moins nombreux et de plus petite taille (un re@dtlprésenté figure 5.8).

figure 5.8 : Modele de structure d’une fibre exikaaisotrope selon Bourrat et al. [105].
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Chapitre 5 : Fibres étudiées

La texture dans le sens radial peut varier énorméffigure 5.9). Cette texture peut avoir un
réle non négligeable sur les propriétés physiques de ces.fib

Radial Onion-skin
Flat-layer Radial-folded Line-origin

figure 5.9 : Différentes textures dans le sensabdes fibres de carbone selon Edie [106].

Les propriétés de I'ensemble de ces fibres seootiginfient dépendantes de leur structuge,(d
La, L, et Z).

IIl. LESFIBRESETUDIEESDANSLA THESE

A. Fibres ex-cellulose

De multiples précurseurs de type cellulosiquevpat étre employés. Le
plus utilisé est sans doute la soie artificiellepelpe couramment rayonne, cellulose
synthétique de formule chimique ¢100s),. Le processus de fabrication décrit par Cory
[107] se décompose en trois étapes : (i) Decompasitiermique (figure 5.10) : tout d’abord
'eau adsorbée est éliminée de la rayonne paraiteitnent & 100°C (stade 1). Ce traitement
thermique entraine une perte de masse d’enviré¥.1Re 150-240°C (stade 2), I'élimination
de groupements hydroxyles et d’hydrogene permébriaation de liaison C=C et C=0 en
position équatoriale de préférence. De 240 a 406f&ti¢s 3a a 3c) la dégradation thermique
commence produisant : des goudrons suite a la fmmde molécules de type pyranose et
furanose, de 'eau et des gaz CO,,Cbnfin au dela de 400°C chaque unité de cellulese s
divise en résidus contenant quatre atomes de carbon s’assemblent pour former un
polymére carboné conduisant a une structure de dgyaphitique. La perte de masse est
d’environ 70 %. Pour améliorer le rendement et lasge de dégradation et d’apres Shindo et
al. [108] etStrong[109], des atmospheres réactives peuvent étre gégsaaair, HCI....). (i)
Carbonisation : la carbonisation peut étre réalsstes atmosphere inerte dans une gamme de
températures de 900-1500°C et pour des temps tnédsc(moins d’'une minute parfois).
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Caractérisation des fibres

D’autres atmospheres telle que HCI, peuvent égale@tea utilisées. L'application d’'une
tension pendant la carbonisation permet d’'accrd@rdegré d’orientation préférentielle et
donc d’augmenter les propriétés mécaniques debte, fnotamment le module d’élasticité
longitudinal, Bacon [110]. Le rendement global estralde 20-25 %. (iii) Graphitisation :
pour améliorer les propriétés des fibres ex-ced@lsouvent limitées par le précurseur, les
traitements a haute température ont parfois éeeteis sous tension, par exemple a 2800°C
pendant quelques secondes, [111]-[112]. Des modiétssticité eleves({500 GPa) peuvent
alors étre obtenus cela pour un codt tres important.

[ceLi-on] - mao

STASE! ‘ —H0

[ceLi-oti]e

J
240--400C
STAGE 3o l THERMAL
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CH2 i ig
i
H \
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H OH _ OH CHZ0H
H2OH o e0-a00%
STAGE ul - H20
‘CH 10}
- DENHYDRATION
-+
THERMAL N
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o : ; o
-------- '240+400°%
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! 2
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l 400-»-700%
STAGE 4 AROMATIZATION
“Hz

GRAPHITELIKE
LAYERS

figure 5.10 : Processus de fabrication des fibres@luloses [107].

Ici, nous étudierons une fibre fournie par Snecnmaedrs. Elle se présente sous forme de
tissu référencé "TC2". Lors de I'élaboration, larplyse a été effectuée a 1200°C pendant
guelques minutes. Ce tissu est composé de filadaglues de 2000 fibres |égerement
torsadés (quelques dizaines de tours par metres3. fils sont extraits du tissu dans le sens
chaine, et ont un titre de 103 tex (mesuré). Parsulde, les fils sont désensimés, des
monofilaments peuvent ainsi étre extraits sansepéette fibre sera référencée TC2.
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B. Fibres ex-PAN

Pour permettre le filage, 10 a 30 % en massBAl¢ sont dissoutes avec
des solvants polaires tels que le thiocyanate ddiusgy l'acide nitrique ou le
diméthylacetamide. Deux procédés existent pourdgdi Le premier est le filage a sec qui
s'effectue dans une chambre chaude ou I'extractionsolvant est réalisée. Le second,
proposé par Ram et al. [113], est le procédé pagdilhumide dans un bain coagulant
permettant I'extraction du solvant (figure 5.11) :

Réservoir
Séchage
Filiere
/ [ —r _
- St end B A S 1 :
e ron e— Bobinage

Bain de coagulation ~ Bainde nettoyage Bain de nettoyage
figure 5.11 : Procédé de filage humide [113].

Le passage forcé de la solution de PAN dans leslaiggs tend a orienter la structure
polymérique parallelement & la direction du fluXutllisation de solvant rend ces deux
procédés colteux.

Une troisiétme méthode expérimentale consiste aifigade PAN sous pression par addition
d’eau afin d’obtenir un matériau homogene tendablié sans utilisation de solvant, [114]. Le
processus de stabilisation est la conversion dynperie filé en un produit infusible afin qu'il
puisse supporter sans modification de morpholdglévation de température postérieure. I
doit se faire en s’assurant que l'orientation desres polymériques ne sera pas perdue. Pour
cela, le procédé décrit sur la figure 5.12 esisatii

Controle de la tension

Echappement des gaz

Fibres PAN Air recyclé

Air chaud

Bobinage des fibres oxydées

Four d'oxydation

Contrble de la tensio

figure 5.12 : Processus de stabilisation [114].
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La fiore de PAN est traitée a I'air dans une gantedempératures allant de 230 a 280°C.
Une tension est appliquée pour maintenir 'origotapréférentielle. C’est durant cette étape
gu’a lieu la formation de cycles hexagonaux pargesipes nitriles et la déshydrogénation.
L’oxydation introduit de I'oxygene qui sert de lientre les groupes. Le polymére obtenu est
alors stabilisé.

Une fois stabilisée la fibre PAN est carboniséeeeh000 et 1500°C sous atmosphére neutre
pendant quelques minutd406]. Lors de cette étape, les éléments hétéregemat éliminés
sous forme de CH H,, CO, CQ, H,0, NHs... Un matériau principalement formé de réseaux
hexagonaux de carbone désordonnés est alors obtenumasse de la fibre chute
approximativement de moitié pendant ces étapesléreant en masse de carbone autour de
45 %), la fibre passe d’'un diametre initial dep88 a un diametre final depdn environ.

La fibre obtenue n’est pas graphitisable et sonuteod’élasticité se situe dans une gamme
intermédiaire H1250 Gpa. La contrainte a rupture peut atteind@7dPa. Un traitement
thermique a des températures supérieures (THTYifmvBalignement des plans graphitiques
suivant I'axe de la fibre et permet ainsi d’augneerégerement le module (E400 GPa)
mais pas la contrainte a rupture qui chute. Urtamaént a haute température sous tension
mécanique permet, comme pour les fibres de cedulds&ugmenter plus largement son
module (E > 500 GPa).

Dans cette étude, la fibre choisie est une fibmmerciale ZOLTEK. Son identification est
PX33TWO0048-N11. La fibre a subi une pyrolyse autteut 350°C pendant quelques minutes.
Elle se présente sous la forme d’un fil continu pia 48000 fibres ensimées sans torsion dont
le titre est de 3500 tex (donnée fournisseur). ibeefa, lors de son élaboration, subi un
traitement de surface. L’ensimage est facilememhigé par une immersion dans l'eau
chaude et des monofilaments peuvent ainsi étréefaent extraits. Cette fibre est désignée
sous le terme PANEX 33.

C. Fibres ex-brai

Les précurseurs utilisés sont constitués desbrpii sont un mélange de
nombreuses espéeces aromatiques condensées gépétaisotropes. lls ont I'avantage de
donner naissance, par chauffage a 350°C, a urcrigtdl liquide, la mésophase de carbone.
Une émulsion constituée d’'un brai mésophasique emn d'un liquide isotrope est alors
obtenue (figure 5.13). Les brais naturels sontrdeglus de la distillation de pétrole ou de
houille. Des brais synthétiques possédant un taumésophase plus ou moins important ont
été obtenus par Dumont [115] & partir de différentatieres organiques. L'intérét vient de
I'apparition d’'une orientation préférentielle détht liquide de ces brais naturels quand ils
sont chauffés autour de 350°C suffisamment longsemp
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figure 5.13 : Schéma d’un brai mésophasique, [1].

Les sphéeres de Brooks et Taylor constituant le brésophasique présentent une bonne
stabilité thermique. C’est un cristal liquide corspale trés grandes unités d’hydrocarbones
aromatiques. Un produit 100 % mésophasique peeat @itenu d’'apres Azami [116] en
utilisant un gaz inerte pour agiter le brai pendenipolymérisation thermique. D’autres
procédeés, proposeés par Diefendorf et al. [117]wdthenson et al. [118] basés sur I'extraction
par solvant, permettent de produire un brai 100%sapiéasique. Suivant le procédé, des
distributions de masses molaires des unités arquoestitres différentes ont été obtenues.

Le procédé utilisé pour le filage du précurseui ffigure 5.14) permet d’obtenir, selon la
forme et les mouvements de l'agitateur du précueant le passage dans les capillaires, des
textures transverses de différents types.

Bobineur a vitesse
variable

figure 5.14 : Procédé de filage des fibres ex bfapres Zimmer et al. [119].

202



Caractérisation des fibres

Lors de la phase de stabilisation il n’est pas s&aiee d’appliquer une tension mécanique. En
effet, contrairement au précurseur PAN, la relaxatiest peu importante alors que
I'orientation préférentielle est déja tres impotearies fibres de précurseurs brai sont donc
stabilisées par exposition sous air entre 230 6f@8&elon un processus similaire a celui
utilisé pour les fibres ex-PAN. Une fois stabilisée fibre ex-brai est traitée entre 1500 et
3000°C sous atmosphere neutre sans tension méeafiqui a pour effet d’éliminer la quasi
totalité des éléments volatils hétérogénes comme lpdibre ex-PAN. Durant ce traitement,
une améelioration de l'orientation préférentiellensai qu’'un accroissement de, Let L, est
constaté. Ainsi, il est possible d’obtenir desdide trés haut module appelées quelque fois a
tort "fibre de graphite” de par leur ordre tridirsemnel (figure 5.15). Cependant, des fibres
de bas module peuvent étre aussi obtenues erauatilis brai isotrope comme précurseur.
L’ensemble de ces procédés conduit a un rendeneer® @ 80 % ce qui est bien supérieur au
rendement pour les deux autres types de fibres.

Contrainte a rupture Module d'Young
(MPa) (GPa)
2500 -

800

2000 }
600
1500 -
Contrainte a 400
1000} rupture
< Module
d'Young
4200

500 -

500 1000 1500 2000 2500 3000
Traitement thermique (°C)

figure 5.15 : Propriétés mécaniques fibres ex lrafonction du traitement thermique [1].

Dans cette étude, deux types de fibres ex brans@todiées : une fibrex-brai anisotrope,

la Thornel P100 de Union Carbide (aujourd'hui AMO@®@rformance Products) qui a été
tres largement étudiépar Huang et al[120]- [121], Villeneuve[6] et Endo[122]. Cette
fibre a subi un traitement thermique a haute terapée (graphitisation). Elle se présente
sous forme d’un fil continu plat de 2000 fibresieré®es sans torsion dont le titre est de 315
tex (mesuré). L'ensimage est éliminé par traitemger@00°C sous air pendant quelques
minutes. Cette fibre est désignée sous le term8.FPlls, une fibreex-brai isotropeproduite
par Nippon Graphite Fiber, son titre est de 410 t@onnée fournisseur). Lors de
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I'élaboration, la carbonisation a été effectuée aalentours de 1800°C pendant quelques
minutes. Elle se présente sous la forme d’un fitioo plat de 3000 fibres ensimées sans
torsion. L’ensimage est éliminé par traitement 840D pendant quelques minutes. Cette fibre
est désignée dans cette étude par I'appellation5XNO

V. PROPRIETES CONNUESDESFIBRESETUDIEES

A. Données fournisseurs

Pour chacune des fibres décrites précédemmesntpropriétés physiques
données par les fournisseurs peuvent étre présefaddeau 5.1).

Propriété TC2 PANEX 33 P10cC XNO5
Module d'Young longitudinal (GPa’ = 3C = 23E = 69( o4
Contrainte a rupture en MPa = 120( 3100 2100 1180
Densité 1.5-1.9 1.79 —1.84 2.15 1.65
Diameétre moyen um) =6,k =7 =11 =1C
Titre (tex) 103 3500 315 410
Ensimage Oui Oui Oui Oui
Traitement de surface Non Oui ? ?

tableau 5.1 : Propriétés physiques des fibres étudiées, données par les &rurss

Dés lors, il est possible de faire un lien entre peopriétés physiques, comme le module
d’Young ou la densité avec I'organisation texturdéss fibres. En effet, la fibore XNO5 a un

module et une densité trés éloignée de celle d'anatristal de graphite (E = 1000 Gpa et
p = 2.26 g.crit). De la méme facon, il apparait que la fibre Pp68séde des propriétés plus
proches de celles d’'un monocristal, ce qui tradoé structure graphitique avancée.

B. Valeurs mesurées par C. Sauder [1]

o Parameétres structuraux a la température ambiante

dooz (pm) L (nm) L, (nm) Z(°) Densité (g/crﬁ) V, (%) *
TC2 371,0 1 - - 1,99 2,8
PANEX 33 349,0 19 - 24,3 1,76 19,1
XNO5 349,0 1,8 - 30 1,61 26
P100 338,8 10,6 26 6,4 2,15 4,1

* Porosité non accessible par pycnométrie Hélium

tableau 5.2 : Paramétres structuraux obtenus [1].
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dooz2 (pM) L¢ (nm) Z(°) Densité V, (%) *

Brute 371 1 N.D 1,99 2,8

e, | THT1600°C| 368 11 N.D 1,50 23
THT 2200°C| 356 1,4 N.D 1,37 358
Brute 349 1,9 245 1,75 18,9
oANE 33 | THT 1600°C| 345 2.4 23 1,77 18,7
THT 2200°C | 343 42 19 1,06 115

Brute 349 18 30 1,61 26,0
XNOS  FHT2200°C| 345 35 30 1,63 25,7

N.D. : Non déterminée

pycnomeétrie Hélium

* Porosité non acd#egar

tableau 5.3 : Evolution des Parametres structuraux apres traitement theue [1].

= Propriétés mécaniques a la température ambiante

Module Contrainte a Module Facteur
d’Young Facteur f rupture Allongement de d'échelle
(€~0,2%) moyenne | arupture | Weibull | (Vo=1mm?®
FIBRES E (GPa) or (MPa) £r(%)
(Lo=50mm sauf P100) (écart type) |E.=E, (1+f€)| (écarttype) | (écart type) m o
brute 34(2) 0 880(150) 2,6(0,41) 7,2 389
TC2 THT 1600°C 35(2) 0 670(123) 1,95(0,35) 6,6 262
THT 2200°C 33(2) 0 720(160) 2,15(0,45) 5,2 230
brute 230(12) 20 2420(500) | 1,05(0,22) 59 930
PANEX 33| THT 1600°C| 253(16) 21 3050(650) | 1,21(0,26) 5 960
THT 2200°C| 297(14) 23 2107(405) | 0,71(0,13) 51 650
XNO5 brute 52(1) 0 1060(180) | 2,07(0,34) 7,2 530
THT 2200°C 53(1) 0 980(200) 1,88(0,37) 7 510
P100 * 690 * N.D. 2200 * 0,3* N.D. N.D.

N.D. : Non déterminée

* Données fournisseur ¢l= 25 mm)

tableau 5.4 : Résultats des tests de traction a température ambiante [1].
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Fibre PANEX 33 THT 2200°C Fibre FC2 THT 2200°C
. E/Eo O, * E/Eo (o] O *
Température %) o (MPa) £r (%) m (MTDa) (%) (MFF;a) £r (%) m (MoPa)
o 0,71 2,16
24°C 100 2107 (405) (0.13) 51 660 100 720 (160) (0.45) 51 230
R 98,5 0,80 96,6 2,39
1000°C 0.2) 2292 (410) (0.14) 6,5 950 (0.4) 789 (103) (0.31) 8,3 390
R 97,7 0,86 94,6 2,32
1200°C (0.5) 2401 (540) (0.18) 5.2 890 (0.4) 756 (118) (0.38) ND ND
o 95,7 0,85 89,5 2,68
1400°C 0.8) 2386 (507) (0.18) 5,4 810 (0.6) 825 (116) (0.36) ND ND
R 91,6 0,91 83,2 5,41
1600°C (1.6) 2359 (520) (0.23) 5,4 800 (1.0) 821 (114) (1.75) 7,9t 390
o 81,8 1,53 69,4
1800°C (1.7) 2857 (611) (0.42) 5,6 | 1020 (1.0) 605 (72) 12 (6,7)) ND ND
. 69,5 3,71 52,7
2000°C (1.8) 2348 (443) (1.84) 59t | 850 (L.7) 371 (39) | 12,7 (6,1) 10t 200
*\o= 1mnv ND : Non déterminée () écart type
Eo : Module a température ambiante E : modldetémpérature T

1 Valeurs non significatives puisque la rupture nidss de type fragile mais plastique

tableau 5.5 : Evolution des propriétés mécaniques avec la température d’essalgsour
fibres PANEX 33 et TC2 traitées a 2200°C [1].

C. Propriétés du monocristal

Avant de présenter les résultats concernardifesentes fibres étudiées, il
convient de présenter les résultats connus pounamocristal de graphite. Pour cela, une
présentation sommaire de la structure graphitigsie nécessaire. En effet, le graphite
représente la forme cristalline stable du carb@ms des conditions usuelles de température et
de pression. Il est formé de plans paralleles dia® de carbone disposés suivant des
hexagones réguliers partageant toutes leurs aeélesirs sommets (figure 5.16a). Les deux
possibilités d’organisation naturelle de ces plassilitent donc de deux distributions spatiales
: 'une est de type ABAB (figure 5.16b) ce qui @spond au systeme cristallin hexagonal,
'autre ABCABC (figure 5.16c) correspond au systemestallin rhomboédrique. Les
distances C-C dans les feuillets sont de 142.1 toesealistances entre chaque feuillet est de
335.4 pm. Sa masse volumique théorique est deqc26°. Méme si le graphite existe sous
forme naturelle, il reste difficilement exploitabladustriellement car il se trouve lié a
différents minéraux. Par conséquent, le graphit@lesdt exploité par une voie artificielle qui
permet d’obtenir un matériau encore plus pur qugréphite existant a I'état naturel. La
méthode consiste a porter un carbone non grapHitisés graphitisable) a de trés hautes
températures, ce qui entraine I'élimination desuiraigs et des défauts.
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(a) Couche graphéne

figure 5.16 : Structure graphitique [1].

Le traitement thermique d’un produit trés pur telege coke de pétrole, utilisé dans la
production d’électrodes de graphite, permet aldobtdnir un graphite microcristallin aux
propriétés variables suivant les conditions d’étabon.

De la méme facon, la forte anisotropie structudalenonocristal de graphite se répercute sur
ses propriétés mécaniques et physigues a la temapenbiante (tableau 5.6).

Parallelement au plan | Perpendiculairement au plan
Module élastique (GPa) ~ 1000 ~ 36
Conductivité thermique (W.m™.°cC™) ~ 2000 ~7
Coefficient de dilatation (K™) de-1a-1.5.10 ~27.10
Résistivité Q.m) ~4.10 ~1.10*

tableau 5.6 : Quelques propriétés du graphite monocristallin a 300 K [1].

Des lors, il est clair que les propriétés dans daesslongitudinal et transverse sont trés
différentes ce qui se répercute directement (figui&) sur les évolutions des coefficients de
dilatation longitudinalen, donnée par Nelson [123], et transveose donnée par Morgan
[124].

2 | T T 40 | ]/I

Qq 10~/ K
O

=
|

* Points expérimentaux * Points expérimentaux

" — Courbe théorique —Courbe théorique _|
-2 1 | I 1 1 | | | | 1 |
0 1000 2000 3000 0 1000 2000 3000

Temperature (K) Temperature (K)

figure 5.17 : Coefficients de dilatation du monstai de graphite [123] et [124].
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La contraction observée a basse température dalretdion a (dans les plans) s’explique par
le fait qu'a basse température, I'allongement dseaé@ cristallin dans la seule direction ¢
(important de part les liaisons du type Van der M/&ant deux couches adjacentes) produit
une contraction latérale (effet Poisson) qui ess girande que la dilatation thermique au sein
des plans cristallins. Lorsque la température amggnda dilatation thermique dans les plans
du réseau devient plus importante que la contracteoPoisson d’apres Pacault et al. [125].

V. FIBRESISSUES DU PROGRAMME EUROPEEN VAFTEM?!

Ce projet européen a pour objectif la validatiom whéthodes de caractérisation
(mécanique, thermique et thermomécanique) de fitbeesarbone et céramique. Dans le cadre
de ce projet, notre travad concerné uniguement la mesure des coefficients de dilatati
thermique (longitudinal et transverse) jusqu’'a 1500 K, de fibremlmne et céramiques
[20]. Ainsi, seule la fibre céramique Nextel 720 seraseovée ultérieurement pour valider les
mesures des propriétés thermiques.

A. Fibres Céramiques

Les principales caractéristiques fournies parpartenaires du programme
VaFTeM et relatives aux fibres céramiques sonto@gges au tableau 5.7 :

Nombre Diamétre Densité "

. : . Densité

Nom Fabricant | de fibores | moyendela | linéaire (g.cm)

parfil | fibre (um) | (tex) |
: Al,03 N720 3M 400 10-12 167 3.40
Fibres — :
. . SIC Hi - Nippon
céramiques _ 500 14 200 2.74
Nicalon Carbon Cq

tableau 5.7 : Présentation des caractéristiques des fibres céramiques dopaé&s
fournisseur.
B. Fibres de carbone

De la méme fagon, les principales caractérissqdes fibres de carbone a
caractériser pour le programme VaFTeM sont regresipé tableau 5.8 :

! VaFTeM pour : Validation of Fiber Testing Methods
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Diameétre .,
Nombre moven Densité Densité
Nom Fabricant | de fibres 4 . linéaire 3
k approché de la| (g.cm)
par fil ) (tex)
fibre (um)
C1l - Tenax 3000
T 7 2 1.77
HTA51313k|] o & | ensimées 00
C2 — Tenax
12000
HTA 5131 Tenax o, 7 800 1.77
ensimées
12k
. C3 — Tenax 24000
Fibres de
HTA 5411 Tenax non 7 1600 1.77
carbone o
24k ensimées
C4-RB1 SPS 720 9-11 160 1.8
0.72k ensimées '
C5 - RB2 ST] 2000
SPS o, 5-7 370 1.99
2k ensimeées
C6 — Tenax 6000
T 7 4 1.7
HTA 5131 6k enax ensimées 00 >

tableau 5.8 : Présentation des caractéristiques des fibres de carbone données par le
fournisseur

On notera que la fibre référencée C5 est identi@yua fibre TC2 déja présentée, on la
désignera uniquement TC2 par la suite.

V1. PHOTOGRAPHIESMEB DE LA SECTION DESDIFFERENTESFIBRES

Compte tenu de la grande diversité texturale diésreintes fibres (voir figure 5.9), il
est intéressant d'illustrer I'allure des sectioeda@lites les fibres (figure 5.18).

\\

5.8 kV x11.8K 2.7385m

(a) Fibre C1

T

(b) Fibre C2

Ok '3.73sm
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_.\-

5S.8 kV x5.8080K 6.800rm

(g) Fibre Hi-Nicalon (h) Fibre XNO5

210



Caractérisation des fibres

(j) Fibre PANEX 33 (j) Fibre P100
figure 5.18 : Photographie MEB de la coupe transeetles différentes fibres.
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VI1l. CONCLUSION

Cet état de I'arinon exhaustifsur les matériaux carbonés et plus particuliéretries
fibres de carbonegpermet d’expliquer les raisons d’'une tetleversité structurale En effet,
cette derniereésulte principalement déassociationde trois points nature du précurseur
processus de fabricatiorttempérature de pyrolyséiinsi, comme en témoignent le schéma
(figure 5.9) et les photographies MEB (figure 5,18) grand nombre de textures peuvent
étre généréetors de I'élaboration.

Des lors, toutd’importance de disposer de banc aeesuressusceptibles delassifier ces
fibres selon leur propriétémécaniquesthermomécaniquegtthermiquesapparait.
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Mesures sur les différentes fibres

Cette derniere partie, consacrée a la mesure d#érentes fibres est le résultat de
'ensemble des développements expérimentaux etighés détaillés dans les deux
précédentes parties. Les caractérisations ont égraupées par grandeurs physiques,
permettant ainsi de comparer les fibres entre elleégpendant, comme les propriétés
structurales propres a chaque fibre (anisotropie se)répercutent de maniere différente sur
les propriétés physiques, une synthese situédia tke chaque partie permettra de souligner
les principaux résultats.

A lissue de ces caractérisations thermomécanigélestriques et thermiques, nous tenterons
de fournir une sorte de « caryotype » pour lesdéifites fibres étudiées.
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| . MESURE DU COEFFICIENT DE DILATATION TRANSVERSE

Pour une plus grande clarté, seules les mesuresetfficient de dilatation spécifique ont
été représentées. En effet, a partir de cette #too)ul est possible de calculer le coefficient
de dilatation moyen et vrai. De la méme facon, poettre en évidence les fibres anisotropes,
le coefficient de dilatation longitudinal a été symosé.

A. Fibres de carbone issues du programme EuropéenekaFT

Dans un premier temps, I'ensemble des mesures t@edex dans le cadre du
programme Européen VaFTeM seront présentées. hessffournies ont des températures
d’élaboration d’environ 1200°C, ce qui explique das mesures n'ont pas été réalisées au
dela, sinon le matériau se serait transformé. Rspes principales caractéristiques reportées
(tableau 5.4), les fibres référencées C1, C2, @Bnent du méme fabricant (Tenax), ont la
méme masse volumique (1770 kg)mseul le nombre de fibres par fil change. Par
conséquent, on peut s’attendre a obtenir des agsuttentiques. De la méme facon, la fibre
C6 de chez (Tenax) n'est pas trés différente peisgumasse volumique est de 1750 Kg.m
Ensuite, les fibres C4 et TC2 dont le fabricant €PS), ont des géométries assez
particulieres (figure 5.18), ce qui risque de forémt compromettre les mesures de diffraction
qui résultent d’'un phénomene de surface.

1.C1

Sur cette fibre, deux mesures du coefficient dlatation transverse
spécifiqgue ont été réalisées ainsi qu’'une mesurecaddficient de dilatation longitudinale,
(figure 6.1). On rappelle que la dilatation spégi® exprimée en % correspond a la
déformation du matériau.

0.7
¢ transverse 1
¢ transverse 2
06 —e— longitudinale

o
a1
I

0.3 fesememsmesenens e oo o

0.2 1

Dilatation spécifique (%)

o
[EEN
I

200 400 600 800 1000 1200 1400

Température (K)

figure 6.1 : Dilatations spéecifiques transverséogigitudinal de la fibre C1.
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Tout d'abord, les courbes de dilatation sont trégraductibles puisque les valeurs sont
identiques sur toute la gamme de température. tEndas résultats obtenus montrent que la
déformation transverse est supérieure a la ditatdtingitudinale, ce qui traduit une certaine
anisotropie de la fibre. Le rapport d’anisotrop#ig avec la température et peut étre estimé a
5 a 1200 K. Finalement, cette fibre se dilate pmusque sa déformation transverse reste
inférieure a 0.6 % a 1300 K.

2.C2

Les résultats obtenus (figure 6.2) sur la fid2 présentent une moins
grande reproductibilité mais restent toujours igprds aux erreurs de mesure pres.

0.7
¢ transverse 1
¢ transverse 2
0.6 |---- —*—longitudinale ... ...l R
: ¢
: .
g 0.5 <
o :
5 0.4 :
S :
Ndb) E
0.3+ :
c ;
i) :
< 0.2 1 :
s} E
a :
0.1+ !
0.0 - —$ 4 i ; : ;
200 400 600 800 1000 1200 1400
-0.1 : : : : :

Température (K)

figure 6.2 : Dilatations spécifiques transverseagigitudinal de la fibre C2.

Comme pour la fibore C1, cette fibre, légerements pdunisotrope (rapport égal a 6.26 a
1200 K), présente la méme déformation transversdajprécédente : 0.5 % a 1200 K.

3.C3

Concernant la fibre C3, les résultats obtenugurg 6.3) sont assez
reproductibles. Il faut noter que les points isdada premiere mesure sont un peu éloignés
par rapport a ceux mesurés lors du deuxieme d38as ce cas, la valeur de la déformation a
1200 K est d’environ 0.57 %, contre 0.52 % pouddaxieme mesure. Lors des précedentes
mesures (fibre C1 et C2) les valeurs obtenuesndtdienviron 0.5 %. Ce qu’il faut souligner,
c’est que grace au calcul d’erreur, il est facéecdmprendre ce résultat. En effet, pour®(a 1
mesure, l'incertitude est de 10 %, alors qu’ellsitge autour de 4 % pour 15 mesure. Par
conséguent, avec la méthode développée, mémevaldar absolue d’'une mesure n’est pas
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parfaite, la détermination de l'erreur donne unriédgpe fiable. De plus, le rapport
d’anisotropie relevé ici est Iégérement plus fa{dl® a 1200 K).

0.7
¢ transverse 1 : : : :
¢ transverse 2 : : : RS

0.6 1--- —*longitudinale .__.i .. i SR E5

o
a1
I

0.3

0.2 1

Dilatation spécifique (%)

o
H
|

0.0 v\%égvéy v T i

200 400 600 800 1000 1200 1400

Température (K)

figure 6.3 : Dilatations spécifiques transverséogigitudinal de la fibre C3.

Finalement, les mesures effectuées sur les fibte<C€ et C3 confirment que ces trois fibres
ont des propriétés thermomécaniques identiques ifmextitudes pres) et que le procédé de
filage ou plutét la quantité de fibres par fil 'ggas un facteur qui se répercute sur les
propriétés thermomécaniques.

4.C4

Les mesures effectuées sur la fibre C4, pouwrdi il convient de reporter
a nouveau son image MEB (figure 6.4) sont extrénmeimééressantes :

i 5
5.8 kV x8.99Kk 3

LS

figure 6.4 : Photographie MEB de la section deilme C4.
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En effet, compte tenu de la géométrie de cette fibsemble difficile d’effectuer des mesures
a l'aide du phénomene de diffraction pour lequeliteeractions électromagnétiques entre le
faisceau laser et la surface de la fibre interéenCependant, les résultats issus défet
2°M® mesure (figure 6.5) montrent que pour une posfiiom du faisceau sur la surface de la
fibre, les mesures sont répétitives. Par contreéalisant une rotation de 180° de la fibre par
rapport a I'axe longitudinal (mesure transverse) 1B3 valeurs mesurées sont différentes. Par
conséquent, il semble difficile de vouloir caraisér ce type de fibres sans effectuer des
mesures a différentes positions angulaires enfi@deeau incident et la fibre.

¢ transverse 1
181 ¢ transverse 2

A transverse a 180°:
—e— longitudinale ; : : P
1.64----------- - ‘ ----------------- Frmemrnememeene -A --------

200 400 600 800 1000 1200 1400
Température (K)

figure 6.5 : Dilatations spécifiques transverséogigitudinal de la fibre C4.

Malheureusement, il n’est pas possible a I'heuteedle d’inclure un systeme de rotation des
mors de fixation de la fibre. En effet, ce dispbgilie mesure sert a des caractérisations
mécaniques et ne peut pas étre modifie. Cependatte évolution apporterait des
renseignements supplémentaires notamment pouibles fdont I'anisotropie existe dans les
directions (r,0). Cela permettrait certainement de mieux compeeiels problemes liés aux
contraintes mécaniques locales lorsque ces filnmgsenirobées dans une matrice. En effet, de
par la géométrie et d’apres les remarques faites. aucinska [23] ou P. Gagnaire [14], il
ne serait pas impossible d’avoir des dilatatiorsalles apparentes tres importantes, voire
méme des phénomenes de striction induits par lagée.

5.C6

Finalement, les résultats obtenus sur la fibe(fi@ure 6.6), pour laquelle
seule la masse volumique difféere par rapport abose§i C1 a C3, montrent que la dilatation
longitudinale est assez similaire alors que latalilan transverse est Iégérement supérieure,
0.6 % a 1200 K contre 0.51 % pour les autres fib@sa entraine une augmentation du
rapport d’anisotropie qui passe a 7.38 a 1200 Ke@dant, il faut noter la reproductibilité
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parfaite sur cette fibre puisqu'un écart inférieurl % est obtenu a partir de 600 K.
Globalement et en tenant compte de I'ensemblerimstitudes de mesures obtenues sur les

fibres Tenax, il apparait que la dilatation eshidgie.
0.7

¢ transverse 1
¢ transverse 2
0.6 4 —*longitudinale

o
a1
I

0.3 1

0.2 1
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figure 6.6 : Dilatations spécifiques transverseagigitudinal de la fibre C6.

B. Synthese sur les fibres de carbone du programmé&aMF

Les coefficients de dilatation transverse spéadigbtenus sur ces fibres sont reportés
sous forme d’histogramme (figure 6.7),Ta= 1000 K, ainsi que l'incertitude de mesure

calculée pour chacun des points.

0.6 ensese e e me e

mCi1 mCl2 BEBC21 BC22 EBC3.1 BC32

o
(63}
I

Dilatation spécifique (%)

% C6.1

% C6.2

figure 6.7 : Dilatation spécifique transverse a 0, fibres C1, C2, C3 et C6.
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Chapitre 6 : Mesure sur les différentes fibres

Cette représentation a le mérite de mettre en Be@déa bonne qualité des mesures mais
surtout de I'évaluation de lincertitude qui a fHdbjet d’'un travail importarit Ainsi, il
apparait qu'a 1000 K, le coefficient de dilatatispécifique moyen sur les 4 fibres est
d’environ 0.4 %, ce qui représente (adee 7 um), une variation de diamétre égale a 28 nm.
La précision moyenne est d’environ 4 %, ce qui @oane résolution spatiale des mesures
d’environ 1 nm. Pour ces mesures, la valeur es fos supérieure a la résolution limite
annoncée (0.3 nm) a cause tout simplement du deuitesure.

C. Fibres céramiques

Une autre campagne de mesures a été réaliséessiilbrds céramiques qui présentent
'avantage d’étre parfaitement isotropes, ce quirmg¢ dapporter une validation
supplémentaire & celle déja effectuéar un filament de tungsténe. Cependant, I'intdeét
ces mesures est double. En effet, une des limiwmtio dispositif de mesure est le systeme de
chauffage utilisé (effet Joule), ce qui limite lewsures au cas des fibres électriquement
conductrices. Ainsi, dans I'exemple qui va suivie $a fibre Nextel 720, trés isolante
électrique, un dépot de pyrocarbone (épaisseurO<nif) a été effectué a la surface de cette
derniere permettant de la chauffer jusqu’a des ézatpres de 1300 K. Finalement, une fibre
Hi-nicalon dont les propriétés sont bien connuessda littérature a également été mesurée.

1. Fibre Nextel 720 avec dép6t de carbone

Les résultats obtenus (figure 6.8) montrent qes tilatations spécifiques
transverse et longitudinale sont quasiment ideesqu
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figure 6.8 : Dilatations spécifiques transverséogtgitudinal de la fibre céramique

Nextel 720.

! Voir chapitre 1. IV : Optimisation par la recheecét le traitement de I'erreur expérimentale paischation du
dispositif et de la méthode d’estimation.
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En effet, I'influence du dépbt semble faible devémtdilatation principale imputable au
matériau brut. Méme s'il est difficile d’extraire d'incertitude de mesure la part relative au
dépdt, il est facile de montrer a I'aide d’'un célgue cette influence peut rapidement devenir
non négligeable lorsque I'épaisseur du dépdt autgndhour cela, considérons que le
coefficient de dilatation moyen du dépét est prodeecelui du monocristal de graphite
(figure 5.17) dont la valeur est 30A&™ & 1000 K. A la température de 1300 K ou les
valeurs sont plus éloignées (figure 6.8), celaespond a une variation relative de diametre
de 0.04. En prenant une épaisseur de dép6t dermipDamgmentation de cette derniere serait
de 4 nm (aved = 10 um). Sachant que la déformation longitudinale esinég a 0.6 %, que
le matériau est isotrope, la variation de diamattendue serait de 60 nm. En effectuant le
rapport entre la contribution du dép6t et la vaaiattendue, un écart de 6.5 % est obtenu.
Sachant que I'écart observé entre la déformatiogifodinale et transverse est de 15 % a
1300 K, que l'incertitude de mesure est estimée %lil semble que la différence est induite
par la contribution du dépot.

Cette constatation montre que de nombreuses éfuoi@saient étre réalisées a partir de
cette configuration. Ainsi, il serait possible dettre en évidence a partir de quelle épaisseur
le dépdt n’influe pas, cela sans connaitre la difetn propre au dépdt. Ou, a l'inverse, a
partir de la connaissance des coefficients de dilah des matériaux, substrat et dépét,
d’estimer avec une précision proche du nanomeééeisseur de ce dernier, cela a trés haute
température.

2. Fibre SiC Hi-Nicalon

Une derniere mesure relative au programme Eeropéut étre présentée. Il
s’agit de caractériser la fibre Hi-Nicalon (figl8e) :
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figure 6.9 : Dilatations spécifiques transverséogtgitudinal de la fibre céramique

Hi-Nicalon.
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Chapitre 6 : Mesure sur les différentes fibres

Ces mesures refletent parfaitement I'isotropie elenatériau pour lequel les coefficients de
dilatation spécifique transverse et longitudinahtsadentiques sur toute la gamme de
température, avec un léger écart en fin de gamme.

En conclusion, méme si les mesures réalisées @acadre de ce programme n’'ont pas été
réalisées a trés haute température, elles auronmjged’éprouver le dispositif, la méthode
d’estimation et les logiciels associés. De plusceariain nombre de phénomenes intéressants
comme ceux détectés sur les fibres ou la géonréast pas circulaire (C4) ou celui mettant
en évidence l'influence d'un dép6t de surface sgrfibres (Nextel 720) montrent que ce
dispositif, utilisé pour déterminer la dilatatiomansverse, pourrait évoluer pour servir a
d’autres types de caractérisations.

D. Fibres de carbone a caractériser dans le cadeetede

Les caractérisations relatives aux fibres préwieess le cadre de la thése peuvent étre
présentées. Il a été montré (chapitre 5) que d¢eesfiont été retenues pour leur diversité
structurale gu’il s’agissait de mettre en évideloce des nombreuses caractérisations qui vont
suivre.

1. Fibre TC2

Tout d’abord, les résultats obtenus sur la filéférencée TC2 peuvent étre
présentés (figure 6.10) a titre indicatif.
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0067 """""""""""""""""""""""""""""""""""""" ;'/"'/"/'}"'/'"""""'/')'/""""'/ """""
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figure 6.10 : Dilatations spécifiques transversdogigitudinal de la fibre TC2.
En effet, cette fibre dont la géométrie de surfdiceire 6.11) est comparable a un tréfle ou a

un haricot est apparentée a la fibre C4. Pourpe d fibres, il semble difficile de fournir un
coefficient de dilatation sans effectuer les mesardifférentes positions angulaires.
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- 1K 200 2

figure 6.11 : Photographie MEB de la section déliae TC2.

De plus, les mesures obtenues (figure 6.10) socdrenmoins répétitives que celles déja
effectuées sur la fibre C4. Ici, le bruit de medi¢@ux « défauts » de surface est encore plus
important que précédemment et entraine une digpedss mesures pouvant atteindre 50 %.
De plus, lorsque la température avoisine 1000-150fes phénomeénes de rotation de la fibre
par rapport a l'axe longitudinal apparaissent et tisgluisent par une chute ou une
augmentation brutale du coefficient de dilatatioansverse induit par un décalage de la
position absolue de la fibre par rapport a la e¥ée. Il faut retenir que le dispositif de
mesure n’'est pas adapté a ce genre de fibres. dJugos expérimentale envisageable serait
d’utiliser deux barrettes de détection, ce qui ptrait de détecter les rotations de la fibre.

2. XNO5 traitée a 2200°C

Les mesures effectuées sur la fibore XNO5 tra@té2200°C (figure 6.12)
confirment le caractere quasi isotrope de cettridis.
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figure 6.12 : Dilatations spécifiques transverséogigitudinal de la fibre XNO5.
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Chapitre 6 : Mesure sur les différentes fibres

3. Fibre PANEX 33

Des mesures ont également été effectuées suiibdes anisotropes pour
lesquelles un traitement thermique améliore I'daéon des plans. Cela se traduit (figure
6.13) par une variation de la dilatation transverse

1.8 romrmmrmrr o srrrmenoennaa
& transverse brute : : :
® transverse traitée a 1600°C : : :
1.6 1 A transverse traitée a 2200°C L Jrosmeennonee aA
¢ longitudinale brute : : A :
14 o |ongitudinale traitée a 1600°C
: A longitudinale traitée a 2200
S 12 : ;
[<H)
>
g 14
‘O
2
& 0.8+
5
g 0.6
8
A 0.4+
0.2 1
0 -
D
-0.2 -

Température (K)

figure 6.13 : Dilatations spécifiques transverséoetgitudinal de la fibre Panex 33.

La déformation longitudinale diminue avec le traient thermique ; on notera que cette
derniére est négative a basse température aveassage a zéro qui s'effectue a 500 K pour
la fibre brute et a 700 K pour la fibre traitée 20@°C. Ce phénoméne, logique sur un
monocristal de graphite, est connu sur ce typehae.fll résulte des interactions de type Van
der Waals qui produisent une contraction latérafée{ Poisson) qui est plus grande que la
dilatation thermique au sein des plans cristallibersque la température augmente, la
dilatation thermique dans les plans du réseau deyieis importante que la contraction de
Poisson d’aprés Pacault et al. [125].

De plus, il apparait clairement que le traitemdrgrmique augmente le coefficient de

dilatation transverse spécifique, alors que damaéene temps, la déformation longitudinale
va diminuer.

Par conséquent, cela augmente [l'anisotropie desesfibce qui est effectivement

caractéristique d’une amélioration de la struct(réorientation). Pour illustrer ce propos

(figure 6.14), le calcul du degré d’anisotropiefimiécomme la valeur absolue du rapport

entre la déformation transverse et la déformatmmgitudinale est réalisé. Ce rapport est
ensuite représenté en échelle logarithmique enitonde la température.
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figure 6.14 : Degré d’anisotropie de la fibre Par&X pour les différents traitements
thermiques.

Une premiere remarque concerne le maximum de cporamui théoriquement est infini
puisqueg — 0. En pratique, les points de mesure ne passenffggaément exactement en
Zéro, ce qui expligue que les valeurs calculéesoient pas infinies.

Cependant, cette représentation nous révéle quiedeé d’anisotropie décroit lorsque la
température augmente, cela indépendamment duntexitethermique. En revanche, cette
décroissance est d’autant plus rapide que la teanhpér de traitement est grande, ce qui
traduit 'avancement du degré d’anisotropie quiraagte également avec la température de
traitement thermique. En effet, potir= 1000 K, le rapport vaut : (i) 7 pour la fibreutw,

(i) 12 pour la traitée a 1600°C et (iii) 27 pouar traitée a 2220°C. De la méme fagon, la
température ou le rapport entre la déformationstrarse et longitudinale est infini se décale
vers les hautes températures lorsque la tempémdduraitement thermique augmente.

En conclusion, cet exemple illustre bien tout énét de I'apport de notre méthode de mesure
du coefficient de dilatation transverse sur la caissance des parametres thermostructuraux
des fibres de carbone.

4. Fibre P100

Une derniere mesure, effectuée sur la fiore P&g@lement réputée pour
étre fortement anisotrope, car sa structure estheral’'un monocristal est présentée (figure
6.15). Les résultats obtenus sont trés répétiifec une erreur légerement plus importante a
tres haute température ou la déformation transvaiteént 1.7 %. De la méme fagon, une
représentation en échelle logarithmique du rappdietnisotropie peut étre illustrée
(figure 6.16).
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figure 6.15 : Dilatations spécifiques transverséogigitudinal de la fibre P100.
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figure 6.16 : Degré d’anisotropie de la fibre P100.

Ce résultat montre toujours une diminution du rappéanisotropie lorsque la température
augmente, avec une valeur de 10 a trés haute tataper(2500 K). De plus, ce rapport
semble assez symétrique de part et d’autre deripéeture ou la déformation longitudinale
passe par zero.

E. Synthese concernant les fibres de la these

L’ensemble de ces mesures nous donne accésaaamgires structuraux

associés aux diverses fibres de carbone. Bien dumtéan mesure des coefficients de dilatation
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transverse a trés haute température avec uneptéltesion et une bonne connaissance de
I'incertitude constitue une avancée forte. Cependaest le couplage entre les mesures de la
déformation longitudinale et transverse qui perdiapporter des éléments de réponse. En
effet, il a été démontré que pour les fibres anigas, la déformation longitudinale était
négative jusqu’a une certaine température, varisdlien le type de fibres et la température de
traitement thermique. De plus, les représentat{@ns4 et 6.16) ont permis de traduire la
variation d’anisotropie en fonction de la températet de montrer que la température ou la
déformation longitudinale passe par zéro corresaibrédla valeur ou le degré d’anisotropie
était maximum (théoriqguement infini).

||. PREMIERES MESURES DU COEFFICIENT DE POISSON

Dans cette partie, seulement une fibre a pu @n&ctérisée. Il s’agit de la fibore XNO5 qui,
de part son isotropie et son fort allongement augpture était une bonne candidate.

A. Fibre de carbone quasi-isotrope, XNO5 traitée 220

Pour cette fibre, les mesures ont été réaliséearmigamme de température allant de
300 a 2300 K. Pour chaque température, le codfficile Poisson a été mesuré pour des
déformations longitudinales allant de 0.05 a 1.75Malgré la précision affichée pour la
mesure de la déformation transverse, les résudtais assez dispersés, notamment pour de
faibles déformations longitudinales. Sachant quer pes fibres, les déformations étaient
élastiques linéaires, le coefficient de Poissotéacalculé en tragant la déformation transverse
en fonction de la déformation longitudinale. Cetarpet d’obtenir une droite dont la pente
représente le coefficient de Poisson moyen. Lesuvalmesurées a différentes températures
ainsi que la valeur moyenne calculée sont repo(fiepse 6.17, 6.18 et 6.19).
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figure 6.17 : Déformation transverse en fonctionaldéformation longitudinale de la fibre
XNO5 traitée a 2200°C, a T = 300 K.
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Déformation longitudinale (%)
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figure 6.18 : Déformation transverse en fonctionaldéformation longitudinale de la fibre
XNO5 traitée a 2200°C, a T = 1300 K.
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figure 6.19 : Déformation transverse en fonctionaldéformation longitudinale de la fibre
XNO5 traitée a 2200°C, a T = 2300 K.

A partir de ces résultats, I'évolution du coeffitiele Poisson en fonction de la température
peut étre tracée (figure 6.20).
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figure 6.20 : Coefficient de Poisson de la fibreO8Nraitée a 2200°C en fonction de la

température.

Cette illustration révele que le coefficient ded2on, relativement constant, oscille autour de
0.2. Cependant, une décroissance est a noter @dtetF00 K, ou I'on voit le coefficient de
Poisson passer de 0.23 a 0.2 avec un comportesyenptotique qui semble étre atteint.

En conclusion, ce résultat démontre la faisabdiés mesures du coefficient de Poisson et
plus particulierement de la déformation transvers#a indépendamment des incertitudes
(10 %). Pour renforcer la cohérence des résullatsacé (figure 6.21) de la variation de
volume de la fibre a la température ambiante pamgse peut étre effectué :

o
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figure 6.21 : Variation du volume de la fibre XN@&itée a 2200°C en fonction de la

déformation longitudinale appliquée.
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Il apparait que le volume décroit linéairementdoisla déformation longitudinale augmente.
Lorsque cette derniere est de 1.75 %, la variatiornolume se situe autour de 0.8 %, ce qui
est tout a fait cohérent.

En conclusion, ces mesures du coefficient de Poisgostituent une premiére tentative a tres
haute température nécessitant une étude plus impiat Cependant, les résultats obtenus sur
la fibre XNO5 traitée a 2200°C sont trés encourageaet laissent entrevoir des perspectives
plutét favorables. Un calcul du coefficient de Rois a partir des courbes de diffraction des
rayon X et de la connaissance des modules élastiJusn monocristal de graphite est en
cours. Il devrait permettre d’obtenir une valeuth€orique » a la température ambiante pour
cette fibre quasi isotrope.

[11. MESURE DE LA RESISTIVITE ELECTRIQUE

Pour les besoins liés aux mesures de la capdo@émigue massique a pression
constante, une méthode originale de mesure desistivié électrique a été développée. Le
principal but était de pouvoir caractériser lesrdg tres conductrices pour lesquelles un
gradient thermique dU aux pertes par conductiomraipentre la zone isotherme de la fibre et
les mors de fixation (qui reste a la températurbiante). Ce phénomeéne a déja été souligné
pour un filament de tungstéhet il est quasiment inexistant sur la plupart tlbses de
carbone, au moins sur la gamme de températureéét(@d00-2500 K)Seule la fibore P100
est a prendre avec précautions car, de par sa fragilité, il n'a @tspossible d’effectuer ces
mesures sans Vvoir la fibre se casser lors des manipulati®as conséquent, les valeurs de
résistivité représentées (figure 6.25) sont forcements stimeées.En effet, les pertes par
conduction vont engendrer une surestimation deulaspnce dissipée par effet Joule aux
bornes de la fibre.

A. Présentation des résultats obtenus pour les ditiEsdibres

Les mesures de résistivité électrique présentédsssious ne seront pasmmentées
individuellement Les fibres sonprésentéeslela plus isolante (TC2p la plusconductrice
(P100. En effet, la résistivité électrique est une geamdjui dépend surtout de I'organisation
structurale de la fibre et du paramétgeAinsi, comme nous I'avons montré au chapitrees, |
fibres ont pu étre classées de la moins organidaepkus organisée. Il apparait que la fibre
P100 est celle qui se rapproche le plus d'un mastatrde graphite alors que la fibre TC2,
non graphitisable, présente de nombreux défauts.c&®séquent, cette méme logique se
retrouve lors des mesures de la résistivité etperi
Il faut cependant noter que quel que soit I'orgatnis structurale de la fibre, uraitement
thermique diminue la résistivité

! Voir chapitre 3.111.B.4 : Validation sur un filamede tungsténe
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1. TC2 brute et traitée a 2200°C
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figure 6.22 : Mesure de la résistivité électriquesld fibre TC2.
2. XNOS5 brute et traitée a 2200°C
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figure 6.23 : Mesure de la résistivité électriquesld fibre XNO5.
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Chapitre 6 : Mesure sur les différentes fibres

3. Panex 33 brute, traitée a 1600 et 2200°C
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figure 6.24 : Mesure de la résistivité électriqueeld fibre Panex 33.
4. Fibre P100 brute
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figure 6.25 : Mesure de la résistivité électriquesld fibre P100.

La mesure de la résistivité électrique de la fiB€®0 n’'a pas pu étre effectuée dans
les conditions optimales. Par conséquent, mémessivaleurs ne sont pas trop
éloignées de la réalité (difference < 20 %), aflesont pas justes.
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V. MESURE DE LA CAPACITE THERMIQUE MASSIQUE A PRESSION CONSTANTE

LES MESURES DE LA CAPACITE THERMIQUE SONES PREMIERES REALISEESSUR MONOFILAMENT A TRES HAUTE
TEMPERATURE CES MESURES SONT DIFFICILES A INTERPRETER CAR DE NOMBREUX PARAMETRES
INTERVIENNENT . AINSI, POUR TENTER DE FOURNIR UNE EXPLICATION PARALLELHVIA LA THEORIE), DES
CALCULS DE DYNAMIQUE MOLECULAIRE (COLLABORATION AVEC P. CHANTRENNEZ) SONT EN COURSLE BUT EST
D’'INTEGRER LES PARAMETRES STRUCTURAUX QUI DIFFERENQNE LES FIBRES CELA A L’ECHELLE DE LA MAILLE
ELEMENTAIRE POUR CALCULER LES CAPACITES THERMIQUES

A. Présentation des résultats obtenus pour les ditigsdibres de carbone

Pour I'ensemble des représentations, une courbrésemant les valeurs obtenues sur
un monocristal de graphite est ajoutée a titrecatifi Touloukian [63]. Cependant, il faut
garder a l'esprit que les fibres sont des matériearbonés, et qu’en aucun cas elles ne
peuvent étre assimilées a un monocristal, .

1. TC2 brute et traitée a 2200°C

Sur la représentation (figure 6.26), deux tygesnesures sur la fibre traitée
a 2200°C, ont pu étre effectuées ; I'une a I'aideddspositif développé dans cette étude et
l'autre par calorimétrie différentielle & balay@géDSC Il Setaram) jusqu’a 1000 K,
(D. Rochais au CEA Le Ripault). Pour cette dernil®fibres ont été broyeées.
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— 2000
X
2
= 1500 -
© 1000 --------o $‘ ----------- foneee e Fomeeeed S RALGL LTI R Heennneen
:5 : ® TC2 brute, mesurée sur notre dispositif :
500 ¢ TC2 traitée a 2200°C, mesurée sur notre dispositif;
& TC2 traitée a 2200°C, mesurée au Ripault par DS@:
: :  — Monocristal de graphite [62]
0 i i i ; i i i i
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Température (K)

figure 6.26 : Capacité thermique massique a pressanstante de la fibre TC2

! Voir chapitre 3.1.A.3 : Relation entre la capacfiérmique & volume et & pression constante
2 INSA Lyon, Centre de Thermique de Lyon (CETHIL).
% Principe de mesure expliqué au chapitre 3.1.C.2.
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Chapitre 6 : Mesure sur les différentes fibres

Les résultats obtenus montrent que sur la fibiegéga 2200°C, les mesures effectuées sur un
dispositif et une gamme de mesure différents sordceord avec celles mesurées sur notre
dispositif. Ce résultat est d’autant plus satisfaisque la température de «jonction »
correspond a la sensibilité limite de notre détaciafrarouge et que par conséquent, les
points de mesure sont entachés d’une incertitutegrande< 10 %).

Le cp de la fibre brute est léegerement supérieur a cleda fibre traitée. Autour de 1200 K, il
semble atteindre une asymptote égale a la valewrdie la fibre traitée. Cette derniere
présente le méme comportement avec une limite asyiompe atteinte autour de 2000 K, puis
une augmentation importante va apparaitre, avecéwotution linéaire pour atteindre la
valeur de 2500 J.kgK™ & 2400 K. Ce comportement atypique ressemblenfi@né & celui du
monocristal de graphite.

Concernant les limites asymptotiques observéess pltuvent étre assimilées, selon Einstein
et pour un comportement harmonique, a la frequemmemale de vibration des atomes du
réseau. Ainsi, pour ces fibres, deux températuiEmstein (ou de Debye) peuvent étre
proposeées. La premiére se situerait autour de X@fbre brute), la seconde autour de
2000 K (fibre traitée) avec pour cette dernierecomportement anharmonique dd aux modes
optiques de vibration des phonons au dela.

2. XNO5 traitée a 2200°C

La fibre XNO5 traitée a 2200°C, dont la masstumwique est estimée a
1610 kg.n, présente uge bien supérieur a celui du monocristal (figure 6.27)
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— 2000 -

—

1500 -

co(T) [3.kg".K

1000+ ' ' . ' : ;
# XNO5 traitée a 2200°C, mesurée sur notre dispositif

— Monocristal de graphite [62
£00 ] : te graphite [62]

0 ‘ ‘ ‘ : i : : :
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Température (K)

figure 6.27 : Capacité thermique massique a pressanstante de la fibre XNO5.

L’évolution est monotone croissante et aucune éragymptotique ne semble étre atteinte.
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3. Panex 33 brute, traitée a 1600°C et 2200°C

Les mesures effectuées sur la fibore Panex 38urfi 6.28) sont

intéressantes :
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o ! A Panex 33 traitée a 1600°C, mesurée sur notre dli§pos
500 f-----meeeeee Froeeoeeoooe : & Panex 33 traitée a 2200°C, mesurée sur notre di§pos
; i © Panex 33 traitée a 2200°C, mesurée au Ripault B&r D
0 P Monocrlstal de graphite [62] . . :
T T T T 1
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Température (K)

figure 6.28 : Capacité thermique massique a pressanstante de la fibre Panex 33.

En effet, la fibre bruted = 1750 kg.n¥), puis traitée & 1600°Co(= 1770 kg.n?) et a
2200°C fp = 1820 kg.r%) ont été caractérisées sur notre dispositif. Dis,dh fibre traitée a
2200°C a également été mesurée par DSC. Tout copuue la fibre TC2, les mesures
effectuées sur deux dispositifs différents soraesord.

Ensuite, I'influence du traitement thermique esnbmise en évidence puisqu’une diminution
du cp est révélée lorsque la température de traitemegrhante. Cela s’explique surtout par
une augmentation de la masse volumique (baissa perosité) et par une augmentation des
longueurs de cohérence qui conduisent a une augtimente la conductivité thermique de la
fibre.

En revanche, sur cet exemple, les effets anharmesigpparaissent sur la fibre traitée a
2200°C, alors que les deux autres ont une évollinéaire.

4. Fibre P100 brute

Finalement, la fibore P100 a été mesurée (figugd). Ces valeurs sont a
prendre avec précaution et sont fournies a tineatif.
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figure 6.29 : Capacité thermique massique a pressanstante de la fibre P100.

La capacité thermique de la fibore P100 fait appelleles mesures de reésistivité
électriques réalisées dans des conditions difficiear conséquent, méme si les

valeurs ne sont pas trop €éloignées de la réalitiérehce < 20 %), elles ne sont
pas justes.

V. MESURE DE LA DIFFUSIVITE ET CALCUL DE LA CONDUCTIVITE THERMIQUE
LONGITUDINALE

A part les mesures réalisées par Yamane[jl8jqu’a 800 K, aucune mesure de la diffusivité
thermique sur monofilament et a trés haute tempéeat’existe dans la littérature.

A. Présentation des résultats obtenus pour les ditiEsdibres

Pour l'instant et comme cela a été démontré lossndedélisatiorfset confirmé avec la
validation sur un filament de tungstétes fibres dont la conductivité est importante (P100)
sont plus faciles a caractérisetes mesures effectuées sur les filples isolantegXNO5 et
TC2) ainsi que sur les fibrdertement anisotropegPanex 33) sont a prendagec plus de
précautions Cependant, la difficulté n’est pazs différentede celle rencontrée lors de la

validation sur la fibre céramique Nextel 72@our laguelle les résultats obtenus étaient en
parfait accordavec ceux déja mesures dankttérature.

! Voir chapitre 4.1.A :Mesure par contact
2 Voir chapitre 4.11l.A.2 : cas favorable ou la comtivité dépasse 50 W:hK™
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Caractérisation des fibres

1. Fibre P100 brute

Une fois n’est pas coutume, les mesures réalisae la fibore P100 sont
présentées (figure 6.30).
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figure 6.30 : Mesure de la diffusivité thermiquaddudinale de la fibre P100 brute.

La diffusivité longitudinale mesurée montre queeelerniere a tendance a décroitre lorsque
la température augmente, passant ainsi de 85re&" pourT = 750 K & 4.5.18 m2.s* pour
T=1900 K ou un comportement asymptotique sembéénatt

A partir de ces mesures et de celles de la captutdnique, la conductivité thermique
longitudinale peut étre calculée.

Pour cela, il est nécessaire de connaitre la mvadgmique et la capacité thermique massique
a pression constante. La masse volumique de la, fibesurée par pycnométrie hélium, est
trés proche du monocristal de graphite puisquiediat 2150 kg.r.

Méme si les mesures du coefficient de dilatatiandverse et longitudinal ont été effectuées
précédemment, la variation de volume avec la teaipér est extrémement faible et peut
raisonnablement étre négligéBour illustrer cela, le calcul a été effectué seitecfibre a
partir des mesures de dilatation (figure 6.15),qoé permet d’obtenir le résultat suivant
(figure 6.31).

Il apparait que la variation de masse volumiqusitse autour de 2.5 % a 1900 K, ce qui est
faible. De plus, compte tenu des mesures de ddataibtenues, ce résultat représente la
variation la plus importante de toutes les fibremsunées. Par conséquent, il est tout a fait
|égitime de considérer uniquement la masse voluenayla température ambiante, en incluant
cette incertitude sur la conductivité thermiqueahlde.

De plus, comme les mesures de la capacité thernsiopiesurestimées (gradient thermique)
sur cette fibre, la valeur sera prise égale a ckllenonocristal, hypothése raisonnable compte
tenu de la structure quasi graphitique de cette fib

236



Chapitre 6 : Mesure sur les différentes fibres
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figure 6.31 : Masse volumique de la fibre P100arcfion de la température.

Finalement, les résultats obtenus pour la condtitithermique peuvent étre présentés
(figure 6.32) :

500 700 900 1100 1300 1500 1700 1900 2100
Température (K)

figure 6.32 : Conductivité thermique longitudinakaculée.

Ce résultat est en accord avec les mesures eféschas Lutcov et al. [126] sur des matériaux
massifs de carbone de différentes masse volumimued 6.33) :
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figure 6.33 : Mesure de la diffusivité thermiquaddudinale obtenue sur la fibre P100 brute.

2. TC2 brute et traitée a 2200°C

Les résultats obtenus (figure 6.34) montrent lqusiffusivité est croissante
avec la température quelle que soit la températaréraitement thermique de la fibre. De
plus, la diffusivité thermique varie a l'inverse ecapacité thermique déja mesurée (figure
6.26). En effet, la diffusivité de la fibre brutsteplus faible que celle de la fibre traitée a

2200°C.
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figure 6.34 : Mesure de la diffusivité thermiquaddudinale de la fibre TC2 brute et traitée
a 2200°C.
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Ainsi, a partir de la connaissance de la massemiglue, de la diffusivité thermique et de la
capacité thermique, la conductivité thermique ltudjnale peut étre calculée(figure 6.35).
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figure 6.35 : Calcul de la conductivité thermiquaditudinale de la fibre TC2 brute et traitée
a 2200°C.

Les résultats viennent confirmer l'influence dutgment thermique sur 'augmentation de la
conductivité thermique qui & 1400 K passe d’un maxn de 12 W.i.K™* pour la fibre brute

a 22 W.m.K™* pour la fibre traitée & 2200°C. De plus, ces téssisont & comparer avec ceux
déja obtenus par Yamane [73] jusqu’a 800 K (figu@&s) :
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Figure 10. Temperature dependence of the thermal conductivity of carbon fibers.

figure 6.36 : Conductivité thermique mesurée stfedintes fibres par Yamane [73].

En effet, Yamane montre que pour les fibres dorolaductivité thermique est inférieure a
100 W.m'.K™* I'évolution est monotone croissante et peut épprachée par une droite.
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Ainsi, la fibre TC2 brute a une conductivité thegoe longitudinale qui s’apparente a la fibre
T300 mesurée par Yamane. De la méme facon, latiiitée a 2200°C peut étre comparée a
la fibre T800 H.

3. XNO5 brute

Ici, les valeurs mesurées de la diffusivité etles de la conductivité
thermique longitudinale calculées sont superpofiggse 6.37) :

12 - P T T PP P LT P P PP PP PP PP - 45
§<—0Diﬁusivité <>Conductivité—>§ 140
O """"""" P prTTTTTTTTs CrTT : """"""
: : : : : : T35
R T— S— S— R— A— Y
G : ! >
" o N )
E 64eens S ROL SRR AR %} ---------------------- R RRR SUORUCIIIRES 3
Q 1+ 20
< ; N
4 e S R +15
: + 10
2 e
+5
0 1 1 1 1 1 1 0
500 700 900 1100 1300 1500 1700 1900

Température (K)

figure 6.37 : Mesure de la diffusivité et calculldeconductivité thermique longitudinale de la
fibre XNO5 brute.

La conductivité obtenue montre que la fibre est panductrice (pour une fibre de carbone)
puisque le maximum de conductivité atteint ne dépams 40 W.thK™. De la méme facon
que précédemment, le comportement est monotornssardijusqu’a 1800 K.

4. Panex 33 brute, traitée a 1600 et 2200°C

Finalement, les fibres Panex 33 ont été caiaéEs, les résultats des
mesures de la diffusivité thermique sont représetitgure 6.38). Les résultats, bien qu’'assez
dispersés sont cohérents puisqu’ils mettent eneéeml I'augmentation de la diffusivité
lorsque la température du traitement thermique &mgen Il faut noter que cette tendance est
toujours en accord avec les mesures de la capheitéique massique a pression constante
pour laquelle le traitement thermique diminue leva

240



Chapitre 6 : Mesure sur les différentes fibres

357. ......................................... R R R e L L LR
30,§§ ................... .......................................

s s I SR

7= 3 RS SN SONRUON SON. | SOE SU- U SRRSO SO &
¢ ¢ ¢ : :

: : 2 SOIIR o2
I/\207.4n.--. ..................................
i & @

E !
] 157.........................4.............. ............. . ............. L
: ¢ e
(0 T PO TR Q_ ............. T P
: : @ Panex 33 brute :
I R EEE Lt St ShL LRt LR R <& Panex 33 traitéea1600°c-::

: : : : ¢ Panex 33 traitéeé2200°(§:

0 i i ' i i i i i
500 700 900 1100 1300 1500 1700 1900 2100

Température (K)
figure 6.38 : Mesure de la diffusivité thermiquaddudinale de la fibre Panex 33 brute,

traitée & 1600°C et a 2200°C.

Le calcul de la conductivité (figure 6.39) vienhfiomer le caractéere plutét conducteur de ces
fibres lorsqu’un traitement thermique est effectué.
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figure 6.39 : Calcul de la conductivité thermiquaditudinale de la fibre Panex 33 brute,
traitée a 1600°C et a 2200°C.

En effet, pour la fibre brute, un comportement Eime a la fiore XNO5 et TC2 est
observable, avec une variation monotone croiss#nta conductivité thermique.

241



Caractérisation des fibres

A l'inverse, sur la fibre traitée a 1600°C, une léton monotone croissante est observée
jusqu’a 1400 K ou la conductivité atteint un maximule 100 W.nt.K™*, puis une
décroissance intervient jusqu’a 1600 K ou un congmoent asymptotique avec une
conductivité thermique égale & 80 WA ™ apparait.

Finalement, la fibre traitée a 2200°C a égalemeet évolution monotone croissante jusqu’'a
1200 K ou une limite asymptotique, avec une vatiiconductivité égale & 105 W™
semble étre atteinte. Les mesures obtenues siiboes semblent assimilables aux mesures
obtenues par Yamane (figure 6.36) sur les fibre M50

En conclusion, les mesures de conductivité therengftectuées sur les différentes fibres de
carbone permettent de confirmer I'influence desapagtres structuraux sur les valeurs de la
conductivité thermique.

En effet, il apparait que moins la fibre est orgad, plus la conductivité thermique est basse,
cela quelle que soit la température de mesure.iAles fibres peuvent étre classées de la
moins conductrice thermique a la plus conductri@d&2, XN0O5, Panex 33 et P100.

De plus, quelle que soit I'organisation structurade la fibre (graphitisable ou pas), le
traitement thermique va engendrer une augmentatlenla conductivité thermique. Ce
résultat peut étre observé sur les fibres TC2 eteRe83.

De la méme facgon, lorsque les fibres ont une candiécthermique faible (donc beaucoup de
défauts), I'évolution de cette derniere avec lagérature est monotone croissante et quasi
linéaire, c’est le cas pour la fibre TC2, XNO5 etniéx 33 brute.

A linverse, lorsque la fibre est plutdét conducejd’évolution de la conductivité thermique
est croissante jusqu’a une certaine températurpeddante de I'organisation, pour ensuite
décroitre tres rapidement au dela et finalemergiatire une limite asymptotique a trés haute
température. C’est le cas des fibres Panex 33éesita 1600 et 2200°C, et de la fibre P100
pour lagquelle la décroissance est permanente sgalame de mesure.

B. Comparaison conductivité thermique et résistivigEtéique

A partir des mesures de conductivité thermiqueeetédistivité électrique en fonction
de la température et pour les différentes fibregst possible de tracer simultanément la
résistivité et la conductivité pour une méme terapge (figure 6.40). En effet, il semble
évident qu’'une analogie entre les propriétés thgues et électriques peut étre effectuée. De
plus, ces dernieres semblent complétement corré@es la structure graphitique des
différentes fibres étudiées. Il est intéressantcdastater que ces deux grandeurs sont
inversement proportionnelles. En effet, si dansale des métaux, une relation simple donnée
par la loi de Wiedemann-Franz-Lorenz peut étre igpge, pour les matériaux semi
conducteurs comme les fibres de carbone, la relatiest pas aussi simple. Ainsi, grace a nos
mesures, une relation empirique comparable a déjke fournie par Yamane et al. [127] a la
température ambiante, va pouvoir étre réaliséempérature.
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figure 6.40 : Relation entre la résistivité éleqtie et la conductivité thermiqueour les

fibres de carbones étudiées.

Ces résultats peuvent étre comparés a ceux obpani¥samane et al. [127], (figure 6.41) :

1000

Résistivité éléctrique (pohm.m)

100

10

o Amoco Performance Products

» T. Yamanes, S. Katayama, M.

Todoki, I. Hatta

10 100 1000
Conductivité thermique (W/m.K)

figure 6.41 : Relation empirique entre la résidtivélectrique et la conductivité thermique
pour des fibres de carbones a la température ambja¥amane et al. [127].

Ces résultats, trés intéressants montrent quejgmorts entre la résistivité et la conductivité
thermique sont du méme ordre de grandeur que aauxi§ par Yamane et al. [127] a la
température ambiante. En effet, dans la gamme wi@uctivité allant de 10 & 100 Whi™,

ce rapport est situé autour de 10.
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Cependant, il est difficile de comparer directemeas résultats puisque la gamme de
température est différente. Par conséquent, plastjudicieux de sélectionner les mesures en
fonction de la température de mesure. C'est cengues avons réalisé (figure 6.42) ou les
valeurs de résistivité électrique et de condud@itiiermique pour chacune des fibres aux
températures de 800 et 1400 K ont été prélevéssaqir les valeurs extrapolées a 300 K :

1000 7-----mredfrrmmmemre e LR LR LR EEEED :
: - littérature [126], 300 K :

——Mesures a 800 K
-o- Mesures a 1400 K
—o- Mesures extrapolées a 300 K

(=Y

o

o
|

Résistivité électriququbhm.m)
[EEN
o

1 \\\\; \\\\; \\\\;

1 10 loq 1000
Conductivité thermique (W.thK™)

figure 6.42 : Relation entre la résistivité éleqtie et la conductivité thermiqueour les
fibres de carbones étudiées a différentes tempéstu

Cette représentation montre d’'une part que lesuvalmesurées puis extrapolées jusqu’a la
température ambiante ne sont pas trop éloignéa=eltes obtenues dans la littérature. Ce
résultat intéressant confirme les remarques effestprécédemment. En effet, il apparait que
les valeurs mesurées sur les fibres peu condustsimet Iégerement surestimées. A l'inverse,
la valeur mesurée sur la fibore P100 est déja phashe de la littérature. De méme, la
décroissance linéaire observable pour les fibreg Boconductivité dépasse 100 W-id™
résulte du manque de valeurs. En pratique, il adediu caractériser une fibre dont la
conductivité se situe autour de 200 WK™,

Un dernier point concerne I'évolution de ce tramédue la température de mesure des fibres
augmente. En effet, il semble que les fibres fail@iet conductrices se décalent vers la droite,
traduisant ainsi une hausse de la conductivité daetempérature. A l'inverse, la fibre
fortement conductrice (P100) se décale vers la lgguce qui traduit une baisse de la
conductivité lorsque la température augmente.
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V1. CONCLUSION

Concernant les caractérisations thermomécaniglaesontribution a la connaissance
des parametres structuraux des fibres est indéeialut d’abord, la mesure des coefficients
de dilatation transverse a trés haute températuvecaune telle précision et une bonne
connaissance de lincertitude constitue une avarioée. D’une part, nous avons fourni un
grand nombre de mesures sur une grande variétédesf Ensuite, la comparaison entre la
dilatation thermique longitudinale et transverseparmis de classer les différentes fibres
selon leur degré d’anisotropie.

Les mesures du coefficient de Poisson constitueset premiére tentative a trés haute
température. Méme si cela nécessite une étudeimplusrtante, les résultats obtenus sur la
fibre XNO5 traitée a 2200°C sont trés encourageatttaissent entrevoir des perspectives
plutdt favorables.

Les mesures de la capacité thermique $emseules réaliséesur monofilament a tres haute
température. Ces mesures satifficiles a interpréter car de nombreux paramétres
interviennent. Ainsi, pour tenter de fournir unepkpation parallele (via la théorie)des
calculs de dynamique moléculairgollaboration avec P. Chantrenne) sont en couesbut
est d’intégrer les parametres structuraux qui défecient les fibres, cela a I'échelle de la
maille pour calculer les capacités thermiques. But tcas, les mesures montrent que plus la
masse volumique est faible (structure éloignée doatristal), plus la capacité thermique
s’éloigne des valeurs déja mesurées sur un monatcnsssif.

Enfin, les premiéres mesures a trés haute tempéralel la diffusivité ont permis de calculer
la conductivité thermique longitudinale. La reprétdion (6.40) montre que les valeurs
obtenues permettent de classer les fibres par gmakvec la résistivité électrique. En effet, |l
apparait que plus la fibre est isolante thermiqydys sa reésistivité est importante, et
inversement. De plus, la comparaison des résultatsc ceux obtenus a température
ambiante par Yamane [127] a permis de fournir umaivelle loi empirique, a tres haute
température, entre la résistivité électrique etéaductivité thermique des fibres.

Finalement, méme si peu de mesures ont pu étretefés, car ce travail arrive en fin de
thése, et compte tenu de la dispersion existamteestaines fibres (comme la Panex 33), les
résultats obtenus sont cohérents avec ceux deéealiure (figure 6.42).
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Ce travail, motivé par un besoin industriel et tdbobjectif était de déterminer les
propriétés thermiques et thermomécaniques de finieométriques de carbone a trés haute
température a été concluant. Ce mémoire, volumingaxoigne des nombreux sujets abordés
et de leurs difficultés propres. En effet, fourh@srésultats de mesures detelles échellegt
sur unetelle gamme de températuaedemandé un investissement important notammece en
qui concerne la modélisation des phénomenes, laléveloppement de méthodes
d’identification stables)'optimisation expérimentaleet larecherche d’erreurs Cette phase
essentielle et souvent galvaudée permet, lorsguésii menée a bien, unenne connaissance
des limites expérimentalates dispositifs et des méthodes d’identificatiGiest pourquoi,
tout au long de ce travail, I'objectif visé n’étpias de faire des mesures, mdisbtenir un
systeme de mesurpiste fidéle et sensible Pour cela, la philosophie propre aux
« inverseurs » : utiliser un maximum de points aesune, estimer le bruit de mesure, vérifier
la sensibilité aux paramétres a identifier, noaségprécieuse dans cette quéte.

En plus de ce travail important de développementnaghodes de mesures, un effort
particulier a été fait pour réaliser un maximuncedeactérisations susceptibles d’apporter une
connaissance précise des propriétés thermigudseehamécaniques. En effet, la diversité
structurale des fibres de carbone en fait des matérisotropes a fortement anisotropes,
isolants a bons conducteurs thermiques..., ce quiermip d’éprouver les méthodes
développée®t surtout deguantifier les tendances structurales essentiellemenpmsées
jusqu’a présent

Concernant la premiére partie relative a la déteation despropriétés thermomécaniques
des fibres, la difficulté peut se résumer a la ndéseceuvre de méthodes susceptibles de
détecteravec précision degariations de I'ordre de quelques nanomeétregr des matériaux
dont ladimension caractéristique est d’environ }¥8n. Une méthode de mesure fondée sur le
la diffraction, couplée a unenéthode inverse autorégressivasée sur uneombinaison de
fonctions élémentaires permis d’atteindre ureensibilité du systemde mesure @nviron

300 pm Cette méthode permet de réaliser indifferemmestndesuresdu coefficient de
dilatation transverset ducoefficient de Poissodes fibres.

Pour le coefficient de dilatation transverse, debeuses mesures ont pu étre effectuées sur
des fibres aussi diverses que : le carbone, lestang et les céramiques. Ces derniéres,
isotropes et aux propriétés bien connues par &lleant surtout valeur de validation de la

méthode. A l'inverse, celles obtenues sur les $ilate carbone sont relativement nouvelles et
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permettent d’'une part d’accéder a la valeur deldédation transverse et d’autre part de mettre
en évidence d’'une maniere originale le degré daropie a tres haute température des
différentes fibres.

De plus, les nombreuses études menées dans le dadralidation ou d’optimisation par
recherche d’erreurs ont révélé des perspectivetilisitions différentes du systéeme de
mesure :

Le modele phénoménologique développé pour qualifirdiuence des rugosités de surface
des fibres sur la méthode d’estimation pourraé @garfectionné pour quantifier précisément :
la géométrie de surface, la taille des rugosigts, hombre et leur répartition spatiale.

L’étude de la fibre céramique Nextel 720 (trésastd électrique) et pour laquelle un dép6t de
guelques centaines de nanometres a été effectugppnuettre son chauffage par effet Joule
a également apporté une nouvelle perspective. féh éfs’avere possible de déterminer soit
la dilatation transverse propre au dépét, soinadrse d’estimer I'épaisseur de ce dernier.
Finalement, les mesures effectuées sur les fibrgéométrie « bizarre » ont montré tout
I'intérét d’améliorer le dispositif en incluant @wysteme de rotation de la fibre autour de son
axe longitudinal. Cela permettrait une caractéosgpolaire de la section transverse, donnant
ainsi acces a des propriétés encore plus locales.

Concernant le coefficient de Poisson qui auraifgie partie des perspectives, nous avons
démarré une étude de faisabilité. Cette derniéest sllustrée par une validation sur un
filament de tungsténe a la température ambiantde Galidation a permis d’'une part de
retrouver la valeur issue de la littérature et tayart de mettre en évidence la transition
élastique-plastique caractéristique des métauxietesautour de 0.2 %. Ensuite, des études
menées sur la fibore XNO5 traitée a 2200%lasi isotropg ont permis d'effectuer les
premieres mesures a trés haute température (2300ekd a notamment permis de détecter la
transition entre le domaine élastique et viscoigjastviscoplastique située autour de 1500 K,
déja révélée par des caractérisations mécaniques.pkrspectives associées a ce travail
préliminaire semblent importantes, tant sur le ptapérimental que sur le plan théorique
(modéle de comportement mécanique).

Concernant la deuxiéme partie dont le but étaitdéirminer laconductivité thermique
longitudinale des fibres, ladifficulté se trouve dans laimension caractéristiquedes
matériaux a mesurer et dangkmme de températura balayer (800 a 2500 K). Le principe
des méthodes de détermination des propriétés theesi nécessite souvent la génération
d’'une excitation (ou perturbation) du systéme thgua a I'équilibre. Cette perturbation,
susceptible de créer un transfert de chaleur taresipermet d’extraire les propriétés
physiques. Ainsi, laifficulté liée auxéchelles micrométriquea engendré une complication
essentiellement expérimentale que nous avéssluepar l'utilisation deméthodes optiques
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Lestempératuretudiées contribuent a fmtes non linéaritégpar I'intermédiaire des pertes
par rayonnement qu’il a également fahglure dans les modélisations thermiques

Tout d’abord, le chapitre sur la capacité thermimassique a pression constante a permis de
développer le premier dispositif de mesure sur rfilameent et a trés haute température. De
part le nombre important de caractérisations, IUeice de la structure cristalline, du
traitement thermique et surtout de la masse voluen&yr les valeurs de capacité thermique
obtenues ont été mis en évidence.

Ainsi, I'intérét de ce type de mesure est doublen part, cela constitue une premiere étape
dans I'évaluation de la conductivité thermique. idra part, cela nous renseigne sur le
comportement vibratoire des fibres de carbonesahagite température. Si la premiére étape a
été pleinement exploitée dans ce travail pour ¢aicla conductivité thermique des
différentes fibres caractérisées, la deuxieme étappu étre abordée que partiellement, et les
résultats obtenus ne sont pas suffisamment abputisétre présentés dans cette étude. Ainsi,
les perspectives associées a cette partie sontreasds et surtout d’ordre théorique :

Des calculs de dynamique moléculaire, évoqués danavail (mais non présentés) sont
certainement une premiére voie pour fournir dedieaqions aux valeurs mesurees et surtout
a la tendance observée, a savoir 'augmentatida dapacité thermique massique a pression
constante lorsque la masse volumique des fibresiden

Le couplage de la connaissance des valeurs déatatain thermique avec les mesures de la
capacité thermique devrait permettre une interpogtanergétique traduisant ainsi les modes
de vibration et les interactions entre les atomesédeau. En effet, lors des caractérisations,
I'influence de la structure des différentes fibeepu étre mise en évidence, avec notamment
un comportement quasi harmonique et donc procheatiele d’Einstein (ou Debye) lorsque
la structure des fibres se rapproche de celle dwogrstal. Alors que les effets
anharmoniques semblent prépondérants si la steustétoigne de celle du monocristal de
graphite.

L’étude de la diffusivité thermique longitudinale conduit a I'obtention des premieres
mesures a tres haute température (T > 800 K). L#nodé photothermique modulée en
amplitude ou en phase développée avait déja éthéétuans la littérature a température
ambiante mais pas toujours sur des matériaux minues. Ainsi, NOUS avons montré que
la présence des pertes par rayonnement était pintétout en terme de mesure. En effet, cela
contribue a un « étalement » de I'onde thermiquesquraduit par une augmentation de la
longueur de diffusion.

En terme d’estimation des parametres (diffusivitérmique et pertes), trois méthodes
d’identification de la diffusivité thermique ont éétdéveloppées. Les deux premieres,
classiques utilisent indépendamment I'amplitudelaetphase de la température modulée
mesurée. La troisieme, indépendante des pertelertsdu produit entre 'amplitude et la
phase de la température modulée.
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L’étude de sensibilité, ainsi qu’une validation rarrque et expérimentale des trois méthodes
ont permis de montrer que la troisieme méthodeebsiséle produit était : la plus sensible a la
diffusivité, la moins sensible au bruit de mesurérelement la seule a fournir des résultats
comparables a ceux mesurés dans la littératurdesumatériaux massifs.

En effet, les validations expérimentales ont pwe é&ffectuées sur deux matériaux de
conductivité thermique bien différente. La premiést réalisée sur une fibre céramique, la
Nextel 720, pour laquelle la conductivité thermicest de I'ordre de 6 W.thK™. Cela a
permis de lever le doute sur la difficulté a effertdes mesures sur les matériaux isolants. En
effet, ce probleme lié a la résolution spatiale systéme optique de détection avait été
souligné lors de I'étape de modélisation du proleléthermique. Ensuite, la deuxiéme
validation sur un filament de tungsténe a égalerpennis de montrer la qualité des mesures
d’amplitude et de phase ainsi que la cohérencaliffesivités estimées par méthode inverse
sur un bon conducteur thermiquk £ 150 W.m".K™). De plus, un calcul d'incertitude a
permis de montrer la précision des valeurs mesugaesestent inférieures a 5 % pour la
diffusivité thermique. Ce résultat a d’ailleurs gwe confirmé lors des validations.

Finalement, les caractérisations effectuées sutlifesgentes fibres ont permis de calculer les
conductivités thermiques. Cela a notamment pereigrduver que la conductivité thermique
longitudinale variait dans le méme sens que Istigge électrique. En effet, les fibres dont la
résistivité électrique est la plus faible sont ezlbu la conductivité thermique est la plus
grande, et inversement. De plus, la comparaisomé$estats avec ceux obtenus a température
ambiante par Yamane [127] devrait permettre denfoume nouvelle loi empirique, a tres
haute température, entre la résistivité électrefua conductivité thermique des fibres.

En conclusion générale, il faut souligner que ewaill a caractére plutdét expérimental a

conduit a l'obtention d’'un tres grand nombre deultdss souvent inédits. Ces derniers,

cohérents d’'une propriété physique a l'autre (dilah, capacité thermique, conductivité...)

constituent une base pour une recherche peut &isefgndamentale visant a déterminer

I'énergie potentielle (ou modes de vibrations) éipdes caractérisations effectuées dans ce
travail aux échelles micrométriques et a trés htaartgérature.

249



ANNEXES

ANNEXE A. Mesure de température
1. VALIDATION DE L'HYPOTHESE SELON LAQUELLE LA FIBRE EST ISOTHERME

Les fibres étudiées peuvent étre considérées meonmdes corps
thermiquement mincegpuisque leur longueur avoisir® mm alors que leur diamétre est
d’environ 10 gm. Méme dans ces conditions, des gradients thermigoiet présents lorsque :
la conductivité thermique est importante (sens itokgnal) ou a l'inverse, lorsque cette
derniere est faible (sens radial).

Il faut souligner que lI'ensemble desesuresest réalisé aumilieu de la fibre et trés
localement: dilatation transversg< 1 mn), capacité thermiqué< 500 pm) ou diffusivité
thermique(< 5 mm). Puis, les mesures de dilatation transversergafisées de 300 a 2500 K,
alors que les mesures des propriétés thermiquesieor00 a 2500 K.

De plus, il faut tenir compte déncertitude de mesure du pyrometmgui est estimée ent

et 4 %de la température absolue. Par conséquent, daemnsdelongitudinalle matériau sera
considéré commeésotherme dans la zone ou k@mpérature varie entre 96 et 98 #%e la
température maximalgau centre, & = 25 mm). Compte tenu du systeme de chauffage
utilisé, des températures parcourues, du systéenfxateon des fibres et de la symétrie, le
probléme thermique a résoudre peut étre schéntfiisée A.1) de la fagon suivante :

y4 Ta=300K

Puissance volumique
dissipée par effet joule
Pertes par
rayonnement

7/% Flux nul imposé "

figure A.1 : Schéma du probléme thermique a traiter
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ECRITURE DU PROBLEME THERMIQUE

A partir du schéma (figure A.1), le systemethigque peut s’écrire :

2 2
A d T([Z,z) L 10T(p.2) y d T(/Z),Z) +q=0
0p p 0p 0z

T AL L [F(R2)*-T2]
0,0 p=d/2

il T _, (A.1)
00 |,

PNPCA (2]
ap z=0

T(pL)=T,

La résolution de ce systeme a été effectuée aeldidlogiciel FlexPde et en considérant les
parametres suivants.

PARAMETRES DE LA MODELISATION

De part leur diversité structurale, les matéciacarbonés ont des
conductivités trés variables. Ainsi, le but deeetiodélisation est de prouver que dans les cas
les plus critiques, les fibres étudiées peuverd étmsidérées isothermes dans la zone de
mesure. Ainsi, d’apres les valeurs de conductifigure A.2) données par Lutcov et al.
[126], il apparait qu’entre 300 et 500 K, la valpeut tout & fait atteindre 500 WK™ alors
qu’elle peut étre supérieure & 100 W.Ki* jusqu’a 2000 K.
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600 v v Axial heat flow method )
oe SSSZ?ZE"JZTSZZ" The temperaturedependence

o Powell & Schofield method | the thermal conductivitykf anc

= Radial heat flow method B .

Ko of graphites with mass
densities ofpn = 2.0 g/eni anc
2.1 gleni (for THT = 2400°C)
using various hightemperatur
measurement techniques
described by Lutcov et al
[1970]: curve 1 givex(T) for
pm = 2.1 glemi; curve 2 gives
Kq(T) for pm = 2.0 g/cnd; curve *
gives K(T) for pm = 2.1 gleni;
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glent
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figure A.2 : Conductivité thermique de matériauxbmaés massifs, [126].
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De la méme facon (figure A.3), les valeurs donngas Yamane [73] montrent que la
conductivité thermique ne dépasse pas 200 WKrhet peut atteindre des valeurs trés faibles
(1 W.m.K?Y).

80

| 1 200
(@] O e
O MB0J—
60 |- —
s O g e AL .
— - M50 >
5;‘ Ll P A R A wanns gl 5
2 40 |- A Zep. ® @ o tics- ] % §
ST ® m Gra o O M40J > o
ud P
20 | B o
: K VAN A L Em
WA o A -
M g2 i) i R R
: E } ‘ : G . 1 0
200 300 400 500 600 700 800 500
T/K

Figure 10. Temperature dependence of the thermal conductivity of carbon fibers.

figure A.3 : Conductivité thermique mesurée suedintes fibres par Yamane [73].

Dans ces conditions, il est possible de définir gaenme de valeurs de conductivités
susceptible d’étre suffisamment représentativeade@alité. Pour les simulations dans le sens
longitudinal, les valeurs retenues soB6; 80, 200 et500 W.ni".K ™. Concernant la simulation
dans le sens radial, les valeurs suivantes seriseispl et20 W.m".K™.

Les fibres de carbone peuvent étre considérées eonmtorps noirgmissivité égale a)l

Finalement, les profils seront calculés sur la gamde température suivant®00, 100Q
1500et2000 K

RESULTAT SENS RADIAL

Les résultats obtenus sont représentés (filyihepour T = 2000 K :

_________________ L—k=1W.m-1K-1
—k =20 W.m-1.K-1

Température (K)

.. 0
Paosition um)

figure A.4 : Profil de température dans le longdiametre de la fibre & T = 2000 K.
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Sur ce tracé, il est clair que la fibre peut &omsidérée comme isothermguisque la
différence deempératureestd’environ 2 Kentre le centre et la surface extérieure de e fib
pour laplus faible des conductivitqgd W.m'.K™). Ainsi, il n'est pas nécessaire d'étendre
cette étude a des températures inférieures ou d&incertain que comme les pertes par
rayonnement seront plus faibles, la fibre sera enptus isotherme dans le sens radial.

RESULTAT SENS LONGITUDINAL

Pour le cas longitudinal, les simulations obt=n aux différentes
températures et pour les différentes conductisterst représentées (figure A.5, A.6, A.7 et

A.8):

Température (K)
D
[$)]
o

........... LY A
AN
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:

0 125 15
Position (mm)

H—k = 500 W.m-1.K-

17.5 20

figure A.5 : Profil de température dans la directimngitudinale de la fibre a 500 K.
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figure A.6 : Profil de température dans la directimngitudinale de la fibre a 1000 K.
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figure A.7 : Profil de température dans la directilmngitudinale de la fibre & 1500 K.
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figure A.8 : Profil de température dans la directilmngitudinale de la fibre a 2000 K.

Il apparait que la fibre n'est jamais parfaitemeotherme et que la longueur du gradient
thermique est assez importante pour beaucoup degeamtions. Ainsi, plus la température
moyenne de la fibre est basse, plus I'influencgrmulient thermique est importante.

254



Annexe A

A partir de ces simulations et en considérant guéempérature est supposée constante
lorsque sa variation est inférieure & 2@ la valeur maximale (au centre & z = 25 mm), un
tableau récapitulatif de la longueur du gradieqremée en millimétre peut étre présenté :

T=500K [T =1000K]|T=1500 K| T = 2000 K
AL =20 W.mitK™? 8.6 3.6 1.7 1
AL =80 W.mtk? 16.6 7.4 3.9 2.7
AL =200 W.mitK* 19.9 12.2 5.4 3.7
AL =500 W.m* K™ 21 17.5 10.6 6.9

tableau A.1 : longueur du gradient thermique en millimétre.

Sachant que les mesures du coefficient de dilatatamnsverse sont effectuées jusqu’a 500 K,
il apparait que méme pour une conductivité impaet€B00 W.nT.K™), la zone isotherme est
estimée a 4 mm, ce qui représente environ 4 faisstance de travail.

De la méme facon, les mesures des propriétés theesi(capacité et diffusivité) débutent
vers 700 K. Dans le cas extréme)o& 500 W.nt.K™, la zone isotherme est estimée entre 4
et 7.5 mm, ce qui est supérieur aux distancesadaitmécessaires (5Q0n pour la capacité

et 5 mm pour la diffusivité thermique).

Finalement, quelle que soit la température et leduaotivité thermique, la température peut
étre considéerée comme isotherme lorsque les mesomeégffectuées localement (g mm).

En revanche, pour des mesures réalisées sur tolaedueur de la fibre comme : la dilatation
longitudinale ou la résistivité électrique, lesartdudes de mesures seront importantes surtout
lorsque I'on se trouve a moyenne température et ges fibres conductrices. Pour illustrer
cela, le rapport entre la longueur de la zone esotle et la longueur totale de la fibre peut étre
présenté (tableau A.2) :

T=500K|T=1000K]|T=1500K|T = 2000 K
AL =20 W.mtK™ 34 % 14 % 7 % 4 %
AL=80W.mtk? 66 % 30 % 16 % 11 %
AL=200 W.m*K' | 80% 49 % 22 % 15 %
AL=500 Wm'K* | 84% 70 % 42 % 28 %

tableau A.2 : Pourcentage du gradient thermique.

En conclusion et de maniere générale, les fibraedi@s peuvent étre considérées comme
isothermes dans les sens radiaDans le sens longitudinal la zone isotherme est
suffisammentmportante (> 4 mm)our les mesuragalisées localement (< 5 mm)

! Voir remarque sur le pyrométre au paragraphe 1
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En revanche, les mesures des propriétéssite la longueur de la fiborecomme ladilatation
longitudinaleou larésistivité électriqueseront plus délicates et engendreront ingertitude
de mesure

2. MESURE DE LA TEMPERATURE A [AIDE D’ UN PYROMETRE BICHROMATIQUE

L'utilisation d’'un pyrométre bichromatique estéressante lorsque la valeur
de I'émissivité de la source émettrice n’est pasnce. Le principe de mesure consiste a
calculer la température réelle de la source argetla luminance a deux longueurs d’ondes.
Ainsi, pour une longueur d’ondg, il est possible de définir la relation suivantére la
luminance du corps noir a la températiifalite « Température de luminance » et celle émise
par la surface a sa température vraie :

L°(AT,)=e(d AT, )L (AT,) (A.2)

ou : &d,A,Ty) est 'émissivité spectrale directionnelle.
En introduisant la relation de Planck, la luminas&xprime :

C, A7
exp{czj -1
AT

ol: C; = 2h@ et C; = hc/k avec:h, constante de Plancl;, célérité des ondes
électromagnétiques dans le vid&ketonstante de Boltzmann.

Ici, il ne s’agit pas d'effectuer un calcul de rapement complet, mais juste d’expliquer
I'intérét d’'une mesure par pyrométrie bichromatigénsi, on peut simplifier la relation
(A.2) a l'aide de la loi de Wien en considérant ¢ri¢erme unité peut étre négligé devant le
terme en exponentiel.

Dans ces conditions, I'expression (A.2) s’écrit :

L°(AT)= (A.3)

0 - -5 _&
L°(AT)=C, A ex;{ /]T] (A.4)

En remplacant les luminances de la relation (Apa),son expression (A.3), le calcul suivant

peut étre meneé :
C,A°exp - C: |-, C, A7 exp - <, (A.5)
AT, AT,

ce qui permet d’obtenir la relation finale :

i—i:iM(é‘) (A.6)
TV T/\ CZ
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L’inconvénient de cette expression est qu’il estesSaire de connaitre I'émissivité du
matériau, sinon, la température vraiene peut pas étre calculée.

Ainsi, si on calcule I'expression (A.6) pour dewngueurs d’ondes et si on considere que
I'émissivité est différente pour ces deux mémegylmurs d’'onde, on obtient le systeme
suivant :

i—i :i“‘](‘gl)

Ty Tal C, (A7)
i—i:A_zm(gz)

TV T/\ CZ

En effectuant la différence entre ces deux équstibest possible d’exprimer la température
vraie de la surface émettrice en fonction des aytagametres :

T, =

(A.8)

1 1 1. (&
I + " Inl =%
AlT/il AzTAZ Cz &
Lorsque les matériaux a mesurer peuvent étre conesiccomme des surfaces grises (cas des
fibores de carbone) le terme comprenant le rappest émissivités s’annule. A linverse,

lorsque les mesures sont effectuées sur le turgystesuffit de fixer le rapport des émissivités
selon une constante donnée par le fabricant dupstre.

3. ETALONNAGE DE LA TEMPERATURE DE LA FIBRE ET EXTRAPOATION VERS LES BASSES
TEMPERATURES

En régime permanent, le bilan en terme de fluxsgisteme thermique
s’écrit :
d dT OPles 4 | 2
— | A(T)— |-&(T)—(T" =T, )+ p(T)—=0 A.9
dx(()dxj (M- oM g (A.9)
En supposant que la zone de gradient est faibtpetla résistivité électrique ainsi que la
conductivité thermique sont constantes tout au g fibre, I'expression (A.9) devient :

2
O('szT ~A[T*-T4)+B=0 (A.10)
A= 0D
1S
avec : 2 (A.11)
= Pe 5 =0
1S
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Par conséquent, en exprimant la différence de teathypé liée au rayonnement en fonction de
la puissance dissipée par effet Joule, I'expresdement :

64-T§%L%[B+d2T} (A.12)

dx?

En premiere remarque, il apparait possible d’estiéenissivité des fibres. Pour cela, les
pertes par conduction aux extrémités sont exprirdéda facon suivante :

d)perduconduction = 2/1 S[a (Ta5 - Trr&;J ) - b (Ta - Tm )]0.5 (A 13)
:g A
avec : 5 (A.14)
b=2AT* +2B

Ce qui permet d’obtenir la relation suivante po@missivité :

pﬂJ22A§hﬁsTﬂ NE—EWS (A.15)
opLsS(T/-T)

Une deuxieme remarque concerne la dépendancendisdigité par rapport a la température.
En effet, pour une température donnée, il est plesgle supposer I'émissivité constante
quelque soit la longueur d’onde (surface grise).ré&vanche, il n’est pas raisonnable de
considérer que I'émissivité est identique pourdeués températures.

Par conséquent, il est clair que l'allure de larbeud’étalonnage dépend pour toutes les
températures, de la loi représentative de I'évotutie I'émissivité avec cette derniére alors
gu’'a basse température, I'extrapolation dépendnéisiement de la conductivité thermique.
Pour illustrer cela, un exemple de valeurs simugasune fibre de tungsténe est représenté

(figure A.9) :
2.5E+13errreneneeenen TR T ETEE P R preneeeeaneneaas ;
2E13 _—— N —
L 5E+LB e mennmeeeee PP Ty I1E YT TR :
< : : : : : :
o
i
<
b AE+13 feesemmmessess st ol
BE+L2 -meeemmeeee A TR TTITRRS ESPRRIRR TR :
: y 188E+13§ 330|5+13i+343E+13x
R? = 9.99E-01
0 ; ; ; ; ; ;
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

Puissance (W)
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figure A.9 : Tracé de la puissance électrique giésien fonction de I'écart de température lié
au rayonnement pour une simulation sur un filantentungsténe.

Ce tracé illustre bien ces phénoménes. Cependatdrpolation polynomiale réalisée sur les
points permet de déduire la température de mesur®retion de la puissance électrique
dissipée dans la fibre. En pratique, la gamme detiimnnement du pyromeétre s’échelonne
entre 1300 et 3000 K. Par conséquent, les poitegéas ne représentent pas toute la courbe
(figure A.10).

2.5E+13 - eeeeeeeeeeees s MRS R ST e :
y = 1.6426E+13%- 2/9732E+13%+ 3.3410E+13x : :
: R® =i9.9935E-01 : : :
2E+13 4-eemeeeeeeeee R oo SREEEEE :
B YIS EL A T —— N S— T— s
< : : : : : :
Yo
|_| H . . . . H
L= R s o A T T ;
BE+12 f-ooooooeeeo A s S o e R
<
) . . . . .
O ' ' ' ' ' '
o0& ; i : : ; i
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

Puissance (W)

figure A.10 : Superposition de la puissance élgoeidissipée en fonction de I'écart de
température lié au rayonnement pour une simulasianun filament de tungsténe avec
interpolation sur la gamme de mesure du pyrometre.

Dans ces conditions et selon le type de régresgilisee, d’'une part les points de mesures ne
seront pas correctement représentés et d’autre pertrapolation vers les basses
températures sera réalisée avec une erreur plasoms importante. Pour illustrer cela, une
représentation de I'erreur commise entre la tentpegaéelle (simulée) et celle obtenue a
I'aide de 4 lois différentes (linéaire, polyndmeudire 2, 3 et 4) est représentée (figure A.11) :
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figure A.11 : Erreur entre la température réellecetle donnée par différentes régressions.
Tout d’abord, il apparait clairement que sur la gerde mesure du pyrométre (a partir de
1254 K), un certain écart entre la températurdeéticelle issue de I'étalonnage existe selon
la loi utilisée. En effet, pour une loi linéairé&rreur est quasi permanente alors que pour des
lois polynomiales, I'erreur est tres faible.
De la méme facon entre 522.7 et 1254 K la tempkratgt sous estimée et I'erreur peut
atteindre 18 % lorsque la loi est linéaire. Encamne fois, I'erreur sera plus faible avec une
régression polynomiale.
En dessous de 522.7 K, la température est surestiaonéque la régression est de type
polynomiale, alors que I'erreur reste faible avae loi linéaire.
Par conséquent, il sera préférable d'utiliser ungpblynomiale qui ne produit pas d’erreurs
sur la gamme qui nous intéresse (1300-2500 K) et laguelle I'extrapolation jusqu’a 500 K
produit I'erreur la plus faible.
Une derniere remarque concerne les fibres étudjgesont plutét assimilables a des corps
noirs et pour lesquelles les variations d’émiséiaiec la température sont plus faibles (figure
A.12). En effet, avec une régression linéaireppaxait une légére surestimation a trés haute
température (0.5 %, pour le dernier point de m@setreine sous estimation (4.5 % pour le
premier).

260



Annexe A

3.5E+13+
y = 5. 76E+11§< 2. 24E+12§+ 1. 99E+13X : : : :
BEH+L3-veereeeudeeeenes R.:..l.OOE+OO.....§ ----------- poeeeeaaes e Beeeeanenes e :
2.5E+13+ :
L 2E+13-
Y
K
1. 1.5E+13-
TE+13 ferreerereeiensnrsansions. gl :
: ‘/‘ : # Valeurs mesurées
SE+12+ y181E+13x ---------- ---------- ----- Polynomial (Valeurs mesurées)
R?= 9;97E-01 ' ! ---Linéaire (Valeurs mesurées)
0 f f
0.8 1 1.2 1.4 1.6 1.8

0 0.2 0.4 0.6
Puissance (W)

figure A.12 : Tracé de la puissance électriqueigiss en fonction de I'écart de température
lié au rayonnement pour une mesure sur une fibreadeone.
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ANNEXE B. Logiciels développés pour les différentessures
1. MESURE DU COEFFICIENT DE DILATATION TRANSVERSE

I dilatation_transverse.vi
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E [ Polic ds Tpplication 13pts |« | (3o~ |[-1a = ][5~
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figure B.1 : Face avant du logiciel de mesure defficient de dilatation transverse.

2. Etalonnage des fibres

Valeur de |a résistance shunt (Ohm

Cosfficients du pakynéme Ua=F(Tk)

mse Ua=F(Tk)

Penta =F(P)

erreur pente (%)

figure B.2 : Face avant du logiciel d’étalonnage.

3. Régulation de la tension mécanique
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I Stabilisation_fibre.vi
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figure B.3 : Face avant du logiciel de stabilisatide la contrainte mécanique.
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4. ldentification du coefficient de dilatation transse
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figure B.4 : Face avant du logiciel d’identificatiau coefficient de dilatation transverse.
5. Identification de la capacité thermique massigpee&sion constante
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B Cp(T).vi
Eichier Edition Exécution Outls Parcourir Fenétre dide
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figure B.5 : Face avant du logiciel d’identificatiet de mesure de la capacité thermique.

6. MESURE ET IDENTIFICATION DE LA RESISTIVITE ELECTRIQH
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é o @
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figure B.6 : Face avant du logiciel d’identificatiet de mesure de la résistivité électrique.

7. MESURE DE LA DIFFUSIVITE THERMIQUE
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Mesure de la diffusivité thermique longitudinale des fibres

Version 1.0

ée par L. Pradére le 2
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figure B.7 : Face avant du logiciel de mesure ddiftusivité thermique.
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ANNEXE C. Capacité thermique

1. VALEUR DES EMISSIVITES POUR LE TUNGSTEN[S8]

T(K) 2=0.25 2=0.3 2=0.35 A=0.4 A=0.5 2=0.6
1600 0.448 0.482 0.478 0.481 0.469 0.455
1800 0.442 0.478 0.476 0.477 0.465 0.452
2000 0.436 0.474 0.473 0.474 0.462 0.448
2200 0.429 0.47 0.47 0.471 0.458 0.445
2400 0.422 0.465 0.466 0.468 0.455 0.441
2600 0.418 0.461 0.464 0.464 0.451 0.437
2800 0.411 0.456 0.461 0.461 0.448 0.434
T(K) A=0.7 2=0.8 A=0.9 A=1 A=L.1 A=1.2
1600 0.444 0.431 0.413 0.39 0.366 0.345
1800 0.44 0.425 0.407 0.385 0.364 0.344
2000 0.436 0.419 0.401 0.381 0.361 0.343
2200 0.431 0.415 0.396 0.378 0.359 0.342
2400 0.427 0.408 0.391 0.372 0.355 0.34

2600 0.423 0.404 0.386 0.369 0.352 0.338
2800 0.419 0.4 0.383 0.367 0.352 0.337
T(K) A=1.3 A=1.4 A=1.5 A=1.6 A=1.8 A=2

1600 0.322 0.3 0.279 0.263 0.234 0.21

1800 0.323 0.302 0.282 0.267 0.241 0.218
2000 0.323 0.305 0.288 0.273 0.247 0.227
2200 0.324 0.306 0.291 0.278 0.254 0.235
2400 0.324 0.309 0.296 0.283 0.262 0.244
2600 0.325 0.31 0.299 0.288 0.269 0.251
2800 0.325 0.313 0.302 0.292 0.274 0.259
T(K) A=2.2 A=2.4 2=2.6

1600 0.19 0.175 0.164

1800 0.2 0.182 0.174

2000 0.209 0.197 0.175

2200 0.218 0.205 0.194

2400 0.228 0.215 0.205

2600 0.236 0.224 0.214

2800 0.245 0.233 0.224

2. VALEUR DES EMISSIVITES POUR LA FIBRE DE CARBONE

3OE+L3qmmrrmm ey s g e e premmeenee e premneeee ;
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BE+12 f-neeenenn- , .......... , .......... , .......... -. ;
----- Polynomial (Valeurs mesurées)
0 ; ; ; : x x x r 5
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 1.4 1.6 1.8

Puissance (W)

figure C.1 : Puissance électrique en fonction deelapérature liée au rayonnement.
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A partir du résultat de I'étalonnage entre la paree €électrique dissipée par effet Joule et la
température mesurée dans la zone isotherme a baigeyrometre (figure C.1), I'émissivité

peut étre calculée a l'aide de la formule (A.12slrésultats obtenus sont présentés (figure
C.2):

0.88 +
0.86
0.84 -
0.82 4

0.8

0.78 -

Emissivité (su)

0.76 1

0.74 -

& Valeurs mesurées

072 1

: : : : - - - Polynomial (Valeurs mesurées)
0.7 i i i i i i - i :

1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200 2300 2400
Température (K)

figure C.2 : Emissivité mesurée sur une fibre ddcae.

3. LINEARISATION DU FLUX RAYONNE

A patrtir de I'expression générique des pertegggonnement :
Pu(T.)=0S, (&, + 4e, AT sin(wt +d))(T,, + AT sin(wt +d))* -T¢)) (1)

le terme lié aux températures peut étre développé :

P(Tt)=0S, (&, + e, AT sin(wt +d))[(T* -T2 )+
(4T3 +6T2AT sin(at +d ) +4T, AT? sin(at +d ) + AT® sin®(at +d )) AT sin(at +d)] (C.2)

En supposant que le terme entre crochets peutrg'éler la facon suivante :

Pa(T.t) = he (T,1) AT sin(at +d) (C.3)
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Sachant quég(T,t) varie périodiquement, que ses oscillations sdhtea: on suppose que ce
terme est constant et égal a sa valeur moyenneuser période. Ce qui se traduit
analytiguement par la relation :

hg =

;
?1 I(4T,ﬁ +6T AT sin(at +d )+ 4T AT?sin(at +d )+ AT sin*(at +d ))dt (C.4)
0

Or, lintégrale sur une période de la fonction simt sinus a la puissance trois est nulle, par
conséquent, il ne reste que les termes constaotsetiés au sinus carré, ce qui donne :

(C.5)

2
m

2
he = 4T +2T,AT? = 4T,§[1+ =l }

Compte tenu des gammes de températures étudid@dde 2800 K, et des faibles variations
en amplitude de la température 50 K), le rapport au carré entre 'amplitude etvédeur
moyenne de la température est toujours petit deVadfou la nouvelle formulation de la
puissance rayonnee :

P(Tt)=0S, (&, +4e, AT sin(wt +d))(T: -T2 ) +4T2 ATsin(at +d))  (C.6)

Une fois développé, ce terme s’écrit :

P(T)=0S, 6, (T} -T2)+0S, (4, T3 + e, [T/ -T2)) AT sin(at +d ) +

. (C.7)
40S, e, T2AT? sin*(at +d)

Pour les méme raisons que précédemment le termdrel’d peut étre négligé, ce qui permet
d’obtenir 'expression finale des pertes par rayonant :

Pu(Tt)=0S, (6.(T2 -T2)+ (46, T2 + 26, (T4 - T2)) 4T sin(at +d)) (C.8)

4. LINEARISATION PUISSANCE DISSIPEE PAR EFFEIOULE LORSQUE LA MODULATION EST SUR

Un calcul similaire peut étre effectué sur legtgs par effet Joule, soit :

P, (T.t) == [(0an + 400, AT sin(ewt +d))(12 +21,41 sin(wt)+ 41 *sin*(wt))]  (C.9)

in|r

Ce qui conduit, aprés développement a I'expressivante :
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P,(T,t) = %pEmI 2 +%[210Em |, + Pe, Al sin(wt)] Al sin(et) +
] (C.10)
g[APEml 2421 Apg Al sint) + Apg,, Al % sin? (a)t)]AT sin(wt +d)

En supposant que I'on ne s’intéresse qu’a la prenrharmonique du signal d’excitation et
gue les termes entre crochets sont variables, gu@deurs variations sont petites et qu’elles
sont égales a leur valeur moyenne sur une pérarda,:

1T

?J‘ Em mdt IOEm (Cll)
0

1T

== [[20en 1 0+ pen Al sin(at)]dt =2 pg, 1, (C.12)
0

1T

== [(40c0 2 +21,, 400,41 sin(at) + A, 41 sin®(at))dt = 4p,| 2 (C.13)
0

Dans ces conditions, I'expression finale de lagarnse dissipée par effet Joule est :

P(Tt) =% [0enl 2+ 2921 1A sin(et) + Ap, 1 2 AT sin(wt +d)|  (C.14)

5. MESURE DE LA SECTION DES FIBRES

Les paragraphes suivants visent a expliquerdéopole de mesure établit
[20]. Le logiciel adopté est décrit ainsi que lepipe de la méthode.

= Support informatique du protocole

Le logiciel utilisé pour I'établissement de ce tople est un programme de traitement
informatique d'imagedmageJdversion1.29 Il est disponible gratuitement et sans inscriptio
a l'adresse Internet suivantittp://rsb.info.nih.gov/ij/download.html La méthode mise
au point utilise une commande spécialement progienmour l'application permettant
d’automatiser au maximum la procédure.

= Description du protocole

A partir du cliché MEB d'une fibre pris perpendi@irement a sa direction
longitudinale, le principe de la méthode consisg&@garer la section du reste de la photo, par
seuillage binaire de I'image initialement codéeBdrits a 256 niveaux de gris. Une fois cette

269



Annexe C

opération réalisée, il suffit d’effectuer un congeaautomatique des pixels représentant la
section, puis de multiplier ce résultat par laacel5, d’un pixel en micrometre carré (surface
déterminée a partir de I'échelle de la photo). @tiemt ainsi I'aire A = N.S, de la section de

la fibre, puis son diametre équivaleht‘/ﬂ. La figure C.3 schématise les deux étapes
m

principales de la procédure.

Opérations
de
traitement

—>

Comptage du
nombre de
pixels noirs.

S5S.80 kV x180.06K 3.8006rm Détermmanon

du diametre
équivalent.

figure C.3 : Etapes de la procédure.

Les opérations de traitement de I'image, le compidg nombre de pixels noirs ainsi que le
calcul du diamétre équivalent sont réalisés de emansemi-automatique. A lissue de
I'exécution de la procédure, un encadrement redaient proche du diametre équivalent est

obtenu,dm|n<d<dmaj.

s Evaluation de la méthode

L’encadrement provenant de la dilatation et deoké&rn de la premiere découpe est
intéressant d’'une part pour sa faible « longueuem»moyenne, les écarts erdrg; / dmin etd
représentent respectivement 0.5 — 0.7 % de la wdked (voir tableau 2-1). D’autre part, cet
encadrement permet de s’affranchir d’éventuellesues commises lors du découpage de la
section, car cette opération peut s’averer déli@édéuts de contraste liés aux effets de bord).
Cependant, il reste suffisamment large pour quata mesures de diameétre équivakbnt
réalisées a partir de la méme photo, restent iesldans cet encadrement. En effet, comme le
montrent les valeurs d’écart type et de dispergtableau C.1), la reproductibilité de la
méthode est satisfaisante.
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XNO5 1 XNO5 2 XNO5 3 XNO5 4
1°"® mesure
din < d < g 9.97<10.02<10.08{12.64<12.72<12.79.2.86<12.93<1812.4<12.48<12.5
(um) -0.50% +0.60%0.63% +0.55%60.54% +0.549%0.64% +0.649
10.02 12.72 12.93 12.48
Autres Mesures 10.01 12.71 12.93 12.49
de d sur les 9.98 12.72 12.91 12.48
mémes photos 10 12.71 12.93 12.48
10.04 12.72 12.92 12.49
Ecart type (um) 0.02 0.01 0.01 0.01
Dispersion (%) 0.22 0.04 0.07 0.04

tableau C.1 : Reproductibilité des mesures

Sur cing mesures effectuées sur une méme phothsparsion reste largement inférieure a
0.5 %, ce qui assure une tres bonne répétitivilé deéthode.

-
-

Avantages et inconvénients d’une telle méthode

Outre le fait que cette méthode offre une prénigielativement bonne, le principal

avantage réside dans la compléte indépendanceattedscdu diamétre équivalent avec la
forme de la section de la fibre ; ce point estregsant lorsqu’on désire déterminer l'aire
d’'une section de fibre non circulaire comme parngple les fibres de carbone TC2 ou C4
(figure C.4).

.99k '3!39%m

.

5.8 kV x8

Fibre de carbone C4

9K

Fibre de carbone TC2

figure C.4 : Exemple de fibres a section non ciael.

Cependant, méme si la majeure partie de la métlestieautomatisée, la premiere étape
concernant la découpe reste délicate quant a &til# du contour exact de la section. On
admet alors que I'encadrement obtenu permet depl$ erreurs de découpe.
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Enfin, concernant la prise de la photo en microgcapbalayage, il est relativement difficile

d’obtenir une photographie de la section réellen’existe pas de moyen permettant de
s’assurer que la photo est prise a 90 ° par ragptatdirection longitudinale, mis a part le

jugement personnel de I'expérimentateur. Cetteriitade peut engendrer une erreur de
mesure. Pour remédier a cette erreur, il faut peedds photos de telle maniére que l'effet de
bord (contour brillant d’un cylindre porté sousME=B) soit le plus homogéne possible tout
autour de la section.
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ANNEXE D. Diffusivité thermique

1. RESOLUTION DU SYSTEME DANS LE CAS PONCTUEL AVEC FLUMPOSE

Soit le systeme a résoudre pour lequel on cénsique I'on est en régime
périodique établi :

0°T(xt) hp(T(xt)-T,) _ OT(x,t)
7 =PCp—
ox S ot
— =@, +A4¢, sin(wt
x | @, + 49, sin(wt) (D.1)
guandx - o T(x,t) est finie
T(X0) =T e X)

La température peut se décomposer en deux pdities,liée a la composante moyenne et
l'autre a la composante oscillante :

T(xt) =T, (X)+T(xt) (D.2)
Dans ces conditions, le systéme lié a la composaayenne s’écrit :

d*To(x) _hp(Tu(¥)~Ta) _

dx? A.S
dT_(x)
enx=0:-A m = D.3
L dx P, (D.3)

0
quandx — o T _(X) est finie

et celui lié a la composante oscillante s’exprime :

0T (xt) hpT(xt)_ __ aT(xt)
2 - _pCP
0X S ot
AT (x.t)

A

enx=0:-A, =A4¢, sin(wt) (D.4)
0
quandx — oo,f( x,t) est finie

Régimepériodiqueétabli

Dans un premier temps, le systéme (D.2) proprecmaposante moyenne peut étre résolu.
Pour cela, le changement de variable suivant ésttag, Ax) = Tn(X)-Ta. Ce qui permet
d’exprimer le nouveau systeme de la fagon suivante
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d?6(x) _hpé(x) -0

dx? A.S
da(x)

enx=0:-A = D.5
x|, P (D.5)

quandx — ,6(x) est finie

h " i :
En posant H = 3 pS et en prenant en compte les conditions aux lsnila solution du
L
systéme est :
To(X) =T oem(X) + Po_ g (D.6)
P A SH

Deés lors, la résolution du systeme (D.4) lié adenposante oscillante peut étre réalisée en
supposant que cette derniére peut s’exprimer daden suivanteT(x,t)=T(x)e“, le
systeme devient :

2_ .
dT(zx)_ hp +£'T(x):o
dx AS a

dT(x)

enx=0:-A, =49, (D.7)

0
quandx — o T(X) est finie
Régimepériodiqueétabli

hp
L
solution du systeme est :

W " .
En posant H = , a’ :(H +|—j et en prenant en compte les conditions aux limiges,
a

— A
T(x)= P, e (D.8)
al
avec : a?=H+i%=(a,+ia )V =a?-a*+2a,4a,i (D.9)
a
at-a? =H
- o (D.10)
20,0, =—
a

La résolution du systeme d’équations (D.10) condux expressions suivantes :
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ax(aQ, f)-—JQu/Q +(mf)
a,(aQ, f)-—J Q++/Q7 + (1)’ (D.11)

h
Q=P
2p¢c, S

Finalement, I'expression complete de la températaodlante est :

T(xt)=T (x)e'“ (D.12)

avec : T(x)= (D.13)

X =agcos(a; X)+a; sin(a; X)
et: _ (D.14)
Y =a, sin(a, x)—a, cos(a; x)

Ainsi, 'amplitude de la température complexe p&ue calculée :

AaQ.fx)=[T(x)] = j%) XY (D.15)

X? =aZcos(a; x)-2a, ag sin(a, x)cos(a, x) +a’ sin’(a, x)
avec : _ _ (D.16)
Y? =a?cos(a, x)+2a, a, sin(a; x)cos(a, x) +a? sin*(a; x)

et: VX2 +Y? = Ja? +a? (D.17)
ce qui permet d’obtenir :

A(aQ,f x)=K, (aQ,f e =l (D.18)

avec . K,(aQ,f)= A—¢° (D.19)

ANag+al

De la méme facon, le déphasage de la températarglexe peut étre calculé :

Y _ _agsin(a, x)+a; cos(a; x)

tg(d)=—-—= D.20
9(d) X a cos(a; xX)—a, sin(a; x) ( )
a,(a,Q,f) . , -
en posantf=————- et en mettant le cosinus en facteur, I'expressoivante est
aR( a!Q) f )
obtenue :
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__tan(a,x)+p
tg(d) = 1- ptan(a, x) (D.21)
ce qui permet d’obtenir :
d(aQ,f.x)=-a,(aQ,f )x-K,(a,Q,f) (D.22)
. —_ —_ ai( a,Q, f )
avec : K,(aQ,f)= arctar(ﬂ) = arctar{mj (D.23)

2. RESOLUTION DU SYSTEME DANS LE CAS INTEGRE AVEC FLUKMPOSE

Lorsque la mesure de la température est réalis€aide d'un systeme
optique, comme un détecteur infrarouge, la températe peut plus étre considérée comme
ponctuelle. Dans ces conditions, la températureptexe (D.8) va s’exprimer :

I+

= fT‘ (u)du= AfO f ea du=- ‘;¢° v - 1)ea—2 (D.24)
X L

X

En remplacantr selon I'expression (D.9), la température intégréet |5’exprimer sous forme
complexe :

_Ap, e I(aé ~a?)+2aa’i \

- = R+iS D.25
' A ((aé_aiz)z""‘aéaiz | | 0:2%)
— A~ 0RrLg _ ~A9rLd | _ i H
avec - R —e_ [c?s(aix)(cos(ai Ly)—¢€ ) S|n(aix)3|-n(ai Ly )] (D.26)
S =g rle [sm(aix)(cos(ai L, )¢’ )— cos(a, x)sin(aL, )]
ce qui permet d’obtenir :
_ Ap,e :
|- =——+ Y [R+1S D.27
! /]L((aé —criz)2 +4a? aiz) [ ] ( )
2 _ 2\
avec : R_(aR “ )R 20 &S (D.28)
S:(aé —aiZ)S+2aRaiR

Ainsi, a partir de I'expression (D.27), 'amplitué¢ le déphasage de la température intégrée
peuvent étre calculés.
Dans un premier temps, le calcul sur I'amplitude seené :

AaQLs. 1) == (@ Pt RS 029)

2 22 2 2
R_ai) +4aRai)
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ou : R*+S° =((a§ —af)2 +4af; af) [R2+Sz] (D.30)

Sachant que I'expression (D.26) peut se déecompuieskr facon suivante :

R =[ab-cd]e™ (D.31)
S =[bc+ad]e™ - '
a=coda, x)
avec : b :C?S(a‘ L,)-1 (D.32)
c =sin(a; x)
d =sin(a, L,)

Pour réaliser le calcul du terme entre crocheté&dpression (D.30), il faut d’abord élever au
carré les termes de I'expression (D.31), qui devien

R?= [a2 b* - 2abcd+c? dz]e’z"' .
(D.33)
S? :[b2 2 - 2abcd+ a? dz]e‘z"r Lo
La somme de ces deux termes donne :
R?+S?%= [(a2 +c2)(b2 +d2)]e’2"r La (D.34)
X =(a? +¢?) = cog(a, X) + sir(a; x) =1
avec : (D.35)
Y =(b? +d?)=1-2coda, L, )& + et
ce qui permet d'obtenir :  R?+S2=g?"*% —2coda, L, )e " +1 (D.36)

Au final, en injectant ce résultat dans I'express{D.30) puis en remplagcant cette derniere
dans I'expression (D.29) I'amplitude est obtenue :

A —-2ag Ly -2 L —ar Ly +1
¢0 \/e / Coial d)e \ e aRr X (D37)

AlaQ.Lg. T.x) ==~ A ((aé —af)z +4a} aiz)

L

Il est intéressant de noter que le fait d’intédmeempérature mesurée ne perturbe pas la pente
de I'amplitude, seule I'ordonnée a l'origine edtatée.
De la méme facgon, le calcul sur le déphasage peub&né :

tg(d(a,0.L, ,f,x))=—(%) =D (D.38)

En tenant compte des expressions (D.29) et (DI@2)gphasage s’exprime :

~ (crfe - af)[bc +ad]|+2a,a,[ab-cd]

°= (a2 -a?)lab-cd]-2a,a[bc+ad]

(D.39)
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A partir de cette expression et en mettant le teathe; en facteur, la formule s'écrit :

_ (1— ,[)’2)[1+ K tan(a;x)| + 2 B[K —tan(a;x)|

D.40
(1- 82K - tan(a,x)|- 2 8[1+ K tan(a,x)] ( )
K b coda, L,)-1
d sina L)
avec: (D.41)
IB - ai( a1Q1 f )
aR( a!Q) f )
En regroupant les termes liés a la tangente, lesgion devient :
2
et
LK
5 tan(a;x)
K (1 )-2
_ n2
en posant : tan(K,, ) ( )+ Z'BK (D.43)
K{L-p%)-2
on obtient : D =-tan(K,, +a; X) (D.44)
Ce qui permet finalement d’exprimer le déphasage :
d(aQ,L,,f.x)=-0,(a,Q,f)x-K,(aQ,f,L,) (D.45)

Encore une fois, le fait d’intégrer la températwemplexe mesurée n’influe pas sur
I'expression de la pente du déphasage. Seule hor@® a I'origine est affectée.
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L ISTE DESPRINCIPALESNOTATIONS

Désignation

Diffusivité thermique

Distance entre deux fentes secondaires

Parametre représentant 'amplitude du signal
Parameétre représentant I'offset du signal

Taille d’une fente secondaire

Module élastique dans la direction ii

Capacité thermique massique a pression constante
Capacité thermique molaire a pression constante
Capacité thermique massique a volume constant
Capacité thermique molaire a volume constant
Capacité thermique molaire a volume constant sekdnye

Capacité thermique molaire a volume constant selostein

Diamétre de la fibre

Distance entre la fibre et la barrette de détactio
Diametre de la fibre a la température ambiagte T
Diametre corrigé de la fibre avec la formule deGare
Diametre du faisceau gaussien

Diametre de la fibre a la température T

Diametre de la fibre a la températureAl+
Variation de position de la figure de diffraction
Incertitude sur le coefficient de Poisson
Incertitude sur la variation relative du diameteela fibre
Incertitude sur la variation relative de la longude la fibre
Incertitude sur la mesure du diametre de la fibre
Incertitude sur la mesure de la longueur de lfib
Facteur de forme

Fréguence de modulation

Constante de Planck, 6.6255£0

Terme de pertes lié au rayonnement

Intensité diffractée incidente

Intensité moyenne

Somme au sens des moindres carrés

Indice d’absorption

Coefficient d’absorption de la fibre

Constante de Boltzmann, 1.3806°30
Compressibilité isentropique

Module massif isentropique

Compressibilité isotherme

Module massif isotherme

Epaisseur du milieu traverse

Longueur de la fibre

Luminance a I'entrée du systéeme

Longueur de la zone de détection

Luminance a la sortie du systeme

Masse molaire

Unité

[m2.sY]
[m]
[sans
[sans]
[m]
[GPa]
J.kg K™Y
.mo[3.K7
g IKK]
RLG)

[3.mot.K7
[J.mot.KY

[m]
[m]
[m]
[m]
[m]
[m]
[m]
[m]
[sans]
[m]
[m]
[m]
[m]
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Liste des principales notations

m
Mcorps
Meau
Metalon

mmes

VFibre
VMatrice
X,Y,Z
Xo

Xminimum

Xn

Symboles grecs

Od
aComposite

UFibre
Qm

Masse

Masse du corps plongé dans le calorimétre
Masse de I'eau présente dans le calorimétre
Masse du matériau étalon

Masse du matériau mesuré

Indice de lobe de la figure de diffraction
Nombre de fentes

Nombre d’Avogadro, 6.0222.10

Nombre de Fresnel

Pente de la tangente du déphasage en fonctianfdiguence

Périmétre de la fibre

Pression du matériau

Puissance électrique dissipée par effet Joule
Puissance recue par la fibre

Puissance fournie par le laser

Pertes dues au rayonnement

Puissance volumique dissipée par effet Joule

Paramétre représentant la variation relative dmdire a TAT et T

Coefficient de réflexion

Section de la fibre

Sensibilité au parameétfe

Sensibilité a la position entre la fibre et le teap
Sensibilité au diamétre

Surface extérieure de la fibre

Temps

Température

Composante oscillante de température
Température ambiante

Température ambiante

Température a I'équilibre

Température initiale

Température moyenne

Température du régime permanent
Energie interne d’'un systéme

Tension moyenne

Volume du matériau

Fraction volumique de fibre

Fraction volumique de matrice
Coordonnées cartésiennes

Position initiale du capteur

Position correspondant au minimum d’intensitérddfée
Distance séparant les minima d’ordre n

Coefficient de dilatation transverse différentiel
Coefficient de dilatation transverse moyen du cosite
Coefficient de dilatation transverse moyen debefi
Coefficient de dilatation transverse moyen

[sans]
[sans]
[m?]
[sans]
[sans]
[sans]
[m?]
[s]
[K]
(K]




O Matrice
as

v

B

od

Ad
Adp
Ado
AL

AT

AT étalon
Atétalon
AT mes
Ates
AT gt
Aty

€

&

&r

Liste des principales notations

Coefficient de dilatation transverse moyen de #drive
Coefficient de dilatation transverse spécifique
Coefficient de dilatation transverse vrai
Coefficient de dilatation volumique

Variation du diamétre de la fibre

Diametre a la température (&F) moins le diametre a T
Diamétre a la température T moins le diamétrg a T
Composante modulée de la densité de puissance
Variation relative de longueur

Ecart de température

variation de temps du matériau étalon

variation de temps du matériau étalon

variation de temps du matériau mesuré

variation de temps du matériau mesuré

variation de temps du matériau de référence
variation de temps du matériau de référence
Emissivité totale hémisphérique

Déformation longitudinale

Déformation transverse

Parametre thermodynamique de Gruneisen
Composante constante de densité de puissance
Longueur d’'onde du laser

Conductivité thermique dans le sens longitudinal
Conductivité thermique dans le sens transverse
Conductivité thermique selon x

Conductivité thermique selon y

Conductivité thermique selon z

Coefficient de Poisson

Température de Debye

Température d’Einstein

Masse volumique

Résistivité électrique

Constante de Boltzmann

Contrainte a rupture maximale

Pulsation des modulations

fréquence de vibration selon Debye

fréequence de vibration selon Einstein

Fonctions et opérateurs spéciaux

ai(a Q. )

ar (a, Q, f)
o y, 2,9

A (a,Q,f,X)

A (a,Q,Lqg,fx)
A

Pente de la partie imaginaire de la températumgpbexe
Pente de la partie réelle de la température cowmaple
Flux imposé par le faisceau laser

Amplitude cas de la température ponctuelle
Amplitude cas de la température intégrée
Constante de Nersnt - lindemann

[md).J
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Liste des principales notations

d(a,Q.f,x)

d (a,Q,Lq,f,x)

l:exp
FraunNf
Ftn
I(d,D,A,lo,X)
I m

| exp(dT.X)

I exp(dT+AT .X)
It

Py (T, t)

P (T, t)
Pyu (T, t)
Pr(T, t)

S
u(d,D,A,x)
Umn

Déphasage cas de la température ponctuelle
Déphasage cas de la température intégrée
Fonction expérimentale

Fonction théorique du modele créée

Fonction théorique

Intensité diffractée a travers une fente

Dérivée de l'intensité a la température moyenne
Intensité diffractée mesurée a la température T
Intensité diffractée mesurée a la températur&TT+
Fonction théorique d’'un modeéle & N fentes
Pertes par effet Joule

Pertes par effet Joule exprimée selon I'intensité
Pertes par effet Joule exprimée selon la tension
Pertes par rayonnement

Entropie d’'un systeme

Angle en coordonnées cartésiennes du faisceaactifr

Dérivée de la tension a la température moyenne
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CARACTERISATION THERMIQUE ET THERMOMECANIQUE
DE FIBRES DE CARBONE ET CERAMIQUE
A TRES HAUTE TEMPERATURE

RESUME: Ce travail, motivé par un besoin industriel, a pour objectif de déterminer les propriétés
thermiques et thermomécaniques de fibres micrométriques de carbone et céramique a trés haute
température (1000-3000 K). Afin de fournir des mesures a de telles échelles et sur une telle
gamme de température, notre étude a porté sur: la modélisation des phénoménes, le
développement de méthodes d’identification stables, I'optimisation expérimentale et la recherche
d’erreurs. En plus de ce travail important de développement de méthodes de mesures, un effort
particulier a consisté a réaliser un maximum de caractérisations susceptibles d'apporter une
connaissance précise des propriétés thermiques et thermomécaniques (inconnues jusqu’a
présent) des fibres de carbone.

Dans la premiere partie, relative a la détermination des propriétés thermomécaniques des fibres, la
difficulté peut se résumer a la mise en ceuvre de méthodes susceptibles de détecter avec
précision, a trés haute température, des variations de l'ordre de quelques nanomeétres sur des
matériaux dont la dimension caractéristique est d’environ 10 um. La méthode développée permet
de réaliser indifféeremment des mesures du coefficient de dilatation transverse et du coefficient de
Poisson.

Dans la deuxieme partie, on détermine d’'une part la capacité thermique massique a pression
constante a I'aide d’'une méthode analytique et d’autre part la diffusivité thermique longitudinale par
méthode inverse, ce qui nous permet d'estimer la conductivité thermique. Dans les deux cas, la
difficulté liée aux échelles micrométriques et aux trés hautes températures se répercute sur
I'expérimentation, sur les modélisations et sur le développement de méthodes d’identifications.

Mots-clés : coefficient de dilatation transverse, coefficient de Poisson, capacité thermique,
résistivité électrique, diffusivité thermique, conductivité thermique, fibres, carbone, céramique, trés
haute température, méthode inverse.

THERMAL AND THERMOMECANICAL CHARACTERISATION
OF CARBON AND CERAMIC FIBERS
AT VERY HIGH TEMPERATURE

ABSTRACT: The main objective of this work is the determination of thermal and
thermomechanical properties of micrometric carbon and ceramic fibers at very high temperature
(1000-3000 K). In order to realise such measurements on thin body and on a wide temperature
range, our efforts are directed towards: thermal modelisation of the phenomena, development of
steady data processing method, experimental optimisation and estimation of error sources.
Moreover, a lot of characterisation was realised (often unpublished) in way to supply accurate
knowledge on thermal and thermomechanical properties of carbon fibers.

In the first part, relative to the determination of the thermomechanical properties of fibers, the
difficulty came from the very low variation to measure (a few nanometers), on materials with a
characteristic dimension of 10 um. The method developed here allows both measurements:
transverse coefficient of thermal expansion and Poisson ratio.

In the second part, the specific heat at constant pressure by an analytical model was firs estimated
and then the thermal diffusivity by a data processing method in way to calculate the thermal
conductivity. In both cases, the difficulty due to the microscale of the material and the very high
temperature have repercussions on the experimentation, the modelisation and the development of
data processing methods.

Keywords : transverse coefficient of thermal expansion, Poisson ratio, specific heat, electrical
resistivity, thermal diffusivity, thermal conductivity, carbon, ceramic, fibers, very high temperature,
inverse method.
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