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Introduction générale

L’attention apportée aux alliages légers (Aluminium, Titane et Magnésium) ainsi que la nécessité de

pieces de plus en plus complexes ont amené un intérét croissant pour le formage superplastique
dans l'industrie aéronautique [1]. Le principe de ce procédé est d’amener une téle dans une gamme
de température et de vitesse de déformation permettant au matériau d’atteindre un état dit
superplastique. Des déformations tres élevées sont alors possibles avec des allongements a rupture
pouvant aller jusqu’a 1000% [2].

La ductilité élevée dans des conditions de superplasticité permet de réaliser des formes trés
complexes en une seule opération. Les pressions a appliquer pour déformer la téle sont également
beaucoup plus faibles que celles observées pour un formage a chaud classique (emboutissage...). La
pression est donc imposée grace a un gaz inerte permettant a la tole en condition de superplasticité
d’épouser la forme de I'outil situé en dessous (Figure 1).

Plateau chauffant
Gaz "‘I_—‘i .J

Tole

Outil

Plateau chauffant

Figure 1 : Schéma de principe du formage SPF conventionnel [3]

Le formage superplastique présente donc un certain nombre d’avantages comme la réalisation de
pieces complexes ainsi qu’un trés bon état de surface de la piece formée. Ce procédé présente
également un certain nombre de limitations comme la nécessité de garder une taille de grains faible
et stable pendant la déformation, donc la contrainte de mettre en place des cycles thermiques
limitant les phénomeénes tels que la croissance de grains ou les changements de phase.

De plus, I'élaboration de la microstructure initiale a grains fins peut s’avérer complexe pour les
fabricants de téle, ce qui induit un col(it matiere relativement élevé. Le formage superplastique est
également trés énergivore. En effet, les températures de formage sont souvent élevées : autour de
900°C pour les alliages de titane a titre d’exemple. En outre, la tole est chauffée de maniere indirecte
dans le cas d’un formage superplastique conventionnel (Figure 1).

Le chauffage par conduction ameéne donc des temps longs avec un temps de chauffe initial de la
presse et des outils compris entre 12 et 18 heures[3]. De plus, dans le cadre d’une production en
série, il est nécessaire de chauffer la presse entre chaque cycle de formage avec des temps de
chauffage compris entre 45 et 90 minutes. Seulement 5% de I'énergie totale est ainsi utilisée pour le

chauffage de |a t6le[4].




Figure 2 : Exemple de téle issue d’un formage SPF conventionnel [3]

Afin de réduire significativement les temps de cycles induits par le formage SPF conventionnel, des
solutions de chauffage direct de la tole ont été envisagées. Cet objectif a été le cceur du projet FASTE
(Formage Avancé Superplastique du Titane Economique) entre 2012 et 2016 mené en partenariat
entre la société Aurock et I'lInstitut Clément Ader.

Un pilote de formage SPF industriel doté d'un couvercle de chauffage utilisant des lampes
infrarouges (IR) a été le résultat principal de ce projet (Figure 4). Ce type de chauffage permet a la
fois un gain de temps, de flexibilité et de colt par rapport a un chauffage résistif plus traditionnel[5].
Les gains de temps obtenus avec l'utilisation du chauffage IR sont illustrés sur la Figure 3.

SPF conventionnel:

. Chauffe Chauffe
Temps de mise en chauffe Presse SPF Presse Presse
1h30 1h30 1h30
SPF Infra rouge:
Pré
‘Chauffe Chauffe Chauffe Chauffe
chauffage tale tole tole tole
outillage
1h30 1h30 1h30 1h30 1h30

Figure 3 : Comparaison des temps de cycle induits par les deux types de chauffage pour une production en série[3]

La température de la tble est cependant plus difficile a maitriser car I'interaction rayonnement/téle
doit étre bien controlée. De plus, un gradient thermique important se développe entre la téle et
I'outil car le gain de temps de cycle passe par un formage sur un outil froid (a tout le moins a une
température inférieure a celle de formage).

Afin de caractériser les échanges thermiques (radiatifs comme conductifs), il est nécessaire de
connaitre précisément les propriétés radiatives des matériaux en présence mais aussi les propriétés
thermiques a l'interface téle-outil.



Figure 4 : Exemple de plateau de chauffage pour un formage SPF-IR[3]

Le formage de la tOle se déroule principalement en deux étapes : la tole est d’abord amenée a Ia
température de superplasticité puis la mise en forme est réalisée par pression de gaz dans un second
temps. Le maintien de cette température de t6éle au cours du cycle est primordial. En effet, le
comportement superplastique d’un matériau n’est possible que pour une étroite plage de
température et de vitesses de déformation donnée[6]. Le non-respect de ces conditions peut
entrainer un déchirement de la téle. La prédiction de la température de la téle en amont par
simulation numérique s’'impose donc d’elle-méme.

Le développement des outils informatiques lors des derniéres décennies a ainsi permis la
généralisation de la simulation numérique dans les procédés de mise en forme a chaud (T>500°C) [7].
Elle a permis de réduire significativement les cycles de mise en forme mais également d’améliorer la
qualité des piéces formées[8] et donc corollairement le taux de rebus ainsi que la quantité
d’opérations de parachévement.

La majorité des outils de simulation numérique utilisent la méthode des éléments finis. La fiabilité
des modeles prédictifs réalisés est en partie dépendante de la précision apportée a la fois sur les
propriétés physiques des matériaux en présence et sur les conditions aux limites[9].

Néanmoins, disposer de bases de données complétes et précises de propriétés thermo-physiques
des matériaux s’avére une tache particulierement ardue. En effet, les plages de température
observées dans les procédés de formage a chaud imposent de connaitre précisément leur évolution
selon la température.

De plus, les bases de données a haute température (>700°C) sont rares du fait de la complexité
expérimentale des moyens de caractérisation et de la diversité des alliages métalliques impliqués
dans ce type de procédé.

En outre, une certaine dispersion est souvent observée dans les données issues de la littérature, qui
peut provenir de légéres différences de nature chimique des échantillons, d’environnement ou de
méthode de mesure. A titre d’exemple, I'évolution de la chaleur spécifique C, de I'alliage TA6V en
fonction de la température selon plusieurs sources est présentée sur la Figure 5 :



1600 T T ' . .

(1) Basak
1400 | |——(2) Boivineau
e —6—(3) Milosevic
'x_ 1200 |
21000}
>
o 800f
@)
600 |
400 : : : :

0 200 400 o600 800 1000
Température (°C)

Figure 5 : Chaleur spécifique (Cp) de ’alliage TA6V en fonction de la température selon : (1)[10], (2)[11], (3)[12]

Des différences importantes (jusqu’a 50 %) sur le Cp sont observées a haute température selon la
source. Elles peuvent s’expliquer par une différence de composition chimique et/ou microstructurale
mais aussi par 'emploi de techniques de mesure différentes. Il est évident que I'impact d’une telle
dispersion sur un calcul thermomécanique induirait un biais important sur les cycles et/ou
températures prédits.

De maniére générale, les mesures des propriétés physiques a haute température relevées dans la
littérature souffrent d’'un manque d’informations et de tragabilité sur les conditions expérimentales
(composition chimique, état de surface, présence de défauts, atmosphere...). Il en résulte alors une
incertitude importante sur les valeurs des propriétés physiques implémentées qui s’additionne aux
incertitudes inhérentes aux modeles numériques.

Les travaux présentés dans ce manuscrit s’inscrivent dans le cadre du projet « FASTE 2 » (Formage
Avancé Superplastique du Titane Economique 2) faisant suite au projet FASTE. Il réunit 3 partenaires :
Aurock (PME), NEOTIM (PME) et I'Institut Clément Ader — Albi (laboratoire de recherche). L’objectif
de ce projet était de fiabiliser le procédé de formage superplastique par chauffage IR. Cette
fiabilisation passe par une optimisation des modéles thermomécaniques prédictifs existants.

Il est donc nécessaire d’apporter une précision suffisante sur les données d’entrée implémentées
dans ces modeles éléments finis. Ces données d’entrée doivent également étre connues sur une
gamme thermique suffisamment large. En effet, la température de formage superplastique est en
général supérieure a 0.5*T; (avec T; le point de fusion) [13]. Les deux grandeurs étudiées dans ces
travaux sont :

e ["émissivité (propriété radiative) qui permet de caractériser I'échange lampe-téle mais
également I'’échange thermique entre la tole et I'outil avant contact, majoritairement
radiatif.

e la résistance thermique de contact (RTC) permet quant a elle de caractériser I'échange
thermique a l'interface lors de la mise en contact de la tole et de I'outil.



Un calcul paramétrique simplifié réalisé sous Comsol Multiphysics® permet de mettre en évidence
I'influence importante de ces deux grandeurs sur la température atteinte sur la téle, donc sur sa
bonne formabilité. Le cas étudié est une téle de TA6V chauffée par rayonnement IR en contact avec
un outil en acier inoxydable. Les conditions aux limites sont présentées sur la Figure 6.

Lampes IR

© 06 0 0 0 0 o v

h —— Réflecteur (&;)

TA6V (k; C,1 py,€1) RTC TA6V-Inox

Outil Inox (k, C, p,)

Figure 6 : Conditions aux limites du modéle

Un cycle de formage d’une heure, caractéristique du formage SPF IR, a été considéré. L'interface
entre 'outil et la téle a également été ramenée a un contact plan/plan. Les valeurs des propriétés
thermiques et de la masse volumique sont considérées constantes avec la température pour ce
calcul de premiére approche. Elles sont explicitées dans le Tableau 1.

Conductivité Chaleur Masse
Matériau thermique k spécifique C, volumique p Emissivité €
(W.m™.K?) (J.kgt.K") (kg.m™)
(1) Tole TABV k,=6.7 Cp,=550 p1=4420 € : parameétre
(2) Outil Inox k,=16 Cp,=502 p1=7850 -
(3) Réflecteur k;=0.15 Cp3=1400 p3=300 £5=0.1

Tableau 1 : Propriétés physiques des matériaux en présence[14][15]

Les deux parameétres étudiés a travers ce calcul sont I'émissivité de la téle TA6V et la RTC entre 'outil
et la tole. Les plages de variations utilisées dans ce calcul sont présentées dans le Tableau 2.

€ [0.3;0.7] avec un pas de 0.05

heona=1/RTC (W.m2.K™) [600 ; 1400] avec un pas de 100

Tableau 2 : Plages de variation des paramétres

Les plages de variation des parametres ont été choisies par rapport a un couple
d’émissivité/conductance permettant d’atteindre la température SPF cible sur la tole: £,=0.5 et
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heong=1000 W.m™2.K™. Une température moyenne de 877°C a ainsi été calculée sur la tole. Les
températures de t6le calculées en faisant varier ces deux paramétres tel que défini dans le Tableau 2
sont représentées sur la Figure 7.
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Figure 7 : Influence de I'émissivité et de la conductance sur la température de téle

La sous-estimation de I'émissivité entraine une sous-estimation importante sur la température de
tole. La marge d’erreur acceptable est également faible avec une variation autorisée de +13% autour
de la valeur de référence. Cette fenétre étroite est logique au regard du type de chauffage utilisé sur
la tole.

La diminution de la conductance, correspondant a une augmentation de la RTC, a pour conséquence
des températures plus importantes observées sur la téle. En effet, la RTC a l'interface peut étre
considérée comme une « pseudo zone d’isolation thermique » ayant pour conséquence une
amplification de la température de surface. Un écart de 70°C par rapport a la valeur de référence est
calculé au bout d’une heure de chauffage dans le cas d’un contact quasi-parfait (heong=10° W.m™.K™).
L’hypothese du contact parfait souvent utilisée en premiere approche a donc pour conséguence une
sous-estimation significative de la température de téle. Il est donc nécessaire de caractériser la RTC
afin d’éviter cette dérive qui peut étre pénalisante pour le processus de formage.

Le calcul précédent a permis d’illustrer le fait qu’il est nécessaire de connaitre assez précisément ces
deux grandeurs qui sont des entrées du calcul thermomécanique (préchauffage radiatif et phase de
contact). Dans le cas précis de la simulation de la température d’une téle de TA6V en contact avec un
outil en acier inoxydable et chauffé par des lampes infrarouges, I’émissivité doit étre connue a 13%
prés et la RTC a 20%. Dans le cas ou les deux grandeurs sont biaisées, ces incertitudes peuvent se
cumuler et I'erreur ne doit pas dépasser 9% pour ces deux grandeurs.

Le recours a des bases de données de la littérature s’avére donc particulierement complexe car les
données sont rares, dispersées et les métrologies relatives a ces mesures sont généralement trés
peu détaillées. Il est aussi a rappeler qu’aucune norme ne régit I’évaluation de ces paramétres. Le
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verrou scientifique réside donc autant dans I'évaluation de parameétres dans des conditions
thermiques difficiles (hautes températures) que dans I’évaluation des métrologies s’y rapportant
et I'étroitesse de la fenétre d’incertitude visée. Pour toutes ces raisons, il a été décidé de
développer des bancs de mesure a haute température dédiés a chacune de ces grandeurs.

L'approche adoptée dans cette thése consiste donc a développer deux bancs d’essai spécifiques
permettant la mesure de I'émissivité totale et de la RTC dans des conditions proches du procédé de
formage superplastique IR.

La mesure d’émissivité se fait ainsi a partir du chauffage par lampes d’échantillons métalliques ; la
mesure de RTC est réalisée a chaud avec deux matériaux (échantillon de tole et cylindre) chargés en
compression afin de reproduire le contact tole/outil sous pression gazeuse. La méthodologie adoptée
pour ces deux grandeurs sera la méme et se déclinera selon quatre étapes fondamentales de
métrologie :

-Le dimensionnement du banc par calculs analytiqgues ou numériques

-La conception, I'instrumentation et le test

-La validation métrologique a partir d’un cas de référence

-La campagne de mesure sur les échantillons test et une analyse critique.
Le manuscrit est donc organisé selon cing chapitres :

e Le développement du banc de mesure de I'émissivité a chaud est détaillé dans le chapitre 1.
Une étude bibliographique a d’abord permis de sélectionner la méthode de mesure utilisée.
Un dimensionnement des organes du banc a ensuite été réalisé afin d’obtenir des gammes
de températures représentatives du formage SPF. Un soin particulier été apporté au choix de
I'instrumentation afin de disposer a la fois de mesures spectrales (mesure de température
sans contact) et intégrées (code de calcul).

e Le chapitre 2 est axé sur I'étalonnage et la validation du banc de mesure développé dans le
chapitre 1. Les capteurs sélectionnés ont tout d’abord été étalonnés. La prise en compte des
signaux parasites sur la mesure d’émissivité a ensuite été particulierement étudiée. Le banc a
finalement été validé avec un matériau de référence (platine) bien documenté et présentant
peu de variation de ses propriétés radiatives avec la température.

e Une étude de I'émissivité de deux matériaux emblématiques de I’aéronautique (TA6V et
Inconel 625) a ensuite été abordée dans le chapitre 3. Des mesures spectrales et intégrées
ont été réalisées sur ces deux matériaux. Le TA6V étant un matériau présentant une forte
oxydation a haute température, son émissivité a ensuite été reliée a une épaisseur de couche
d’oxyde.

e Le développement du banc de mesure de la RTC a chaud est quant a lui présenté dans le
chapitre 4. Comme dans le cas de I'émissivité, une étude bibliographique a permis de choisir
la méthode de mesure utilisée. Un dimensionnement des constituants du banc (éprouvettes,
isolation, mors refroidis...) permettant de maximiser la température d’interface et de
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maitriser les conditions aux limites a été réalisé. Les deux outils sélectionnés dans le cadre du
projet FASTE 2 ont été étudiés :

un outil en acier inoxydable 310 (Inox 310) et un autre en béton réfractaire.
L'instrumentation a été différente dans les deux cas : pour I'inox 310, la température
de I'’échantillon est mesurée par un thermocouple.

Dans le cas de l'outil béton, elle est réalisée par un pyrometre doté d’une fibre
optique blindée traversant I'outil béton. Cette différence d’instrumentation a amené
une résolution différente de la RTC dans les deux cas.

Dans le cas de I'inox 310, le flux de chaleur est 1D et la résolution se fait donc de
maniere analytique. Dans le cas du béton, le flux de chaleur n’est pas 1D et la
résolution se fait alors par méthode inverse.

e La détermination de la RTC pour des téles de TA6V et d’Inconel 625 en contact avec des

outils en inox 310 ou béton est abordée dans le chapitre 5.

O

Dans le cas de I'outil inox 310, I'effet de la pression de contact et de la température
sur la RTC a été particulierement étudié. L'effet d’'un revétement en nitrure de bore
(BN) utilisé comme lubrifiant dans les applications industrielles sur la RTC a
également été étudié.

Dans le cas de I'outil béton, la RTC a été étudiée a une seule température et a permis
de mettre en évidence la faisabilité de la mesure malgré un flux de chaleur non 1D et
des conditions aux limites plus complexes que dans le cas de I'outil inox 310.
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NB : Le contenu de ce chapitre a été en partie repris d’un article de revue publié [16]: « A fast and
versatile method for spectral emissivity measurement at high temperatures », A. El Bakali, R. Gilblas,
T. Pottier, Y. Le Maoult, Review of Scientific Instruments 90, 115116 (2019);
https://doi.orqg/10.1063/1.5116425. Avec la permission d’AIP Publishing.

La généralisation de la simulation numérique [17], ainsi que le développement des moyens de
mesure de température sans contact [18][19] ces dernieres décennies, a conduit a un besoin
croissant en données thermo-physiques, en particulier en propriétés radiatives telle que I'émissivité
des matériaux. L'émissivité est une grandeur complexe présentant une dépendance a la fois
matérielle, spectrale, thermique et directionnelle. Elle peut étre déclinée sous différentes formes
telles que I'émissivité spectrale directionnelle, I'émissivité spectrale hémisphérique, I'émissivité
totale directionnelle ou encore I'émissivité totale hémisphérique [20].

En pratique, les grandeurs les plus couramment utilisées et recherchées restent I’émissivité
spectrale directionnelle et I’émissivité totale hémisphérique. L'émissivité spectrale directionnelle
est majoritairement utilisée dans le domaine de la mesure de température sans contact avec des
appareils fonctionnant dans une gamme spectrale restreinte [21] (Pyromeétre IR, Caméra IR...).
Comme I'émissivité peut présenter de fortes variations spectrales, une bonne connaissance de sa
valeur dans la bande spectrale du détecteur est nécessaire pour une mesure précise de température
[22].

L'émissivité totale hémisphérique est quant a elle utilisée comme condition aux limites dans les
calculs thermiques en général que ce soit en calcul de rayonnement de surface a surface, en calcul

thermique analytique ou encore en simulation numérique. L’émissivité totale hémisphérique reste la

valeur la plus accessible et répandue a des températures proches de I'ambiante. Elle peut étre
mesurée avec des moyens simples tels que les thermopiles ou bolométres [23].

L’émissivité d’'un matériau dépend de nombreux parametres tels que sa température, sa rugosité de
surface, le traitement thermique appliqué, I’oxydation, la méthode de mesure[24][25]... Ainsi, les
valeurs retrouvées dans la littérature pour un méme matériau souffrent d’'une forte dispersion. De
plus, le peu d’informations concernant les caractéristiques de I'échantillon utilisé ainsi que la
méthode de mesure complexifient I'établissement d’une base de données fiable et universelle. Cette
incertitude peut s’avérer problématique pour des applications nécessitant une précision importante
telles que les procédés de mise en forme utilisant un chauffage IR ou encore la mesure de
température précise sans contact (thermographie).

Des dispositifs commerciaux (spectrometre IRTF, emissometre...) existent pour des mesures
d’émissivité directionnelle spectrale ou totale jusqu’a 400°C [26], ce qui est particulierement adapté
pour les matériaux thermoplastiques et les matériaux composites [27], mais souvent insuffisant pour
les matériaux métalligues ou les céramigues pouvant étre utilisés et mis en forme a plus haute

température. Pour accéder a une valeur réaliste de I'émissivité, il est préconisé de la mesurer dans
des conditions expérimentales proches de I'application finale (température, atmospheére, vitesse de
chauffe, paliers de température, moyen de chauffage...).

Dans ces travaux, le choix s’est porté sur le développement en propre d’un dispositif dédié aux

mesures d’émissivité a chaud. Le choix de la gamme thermique est déduite des températures
observées dans les procédés de mise en forme métalliques les plus courants (estampage [28],
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formage a chaud [29], matricage [30], formage superplastique [13]...). La gamme spectrale est, quant
a elle, tributaire des technologies de détecteurs existants et compatibles avec la gamme thermique

évoquée précédemment [21] :

e NIR Bl (Near Infrared Band I) correspondant a une gamme spectrale comprise entre 0.9 et 1.7
um dans le proche infrarouge

e MIR BIl (Mid Infrared Band Il) correspondant a une gamme spectrale comprise entre 3 et 5
um dans le moyen infrarouge

e MIR BIll (Mid Infrared Band Ill) correspondant a une gamme spectrale comprise entre 7 et 14
um dans le moyen infrarouge
NB : La bande comprise entre 5 et 7 um est peu propice pour la mesure en raison d’une forte
absorption du rayonnement IR par I'atmosphére a ces longueurs d’onde

Une émissivité totale peut ensuite étre calculée a partir des valeurs spectrales obtenues sur chaque
bande spectrale a condition que la gamme spectrale soit suffisamment large pour rendre compte de
I'intégralité du flux émis par le matériau. A titre d’exemple, la plage de rayonnement utile
représentant 96% de I'énergie totale et correspondant a une étendue spectrale comprise entre 0.5 et
5 fois la longueur d’onde d’émission maximale (4,,4,) calculée par la loi de Wien (Aux =
2898/T(K)) est présentée dans le Tableau 3 pour des températures de 600 et 1000°C.

. . Longueur d’onde d’émission
Température (°C) Etendue spectrale (um)

maximale (um)

600 3.32 [1.65; 16.5]

1000 2.27 [1.13;11.3]

Tableau 3 : Etendues spectrales calculées par la loi de Wien a 600 et 1000°C

Ainsi, pour assurer une détection correcte de spectres de 600°C a 1000°C, il est nécessaire de mettre
au point un systéme opérant entre 1.13 et 16.5 um. A partir de ces données, il est possible de créer
un cahier des charges présenté dans le Tableau 4.

Gamme . Gamme . L. 3 .
. Instrumentation Atmosphere Matériau | Régulation
thermique spectrale

o Cyclage,
Mesure € entre Air, Vide, Ar, N, . )

[600 ; 1000]°C . [1;16.5] um Métallique Paliers,

600 et 1000°C He
Rampes

Tableau 4 : Objectifs du banc de mesure d’émissivité

L'application premiére des résultats de ce banc de mesure est la mise en forme a chaud de matériaux
métalliques. Il devra néanmoins étre a la fois simple dans sa mise en ceuvre tout en étant versatile.
Cette versatilité est nécessaire afin de couvrir une large gamme d’applications allant de la mise en
forme, aux applications spatiales, solaires... Les moyens de détection et de chauffage doivent donc
étre suffisamment flexibles pour réaliser des mesures spectrales et totales tout en permettant
d’adapter facilement les conditions thermiques et atmosphériques. La simplicité est recherchée afin
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de dimensionner un banc autonome présentant un bon compromis économique et pouvant
également étre mis en ceuvre par des laboratoires non spécialisés (Sciences des matériaux...).

Ce chapitre sera donc organisé de la maniere suivante : la premiere partie 1.1 présentera les
différentes méthodes de mesure de I'émissivité puis une comparaison sera réalisée. Un choix sera
ensuite fait en conséquence afin de sélectionner la méthode la plus adaptée pour cette étude. La
deuxieme partie 1.2 décrira le développement du dispositif ainsi que les différentes parties du banc
expérimental afin de respecter les prérequis demandés dans le cahier des charges (Cf. Tableau 4).

1.1.Etat de I'art sur les méthodes de mesure de I'émissivité a haute
température

Dans cette partie, un rappel des propriétés radiatives des matériaux est fait, avec une attention
particuliere apportée a I'émissivité. Ensuite, les méthodes de mesure les plus représentatives et
emblématiques de celle-ci sont présentées et comparées. Une liste non-exhaustive de dispositifs de
mesure d’émissivité est enfin détaillée dans un troisieme point.

1.1.1. Rappel sur les propriétés radiatives des matériaux

a. Luminance

Le rayonnement thermique étant de nature électromagnétique, il est nécessaire de prendre en
compte son aspect directionnel. Une grandeur photométrique appelée luminance prenant en
compte cette dépendance spatiale est définie comme le flux émis dans une direction donnée par un
élément de surface [20]. En considérant un flux surfacique ¢ émis par un élément de surface dS
avec:

i 2 &

¢=E enW.m

La luminance monochromatique s’écrit de la maniere suivante :

_ d*¢p
T dS % cosO * dQ * dA

1

Ly enW.m™ 2. um=t.sr71 (2)

Cette relation est illustrée par le schéma suivant :

Figure 8 : Représentation schématique de la luminance
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La luminance monochromatique (L;) correspond donc a la répartition dans I'espace du flux émis par
une surface dS a une longueur d’onde donnée. L, se mesure en W.m_z.ym_l.sr_l, le stéradian
étant la mesure de I’'angle solide qui, ayant son sommet au centre d’une spheére, intercepte sur celle-
ci une surface égale au carré de son rayon. La luminance totale englobant toutes les longueurs
d’onde peut également étre définie en intégrant I'’équation (2) par rapport a la longueur d’onde. L,
est la grandeur fondamentale du rayonnement thermique permettant de calculer les différents flux
de chaleur surfaciques (Exitance, Eclairement, Radiosité: voir Annexe 1) mais également les
propriétés radiatives des matériaux dont |'émissivité.

b. Rayonnement du corps noir

Le corps noir, défini comme I’émetteur optimal, émet a une température donnée le maximum de
flux énergétique possible. Il absorbe également I'intégralité du rayonnement incident quels que
soient la longueur d’onde ou I'angle d’incidence. Le corps noir est un corps idéal servant de référence
a la mesure d’émission thermique pour les autres corps. Ses caractéristiques peuvent étre
reproduites en utilisant une cavité fermée la plus isotherme possible et dotée d’une petite
ouverture[31]. Ces dispositifs sont appelés « corps noir a cavité » ou encore « corps noir de
laboratoire » et peuvent étre obtenus avec diverses géométries.

La luminance monochromatique du corps noir dans le vide a une température donnée est exprimée
par la loi de Planck :
A3
0 __1 -2 -1 o1
L (A,T)—C_Z— enW.m™*.um™".sr (3)
eAT — 1

Avec A la longueur d’onde en micrometres, T la température en Kelvin, c; et ¢, les constantes de la loi
de Planck égales a :

h.c
c; =2hc? =119+ 10" W.m? etc, = - = 14388 um. K (4)

Avec h = 6,626.10>* m’kg.s” la constante de Planck, k = 1,38.10% m®kg.s*.K" la constante de
Boltzmann et c= 299 792 458 m.s™ la célérité de la lumiere dans le vide.

En intégrant la loi de Planck par rapport a la direction et la longueur d’onde, I'exitance totale du
corps noir exprimée par la loi de Stephan-Boltzmann est obtenue :

M=0.T* enW.m™? (5)

C. Emissivité d’un corps
La luminance d’un corps quelconque définie précédemment peut étre exprimée sous la forme du
produit de la luminance d’un corps noir et de I’émissivité [20][32].

L'A,T) =€ (A, T) * L°(, T) (6)

Cette émissivité est donc définie par le rapport de la luminance émise par une surface et celle émise
par un corps noir a la méme température. Comme la luminance, I’émissivité présente des
dépendances spectrale, thermique et directionnelle.
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(7)

Cette émissivité est dite spectrale directionnelle; elle peut étre intégrée dans le demi-espace
(hémisphere) pour définir I'’émissivité spectrale hémisphérique:

21

2,0 e"(4,T) * LA, T) * cos6,dQ, (8)

"W, T) =
ST 192, T)cos6,d,

Avec Q = [[ sin6.d6.dg

Sachant que I'émission thermique du corps noir est par définition isotrope, I'équation (8) peut étre
simplifiée :

S(A' T) = ﬂr: = —

7+ 04, T) — | @A NdR, (9)

2 AT < 9L TR, +d 1 [
Q,=0

L'intégration est réalisée dans le demi-espace car cette étude s’applique a des surfaces. Dans le cas
d’une configuration ponctuelle, I'intégration doit se faire dans tout I'espace.

L’émissivité spectrale directionnelle peut également étre intégrée en fonction de la longueur d’onde
pour obtenir une émissivité totale directionnelle :

Jo €A, T) % L°(A,T) * dA

& (T): fOOOLO(/l,T)*dA

(10)

Jo €', T) * L°(A, T) * dA

aT“‘/n

Une émissivité totale hémisphérique peut étre finalement obtenue en intégrant a la fois suivant la

e"(T) = (11)

longueur d’onde et la direction :
o Jy e A T) * L2 T) * cos6,d QdA

S [0, T) * cos6,d R, dA

(T = (12)

Jy €M, T) * L2(A, T) » dA

T

L'émissivité spectrale directionnelle est également reliée a I'absorptivité spectrale directionnelle

(13)

e"(T) =

(Annexe 1) du matériau par le biais de la loi de Kirchhoff (a I'équilibre thermodynamique) :
eWT)=a" (A, T) (14)

Par intégration spectrale et/ou spatiale, cette relation est valable pour les grandeurs totales et/ou
hémisphériques. Il en découle également une relation avec la réflectivité (Annexe 1) :
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eAT)=1—-p™"" (4, T) (15)

Remarque : Cette relation peut également étre intégrée sur une plage de longueur d’onde ou sur
I’hémisphere. Les autres propriétés radiatives (absorptivité, réflectivité (BRDF[33]), transmittivité)
sont définies en Annexe 1.

1.1.2. Méthodes de mesure de I’émissivité

L'émissivité spectrale directionnelle et I'émissivité totale hémisphérique sont les valeurs les plus
recherchées, particulierement a haute température. La quantification de I'effet de la température

sur ces propriétés est souvent recherchée, particulierement pour les métaux dont I'émissivité varie
notablement avec la température, principalement a cause des phénomeénes d’oxydation. De
nombreuses méthodes expérimentales existent pour caractériser I'émissivité et elles peuvent
majoritairement étre regroupées en trois familles[34] :

e Les méthodes indirectes : I'émissivité est déduite de maniére indirecte d’'une mesure de

réflectivité puis une application de la loi de Kirchhoff (Equation (15) ).
e Les méthodes directes : ces dispositifs appliquent directement la définition de I'émissivité

(Equation (7)). Les flux émis par le corps noir et I'échantillon sont mesurés a la méme
température et I'’émissivité est obtenue directement par calcul du rapport.
e Les méthodes calorimétrigues pouvant également étre considérée comme « directes »

méme si elles ne nécessitent pas de référence corps noir. Le principe général de la mesure
est de maintenir un échantillon a une température fixe dans une enceinte sous vide et donc
d’avoir uniqguement un flux radiatif en condition aux limites. La mesure de ce flux et
I'ajustement précis de la température de I'échantillon permettent d’en déduire une
émissivité qui sera ici totale et hémisphérique.

a. Méthodes de mesures indirectes

Les méthodes radiométriques indirectes sont les techniques de mesure qui ne découlent pas de la
définition de I'’émissivité (Equation (7)). Elles permettent généralement de déterminer I'émissivité
(spectrale directionnelle, totale directionnelle ou totale hémisphérique) a partir d’'une mesure de
réflectivité (Cf. Equation (15)). Contrairement aux méthodes calorimétriques, ces dispositifs de
mesure présentent une treés grande variété dans leur conception.

Les sphéres et demi-sphéres intégrantes, trés utilisées dans les dispositifs commerciaux, peuvent
étre utilisées pour déterminer une émissivité directionnelle spectrale[35]. Pour ce type de technique,
un revétement hautement réfléchissant et diffusant (BaSQO,, Or en couche mince...) est appliqué sur
I'intégralité de la surface intérieure de la sphére. La mesure se fait en appliquant un faisceau incident
sur I'échantillon. Le flux réfléchi dans toutes les directions est réfléchi de multiples fois jusqu’au
détecteur.

Les avantages de ces techniques sont une mesure sur une bande spectrale souvent tres large et une
tres bonne répétabilité. Toutefois, ces méthodes sont peu adaptées aux matériaux spéculaires et aux
gammes thermiques recherchées, les revétements utilisés ne supportant pas les hautes
températures (oxydation).
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Figure 9 : Schéma de principe d’une sphére intégrante

La spectrophotométrie développée par Makino et Wakabayashi[36][37] permet également une
mesure de I'émissivité spectrale directionnelle dans une gamme spectrale comprise entre 0.3 et 11
um. Pour cette méthode, I'échantillon est chauffé par conduction et placé a un des points focaux
d’un systéme de deux miroirs paraboliques en vis a vis. Une lampe halogéne pour les basses
longueurs d’onde [0.3-1.8] um ou une LED en nitrure de silicium pour les plus hautes longueurs
d’onde [1.8-11] um sont placées au point focal opposé.

Le signal réfléchi dans tout I'hémisphére est ensuite dirigé via un systeme de miroirs sur plusieurs
détecteurs selon la longueur d’onde (photodiodes en Si et Ge pour les basses longueurs d’onde et
InSB ou HgCdTe pour les plus hautes longueurs d’onde). La réflectivité hémisphérique est ici mesurée
pour un angle d’incidence de 15° et une température de 800°C. Cette technique permet une mesure
rapide dans une gamme spectrale assez large, mais présente des limites notamment dans la
complexité du systéme optique de redirection du flux composé de 20 éléments ainsi qu’une
augmentation de I'erreur de mesure pour des températures inférieures a 800°C.

. tungsten-halogen lamp 13. rotationary plane mirror 1

1

2. SisNa light source 14, rotationary plane mirror 2
3. rotationary concave mirror 15. collimator

4. shutter disk 16. diffraction grating

5. specimen 17. concave mirror

6. K-thermocouple 18. 35-Si photodiode array
7. heater 19. 16-Ge photodiode array
8. concave mirror 20. 32-InSb photovoltaic

9. rotationary plane mirror detector array
10. chopper 21. 16-HgCdTe photocon-
11. entrance slit ductive detector array
12. filter disk

Figure 10 : Schéma de principe du spectrophotomeétre [36]
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L’émissivité directionnelle spectrale peut également étre déterminée a partir des techniques dites
du miroir. Dans ce type de dispositif, I’échantillon et le détecteur sont tous deux positionnés dans un
miroir hémisphérique. L’échantillon va réfléchir un faisceau de lumiére passant au travers d’un trou
dans le miroir. Le flux réfléchi dans toutes les directions est ensuite collecté par le détecteur et
permet de mesurer une réflectivité hémisphérique.

Dans ce type d’approche, un seul angle d’incidence est généralement possible pour un dispositif. Des
travaux plus récents ont cependant fait évoluer la technique pour permettre une mesure avec un
angle d’incidence variable. A titre d’exemple, le dispositif développé par Hameury et al [38] permet
de faire des mesures pour 5 angles d’incidences entre 12 et 60° en utilisant plusieurs trous dans le
miroir. Le systeme se complexifie cependant fortement avec la nécessité d’ajout de nombreux
composants optiques et le dispositif perd donc la simplicité inhérente a la technique du miroir.

Fig. 1. Diagram of the apparatus: (1) sample: (2) detector: (3) set of four mirrors with
spherical surface: (4) rotating plane mirror: (5) fixed plane mirrors for the selection of
the angle of incidence: (6) field stop and aperture imiting stop: (7) polarizer; (8) grating
monochromator; (9) mechanical chopper; (10} lamp source; (11) blackbody source; (12)
interference filter; (13) flat mobile mirrors for the selection of the monochromator or the
interference filters,

Figure 11 : Schéma de principe de la technique du miroir [38]

L'utilisation de la thermoréflectométrie[39][40] en tant que méthode indirecte active est également
possible. Le but de cette méthode est de mesurer la température vraie d’un objet par thermographie
avec une correction en direct de I'émissivité a deux longueurs d’onde. Cette correction s’effectue a
partir de deux faisceaux laser appliqués sur I’échantillon a 1.31 et 1.55 pum en supposant une fonction
de distribution des réflectivités homothétique a ces deux longueurs d’onde.

L'avantage de cette technique est une mesure continue et a chaud de I'émissivité a haute
température. Cette technique est donc particulierement adaptée aux métaux dont I'oxydation fait
fortement varier I'’émissivité a haute température. Cependant, pour de bonnes performances,
I’échantillon est nécessairement plan et opaque, et I'émissivité n’est identifiée que pour deux
longueurs d’onde.
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La majorité des dispositifs de mesure par méthode indirecte permet donc la mesure d’une émissivité
spectrale directionnelle. Il est cependant possible d’obtenir une émissivité totale directionnelle par
intégration de la réflectivité directionnelle hémisphérique sur une bande spectrale suffisamment
large. Il faut pour cela soit disposer de la réflectivité spectrale sur une large gamme spectrale et en
déduire I'émissivité totale directionnelle par intégration numérique, ou alors disposer d’un détecteur
(pyroélectrique, bolometre, thermopile[41]) ayant une bande spectrale suffisamment large pour
capter l'intégralité du flux réfléchi.

La mesure d’'une émissivité spectrale hémisphérique est quant a elle possible en utilisant un appareil
de mesure de la BRDF (voir Annexe 1). Ces dispositifs[42] similaires a des goniometres avec une
mesure de la réflectivité pour chaque angle d’incidence permettent généralement une mesure de
I’émissivité spectrale hémisphérique a une seule longueur d’onde correspondant a la longueur
d’onde d’émission de la source laser.

Le calcul d’'une émissivité totale hémisphérique est également possible en utilisant une spheére
intégrante associée a une source et des détecteurs opérant sur une large bande spectrale tout en
faisant varier I'angle d’incidence. Un calcul avec un dispositif de mesure de la BRDF[43] est
également possible mais avec la nécessité d’une source et de détecteurs dont la bande spectrale est
modulable ou suffisamment large.

b. Méthodes de mesure calorimétriques

Les méthodes calorimétriques[44][45] sont intéressantes du fait que ce sont les seules méthodes
garantissant une mesure d’émissivité totale hémisphérique. Les mesures s’effectuent le plus
souvent en régime permanent avec un échantillon amené a la température de mesure (T;).
L’échantillon, chauffé par une résistance noyée en son sein ou par chauffage laser[46], est suspendu
dans une enceinte sous vide dont les parois sont généralement revétues d’une peinture noire tres
absorbante pour limiter les réflexions sur I’échantillon. La température des parois (T,) est maintenue
constante et un refroidissement est généralement assuré soit par une circulation d’eau froide, soit
par de I'azote liquide.

Cette condition est nécessaire pour minimiser et négliger le flux émis par les parois vers
I’échantillon. Un vide assez poussé est également nécessaire pour supprimer les échanges convectifs

et garder une condition aux limites uniquement radiative sur I'échantillon. Durant la mesure en
régime permanent, la puissance de la résistance P est ajustée pour maintenir la température de
I’échantillon T, constante. L'émissivité & peut ensuite étre calculée, pour un échantillon ayant une
surface totale d’échange S, selon la relation suivante :

P
E =
Sxox (T3 —Ty)

(16)

Avec o = 5.67 * 1078 W.m~*. K~ la constante de Stefan-Boltzman

La méthode calorimétrique peut également étre adaptée aux régimes transitoires[45] avec une
mesure s’effectuant durant le refroidissement d’un échantillon chaud. L'émissivité peut alors
s’écrire sous sa forme la plus simple (équation (17)) en considérant un échantillon thermiquement
mince de masse m et de chaleur spécifique C,,.
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Les méthodes calorimétriques présentent I'avantage d’une mesure continue et donc d’obtenir de
nombreux points de mesure en fonction de la température. Elles nécessitent cependant une
connaissance précise des propriétés thermiques de I'échantillon a mesurer et particulierement la
chaleur spécifique (C,), dont I’évaluation de la dépendance a la température constitue un défi en
soi[47][48].

Les avantages de la méthode calorimétrique sont une détermination directe de I’émissivité totale
hémisphérique, la simplicité du principe de mesure et une bonne précision de mesure due aux
faibles valeurs des signaux parasites. Les inconvénients sont I'absence totale d’informations sur le
comportement spectral de I'émissivité, les temps de stabilisation pouvant étre assez importants et
finalement le maintien de la température des parois et la mise sous vide de I’enceinte entrainant une
installation assez lourde et coliteuse. De plus, la mise sous vide peut également provoquer la
vaporisation de certains éléments des alliages a chaud[49].
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Figure 12 : Températures de vaporisation de métaux purs selon la pression [49]

C. Méthode de mesures directes

Les méthodes directes appliquant la définition de I'émissivité (équation (7)) sont plus adaptées aux
hautes températures par rapport aux méthodes indirectes puisqu’elles requiérent moins de
composants optiques. Une des principales difficultés est d’avoir la_méme température sur
I’échantillon et le corps noir de référence. L’homogénéité de la température dans la zone de mesure
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peut également étre compliquée a réaliser. La température de I’échantillon doit donc étre
parfaitement régulée ou a défaut mesurée avec précision afin d'implémenter une éventuelle
correction. Plusieurs types de capteurs ou techniques peuvent étre utilisés pour mesurer la
température tels que:

e les thermocouples, particulierement adaptés pour les métaux mais qui délivrent une
information uniquement ponctuelle[50].

e |a pyrométrie IR[51], qui est non intrusive et permet une mesure sans contact ponctuelle et
peut par exemple étre utilisée au travers d’un hublot sur un échantillon placé dans une
enceinte étanche. L'utilisation de ce moyen de mesure nécessite cependant I'application
d’un revétement d’émissivité spectrale connue sur une partie de I'échantillon. Elle devient
également inadaptée pour les métaux a haute température qui s’oxydent.

e |a thermographie IR[52], présente les mémes avantages que la pyrométrie avec en plus une
information sur ’homogénéité en température de I'échantillon. Les inconvénients sont les
mémes.

e La pyroréflectométrie[53], permettant une correction de la température en fonction de
|’état de surface en direct. L'instrumentation reste cependant assez lourde avec I'installation
de deux lasers.

e L'utilisation du point de Christiansen[54], qui est une longueur d’onde spécifique pour
laquelle I'émissivité tend vers 1 pour un matériau diélectrique (ZrO,, Al,0;,MgO, SiC...).

Différentes approches existent également dans la littérature pour le chauffage de I'échantillon telles
que : l'utilisation d’un fluide thermostatique[55], d’un laser[51], d’un chauffage résistif[50] ou d’un
chauffage radiatif[53]. Concernant le corps de référence, un corps noir de laboratoire[56] ou un
échantillon tres émissif[57] dont les propriétés radiatives sont parfaitement connues peuvent étre
utilisés. Ces différentes possibilités sur la mesure de température, le chauffage de I'échantillon et la
référence corps noir permettent une grande variété ainsi qu’une flexibilité importante dans la
conception des dispositifs de mesures d’émissivité par méthode directe comme observé dans la
littérature.

e Un exemple parmi ces dispositifs est la technique dite du « lacher de four » développé par
Dozhdilkov et al[58]. L’échantillon est ici suspendu a I'intérieur d’un corps noir de laboratoire
commercial jusqu'a ce que sa température soit stable. L'échantillon est ensuite sorti
brutalement du corps noir et la luminance (L) de I’échantillon est mesurée. La luminance du
corps noir a la méme température (L,) est déterminée par une étape d’étalonnage préalable.
Le rapport de ces deux luminances permet ensuite de calculer une émissivité en appliquant
I’équation (7). Cette technique est intéressante car elle permet de s’affranchir du calcul d’un
signal parasite environnant qui est un probleme récurrent des dispositifs de mesure
d’émissivité par méthode directe. Elle permet également une mesure a haute température
[1000 ; 1800] K. Comme mentionné dans le titre de I'article, cette méthode est peu adaptée
aux matériaux tres conducteurs. De plus, la gamme spectrale [1.5 ; 5.5] um ne permet pas de
calculer une émissivité totale a ces températures. Se pose aussi la capacité a travailler sous
atmosphere a l'intérieur méme d’un corps noir.

e Des travaux plus récents sur la méthode directe ont été réalisés par le LNE et ont abouti a la
mise en place d’un dispositif de mesure[53]. L'échantillon est placé dans une enceinte sous

21



vide et chauffé par 7 lampes halogénes IR au travers d’'un dome de quartz hémisphérique. Le
signal émis par la face inférieure de I'’échantillon est capté par un spectrometre IRTF dont la
gamme spectrale est comprise entre 0.8 et 10 um. Le corps noir de référence est une cavité
en SiC équipée d’un thermocouple de type S. La température de I'échantillon est mesurée
par pyroréflectométrie[59]. Ce dispositif permet une mesure d’émissivité spectrale jusqu’a
1500°C avec une grande flexibilité sur la vitesse de chauffe. De plus, la gamme spectrale est
suffisamment étendue pour calculer une émissivité totale. Cependant, il est assez complexe
a mettre en ceuvre tant pour le systeme de chauffe que pour I'instrumentation. De plus, une
contrainte existe dans la gé¢ométrie de I’échantillon qui est un disque de 25 mm de diameétre
et 10 mm d’épaisseur. Cette contrainte sur I'épaisseur génére des problemes d’homogénéité
thermique et rend également la mesure d’émissivité sur des téles métalliques difficilement
réalisable.

Figure 13 : Banc de mesure développé par le LNE [53]

e Les travaux de Rydzek et al permettent également des mesures d’émissivité directionnelle
spectrale a haute température (1400°C)[60]. Ce dispositif se démarque également par la
possibilité de mesurer une indicatrice d’émissivité’. Il est constitué d’un four résistif tubulaire
inséré dans une enceinte sphérique refroidie a I'azote liquide et dont les parois internes sont
revétues d’'une peinture trés émissive. L'enceinte est dotée d’une ouverture avec une
fenétre en KBr permettant de diriger les flux de I’échantillon ou du corps noir vers un
spectrometre IRTF Bruker® Vertex 70. Ce four est monté sur un systéme de rotation de 180°
qui permettra ensuite de réaliser les mesures directionnelles. L’échantillon et la cavité corps
noir de référence sont chacun placés a une extrémité du four et leur position par rapport a la
fenétre en KBr est ajustée selon le besoin. Cette technique permet une mesure d’émissivité
spectrale hémisphérique sur une gamme thermique assez large de [200; 1400]°C, une
gamme spectrale large comprise entre 6 et 22 pum ainsi que la possibilité d’étudier
précisément I'aspect directionnel de I'émissivité. De plus, il est montré dans cet article une

1 . . . 7 PR T4 7 . . . , . P
L'indicatrice d’émissivité permet de représenter les variations angulaires de I'émissivité
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application a une gamme de matériaux assez large (métaux, céramiques) ainsi qu’une
possibilité de réaliser des mesures sous atmosphere neutre. |l existe cependant une
interrogation sur la tenue en température du revétement utilisé (peinture noire) pour la
cavité corps noir ad hoc a haute température. Le chauffage résistif implique également des
vitesses de chauffe limitées. De plus, la gamme spectrale choisie ne semble pas optimale
pour les hautes températures (A,.=1.6 um pour T=1400°C).

Le dispositif développé par Honnerova et al[61] permet des mesures d’émissivité spectrale
directionnelle entre 200 et 900°C dans une large bande spectrale [1.38; 26] um.
L’échantillon est ici chauffé sur sa face inférieure par un laser de puissance 400W. La
température de I’échantillon est suivie soit par thermographie IR grace a un revétement
d’émissivité connue sur une partie de I'échantillon ou par l'utilisation du point de
Christiansen pour les matériaux diélectriques. L'échantillon et la référence corps noir sont
placés face a face et les flux émis sont dirigés vers le spectrometre par le biais d’un miroir
rotatif. Malgré I'utilisation d’un laser pour la chauffe, la température sur |'échantillon est
relativement homogeéne. De plus, cette méthode de chauffage permet d’obtenir des vitesses
de chauffe tres élevées. La gamme spectrale est également suffisamment large pour calculer
une émissivité totale directionnelle dans la gamme thermique du dispositif. Une application a
une gamme de matériaux assez large a également été démontrée avec notamment des
mesures d’émissivité sur des revétements tres émissifs, des céramiques ou encore des
métaux. Les mesures sont en revanche possibles uniguement sous air ce qui exclut une
application a une grande partie des procédés de mise en forme a haute température. De
plus, I'épaisseur des échantillons (5 mm) peut entrainer des problemes d’homogénéité
thermique et rend difficile la mesure sur des toles fines.
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Figure 14 : Banc de mesure développé par Honnerova et al. [61]

L'institut de technologie de Pékin[62] propose, quant a lui, un dispositif de mesure
d’émissivité spectrale directionnelle dans le proche infrarouge [0.8 ; 2.2] um. Comme dans le
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dispositif évoqué précédemment, I'échantillon et le corps noir sont placés face a face et
séparés par un miroir rotatif. Cependant, le flux réfléchi par le miroir n’est pas directement
dirigé vers le spectromeétre mais vers un second miroir parabolique qui va diriger ce flux vers
le détecteur InGaAs placé sur une table optique. Ce moyen a I'avantage d’étre plus simple
dans sa mise en ceuvre que ceux étudiés précédemment. Il permet également des mesures
sur une gamme thermique assez large [200 ; 900]°C, bien que la gamme spectrale semble
relativement étroite pour le calcul de I'émissivité totale directionnelle. Le bruit de mesure est
également assez important et I'alignement des miroirs doit étre parfaitement réalisé pour
obtenir des valeurs d’émissivité cohérentes.
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Fig. 1. Schematic diagram of the spectral emissivity measurement apparatus. 1 -
Blackbody, 2 - sample furnace, 3 and 4 - parabolic gold-coated mirrors, 5 -
motorized rotation stage, 6 - filter wheel, 7 - chopper, 8 - grating monochromator,
9 - detector, 10 - lock-in amplifier, and 11 - data capture system.

Figure 15 : Schéma de principe du banc de mesure développé par I'institut de technologie de Pékin [62]

o Le dispositif de mesure développé par le CEMHTI[63] permet des mesures d’émissivité
directionnelle spectrale entre 400 et 2200°C pour une gamme spectrale comprise entre 0.5
et 500 um. L’échantillon est chauffé soit par une galette chauffante en céramique pour les
températures inférieures a 900°C ou par un laser CO, pour les températures supérieures. La
mesure de température est faite en utilisant le point de Christiansen pour les matériaux
diélectriques. Ce dispositif permet potentiellement le calcul d’'une émissivité directionnelle
totale grace a sa large gamme spectrale. De plus, la mesure peut étre appliquée a des
matériaux opaques ou semi transparents. Le systeme de chauffe reste cependant compliqué
a mettre en ceuvre pour la configuration laser avec la nécessité de plusieurs miroirs pour
homogénéiser la température sur I'échantillon. La mesure de température sur les matériaux
métalliques non oxydés peut également s’avérer plus problématique puisqu’il faut alors
connaitre alors le point x° ou utiliser un thermocouple.

2 . , e el . ,
Le point x est une longueur d’onde pour laquelle la valeur d’émissivité ne varie pas avec la température. Cette
invariance est possible uniquement pour les métaux purs.
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Figure 16 : Schéma de principe du banc développé par le CEMHTI [63]

Le banc MEDIASE[64][65] développé par le PROMES permet quant a lui de déterminer une
émissivité totale hémisphérique jusqu’a 1577°C. Le chauffage de I’échantillon de 40 mm de
diamétre et 2 mm d’épaisseur est réalisé directement par le four solaire sur la face arriere et
permet d’avoir des vitesses de chauffe tres élevées. La mesure de température de
I’échantillon est réalisée par pyroréflectométrie tandis que le flux émis par I’échantillon est
mesuré par un bolomeéetre de gamme spectrale [0.6; 40] pm. L’émissivité totale
directionnelle peut étre mesurée pour des angles d’incidence compris entre 0 et 90° avec un
pas de 10 ° grace a un goniométre. Une interpolation de type spline est ensuite réalisée pour
les angles incidents manquants et une émissivité totale hémisphérique est ensuite calculée
par intégration spatiale. Les mesures sont possibles sous vide et sous air pour différentes
pressions atmosphériques. Les avantages de cette technique sont la détermination a la fois
de I'émissivité totale directionnelle et totale hémisphérique pour de hautes températures
avec des vitesses de chauffes tres élevées. De plus, I'atmosphere est également modulable.
Les inconvénients sont le manque de flexibilité sur la régulation en température de
I’échantillon ainsi qu’une installation assez lourde (pyroréflectomeétre, porte-échantillon
refroidi, goniomeétre...).
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Figure 17 : Banc MEDIASE développé par le PROMES[65]
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1.1.3. Bilan et choix de la méthode de mesure

Le choix de la méthode sur laquelle baser le dispositif de mesures est fait par rapport a plusieurs
critéres tels que :

e |a gamme spectrale

e |a gamme thermique

e lasimplicité de mise en ceuvre

e la possibilité de travailler sous atmosphere

Certaines méthodes comme les spheéres intégrantes[66] difficiles a adapter a haute température ou
les mesures par pyrométrie[67] donnant une valeur a une seule longueur d’onde ont été
automatiquement éliminées. Ce choix est donc effectué a partir d’un tableau comparatif donné en
page suivante (Tableau 5) et de I'analyse associée.
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Méthode Calorimétrique Indirecte Directe
Dispositifs [68] [69] [70] [37] [38] [40] [52] [53] [62] [63]
Ermissivite
Sr;:;t'r"a'lj Non Non Non [2;11] pm 0.8 ; 11] um 1.3 et 1.55 um [1.28;25]um |  [0.8;10] um 0.2;2.2] um [0.5 ; 500] pm
Emllss.lwte’tf)tale oK oK oK _ ) ) . ) ) )
hémisphérique
Matériaux Métaux Métaux Métaux Métaux Cera.mlque, Métaux Métaux Métaux Métaux F)paque,
Peinture Semi-transparent
G
amme (300 ; 1000] [-20; 80] (727 ; 1227] 827 T ambiante (300 ; 1000] [25;777] 1500 (200 ; 1000] (427 ; 2227]
thermique (°C)
Mesure de . .
] Thermocouple de | Thermocouple | Thermocouple | Thermocouple , .| Thermocouple , . | Thermocouple | Point de Christiansen,
température sur - Thermoréflectometrie Pyroréflectometrie .
» ) type S de type K de type S de type K de type K de type K Point x
I’échantillon
Chauffage d Sond C t Galett Galette chauffante,
“au ag_e N Courant électrique on- e.en , our.an Chauffage IR Chauffage IR - Résistif Chauffage IR alette alette chaurtante
I’échantillon polyimide électrique chauffante Chauffage laser
. Photodiodes Spectromeétre N
Instrumentation ) , , ; Spectrometre FTIR :
(Si; Ge); Détecteur Détecteur FTIR: . Détecteur N
pour la mesure du - - - | , i . 3 Spectrométre IR-TF Bolomeétre,
Détecteurs pyroélectrique VisGaAs Détecteur InGaAs .
flux Si-diode,DLaTgs,InGaAs
InSb ; HgCdTe DLaTGS
Refere:;er corps ; ; ; ; ; ; Cavité en SiC Cavité en SiC Cavité en SiC Cavité en LaCrO,
Vitesse de chauffe Inconnue Inconnue Inconnue 1°C/s - Inconnue Rapide Inconnue Rapide
Atmosphére Vide Vide Vide Air Air - Vide Vide Air Argon

Tableau 5 : Comparaison de plusieurs dispositifs de mesure d’émissivité [68][69][70][37][38][40][52][53][62][63]
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Analyse comparative des méthodes

e Les méthodes calorimétriques sont les plus fiables pour mesurer une émissivité totale
hémisphérique. Elles sont cependant difficilement applicables pour des mesures spectrales
et ne permettent donc pas d’avoir accés aux variations d’émissivité selon la longueur
d’onde dont la connaissance est primordiale pour une mesure de température. De plus, elles
imposent également des mesures sous vide. Cette méthode n’est donc pas applicable dans
cette étude.

e Les méthodes indirectes présentent, quant a elles, une grande variété dans leurs principes et
mise en ceuvre méme si la majorité se repose sur une mesure de la réflexion. Elles
permettent de réaliser des mesures dans des gammes spectrales assez larges et de calculer
une émissivité spectrale directionnelle avec une bonne précision. Elles impliquent cependant
souvent des systémes optiques assez conséquents et peuvent présenter des limitations
dans le cas de matériaux tres réfléchissants.

e Les méthodes directes sont plus adaptées aux applications hautes températures et sont en
général plus simples dans leur conception que les méthodes indirectes. Elles permettent
également une plus grande flexibilité sur la vitesse de chauffe de I’échantillon ainsi qu’une
adaptation plus aisée a différentes atmospheres. Elles requiérent cependant une
température maitrisée de I’échantillon qui doit étre égale a celle du corps noir de référence.
De plus, elles sont particulierement sensibles aux signaux parasites environnants.

Par rapport aux besoins définis dans le Tableau 4, la méthode directe apparait comme la plus
adaptée pour le banc de mesure. En effet, elle s’adapte particulierement bien aux mesures a haute
température sur des matériaux métalliques avec une atmosphére variable. Dans le cas ou un corps
noir de laboratoire est déja présent, le colt sera également moindre par rapport aux méthodes
indirectes. Le banc développé pour ces travaux utilisera donc cette approche.

Le chauffage IR par lampes halogénes a été choisi par rapport au chauffage laser afin de simplifier le
systeme tout en minimisant les co(ts. Le chauffage IR polychromatique est également d’avantage
adapté aux matériaux métalliques par rapport a un chauffage laser monochromatique. La répartition
de I’énergie sur un plus grand nombre de longueurs d’onde dans le cas du chauffage radiatif permet
une dépendance moins grande aux variations spectrales des propriétés radiatives de I’échantillon.

En outre, la gamme spectrale d’émission des lampes IR est située dans les courtes longueurs d’onde
ou I'absorptivité des métaux est élevée. Le chauffage laser améne un risque de détérioration de la
surface de I'échantillon provoquée par une haute densité spectrale couplée a une faible absorptivité
des métaux a longueur d’onde de fonctionnement des lasers CO, (A=10 um)[71]. L’utilisation d’un
laser YAG a courte longueur d’onde (A=1 um) est toujours possible, mais le probleme du chauffage
monochromatique demeure toujours.
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1.2.Développement du banc de mesure d’émissivité a haute température

Un dispositif de chauffage infrarouge existant[72] utilisé pour des applications telles que la
pyrolyse[73] a été adapté en banc de mesure d’émissivité par méthode directe. Il a dG étre modifié
pour atteindre les valeurs cibles du cahier des charges (Tableau 4). Une instrumentation permettant
de mesurer I'émissivité normale spectrale ainsi qu’'une émissivité intégrée a été également mise en
ceuvre.

1.2.1. Description générale du banc BMEIR

a. Schéma du systeme

Le dispositif BMEIR sous sa forme originelle est présenté sur la Figure 18. Il est constitué d’une
enceinte réfléchissante en acier inoxydable poli et utilise une technique de chauffage de type four a
images[74]. Une lampe halogéne est placée a I'un des foyers de I'ellipse tandis que I'échantillon est
placé a l'autre. La température de I'échantillon est mesurée par un thermocouple de type K et peut
étre contrélée par un régulateur PID ajustant la puissance de la lampe. Les rampes, paliers et cycles
de température sont donc possibles. L'ellipse est refroidie grace a une circulation d’eau réfrigérée a
15°C.
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Figure 18 : Banc de chauffage IR originel

En pratique, les sources optiques permettant d’atteindre les températures cibles ne sont pas
ponctuelles. Ce sont le plus souvent des lampes a filament long spiralé. Un systeme de réglage de la
lampe a donc été ajouté pour ajuster la position de la lampe dans les axes x, y et z. Ce systéme
permet également une rotation autour des axes x et y afin de corriger les défauts d’inclinaison
éventuels du filament. La mesure de la luminance de I’échantillon est assurée par un spectromeétre
équipé d’une fibre blindée haute température a I'aide de caméras avec un renvoi par un miroir
incliné a 45°. Une pompe a vide turbomoléculaire est également disponible et permet des mesures
sous vide secondaire[75].
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b. Caractérisation de la source radiative

Comme mentionné précédemment, la géométrie de la lampe doit étre connue précisément pour
déterminer son image projetée sur le point focal opposé et donc déterminer le flux recu par
I’échantillon. La majorité des lampes commerciales haute puissance pouvant s’insérer dans le
dispositif présente des filaments a double spiralage.

Une lampe halogéne IR dotée d’un long filament vertical doublement spiralé a donc été choisie. Les
caractéristiques de la lampe USHIO® JVC 1000W sélectionnée sont présentées dans le Tableau 6.

Longueur

Puissance Longueur du Diamétre du Température de d’onde
nominale filament filament couleur d’émission
maximale

1000 W 25 mm 4.5 mm 3200 K 906 nm

Tableau 6 : Caractéristiques de la lampe Ushio® JVC 1000 W[76]

Le choix d’une lampe haute puissance permet d’avoir une large gamme de vitesses de chauffe
possibles sur I’échantillon. Une mesure par thermographie IR a été réalisée sur cette lampe avec une
caméra proche IR de marque XENICS®, modele Xeva, équipée d’un objectif focal fixe 200 mm afin de
déterminer la zone d’émission maximale mais aussi observer les gradients le long du filament (Figure
19).

Le choix de cette caméra a été conditionné par la bonne compatibilité de la gamme spectrale de
détection de la caméra ([0.9-1.7] um, détecteur InGaAs) avec le spectre d’émission de la lampe
Ushio® ([0.45-4.5] um). De plus, le pic d’émission de la lampe se trouve également dans la bande
spectrale de cette caméra.

A

Figure 19 : Mesure du gradient thermique sur le filament de la lampe USHIO® JVC 1000 W

L’observation du filament correspondante est présentée sur la Figure 20.
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Figure 20 : a. Photographie de la lampe USHIO® JVC 1000 W, b. Image infrarouge du filament, c. Flux normalisé en
fonction de la position sur le filament

Comme le montre la Figure 20c, le maximum d’émission géométrique de la lampe est situé au centre
du filament et une différence maximale de 15% est observée entre le centre et les extrémités du
filament. Le renvoi du maximum d’énergie vers I’échantillon s’obtient en faisant coincider le
maximum d’émission géométrique de la lampe avec le point focal de I'ellipse.

Cependant, une zone d’émission homogene peut étre définie en choisissant la longueur pour laquelle
le maximum d’émission est atténué de 5%. Dans notre cas, cette longueur homogene est égale a 11
mm environ, ce qui induit une marge de réglage sur la position verticale (z) de I'échantillon.

De ce fait, et conjointement avec une contribution des rayons émis hors de la zone homogeéne
(parties haute et basse de la lampe), I'énergie au voisinage de I'échantillon est répartie selon une
zone focale plut6t que selon un point focal. Ce phénomene est positif dans notre cas car il facilite le
réglage de la lampe et de l'échantillon et peut potentiellement «lisser » le flux atteignant
I’échantillon pour une température plus homogene.

Ces mesures en thermographie confirment une certaine tolérance dans le réglage de la position
verticale de la lampe. Le diameétre du filament (4.5 mm) ne permet pas une telle latitude dans le
réglage de la position horizontale de la lampe. Celle-ci doit donc étre réglée de maniére précise afin
d’éviter un décentrement de I'image du flux sur le point focal opposé.

Un systéme de réglage constitué d’un manchon métallique et d’une diode laser a donc été mis au
point (Figure 21a). Celui-ci vient se loger sur le bulbe de la lampe et permet a la fois de centrer la
position horizontale, ajuster la position verticale et de corriger les défauts d’inclinaison éventuels de
la lampe.
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Figure 21 : a. Manchon de réglage avec diode laser, b. Centrage de la lampe

C Dimensionnement du porte-échantillon

La problématique de la position de la lampe étant réglée, I’échantillon placé dans la zone focale doit
également étre positionné de maniere précise. Pour cela, un porte-échantillon adapté a été
dimensionné. Les dimensions de I’échantillon doivent étre préalablement optimisées par rapport a la
lampe sélectionnée.

e Détermination des dimensions de I’échantillon

La forme de I"échantillon a été choisie circulaire en accord avec la géométrie du filament qui peut
étre assimilée a un cylindre. Le diamétre optimal de I’échantillon a été calculé par une méthode de
lancer de rayons[32][77]. Ce calcul est nécessaire a la fois pour maximiser I’éclairement sur
I’échantillon et surtout assurer la plus grande homogénéité possible en surface.

En effet, une des problématiques de la mesure par méthode directe est d’avoir la méme température
sur I’échantillon et le corps noir de référence. Cela implique donc de minimiser le gradient thermique
sur I"échantillon. La réponse thermique de I’échantillon supposé mince peut étre obtenue en
premiere approche a partir d’'un modeéle du premier ordre avec un éclairement constant[78] :

T(t) = Ty + 2Pg (1 t)
= _— —_ T
0 hgT[dZ € (18)

Avec T, la température initiale de I'’échantillon, d le diamétre de I’échantillon, P le flux atteignant
I’échantillon, h, le coefficient d’échange global et 7 la constante de temps du systeme. La
température est donnée en régime permanent par :

2Py

W (19)

Tmax = tllg_n T(t) :TO +

Le calcul du coefficient d’échange global convecto-radiatif(79] est détaillé dans I'’Annexe 2. Un
modele de lancer de rayons est ensuite utilisé pour évaluer le flux intercepté par I’échantillon suivant
I’équation 20 :

Pg=PBom-a-p (20)
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Avec P, la puissance nominale de la lampe, a I'absorptivité de I’échantillon et § représentant le
rapport du flux intercepté par I’échantillon sur le flux total émis par lampe et défini tel que :
N )
Zi=t1ps(z) ' pwn
N
Zi=t1 Py (2)

B = (21)

Avec N, = 107 le nombre total de rayons calculés, p,, = 0.97 la réflectivité des parois de I'ellipse et
ri représentant le nombre de réflexions du i*™ rayon. En effet, si une puissance de 1 est attribuée a
chaque rayon émis par la lampe alors cette puissance décroit apres chaque réflexion sur les parois de
I'ellipse. P;(z) représente la puissance initiale normalisée du rayon. Celle-ci est comprise entre 0.75

et 1 en fonction de la position verticale z du point de départ et la répartition du flux sur le filament
décrite sur la Figure 20.

Le rapport de puissance 8 peut également étre discrétisé suivant le rayon r de I'échantillon afin de
déterminer ce rapport a chaque position de I’échantillon. Pour ce faire, le rayon de I'échantillon est
divisé en 50 éléments et 5; peut étre calculé selon :

_ ZieNsz(Z) ' pwri
" Zien,B@

Avec: (22)

8=

j=1

.eme «
e

Avec N; le nombre de rayons intercepté par le [ément de I’échantillon.

Le filament de la lampe est modélisé comme un cylindre de 4.5 mm de diamétre et 25mm de
hauteur. La puissance affectée a chaque rayon dépend quant a elle de sa position initiale sur I'axe z.
Cette répartition de puissance sur le filament correspond au profil mesuré sur la Figure 20c. Quatre

configurations sont décrites sur la Figure 22:
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Figure 22 : a.b.c.d. Scénarios possibles pour un rayon émis, e. Effet de la défocalisation de I’échantillon
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Le premier cas représente le cas général dans lequel le rayon atteint I’échantillon apres ri réflexions.
Le second cas correspond a un nombre de réflexions suffisant pour diminuer la puissance d’un rayon
a moins de 10% de sa puissance initiale (ce qui correspond a 76 réflexions avec une réflectivité de
I'ellipse polie fixée a 0.97). Dans les troisieme et quatrieme cas, le rayon est intercepté soit par le
porte-échantillon soit par le bulbe de la lampe. Pour les cas 2 et 4, la valeur de 7i est fixé a ri = 4o,
Les rayons ne sont alors pas pris en compte dans le calcul de la puissance.

La dépendance du ratio  au diametre de I’échantillon et a sa position verticale (z) par rapport au
point focal situé en § = 0 est représentée sur la Figure 22.e. L'effet de la défocalisation de
I’échantillon peut étre observé avec une meilleure répartition du flux pour un décalage de 30 mm par
rapport au point focal. Cet effet, di a la géométrie de la lampe, doit donc étre étudié. Une
combinaison de 72 positions de I’échantillon § = [+5; —40]mm (déterminés par la géométrie de
I'ellipse) et diametres D = [10; 20]mm a donc été testée. Un diameétre minimal de 10 mm est
imposé afin de permettre une soudure de thermocouple efficace et reproductible sur la face
supérieure de I’échantillon.

Le rapport de flux 8 pour plusieurs diamétres et décalages par rapport au point focal est représenté
en Figure 23 (a). L'image (b) représente I'écart type le long du rayon de I’échantillon et (c) la
température calculée en régime permanent a partir de I’équation (18). Une valeur d’absorptivité de
0.5 représentant un bon compromis entre un matériau peu oxydé (e=0.1) et un matériau trés oxydé
(€=0.9) a été fixée tandis qu’un coefficient d’échange global h,de 122.5 W.m™2.K" a été calculé[79](Cf.

Annexe 2).
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Figure 23 : a. Rapport de flux B fonction du diamétre de I’échantillon et de sa position, b. Ecart type correspondant, c.
Température calculée en régime permanent. Le point rouge correspond au point de fonctionnement retenu

L'augmentation du diamétre diminue la température maximale atteinte sur I'échantillon mais sans
améliorer ’'homogénéité du flux recu. De plus, une défocalisation de I’échantillon comprise entre 10
et 30 mm permet d’augmenter significativement la répartition du flux sur celui-ci. Par conséquent,
un diametre d’échantillon de 10 mm ainsi qu’une distance de 30 mm par rapport au point focal
géométrique ont été choisis. Un porte-échantillon permettant de placer I'échantillon dans ces
conditions a donc été développé.

Mais avant cela, une validation expérimentale de la position optimale de la pastille ainsi définie a été
réalisée grace un essai de chauffage a iso-puissance sur une pastille d’Inconel 625 oxydé. Un
thermocouple de type K passant par une tige en céramique faisant aussi office de nacelle a été soudé
sur la face supérieure. La température a ensuite été enregistrée selon plusieurs positions par rapport
au point focal géométrique (Figure 24).
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Figure 24 : Recherche du point focal expérimental sans porte-échantillon

Une zone focale apparait clairement entre 30 et 35 mm en dessous du point focal géométrique ce
qui confirme les calculs précédents.

e (Caractéristiques du porte-échantillon

Le porte-échantillon doit positionner et maintenir I'échantillon dans I'enceinte BMEIR. Les
caractéristiques recherchées sont une bonne réfractarité (jusqu’a 1000°C ou plus), une faible
conductivité thermique (afin de limiter les pertes latérales de I'échantillon), un faible coefficient de
dilatation thermique et une totale opacité pour éviter I'interférence du rayonnement de la lampe sur
le flux mesuré en face de I’échantillon. Un porte-échantillon en céramique réfractaire est donc le plus
adapté par rapport a ces critéres. La stéatite a été choisie par rapport aux autres céramiques
réfractaires usuelles (SiC, Alumine, Zircone...) car moins conductrice[80][81]. Le porte-échantillon a
été congu pour centrer un échantillon de 10 mm de diametre avec un thermocouple soudé. Il est
constitué en deux parties : une partie extérieure ou vient se poser I'échantillon et s’insérant dans le
banc de mesure et un manchon intérieur rainuré, appelé positionneur, permettant le centrage de
I’échantillon et le passage du thermocouple de régulation. Des cales en céramique sont utilisées afin
d’ajuster la position verticale de I’échantillon. Le porte-échantillon est représenté sur la Figure 25.
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Figure 25 : Photographie et CAO du porte-échantillon en stéatite

35



Une seconde validation expérimentale de la position optimale de la pastille par rapport au point focal
a été réalisée. La température d’une pastille de platine chauffée a iso-puissance et installée cette
fois-ci dans le porte-échantillon a été enregistrée selon plusieurs positions par rapport au point focal
géomeétrique (Figure 26).
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Figure 26 : Recherche expérimentale de la position optimale de la pastille avec porte-échantillon

La position optimale de la pastille est donc située dans une zone située entre 30 et 33 mm sous le
point focal géométrique ce qui est en accord avec les calculs réalisés précédemment ainsi que la
premiere validation expérimentale (Figure 24). Cette position sera ajustée in fine avec des cales
d’épaisseur de 1 a 3 mm selon les besoins.

1.2.2. Instrumentation du banc BMEIR

a. Sélection des détecteurs

La mesure d’émissivité spectrale par méthode directe demande une sélection minutieuse des
détecteurs. En effet, comme expliqué précédemment, 96% du rayonnement émis par I'échantillon
est compris entre 0.5*Amax et 5*Amax, avec Amax étant la longueur d’onde correspondant au flux
maximal émis calculé par la loi de Wien.

Comme mentionné précédemment, les applications de formage a chaud sont généralement
comprises entre 600 et 1000°C (Amax=3.32 et 2.28 um respectivement). Le rayonnement du corps
noir calculé par la loi de Planck et ses dérivées correspondantes par rapport a la température pour
différentes longueurs d’onde sont présentés sur la Figure 27.

36



a. b. ~
10° - T r ; - '
— x )
= ——T=600°C T=000°C = P
5 ——T=700°C ——T=1000°C 5 102 F LTl
- : T=800°C - & -Pic d'émission < PO A
3 3 et
L & et T
o % P St
= . d e ik
g_ 10k % =& :2um ==+=-8pm
= q,101 L -+ -4pm 10pm
© 2
c B
© =]
£ 8
5 5
c
103 { M " L é 100 L 1 f i 1 a4
0 2 4 6 8 10 12 3 800 900 1000 1100 1200 1300
Longueur d'onde (m) Température (K)

Figure 27 : a. Luminance monochromatique du corps noir, b. Dérivée de la luminance par rapport a la température a
plusieurs longueurs d’onde

Ainsi, pour des températures comprises entre 600 et 1000°C, les longueurs d’onde correspondant au
maximum d’émission sont respectivement de 3.31 et 2.26 um, ce qui implique des flux émis dans la
gamme [1.13; 16.5] um comme indiqué dans le Tableau 3. Le calcul d’'une émissivité totale nécessite
donc des points de mesure dans toutes les gammes spectrales classiques des détecteurs IR : la bande
NIR Bl ainsi que les bandes MIR Bl et BIII.

Les courbes de la dérivée de la luminance par rapport a la température (Figure 27 b) permettent
guant a elles de montrer une grande sensibilité dans la bande | pour les hautes températures et
inversement une sensibilité basse et quasi-constante dans la bande Ill. Pour ces gammes de
température, une mesure d’émissivité idéale se ferait par le biais d’un capteur assurant une mesure
continue entre 1.1 et 16.5 um. Cependant, la disponibilité des capteurs ainsi que I'autonomie et la

transportabilité désirées pour le banc de mesure impose une mesure discontinue entre 1.3 et 10 um.

Pour les mesures dans la bande NIR BI, le choix s’est donc orienté vers un spectrometre IR-TF
NeoSpectra® opérant dans une gamme spectrale comprise entre 1.3 et 2.5 um avec un
photodétecteur de type InGaAs. Une fibre optique Texys® de 0.6 mm de diamétre entourée d’'un
blindage pour un diametre total de 6 mm congue pour les mesures a haute température est placée
au voisinage de I'échantillon. Celle-ci est connectée au spectromeétre et permet de mesurer la
luminance émise par I’échantillon. Cette fibre fonctionne pour des températures comprises entre -20
et 1100°C.

Pour les mesures en bande Il, une caméra IR FLIR® SC7000 équipée d’une roue a filtres a été utilisée.
Cette caméra a une résolution de 320*256 pixels avec une fréquence d’image comprise entre 1 et
500 Hz. Le temps d’intégration peut étre ajusté entre 1 us et 1 seconde. La gamme spectrale est
quant a elle comprise entre 2.5 et 5.5 um. Le détecteur est également refroidi par un moteur stirling
interne.

Les mesures en bande Il sont réalisées avec une caméra FLIR® SC325. La caméra a une résolution de
320*240 pixels, une fréquence de 60 Hz ainsi qu’une gamme spectrale comprise entre 7.5 et 13 um.
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Figure 28 : Capteurs NIR et MIR : a. Spectrométre NIR NeoSpectra® ; b. Caméra MIR SC7000 ; c. Caméra MIR SC325

Les filtres en BIl sont sélectionnés pour avoir des longueurs d’onde centrales équidistantes sur la
bande spectrale de la caméra SC7000. Pour les mesures sur la caméra SC325, un unique filtre en
milieu de bande a été sélectionné. Les conséquences de la discontinuité spectrale induites par cette
sélection de détecteurs sont étudiées dans la partie suivante b. Les caractéristiques des filtres
équipant les caméras Bll et Blll sont résumées dans le Tableau 7.

Caméra MIR BII MIR BIlI
Longueur d'onde 3.027 4 5.071 10
(um)
Type Bande étroite Bande étroite Bande étroite I13an<.je
étroite
Largeur de bande 60 80 96 2000
(nm)
Transmission (%) 73.91 60 68.86 92
Tableau 7 : Caractéristiques des filtres utilisés sur les caméras Bll et BllI
b. Influence de la discontinuité du spectre sur le calcul d’émissivité totale

L’objectif de ce banc est de mesurer a la fois une émissivité spectrale directionnelle et une émissivité
totale directionnelle. En pratique, celle-ci est calculée par intégration des mesures d’émissivité
directionnelle spectrale. Cependant, ces calculs nécessitent généralement une continuité de la
luminance mesurée dans la plage spectrale considérée ce qui est incompatible avec la sélection des
détecteurs réalisée précédemment.

Cette discontinuité dans le spectre entraine une erreur sur la valeur d’émissivité totale calculée.
Cette erreur doit donc étre quantifiée afin de valider la démarche. Pour cela, une comparaison est
faite entre des valeurs d’émissivité calculées avec un spectre continu dans un cas et un spectre
discontinu dans I'autre, et ce pour un méme matériau.

Le choix de ce matériau de référence s’est porté vers le platine poli dont I'émissivité spectrale peut
étre calculée a partir de ses indices optiques[82]. L’émissivité spectrale calculée a partir d'un spectre
continu ainsi que celles calculées a partir d’'un spectre discontinu correspondant aux bandes
spectrales des détecteurs sont mises en évidence sur la Figure 29. Les valeurs entre les bandes de
mesure ont été interpolées soit par une méthode linéaire, cubique ou de type Spline Akima[83]. Les
allures des émissivités spectrales interpolées sont assez similaires a celle obtenue via un spectre
continu.
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Figure 29 : Emissivité théorique continue (Palik[82]) calculée comparée aux émissivités interpolées

L’émissivité intégrée a partir de valeurs interpolées selon différentes méthodes ainsi que I'écart a la
valeur de référence sont présentés dans le Tableau 8. Il est important de noter ici qu’une autre
source d’erreur significative est la valeur des bornes d’intégration. En effet, le choix des détecteurs
impose une étendue spectrale comprise entre 1.3 et 11 um tandis que les bornes théoriques sont 0
et +oo (équation (10)). En utilisant les données de Palik[82], les différences d’émissivité intégrée
obtenues dans les deux cas sont de respectivement 4.7% a 600°C et 0.37% a 1000°C.

A basse température, I'erreur provient principalement de la coupure du spectre dans le moyen
infrarouge a 10 um. Cette erreur peut étre fortement réduite en ajoutant un point au-dela de 10
microns. A titre d’exemple, I’erreur calculée a 600°C diminue a 1,8% avec un point ajouté a 14 um.

SpeEi Palik[82] Inte'rp,ol.atlon InterpQIatlon Interp'olatlon
linéaire cubique « Akima »
T2600°C e"(T) 0.0746 0.0773 0.0750 0.0747
j Ae/e (%) | Référence 3.8 0.59 0.10
e (T) 0.1185 0.1211 0.1192 0.1187
T=1000°C —
Ae/e (%) | Référence 2.1 0.33 0.17

Tableau 8 : Calcul de I'émissivité totale du platine poli pour les différentes techniques d’interpolations et comparaison
avec la valeur théorique de référence

Les valeurs calculées dans le Tableau 8 montrent une erreur plus faible obtenue avec I'interpolation
de type Akima par rapport aux autres interpolations. Cette interpolation correspond a une fonction
polynomiale d’ordre 3 par morceaux. L’avantage de cette méthode par rapport a une fonction spline
classique est que le calcul des coefficients du polynéme s’effectue uniquement avec les points au
voisinage, ce qui permet une meilleure stabilité ainsi qu’une influence moins importante des points
aberrants sur la courbe reconstruite. L'interpolation de type Akima sera donc utilisée pour les
calculs d’émissivité totale dans cette étude.
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C. Détermination de la zone de mesure sur I’échantillon

La mesure d’émissivité par méthode directe requiert une égalité de température stricte entre
I’échantillon mesuré et le corps noir de référence. Il est donc nécessaire de sélectionner une zone
avec un gradient thermique le plus faible possible pour la mesure du flux émis par I’échantillon. Une
mesure par thermographie IR avec une caméra de marque FLIR® modéle SC7000 opérant dans la
bande [2.5-5]um sur un échantillon de TA6V porté a 1000°C a été réalisée pour estimer une zone de
mesure maximale acceptable.

Le choix du TA6V constitue des conditions plutot défavorables car le TA6V est un métal trés peu
conducteur[84] (k = 6.7 W.m™1.K~1225°C), et induit potentiellement davantage de gradients
thermiques latéraux.

Cette mesure est indispensable notamment pour le positionnement de la fibre optique par rapport a
I’échantillon pour les mesures sur le spectrometre NIR Bl. Le gradient maximal autorisé sur la zone de
mesure a été fixé a 10°C (voir Figure 30.c). Ce gradient représente une dispersion relative de 1% a
1000°C et constitue a priori une bonne homogénéité de température autour de 1000°C. Une surface
de mesure circulaire centrée d’un diamétre maximal de 3.5 mm est donc définie.
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Figure 30 : Détermination de la zone de mesure maximale ; a. dispositif expérimental ; b. Image de la pastille de TA6V
portée a 1000°C ; c. Distribution de température sur le diameétre de la pastille

La sélection de cette zone par les caméras sera aisée puisque ces dernieres disposent toutes d’outils
de tracé de zone d’intérét. Pour les mesures avec le spectrometre NIR Bl, cela nécessite de placer la
fibre optique a une position trés proche de I'échantillon. En effet, celle-ci ayant une ouverture
numérique de 30°, la distance avec le porte-échantillon ne devra pas excéder 6.5 mm pour une
dispersion de température de 1%.

La position choisie sera cependant de 2.5 mm au-dessus de I'échantillon afin de diminuer le gradient
thermique sur la zone de mesure mais également préserver la fibre optique soumise a des conditions
extrémes dans le porte-échantillon. La mesure de flux s’effectue donc sur une zone centrale
circulaire de diamétre 1.34 mm sur la pastille ce qui correspond a un gradient de 3°C sur la Figure 30
C.

L’homogénéité thermique parfaite sur I’échantillon n’est pas réaliste, un gradient thermique résiduel,
(bien que minimisé par le choix d’'une zone restreinte), est inévitable. Il convient donc d’estimer quel
est 'impact de ce défaut sur la mesure d’émissivité. Une incertitude relative sur I'émissivité mesurée
induite par lincertitude sur la température peut également étre calculée avec I'équation
suivante [85]:
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Cette équation peut également étre écrite en utilisant une approche par écarts type (Ae=3*c, and
AT=3*c7) en considérant une distribution gaussienne de I'incertitude. Cette incertitude relative sur

I’émissivité est ensuite calculée pour un gradient thermique de 3°C et une gamme spectrale comprise
entre 1 et 16.5 um (Figure 31).
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Figure 31 : Incertitude relative sur I’émissivité entre 1 et 16.5 um provoquée par un écart-type de 1°C sur la zone de
mesure

Le gradient thermique a un plus grand impact dans le proche IR sur la mesure d’émissivité par
rapport aux bandes Il et lll dans le moyen IR. L'incertitude maximale est observée a 600°C mais reste
inférieure a 1.33% dans la bande spectrale du spectrometre NeoSpectra®.

L'incertitude est quant a elle inférieure a 0.33% dans les bandes Il et Ill. De plus, ce gradient
thermique peut étre négligé pour les mesures réalisées par caméra étant donné que la zone de
mesure du flux sur la pastille se résume alors a un pixel (environ 500 um), ce qui correspond a un
gradient thermique inférieur a 1°C sur la Figure 30c.

d. Adaptation du banc pour des mesures sous vide/atmospheére neutre

Un des objectifs définis pour ce banc de mesure d’émissivité est la capacité a réaliser des mesures
sous vide et sous atmosphére neutre. Cela nécessite donc une adaptation du banc pour assurer
I’étanchéité du dispositif durant I'essai mais également permettre les mesures de températures et
flux. Pour cela, un couvercle spécifique avec une configuration spécifique a été développé,
permettant ainsi des mesures avec le spectrometre NIR via la fibre optique ou des mesures en
caméra MIR.
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Figure 32 : a. CAO du couvercle instrumenté pour les mesures sous vide, b. Configuration NIR avec passage fibre optique,
c. Configuration MIR avec hublot ZnSe

Les mesures par thermographie peuvent étre effectuées au travers d’'un hublot en ZnSe d’une

épaisseur de 10 mm avec une transmission moyenne de 70% entre 1 et 15 pum (données

constructeur). Pour les mesures par spectrométrie, la fibre optique est positionnée dans I'enceinte

grace a un presse étoupe assurant I'étanchéité.

Dans les deux cas, des passages étanches pour thermocouples sont installés avec quatre connecteurs
miniatures de type K. Le vide est assuré par une pompe a vide turbomoléculaire Leybold® PT 70 F-
Compact permettant une mise sous vide secondaire de I'enceinte. Le banc instrumenté et modifié

est présenté sur la Figure 33.
Couvercle

Banc
BMEIR

Pompe a
vide

Figure 33 : Banc de mesure BMEIR actuel

1.2.3. Performances du banc BMEIR

Des essais de chauffe ont été réalisés pour vérifier que les températures atteintes respectent le
cahier des charges. Cette validation sur la cinétique de chauffe a été faite sur les deux
matériaux suivants :

o Le platine, trés réfléchissant[86] et donc plut6t défavorable pour un chauffage radiatif
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e L’Inconel 625 préalablement oxydé permettant d’estimer une vitesse de chauffe maximale
du dispositif

Les deux pastilles sont placées dans le porte-échantillon qui est lui-méme placé a la position optimale
définie dans la partie 1.2.1.c. Un thermocouple de type K est soudé en périphérie de la pastille dans
les deux cas. Les courbes de montée en température pour les deux matériaux avec une puissance
appliquée de 100% sur la lampe sont présentées sur la Figure 34.
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Figure 34 : Essais de chauffe a pleine puissance pour des échantillons de platine et d’Inconel 625 oxydé

Dans les deux cas, la température de 1000°C est dépassée avec une température atteinte de 1095°C
sur le platine et de 1246°C sur I'Inconel 625 oxydé. Des vitesses de chauffe de 8°C/s et 11.2°C/s sont
respectivement calculées pour atteindre 1000°C.

Il est également intéressant de réaliser un essai de chauffage sur une pastille sans porte échantillon.
Cet essai permet de mesurer la vitesse de chauffe maximale que le banc peut assurer. Cette pastille
en Inconel 625 oxydé est amenée a la méme position que pour le cas précédant avec une tige
thermocouple de type K soudée sur sa surface supérieure. La montée en température est tracée sur
la Figure 35.

Une vitesse de chauffe de 106°C/s est observée pour atteindre une température de 1000°C. Cette
configuration n’est pas utilisable pour le calcul d’émissivité car il devient trés compliqué de dissocier
les flux de la lampe et de I’échantillon dans ce cas avec en plus des phénomenes de saturation
importants sur les détecteurs.

Ces saturations imposeraient des temps d’intégration trés faibles sur les détecteurs. De plus, Il faut
ajouter le fait que les fibres optiques risqueraient de se détériorer trés rapidement dans ces
conditions expérimentales. Ces mesures ouvrent cependant d’autres perspectives qui seront
abordées dans la partie conclusion/perspectives de ce manuscrit.
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Figure 35 : Essai de chauffe sur une pastille d’Inconel 625 oxydée sans porte-échantillon

1.3.Conclusion partielle

Dans ce chapitre, le développement d’un nouveau banc de mesure d’émissivité a haute température
a été présenté. Une mesure par méthode directe a été choisie suite a une étude bibliographique. Les
contraintes sur les températures cibles a atteindre ainsi que I’homogénéité sur I'échantillon ont
nécessité un choix et un dimensionnement rigoureux des différents éléments du banc (lampe, porte-
échantillon, instrumentation). Une attention particuliere a également été accordée a la géométrie et
au positionnement de I"échantillon avec le développement d’'un modéle de lancer de rayons.

L'objectif de ce banc étant de réaliser a la fois des mesures d’émissivité spectrales et intégrées, une
sélection de détecteurs a donc été réalisée dans ce sens. Pour la bande I, un spectrométre proche IR
NeoSpectra® avec gamme spectrale [1.3 ; 2.5] um a été sélectionné. Pour les bandes Il et Il en MIR,
le choix s’est porté vers des caméras équipées de filtres a 3.027, 4, 5.071 et 10 um.

L'influence de la discontinuité du spectre induit par cette sélection de détecteurs a été analysée. Les
erreurs calculées sont trés faibles dans le cas d’une interpolation de type Akima. Celle-ci a donc été
retenue pour le calcul d’émissivité intégrée.

Le dimensionnement du banc a finalement permis d’atteindre les objectifs en température avec une
valeur maximale de 1265°C et une vitesse de chauffe associée de 11°C/s pour une pastille placée
dans un porte-échantillon. Le banc a également été doté de capteurs permettant des mesures
d’émissivité spectrale et intégrées.
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Les éléments constitutifs (lampe, détecteurs...) du banc BMEIR ont été sélectionnés et dimensionnés
dans le chapitre précédent. Le contenu de ce chapitre se focalise d’avantage sur la méthodologie de
mesure. En effet, la méthode directe utilisée pour ce banc nécessite un étalonnage précis des
capteurs devant un corps noir de référence.

Afin de valider la méthode de mesure, le choix a été fait d’utiliser un matériau de référence avec une
comparaison a la fois avec un moyen de mesure de référence (spectrometre Bruker® Vertex 70) et
des valeurs issues de la littérature.

Un étalonnage du systeme, primordial d’un point de vue métrologique, sera donc détaillé dans la
partie 2.1. Une procédure de validation du banc par rapport a un matériau de référence qu’est le
platine est ensuite mise en place et expliquée dans la partie 2.2.

2.1.Etalonnage et incertitude du systeme

Les objectifs en température et en gamme spectrale étant atteints, une référence corps noir doit
ensuite étre choisie pour les mesures d’émissivité. Les détecteurs sélectionnés précédemment seront
ensuite étalonnés par rapport a cette référence. De plus, les méthodes directes présentent
I'inconvénient d’étre particulierement sensibles aux signaux parasites[34] environnants qu’il faut
donc quantifier.

2.1.1. Choix et développement des références corps noir pour le banc BMEIR

a. Sélection des références corps noir pour le banc BMEIR

La mesure d’émissivité par méthode directe requiert une référence corps noir avec une émissivité la
plus proche possible de l'unité (>0.99). Les corps noirs de laboratoire commerciaux actuels
permettent de réaliser cette condition dans des gammes thermiques assez larges ([-20 ; 1600] °C. La
majorité des dispositifs de mesure directe observés dans la littérature sont donc dotés de corps noir
de laboratoire commerciaux. Certains laboratoires avec des besoins ou contraintes spécifiques
choisissent plutét I'option de développer une référence corps noir propre.

Les géométries les plus courantes utilisées sont les formes sphériques[87] ainsi que les formes
cylindriques a fond plat, conique ou conique inversé[88][31][89][90]. Pour une application a haute
température, les céramiques tres conductrices comme le SiC ou les métaux sont utilisés comme
matériaux pour diminuer le gradient thermique sur la référence corps noir. Une peinture haute
émissivité est en général appliquée sur les parois internes pour accentuer I'effet « cavité ».

D’autres dispositifs utilisent, quant a eux, des échantillons plans avec un revétement tres émissif.
L'émissivité obtenue est plus basse que celle observée pour les géométries de type cavité. Le
gradient thermique est cependant plus facilement contrélable et la réalisation plus simple que pour
les géomeétries de type cavité.

Leur émissivité doit cependant étre stable et parfaitement connue avec une éventuelle correction
par rapport a un corps noir de laboratoire. Un cas test de revétement de ce type est présenté en
Annexe 3.
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Pour le banc BMEIR, le choix est fait de disposer a la fois d’'un corps noir de laboratoire commercial et
d’une référence corps noir propre appelée ici corps noir de transfert. Le corps noir de laboratoire
sélectionné (Figure 36) est un Land® R1500T d’émissivité 0.99 selon le constructeur. Sa gamme
thermique est comprise entre 500 et 1500°C.

R1500T

Figure 36 : Corps noir de laboratoire Land® R1500T utilisé dans ces travaux

Le choix du corps noir de transfert s’est porté vers une cavité cylindrique inspirée de la forme du
porte-échantillon. Le choix de cette géométrie est détaillé dans I’Annexe 3.

b. Développement du corps noir de transfert

Du fait des contraintes et de la gé¢ométrie du banc BMEIR, les dimensions extérieures de ce corps noir
de transfert « cavité » sont égales a celles du porte-échantillon (Cf. Figure 25). En effet, ce corps noir
pourra dans ce cas étre placé dans la zone focale de I'ellipse et centré pour avoir une répartition de
flux symétrique. La partie intérieure du corps noir de transfert est, quant a elle, inspirée des
géomeétries de corps noirs de laboratoire.

Le matériau choisi dans une premiére approche est I'acier inoxydable moins coliteux a l'usinage que
I'Inconel ou les céramiques réfractaires conductrices telles que le SiC. Le corps noir de transfert est
constitué en deux parties : un manchon cylindrique central et un fond interchangeable qui vient se
visser sur la partie centrale.

Trois fonds ont été fabriqués : un fond conique, un fond conique inversé ainsi qu’un fond plat. Ces
configurations correspondent aux géométries classiques observées dans les corps noirs de
laboratoire commerciaux. Elles sont présentées sur la Figure 37.
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Figure 37 : Corps noir de transfert cavité avec les différents fonds possibles

Afin de maximiser I'émissivité de ce corps noir de transfert, les parois internes sont revétues d’une
peinture haute température Pyromark[91][92]. Celle-ci est déposée avec un aérographe afin de
minimiser les gradients d’épaisseur de peinture. La caractérisation de cette peinture est donnée en
Annexe 3.

L’émissivité totale du corps noir de transfert peut étre calculée grace aux formules de Gouffé[93] :

_ gparois[l + (1 - gparois)(n - Sinze)] (24)

Eparois(l -m+n

Eouverture

Avec : &,4r0is I'€émissivité des parois de la cavité, O la demi ouverture de I’angle solide sous lequel est
vue l'ouverture de la cavité d’un point de la paroi opposée, €yyverture I'€Missivité apparente du
corps noir, 1 le rapport de la surface de I'ouverture de la cavité sur la surface totale de la cavité.

Une émissivité de 0.94 est calculée en prenant le fond plat et les données de la peinture Pyromark®.
Celle-ci sera donc encore augmentée avec les fonds coniques. Cette émissivité est cependant
calculée pour une cavité isotherme qui est une condition non applicable compte tenu de la méthode
de chauffage employée sur le banc BMEIR. 1l convient donc de vérifier cette valeur
expérimentalement en réalisant une comparaison avec un corps noir de laboratoire.

2.1.2. Qualification du corps noir de transfert par rapport a un corps noir de
laboratoire

a. Dispositif expérimental

La qualification du corps noir de transfert est réalisée dans le proche IR avec le spectrométre NIR Bl
NeoSpectra® et dans la bande Il avec la caméra FLIR® SC7000. Les mesures thermographiques sur le
corps noir de transfert seront réalisées de la méme maniére que dans la partie précédente avec un
miroir de renvoi revétu argent.

Le corps noir sélectionné est a fond conique inversé afin de maximiser son émissivité. La fibre
optique est, quant a elle, insérée dans le corps noir de transfert a la méme position que celle définie
dans la partie 1.2.1.c pour la mesure de flux sur I’échantillon.
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En effet, le gradient thermique sur le corps noir de transfert impose de rentrer la fibre optique afin
de viser une zone thermique homogene. Les dispositifs expérimentaux sont schématisés sur la Figure

38.
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Figure 38 : Dispositif expérimental pour la qualification du corps noir de transfert, a. Configuration NIR, b. Configuration
MIR
b. Méthode de qualification

La méthode utilisée pour qualifier le corps noir de transfert est la méthode dite d’égalisation des
températures : la température imposée est la méme pour les deux cavités. Le temps d’intégration sur
la caméra est également le méme pour les deux mesures.

Signal (U.A)\

CN primaire

N de transfert

Signal CN primaire

SignalCNdel. _ _ _ —— _ _
transfert

[ || S
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Figure 39 : Représentation schématique de la méthode d’égalisation des températures

Cette méthode permet de faire correspondre des flux émis a une méme température pour les deux
cavités. Elle permet également d’évaluer le rapport du signal émis par le corps noir de transfert sur le
signal émis par un corps noir a la méme température. En effet, I'émissivité peut s’écrire de cette
maniére :

Iech (T) " ICN TR (T) Iech (T)

=KW,T) * 25
Tena (D) " Tow g ~ KD 1D (25)

g(T) =
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Le rapport des signaux émis par les deux cavités peut donc étre assimilé a un facteur correctif sur les
émissivités obtenues dans les mesures sur le dispositif BMEIR. Ce facteur correctif correspond a
« I"émissivité » du corps noir de transfert.

C. Détermination des coefficients de correction

Les émissivités du corps noir de transfert calculés dans la bande NIR Bl et dans la bande MIR BIl sont
présentées sur la Figure 40.
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Figure 40 : Coefficients de correction déterminés dans les bandes NIR (a.) et MIR BlI (b.)

Le coefficient de correction pour la bande NIR Bl est calculé pour chaque longueur d’onde tandis que
celui correspondant a la bande MIR BIl est calculé sur I'ensemble de la gamme spectrale de la
caméra. Ce coefficient est relativement constant dans le proche infrarouge avec une valeur comprise
entre 0.91 et 0.94 pour toutes les températures sur I'ensemble de la gamme spectrale.

Le coefficient calculé dans la bande Il est quant a lui quasi constant avec la température. Le corps
noir de transfert a fond conique inversé présente donc des émissivités assez proches de celles
observées pour un fond plat malgré une valeur plus élevée a 600°C.

Ces courbes permettent de conclure que le facteur de correction a appliquer peut étre considéré
comme quasi constant avec la longueur d’onde et la température, avec une valeur de 0.95, ce qui
simplifie les corrections a apporter lors du calcul d’émissivité.

A ce stade, le banc dispose donc d’un étalon de transfert permettant une utilisation relativement
« autonome » sans recours a des moyens « lourds » de laboratoire, ce qui peut faciliter une
utilisation de routine de celui-ci.
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2.1.3. Etalonnage des moyens de mesure

a. Etalonnage thermique en proche IR
Afin d’optimiser les performances métrologiques du banc, les moyens de mesure ont d’abord été
étalonnés sur un corps noir de laboratoire afin d’éviter les étapes de corrections.

e Etalonnage du spectrometre NeoSpectra® par rapport au corps noir de laboratoire R1500T

Le spectromeétre équipé de sa fibre optique blindée a été étalonné entre 600 et 1000°C par rapport
au corps noir de laboratoire. Les courbes d’étalonnage présentées sur la Figure 41 ont été obtenues
en faisant la moyenne sur 10 spectres.

Température CN
——T600°C ——T900°C
0.8 f|——T700°C ——T1000°C
T800°C

O — 1
1.5 2 2.5

Longueur d'onde(um)

Figure 41 : Etalonnage du spectrométre NIR devant le corps noir (CN) de laboratoire R1500T

Une augmentation de la valeur des spectres en fonction de la température est observée avec un pic
obtenu a 2.2 um. L'allure de ces spectres s’explique par le fait que I'énergie émise par le corps noir
de laboratoire est multipliée par la réponse spectrale du photodétecteur selon I'expression [94] :

Ibrut(/l) =1(4) * Tfibre (A4) * Rdet(/D (26)

Avec I,,,:(1) le signal brut mesuré, I1(1) le signal émis par I'échantillon, R;.:(1) la réponse
spectrale du détecteur, Tf;pre(4) la transmission de la fibre optique. Mais ces expressions sont
implicitement prises en compte lors des étalonnages.

e Etalonnage par rapport au corps noir de transfert

Le spectrometre est cette fois ci étalonné devant le corps noir de transfert entre 600 et 900°C. La
procédure de mesure est la méme que pour celle réalisée devant le corps noir de laboratoire. Les
courbes d’étalonnage sont présentées sur la Figure 42.
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Figure 42 : Etalonnage du spectrométre NIR devant le corps noir de transfert

Les courbes obtenues sont trés similaires a celles obtenues avec le corps noir de laboratoire ce qui
est en accord avec le coefficient de correction entre les corps noirs primaire et secondaire quasi
constant déterminé précédemment.

Par rapport au corps noir de laboratoire, le corps noir de transfert a une inertie thermique assez
faible. Cela se traduit par une légére dérive de la température imposée sur celui-ci au cours d’un
cycle due notamment a une dégradation de la peinture.

De plus, comme démontré dans la partie 1.2.2.c, l'erreur sur I'émissivité due a la mesure de
température est particulierement importante dans le proche infrarouge. Une interpolation de ces
spectres par un modeéle radiométrique est donc nécessaire pour apporter les éventuelles corrections.

b. Etalonnage thermique en moyen IR

e Etalonnage de la caméra FLIR® SC7000 dans la bande MIR BII

La caméra équipée des trois filtres définis dans la partie 1.2.2.a a été étalonnée par rapport au corps
noir de laboratoire. Une valeur autour de 10000 niveaux numériques a été maintenue en ajustant le
temps d’intégration pour éviter la saturation. Les courbes d’étalonnage sont présentées sur la Figure
43,
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Figure 43 : Etalonnage de la caméra SC7000 équipée des filtres 3.027, 4 et 5.071 um



La décroissance du signal avec la longueur d’onde (contraire a la loi de Planck) s’explique par les
différences de bandes passantes et de transmission sur les différents filtres (Cf. partie 1.2.2.a).

e Etalonnage de la caméra FLIR SC325 (bande IIl)

Le temps d’intégration (t=12.5 ms) de la caméra SC325 n’est pas ajustable contrairement a la caméra
SC7000. La courbe d’étalonnage pour la caméra équipée d’un filtre a 10 um est présentée sur la

Figure 44.
4
45010
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-
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o
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Figure 44 : Etalonnage de la caméra Blll équipée du filtre a 10 pm

Une évolution quasi-linéaire du signal en fonction de la température est observée, ce qui indique une
sensibilité quasi-constante avec la température (Cf. partie 1.2.2.a). Cette évolution semble contraire
a la loi de Planck mais peut étre expliquée par un effet d’échelle et des effets de corrections au
niveau des micro-bolometres dans le logiciel du fabricant.

C. Incertitude sur I'émissivité

Une des principales difficultés des mesures par méthode directe est d’assurer la méme température
sur I'échantillon et le corps noir de référence. Il est donc nécessaire d’estimer l'incertitude sur
I’émissivité mesurée engendrée par l'incertitude sur la mesure de température. Deux types
d’incertitudes liées a la température sont possibles :

e une incertitude provoquée par un gradient thermique sur la zone de mesure du flux, étudié
dans la partie 1.2.2.c
e une incertitude liée a la mesure de température et donc au thermocouple.

Un biais sur la température mesurée peut donc impacter la valeur des signaux mesurés. La mesure
d’émissivité par méthode directe est par définition le rapport des signaux émis par I’échantillon et
par un corps noir a la méme température. Afin de simplifier le calcul et maximiser I'incertitude,
I’écart type sur les signaux émis par I’échantillon et le corps noir sont considérés égaux tandis que le
signal émis par la pastille est remplacé par le signal émis par le corps noir. L'incertitude relative avant
élargissement sur I'émissivité est donc donnée par la relation suivante :
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O¢ Cs

— =2 (27)
£ S

Avec : o, I'écart type sur la mesure d’émissivité, S le signal mesuré émis par le corps noir et og I'écart

type sur le signal mesuré (considéré égal pour le corps noir et la pastille)

Les incertitudes sur le signal et la température sont ensuite liées via la sensibilité des détecteurs k(T).
Ce calcul est donc réalisé sur chaque détecteur aux longueurs d’onde présentant la plus grande
sensibilité afin de maximiser l'incertitude : 2.2 um en bande I, 5.071 pm en bande Il et 10 um en
bande lll. Les réponses des détecteurs en bande | et Il étant non linéaires, celles-ci sont approximées
par des polyndmes de second ordre. La réponse du détecteur en bande lll ayant une sensibilité
constante est quant a elle approximée par une droite.

La sensibilité est ensuite déduite a partir des signaux bruts mesurés entre 600 et 1000°C (Figure 41,
Figure 43, Figure 44). Les réponses spectrales ainsi que les sensibilités de chaque détecteur sont
présentées dans le Tableau 9. Les graphiques correspondants sont présentés en Annexe 4.

Gamme détecteur NIR BI MIR Bl MIR BIII

Longueur d’onde (um) 2.2 5.071 10

Réponse du détecteur

(U A) 1.96.107 x T? —2.2.107* X T + 0.63 | 0.0011 X T? — 0.27 X T — 149.2 42 X T —960

Sensibilité (U.A.°C™) k(T) = 4.1076 x T — 0.0022 k(T) = 0.0022 x T — 0.27 k(T) = 42

Tableau 9 : Réponses spectrales des détecteurs

L'incertitude sur le signal peut ensuite étre déduite a partir de la sensibilité et de I'incertitude de
mesure du thermocouple pour des faibles variations de température :

os(T) =k(T) * oy (28)

Avec : k(T) la sensibilité du détecteur, og I'écart type sur le signal mesuré et o I'écart type sur la
température mesurée.

L'incertitude absolue sur le thermocouple définie par le constructeur a une évolution linéaire entre
333 et 1200°C et est définie selon la relation suivante[95] :

or = 0.0025*T (29)

Cette incertitude fournie par le constructeur ne prend pas en compte les effets de I'équilibre
thermique du thermocouple dans le milieu sur la mesure. Ces effets n’ont pas été pris en compte
dans le calcul d’incertitude. En prenant en compte |’équation (29), lincertitude relative sur
I’émissivité peut alors s’écrire de la maniére suivante :

o, 0.0025 «k(T) * T
_— *
£ S(T)

(30)
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L'incertitude totale liée aux effets de température peut ensuite étre obtenue par propagation des
écarts type déduits des effets de gradient (partie 1.2.2.c) et ceux résultant de la mesure avec un
coefficient d’élargissement de 2[96] :

As = 2 x 0, = 2 * \Jo,2(gradient) + o,2(mesure) (31)

Les incertitudes maximales calculées pour chaque bande sont récapitulées dans le Tableau 10. Les
incertitudes en fonction de la température sont présentées en Annexe 4.

Gamme détecteur NIR BI MIR BII MIR Bl
Longueur d’onde (um) 2.2 5.071 10
Incertitude maximale (%) 7.4 (a 700°C) 1.3 (3 600°C) 1.5 (a 600°C)

Tableau 10 : Incertitude relative sur la mesure d’émissivité engendrée par les effets de température

Les incertitudes cumulées liées a la température sont significatives uniquement en bande I. En effet,
elles n’excedent pas 1.5% en bande Il et lll. L'incertitude maximale observée en Bande | est de 7.4% a
700°C avec cependant une décroissance observée avec la température et une valeur de 5% observée
a 1000°C.

d. Contribution de I'environnement

Le choix de la méthode de chauffage pour le banc de mesure impose d’avoir I'échantillon positionné
dans un porte-échantillon. Celui-ci absorbe une partie du flux émis par la lampe et est également
chauffé par un flux de chaleur conductif issu de I’échantillon. Le porte-échantillon émet donc un flux
propre qui va interférer avec le signal mesuré sur I’échantillon (Figure 45).

“ ———————————— - Miroir Ag
Détecteur f
Fibre optique b.
a. ] Détecteur
Sa
Pan-S(T)
S
Ssn1
St Ssn1 i (M
K P-Ssh2
éc::r::ielion Porte- Porte- Porte-
(T ) Ssh2 . S(T) échantillon échantillon Ssh2 échantillon
shs Psh ‘ p-Ssnz oy (Tons Psn) (Ths Psh) ’ B S 2 (Tons Psn)
/ 9 (T) gy N\ £
Echantillon(T,p(T)) Echantillon (T, p(T))
Figure 45 : lllustration des signaux parasites ; a. configuration NIR ; b. Configuration MIR
Cette émission parasite peut étre dissociée en trois contributions (Figure 45) détaillées ici :
Ssh=f S.d.Q=f S.d.Q1+f s.d92+f s.d Qs (32)
Q Q, Q, Q3
Ssh1 Ssh2 Ssh3
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Avec Sgpq le signal direct émis vers le détecteur (£11'angle solide dans lequel le détecteur voit le
porte-échantillon), Sg;, le signal émis par le porte-échantillon et réfléchi par I'’échantillon (Q, I'angle
solide dans lequel le détecteur voit I'échantillon) et S5 la part restante du flux émis par le porte-
échantillon tel que 1 = Q; + Q, + Q3 = 27sr.

Le signal brut mesuré par le détecteur S(T) peut donc étre détaillé en une somme de contributions
que sont :

o e flux émis par I'échantillon S(T)

o e flux émis par I'échantillon et réfléchi par le porte-échantillon p,,S(T) (avec pg, la
réflectivité du porte-échantillon)

e e signal parasite direct émis par le porte-échantillon Sg1 (Tsp)

e la réflexion par la surface de I’échantillon du flux émis par le porte-échantillon p;(T) *
Ssn2(Tsh) (avec p la réflectivité de I'échantillon)

e lesignal de la lampe passant a travers les interstices du porte-échantillon S,

e lesignal de fond du détecteur S,.

Tous ces signaux parasites résumés dans I'équation 33 doivent étre éliminés ou calculés afin de
déterminer une valeur d’émissivité cohérente a partir du signal brut.

S(T) = S(T) + psp (Tsp)S(T) + Ssp1 (Tsp) + p(T)Ssn2(Tsp) + S + Sq (33)

Cette équation globale peut étre affinée selon les deux configurations de mesures du banc: la
configuration proche infrarouge NIR ol une fibre optique est utilisée et la configuration MIR avec
une mesure caméra via un miroir de renvoi. Elle peut également étre ajustée selon le type de
matériaux métalliques : réfléchissant (spéculaire) ou émissif (oxydé).

La mesure du signal mesuré devant un corps noir a une température T peut s’écrire de cette
maniere :

§O(T) = $°(T) + Sq (34)

L’équation 33 peut donc étre réécrite en remplagant le signal S(T) par le produit de I’émissivité
spectrale et le signal émis par le corps noir S°(T) :

S(T) = &(T)(S°(T) — S,) + psh(TSh)sl(T)(§°(T) — Sa) + Ssn1(Tsn) + p(T)Ssn2 (Ten) + S + Sq (35)
En utilisant la loi de Kirchhoff, I'équation 35 devient :
$(T) = e(M)S*(T) + (1 — ) e(M)S(T) + Sopy (Tsn) + (1 = £(T)Ssp2 (Ton) + S+ Sg (36)

L’émissivité peut ensuite étre extraite a partir de I'équation 37 :
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_ S(1) = Sgp1 (1) = Sepa(T) = S, =S4
— SO(T) — Ssna (1) + (1 — £5)S(T)

e(T) (37)

Les variables Sg;1(T), Ssn2(T), S; et S; représentent I'ensemble des contributions parasites de
I'environnement de mesure. Leur évaluation dépendra de la bande spectrale de mesures. &
représente I'émissivité du porte-échantillon en stéatite. L'influence des contributions S, (T) et
Ssn2(T) peut étre évaluée soit par simulation numérique soit expérimentalement.

Cependant, les conditions aux limites (distribution de température sur le porte-échantillon, gradient
de température sur I'échantillon, propriétés radiatives des surfaces) doivent étre parfaitement
connues dans le cas d’un calcul numérique. Une évaluation expérimentale est donc plus appropriée
dans ce cas précis.

e Contribution de I’environnement pour la configuration NIR Bl

Deux corrections différentes ont été mises en place selon I'état de surface de I’échantillon
(spéculaire ou diffusant). Dans le cas de matériaux spéculaires, les rayons se réfléchissant sur le
porte-échantillon proviennent de directions quasiment rasantes, la ou l'indicatrice d’émissivité est
étroite et fortement variable.

En conséquence, la surface d’échange avec le porte-échantillon est plus faible que dans le cas de
matériaux diffusants. La différence entre les deux corrections est la prise en compte ou non du flux
émis par la pastille et réfléchi par la porte-échantillon vers la fibre optique ((1 — &¢,)e(T)S°(T)). Ce
flux est donc négligé dans le cas de matériaux spéculaires.

o Cas d’un matériau spéculaire

La zone d’émission du flux déterminée précédemment correspond a une tache circulaire centrée de
1.34 mm de diamétre. Les signaux parasites issus de la lampe S; et de I'’émission directe du porte-
échantillon ( Sg;1(Tsp,)) peuvent donc étre négligés. L’émissivité devient donc :

o(r) = S(T) = Ssn2(T) — Sq _ S(T) = Ssn2(T) — Sq
SO(T) — Ssp2(T) SO(T) = Sgpa(T) — Sy

(38)

S4 peut étre facilement mesuré en plagant un écran noir sur la téte de la fibre optique. Sg,,(T) est
plus compliqué a estimer et nécessite une méthode d’estimation spécifique. Il peut étre extrait de
I’équation (38) :

(S(T) = Sg) = &(T) * (SO(T) = S4) (39)
1—¢&(T)

Ssh2 (1) =

Cette contribution du porte-échantillon peut donc étre estimée avec un matériau de référence
d’émissivité connue. Ce matériau doit étre tres réfléchissant afin de minimiser le flux direct émis par
I’échantillon et présenter idéalement une faible variation de I'émissivité avec la température. Le
platine poli permet de remplir ces critéres grace a sa grande stabilité chimique et donc une absence
d’oxydation avec la température.

57



De plus, la faible variation de I'émissivité du platine avec la température dans le proche IR a été
démontrée dans plusieurs travaux tels que ceux de Deemyad and Silvera [97]entre 1.8 et 3.1 um ainsi
que ceux du CEMHTI[63] dans leurs travaux sur le point x du platine. Ces résultats sont présentés sur
la Figure 46.
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Figure 46 : Emissivité spectrale du platine a haute température ; a.[63] ; b. [97]

Des mesures d’émissivité réalisées sur le module chauffant du spectromeétre Bruker® Vertex 70 entre
200 et 400°C confirment également cette tendance dans le moyen IR (Figure 47). Les mesures
réalisées sur ce dispositif se font par méthode directe, la référence étant une peinture noire
Pyromark® caractérisée en Annexe 3.
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Figure 47 : Emissivité spectrale du platine mesurée sur le module chauffant du spectrométre Bruker® dans le moyen IR

La thermodépendance trés faible de I'émissivité du platine entre 200 et 1200°C a donc été mise en
évidence grace aux courbes précédentes. L’hypothése d’une émissivité quasi constante du
platine e(T) = £(20°C) est donc prise en compte.

Cette émissivité est donc mesurée sur un spectrométre Bruker® Vertex 70 en proche IR a
température ambiante et ensuite utilisée dans I'équation 39 pour déterminer S;,,(T). L’évolution de
cette contribution parasite en fonction de la température est présentée sur la Figure 48.
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Figure 48 : a. Représentation du signal parasite dii au porte-échantillon en NIR ; b. Comparaison par rapport au signal
brut mesuré sur un échantillon de platine porté a 1000°C

La valeur du signal parasite issu du porte-échantillon augmente avec la température avec un spectre
ayant la méme forme que celui de I’échantillon. La Figure 48 permet aussi de confirmer que cette
contribution ne peut pas étre négligée, particulierement a haute température. En effet, la valeur
calculée du signal parasite est proche de 50% du signal brut mesuré pour un échantillon a 1000°C.

o Cas d’un matériau diffusant

L’émissivité est déterminée ici en prenant en compte I’'ensemble des contributions (équation 37). Par
rapport au cas du matériau réfléchissant, la contribution (1 — £,)S%(T) doit étre connue. Le signal
du porte-échantillon Sg,,(T) a été estimé précédemment. Il est également nécessaire d’estimer
I’émissivité de la stéatite. Celle-ci a été mesurée grace au spectrométre Bruker® vertex 70 a
température ambiante. Nous supposerons dans cette étude que ses propriétés varient peu avec la
température. Celle-ci est représentée sur la Figure 49.
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Figure 49 : Emissivité spectrale de la stéatite

Les valeurs d’émissivité de la stéatite sont comprises entre 0.35 et 0.45 dans la bande spectrale du
spectrometre proche IR. Cette émissivité augmente ensuite fortement dans le moyen IR avec des
valeurs atteignant 0.91 a des longueurs d’onde de 5 et 10 um. Ces valeurs ajoutées a la surface
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d’émission du manchon indiquent que le signal émis par le porte échantillon est donc prépondérant
dans le moyen IR.

e Contribution de ’environnement en MIR BlI et Blll

Dans cette configuration, aucun parasite ne peut étre négligé, contrairement a la configuration en
bande | ou la fibre tenait le réle d’«écran» optique. Il a donc été décidé de mettre en place un
dispositif expérimental afin d’éliminer la totalité des parasites présents.

Pour ce faire, un manchon métallique en acier inoxydable est inséré de telle sorte que les
contributions de la lampe et du porte-échantillon soient supprimés avec donc Sg;1 = §; = Sgpp =
0. En pratique, le manchon doit étre froid afin d’éviter une émission de celui-ci. Lorsque la
température est stable sur I’échantillon, le manchon est inséré et sur un court intervalle de temps, le
signal mesuré devient :

i §-s, [5-s
S =enS° N +Sq = (M) === |5 (40)
—92d

Cette approche nécessite une insertion trés rapide du manchon et une mesure instantanée afin
d’éviter un nouveau signal parasite émis par I’échauffement du manchon. Les influences du parasite
et de la correction apportée par le manchon sont illustrées sur la Figure 50.
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Figure 50 : lllustration de I’effet du signal parasite sur les mesures en MIR BIl ; exemple pour une mesure sur un
échantillon de platine porté a 1000°C

La premiéere partie de la courbe jusqu’a un temps d’environ 10 secondes correspond a I’addition des
signaux émis par I'échantillon et parasites. Une chute rapide du signal mesuré par la caméra est
observée apreés insertion du manchon. Cette chute se déroulant sur un intervalle de 3.5 secondes
correspond au temps d’insertion et de descente du manchon dans le porte-échantillon.
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Le signal mesuré est ensuite quasi constant durant 3 secondes, ce qui offre une fenétre de mesure
dans laquelle le signal parasite est réduit a une valeur minimale. Un échauffement du manchon est
ensuite observé, ce qui génére un nouveau signal parasite émis. Aprés I'enlevement du manchon a
t=20 s, le signal brut augmente de nouveau et tend vers sa valeur initiale.

Cette méthode permet donc de minimiser le signal parasite mais pas de le supprimer complétement.
Un flux émis par I'échantillon et réfléchi par le manchon subsiste toujours et son impact sur la
mesure du flux émis par I’échantillon doit donc étre analysé.

e Evaluation du parasite induit par le manchon pour les mesures d’émissivité en MIR BIl et
111}

Une évaluation du signal parasite induit par I'insertion du manchon en prenant en compte |'aspect
directionnel est étudié dans cette partie. Les signaux recus par la caméra seront donc explicités pour
deux configurations : une configuration A sans manchon (Figure 51 a.) et une configuration B (Figure
51 b.) aprés insertion du manchon métallique.

| K= o

@ o

" N[/ s I
IR

‘ 1" p,

Figure 51 : Evaluation du signal parasite induit par le manchon : a. Configuration A sans manchon ; b. Configuration B
apreés insertion du manchon

o Configuration A

En représentant I'aspect directionnel par un calcul de facteurs de forme géométriques (Fi3, Fjs...), le
signal S, recu par la caméra s’écrit de la maniére suivante :

La surface 3 correspond a une surface fictive a température ambiante vue par la caméra via le miroir.
La réflectivité du miroir n’a pas été représentée dans ce bilan pour alléger I'écriture car commune
dans les deux configurations. Le signal S; n’est pas associé a un facteur de forme car non associé a
une surface d’émission. La réflexion de ce signal par les parois du porte-échantillon n’a pas été ici
considérée. Le signal regu par la caméra peut également étre écrit de cette maniere :
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§A =F13.S1+Sp (42)

Avec Fq3.84 le signal direct émis par la pastille et recu par la caméra et S, représentant la somme

des signaux parasites :
o Configuration B

Le manchon étant considéré comme peu épais, les surfaces 1’ et 3’ sont proches des surfaces 1 et 3
de la configuration A. Le facteur de vue F,/3/ de la configuration B est donc quasi égal au facteur de
vue F13 de la configuration A. Le signal propre émis par le manchon S, est également négligeable
devant le signal émis par la pastille S; en considérant un manchon froid réfléchissant. Le signal recu
par la caméra s’écrit donc de la maniére suivante :

S~B =Fi3.851 + Fyrg.pp. F150. 51 + F213.p2,2. Foror.Fip. 84 (44)
§B peut également s’écrire de la maniére suivante :
Sp=F3.5.+Sy (45)
Avec Sy le signal parasite induit par le manchon :

{SM = F2’3.p2’.F12’.Sl + F2’3.p2,2.F2’2’.F12’.Sl (46)

Su =§B — F13.51

En considérant les hypotheses définies précédemment, les signaux recus par la caméra dans les deux
configurations peuvent étre soustraits :

S~A - S~B = Sp - SM (47)
D'ou :
Sp=§A_'§B+SM (48)

La soustraction directe des signaux implique une sous-estimation du signal parasite Sp. Il est donc

nécessaire d’évaluer I'impact du signal Sy, sur la mesure du signal Sg.

o Ordre de grandeur du signal S,

Les facteurs de forme doivent tout d’abord étre déterminés afin de pouvoir évaluer I'influence du
signal Sy, sur le signal direct émis par la pastille F;3.5;. Le facteur de forme F;,/ est calculé en
considérant I'échange radiatif entre la pastille et la surface interne du manchon comme une
configuration géométrique « disque vers cylindre coaxial »[98]. Les facteurs F,/5 ,F,r,/, et Fi3 sont
guant a eux déduits grace aux relations d’additivité et de réciprocité.

Facteur de forme Fio Fyrq Fyrp [

Valeur 0.55 0.02 0.96 0.45

Tableau 11 : Facteurs de forme calculés
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Pour un manchon idéalement poli avec une réflectivité p,» = 0.95 sur toute la bande spectrale
considérée, le signal Sy, s’écrit :

Sy =0.01x5; +0.02. S; =0.03.5; (49)
Le signal recu par la caméra pour la configuration B s’écrit donc :
Sp=0.45.5, +0.03.5, (50)

Le signal réfléchi par le manchon S,, représente donc 6% du signal direct émis par la pastille et recu
par la caméra(F;3.5;). En pratique, le manchon n’est cependant pas idéalement poli et les insertions
successives font qu’il a une surface interne légerement oxydée.

Des valeurs de réflectivité issues de la littérature[99] pour un acier inoxydable |égerement oxydé a
une température de 530 °C sont donc utilisées pour chaque filtre équipant les caméras :

Longueur d’onde (um) 3.027 4 5.071 10

P! 0.65 0.7 0.72 0.78

Tableau 12 : Réflectivité spectrale de I'acier inoxydable Iégérement oxydé[99]

Les expressions du signal déduites pour chaque longueur d’onde sont exprimées dans le Tableau 13.

A (um) 3.027 4 5.071 10

Sz (NN) | 0,45.5,+0,01.S; | 0,45.5,+0,01.5, | 0,45.5;+0,02.5; | 0,45.5, +0,02.5,

Sm =2% de F3.5; =2% de F3.5; ~=3% de Fy3.5; ~=3% de Fy3.5;

Tableau 13 : Ordre de grandeur du signal Sy, par rapport au signal F;3.5;

Le signal Sy, ne représente donc que 2 a 3% du signal direct émis par la pastille et regu par la caméra.
L’impact du manchon sur la mesure du signal de la pastille reste donc faible. L’émissivité mesurée
sera néanmoins légerement sous-estimée.

2.2.Validation du banc BMEIR
2.2.1. Présentation des échantillons et dispositif expérimental
a. Caractéristiques de I'échantillon

Deux échantillons de platine sont utilisés dans cette étude :

e |’échantillon A est utilisé pour calculer la contribution de I'environnement
e |’échantillon B est utilisé pour la validation du banc de mesure.

Les deux échantillons présentent une pureté de 99.95% et proviennent du méme lot. L’échantillon A
est poli avec un feutre de 2 um pour augmenter sa réflexion et donc avoir un meilleur calcul de la
contribution de I'environnement (Cf. Equation (39)).
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Des mesures d’émissivité spectrale dans le proche IR sur le spectrométre Bruker® Vertex 70 et sa
sphére intégrante (Figure 53) sur I’échantillon A aprés polissage sont présentées sur la Figure 52.
Elles sont comparées a I'échantillon brut B ainsi qu’au calcul théorique utilisant les indices optiques
pour du platine poli.

1 -
= = ‘Echantillon B
o | Echantillon A
w 0.8 ) A
43 - = ‘Platine poli théorique
0}
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»
2
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Figure 52 : Emissivité spectrale des échantillons de platine brut (B) et poli (A) a température ambiante; comparaison avec
la valeur théorique calculée avec les indices optiques [82]

Les valeurs d’émissivité spectrale mesurées sur I’échantillon A sont trés proches de celles calculées
théoriqguement avec les indices optiques. Le polissage peut donc étre considéré comme
suffisamment fin pour calculer le signal parasite du porte-échantillon dans la configuration proche IR.
L’évolution de I’émissivité spectrale est la méme dans les trois cas avec une décroissance observée
apres 2 um.

Figure 53 : a. Spectromeétre IRTF Bruker® Vertex 70 ; b. Sphére intégrante

Les rugosités de surface ont également été mesurées sur chaque échantillon et présentées dans le
Tableau 14. Les paramétres Sa et Sq, fournissant une indication de la planéité de la surface, sont
présentés, ainsi que les classiques Ra et Rq.
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Ondulation &

Dimensions . Rugosité
Rugosité
Diametre Epaisseur Nom-bre: de Ra (um) Ra (um)
Biot a Sa (um) Sq (um)
(mm) (mm) 1000°C Filtre .8mm  Filtre .8mm

Echantillon -

A 10 1.5 1.2.10 1.09 1.38 0.253 0.412
Echantillon 5

B 10 2.5 2.10 2,10 3.03 1.08 1.41

Tableau 14 : Caractéristiques des échantillons de Platine de I’étude

Le nombre de Biot® calculé (pour un coefficient d’échange h=113 W.m™.K) est trés faible dans les
deux cas, ce qui confirme une absence de gradient thermique dans I'épaisseur sur les échantillons.
Une forte diminution des parametres de rugosité est également observée apres polissage qui
explique la différence d’émissivité entre les deux échantillons sur la Figure 52.

Le rapport des rugosités de surface sur les longueurs d’onde correspondant aux détecteurs sont
inférieures a 1 et induit donc un comportement plutot spéculaire[100]. Les topographies présentées
sur la Figure 54 confirment quant a elles la nécessité de privilégier les paramétres Sa et Sq.

Figure 54 : Topographie des échantillons A (a.) et B (b.)

b. Dispositif expérimental

La mesure d’émissivité se fait en trois phases : en proche IR avec le spectrometre NeoSpectra® décrit
dans la partie 1.2.2.a, en bande Il MIR avec une caméra FLIR® SC7000 équipée des filtres décrits dans
la méme partie et en bande lll MIR avec une caméra SC325 équipée d’un filtre 10 um. La
température des échantillons de platine se mesure par un thermocouple de type K de diamétre 0.3
mm soudé en surface et également utilisé pour la régulation.

Pour les mesures en proche IR, la position de la fibre optique est fixée et maintenue par un porte-
fibre développé pour assurer une répétabilité des mesures. Pour les mesures en proche IR, la fibre
optique est placée a 2.5 mm de la surface de I’échantillon. Un miroir revétu argent avec une réflexion

. . . P . _hL - )z
* Le nombre de Biot est un nombre sans dimension défini par Bi = - avec h le coefficient d’échange global, k

la conductivité thermique du matériau et L la longueur caractéristique ; Si Bi<<1 le corps est thermiquement
mince.
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de 0.95 selon le constructeur dans la gamme spectrale [1 um — 14 um] est utilisé pour les mesures en
MIR. Cette valeur de réflexion a été vérifiée expérimentalement sur le spectrométre Bruker® Vertex
70.

R
Miroir Ag Canids
» il

Spectrométre NIR

Mesures
interchangeables

Fibre optique

Thermocouple (TC) |

Arrivée TC Ppoint focal

d'eau

\ Platine

Lampe IR (1000W)

Point focal —

Sortie d'eau

Figure 55 : a. Représentation schématique compléte du dispositif de mesure, b. Photographie de la configuration MIR BII
2.2.2. Mesures d’émissivité spectrale

a. Mesures dans la bande NIR BI

L’émissivité spectrale du platine brut (Echantillon B) dans le proche IR est présentée sur la Figure 56.
La faible dépendance de celle-ci avec la température est observée, ce qui est en accord avec les

travaux sur le platine cités précédemment.

L’émissivité spectrale suit deux tendances: une valeur quasi-constante jusqu’a 1.8 pum puis une
décroissance réguliere au-dela. Les spectres obtenus sont comparés a une mesure réalisée a 25°C sur
le spectromeétre Bruker® Vertex 70 avec une sphere intégrante et un détecteur InGaAs.

’écart observé entre les deux mesures reste tres bas dans
’écart avec la température est expliquée par un rapport

Mis a part les mesures réalisées a 600°C,
cette gamme spectrale. La décroissance de
signal sur bruit plus favorable a haute température.

Comme pour I'émissivité spectrale, cet écart suit deux tendances: une valeur quasi-constante
inférieure a 2% jusqu’a 2 um puis une augmentation réguliere au-dela expliquée par la baisse
d’efficacité du détecteur. L'écart maximal est d’ailleurs observé a A=2.5 um qui correspond a la
longueur d’onde de coupure du spectromeétre.
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Figure 56 : a. Emissivité spectrale en fonction de la température en NIR (Echantillon B), b. Ecart par rapport a la mesure
de référence (a température ambiante)

b. Mesures en MIR

Les valeurs d’émissivité mesurées en MIR BIl et BIll sont présentées dans le Tableau 15.
Contrairement aux mesures en proche IR, elles sont réalisées a des longueurs d’ondes discrétes
correspondant aux filtres. Une faible dépendance en température est observée comme dans le
proche IR.

Ces valeurs ont été comparées a des valeurs mesurées a 400°C sur le module chauffant du
spectrometre Bruker® Vertex 70. Ce module permet de réaliser des mesures par méthode directe et
équipé d’un détecteur DLATGS bien adapté aux mesures en MIR.

Ce module n’a pas été utilisé pour la comparaison en Bl di a un rapport signal sur bruit tres
défavorable pour ce dispositif, dans cette bande spectrale et pour ces températures. Cette mesure
de référence a donc été faite a 400°C pour maximiser le signal mesuré.

Les émissivités mesurées dans la bande Il MIR sont trés proches de la valeur de référence a
I’exception de la mesure a 5.071 um entre 700 et 1000°C ou un léger décalage est observé.
Cependant, les faibles valeurs d’émissivité mesurées a cette longueur d’onde entrainent
automatiquement une erreur non négligeable.

Les mesures réalisées en bande Il MIR montrent le plus grand écart. Cela s’explique par une
émissivité trés faible a cette longueur d’onde couplée a une influence beaucoup plus importante de
I’environnement sur la mesure dans cette bande.
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Longueur d’onde (um)

3.027 4 5.071 10
Température (°C) Emissivité spectrale Méthode
400 0.17 0.13 0.11 0.08 Spectrometrie
IRTF
600 0.16 0.14 0.10 0.12
700 0.19 0.13 0.06 0.13
800 0.18 0.14 0.07 0.16 Banc BMEIR
900 0.16 0.12 0.06 0.13
1000 0.16 0.13 0.07 0.12

Tableau 15 : Emissivités spectrales mesurées en MIR Bll et BllI

Ces valeurs ajoutées aux valeurs mesurées en proche IR sont illustrées sur la Figure 57.
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Figure 57 : Emissivités spectrales du platine brut mesurées dans les trois bandes

L'allure générale de ce spectre est typique d’'un matériau métallique [20] avec une décroissance
réguliere de I'émissivité avec la longueur d’onde jusqu’a 5 pum. La valeur a 10 um est surestimée mais
il sera démontré dans la partie suivante que cette erreur n’est pas critique pour le calcul d’'une

émissivité totale.
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2.2.3. Calcul d’'une émissivité intégrée

a. Calcul de I'émissivité intégrée
Le calcul de I'’émissivité intégrée est approximé a partir de mesures discontinues suivant la méthode
d’interpolation définie dans la partie 1.2.2.b. Cette émissivité interpolée est ensuite intégrée suivant
la relation suivante :
A
f,1 i S)l(T) * LO(/L T) * dA
1

T) = (51)
«M fjf LOA, T) * dA

La luminance du corps noir ainsi que le produit de celle-ci et de I'émissivité interpolée sont
présentées sur la Figure 58. Les courbes ont des formes assez similaires et présentent la méme
évolution en température. La valeur de luminance a 10 um est trés basse par rapport aux valeurs
observées en NIR Bl et en MIR BIl, ce qui confirme le peu d’impact de I’erreur de mesure en ce point

sur la valeur totale.

a. b.
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Figure 58 : a. Produit de I'émissivité interpolée et de la luminance corps noir ; b. Luminance du corps noir

Ces valeurs sont intégrées entre 1.3 et 11 um pour déterminer une émissivité totale normale. Les
résultats obtenus sont présentés dans le Tableau 16. Une augmentation avec la température typique
des matériaux métalliques est observée. De plus, ces valeurs montrent une bonne correspondance
avec les émissivités extrapolées calculées au spectrometre Bruker® Vertex 70.

Cette extrapolation est réalisée en intégrant I’émissivité spectrale mesurée a 400°C mais a
différentes températures dans la loi de Planck. Cette extrapolation est valable dans ce cas car le

platine ne s’oxyde pas avec la température.
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Température (°C) 600 700

800

900

1000

Emissivité intégrée
(BMEIR)

0.13 0.14

0.16

0.17

0.19

Emissivité intégrée
extrapolée
(spectrometre
BRUKER®)

0.15 0.16

0.18

0.19

0.20

Tableau 16 : Emissivité intégrée calculée sur BMEIR et comparaison avec les valeurs extrapolées sur le spectrométre
Bruker® Vertex 70 (échantillon B)

Comparaison avec les valeurs de littérature

Les mesures d’émissivité intégrée sur du platine non poli a haute température restent relativement

rares dans la littérature. Les valeurs calculées dans la partie précédente sont confrontées a quelques

mesures identifiées mais avec des échantillons présentant des rugosités de surface différentes. Cette

comparaison est présentée sur la Figure 59.
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Figure 59 : Comparaison des émissivités intégrées avec des valeurs issues de la littérature [101][102][103][104][105]

Les valeurs issues de la littérature sont proches et présentent une évolution similaire avec la

température par rapport aux valeurs calculées sur le banc BMEIR. Les différences observées avec la

mesure issue de Sabuga [102] peuvent étre expliquées par une différence de rugosité de surface ainsi

gu’une méthode de mesure différente.
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2.3.Conclusion partielle

Afin de disposer d’'une référence propre au banc, un corps noir de transfert de type cavité
cylindrique a été développé. Cette cavité a été revétue d’'une peinture haute température
caractérisée. Une qualification de ce corps noir de transfert a ensuite été faite par rapport a un corps
noir de laboratoire. Un coefficient de correction guasi-constant avec la longueur d’onde dans le

proche IR en a été déduit. Les trois capteurs ont ensuite été étalonnés devant un corps noir de
laboratoire R1500T.

L’obstacle majeur pour la mesure d’émissivité a été la dissociation des signaux émis par la pastille et
des signaux parasites environnants. La prise en compte de cette contribution a donc été
particulierement détaillée avec des méthodes spécifiques mises en place pour chaque bande de
mesures.

Un matériau de référence a ensuite été choisi pour valider le banc et la méthode de mesure. Le choix
s’est porté vers le platine qui est a la fois tres stable chimiquement, ne s’oxyde pas et présente
également une faible variation de I'’émissivité avec la température dans le proche IR.

Les mesures réalisées dans le proche IR ont confirmé la faible thermodépendance de I'émissivité
dans le proche IR pour le platine. Ces mesures ont ensuite été confrontées a des valeurs de référence
mesurées sur un spectrometre commercial avec des valeurs trés proches obtenues sur les deux
moyens de mesure.

Les mesures dans la bande Il MIR sont également assez proches des valeurs de référence. Les
mesures en bande Il MIR ont montré un plus grand écart s’expliquant par une forte diminution du
rapport signal sur bruit a ces longueurs d’onde. Cette erreur a néanmoins eu un impact assez faible
sur le calcul d’émissivité intégrée dans la gamme thermique de cette étude.

Les émissivités spectrales mesurées ont ensuite été intégrées pour obtenir des émissivités intégrées
en fonction de la température. Les valeurs calculées sont relativement proches de celles observées

dans la littérature malgré des différences de rugosité de surface.

Le banc de mesure d’émissivité et la méthodologie associée ont donc été validés a la fois pour les

mesures spectrales en proche IR, en bande Il MIR mais aussi pour le calcul d’'une émissivité intégrée.

Ces mesures ont été réalisées sur le platine qui est un matériau trés réfléchissant et trés peu
favorable pour des mesures d’émissivité. Le banc peut donc étre considéré validé sur un cas limite
en termes de signal. En effet, les matériaux usuels utilisés dans les procédés de formage a chaud
présentent en général des émissivités plus élevées et ont donc des rapports signaux sur bruit
beaucoup plus favorables.

Des mesures d’émissivité peuvent donc maintenant étre réalisées sur d’autres matériaux
métalliques. Une campagne d’essais sur les alliages TA6V et Inconel 625 a donc été réalisée dans ce
sens et détaillée dans le chapitre 3.
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3. Mesure de I’émissivité spectrale a
chaud du TA6V et de I'Inconel 625
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Dans cette partie, le banc de mesure d’émissivité dimensionné et validé dans la premiere partie est
appliqué a deux matériaux utilisés dans I'aéronautique : le TA6V et I'Inconel 625. Contrairement au
platine, ces deux alliages s’oxydent a haute température et présentent donc une
thermodépendance importante de I’émissivité, ce qui justifie la mesure in situ développée dans ce
chapitre. Le cycle thermique imposé (rampe, temps de palier) dont dépend fortement la couche
d’oxyde est également pris en compte lors de de la détermination du plan d’essais.

Les mesures d’émissivité a haute température du TA6V dans la littérature sont plutot rares et quasi
inexistantes pour I'Inconel 625. Ces mesures d’émissivité ont donc un intérét évident pour les
applications de mise en forme de ces matériaux a haute température.

Ce chapitre débutera par la partie 3.1 centrée sur la mesure d’émissivité de I'alliage TA6V. Une
analyse des couches d’oxyde apres chauffage est d’abord réalisée. L’analyse des mesures d’émissivité
spectrale dans les trois bandes ainsi que les émissivités intégrées calculées sont ensuite détaillées.
Ces valeurs d’émissivité sont ensuite confrontées a des valeurs issues de la littérature ainsi qu’a des
mesures réalisées post-mortem sur le spectrometre Bruker® vertex 70 présenté dans le chapitre 2.
Elles sont ensuite mises en perspective avec les épaisseurs de couches d’oxyde correspondantes.

Dans la partie 3.2, les mesures d’émissivité spectrale de I'lInconel 625 dans les trois bandes sont
analysées et comparées a des valeurs post-mortem obtenues sur le spectrométre IRTF. Les valeurs
d’émissivité intégrées calculées sont comme pour le TA6V comparées a des valeurs issues de la
littérature ainsi qu’a celles mesurées a froid.

3.1.Mesure de I'émissivité spectrale a chaud de I'alliage TA6V a haute
température

3.1.1. Etat de l'art sur I'’émissivité a chaud du TA6V et détermination d’'un plan
d’essais

a. Généralités sur I'alliage TA6V

L’alliage TigAl;V communément appelé TA6V est un alliage de titane généralement bi-phasé
présentant deux variétés allotropiques dénotées phase a et phase B [106]. Les éléments d’addition
principaux de cet alliage sont I'aluminium présent dans une proportion d’environ 6% ainsi que le
vanadium présent, quant a lui, dans une proportion d’environ 4%. L’aluminium permet d’augmenter
fortement la dureté de la phase a tout en diminuant la densité de I'alliage.

Le Vanadium permet la stabilisation de la phase B ainsi qu’une augmentation de la ductilité a chaud
de I'alliage. D’autres éléments comme I’hydrogene, le fer, le carbone, I'oxygéne, I'azote peuvent
également étre présents mais dans des proportions beaucoup plus faibles.

La faible densité de cet alliage (4.42 a température ambiante), sa bonne résistance a la corrosion, ses
excellentes propriétés mécaniques ainsi que sa bonne formabilité font de celui-ci un matériau tres
intéressant pour les applications aéronautiques et spatiales. Il est utilisé notamment dans
I’élaboration des turboréacteurs, rotors, pales d’hélicoptere...
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La biocompatibilité du titane permet également des applications médicales avec la fabrication de
prothéses, vis, implants... Toutes ces applications font du TA6V I'alliage de titane le plus utilisé au
monde et représentant pres de 50% de la consommation mondiale d’éponge de titane [106].

L'alliage TA6V peut étre mis en forme par de nombreux procédés tels que la fonderie [107], le
forgeage [108], le formage a chaud [109] ou encore le formage superplastique [110]. De plus, il se
préte particulierement bien au soudage laser [111] mais présente une mauvaise usinabilité[112].

Le titane pur présente une bonne solubilité a I'oxygene ce qui entraine la formation immédiate d’une
fine couche de TiO, d’une épaisseur de 4 a 5 nm [113], qui reste inchangée jusqu’a une température
de 600°C environ [114], [115]. Cette couche empéche la diffusion de I'oxygéne et donc le
développement d’'une couche d’oxyde a basse température (<400°C). Au-dessus de 600°C, la
diffusion de I'oxygéne est rendue possible dans cette couche et permet I'apparition d’'une couche
d’alumine en surface [116].

Les travaux de Dong [117] sur l'oxydation du TA6V entre 850 et 1100°C montrent une couche
d’oxyde majoritairement constituée de T,0, et d’Al,O;, ainsi que de TiVO, dans une proportion
moindre. La proportion d’Al,0; augmente avec la température, il en résulte le développement d’une
couche d’oxyde dépendant de la température, du temps de chauffage et de la composition chimique.

En augmentant encore le temps de chauffage et/ou la température atteinte, I’'oxyde prend la forme
d’un empilement de couche de T,0,/Al,O;3 [118]. Cette formation successive de couches d’oxyde est
possible grace a une diffusion des éléments Ti et Al vers la surface au travers de la couche d’oxyde. Le
nombre de couches d’alumine dépend du temps de chauffage et de la température.

Les travaux de Du [119] ont notamment montré une augmentation du nombre de couches
d’alumine en fonction de la température et du temps de chauffage entre 650 et 750°C. La
phénoménologie de I'oxydation peut étre décrite selon le schéma présenté en Figure 60.

Al,04 Al,0;

T:0,

Figure 60 : Composition de I'oxyde TA6V

Du point de vue des propriétés optiques, ces oxydes développent une teinte blanchatre, donc une
émissivité faible dans le visible, avec de plus des propriétés de semi-transparence qui complexifient
I’étude.
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b. Composition chimique et rugosité de l'alliage TA6V

La composition chimique de I'alliage TA6V caractérisé dans cette étude est présentée dans le Tableau
17. Cet alliage est livré sous forme de téles de 1.5 mm d’épaisseur congues pour des applications de
formage superplastique. La proportion des différents éléments d’ajout correspond bien aux valeurs
définies dans la partie a.

Elément Al \Y C Fe o] N Y Ti

Part(%) 6.47 3.94 0.015 0.18 0.16 0.001 <0.001 | Lereste

Tableau 17 : Composition chimique de I'alliage TA6V

Les rugosités de surface ont également été mesurées et sont présentées dans le Tableau 18.

Ondulation & Rugosité Rugosité
Ra (um) Rq (um)
Sa (um) Sq (um)
Filtre 0.8mm Filtre 0.8mm
0.485 0.641 0.5422 0.6922

Tableau 18 : Parameétres de rugosité de I'alliage TA6V

Les valeurs de Ra et Rg mesurées sont faibles et deux fois inférieures a celles mesurées pour le
platine non poli dans le chapitre 2.

C. Données sur I'émissivité du TA6V dans la littérature

Les mesures d’émissivités directionnelles spectrales ou totales du TA6V a haute température sont
relativement rares dans la littérature. Les mesures sont en général réalisées sous vide ou sous argon
mais il existe cependant quelques mesures sous air. Une importante dispersion des valeurs
d’émissivité selon la source est observée, ce qui peut étre expliqué par les différences de
composition chimique, de conditions expérimentales et de rugosités de surface.

Ces divergences ont été mises en évidence par les travaux de Shur et Peletskii sur I’émissivité des
alliages de titane [120]. L'influence de la proportion en aluminium ainsi que celle du traitement
thermique appliqué ont été étudiées et ont montré des différences d’émissivité non négligeables
selon le cas étudié (jusqu’a 10% pour des proportions d’aluminium de 3.95 et 4.16%).

e Emissivité spectrale directionnelle

L’émissivité normale spectrale du TA6V a été mesurée sous vide entre 237 et 877°C dans les travaux
de Gonzalez-Fernandez et al [121]. Le dispositif utilisé [52] décrit dans le chapitre 1 permet des
mesures dans une gamme spectrale comprise entre 2.5 et 22 um. Ces travaux ont mis en évidence
une croissance quasi-linéaire de I'émissivité normale spectrale quelle que soit la longueur d’'onde
dans la gamme thermique considérée.

De plus, des essais de cyclage thermique sous vide sur le méme échantillon ont montré des
différences significatives d’émissivité entre le premier et le deuxieme cycle et ce sans signe
d’oxydation en surface.

75




Les auteurs expliquent ces différences par le relachement des contraintes de surface générées lors
de la fabrication bien que d’autres pistes puissent étre avancées comme notamment I’évaporation
de certains éléments d’alliage comme évoqué dans le chapitre 1. En I'absence d’explication physico-
chimique claire sur ces aspects, il est tout de méme possible de conclure que « L’histoire
thermique » du matériau a un impact non négligeable sur les propriétés optiques et donc sur la
mesure d’émissivité.

Li et al. [122] ont quant a eux étudié I'impact de I'oxydation sur I'’émissivité normale spectrale du
TAG6V dans le proche infrarouge entre 1.5 et 2.2 um et pour une gamme thermique comprise entre
550 et 700°C. Avant oxydation, une croissance quasi-linéaire de I'émissivité sur la gamme thermique
est également observée. Une augmentation réguliere de I'émissivité en fonction du temps
d’oxydation est observée pour des températures inférieures ou égales a 600°C.

Des oscillations importantes de I'émissivité en fonction du temps d’oxydation sont, quant a elles,
observées a des températures de 650 et 700°C. Ce phénomeéne s’explique par la semi transparence
de la couche d’oxyde du TA6V provoquant un effet d’interférences important a ces températures.
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Figure 61 : Emissivité normale spectrale du TA6V selon : (1)[122], (2)[121]

Zhu et al. [123] ont également étudié I'effet de I'oxydation sur I’émissivité spectrale normale pour
une longueur d’onde de 1.5 um et une gamme thermique comprise entre 527 et 827°C. Comme pour
les travaux de Li [122], des oscillations de I'émissivité en fonction du temps d’oxydation sont
observées. Celles-ci sont particulierement marquées pour des températures inférieures a 727°C et
présentes dans une moindre mesure a des températures supérieures.

Ces oscillations se déroulent durant les 20 premiéres minutes d’oxydation pour toutes les
températures étudiées. Une croissance réguliére de I'émissivité en fonction du temps d’oxydation est
ensuite observée jusqu’a 200 minutes de chauffage. Au-dela de ce temps, la couche d’oxyde semble
se stabiliser et I'’émissivité augmente trés faiblement.
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Figure 62 : Emissivité normale spectrale du TA6V en fonction du temps de chauffage selon : (1)[122], (2)[123], (3)[121]

L'effet du transus B (T=950°C) sur I'émissivité selon 'oxydation a été étudié dans les travaux de
Pagan et al.[124] pour une longueur d’onde de 960 nm. Une diminution forte aprés le transus [ est
observée pour un échantillon non oxydé tandis que I'effet observé est beaucoup plus faible pour des
échantillons légérement ou fortement oxydés.

Cette tendance est également confirmée par les travaux de Milosevic [12] pour une longueur d’onde
de 900 nm ainsi que ceux de Betz [125] pour une longueur d’onde de 665 nm et ceux de Sklarew et
Rabensteine [126] pour une longueur d’onde de 650 nm. Nous pouvons donc supposer que la couche
d’oxyde vient ‘masquer’ I’évolution de la microstructure due au passage du transus B.

Les travaux de Boivineau et al. [11] ont quant a eux permis d’étudier I'évolution de I'émissivité
normale spectrale a 684.5 nm entre 1100 et 2600°C. Une chute significative de I'émissivité est
observée au-dela du point de fusion (T=1660°C).
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Figure 63 : Emissivité normale spectrale du TA6V selon plusieurs sources : (1)[126], (2)[125], (3)[11], (4)[12], (5) [124]

e Emissivité totale directionnelle

L’émissivité normale intégrée du TA6V entre 0.4 et 8 um a également été étudiée dans les travaux de
Massuti-Ballester et Pagan [127]. Ces mesures réalisées dans une gamme thermique comprise entre
727 et 1527°C ont pour but d’estimer des valeurs d’émissivité pour des débris d’engins spatiaux
entrant dans I'atmosphere terrestre. Les échantillons de TA6V vierge, légerement et fortement
oxydés ont tout d’abord été insérés dans une soufflerie a plasma haute enthalpie afin de reproduire
les conditions d’entrée dans I'atmosphére.

L’émissivité a ensuite été mesurée a I'aide d’un banc de mesure par méthode directe décrit dans les
travaux de Schiipler [128]. Ces travaux ont surtout mis en évidence la forte influence du transus B sur
la valeur d’émissivité normale intégrée avec une forte chute observée a haute température
(>1000°C).

Les travaux récents de Barka [129] concernent également I'émissivité du TA6V dans des conditions
spatiales de rentrée atmosphérique. L'émissivité totale normale a notamment été mesurée entre
817 et 1267°C avec le dispositif décrit dans le chapitre 1[65] pour des échantillons de TA6V vierges et
pré-oxydés sous plasma d’air a 300 et 2000 Pa.

L’émissivité du matériau du TA6V vierge est quasi-constante dans cette plage de température. Une
augmentation de I'émissivité non répétable causée par le décollement des couches d’oxyde est
également observée. Un facteur compris entre 3 et 4 est observé entre les valeurs d’émissivité du
TAG6V vierge et celles du TA6V pré-oxydé.
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Figure 64 : Emissivité totale normale du TA6V selon : (1)[124], (2)[129]

Les valeurs d’émissivité totale normale mesurées sous air a haute température sont donc comprises
entre 0.55 et 0.9. Cet ordre de grandeur est donc attendu dans les mesures d’émissivité totale
réalisées dans ce chapitre.

e Emissivité totale hémisphérique

Les valeurs d’émissivité totale hémisphérique trouvées dans la littérature sont assez disparates selon
la source compte tenu des différences de composition chimique et d’états de surface (Figure 65).
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Figure 65 : Emissivité totale hémisphérique du TA6V selon : (1)[130], (2)[131], (3)[132], (4)[120], (5)[12], (6)[129]
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Les données issues de Touloukian [130] montrent une augmentation réguliere de I’émissivité jusqu’a
570°C, puis une augmentation brutale jusqu’a 730 °C et enfin une diminution jusqu’a 920 °C. Les
travaux de L’Estoile [131] confirment les travaux de Touloukian avec des évolutions et valeurs quasi-
confondues. Les travaux de Brasel [132] montrent une augmentation réguliere de I'émissivité jusqu’a
700°C puis une diminution réguliére jusqu’au transus B et enfin une légere augmentation apres celui-
ci. Les travaux de Shur [120] montrent quant a eux deux régimes d’évolution de I'émissivité avant et
apreés le transus f.

Une augmentation quasi-linéaire est observée apres celui-ci. Les travaux de Milosevic [12] montrent
une légére augmentation entre 600 et 800°C puis une décroissance réguliere jusqu’a 1350°C. Enfin,
les travaux de Barka [129] montrent une légére décroissance de I'émissivité du TA6V non oxydé sous
vide entre 900 et 1400°C et une augmentation non réguliére de I'émissivité du TA6V pré-oxydé entre
800 et 1500°C.

Ce recueil de données montre la dispersion de mesures observées pour un méme matériau et la
difficulté, via la littérature, d’assurer une tracabilité des données présentées avec toutes les
particularités (composition chimique, rugosité de surface, type de cycle, microstructure, histoire
thermique...).

80



d. Détermination d’un plan d’essais

Cette campagne d’essais doit permettre d’atteindre un double objectif :

e |e premier consiste a caractériser les variations d’émissivité avec la température et
I'influence de la croissance d’une couche d’oxyde en surface.

e |e second est de simuler des cycles thermiques représentatifs d’un cycle de formage
superplastique (Cf. Figure 66 pour le TA6V), tout en réalisant une mesure d’émissivité in situ,
pour renseigner a posteriori des codes de calcul thermomécaniques avec le souci d’assurer
un maximum de tracabilité sur les essais accomplis.

La gamme thermique comprise entre 600 et 1000°C englobe la majorité des procédés de mise en
forme des métaux a haute température. Un exemple typique de cycle thermique imposé lors d’un
essai de formage superplastique avec chauffage IR sur une téle de TA6V [110] est présenté sur la

Figure 66 :
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Figure 66 : Température d’une tole de TA6V durant un essai de formage superplastique[110]

Le temps caractéristique d’un essai de formage superplastique par chauffage IR d’'une téle de TA6V
est d’une heure. Cette durée sera donc retenue pour les mesures d’émissivité.

Les travaux de Li[122] et Zhu [123] ont montré des variations d’émissivité au-dela de ce temps
caractéristique. Une étude sera donc également effectuée sur un temps d’oxydation plus long a
haute température. Les conditions expérimentales sont résumées dans le Tableau 19.
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T(°C) 600 700 800 900 1000 1000

Durée du
. 60 60 60 60 60 300
cycle (min)

Pas de
temps At 6 6 6 6 6 30
(min)

Atmospheére Air

Tableau 19 : Conditions expérimentales des mesures d’émissivité du TA6V

Ces conditions expérimentales permettent donc d’associer une émissivité a chaque température
ainsi que d’observer I'impact de I'oxydation sur cette méme émissivité au cours du temps a une
température donnée.

e. Etalonnage du systéme pour des mesures temporelles

L'étalonnage des capteurs par rapport a un corps noir a déja été réalisé dans le chapitre 2.
L’estimation de la contribution de I’environnement dans la bande NIR a également été réalisée (Cf.
équation 37). Concernant les mesures dans la bande MIR, I'insertion d’'un manchon a chaque point de
mesure est difficilement réalisable expérimentalement (cf. &).

En effet, du fait du nombre élevé des points de mesure (environ 200), une correction in situ telle que
celle appliquée au Platine s’avérerait lourde a mettre en ceuvre. De plus, le manchon aura tendance a
s’oxyder a chaque insertion ce qui améne donc des problémes de répétabilité.

Pour les matériaux de I'étude, nous avons donc opté pour une correction a posteriori, inspirée de
I’estimation d’un parasite pour une surface diffusante, comme défini dans le chapitre précédent. Une
estimation des signaux parasites dans les bandes MIR Bll et Blll a donc été réalisée sur un échantillon
de TA6V préalablement oxydé durant 1H a 1000°C.

Par conséquent, un signal parasite (S,) dans les bandes Il et lll a donc été identifié pour chaque filtre
et température. L'émissivité s’écrit alors sous cette forme :

_S(M) = 5,(1) = Sa _|S(T) = S,(T) — Sa
SO(T) SO(T) =S4

e(T) (52)

Ce signal parasite en fonction de la température est représenté sur la Figure 67 (bandes Il et Ill).
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Figure 67 : Signal parasite en fonction de la température pour une pastille de TA6V oxydée (temps d’intégration variable
en Bl et fixe en BlII)

Une augmentation réguliére du signal parasite en fonction de la température est observée en bande
II. La valeur maximale est observée a 5.071 um comme pour I'étalonnage. Une stabilisation du signal
parasite est observée apres 900°C en bande .

3.1.2. Diagnostics ex-situ des pastilles de TA6V apreés chauffage

Les photographies des échantillons® aprés chauffage (Tableau 19) prises par un microscope optique
DINO-LITE® AM413ZT permettant un grossissement jusqu’a 230x sont présentées sur la Figure 68.

Figure 68 : Photographie des pastilles de TA6V aprés application des cycles de chauffage de : a. 60 minutes a 600°C ; b. 60
minutes a 700°C ; c. 60 minutes a 800°C ; d. 60 minutes a 900°C ; e. 60 minutes a 1000°C ; f. 300 minutes a 1000°C

Les aspects des surfaces présentées sur la Figure 68 sont commentés ci-dessous :

* Pour rappel, les échantillons ont un diametre de 10 mm et une épaisseur de 1.5 mm
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e la surface correspondant a un chauffage d’'une heure a 600°C présente un aspect irisé
correspondant a des couches d’oxyde tres fines induisant des interférences dans le visible.

e Les surfaces chauffées a 700 et 800°C présentent une teinte brune de plus en plus foncée
avec I'augmentation de température.

e La surface chauffée a 900°C présente, quant a elle, une teinte brune mais également un
écaillage de la surface laissant entrevoir une surface partiellement oxydée.

e |’échantillon chauffé a 1000°C durant une heure présente une surface d’aspect gris foncé.

e Celui chauffé a 1000°C durant 5 heures présente une surface d’aspect gris clair avec des
écailles trés facilement détachables.

Ces images montrent donc une morphologie différente des surfaces d’échantillons en fonction de
la température ou du temps de chauffage. La revue bibliographique présentée dans la partie 3.1.1.c
a montré I'impact significatif de I’oxydation sur I’émissivité. Une étude de la couche d’oxyde formée
au cours du chauffage permet de relier les valeurs d’émissivité a chaud a une cinétique d’oxydation.

Afin de caractériser cette couche d’oxyde, les pastilles ont été pesées avant et apreés essais de
chauffage afin d’estimer leur gain de masse. Ce gain de masse en fonction de la température de
chauffage est tracé sur la Figure 69.
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Figure 69 : Gains de masse des pastilles de TA6V apres un cycle d’'une heure de chauffage

Le gain de masse croit de maniére exponentielle, conformément a une loi d’Arrhenius, en fonction de
la température avec un facteur 8 observé entre 800 et 1000°C. A partir de cette courbe de gain de
masse, il est possible d’identifier les parameétres de la loi d’Arrhenius :

—E
k, = kpoexp (ﬁ) (53)

Avec k,: coefficient de cinétique de croissance parabolique (en kg>.m™.s?); kpo : limite a 0 K du
coefficient de cinétique de croissance parabolique (en kg”>.m™.s™); E : énergie d’activation (J.mol™);
R : constante des gaz parfaits=8.31 J.mol™.K™.
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En effet, la cinétique de formation de la couche d’oxyde suit le plus souvent une loi parabolique en
fonction du temps pour une température donnée [133] :

(ATm)z —kyxt (54)

Avec A la surface de I’échantillon ; Am le gain de masse ; t le temps d’oxydation

Les constantes k, calculées a partir de cette loi pour chaque palier de température sont présentées
dans le Tableau 20.

T(°C) 600 700 800 900 1000 1000

t (h) 1 1 1 1 1 5

k,(kg’.m™*s?) | 5.85*10™° | 1.36*10° | 2.61*10” 1.81*10° 1.48%10° 2.12*10”

Tableau 20 : Constantes k,, calculées pour I'alliage TA6V

Connaissant k,, il est ensuite possible d’identifier les autres parametres E et k,, en écrivant la loi
d’Arrhenius sous forme logarithmique :

E
Ink, = Inkpo — = (55)

Avec T en Kelvin

En appliquant une régression linéaire, kp0 ainsi que le rapport £/R peuvent étre identifiés (Figure 70).
La loi d’Arrhenius s’écrit donc sous la forme :

k, = 9.62 * 10* (_238355) (56)
=0, * * _
P P\g31+T
-10 :
TAGV
12 F Interpolation linéaire| ]
14}
AQ_
X 16}
<
181 y = - 28669*x + 11.475
R?=0.9978
-20
22 : : : :
7 8 9 10 M 12
1T (K™ 107

Figure 70 : Loi d’Arrhenius sous forme logarithmique pour I’oxydation de I'alliage TA6V

Les parameétres de la loi d’Arrhenius étant maintenant identifiés, il est possible de calculer le gain de
masse pour chaque point de mesure et non a posteriori avec la micro balance.

85




Une évaluation de I'épaisseur de couche d’oxyde en fin de cycle de chauffe a également été réalisée
par microscopie électronique a balayage (MEB). Les couches d’oxyde sont en effet visibles par
contraste chimique en mode High Vacuum (Figure 71a). Les épaisseurs de couche mesurées a chaque
température sont présentées sur la Figure 71b.

a. b. - Epaisseur de la couche d'oxyde
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Figure 71 : a. Exemple de micrographie des coupes transversales de couche d’oxyde pour I'alliage TA6V (T=1000°C) ; b.
Epaisseurs de couche d’oxyde mesurées sur les pastilles de TA6V apreés un cycle d’'une heure de chauffage

L'épaisseur de couche d’oxyde présente une évolution similaire a celle du gain de masse, toujours
conformément a une loi d’Arrhenius, en fonction de la température avec une forte augmentation
apres 800°C. Les valeurs de gain de masse et d’épaisseurs de couche d’oxyde en fonction de la
température sont récapitulées dans le Tableau 21.

T(°C) 600 700 800 900 1000 1000
t (min) 60 60 60 60 60 300
Gain de masse (mg) 0.114 0.550 2.405 6.341 18.112 48.553
Epaisseur couche
0.78 1.24 5.88 25 50 120
d’oxyde (um)

Tableau 21 : Gain de masse et épaisseur de couche d’oxyde sur les pastilles de TA6V apreés essai

Le temps de chauffage a une forte influence a la fois sur I'épaisseur de couche d’oxyde et le gain de
masse. En effet, une forte augmentation est observée sur ces deux grandeurs a 1000°C pour des
temps de chauffage de 60 et 300 minutes. Ceci corrobore bien les travaux réalisés par Dong [134] sur
I’oxydation du TA6V montrant que le temps de chauffage influence fortement le gain de masse au-
dela de 850°C.

Une reconstitution de la cinétique d’oxydation est ensuite possible en reformulant I'équation 54.
L’épaisseur de la couche d’oxyde en fonction du temps de chauffage s’écrit alors :

Vhp (57)

p

e =
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Avec p la masse volumique de la couche d’oxyde.

Les épaisseurs calculées a partir de cette relation sont représentées sur la Figure 72.
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Figure 72 : Epaisseur de la couche d’oxyde en fonction du temps pour des paliers de température d’une heure

L'influence du temps de chauffage sur I'épaisseur de la couche d’oxyde augmente considérablement
avec la température. En effet, deux régimes sont observés : pour des températures comprises entre
600 et 800°C, une croissance faible et réguliere de la couche d’oxyde en fonction du temps est
observée. L'oxydation est faiblement activée dans cette plage de température. Pour des
températures supérieures, la croissance est beaucoup plus marquée avec également des tendances
indiqguant une augmentation significative de la couche d’oxyde au-dela de 60 minutes. Cette
observation est confirmée par les épaisseurs calculées pour un palier de 5 heures a une température
de 1000°C.
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Figure 73 : Epaisseur de la couche d’oxyde en fonction du temps pour un palier de température de 5 heures a 1000°C
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L'influence du temps de chauffage a haute température est encore une fois mise en évidence. Un
facteur 3 est notamment observé entre des temps de chauffage de 30 et 300 minutes. La tendance
de la courbe indique également une croissance de la couche d’oxyde significative au-dela de 5 heures
de chauffage.

Les analyses réalisées dans cette partie ont donc permis d’évaluer I'évolution temporelle de
|’épaisseur de la couche d’oxyde au cours des essais de chauffage. L'influence de cette épaisseur sur
I’émissivité dans le cas du TA6V sera discutée dans la partie 3.1.5.

3.1.3. Mesure de I'’émissivité spectrale du TA6V a haute température

a. Mesures dans la bande NIR BI

e Paliers de température d’une heure

o Emissivité spectrale en fonction de la température

Les valeurs d’émissivité spectrales mesurées dans le proche IR en fonction du temps de chauffage
sont représentées pour chaque palier de température sur la Figure 74. Le premier point de mesure
(t=0) correspond a I'instant ol la température cible est atteinte.

TAG6V T=600°C ; TA6V T=700°C ] TAG6V T=800°C
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Figure 74 : Emissivité du TA6V dans le proche IR en fonction de la température et du temps de chauffage

Une décroissance de I'émissivité avec la longueur d’onde typique des matériaux métalliques est
observée a chaque palier de température. Une augmentation assez faible mais réguliere avec la
température est également observée. L'influence du temps de chauffage semble plus significative
pour les basses températures (métal non oxydé), puis semble plus faible a 900 et 1000°C. Ce
phénomeéne peut étre relié a la stabilisation de la couche d’oxyde d’un point de vue optique, c’est-a-
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dire a une épaisseur optique’ trés grande devant 1. Ainsi, 'augmentation de I'épaisseur de la couche
d’oxyde n’induit plus une croissance de I'émissivité au-dessus de ce seuil.

L'analyse des spectres a 700°C montre, quant a elle, des variations importantes et irrégulieres avec la
température. Ce phénomeéne peut s’expliquer par la semi-transparence de la couche d’oxyde
composée de T,0, ou Al,O3;, tous deux semi-transparents (voir Figure 68 a et b). L’épaisseur de la
couche d’oxyde durant ce traitement thermique a 700°C passe de presque 0 en début d’essai a 1.24
um, pour des longueurs d’onde de mesure proches ([1.5-2.5] um). Ces conditions sont favorables a
I"apparition d’interférences entre le signal émis en extréme surface et le signal émis a I'interface.

Néanmoins ces interférences disparaissent pour un temps de 20 min environ malgré des conditions
d’interférence toujours favorables, avec un rapport longueur d’onde/épaisseur de couche proche de
1. La disparition précoce de ces interférences, qui devraient étre détectées également en fin d’essai,
est probablement reliée a la nature diffusante de la couche d’oxyde.

En effet, 'augmentation de I'opacité de la couche d’oxyde par diffusion optique a tendance a faire
disparaitre ces interférences. Ainsi, un croisement des courbes d’émissivité est observé sur les 20
premieres minutes de I'essai.

Les courbes d’émissivité reprennent ensuite une allure similaire a celles observées pour les autres
paliers de température, ce qui indique une opacification de la couche d’oxyde.

Les courbes a 600°C et les valeurs a courtes longueurs d’'onde montrent, quant a elles, un bruit de
mesure significatif. Un calcul de propagation d’incertitudes sur I'équation 37 est donc réalisé afin
d’estimer I'impact du bruit sur la mesure d’émissivité.

Un enregistrement de 10 signaux a été effectué sur le spectrométre a chaque incrément de temps.
L'incertitude-type composée sur I'émissivité est donc exprimée selon I’équation suivante[96] :

2 2

A ) (65)2 ()2 + ( de ) (o) + ( de ) ( )2 +2 de  O¢ 5 (58)
=2x |[|—]) . — . — . * — % *
g as) 20" T\gso) 950 T \Gs, ) \OSsnz 35 * a5, " Cov(SSsn2)

Avec g I'écart type sur les 10 mesures réalisées sur |I’échantillon en U.A; S le signal moyen émis par
I’échantillon de TA6V en U.A ; oo I'écart type sur les 10 mesures réalisées sur le corps noir en U.A ;
$° le signal moyen émis par le corps noir en U.A; s, I'écart type sur le signal émis par le porte-

échantillon en U.A ; Sgy; le signal moyen émis par le porte-échantillon en U.A.

Les signaux émis par I"échantillon et le porte-échantillon sont corrélés, la covariance entre ces deux
grandeurs est donc prise en compte dans le calcul d’incertitudes. Un coefficient d’élargissement de
2[96] a été appliqué pour la détermination d’une incertitude maximale (Ae/e=2*cg/e). Celle-ci est
présentée sur la Figure 75.

5 z . . . . ;. .
L’épaisseur optique est un nombre sans dimension permettant de caractériser la transparence d’un milieu.
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Figure 75 : Incertitude provoquée par le bruit de mesure sur I’émissivité du TA6V dans le proche IR

L'incertitude est particulierement significative a basse température et aux courtes longueurs d’onde
avec notamment une incertitude supérieure a 10% a 600°C pour des longueurs d’onde inférieures a
1.7 um. Elle diminue cependant fortement avec la température avec des valeurs comprise entre 0.3
et 3% a 900 et 1000°C.

Les valeurs maximales d’incertitude a 800 et 1000°C sont observées aux temps initiaux. Il est
provoqué ici par un probléme de régulation et donc de stabilisation de température a des temps
courts. L'incertitude diminue ensuite une fois la température stabilisée.

o Emissivité spectrale en fonction du temps de chauffage

Les valeurs d’émissivité en fonction du temps de chauffage ont été tracées pour plusieurs longueurs
d’onde sur la Figure 76.
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Figure 76 : Emissivité du TA6V en fonction du temps a différentes longueurs d’onde

Ces courbes montrent un temps de stabilisation de I'émissivité plus court pour les hautes
températures. En effet, une croissance réguliére de I'émissivité est observée a une température de
600°C quelle que soit la longueur d’onde. La valeur mesurée a 1.5 um montre quant a elle de fortes
variations expliquées par un rapport signal sur bruit défavorable (Cf. Figure 75).

Les effets de la semi-transparence de la couche d’oxyde peuvent également étre observés a 700°C
avec des variations importantes durant les 30 premiéres minutes a toutes les longueurs d’onde. Une
stabilisation de I'émissivité est ensuite observée au-dela.

Une augmentation abrupte de I’émissivité est observée a 800 et 900°C durant les 6 premieres
minutes. Celle-ci croit ensuite de maniere plus réguliére. Une augmentation lente de I'émissivité est
qguant a elle observée a 1000°C, ce qui implique une vitesse de formation de la couche d’oxyde
élevée, donc une épaisseur optique trés rapidement grande devant 1. Ces observations confirment
les tendances observées pour la croissance de I'épaisseur de couche d’oxyde en fonction du temps
de chauffage de la Figure 72.

Les valeurs d’émissivité a 1.5 um en fonction du temps de chauffage pour des températures de 800
et 900°C ont été comparées a celles issues des travaux de Zhu [123] (Figure 77). Les valeurs a 600°C
ont été exclues de cette comparaison car l'incertitude est trop élevée a cette longueur d’onde (Figure
75). Les valeurs a 700°C ont également été exclues car la semi transparence couplée au rapport signal
sur bruit défavorable rend I'interprétation difficile.
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Figure 77 : Comparaison de I’émissivité mesurée du TA6V a 1.5 um avec des données issues de la littérature[123]

Les valeurs d’émissivité mesurées sont en accord avec celles issues des travaux de Zhu. En effet, les
valeurs mesurées a 800°C se situent entre les courbes a 727 et 827°C dans les travaux de Zhu. Les
valeurs mesurées a 900°C sont quant a elles supérieures a celles observées a 827°C dans les travaux
de Zhu.

e Palier de température de 5 heures a 1000°C

Les valeurs d’émissivité spectrales dans le proche IR pour un cycle de chauffage de 5 heures sont
présentées sur la Figure 78 avec une mesure réalisée toutes les 30 minutes. Les incertitudes calculées
a partir de I'équation 58 sont également représentées.
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Figure 78 : Emissivité du TA6V a 1000°C dans le proche IR en fonction du temps de chauffage pour un cycle de 5 heures

Une décroissance de I'émissivité est observée comme pour les essais réalisés pour un cycle d’une
heure. Les valeurs mesurées lors de la premiere heure de chauffe sont tres proches de celles
observées pour un temps de cycle d’une heure (Figure 76). L’incertitude reste quant a elle
relativement faible puisqu’elle n’excéde pas 3% et reste inférieure a 1% pour des longueurs d’onde

supérieures a 1.7 um. Ces incertitudes sont trés faibles mais I'effet de la température n’a pas été pris
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en compte. L'incertitude « réelle » prenant en compte toutes les causes d’erreur (température,
signal...) sera donc plus élevée.

L’émissivité en fonction du temps de chauffage pour plusieurs longueurs d’onde est présentée sur la

Figure 79.
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Figure 79 : Emissivité spectrale du TA6V en fonction du temps a 1000°C pour plusieurs longueurs d’onde

L’émissivité croit de maniére réguliere durant les 100 premieres minutes, puis de maniére plus faible
entre 100 et 200 minutes et se stabilise au-dela malgré I'augmentation de I'épaisseur de couche
d’oxyde.

b. Mesures dans le MIR

e Paliers de température d’une heure

Les valeurs d’émissivité mesurées (Cf. équation 52) dans le moyen IR pour chaque filtre sont
présentées sur la Figure 80.
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Figure 80 : Emissivité du TA6V dans le moyen IR en fonction de la température et du temps de chauffage

Une augmentation avec la température et le temps de chauffage est observée pour chaque longueur
d’onde. L'augmentation avec la température est plus brutale a 10 um avec une valeur proche de 1 a
1000°C. Ce pic d’émissivité a 10 um, dont l'intensité augmente avec la température, le temps et donc
I’épaisseur de couche d’oxyde, suggere la présence du point de Christiansen® de I’Alumine [135] &
cette longueur d’onde. Le point de mesure de I'émissivité a 10 um est donc un bon marqueur de la
présence de I’Alumine dans la couche d’oxyde.

Les mesures dans la bande Il montrent, quant a elles, une forte décroissance avec la longueur d’onde
a basse température puis une diminution beaucoup plus faible a haute température. Les oscillations
et croisements entre courbes observés a 700°C mettent encore une fois en évidence la semi-
transparence de la couche d’oxyde.

Comme pour les mesures dans le proche IR, un enregistrement de 10 images a été effectué a chaque
point de mesure. L'incertitude-type composée peut donc étre exprimée de la maniere suivante [96]:

de ., de 5 de ., de O¢ -
Ae =2 (ﬁ*aS) +(aSp*aSp) +(6§6*US) +2*£*asp*cov(5,5p) (59)

La corrélation entre le signal émis par la pastille et le signal parasite est ici prise en compte. En effet,
le signal parasite inclut la réflexion vers le porte-échantillon du signal émis par la pastille (cf. Figure
45). L'incertitude relative associée est présentée sur la Figure 81.

® Pour rappel, le point de Christiansen est une longueur d’onde spécifique 3 un diélectrique pour laquelle
I’émissivité tend vers 1
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Figure 81 : Incertitude provoquée par le bruit de mesure sur I’émissivité du TA6V dans le moyen IR

L'incertitude décroit avec la température et le temps de chauffage avec une valeur maximale de
8.7% a 600°C et des valeurs inférieures a 1% pour des températures supérieures a 800°C. Ces
incertitudes sont plus faibles a basse température (<800°C) qu’en bande I. Ceci peut s’expliquer par :

e Larégulation thermique du détecteur de la caméra servant a l'acquisition
e Un signal généré par la pastille plus favorable a 600°C en bande Il qu’en bande |,
conformément a la loi de Planck.

Les courbes d’évolution temporelles de I'émissivité pour chaque température et chaque filtre sont
représentées sur la Figure 82.
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Figure 82 : Emissivité en fonction du temps dans le moyen IR

Les oscillations observées a 700°C attestent une fois de plus de la semi-transparence de la couche
d’oxyde. Une croissance réguliere de I'émissivité en fonction du temps de chauffage est observée a
600°C.

A haute température, une augmentation abrupte est d’abord observée sur un temps compris entre 6
et 12 minutes; elle devient ensuite plus faible et réguliere (a3 ce titre, il semblerait judicieux
d’augmenter I'’échantillonnage temporel durant les premieres minutes afin de mieux saisir la nature
des phénomeénes s’y produisant).

Ces évolutions peuvent étre expliquées par la stabilisation de I'épaisseur de couche d’oxyde. Les
courbes a 10 um suggerent une fois de plus I'apparition d’un point de Christiansen autour de cette
longueur d’onde.

e Palier de température de 5 heures a 1000°C

Les valeurs d’émissivité spectrale dans le moyen IR pour un cycle de chauffage de 5 heures sont
présentées sur la Figure 83 avec une mesure réalisée toutes les 30 minutes. Les incertitudes calculées
a partir de I'équation 59 sont également représentées.
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Figure 83 : Emissivité spectrale du TA6V a 1000°C dans le moyen IR en fonction du temps de chauffage pour un cycle de 5
heures

Une forte augmentation de I'émissivité est observée entre le temps initial et la deuxieme mesure.
Cette augmentation est logique étant donné I’écart de temps de 30 minutes entre ces deux mesures.
Les variations sont ensuite beaucoup plus faibles avec des évolutions similaires selon le temps de
chauffage. Les évolutions temporelles pour chaque filtre sont présentées sur la Figure 84.
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Figure 84 : Emissivité du TA6V a 1000°C dans le moyen IR en fonction du temps de chauffage pour un cycle de 5 heures

L'émissivité du TA6V a 10 um est comprise entre 0.97 et 0.98 pour des temps de chauffage
supérieurs a 100 minutes ce qui confirme une fois de plus la présence d’un point de Christiansen.

Les valeurs d’émissivité a 4 et 5 um sont quant a elles quasi-confondues pour des temps de chauffage
supérieurs a 100 minutes. Les valeurs mesurées a 3 um augmentent de maniére réguliére avec le
temps de chauffage et se stabilisent pour des temps supérieurs a 240 minutes. Les variations les plus
fortes sont observées dans les 30 premiéres minutes comme dans la bande NIR.

97



3.1.4. Calcul de I'émissivité intégrée

Le calcul de I'’émissivité intégrée s’effectue selon la procédure détaillée dans le chapitre 2. Les valeurs

d’émissivité intégrées calculées en fonction du temps de chauffage sont représentées sur la Figure 85
(temps de chauffage d’une heure) et la Figure 86 (temps de chauffage de 5 heures a 1000°C).
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Figure 85 : Emissivité intégrée en fonction du temps de chauffage pour un cycle d’'une heure et comparaison avec les
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Figure 86 : Emissivité intégrée en fonction du temps de chauffage pour un cycle de 5 heures et comparaison avec les

valeurs mesurées a froid apres chauffage
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Tout comme les émissivités spectrales, les émissivités intégrées augmentent fortement durant les
premieres minutes de chauffage puis de maniére plus réguliere durant le reste du cycle de chauffage.
Les valeurs intégrées a 700°C présentent des oscillations expliquées par la semi-transparence durant
les 30 premieres minutes comme pour les valeurs spectrales.

Les valeurs calculées en fin de cycle sont comparées a des mesures d’émissivité totale réalisées sur le
spectrometre Bruker® vertex 70 aprés chauffage sur les mémes pastilles. Les valeurs a 600 et 700°C
présentent de fortes différences tandis que les valeurs comprises entre 800 et 1000°C pour un temps
de chauffage d’une heure montrent une bonne concordance. Cette comparaison réalisée sur les deux
moyens de mesure est résumée dans le Tableau 22.

T (°C) 600 700 800 900 1000 1000
t (min) 60 60 60 60 60 300
Emissivité
0.29 0.48 0.56 0.54 0.57 0.63
BMEIR
Spectrometre
IRTF a froid
. 0.46 0.58 0.61 0.51 0.57 0.54
apres
oxydation

Tableau 22 : Comparaison entre les émissivités intégrées calculées sur BMEIR et les valeurs post-mortem sur le
spectrometre Bruker® vertex 70

Les émissivités mesurées sur les deux dispositifs sont d’autant plus proches que la température est
élevée. L'écart observé pour un temps de chauffage de 5 heures peut étre expliqué par un écaillage
de la surface de la pastille lors du refroidissement (Figure 68). Plusieurs causes d’erreurs peuvent
expliquer les écarts observés :

e Le rapport S/B: les écarts importants observés a 600 et 700°C peuvent étre en partie
expliqués par un rapport S/B défavorable a ces températures.

e La non correspondance des bandes spectrales d’émission et de détection : le flux radiatif est
émis dans une bande spectrale plus large a basse température qu’a haute température
([1.65; 16.5] um a 600°C et [1.13 ; 11.3] um a 1000°C). Une part plus importante du flux est
hors de la gamme spectrale de mesure a basse température.

o L’effet de la température : la température a un effet plus important sur I'émissivité pour des
pastilles peu oxydées (cf. Figure 74), ce qui peut accentuer I’écart entre les mesures a chaud
et les mesures post-mortem a froid.

e Ll’interpolation : cette derniere a été validée dans le cas du platine qui présente un
comportement monotone dans la bande MIR. Pour le TA6V, I'oxydation peut amener des
pics d’émission hors des points de mesure dans la bande MIR. Ces pics n"aménent cependant
pas de différences importantes sur I'émissivité intégrée a haute température dans le cas du
TAB6V car les pics d’émissions sont alors décalés vers les courtes longueurs d’onde.
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Les moyens de mesure différents : les mesures réalisées sur BMEIR donnent des émissivités
proches de la normale tandis que les valeurs obtenues sur la sphére intégrante sont des
émissivités directionnelles a 8°.

Les valeurs d’émissivité intégrées a plusieurs temps de mesure ont également été comparées a des

valeurs d’émissivité totale normale issues de la littérature (Figure 87).
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Figure 87 : Comparaison des valeurs d’émissivité intégrée du TA6V mesurées par le BMEIR avec des valeurs issues de la

littérature[129][12][131]

Les valeurs d’émissivité mesurées sont du méme ordre de grandeur que celles rencontrées dans la

littérature. Les plus grands écarts sont enregistrés pour une température de 600°C, température ou

la thermodépendance de I'émissivité et de I'épaisseur de la couche d’oxyde sont importantes. Les

valeurs entre 700°C et 900°C montrent une bonne concordance avec les mesures réalisées par
L’Estoile [131].

Les valeurs a 800°C sont proches de celles mesurées par I'Estoile [131] ainsi que Barka [129]. A partir

de 900°C, la concordance est bonne a + 10% quelle que soit la référence, il est cependant a rappeler

gue les temps oxydation ainsi que les pressions partielles d’oxygéne différent dans ces trois cas.
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Figure 88 : Emissivité intégrée du TA6V en fonction du temps de chauffage et de la température

La Figure 88 synthétise de maniere graphique les résultats présentés dans cette section. Elle permet
d’observer le comportement de I'émissivité sur la gamme temps/température de I'étude. On
constate tout d’abord que I'émissivité croit avec la température et le temps de chauffage. La
température joue un role important sur I’émissivité entre 600°C et 800°C et un réle moindre au-dela.
Le temps de chauffage n’influe sur I’émissivité que durant les 20 a 30 premiéres minutes.

A ce stade, il est intéressant de rappeler les résultats de la section 3.1.2 et de noter que ces deux
facteurs exercent conjointement une influence sur I’épaisseur de la couche d’oxyde. On peut aussi
remarquer sur la Figure 88 (ou Figure 85) que I’émissivité se stabilise au-dela d’un certain produit
Temps x Température. Il semble donc que ce soit I'épaisseur de la couche d’oxyde qui pilote le
comportement de I’émissivité dans cette gamme de température.

3.1.5. Lien entre I'émissivité et I'épaisseur de couche d’oxyde pour I'alliage TA6V

Les résultats présentés précédemment suggerent une forte influence de I'épaisseur de la couche
d’oxyde sur les valeurs d’émissivité. Il a donc été décidé de lier ces valeurs d’émissivité a I'épaisseur
de couche d’oxyde correspondante.

L'intérét est de disposer d’une corrélation reliant directement I'émissivité a I'épaisseur d’oxyde et
donc a une signature de la composition chimique. L’émissivité intégrée en fonction de I'épaisseur de
couche d’oxyde est ainsi représentée sur la Figure 89.
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Figure 89 : Emissivité intégrée en fonction de I'épaisseur de couche d’oxyde

Les valeurs les plus basses, observées a 600°C avec une épaisseur comprise entre 0.15 pm et 0.3 um,
correspondent a un substrat TA6V avant oxydation avec sa rugosité initiale. L'émissivité croit ensuite
pour une épaisseur d’oxyde supérieure a 0.5 um.

La semi transparence est clairement mise en évidence a 700°C. Des oscillations sont notamment
observées pour des épaisseurs comprises entre 0.4 et 0.8 um. De maniere globale, deux tendances se
dessinent : une continuité entre les points entre 600 et 800°C et une continuité observée entre 900
et 1000°C.

Ces tendances s’expliquent par la différence de compositions chimiques de la couche d’oxyde
principalement constituée de rutile T;0, pour des températures inférieures a 900°C et avec une
présence accrue d’alumine au-dela (cf. partie 3.1.1.a).

3.2.Mesure de I'émissivité spectrale de I'Inconel 625 a haute
température

3.2.1. Etatde I'art sur I’émissivité a chaud de I'Inconel 625

a. Généralités sur l'alliage Inconel 625

L'Inconel 625 [136] est un superalliage de Nickel de formule chimique NiCr,MogNb. Il est
principalement composé de Nickel, Chrome, Molybdene, Niobium et de Fer. La présence de titane,
d’aluminium, de carbone, de silicium, etc. peut également étre observée dans des proportions
beaucoup plus faibles.
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La forte proportion de chrome et de molybdene permet une grande résistance a la corrosion ainsi
que d’excellentes propriétés mécaniques a haute température et dans des conditions extrémes
tandis que la faible proportion de titane et d’aluminium permet une tres bonne soudabilité par
rapport aux autres nuances d’Inconel.

L'Inconel 625 a initialement été congu pour les tuyauteries d’évacuation de fumées de combustion
mais a rapidement trouvé sa place dans d’autres domaines d’application tels que I'aéronautique
(turbines, le nucléaire (réacteurs), ou encore la pétrochimie [137]...).

La couche d’oxyde formée a haute température (>600°C) est principalement constituée de Cr,0;,
NiCr,0, mais la présence de manganese chromite peut également étre observée [138]. Les oxydes de
Chrome sont réputés pour étre trés noirs, donc trés émissifs dans le visible, méme pour des
épaisseurs tres faibles.

b. Composition chimique et rugosité de I'alliage Inconel 625

La composition chimique de I'Inconel 625 est présentée dans le Tableau 23. La proportion en nickel
et en fer est plus élevée par rapport aux valeurs définies dans la partie a tandis que celle en chrome
est un peu moins élevée.

Elément Ni Cr Mo Nb Fe Ti Si Al Ta

Part (%) 62.3 20.85 8.48 3.36 4.36 0.18 0.12 0.18 0.010

Tableau 23 : Composition chimique de I'Inconel 625

Comme pour le TA6V, les rugosités de surface de I'Inconel 625 ont été mesurées et sont présentées
dans le Tableau 24.

Ondulation & Rugosité Rugosité
Ra (um) Rq (um)
Sa (um) Sq (um)
Filtre 0.8mm Filtre 0.8mm
0.210 0.340 0.3001 0.4015

Tableau 24 : Parameétres de rugosité de I'alliage Inconel 625

Les rugosités de surface mesurées sont faibles et inférieures a celles observées pour le TA6V.

C. Données sur I'émissivité de I'Inconel 625 dans la littérature

Les mesures d’émissivité de I'Inconel 625 sont plus rares que celles sur le TA6V et I'Inconel 718. En
effet, seules deux publications traitant de I'émissivité de I'Inconel 625 sont recensées dans la
littérature. Les mesures issues des travaux de Compton [139] et réalisées sous vide par calorimétrie
montrent une augmentation réguliere et quasi-linéaire de I'émissivité entre 350 et 950°C. Les
mesures réalisées par Kieruj [140] dans la bande Ill montrent également une évolution similaire.
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Figure 90 : Emissivité de I'Inconel 625 en fonction de la température selon : (1) [139] ; (2) [140]

Les courbes observées présentent des tendances similaires. La différence d’ordre de grandeur
s’explique par la différence d’atmosphére avec dans un cas une mesure sous vide et dans I'autre une
mesure sous air. De plus, les mesures issues des travaux de Kieruj ont été réalisées en bande llI
tandis que celles de Compton englobent I'ensemble du spectre (mesure calorimétrique).

Les mesures réalisées sur I'Inconel concernent généralement I'Inconel 718 qui reste la nuance la plus
utilisée en aéronautique [25][68][141][142]. Les travaux de Greene [68] ont notamment mis en
évidence I'impact des rugosités de surface, de la température et de I'état d’oxydation sur I'émissivité
totale hémisphérique.

L’émissivité spectrale directionnelle pour plusieurs temps d’oxydation a été étudiée dans les travaux
de Del Campo et al. [142]. Il a été montré un impact du temps de chauffage sur I'’émissivité pour des
temps longs (7 a 20 heures) particulierement aux courtes longueurs d’onde. L'effet de revétements
en zircone et en Yttrium sur I'émissivité normale spectrale a été étudiée dans les travaux de
Gonzalez-Fernandez et al [25]. Un point de Christiansen autour de 12.8 um a été identifié pour
I'alliage revétu. Des effets de semi-transparence ont également été montrés pour des épaisseurs de
revétement inférieures a 300 pm.

d. Détermination d’un plan d’essais

Bien que la superplasticité de I'Inconel 625 reste encore a définir par la communauté, la
microstructure des toles étudiées ici s’inspire de celle du TA6V-SPF. Il n’existe donc pas dans la
littérature de cycle thermique typique pour le formage superplastique de I'Inconel 625. Les temps
d’essais ainsi que les conditions expérimentales sont donc les mémes que ceux déterminés pour le
TA6V dans la partie 3.1.1.d.

L'Inconel présentant des couches d’oxydes extrémement fines avec des émissivités invariantes avec
la longueur d’onde (matériau gris induisant de faibles signatures chimiques), le lien entre les
propriétés optiques et I'épaisseur de la couche d’oxyde n’est pas abordé ici (des compléments sont
tout de méme apportés en Annexe 5). Seule la thermo-dépendance de I'émissivité est investiguée.
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3.2.2. Mesure de I'’émissivité spectrale de I'Inconel 625 a haute température

a. Mesures dans le proche IR

e Paliers de température d’une heure

o Emissivité spectrale en fonction de la température

Les valeurs d’émissivité spectrale mesurées dans le proche IR en fonction du temps de chauffage
sont représentées pour chaque palier de température sur la Figure 91. Elles sont également
comparées avec les valeurs mesurées sur les pastilles aprés chauffage sur le spectrométre Bruker®
Vertex 70.
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Figure 91 : Emissivité de I'Inconel 625 dans le proche IR en fonction de la température et du temps de chauffage

Une décroissance de I'émissivité typique des matériaux métalliques est observée en fonction de la
longueur d’onde pour toutes les températures. L'influence du temps de chauffage sur I'émissivité
diminue a haute température. En excluant les mesures a 700°C, une augmentation de I'émissivité
avec la température est également observée. Les fortes valeurs observées aux temps initiaux entre
700 et 1000°C s’expliquent par des problémes de régulation avec une surchauffe de la pastille
amenant un calcul biaisé de I'émissivité.

Les allures observées sont assez similaires a celles observées sur le spectrometre Bruker®. A
I’exception des mesures a 900°C, les émissivités mesurées pour des longueurs d’onde inférieures a 2
pm sont proches. L'écart entre les valeurs obtenues par les deux moyens de mesure augmente
ensuite aprés cette longueur d’onde.

Un écart important est observé quelle que soit la longueur d’onde a une température de 900°C. Ces
écarts pourraient étre une conséquence de |'effet de la température sur I'émissivité, les mesures au
spectrometre Bruker® étant réalisées a température ambiante.

L'incertitude-type composée calculée a partir de I’équation 58 est représentée sur la Figure 92.
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Figure 92 : Incertitude provoquée par le bruit de mesure sur I’émissivité de I’'lnconel 625 dans le proche IR

De la méme maniére que pour le TA6V, l'incertitude est maximale a basse température et courtes

longueurs d’onde. Elle diminue fortement avec la température avec des incertitudes inférieures a 5%

au-dela

de 800°C.

o Emissivité spectrale en fonction du temps de chauffage

Les valeurs d’émissivité en fonction du temps de chauffage ont été tracées pour plusieurs longueurs

d’onde
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Figure 93 : Emissivité de I'Inconel 625 en fonction du temps a différentes longueurs d’onde dans le proche IR
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Les valeurs a 600°C et 900°C montrent une légere croissance de I'émissivité en fonction du temps de
chauffage tout le long du cycle imposé a I’exception de la courbe a 1.5 um pour une température de
600°C dont I’évolution irréguliére est expliquée par la forte incertitude observée (Figure 92). Une
décroissance est quant a elle observée a 800°C en fonction du temps de chauffage tandis que les
valeurs a 1000°C sont quasi constantes tout le long du cycle.

Les variations temporelles restent cependant moins significatives que dans le cas du TA6V, ce qui est
assez cohérent avec 'apparition d’'une couche d’oxyde de type Chromine Cr,0;, oxyde réputé pour sa
forte absorption [143]. Ainsi, I'opacité est obtenue pour de trés faibles épaisseurs, et ni les variations
temporelles de I'émissivité, ni les phénomenes d’interférences, ne peuvent étre observés.

e Palier de température de 5 heures a 1000°C

Les valeurs d’émissivité spectrale dans le proche IR pour un cycle de chauffage de 5 heures sont
présentées sur la Figure 94 avec une mesure réalisée toutes les 30 minutes. Les incertitudes calculées
a partir de I'équation 58 sont également représentées.
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Figure 94 : Emissivité de I'Inconel 625 a 1000°C dans le proche IR en fonction du temps de chauffage

Ces courbes montrent une fois de plus le peu d’influence du temps de chauffage sur I'émissivité a
1000°C, corroborant une nouvelle fois 'opacité de I'oxyde. Les allures observées entre les mesures a
chaud et post-mortem sont similaires mais un écart important est observé.

Cet effet peut également étre causé par |'effet de la température sur I'émissivité. L'incertitude-type
calculée est également faible avec des valeurs sous les 2.5% quels que soient le temps ou la longueur
d’onde. Cependant, comme expliqué dans les commentaires de la Figure 78, cette incertitude ne
prend pas en compte les effets de température. Elle sera donc en réalité plus élevée.

107



Les valeurs d’émissivité mesurées dans le moyen IR pour chaque filtre sont présentées sur la Figure

b. Mesures dans le moyen infrarouge

Paliers de température d’une heure
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Figure 95 : Emissivité de I'Inconel 625 dans le moyen IR en fonction de la température et du temps de chauffage

Les décrochements aux temps initiaux sont expliqués par des problémes de régulations amenant des
calculs d’émissivité biaisés. Pour une température de 600°C, les valeurs de I'émissivité en bande Il
sont si faibles (largement en-dessous de l'incertitude de mesure), qu’elles ont été forcées a une
valeur minimale de 0.

Contrairement a ce qui est observé dans la bande NIR, le temps de chauffage influe d’avantage sur
les valeurs d’émissivité a haute température. Il est également a noter une forte augmentation de
I’émissivité en fonction de la température et du temps de chauffage a 10 um qui pourrait attester de
la présence d’une bande de forte opacité aux alentours de cette longueur d’onde.

La valeur mesurée a 3 um présente un écart significatif avec la valeur mesurée post-mortem,
probablement reliée a une erreur de mesure. Les valeurs mesurées a 700 et 800°C s’accordent plutot
bien avec les valeurs mesurées sur les pastilles a froid. Les valeurs a 900°C présentent un certain
écart en bande Il mais les allures sont assez similaires (avec un maximum présent autour de 5-6 pum)
dans I’'ensemble de la gamme spectrale.

De plus, les valeurs observées a 10 um sont quasiment identiques. Les valeurs observées a 1000°C
s’accordent bien en bande Ill selon les deux moyens de mesure mais un écart est observé en bande
Il.
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Figure 96 : Incertitude provoquée par le bruit de mesure sur I’émissivité de I'Inconel 625 dans le moyen IR

Les incertitudes calculées sont faibles dans I'ensemble des gammes thermiques et spectrales mis a
part a 600°C et 10 um ce qui explique les valeurs aberrantes observées précédemment. Cette
incertitude importante s’explique par un probleme de régulation avec une température de pastille
inférieure a 600°C amenant une émissivité tendant vers 0.

e Palier de température de 5 heures a 1000°C

Les valeurs d’émissivité spectrale dans le moyen IR pour un cycle de chauffage de 5 heures sont
présentées sur la Figure 97 avec une mesure réalisée toutes les 30 minutes. Les incertitudes calculées
a partir de I’équation 59 sont également représentées.
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Figure 97 : Emissivité de I'Inconel 625 a 1000°C dans le moyen IR en fonction du temps de chauffage
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Une croissance de I'émissivité est observée en fonction du temps de chauffage, particulierement a 10
um, ce qui confirme les essais de chauffage réalisés a 1000°C pour un temps de cycle d’une heure.
Les décrochements aux temps initiaux correspondent a un probléme de régulation et donc de
stabilité en température.

Un écart significatif est observé en bande Il entre les mesures a chaud et les mesures post-mortem
tandis que celles observées en bande Ill sont du méme ordre de grandeur. Les incertitudes observées
sont quant a elles assez faibles avec une valeur maximale observée de 1.2%. L'évolution de
I’émissivité en fonction du temps pour chaque filtre est présentée sur la Figure 98.

Inconel 625

Emissivité
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O L L
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Figure 98 : Emissivité de I'Inconel 625 a 1000°C dans le moyen IR en fonction du temps de chauffage pour un cycle de 5
heures

Une augmentation légére et réguliére de I'émissivité est observée a 4 et 5.071 um en fonction du
temps de chauffage. Le point de mesure réalisé a un temps de 30 minutes peut étre considéré
comme aberrant au regard des résultats observés pour un temps de cycle d’'une heure.

L’évolution de I'émissivité a 3.071 um suit deux régimes: une croissance linéaire durant les 90
premieres minutes puis une stabilisation au-dela. L’évolution observée a 10 um montre d’abord une
forte croissance durant les 30 premiéres minutes, puis une légere diminution jusqu’a 120 minutes et
enfin une augmentation significative jusqu’a 300 minutes de chauffage.

Globalement, le comportement de I’oxyde formé lors du chauffage sous air de I'Inconel 625 induit de
faibles variations de I’émissivité en Bl et BIl, ainsi qu’un caractere «gris» qui se renforce
(aplatissement des spectres en Bll). L'opacité est ainsi rapidement atteinte, et ce méme pour de
faibles épaisseurs. En BIll, les variations sont plus importantes, ce qui peut étre la signature d’'un type
d’oxyde en formation.
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3.2.3. Calcul d’'une émissivité intégrée

Les valeurs d’émissivités intégrées de I'Inconel 625 en fonction du temps de chauffage pour un cycle

d’une heure et confrontées a celles réalisées post-mortem sur le spectrométre Bruker® Vertex 70

sont présentées sur la Figure 99.

Inconel 625
1 T T T T T I
—e—T=600°C * Bruker-T=600°C
0.9 H——T=700°C  + Bruker-T=700°C i
—e—T=800°C © Bruker-T=800°C
0.8 | |—=—T=900°C © Bruker-T=900°C i
' T=1000°C Bruker-T=1000°C Essai
ssais post-mortem
07F Spectromeétre Bruker Vertex 70_]
Qo
© - -
< 0.6
5 .
Y ——— =
= - 3
R la— -
£04 8 -
w o
0.3 -
0.2 /’—f —
01 .
0 | | | | | |
0 10 20 30 40 50 60

Temps (minutes)

70

Figure 99 : Emissivités intégrées de I'Inconel 625 en fonction de la température et du temps de chauffage pour un cycle
de chauffage d’une heure

L’émissivité totale a toutes les températures présente des variations faibles en fonction du temps de

chauffage, en cohérence avec ce qui a été noté sur les valeurs spectrales. Un décalage systématique

est observé entre les valeurs a chaud et les valeurs post-mortem, ce qui induit une assez forte

influence de la température sur I'émissivité.

Des valeurs assez proches sont observées a 600°C malgré les valeurs aberrantes observées en bande

lll. Cet effet est une conséquence du « lissage » induit par l'intégration spectrale, qui de plus

privilégie certaines longueurs d’onde (3.3 um pour 600°C selon la loi de Wien), déja traité dans le

chapitre précédent. La validité du calcul d’émissivité intégrée dépend donc particulierement de la

justesse des mesures spectrales réalisées en bande II.

Les émissivités intégrées calculées a 1000°C pour un temps de chauffage de 5 heures sont présentées

sur la Figure 100.
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Figure 100 : Emissivités intégrées de I'Inconel 625 en fonction de la température et du temps de chauffage pour un cycle

de chauffage de 5 heures

Les variations observées au-dela d’un temps de chauffage de 60 minutes sont assez faibles, attestant

de nouveau de I'opacification précoce de la couche d’oxyde. Un écart de 15% est constaté entre la

valeur mesurée a chaud pour un temps de 300 minutes et pour la valeur mesurée post-mortem.

Cet écart est cohérent a la vue des différences observées pour les valeurs spectrales en bande | et

bande Il. Il est également a relativiser au vu des différents moyens de mesure utilisés ainsi que I'effet

de la température non pris en compte dans les mesures réalisées sur le spectrométre IRTF.

Les émissivités calculées en fin de chauffage sont comparées aux émissivités mesurées sur les
pastilles post-mortem ainsi qu’a des valeurs issues de la littérature (Figure 101).
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Figure 101 : Comparaison des émissivités intégrées de I'Inconel 625 en fin de chauffage avec la littérature[139][140]

Contrairement aux mesures réalisées sur le banc BMEIR, les courbes issues de la littérature montrent

une faible variation de I'’émissivité avec la température. Elles sont cependant réalisées sous vide dans
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les travaux de Compton ou sur des temps courts dans les travaux de Kieruj et ne tiennent donc pas
compte du développement de la couche d’oxyde. Comme vu précédemment, les valeurs mesurées a
chaud et a froid aprés essai montrent un bon accord jusqu’a 800°C.

3.3.Conclusion partielle

Des mesures d’émissivité spectrales et intégrées sur du TA6V et de I'Inconel 625 ont été détaillées
dans ce chapitre. Les mesures réalisées sur le TA6V a haute température (= 800°C) ont montré un
bon accord avec les valeurs de référence réalisées post-mortem sur le spectrométre Bruker® Vertex
70.

Des écarts plus importants ont été notés a 600 et 700°C. La semi-transparence de la couche d’oxyde
a 700°C a également été mise en évidence sur des temps caractéristiques de 20 minutes. L'influence
moindre du temps de chauffage sur I’émissivité avec la température a également été notée.

Des analyses ex situ de la couche d’oxyde formée aprés essai ont également été réalisées. Elles ont
permis de mettre en évidence une influence importante de I’épaisseur de la couche d’oxyde sur les
valeurs d’émissivité.

Les mesures réalisées sur I'Inconel 625 montrent quant a elles un bon accord avec les mesures de
référence jusqu’a 800°C. Les écarts deviennent significatifs pour des températures supérieures et
sont causés par les fortes différences observées dans les mesures d’émissivité spectrale en bande II.
Les effets de semi-transparence ne sont pas observés contrairement au cas du TA6V. En effet, la
nature de I'oxyde (chromine) permet une opacification de la couche d’oxyde malgré des épaisseurs
trés faibles (cf. Annexe 5).

Les écarts observés sont cependant a relativiser avec notamment des moyens de mesure totalement
différents entre les mesures a chaud et les mesures de référence a froid. De plus, deux échantillons
différents (1 pour la mesure avec fibre et 1 pour la mesure caméra IR) correspondant aux trois
bandes spectrales sont utilisés pour chaque température.

L’oxydation des matériaux améne également une difficulté non présente dans le cas de matériaux ne
s’oxydant pas comme le platine ou les mesures sous vide : I'apparition de pics en dehors des points
de mesures dans le moyen IR causé par I'oxydation et donc difficiles a prendre en compte dans
I'interpolation.

Une discrétisation des mesures dans les bandes Il et Ill semble donc nécessaire dans le cas des
matériaux s’oxydant pour des calculs d’émissivité totale. L'intégration spectrale permet cependant
de lisser ces erreurs et d’obtenir des émissivités intégrées cohérentes et réalistes.
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La résistance thermique de contact (RTC) est une grandeur fondamentale dans tous les procédés de
formage a chaud. Elle impacte, par exemple, directement les échanges de chaleur entre la t6le et
I'outil durant un cycle de formage. Comme cela a été présenté de maniére simplifiée dans
I'introduction, la RTC est cependant une grandeur complexe a maitriser et a estimer compte tenu des
nombreux parametres linfluencant [144] (état de surface, pression, température, propriétés
thermiques, propriétés mécaniques, atmosphere...), mais également de ses ordres de grandeurs trés
faibles.

Les premiers travaux traitant de la RTC remontent a 1930 pour des applications cryogéniques sous
vide [144]. Les effets de la température et de la pression de contact sur la RTC ont notamment été
mis en évidence. Les effets convectifs du gaz interstitiel sur la RTC ont ensuite été décrits par
plusieurs travaux issus de l'industrie aéronautique entre 1940 et 1955 [144][145]. Les premiers
modeles de RTC ont par la suite été établis entre 1950 et 1970 grace aux travaux réalisés notamment
pour des applications nucléaires [144][146][147].

De nombreux travaux ont ensuite été faits par la NASA entre 1960 et 1985 pour des applications
spatiales sous vide avec des contacts métal/métal a basse pression de contact [148]. L'industrie
microélectronique reste cependant le pourvoyeur principal des travaux réalisés sur la RTC depuis
1970 [144].

En effet, les nombreuses interfaces présentes dans les systemes nécessite de maximiser la
conductance thermique entre les différents éléments en contact. Ceci a justifié le nombre important
d’études réalisées jusqu’a ce jour [146][149][150][151].

Le développement de la simulation numérique dans les procédés de mise en forme a également
amené un besoin croissant de connaissance de cette grandeur. La RTC devient cependant tres
compliquée a mesurer a haute température et seuls quelques travaux ont été réalisés pour des
températures supérieures a 700°C [152][153].

Il n’existe pas non plus d’essai normalisé permettant la mesure de RTC dans des conditions de
référence. Les valeurs de RTC pour un couple de matériaux donné et pour des conditions
expérimentales spécifiques sont donc difficiles, voire parfois impossible a trouver dans la littérature.
Ainsi, compte tenu du besoin de données pour notre étude sur des contacts a la fois métal (TA6V ou
Inconel 625)/métal (Inox 310) et métal (TA6V ou Inconel 625)/béton réfractaire a haute température
[500; 1000]°C, et de I'absence de données correspondantes dans la littérature, il a été décidé de
mettre en ceuvre un banc de mesure dédié a la mesure de la RTC a haute température.

Ce banc a donc pour objectif de pouvoir opérer sur une gamme thermique assez large afin de couvrir
différents types de procédés de mise en forme, mais également de pouvoir mesurer la RTC sur des
contacts de natures différentes : métal/métal ou métal/céramique. Les 4 couples de matériaux de
I’étude ainsi que les limites de température et de pressions ciblées sont récapitulés dans le Tableau
25.
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Outil Echantillon Pression Température
. TA6V
Beton Inconel 625
[0.1; 4] MPa [450; 1000]°C
Inox 310 TAGY
Inconel 625

Tableau 25 : Couples de matériaux et conditions d’essai pour la mesure RTC

4.1.Etat de I'art sur la mesure de la RTC

4.1.1. Définition de la RTC

La résistance thermique de contact peut étre définie comme une grandeur traduisant I'imperfection
d’un contact entre deux corps[78]. Ces imperfections peuvent étre d’origine microscopique et donc
provoquées par les rugosités de surface, mais elles peuvent également découler de défauts
macroscopiques tels que les défauts de planéité. La surface de contact réelle est donc souvent bien
inférieure a la surface de contact nominale. A titre d’exemple, les métaux présentent en général une
surface de contact réelle de I'ordre de 2% de la surface nominale [146]. Ces imperfections de surface
sont illustrées sur la Figure 102.

N Q... <\

Matériau 2 Matériau 2 Matériau 2

Contact parfait Contact plan et Rugueux Contact ondulé et Rugueux

Figure 102 : lllustration des aspérités de surface responsables de I’apparition de la RTC

Ces interstices, présents a la frontiere entre les deux matériaux, sont en général remplis d’air ayant
une conductivité thermique trés faible [154] (k = 0.026 W.m™1.K~1425°C). Dans certaines
applications, les aspérités du contact peuvent renfermer différents gaz industriels Ag ou N voire le
vide (applications spatiales notamment).

Des zones d’isolation thermique sont donc créées entre les deux matériaux et il en résulte alors une
chute de température a l'interface. Cet effet sur les températures d’interface est illustré sur la Figure
103.
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Figure 103 : Gradient de température a l'interface créé par la RTC

La densité de flux de chaleur étant une grandeur conservative, la RTC peut donc s’écrire de la
maniére suivante :

AT
RTC = " enm?. K.W1 (60)

Avec : ¢ le flux surfacique traversant (W.m™2) et AT le saut de température entre les deux surfaces
a l'interface en °C.

Un coefficient de transfert ou conductance de contact défini comme linverse de la RTC peut
également s’écrire comme suit :

1 7 5
— — m2 k-1 61
h. RTC T e W.m™%.K (61)

Il est a noter que ce coefficient a la méme unité qu’un coefficient d’échange convectif ou radiatif.

La RTC est une grandeur caractérisant principalement un transfert conductif. L'existence d’aspérités
avec un gaz interstitiel implique cependant des transferts radiatifs et convectifs au sein de celles-ci.
Les transferts convectifs sont souvent négligés au regard de la faible longueur caractéristique
empéchant un échange convectif significatif [146]. lls peuvent parfois étre pris en compte dans le cas
de contacts a basse pression ou lors de défauts macroscopiques importants a l'interface.

Les échanges radiatifs sont quant a eux en général négligés en dessous de 300°C, mais sont parfois
pris en compte pour un gradient thermique d’interface important ou dans le cas d’un contact entre
matériaux métalliques peu conducteurs [146]. Le coefficient de transfert s’écrit alors de la maniére
suivante :

h=h.+hq+h, enW.m 2K (62)
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Avec h, représentant la conductance d’origine conductive, h,; la conductance radiative, h., la
conductance convective ‘inter-aspérités’.

D’autres formulations de la RTC ont également été définies dans différentes études pour des
configurations particulieres données. Ces modeéles empiriques ou semi-empiriques prennent souvent
en compte l'aspect géométrique représenté par une fonction ou un terme de constriction
représentant la surface réelle de contact par rapport a la surface nominale (Figure 102).

L'aspect thermique [146] (permanent, transitoire, axisymétrique...), le type de constriction[146]
(circulaire[155], conique [156], rectangulaire [157]...) ainsi que la déformation des matériaux aux
interfaces [155] (élastique, plastique) sont également pris en compte.

La détermination de la RTC a partir de ces modeles reste cependant ardue car elle nécessite une
parfaite connaissance des propriétés des matériaux en présence mais également de la surface de
contact réelle ainsi que le type de déformation associée.

A titre d’exemple, le modele CMY (Cooper-Mikic-Yovanovich) étant I'un des premiers modeles établis
pour un contact métal-métal sous vide et ayant inspiré de nombreux travaux, permet d’écrire la
conductance de la maniére suivante [158] :

2+k.xnxa
h. = J enW.m 2. K1

<1 _ m )1'5 (63)

Avec kg la conductivité thermique moyenne des deux surfaces en contact en W.m™ K", n la densité

des points de contact, a le rayon de contact en meétres, AT/A le rapport des surfaces de contact
a

réelle (4,) et apparente (4,).

Pour une déformation plastique, les différents termes s’écrivent alors de la maniére suivante :

Ar/Aa — 0.5 % erfc(%)
ao L () 2D
16 \o erfe A
3 4 (‘/7) (64)
a= 8 * (E) * exp (/1—2> * erfc(i)
T \m 2 \2
2*kyxk,

L ST Tk, + Ky

Avec k; et k, les conductivités de chaque matériau, o =07 + 02 la rugosité moyenne,

m=,/m? + mZ la pente moyenne associée aux aspérités de surface et 1 un nombre adimensionnel
représentant la séparation moyenne relative des deux plans.

Un autre modele de référence développé par Mikic [155] et également repris et adapté par de
nombreux auteurs permet, quant a lui, de lier les paramétres géométriques aux propriétés
mécaniques :
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P 0.94

H+ P)
P2 >0.94

m
(hc(plastique) =113 % kg * — " (
enW.m 2Kt (65)

. m
khc(elasthue) = 1.55 = kg * e (E s

Avec P la pression de contact (MPa), H la dureté (MPa) et E le module d’Young (MPa). Une illustration
du modele de Mikic pour des déformations élastique et plastique est donnée sur la Figure 104.
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Figure 104 Conductances adimensionnées pour des déformations élastique (h,) et plastique (Ep) ; contacts métal/métal
sous vide [155]

Ces courbes montrent bien une évolution quasi-linéaire de la conductance selon la pression de
contact quel que soit le type de déformation.

4.1.2. Facteurs d’influence de la RTC

e Pression de contact

La pression de contact reste le parametre le plus étudié, particulierement dans les procédés de mise
en forme. En effet, les résultats de conductance ou de RTC correspondants déterminés sont souvent
fournis sous forme de courbes en fonction de la pression. Une augmentation de la conductance
correspondant a une baisse de la RTC est en général observée avec la croissance de la pression de
contact.

Les tendances observées sont généralement une conductance augmentant souvent linéairement
avec la pression de contact [159][160]. Des plateaux correspondants a un écrasement des rugosités
sont parfois observés particulierement a basse pression (<6 MPa) [161]. Cette pression de contact va
également gouverner le type de déformation a I'interface.
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e Etat de surface

L'effet des rugosités de surface, qui est également lié a la pression de contact, est indéniable
[162][163]. Une croissance de la RTC est en général observée avec la multiplication des aspérités de
surface. Un écrasement de ces rugosités augmente la surface de contact et permet de diminuer
significativement la RTC. Les rugosités de surface ont également une influence significative sur les
échanges convectifs et radiatifs a I'interface [146]. En effet, la surface correspondant aux interstices
présente souvent un ordre de grandeur de 2 a 4 fois celle de la surface de contact réelle [146].

Il en résulte une longueur caractéristique suffisante pour un échange convectif non négligeable
particulierement a basse température et pour des matériaux a conductivités thermiques faibles. Les
facteurs de forme dans les aspérités vont quant a eux directement impacter les échanges radiatifs.

e Température

La température est également un paraméetre majeur de I'échange thermique a l'interface [164][146].
En effet, les propriétés mécaniques (module d’Young...) et thermiques (conductivité thermique)
présentent une dépendance a la température affectant directement la valeur de la RTC. Elle
influence également I'état de surface dans le cas des métaux avec une oxydation modifiant les
rugosités de surface [165]. L’échange radiatif est également directement lié a la température. Il est
en général négligé pour des températures inférieures a 300°C [146]. Certaines publications ont
méme montré un effet négligeable jusqu’a 580°C [166].

e Conductivité thermique

Certains auteurs ont montré une diminution de la RTC lorsque la conductivité thermique augmente
[167][146]. Celle-ci va favoriser la part de I'’échange conductif sur I'échange total, et rendre
négligeable les parts radiatives et convectives.

e Temps et atmosphére

Le temps de chauffage et 'atmosphére vont directement influencer I'état de surface des métaux via
I’oxydation et vont donc indirectement impacter la valeur de RTC. Les effets convectifs sont quant a
eux directement liés a la nature du gaz interstitiel [146].

e Revétements

Les revétements jouent également un rble prépondérant dans [I'échange thermique a
I'interface[168][169]. En effet, ils vont directement modifier I'aspect géométrique ainsi que la
conductivité thermique moyenne a l'interface. Ils peuvent également avoir un impact sur I'échange
radiatif a haute température avec une augmentation ou une diminution de I'émissivité de surface.

4.1.3. Revue des moyens de mesure de la RTC a haute température

La détermination expérimentale de la RTC est en général réalisée sur des contacts plan-plan[170].
Plusieurs techniques dont le choix dépend de la nature du contact ainsi que I'aspect temporel
(permanent ou transitoire) existent. L’approche du régime permanent est considérée comme fiable
et donne en général de bons résultats [170][146].
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Elle est cependant souvent associée a des temps d’essais longs. L'approche du régime transitoire
permet de réduire significativement le temps d’essai mais la détermination de la RTC devient
cependant plus complexe. En effet, la RTC qui est dans ce cas déterminée par méthode inverse [171]
demande souvent l'utilisation d’algorithmes plus complexes [170] et s’avére trés sensible aux
conditions aux limites tant thermiques que mécaniques.

a. Mesures en régime permanent

e Revue des méthodes de mesure en régime permanent

Plusieurs méthodes de mesures existent en régime permanent selon le type de contact étudié [170].
Ces méthodes sont tres diversifiées avec des applications allant des couches minces jusqu’a des
échelles macroscopiques. Quelques exemples de méthodes sont présentés dans cette partie.

Les mesures par spectroscopie Raman [172] se prétent par exemple particulierement bien a la
mesure entre un échantillon et un substrat [173][174] (Figure 105). Elles sont en général utilisées
pour des matériaux tres conducteurs tels que le graphéne. Un laser est utilisé pour irradier la partie
centrale de I’échantillon et la lumiére réfléchie par celui-ci est captée par un spectrométre Raman.

La différence de fréquence entre les flux incident et réfléchi, appelée décalage Raman [172] permet
d’identifier le comportement de l'interface. Cette technique nécessite cependant des épaisseurs tres
fines, une instrumentation trés fournie et est assez complexe a mettre en ceuvre. La mesure optique
rend également compliquée I'application d’un effort homogéne sur I’'assemblage.

Raman spectrometer

(d)

Raman
‘ laser

Lens \i’« Mirror
- J .

Heating laser

substrate

>

Position-
controlled

Figure 105 : Mesure par spectrométrie Raman [170]

Les mesures par micro-thermomeétrie [175][176] (Figure 106) permettent par exemple de mesurer la
RTC entre les constituants d’un tapis de nanotubes de carbone [177]. Le principe de la mesure est de
suspendre |’échantillon entre deux thermo-résistances noyées dans des membranes en SiNx. L'une
de ces résistances sert d’élément chauffant tandis que I'autre sert de capteur.

Un courant est appliqué sur I'élément chauffant et I'augmentation de la température sur les
résistances de détection est alors directement liée aux propriétés thermiques de I’échantillon, et
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donc a la RTC entre les constituants. Cette méthode est applicable uniguement pour les
nanostructures et non utilisable pour des applications de mise en forme car elle conduirait a la
mesure de la conductivité thermique dans le cas d’'un matériau continu.

Platinum resistors

Beam

Figure 106 : Principe de mesure de la RTC par micro-thermométrie [170]

D’autres techniques sont utilisées pour caractériser les nanostructures telles que les méthodes de
type T[178] (Figure 107). Celles-ci font appel au méme principe que la micro-thermométrie mais
I’échantillon est ici suspendu entre un fil chaud et un dissipateur thermique.

Heat sink
frame
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Current

terminal \ Voltage
terminal

Figure 107 : Principe de mesure de la méthode de type T [170]

Les méthodes de mesures conventionnelles en régime permanent sont en général une application
directe de la définition de la RTC (équation 60). Les deux matériaux dont I'interface est étudiée sont
mis en contact et alignés verticalement. Une instrumentation est congue pour déterminer le flux de
chaleur traversant a la frontiére. Ces méthodes nécessitent en général un flux de chaleur 1D car les
mesures réalisées en 2D ou 3D augmentent significativement I’erreur de mesure [179].

Cette méthode est également intrusive car le flux de chaleur est mesuré par des thermocouples
insérés dans les échantillons. Une minimisation du nombre de capteurs ainsi que de leurs dimensions
est donc de rigueur. Ces méthodes s’adaptent bien aux procédés de mise en forme mais présentent
I'inconvénient d’étre assez chronophages.
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Les bancs développés récemment ont cependant significativement diminué les temps d’essais avec
des mesures souvent réalisées en moins de 3 heures [170]. Quelques exemples de dispositifs
illustrant la méthode de mesure « conventionnelle » sont décrits dans la partie suivante.

e Exemples de bancs de mesure conventionnels

A titre d’exemple, le banc développé par Zhang et al. [180] permet de réaliser des mesures de RTC a
des températures légerement supérieures a I'ambiante et pour des pressions allant jusqu’a 1.3 MPa
(Figure 108). L’échantillon supérieur est chauffé uniformément tandis que I'extrémité de I’échantillon
inférieur est maintenue a une température constante par un systéme de refroidissement a eau. Le
dispositif est mis sous vide afin de supprimer les échanges convectifs. Il en résulte un flux de chaleur
1D dont la valeur est mesurée grace a 4 thermocouples de 0.5 mm de diametre.

Les températures de surface sont ensuite extrapolées en considérant un champ de température
linéaire. La RTC en est ainsi déduite (Cf. équation 60). Ce banc permet de réaliser des mesures sur
des échantillons métalliques conducteurs cylindriques de diamétre 25 mm et de hauteur 100 mm.

FORCE

| Guurd Heater
S Thermalimulator |
| | Heater |

8

\djustable-
emperature - — -.
radiation Upper
shield PP
\ Samples
Lower
Samples
Cooling
Unit ] 1 - Heater / cooler block 2 - Meter-bars
iy | e § o | 3 « Test samples 4 - Supporting plate
Guard Heater 5 « Guide plate 6 - Sliding frame
o Thermul lnsulator | 7 - Vacuum seal mainframe

Figure 108 : Banc développé par Zhang et al. [180]

Le banc développé par Woodland et al. [181] permet de réaliser des mesures sous air jusqu’a une
température de 60°C et des pressions allant jusqu’a 180 MPa (Figure 109). Les échantillons sont des
rondelles en acier inoxydable d’un diamétre interne de 20 mm et d’une épaisseur de 4 mm entourant
deux tubes constitués du méme matériau.

La subtilité de cette méthode est de multiplier les interfaces afin de réduire I'incertitude de mesure
sur la RTC. Cela impose cependant un controle rigoureux de I'alignement des rondelles étant donné
gue le moindre désalignement peut amener des divergences importantes sur les valeurs de RTC au
vu des pressions imposées. Le montage est inséré dans une machine de traction INSTRON® 5500
permettant I'alignement et le contréle précis de la pression imposée.
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Figure 109 : Banc de mesure développé par Woodland et al.[181]

Le banc développé par Sponagle et Groulx permet des mesures sous air a des pressions comprises
entre 0.16 et 2.8 MPa a une température de 60°C [182]. Ce montage s’applique a des assemblages en
aluminium avec éventuellement une graisse conductrice a l'interface. Le but de ce banc est de
maximiser le transfert de chaleur a l'interface pour des applications de micro-électronique. Les
dimensions des échantillons ont été optimisées sous Comsol Multiphysics® afin de minimiser le
gradient latéral.

La mesure du flux de chaleur se fait par I'intermédiaire de sondes de platine fixées sur la partie
externe des échantillons. Les températures de surface sont extrapolées en considérant une
distribution de température linéaire. La conductance a l'interface en est ensuite déduite. La pression
est quant a elle ajustée manuellement par un étau ce qui permet d’avoir un dispositif peu
encombrant et simple d’utilisation mais un réglage moins précis que dans une machine de traction.
Un capteur de pression étalonné permet de mesurer la pression exacte.

.

e NN\
. ,

Fg. 4. Schematic of the experimental setup: (A) guard heater block, (B) Macor in
sulation, (C) experimental block heatgy, (D) insulation, (E) meter bars, (F) RTDs placed
in holes, (G) heat sink, (H) load cell.

Figure 110 : Banc de mesure développé par Sponagle et Groulx [182]
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Le banc du LET2E permettant des mesures de résistances électriques de contact (Figure 111) a été
adapté pour des mesures de RTC dans le cadre des travaux de theése de Guy Léon Kaza [183]. Comme
pour les travaux de Woodland, un empilement est utilisé afin de minimiser I'incertitude sur la RTC.

Le chauffage est réalisé par deux poingons en cuivre entourant I'empilement inséré dans une
machine de traction MTS de capacité 5 kN. Un gradient thermique constant de 100°C est maintenu
entre les deux poingons. Ce banc permet des mesures sous air jusqu’a une température de 600°C et
une pression de 90 MPa. La RTC est alors déterminée par la formule suivante :

RTC =

l(ATemp _ (Ne - 1)eech>
Ni dm Aech(Tm)
Avec N; le nombre d’interfaces dans I'empilement, AT,,,,, le gradient thermique aux extrémités de

enm?. K.W1 (66)

I’empilement, g,, le flux de chaleur traversant, N, le nombre d’échantillons empilés, e, I'épaisseur
de I’échantillon et A,.4la conductivité thermique de I’échantillon a une température moyenne T,,.
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Figure 111 : Moyen de mesure développé par le LET2E [183]

Le banc développé par Liu et al. [184] permet également des mesures de RTC sous air jusqu’a 530°C
et des pressions allant jusqu’a 3MPa. L'originalité de cette méthode est le couple de matériaux en
présence avec un super alliage (Inconel 600) en contact avec un composite carbone/carbone a haute
conductivité thermique. Une machine de traction Instron® 8874 est utilisée pour I'alignement et le
controle de la pression.

La mesure du flux est réalisée par le biais de 4 thermocouples de type K insérés sur chaque matériau.
Les températures d’interface sont ensuite déduites par régression linéaire a partir du flux de chaleur
mesuré. Les RTC en sont ensuite déduites.
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Figure 112 : Banc de mesure développé par Liu et al. [184]

Les principes de mesure par méthode conventionnelles sont donc assez récurrents dans I'ensemble
des dispositifs observés. Quelques originalités sont observées telles que la multiplication des
interfaces ou la correction des conditions aux limites par éléments finis. Un soin particulier est
apporté a l'alignement des matériaux en contact, ce qui incite le plus souvent les chercheurs a
utiliser des machines de tractions. Enfin, toutes ces approches reposent sur |'utilisation d’une
régression linéaire afin de déterminer la température exacte de l'interface.

Ce détail analytique a cependant une conséquence expérimentale fondamentale puisqu’il impose
'isolation stricte du ou des barreaux. En effet en absence d’isolation, le flux devient tri-
directionnel et la réponse des thermocouples perd toute linéarité rendant la mesure difficile.

b. Mesures en régime transitoire

Les mesures en régime transitoire permettent d’éviter les inconvénients des mesures en régime
permanent tels que la nécessité d’avoir un flux 1D, les temps d’expérimentation trés longs et la
perturbation de la mesure par des capteurs intrusifs. Ces techniques sont cependant souvent
onéreuses et plus compliquées a mettre en ceuvre(laser, thermographie IR...) [170][146].

Les mesures de la RTC par thermographie IR (Figure 113) ont été introduites récemment (2008) par
Fieberg et al [185][186]. Elles permettent des mesures pour des pressions allant jusqu’a 80 MPa et
des températures allant jusqu’a 300°C. Les deux échantillons sont entourés par des résistances
électriques les amenant a la température cible. Une fois celle-ci atteinte, les deux corps sont
brievement mis en contact et le gradient de température de surface autour de l'interface est
enregistré par une caméra IR haute fréquence.

Le temps de contact est suffisamment bref pour considérer un cas d’échange dans un milieu semi-
infini. Les parois des deux matériaux sont également peintes en noir afin de minimiser I'influence du
rayonnement ambiant. Le nombre de Biot est supposé <<1 pour les deux échantillons. lls sont donc
considérés comme minces selon leur épaisseur. Le transfert de chaleur est alors considéré
unidimensionnel. La RTC est ensuite déduite par méthode inverse avec une résolution numérique
utilisant un algorithme de type gradient conjugué [187]. Une des difficultés de cette méthode est de
calculer précisément le coefficient d’échange global avec I’environnement.
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Figure 113 : Principe de la mesure de la RTC par thermographie IR[185]

La méthode flash habituellement utilisée pour des mesures de diffusivité thermique [188][189] a
également été adaptée a des mesures de RTC [190][191]. Le principe de la mesure (Figure 114) est
d’irradier la face d’'un empilement de 2 ou 3 échantillons et de mesurer la réponse en température
sur la surface opposée avec une caméra de thermographie IR.

La RTC est ensuite déterminée par une estimation de parametres selon le méme principe que la
détermination de la diffusivité thermique [191]. Les mesures peuvent étre réalisées sous différentes
atmospheres possibles (vide [190], air [191]).

Les propriétés thermiques (chaleur spécifique, diffusivité thermique...) ainsi que les masses
volumiques des matériaux en présence doivent étre rigoureusement connues a la température de
mesure afin d’éviter une forte augmentation de lincertitude de mesure [170]{192]. De plus,
I'incertitude de mesure augmente fortement avec la baisse de la RTC [170][193] ce qui empéche les
mesures de RTC trop faibles. Il est également difficile d’appliquer des efforts sur I'empilement de
maniére homogene car les deux faces doivent rester accessibles.
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Figure 114 : Principe de la mesure de RTC par méthode flash [191]
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D’autres méthodes de mesure en régime transitoire existent (méthodes photoacoustiques ne
permettant pas de mesures a haute température [194][195], méthodes 3w plutot appliquées pour
des nanotubes ou des revétements tres fins [196][167]...) mais ne sont pas applicables pour les
procédés de mise en forme a haute température.

4.1.4. Comparaison et choix de la méthode

Les caractéristiques essentielles de plusieurs bancs présentés dans la partie « état de I'art » sont
rassemblées et présentées dans le Tableau 26.
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Régime permanent Régime transitoire
Disgositifs [180] [181] [182] [183] [184] [197] [186] [190] [191] [198]
Plage de
_,g— o 25 [25 ; 60] [25; 60] <600 <530 [25;90] <90 <90 30 25
température (°C)
Gamme de pression [0.16;
1;5 18; 180 ! <90 <2.82 1,16 <125 P atm <15 <13
(MPa) [1;5) | (18;180] | o [1;16]
. . 1D
Direction du flux 1D 1D 1D 1D 1D 1D . 2D 2D 1D
Semi infini
. , Métal/ , . . . . — ,
Couple de matériaux Métal/ Métal/ araisse Métal/ Métal/ Métal/ Métal/ Métal/ Céramique/ Métal/
Métal Métal /Métal Métal C-C Métal Métal Métal Céramique Métal
. TC TC TC TC TC , , , TC
Instrumentation type K type K Sondes Pt type K type K type K Caméra IR Caméra IR Caméra IR type K
Atmosphére vide air air air air vide air vide air air

Tableau 26 : Comparaison de dispositifs de mesure de RTC
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De maniéere générale, cette revue bibliographique permet de mettre en lumiere plusieurs éléments
pertinents dans la mise au point du dispositif ciblé :

e )il existe assez peu de dispositifs de mesure de RTC a haute température (>600°C).

o i) les dispositifs en régime permanent permettent une plus grande gamme de pression ainsi
que des températures de mesure plus élevées. lls sont plus lourds que les dispositifs en
régime transitoire mais le calcul de la RTC est plus simple grace a une meilleure maitrise des
conditions aux limites.

e i) les dispositifs en régime transitoire permettent généralement d’éviter les contraintes des
dispositifs en régime permanent mais sont plus complexes a mettre en ceuvre a haute
température (notamment car les échanges avec I'environnement deviennent plus complexes
a identifier lorsque la température augmente).

Les caractéristiques des dispositifs présentés dans le Tableau 26 ne correspondent pas aux objectifs
en température et pression recherchés. Le développement d’un banc de mesure parait donc
nécessaire.

Le choix du principe de la méthode pour le banc de mesure s’est donc porté sur la méthode
conventionnelle plus simple a mettre en ceuvre a haute température et dont les conditions aux
limites seront plus facilement maitrisées.

4.2.Développement d’'un banc de mesure de la RTC

Le dimensionnement du banc de mesure est détaillé dans cette partie. La géométrie des éprouvettes
a d’abord été déterminée afin de se rapprocher d’une configuration 1D. Une sélection du moyen
d’essai (ajustement pression et température) par rapport a la géométrie déterminée a ensuite été
faite. Un soin particulier a ensuite été apporté a la maitrise des conditions aux limites (isolation et
longueur des barreaux).

4.2.1. Dimensionnement de la géométrie des éprouvettes

a. Couples de matériaux de I'étude

Les échanges thermiques entre des échantillons de TA6V ou d’Inconel 625 et un outil en acier
inoxydable 310 ou en béton réfractaire ont été étudiés. Les échantillons de TA6V et d’Inconel 625
d’épaisseur 1.5 mm proviennent du méme lot de matiére que pour les mesures d’émissivité
réalisées dans le chapitre 3

L'approche choisie ici est de tendre vers une configuration 1D en régime permanent avec une
géomeétrie axisymétrique. Cette géométrie a été choisie car elle représente un point de convergence
dans la littérature et a I'avantage d’étre plus simple a mettre en ceuvre d’un point de vue pratique. Il
convient maintenant de déterminer les caractéristiques géométriques des éprouvettes pour une
mesure optimale de la RTC. La géométrie des échantillons (rayon et hauteur) doit donc dans un
premier temps étre déterminée. Un dimensionnement de ces grandeurs a donc été réalisé grace au
module « Heat Transfer » du logiciel Comsol Multiphysics® utilisant la méthode des éléments finis
[199].



b. Méthode de calcul de la RTC

L’équation de la chaleur dans le cas d’un cylindre sans génération interne d’énergie et en considérant
une conductivité thermique isotrope et constante avec la température s’écrit de la maniére
suivante :
0°T 10T 1 0°T 9?T 10T
—t-—t+—S——+=—————=0 (67)
0or2 ror r2002% 0z aodt
Avec T la température en Kelvin, r, 8 et z les coordonnées cylindriques en métres, a la diffusivité
thermique en m”.s™, t le temps en secondes.

En considérant un transfert de chaleur 1D le long du barreau et dans le cas d’un régime permanent,
I’équation de la chaleur se simplifie de la maniére suivante :

d*T

Le champ de température le long du cylindre s’écrit alors de maniére linéaire :

T(z)=Az+B (69)

Les constantes A et B sont ensuite déterminées par rapport aux conditions aux limites du probléme.
Une condition aux limites de deuxiéme espéce (flux imposé) est considérée sur la face supérieure de
I'outil inox 310 avec un flux de chaleur conductif 1D traversant. Une condition aux limites de
premiere espece correspondant a la température du mors refroidi est quant a elle imposée a
I’extrémité inférieure du barreau. Ces conditions aux limites sont illustrées sur la Figure 115.

Flux imposé

U

Outil
Inox 310

Isolation
thermique

L Température
imposée T,

Figure 115 : Conditions aux limites sur le barreau inférieur en inox 310

En tenant compte de ces conditions aux limites, le profil de température s’écrit alors de la maniere
suivante :

T(z) = %(L —)+T, (70)
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Avec @ le flux surfacique traversant en W.m™, k la conductivité thermique en W.m™.K™, L la longueur
du barreau en metres, z la position sur le barreau en metres et T, la température a I'extrémité du
barreau a z=L.

Le flux surfacique peut donc étre déterminé en identifiant le coefficient directeur égal au rapport de
celui-ci sur la conductivité thermique. Ce coefficient directeur est lui-méme déterminé par régression
linéaire sur les valeurs des thermocouples équipant le barreau en inox 310.

L'identification de ce coefficient directeur permet ensuite de calculer la température de surface du
barreau nécessaire au calcul de la RTC. Cette température s’écrit de la maniere suivante :

T(0) = %* L+T, (71)
La détermination de cette température de surface couplée a l'identification du flux surfacique ainsi
gu’a la mesure de température sur I'’échantillon permet donc de calculer la RTC selon I'’équation 60.

C. Données d’entrée et conditions aux limites

La configuration géométrique choisie est un échantillon de TA6V ou d’Inconel 625 placé sur un
barreau cylindrique en inox 310 ou en béton réfractaire. Un calcul paramétrique faisant varier le
rayon des deux échantillons ainsi que la longueur du barreau inférieur est réalisée avec un objectif de
minimisation du flux de chaleur radial.

Une condition aux limites de premiere espece (Température) est imposée sur la face supérieure de la
pastille avec une température uniforme de 1000°C afin de maximiser le flux observé sur le barreau
inférieur.

Le contact entre les deux matériaux est quant a lui considéré comme parfait. Une condition aux
limites de troisieme espece (échange convecto-radiatif) est imposée sur la surface latérale avec un
coefficient d’échange convecto-radiatif. Une température de 15°C correspondant a un
refroidissement par eau est imposée sur la face inférieure du barreau. Ces conditions aux limites sont
résumées sur la Figure 116.
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Figure 116 : Conditions aux limites du calcul de dimensionnement de la géométrie des éprouvettes

Les gammes de variation du rayon et de la longueur du barreau inférieur sont présentées dans le

Tableau 27.

Longueur barreau
Rayon el
inférieur
Valeur minimale (mm) 10 100
Valeur maximale (mm) 20 400
Pas (mm) 1 30

Tableau 27 : Variation des paramétres dans le calcul de dimensionnement

Le rayon minimal a été choisi pour des contraintes de mise en ceuvre des barreaux de béton. Le

rayon maximal correspond quant a lui a I’'ouverture maximale des fours a disposition. Les propriétés

thermo-optiques pour chaque matériau doivent également étre renseignées. L'émissivité du TA6V a

1000°C a déja été mesurée dans le chapitre 3.

Les émissivités intégrées du béton et de I'inox 310 ont été mesurées sur le spectrometre Bruker®
Vertex 70 et sont présentées dans le Tableau 28. L'inox 310 a préalablement subi un cycle de
chauffage de 24 heures a 900°C dans un four de traitement thermique afin de se rapprocher des
conditions industrielles, ce qui explique sa haute émissivité provoquée par une trés forte

oxydation.

Matériau

Béton

Inox 310

Emissivité

0.91

0.86

Tableau 28 : Emissivités intégrées des deux outils

Le calcul s’effectuant en régime permanent, la seule propriété thermique nécessaire est la
conductivité thermique. Les conductivités thermiques des quatre matériaux en fonction de la

température sont donc représentées sur la Figure 117.
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Figure 117 : conductivités thermiques des matériaux en présence

Les conductivités thermiques présentent des évolutions différentes avec la température selon le

matériau. Une légére diminution entre 25 et 300°C puis une stabilisation autour de 3.5 W.m™.K" est
observée dans le cas du béton. Dans le cas du TA6V, une augmentation est d’abord observée jusqu’a
900°C. Une diminution est ensuite observée au-dela du transus B. L'Inconel 625 montre une
croissance jusqu’a 700°C puis une stabilisation due a la précipitation de la phase y”’ a 700°C typique
des alliages Inconel [200]. Une augmentation est ensuite observée au-dela de 900°C. Dans le cas de
I'Inox 310, une croissance réguliére est observée jusqu’a 600°C, puis une stabilisation jusqu’a 800°C

et enfin une diminution jusqu’a 1000°C. Ce changement de comportement s’explique par une

transformation de phase a+o vers a [201].

Un maillage de type quadrangle structuré implicite [202] consistant en 10500 éléments de domaine
et 570 éléments de frontiere est réalisé. Le maillage est représenté sur la Figure 118.

a. b.

_TAeV

Barreau

Figure 118 : Maillage réalisé pour le dimensionnement de la géométrie des éprouvettes

La distribution de température pour un barreau en béton de longueur 400 mm et de rayon 18.5 mm

est représentée sur la Figure 119.
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Figure 119 : Distribution de température pour un barreau de béton de 400 mm de long et de 18.5 mm de rayon

Le but de ce dimensionnement étant de se rapprocher le plus possible d’un transfert de chaleur 1D,
il est donc intéressant de représenter le flux radial pour chacun des outils en fonction du rayon et

de la longueur du barreau (Figure 120).
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Figure 120 : Flux radial moyen en fonction du rayon et de la longueur du barreau inférieur

Le flux radial est maximal dans les deux cas pour des faibles rayons et des longueurs importantes.
L'influence de la longueur du barreau sur le flux radial est d’autant plus importante que le rayon est
faible. L'influence du rayon sur le flux radial est quant a elle maximale pour des longueurs
importantes. Les deux surfaces présentent des allures similaires mais les effets de rayon et de
longueur sont plus marqués dans le cas du béton.

Ces figures suggerent donc de sélectionner un rayon élevé afin de minimiser le flux radial tout en
minimisant I'influence de la longueur. Il est cependant intéressant de vérifier cette tendance sur le
rapport des flux radial et longitudinal (Figure 121).
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Figure 121 : Rapport des flux radiaux et longitudinaux en fonction du rayon et de la longueur des barreaux

Les allures sont les mémes que celles observées sur les flux radiaux avec également les mémes
tendances. Ces figures suggérérent donc de sélectionner un rayon d’éprouvette de 20 mm. Le
rapport des flux est suffisamment faible dans le cas de I'inox 310 pour ne pas avoir de contrainte de
longueur dans la gamme étudiée.

Une longueur de 240 mm est donc choisie d’'un point de vue pratique pour avoir suffisamment
d’espace pour le passage des thermocouples. Dans le cas du béton, un rapport des flux maximal de
0.04 % sera autorisé ce qui autorise une longueur maximale de 350 mm.

4.2.2. Conception du dispositif

La caractérisation de la RTC en configuration 1D impose plusieurs contraintes telles que I’alignement
précis des surfaces en contact mais également un réglage précis de la pression de contact exercée.
Une machine de traction MTS® 50 kN (Figure 122) équipée d’un vérin et d’un groupe hydraulique est
donc sélectionnée. La sollicitation est réalisée grace a la montée et au blocage hydraulique de la
traverse. Le pilotage du systeme peut étre réalisé en force ou en déplacement.

Parmi les multiples techniques d’usinage de barreaux en béton, la méthode la plus simple et la plus
adaptée a nos géométries (cylindres avec passages de thermocouples) semble le coulage du béton (a
I’état liquide) dans un moule. Pour faciliter la fabrication de prototypes et un usinage simple, le
matériau sélectionné pour le moule est le bois. Ce procédé de fabrication des cylindres est détaillé en
Annexe 6 et conduit a une contrainte sur le rayon minimal du barreau de 18.5 mm.

Il en résulte une pression maximale applicable de 46 MPa par la machine de traction sur
I’éprouvette. Cette valeur est largement acceptable étant donné que la pression exercée en général
dans les procédés de mise en forme SPF est plutot de I'ordre de 1 a 3 MPa [13][203]. Les prérequis en
terme de pression définis dans le Tableau 25 sont également respectés.
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Figure 122 : Machine de traction MTS® 50 kN

Le chauffage est quant a lui réalisé avec un four résistif ouvrant MTS® 653-02(Figure 123) doté d’une
régulation thermique et permettant d’atteindre des températures de 1050°C. La régulation
s’effectue grace a deux thermocouples d’ambiance de type K insérés dans I'enceinte.

\

,ﬁhermocouple%

X ,~\régulation i

NS

; ‘ B

Figure 123 : Four ouvrant MTS® 653-02
Des mors en acier inoxydable ont également été congus pour le maintien et I'alignement des
barreaux. lls permettent un refroidissement de I'extrémité des barreaux grace a une circulation d’eau
a 15°C.

Un passage pour fibre optique a également été prévu dans le mors inférieur pour la mesure de
température sans contact, avec la fibre optique blindée déja présentée dans le chapitre 2 et
connectée cette fois a un pyrometre.
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Figure 124 : Schémas des mors refroidis

Le montage complet du banc de mesure pour le cas de I'outil béton est présenté sur la Figure 125. Le
montage dans le cas de 'outil inox 310 est le méme a I'exception du pyromeétre déporté dans le

barreau inférieur.
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Mors refroidi

Figure 125 : Schéma de principe du banc de mesure RTC

Le barreau supérieur est chauffé au sein du four ouvrant et maintenu grace au mors refroidi haut.
L’échantillon et le barreau inférieur sont chauffés par conduction depuis le barreau supérieur chaud.
Un peigne de thermocouples dans le barreau inférieur permet de déterminer le flux de chaleur
traversant ainsi que la température de surface. Dans le cas de I'outil béton, une fibre optique blindée
traversant au centre du barreau permet de mesurer directement la température de I’échantillon. Le
barreau inférieur est maintenu et aligné grace au mors refroidi inférieur.
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4.2.3. Dimensionnement de l'isolation

Le banc de mesure de RTC est dimensionné pour des cas avec un flux de chaleur 1D en régime
permanent. Les dimensions géométriques des éprouvettes ont été précédemment déterminées en
ce sens. L’ajout d’une isolation thermique sur la partie basse permet également de renforcer I'aspect
unidirectionnel du flux de chaleur en minimisant le flux radial.

a. Hypotheses et simplifications

Le calcul de dimensionnement a été réalisé pour le cas d’un outil béton étant donné que le flux radial
est plus important dans cette configuration (Figure 121). Une épaisseur optimale d’isolation autour
d’un cylindre de béton chauffé a haute température est donc a déterminer. Pour cela, le cas d’un
cylindre multicouches en régime permanent a été choisi. Plusieurs isolants ont été étudiés a
plusieurs températures. Plusieurs hypotheses et simplifications ont été prises en compte pour ce
calcul :

e Latempérature du barreau de béton est considérée uniforme

e Le coefficient d’échange convecto-radiatif (h) est fixé a 10 W.m™.K™ [204]

e La RTC entre le barreau de béton et I'isolant n’est pas prise en compte

e La densité de flux [W.m™] n’étant pas conservative en géométrie cylindrique, les calculs sont
donc réalisés avec des flux [W]

e Les résistances thermiques par unité de surface sont utilisées dans le cadre de ce calcul
[K.W]

b. Détermination des résistances thermiques

Le cas étudié est un cylindre de béton entouré d’'une couche d’isolant soumise a une condition aux
limites de troisieme espéce (Figure 126). Une température uniforme T, est imposée sur le cylindre de
béton. La température T, représente quant a elle la température de surface de l'isolant. La surface de
I'isolant présente un échange convecto-radiatif avec I'environnement a température T; = 25°C. Ces
conditions aux limites sont présentées sur la Figure 126.

Béton Isolant

T

h Béton
7 /
L5

T

h

)

Ts

Figure 126 : Cylindre de béton entouré d’isolant ; a. Vue en coupe ; b. Vue de haut

Ce probléme de conduction peut également étre représenté par un schéma électrique équivalent en
utilisant une analogie électrique (Figure 127). R, représente la résistance thermique de la couche
d’isolant tandis que R, représente quant a elle la résistance convecto-radiative. Une résistance R4 est
ensuite écrite en considérant un circuit en série.
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Figure 127 : Schéma électrique équivalent

La résistance thermique d’une couronne cylindrique déterminée a partir de la loi de Fourier s’écrit de
la maniere suivante :

r rnte
_ In( Z/rl) _ In( 7 ) (K.w-1] (72)
V7 2mlk T 2mlk '

Avec r; le rayon du cylindre en béton en [m], r, le rayon total des deux couches en [m] , e I'épaisseur
d’isolant en [m](Figure 126), L la hauteur du cylindre en [m] et k la conductivité thermique de
Iisolant en [W.m™.K™].

La résistance thermique convecto-radiative s’écrit quant a elle de la maniéere suivante :

1 1
R, = =
27 2mhLr,  2mhL(ry + e)
Avec h le coefficient d’échange convecto-radiatif en [W.m™2.K"], L et r, définis précédemment.

[K.Ww™1] (73)

L'association de résistances étant en série, la résistance équivalente s’obtient donc par addition :

In(/r,) 1

-1 (74)
2Lk 2mhLr, LK. W]

Req=R1+R2=

C Détermination du rayon critique de l'isolant

Il existe dans les problemes d’isolation de conduites cylindriques un rayon critique r, pour lequel la
résistance thermique équivalente sera minimale. La dérivée de la résistance thermique équivalente
par rapport au rayon r, doit donc étre calculée afin de le déterminer.

OReq 1 1

or,  2nLkr, 2mhLr}
Le rayon critique est ensuite obtenu en trouvant la valeur pour laquelle la dérivée s’annule.

[K.W~1.m™1] (75)

OR.q k
_a,’,.z =0 > == /h [m] (76)

Le rayon critique est donc égal au rapport de la conductivité thermique de I'isolant sur le coefficient
d’échange h. Deux cas vont donc se poser :

e Le rayon r, est supérieur a r.; la résistance équivalente sera strictement croissante selon
I"augmentation de I'épaisseur d’isolant
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e Lerayonr, est inférieur a r,; la résistance équivalente va décroitre jusqu’a r. puis augmenter
au-dela.

Il est a noter que I"'augmentation du coefficient d’échange a tendance a diminuer la valeur du rayon
critique. Il est donc souhaitable d’avoir un rayon r,>r. afin d’avoir une résistance thermique
croissante avec I'épaisseur quelle que soit la valeur de h.

d. Calcul de la résistance équivalente pour plusieurs matériaux

La résistance équivalente est ici calculée pour plusieurs matériaux ayant une haute tenue en
température (Tableau 29) :

L. N isol e _

Matériau appe Isolante Silice rigide Stéatite
fibreuse

k (W.m™.K™") 0.04 [205] 0.3 [206] 5 [207]

Tableau 29 : Matériaux isolants et conductivités thermiques associées

La résistance thermique équivalente est calculée pour chacun de ces matériaux et pour une
température de 900°C sur le cylindre en béton (Figure 128).

Nappe isolante . Silice rigide A Stéatite
30 —Outil Inox 310
— Outil béton
— — ~ 3
3 20 z =
< X < 2
o o o
m(‘].) 10 m(‘b 3 m(‘].) 1
0 2 0
0 50 100 0 50 100 0 50 100
Epaisseur d'isolant (mm) Epaisseur d'isolant (mm) Epaisseur d'isolant (mm)

Figure 128 : Résistance thermique équivalente calculée pour chaque matériau isolant

La stéatite n’est pas un isolant valable pour cette application avec une résistance thermique
diminuant fortement avec I'épaisseur, ce qui s’explique par sa conductivité thermique élevée par
rapport aux deux autres matériaux (Tableau 29). D’autres céramiques réfractaires comme I'alumine
ayant une conductivité thermique supérieure [208] sont donc également exclues.

Le rayon critique apparait de maniére évidente dans le cas de la silice rigide et correspond a une
épaisseur d’isolant de 11.5 mm. Il n’apparait cependant pas dans le cas de la nappe isolante étant
donné la faible conductivité thermique de l'isolant et le rayon du cylindre de béton important. En
effet, le rayon critique calculé dans ce cas est de 4 mm alors que le rayon du cylindre en béton est de
18.5 mm.

La nappe isolante présente donc des propriétés d’isolation bien supérieures mais la difficulté du
maintien autour de I'outil, celle de I'uniformisation de I'épaisseur ainsi que les problématiques HSE
(matériau pulvérulent) guident le choix vers de la silice rigide. La conductivité thermique de celle-ci
doit étre la plus basse possible afin de limiter le probleme du rayon critique. En effet, dans cette
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configuration, le rayon critique est inférieur ou égal au rayon de I'outil pour une conductivité
thermique d’isolant de 0.185 W.m™.K™ (Cf. équation 76).

L'isolant sélectionné Insulfrax® composé majoritairement de S0, (61-67%) et de C,0 (27-33 %)
permet de répondre a ces critéres. En effet, la conductivité thermique de ce matériau a 800°C est de
0.15 W.m™.K™. Cet isolant est livré par le fabricant sous la forme de panneaux de 20 mm d’épaisseur.

e. Détermination du flux de chaleur et de la température de surface de
I'isolant

Le flux de chaleur étant conservatif, la température de surface de lisolant peut donc étre
déterminée. Le flux de chaleur doit dans un premier temps étre calculé :

T, —Tp T, — Ty Wl

L
R n("fr)) 1 (77)
2nLk 2mhlry
Le flux de chaleur en fonction de I'épaisseur d’isolant (Insulfrax®) est représenté sur la Figure 129.
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Figure 129 : Flux de chaleur en fonction de I’épaisseur d’isolant

Une décroissance du flux de chaleur radial couplée a I'absence de rayon critique est observée. Une
différence de 30% expliquée par les différences de longueur des barreaux est observée entre les flux
émis par chaque outil. La valeur maximale de ce flux de chaleur est observée pour une épaisseur
nulle. La conductivité thermique est suffisamment faible pour avoir un rayon critique situé dans
I'outil. La température de surface de I'isolant peut ensuite étre déduite de la maniere suivante :

_ ¢ o
=T~ 2mhlr, el (78)

La température calculée en fonction de I'épaisseur d’isolant dans le cas d’un outil béton est ensuite
présentée sur la Figure 130.
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Figure 130 : Température de surface de I'isolant en fonction de I’épaisseur

Une forte décroissance de la température est observée jusqu’a 60 mm d’épaisseur. Cette
décroissance est ensuite beaucoup plus faible.

Afin de garder des épaisseurs d’isolant raisonnables, le critére choisi est une température de surface
T, comprise entre 100 et 200°C. Les épaisseurs associées en fonction de la température imposée sur
le cylindre en béton T; sont présentées dans le Tableau 30.

T, (°0) Epaisseur d’isolant (mm)

T,=900°C T,=800°C T,=700°C T,=600°C T,=500°C T,=400°C
200 62.5 55.5 48 40.5 32 23.5
150 85.5 76.5 67 57.5 47.5 36.5
100 133 120 106.5 92.5 77.5 62.5

Tableau 30 : Epaisseur de I'isolant pour une température de surface T, entre 100 et 200°C

L’épaisseur choisie est donc comprise entre 60 et 80 mm avec une température de surface comprise
entre 80 et 190°C. De plus, ces épaisseurs sont bien supérieures au rayon critique et la résistance
thermique sera donc toujours croissante.

En pratique, la température de surface sera moins importante étant donné que le barreau de béton
n’a pas une température uniforme et présente un gradient important le long de son axe (Figure 119).

f Mise en ceuvre de l'isolant

La présence des thermocouples dans le barreau inférieur impose un jeu entre le barreau inférieur et
I'isolant. Afin d’avoir un passage suffisant pour les thermocouples, la valeur imposée de celui-ci est
de 4 mm. La CAO de l'isolant est représentée sur la Figure 131.
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Figure 131 : CAO de l'isolant

Une rainure a été réalisée afin de faciliter le passage des thermocouples. Ces tranches d’isolant ont
donc été superposées comme vu sur la Figure 132a et sont maintenues ensemble grace a une
enveloppe en PLA d’épaisseur 4 mm mise en ceuvre par impression 3D (Figure 132b).

180
mm

Figure 132 : a. Groupe isolant : b. Enveloppe en PLA

4.2.4. Influence de la longueur du barreau supérieur sur la température de
I’échantillon

Dans cette partie, I'influence de la longueur du barreau supérieur L sur la température atteinte sur
I’échantillon est étudiée. Un calcul paramétrique est pour cela réalisé sur le logiciel Comsol
Multiphysics® en faisant varier la longueur du barreau supérieur (Tableau 31). Une longueur
minimale de 220 mm correspondant a la hauteur de four a été sélectionnée.

Lmin (Mm) Lmax (Mm) Pas (mm)
220 550 20

Tableau 31 : Longueurs considérées du barreau supérieur pour le calcul paramétrique

Les conditions aux limites du calcul sont illustrées sur la Figure 133. Les propriétés thermo-optiques
des matériaux en présence ont, quant a elles, déja été définies dans la partie c.

145



0 y C Isolation
thermique
L
Timposée Béton ou
1000°C inox 310
""""""""""" —— TAGV
Isolation | Béton ou
thermique inox 310 N Y

T=15°C
Mors refroidi

Figure 133 : Conditions aux limites pour le calcul de I'influence du barreau supérieur

Une température de 1000°C est imposée sur la partie du barreau supérieur immergée dans le four
résistif. L'isolation thermique de la partie basse dimensionnée dans la partie précédente est
également représentée. Elle est soumise a un échange avec I'environnement sur la partie externe.
Une isolation thermique est également apposée sur I'embouchure supérieure du four.

Une température de 15°C est imposée sur les mors refroidis, ce qui correspond a un refroidissement
par eau. La distribution de température dans le cas d’un outil inox 310 avec une longueur de barreau
supérieur de 540 mm est représentée sur la Figure 134.
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Figure 134 : Distribution de température sur le montage dans le cas d’un outil inox et une longueur de barreau de 540
mm

La longueur du barreau supérieur influe peu sur les températures atteintes dans la partie inférieure
du montage. Les gradients thermiques observés sur la partie supérieure sont plus marqués dans le
cas de faibles longueurs.
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L'influence de la longueur du barreau supérieur sur la température atteinte ainsi que le gradient
thermique associé sur I'éprouvette TA6V est illustrée sur la Figure 135 dans le cas de I'outil Inox 310
et sur la Figure 136 dans le cas de I'outil béton.
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Figure 135 : Influence de la longueur du barreau supérieur sur la valeur de température et le gradient thermique radial
de I'éprouvette TA6V dans le cas de I'outil inox 310

La longueur du barreau supérieur n’a aucune incidence sur la température atteinte sur I'éprouvette
TAG6V. Le gradient thermique sur I'éprouvette est également le méme quelle que soit la longueur.
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Figure 136 : Influence de la longueur du barreau supérieur sur la valeur de température et le gradient thermique radial
de I’éprouvette TA6V dans le cas de I'outil béton

Tout comme pour I'outil Inox, I'influence de la longueur du barreau supérieur sur la température et
le gradient thermique de I'éprouvette est négligeable. La longueur du barreau supérieur a donc été
fixée a 550 mm afin de réduire la température au voisinage du mors refroidi supérieur et donc un
gradient thermique moins marqué.
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4.3.Instrumentation du banc

4.3.1. Influence de la position des thermocouples

Le banc de mesure a été dimensionné pour avoir un flux de chaleur le plus unidimensionnel possible
le long du barreau inférieur. Malgré les précautions présentées précédemment, les conditions
expérimentales induisent que ce flux n’est pas rigoureusement 1D le long du barreau (Figure 137a).
Cet effet sur la mesure du flux thermique peut étre réduit en choisissant des positions de
thermocouple ol les températures mesurées sont les moins impactées par un écart a cette
hypothese.

Une méthode est proposée ici pour évaluer I'impact de cette non-uniformité du flux 1D sur la
température le long du barreau inférieur par rapport au cas idéal avec un flux rigoureusement 1D.
Pour cela, une comparaison des gradients de température le long du barreau pour les deux cas est
réalisée. Le premier cas (Figure 137a) correspondant au cas réel expérimental reprend les conditions
aux limites et données d’entrée détaillées dans la partie 4.2.4 avec une longueur de barreau
supérieur de 550 mm.

Des longueurs de barreaux inférieurs de 240 mm ont été sélectionnées. Le flux total moyen conductif
¢, sur la surface supérieure du barreau est extrait et injecté de maniére uniforme dans un calcul
réalisé uniguement sur le barreau inférieur (Figure 137b).
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Figure 137 : Représentation schématique ; a. Cas expérimental ; b. Cas idéal

Les profils de température au centre du barreau selon z sont ensuite extraits pour chaque cas:
expérimental (T,) et idéal (T, ). Un écart relatif E(z) selon la position z peut ensuite étre calculé avec
la relation suivante :

Ty (2) — Ta(2)]

Ty(2)
Cet écart relatif est représenté pour les outils béton et inox 310 sur la Figure 138.

E(z) = (79)
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Figure 138 : Ecarts relatifs entre le cas idéal et le cas expérimental pour les outils béton et inox 310

Les écarts relatifs calculés sont trés faibles et restent inférieurs a 1% quelle que soit la position sur le
barreau. Les écarts les plus élevés sont observés a proximité de l'interface entre I’échantillon et le
barreau inférieur. L'augmentation observée pour une position supérieure a 150 mm s’explique par
I'influence du mors refroidi a I'extrémité du barreau.

La position des thermocouples a cependant tres peu d’influence sur les températures observées sur
le barreau entre un cas «réel » et un cas parfaitement 1D. Elle aura donc également trés peu
d’influence sur la mesure du flux de chaleur traversant.

4.3.2. Influence du diameétre des thermocouples sur le champ de température

Il a été montré dans la partie précédente le peu d’influence de la position des thermocouples sur la
mesure. Une autre source d’incertitude est I'impact du diametre des thermocouples sur les lignes de
flux et sur les températures mesurées localement.

Une étude paramétrique a donc été réalisée sous Comsol Multiphysics® avec des diameétres de
thermocouples compris entre 1 et 3 mm. L'intérét d’'un diametre de 3 mm est un alignement plus
simple notamment dans le cas d’un outil béton. Une comparaison avec une configuration sans
thermocouples a ensuite été réalisée.

La présence des thermocouples nécessite un calcul en 3D contrairement aux calculs réalisés
précédemment. Les conditions aux limites correspondantes sont illustrées sur la Figure 139.
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Figure 139 : Conditions aux limites pour le calcul caractérisant I'influence du diamétre des thermocouples

Une température de 1000°C a été imposée sur la face supérieure de I'éprouvette de TA6V. Les

thermocouples utilisés sont des chemisés de type K avec une gaine en Inconel 600 dont la
conductivité thermique est de 17 W.m™.K™* [209].

Un contact parfait a également été considéré entre les thermocouples et le barreau. Un maillage
tétraédrique de 122799 éléments a été utilisé (Figure 140).
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Figure 140 : Maillage du barreau inférieur

Les thermocouples ont quant a eux été maillés de la méme maniere par 5373 éléments chacun. Les

lignes de flux le long d’un barreau en béton passant par les extrémités des thermocouples sont

représentées pour chaque diametre de thermocouple sur la Figure 141. Elles sont également
comparées au flux traversant sur un barreau sans thermocouples.
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Figure 141 : Influence du diamétre des thermocouples sur le flux de chaleur logitudinal pour un outil béton

Une distorsion des lignes de flux est observée localement aux extrémités des thermocouples pour les
trois diameétres envisagés. Cette distorsion améne une forte augmentation du flux de chaleur
localement avec des valeurs multipliées par un facteur compris entre 2 et 2.5 par rapport a une
configuration sans thermocouples.

Cette perturbation se limite cependant uniquement au voisinage du thermocouple et I'impact est
guasiment négligeable dans le reste du barreau. En effet, en dehors des positions correspondant au
diamétre des thermocouples, les valeurs de flux observées pour les quatre configurations sont
confondues.

Les thermocouples ayant un effet non négligeable localement sur le flux de chaleur, il est intéressant
d’estimer I'impact sur les températures observées. La température en fonction de la position le long
du barreau pour la méme ligne de coupe que celle étudiée précédemment est représentée sur la
Figure 142.
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Figure 142 : Influence du diamétre des thermocouples sur la température le long du barreau pour un outil béton
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L'impact des thermocouples sur la température observée le long du barreau est trés faible. Un écart
maximal de 7°C est observé entre un barreau sans thermocouples et un barreau équipé de
thermocouples de diamétre 3 mm. Les perturbations observées sur la Figure 141 n’auront donc que
peu d’influence sur les températures mesurées.

Ces faibles écarts de température sont possibles uniquement dans le cas d’une isolation thermique
suffisante pour assurer un flux de chaleur quasi 1D. Une augmentation du flux radial entrainera
automatiquement des écarts plus importants.

Malgré le peu d’effet du diametre des thermocouples sur le champ de température dans le barreau
de béton, un diamétre de 1 mm a été sélectionné. Ce choix d’'un diameétre de thermocouple fin se
justifie par un risque moins important de fissuration ou de casse du barreau de béton lors du
démoulage (Cf. Annexe 6

Les lignes de flux dans le cas d’un barreau en inox 310 sont, quant a elles, représentées sur la Figure
143.
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Figure 143 : Influence du rayon des thermocouples sur le flux de chaleur logitudinal pour un outil inox 310

L'impact des thermocouples sur les valeurs de flux est plus faible que dans de I'outil béton avec une
variation maximale de 5% sur le flux. L’intensité de la perturbation est équivalente pour les trois
diameétres étudiés.

Le diameétre des thermocouples a donc beaucoup moins d’influence dans le cas d’un outil Inox 310,
ce qui s’explique par des valeurs de conductivités thermiques tres proches entre I'inox 310 (barreau)
et I'lnconel 600 (gaine thermocouple). Le diametre de thermocouple choisi est de 2 mm ayant une
rigidité supérieure a un thermocouple de diametre 1 mm et permettant une meilleure tenue et une
mise en place plus aisée dans le barreau.

4.3.3. Mesure des températures sur I’échantillon et sur les barreaux

a. Mesure de température sur I'échantillon

La température de I'échantillon doit étre impérativement mesurée pour la détermination de la RTC.
Cette température est mesurée de maniere différente selon I'outil utilisé. Dans le cas de I'inox 310,
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un thermocouple de type K avec un diametre de 0.3 mm est soudé en périphérie afin de minimiser
son influence sur le contact. Cette position n’aura que peu d’impact sur la température mesurée
puisqu’il a été montré que le gradient thermique sur le diametre de I’échantillon est trés faible
(Figure 136).

Dans le cas d’un outil béton, la mesure de la température de I'échantillon est faite par un pyromeétre
Texense® IFbN-1000 déporté par fibre optique. Ce pyrometre a été étalonné par le fabricant devant
des corps noirs Land® P550P et R1200P pour des températures comprises entre 50 et 1111°C. La
fibre optique blindée d’un diametre total de 6 mm traverse le barreau au centre et est positionnée a
0.5 mm de I’échantillon (Figure 146 b.). La zone de mesure correspondante est une tache de 0.27
mm de diametre sur I’échantillon. Le processus de mise en ceuvre du barreau est décrit dans
I’Annexe 6

L'intérét de la fibre optique est d’avoir une mesure de la température de I’échantillon sans
thermocouple venant perturber le transfert de chaleur a l'interface. En effet, les différences de
conductivités thermiques entre les matériaux constituants les thermocouples (alliages de Nickel) et le
béton sont plus problématiques que dans le cas de I'outil inox 310.

Le blindage consiste en une couche de céramique et un tube externe en acier inoxydable entourant
la fibre optique en silice de diametre 600 um. Des mesures in situ a haute température (1000°C) sont
des lors possibles ce qui n’est pas le cas pour des fibres optiques classiques.

Conpgmgr SMA

Fibre blindée - T

Tube en inox

Enveloppe en
céramique

Fibre optique
Figure 144 : Photographies de la fibre optique blindée : a. Représentation globale ; b. Téte de la fibre optique

b. Mesure de température sur les barreaux

Pour des raisons d’encombrement, quatre thermocouples sont utilisés dans chaque barreau. Les
diametres des thermocouples pour chaque outil ont été définis dans la partie 4.3.2. Les positions des
thermocouples a partir de la surface du barreau définies pour chaque outil sont présentées dans le
Tableau 32.

Outil TC1 TC2 TC3 TC4
Position (mm) Inox 310 6 53 85 121
Béton 2 107.5 136.5 168

Tableau 32 : Position des thermocouples (TC) dans les deux outils a partir de la surface

Dans le cas de l'outil inox 310, les thermocouples sont directement insérés dans des logements
(Figure 145) réalisés lors de la fabrication du barreau par le fournisseur.
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Figure 145 : Barreau en inox 310 instrumenté

Dans le cas de I'outil béton, les thermocouples sont coulés dans le barreau lors de la fabrication (cf.
Annexe 6

Fibre optique

Figure 146 : Barreau de béton instrumenté ; a. Vue de c6té ; b. Vue de face

Les relevés de température sont réalisés via une centrale d’acquisition DataTacker® DT80 (Figure
147). Cette centrale permet de réaliser des mesures sur 15 voies avec une vitesse d’échantillonnage
maximale de 25 Hz. L’isolation des voies d’entrée permet également de réaliser des mesures a haute
température dans le four résistif sans perturbation du signal.

Figure 147 : Centrale d’acquisition DataTaker® DT-80

4.3.4. Influence de la fibre optique sur la mesure de flux pour les barreaux de
béton

La mesure de température sur I'échantillon se fait par le biais d’une fibre optique blindée de
diameétre 6 mm (cf. partie 4.3.3.a). L'impact de cette fibre sur le flux de chaleur conductif est donc
étudié dans cette partie. Pour ce faire, un calcul dont les conditions aux limites sont illustrées sur la
Figure 148 est réalisé sous Comsol Multiphysics®.
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Figure 148 : Influence de la fibre optique sur le champ de température : conditions aux limites

Une température de 1000°C a été imposée sur les parois du barreau supérieur. La fibre optique est
entourée d’un blindage en acier inoxydable. La conductivité thermique correspondante sera donc
celle d’un acier inoxydable d’une valeur de 16 W.m™.K™ [210]. Un contact parfait est considéré entre
le barreau et la fibre blindée. Les propriétés thermiques des autres matériaux en présence ont été
détaillées dans les parties précédentes. Le calcul est réalisé en régime permanent et une géométrie
en 2D axisymétrique. Le maillage utilisé pour ce calcul est illustré sur la Figure 149.
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Figure 149 : Maillage : a. géométrie entiére b. zoom sur l'interface

Un maillage quadrangulaire structuré a été choisi avec un nombre total d’éléments de 9881 et une
longueur caractéristique de 0.8 mm. Le maillage a été particulierement affiné sur le barreau inférieur
et la fibre avec 3220 et 600 éléments respectivement. Le champ de température calculé en régime
permanent est illustré sur la Figure 150.
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Figure 150 : Influence de la fibre optique sur le champ de température

pérature observé le long du barreau inférieur n’est plus linéaire. La présence de la

fibre optique plus conductrice que le béton améne donc deux régimes d’évolution de température.

Les flux de chaleurs longitudinal et radial correspondants en fonction de la position sur une ligne de

coupe interceptant I'extrémité des thermocouples sont représentés sur la Figure 151.
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151 : Flux radial et longitudinal en fonction de la position le long du barreau inférieur

Comme on peut le voir, la fibre optique a une influence non négligeable sur la direction du flux de

chaleur. En effet,

la valeur du flux radial augmente considérablement par rapport aux calculs réalisés

précédemment sans fibre optique. Le rapport de ces deux flux est donc représenté sur la Figure 152.
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Figure 152 : Rapport des flux en fonction de la position le long du barreau inférieur

Les deux extremums de flux observés proche de l'interface et a 150 mm de celle-ci correspondent
aux frontiéres entre le barreau et la fibre optique. L’hypothése d’un transfert thermique 1D dans le
barreau inférieur est donc affectée par la présence de la fibre optique. En effet, le flux radial
représente jusqu’a 30% de la valeur du flux longitudinal au voisinage de la fibre.

Ce rapport chute fortement aprés 150 mm ce qui correspond a la longueur de la fibre. Une
résolution numérique sera donc nécessaire pour la détermination de la RTC afin de prendre en
compte les effets de la présence de la fibre.
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4.3.5. Vérification de la position des thermocouples par tomographie

Le procédé de mise en ceuvre des barreaux de béton décrit dans I’Annexe 6 peut amener des défauts
d’alignement entre les thermocouples. De plus, la résolution numérique du probleme impose de
connaitre précisément la position des thermocouples.

Une vérification de la position des thermocouples dans les barreaux de béton a donc été réalisée par
tomographie [211] apres fabrication. Une vue en coupe avec les quatre thermocouples coulés est
présentée sur la Figure 153.
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Figure 153 : Vue en coupe du barreau de béton par tomographie

Les trois premiers thermocouples sont relativement bien alignés tandis qu’un décalage de 2 mm est
observé sur le quatrieme thermocouple (z=168 mm). La partie centrale correspond quant a elle au
passage de la fibre. Les taches sombres dans le barreau représentent quant a elles les porosités
présentes.
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4.4.Conclusion partielle

Un banc de mesure de la RTC a haute température a été concu dans cette partie. Le principe de
mesure sélectionné est une méthode conventionnelle en régime permanent. Un dimensionnement
de la géométrie des éprouvettes a d’abord été fait afin de se rapprocher d’un flux 1D.

Il a ensuite été décidé d’adapter une machine de traction pour I'alignement et le controle de la
pression de contact. Le chauffage est assuré par un four ouvrant chauffant le barreau supérieur de
I'empilement. Une isolation thermique a enfin été dimensionnée afin de minimiser les pertes
latérales.

L'instrumentation a été adaptée selon le type de contact étudié :

e Configuration métal/métal : la température de I’échantillon est mesurée par thermocouple
e Configuration métal/béton : la température de I'échantillon est cette fois mesurée par un
pyrometre

Dans les deux cas, un peigne de thermocouples a été inséré dans le barreau inférieur. L'influence de
la position ainsi que le diametre des thermocouples sur la mesure du flux de chaleur ont ensuite été
étudiés. La position des thermocouples a peu d’influence sur la mesure tandis que le diamétre a une
influence sur le flux de chaleur local uniquement dans le cas du béton. Il a ensuite été vérifié que
I'influence de telles perturbations ne compromettait pas les mesures de température.

A contrario, la présence de la fibre optique dans I'axe du barreau inférieur améne une perturbation
sur la mesure des températures. En effet, la présence de celle-ci crée un flux latéral qui invalide
I’hypothése d’un flux de chaleur rigoureusement 1D. Une résolution numérique par méthode inverse
est donc nécessaire dans le cas du béton.

De cette contrainte découle la nécessité de connaitre la position exacte des thermocouples afin de
recaler la simulation numérique. Elles ont été mesurées par tomographie avec un alignement correct
des thermocouples a I'exception du dernier thermocouple présentant un décalage de 2 mm.
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Ce chapitre est consacré a I’exploitation du banc de mesure effective de la RTC entre des échantillons
de TA6YV, Inconel 625 et des outils en béton ou acier inoxydable 310, ceci sur une gamme de pression
correspondant au procédé de formage SPF (voir début du chapitre 4). Les valeurs ainsi mesurées
peuvent par la suite étre directement utilisées dans un code de calcul pour I'optimisation du procédé
de formage SPF.

La détermination de cette RTC a été réalisée de maniere différente selon I'outil. Dans le cas de I'outil
inox 310 abordé dans la partie 5.2, la résolution a été faite de maniére analytique sur un cas 1D en
régime permanent. L'influence d’un lubrifiant en nitrure de bore (BN) sur les valeurs de RTC a aussi
été étudiée. L'outil béton ne permettant pas d’avoir une configuration rigoureusement 1D, la
résolution a donc été faite par approche inverse sur Comsol Multiphysics® en régime permanent
également. Ces résultats sont présentés dans la partie 5.3.

NB : Pour des raisons de confidentialité, les valeurs de conductances/RTC présentées dans ce
chapitre ont été adimensionnées. Cette adimensionnalisation a été faite en divisant les valeurs de

conductance mesurées par une valeur maximale.

5.1.Détermination d’un plan d’essais et protocole expérimental

5.1.1. Plan d’essais

Les gammes de température et de pression ont été sélectionnées afin d’obtenir des valeurs de RTC
(ou plus exactement son inverse: la conductance) directement utilisables comme paramétres
d’entrée pour des cas de simulations de formage superplastique. La température d’interface est
conditionnée par la température de consigne imposée dans le four ou est placé le barreau supérieur.
Une température de consigne comprise entre 700 et 1000°C avec un pas de 100°C a ainsi été
imposée dans le cas de l'outil inox 310. Dans le cas de I'outil béton, une seule température de
consigne de 1000°C a été étudiée. L'influence du lubrifiant BN a été étudiée dans le cas de I'outil
Inox. Les conditions expérimentales selon I'interface étudiée sont présentées dans le Tableau 33.

Outil Inox 310 Béton

Echantillon TA6V TA6V-BN | Inconel 625 InconBeI\IlGZS- TA6V Inconel 625

Température de
consigne du four | [700;1000] | [700;1000] | [800;1000] | [800 ; 1000] 1000 1000
(°C)

Gamme de force

appliquée (N) [100; 2000] | [100;2000] | [100;2000] | [100;2000] | [100;2000] | [100; 2000]

Contrainte en
compression
correspondante
(MPa)

[0.1;2] [0.1; 2] [0.1; 2] [0.1;2] [0.1; 2] [0.1;2]

Atmosphere Air

Tableau 33 : Récapitulatif des conditions d’essai en fonction du type de contact étudié
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5.1.2. Protocole expérimental

L’essai de mesure de la RTC se déroule en plusieurs étapes (Figure 154). L’échantillon est d’abord
déposé a la surface du barreau inferieur. Celui-ci est ensuite relevé afin d’amener I'échantillon a 5
mm du barreau supérieur. Ce dernier est alors chauffé jusqu’a atteindre sa température de consigne.
En conséquence, I'échantillon subit un préchauffage de nature radiative durant cet intervalle de
temps.

Une fois le régime permanent atteint dans le barreau supérieur, le barreau inférieur s’éléve grace au
vérin hydraulique et I'’échantillon est mis en contact avec le barreau supérieur avec un effort de
compression de 100 N (correspondant au premier point de la gamme d’effort).

L’échantillon et le barreau inférieur sont alors chauffés par conduction jusqu’a atteinte du régime
permanent. Une fois celui-ci atteint, les thermogrammes mesurés sont utilisés afin de déterminer la
RTC.

La pression est alors augmentée (selon le plan d’essais présenté dans le Tableau 33), ce qui provoque
une élévation de la température dans le barreau inférieur due a la diminution du gradient thermique
a l'interface. L’équilibre thermique est de nouveau atteint, ce qui permet une nouvelle mesure de
RTC. Ce schéma est ensuite répété pour chaque point de pression réalisé.

~
1. ¢ Chauffage du barreau supérieur
Chauffage [ Préchauffage radiatif de la téle
J
~
2 * Mise en contact de la téle et du barreau supérieur
* * Chauffage conductif de la téle et du barreau inférieur
J
)
3. * Montée en température du barreau inférieur et de la téle
stabilisation TRALGLE du régime permanent sur la téle et sur la barreau inférieur
J
* Relevé des thermogrammes et de la pression exacte A
4. ¢ Attente du régime permanent sur tous les thermocouples entre
chaque point de pression )

Figure 154 : Définition des étapes de la mesure de RTC d’un point de vue expérimental

Le temps de maintien en température de I’échantillon dépend de la pression imposée. Les mesures
en fonction de la pression sont réalisées successivement a un méme palier de température. Les
temps de chauffage longs induits par la méthode de mesure « conventionnelle » (cf. chapitre 4) sont
ainsi réduits significativement dans le cas d’un essai en compression.

Une croissance de la couche d’oxyde, influencant directement le contact, sera cependant observée a
haute température entre chaque point de mesure. Un exemple de relevés de températures dans le
cas d’un outil inox 310 pour une température de consigne imposée dans le four de 800°C est illustré
sur la Figure 155.
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Contact TA6V-Inox 310
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310
600 4 — TC2
. ARV TC3
O 500 - TC4
o
5
7 400 s
0
(o}
£ 300 B — 3 TC6
'_
TC7
200 1
—t—rgome | |
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2 2.5 3 3.5 4 4.5
Temps (s) <104

Figure 155 : Relevés de température en fonction du temps pour un contact TA6V-Inox 310

Comme illustré sur cette figure, les temps de chauffage sont longs avec un régime permanent atteint
dans le barreau supérieur (TC1) au bout de 6000 secondes. Les temps de stabilisation sur les

différents thermocouples aprés contact du barreau supérieur et de I’échantillon sont de I'ordre de
9000 secondes.

Les temps observés entre chaque mesure de RTC sont compris entre 2700 et 5000 secondes et
dépendent de lI'incrément de pression. En effet, plus I'incrément de pression est important, plus le
temps de stabilisation sera élevé. Les variations de température restent cependant tres faibles étant
donné les pressions faibles étudiées (Figure 156).

Contact TA6V-Inox 310
I I

545F . T

540
Inox
535 | 310
530
TC4

Température (
[, (4] w
—_ N N
[4)] (=] w

]
'y
o

Inox
505 —TC1 —TC5 T 310
—TC2 TC8
500 TC3 —TC7 .
—TC4
1 1 1 1 1
2 25 3 35 4 45

Temps (s) <10°

Figure 156 : Relevés de température en fonction du temps : zoom sur le thermocouple TC4

Le schéma de principe correspondant a I’essai de mesure de la RTC pour le cas d’un outil inox 310 est
représenté sur la Figure 157.
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Figure 157 : Schéma de principe de I’essai de mesure de RTC dans le cas de I'outil inox 310

Un enregistrement des températures est réalisé toutes les 30 secondes grace au dispositif
d’acquisition Datatacker-DT80 présenté dans le chapitre 4. Grace a deux thermocouples insérés au
centre et au bas du barreau supérieur, il est possible de vérifier I'établissement du régime
permanent. La température de I’échantillon est enregistrée par un thermocouple de type K relié au
dispositif d’acquisition dans le cas de I'outil inox 310 comme décrit dans le chapitre 4.

Le schéma de principe correspondant a I'essai de mesure de la RTC pour le cas d’un outil béton est

Mors refroidi
T=15°C

guant a lui représenté sur la Figure 158.

enmen [—————"solation
thermique

Four
résistif

Isolation
I thermique

Thermocouples |
| - | = Isolation
| | thermique
Dispositif i
d’acquisition | |
- R
Caméra MIR BIII

T=15°C

[—] |
Pyromeétre

Figure 158 : Schéma de principe de I'essai de mesure de RTC dans le cas de I'outil béton

Le relevé des températures mesurées par thermocouple est réalisé toutes les 40 secondes. La
température de I’échantillon est mesurée par un pyromeétre déporté par fibre optique tel que détaillé
dans le chapitre 4. L’acquisition est réalisée grace a un logiciel développé en interne sur Labview®. Un
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suivi par thermographie IR avec une caméra MIR Blll SC325 permet également de vérifier les
éventuels défauts d’isolation thermique et permettre un recalage éventuel des conditions aux limites
dans le cas d’un calcul a posteriori.

Contrairement au cas de I'outil inox 310, le contact est réalisé au niveau de I'interface intérieure du
four (Figure 159). En effet, le béton étant un matériau moins conducteur que I'inox 310, il est
nécessaire de remonter le contact dans le four afin de maximiser la température atteinte sur
I’échantillon. De I'isolant Insulfrax® a été découpé et entoure la partie du barreau inférieur ressortant
(Figure 158).

L
be | .

cha
- \l

'

Interface

intérieure

uffante

Interface

extérieure

Figure 159 : Interfaces de contact sur le four ouvrant

Le banc de mesure de la RTC en cours d’essai béton est illustré sur la Figure 160.

Figure 160 : Photographie d’un essai de mesure de RTC en cours
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5.1.3. Méthodes de calcul de la RTC

Dans cette partie, les méthodes de calcul de la RTC pour chaque outil sont expliquées. Comme
présenté dans le chapitre 4, I'hypothese d’un flux de chaleur unidirectionnel peut étre retenue dans
le cas de l'outil inox 310 mais pas dans celui de I'outil béton. Cela conduit a deux résolutions
différentes de I'approche inverse. Dans le cas inox, une inversion des relations de Fourier permet
d’évaluer la RTC alors que dans le cas du béton, une méthode numérique est nécessaire.

a. Cas de l'outil Inox 310

L'expression du champ de température dans le barreau a été détaillée dans la partie 4.2.1.b du
chapitre 4. Le flux de chaleur traversant est déterminé par régression linéaire sur les quatre
thermocouples équipant le barreau inférieur. La température de surface du barreau en est ensuite
déduite en utilisant I'équation 71. La température de I'échantillon est mesurée par un thermocouple
tel que décrit dans la partie 4.3.3.a du chapitre 4. La RTC est ensuite calculée en utilisant I'’équation
60.

b. Cas de 'outil en béton réfractaire - approche inverse

La détermination de la RTC se fait dans ce cas par approche inverse sur le logiciel Comsol
Multiphysics®. Le modele utilisé dans ce calcul est illustrée sur la Figure 161. Les propriétés thermo-
optiques (conductivité thermique, émissivité) des matériaux en présence ont été détaillées dans la
partie 4.2.1.c.

Température imposée

—(valeur mesurée sur le
J thermocouple)
Echange convecto-radiatif "

avec l'air ambiant dans le ™ Outil
four w=p béton =m
L Tole | _______________Isolation
thermique
Fibre i
X . Isolation
optique ] thermique

T=25°C

) h
Outil .
béton H

T=15°C

Figure 161 : Conditions aux limites pour le calcul de la RTC dans le cas de I'outil en béton

Seule la partie du barreau supérieur située entre le thermocouple a proximité de l'interface et
I’échantillon a été représentée (Figure 158). La mesure relevée sur ce thermocouple durant I'essai a
été utilisée comme condition aux limites.
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Un calcul d’identification paramétrique permet ensuite de déterminer la conductance par
minimisation d’une fonctionnelle basée sur les valeurs des quatre thermocouples insérés dans le
barreau inférieur. Le probléme a optimiser devient donc :

4
h; = argmin Z

i=1 2
Ou h7 est la conductance optimale qui permet au modele d’approcher au mieux les mesures des 4

TP — T (||

exp
Ti

(80)

thermocouples. Cette méthode de calcul de la RTC nécessite cependant une validation directe du
modele utilisé faite au préalable.

En d’autres termes, il s’agit de s’assurer que le modele COMSOL® est suffisamment sensible au
parameétre a optimiser et aussi qu’il est suffisamment contraint pour pouvoir converger de maniére
robuste vers ce dernier.

Cette validation est réalisée en utilisant les résultats obtenus de maniere analytique dans le cas du
contact inox-TA6V. En effet, des valeurs de RTC ont déja été calculées dans la partie 5.3.1. Les
différentes étapes de cette démarche sont résumées sur la Figure 162.

~
e Campagne d’essais pour un contact TA6V-Inox 310
Calcul RTC  JRdaUStAD
Inox-TAGV Y,
~
* Contact inox310-TA6V
* Implémentation des RTC calculées précédemment
modele * Comparaison avec les valeurs des thermocouples sur le barreau inférieur
thermique S/
~
* Propriétés thermo-optiques du béton
IS e © Ajustement des conditions aux limites
du modéle Y,
~
* Calcul paramétrique (RTC) sur le modéle validé
‘o \la1 l:a[e | * Recalagesur les valeurs de thermocouples enregistrées durant les essais
béton-tdle y,

Figure 162 : Etapes du calcul de la RTC dans le cas de I'outil béton

La premiere étape correspond au calcul de la RTC pour un contact TA6V-Inox 310 tel que détaillé
dans le chapitre 4 suivi d’un calcul direct validé pour une configuration inox 310-TA6V en utilisant les
RTC mesurées (Figure 163). Un ajustement de ce modéle pour un outil béton est alors réalisé (Figure
161).

In fine, les valeurs de RTC dans le cas de I'outil béton sont déterminées par comparaison entre les
températures mesurées sur les thermocouples et les températures simulées correspondantes.
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- RTC TA6V-Inox 310

four TAGY

Isolation
thermique

\\ T=25°C
h/
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Figure 163 : Conditions aux limites pour la validation du modéle thermique
5.2.Mesure de la RTC pour le cas d’un outil Inox 310

5.2.1. Cas du contact avec I'alliage TA6V

a. Mesures de la RTC sur I'alliage non revétu

L'ensemble des températures mesurées est représenté sur la Figure 164. Ces courbes illustrent donc
les profils longitudinaux de température obtenus pour les 4 températures de consigne et pour les 6

valeurs de pression définies dans le Tableau 33.

Contact TA6V-Inox310
1000 T T T
Thermocouples
800
__ 600
&
et
400
200 TC6 2
Inox 310 Inox 310 i
Barreau Barreau
0 supérieur inférieur
50 0 -50 -100

Position (mm)

Figure 164 : Profils de température mesurés correspondant aux mesures de RTC pour un contact TA6V-Inox310

168



Une chute de température entre les thermocouples TC3 (échantillon) et TC4 provoquée par la RTC
est observée. L'amplitude de cette chute diminue cependant lorsque la température de consigne
(TC1) augmente, ce qui est synonyme d’une augmentation importante de la conductance avec la
température.

Comme attendu, le champ de température dans le barreau inférieur est quasi-linéaire. La méthode
de calcul analytique 1D de la RTC peut donc effectivement étre utilisée.

Un zoom sur les relevés de températures a proximité de 'interface entre les thermocouples TC3 et
TC4 (Figure 164) pour une température de consigne de 700°C est présenté sur la Figure 165.

Contact TA6V-Inox310

fffff Extrapolation
Thermocouple b
TA6V face
inférieure

580

560

s 540} RTC
=

520 F Température de -
surfacedu e
barreau

(@)

o

o
T
L

Position (mm)

Figure 165 : Relevés de température a proximité de I'interface pour un contact TA6V-Inox310 a une température de
consigne de 600°C et 6 pressions de contact différentes

En extrapolant linéairement les mesures de température du barreau inférieur, sa température de
surface en est déduite. La RTC est alors clairement mise en évidence avec des sauts de température a
I'interface compris entre 15 et 38°C selon la pression exercée.

e Conductances en fonction de la pression de contact

Les 25 essais menés sur ce couple de matériaux permettent de tracer les conductances sur des
gammes de température et de pression représentatives du procédé SPF (Figure 166).
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Figure 166 : Conductance en fonction de la température de I’échantillon et de la pression de contact pour une interface
TA6V-Inox310

Les allures des conductances sont quasi-linéaires selon la pression pour des températures
d’échantillons comprises entre 450 et 670°C. Cette évolution est en accord avec les modéles de RTC
classiques de la littérature [158][155]. Elle traduit I'augmentation de la surface de contact avec
I’écrasement des rugosités. Pour des pressions faibles, la conductance tend vers une valeur initiale
représentant la RTC découlant de I'air emprisonné entre |’échantillon et I'outil.

L’échantillon est alors uniqguement posé sur le barreau inférieur sans pression de contact imposée.
Cette conductance initiale a pression atmosphérique augmente selon la température de
I’échantillon. Cette augmentation s’explique principalement par I'augmentation de la conductivité
thermique de I'air avec la température ainsi que I'amplitude des échanges radiatifs.

Dans le cas de I'essai a 800°C (et dans une moindre mesure celui a 670°C), on constate une allure
bilinéaire en fonction de la pression. En effet, il semble que deux régimes se succédent (avant et
aprées 0.7 MPa ou avant et apres 380 minutes aprés contact).

Cette chute de la conductance a basse pression est observée dans d’autres travaux tels que ceux de
Zhu [212] pour un contact Hastelloy-Acier SS-302, cependant I'auteur n’avance aucune explication
guant a la cause d’'un tel phénomeéne. Dans le cas présent, ce changement de comportement peut
s’expliquer en partie par une croissance importante de la couche d’oxyde avec le temps de chauffage
(plusieurs heures). A de telles températures, cette couche est majoritairement composée de rutile
T,0, dont la conductivité est inférieure a celle du substrat (k=3.34 W.m™.K* [213] au lieu de 15 W.m
L K? cf. Figure 117).

En se reportant a la loi d’oxydation déterminée dans la partie 3.1.2 du chapitre 3 et rappelée sur la
Figure 167, on peut estimer que I'épaisseur de cette de couche d’oxyde passe de 8 a 15 um entre le
premier et le dernier point de mesure (soit entre 0.1 MPa et 1.6 MPa).
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Figure 167 : Epaisseurs d’oxyde sur I’échantillon TA6V durant les mesures de RTC

Les épaisseurs d’oxyde calculées a 450 et 560°C sont inférieures a 2 um quel que soit le temps de
chauffage. L'épaisseur d’oxyde devient significative a une température de 800°C et peut expliquer
I'inflexion observée sur la courbe de conductance a cette température (Figure 166).

Plusieurs travaux de la littérature ont étudié les effets de I'oxydation sur la RTC [214][215][216][164].
lls montrent principalement une diminution importante de la conductance avec I'augmentation de
I’épaisseur de la couche d’oxyde par rapport a une surface non oxydée. En effet, I'apparition de cette
couche d’oxyde crée une résistance thermique supplémentaire venant s’ajouter a la RTC « initiale ».

e Détermination théorique de la conductance aux faibles pressions

Le comportement tres non linéaire aux faibles charges n’est pas décrit par les modeles classiques de
RTC (présentés en section 4.1.1). Les faibles pressions de contact sont en effet trés peu étudiées dans
la littérature et les auteurs placent généralement une limite inférieure de validité a leurs modeéles.
Les problématiques d’oxydation évoquées dans la section précédente semblent en partie
responsables de ce comportement mais semblent aussi insuffisantes pour fournir une explication
compléte a ce probléme.

En premiére approche, il est raisonnable de modéliser le contact TA6V/INOX comme un accostage de
solides élastiques. Sous cette hypothése, il devient possible de déterminer théoriquement la
conductance de I'interface.

Tel que décrit dans I'équation 62, la conductance totale a I'interface est la somme des conductances
radiative, convective et conductive (air). La conductance convective est négligée étant donné les
faibles longueurs caractéristiques observées.
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Selon les travaux de la littérature, la conductance radiative est quant a elle considérée négligeable
pour des températures inférieures a 600°C [146] ’.

Elle ne sera donc pas prise en compte dans un premier temps. La conductance totale se résume donc
a la conductance d’origine conductive qui correspond a la somme des résistances thermiques des
couches d’air emprisonnées dans les aspérités. Elle peut étre exprimée de la maniere suivante :
h= kair(T)'_(l —a(®) enW.m 2. K1 (81)
e(pP)
Avec é(P) I’épaisseur moyenne de la lame d’air pour une charge P donnée, k,;,-(T) la conductivité

thermique de I'air. a est le rapport surfacique, donné par la relation suivante :

a(P) = (82)

Avec A(P) I'aire de contact effective selon la pression de contact, A, la surface de contact initiale de
la pastille, ainsi a vaut 0 lorsqu’il n’y a pas contact et 1 lorsque la lame d’air a complétement disparu
sous |'effet de la pression.

o Détermination de a(P)

Une topographie bidirectionnelle de la surface de I'’échantillon de TA6V a été réalisée a I'aide d’un
altimetre Altisurf® 520 (Figure 168 a-b). En ce qui concerne le barreau en béton, sa hauteur
importante empéche une topographie 2D directe. Seuls des profils de rugosité ont pu étre mesurés
par un rugosimetre linéaire et ont permis de générer une surface fictive équivalente (Figure 168 c-d).

Pour ce faire, 'algorithme issu des travaux de Persson [217] a été utilisé, avec une hypothese
d’isotropie de la rugosité. Il est a noter que les deux surfaces Z;(x,y) et Z,(x,y) (1: TA6V et 2 : Inox
310) se sont vues retirer leurs distances respectives a leurs plans moyens de maniére a obtenir des
surfaces rugueuses, planes et paralléles. Les allures et profils correspondants (Figure 168) sont
représentés sur 2401 pixels avec un pas de 2 pum.

44
" Nyaa = G(L)(%) [248] avec 1:TA6V et 2: Inox310; h,.q = 112 W.m 2. K~ avec T;=803°C et
112

E1+Ex—E18

T,=775°C d’0l hyqq =~ 0.067. hyoy
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Figure 168 : Allure et profilométrie au centre des deux surfaces en contact : a-b : TA6V et c-d : inox 310

Les rugosités respectives des surfaces sont évaluées a Ra;=0.66 um et Ra,=1.02 um.

La théorie du contact élastique de Hertz [218] permet d’écrire que chaque interférence de rugosité
conduit a une force de réaction élastique F dont la valeur vaut :

4
F=3 E*.RY/? §3/2 (83)
Avec R le rayon de contact équivalent, § I'incrément de déplacement normal correspondant a
I'inclusion de la surface 1 dans 2 et E* le module d’Young équivalent du contact tel que :

1 1-v? 1-—v?
_ 1+ 2

E*  E E,
Avec E; et E, les modules d’Young de chaque matériau, v; et v, les coefficients de poisson

(84)

respectifs.

Les valeurs de Modules d’Young utilisées ont été de :

Matériaux Température (°C) 20 400 800
TA6V E(GPa) 110 [106] 85 [219] 60 [219]
Inox 310 200 [220] 170 [221] 130 [221]

Tableau 34 : Modules d’Young utilisés

A partir de I’hypothese de Hertz modélisant la surface effective de contact entre deux aspérités par
un contact sphére/sphere, il vient que:

a(8) =VR.§ (85)
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La force de réaction élastique F peut donc étre écrite de la maniére suivante :

4
F = 3 E*.a.6 (86)

Connaissant Z; (x,y) et Z,(x,y), il est possible de déterminer numériquement a(8§) en approximant
cette surface par la somme des zones de contact entre Z; et Z, a un § donné tel que :

a(d) = f f max|[Z;(x,y) — (Zz(x,y) + (8 — 6)), 0]dx.dy (87)
Avec 6, = max(Z,) + )lcm)i/n(Zz)l (cf. Figure 169)

Figure 169 : lllustration des zones de contact

Connaissant A, la surface de contact initiale de I'échantillon, I'évolution de a en fonction de §
(Figure 170 a.) puisde ¢ = F/A(9) (Figure 170 b.), peut étre obtenue a partir de I'équation 85.
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Figure 170 : a. Evolution du rapport surfacique en fonction de I’enfoncement ; b. Evolution du rapport surfacique en
fonction de la pression

o Détermination de e(P) et de la conductance

L’évaluation de I'épaisseur de la lame d’air peut se faire directement a partir de I'’équation 87 et des
résultats présentés sur la Figure 171 en projetant pour une pression donnée o (et donc un
enfoncement § donné) la surface Z; sur Z,.
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Figure 171 : Evolution de I'épaisseur de la lame d’air en fonction de la pression

Aprés que a(P) et e(P) ont été déterminés, il est possible de déterminer la conductance h(P). En se
dotant des valeurs de conductivités thermiques de I'air a 450°C (k=0.053 W.m™.K") et & 800°C
(k=0.070 W.m™.K™), elle peut étre déterminée aux faibles charges (o<1 Mpa) analytiquement en
utilisant I'équation 81.
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Figure 172 : Conductances calculées aux faibles charges pour un contact TA6V-Inox310

Il est a noter que pour des pressions faibles, le rapport surfacique a tend vers 1. L’épaisseur de la
lame d’air pilote donc I’échange thermique a l'interface.

Les valeurs obtenues par calcul sont largement surestimées par rapport aux tendances
expérimentales présentées sur la Figure 166. L’évaluation de I'épaisseur de la lame d’air e(p) apparait
directement comme la principale source d’erreur (cf. équation 81). En effet, dans le calcul présenté
ici, cette épaisseur est issue de I'accostage entre deux surfaces paralleles, planes et rugueuses.
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Or, il apparait que si la surface de I'éprouvette montre un défaut d’ondulation trés faible (de I'ordre
de +0.3 um), il n’en va pas de méme pour Z,, la surface du barreau inférieur. La Figure 173, ci-
dessous, montre I'allure de ce défaut sur un profil situé au centre de I'éprouvette.
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Figure 173 : Défaut d’ondulation de la surface du barreau inférieur

En prenant en compte cet écart supplémentaire (Figure 168 a-b), il est possible de corriger
I’évolution de I'épaisseur de la lame d’air aux faibles pressions et donc de réévaluer la conductance
de maniére plus rigoureuse (voir Figure 174).
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Figure 174 : a. Epaisseur de la lame d’air en fonction de la pression ; b. Conductance calculée en fonction de la pression

Il apparait donc que la prise en compte des défauts de rugosité et d’ondulation permet de corriger
significativement le modele mais ne permet pas de justifier les valeurs expérimentales obtenues. Une
modélisation plus fine prenant en compte les défauts d’orientation des surfaces (e.g. parallélisme
des surfaces, parallélisme entre les surfaces exposées des barreaux...) permettrait de diminuer les
écarts entre résultats expérimentaux et numériques, mais sort du cadre de cette étude.

Par ailleurs, il est envisageable d’évaluer expérimentalement cette épaisseur de maniere

« macroscopique », notamment a l'aide des méthodes d’émission acoustique [222] largement
utilisées en mécanique de la rupture afin d’évaluer les épaisseurs et/ou largeurs de fissures.

Une autre source d’erreur du modele est la présence de viscoplasticité locale a méme de modifier la
nature de I'accostage entre les deux surfaces considéré comme totalement élastique ici. En effet, la
surface de contact étant trés faible, la contrainte est donc répartie sur une partie infime de la
surface totale de I’échantillon.
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Les paliers de température imposés sur I’échantillon (Figure 155) sont également suffisamment longs
pour générer une viscoplasticité/« fluage » significatif. Les travaux de Badea [223] ont notamment
montré une déformation induite de 10% pour un alliage TA6V pour un temps de maintien de 4
heures a une température de 600°C et une contrainte appliquée de 200 MPa.

Cette déformation atteint méme 45% pour un temps de 8 heures dans les mémes conditions de
température et de contrainte. Au regard des temps de chauffage observés ayant un ordre de
grandeur de 14 heures, cette présence de viscoplasticité permet donc d’augmenter significativement
la surface de contact a haute température. Cet aspect constituera également une perspective
importante de ce manuscrit.

e Conductances en fonction de la température de I’échantillon

L'effet de la pression de contact a été étudié dans les sous parties précédentes. Il a été expliqué
précédemment (cf. chapitre 4) que la température joue également un réle important dans I'échange
thermique a l'interface. L'effet de la température sur les valeurs de conductance est donc étudié
dans cette partie. Celles-ci sont présentées en fonction de la température de I'’échantillon a pression
constante sur la Figure 175.
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Figure 175 : Conductances en fonction de la température a iso-pression pour un contact TA6V-Inox310

Une allure quasi-linéaire des conductances selon la température est observée a pression constante.
Cette diminution de RTC a iso-pression s’explique en partie par 'augmentation de la conductivité
thermique équivalente du couple TA6V-Inox avec la température (Cf. Figure 117).

Elle s’explique également par une croissance quasi-linéaire de la conductivité thermique de I'air en
fonction de T sur cette gamme de température [224] : k=0.053 W.m™.K™ 4 450°C et 0.070 W.m™.K"* a
800°C. Il est a noter que cette conductivité thermique de I'air augmente également Iégerement avec

la pression [224].
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e Influence conjuguée de la température et de la pression

L'effet simultané de la température de I’échantillon et de la pression de contact sur les conductances
observées a l'interface TA6V-Inox310 est présenté sur la Figure 176.
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Figure 176 : Conductance en fonction de la température et de la pression pour un contact TA6V-Inox310

La conductance montre une dépendance a la pression de contact accrue a haute température. Une
diminution du module d’Young du TA6V [219] entre 450 et 800°C permet d’expliquer ce phénomene.
En effet, les modeles de conductances issus de la littérature montrent une augmentation de la
conductance avec la diminution du module d’Young [158][155][225]. Les conductances maximales
sont observées a haute pression et haute température lorsque la surface de contact ainsi que la
conductivité thermique de I'air sont maximales.

b. Mesures de la RTC sur I'alliage revétu de BN

En condition industrielle, les toles sont revétues de nitrure de Bore (BN) afin de faciliter le glissement
dans la matrice et leur extraction lors d’un formage SPF. La RTC a donc également été mesurée pour
un contact TA6V-Inox avec l'ajout d’un revétement sur I'échantillon. Une épaisseur de couche
moyenne de 3 um typique d’un cas industriel a été déposée sur les échantillons de TA6V.

Il est a noter que le BN a une conductivité supérieure a celles des matériaux en présence
[226][227][228] avec k compris entre 25 et 100 W.m™.K™ selon les sources. Deux micrographies de la
surface revétue de BN avant chauffage sont présentées sur la Figure 177.
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Figure 177 : Micrographies de I’alliage TA6V revétu de BN

De nombreuses porosités dues a la nature pulvérulente du BN sont observées. Cette tendance est
confirmée par les mesures de rugosité de surface avec des parametres Sa de 0.54 um sans BN et 2.17
pm avec.

e Conductance en fonction de la pression de contact

L'effet de la pression de contact sur un échantillon revétu de BN en contact avec I'outil inox 310 est
étudié ici. Les conductances mesurées en fonction de la température de I'échantillon et la pression
de contact sont ainsi présentées sur la Figure 178. Des temps d’essai compris entre 10 et 12 heures
de chauffage ont été observés pour ces mesures.
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Figure 178 : Conductance en fonction de la température de I'échantillon et de la pression de contact pour une interface
TA6V-BN-Inox310
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Une évolution quasi-linéaire de la conductance selon la pression est observée a 460°C et 570°C, ce
qui rejoint les résultats observés pour un contact sans revétement. Pour des températures de 670°C
et 800°C, deux régimes d’évolutions sont observés : une évolution linéaire rapide pour des pressions
inférieures a 1MPa puis une évolution linéaire plus lente au-dela.

Ce changement de régime peut en partie s’expliquer par une croissance de la couche d’oxyde avec le
temps de chauffage venant traverser la couche de BN. Il en résulte une interface hybride composée
de la couche d’oxyde peu conductrice et de BN trés conducteur et pulvérulent. Les valeurs
supérieures observées a 670°C s’expliquent par une épaisseur de couche d’oxyde plus faible qu’a
800°C et donc une interface plus conductrice. Ces différents cas sont représentés sur la Figure 179 :

Figure 179 : Pastilles de TA6V revétues de BN ; a. Avant essai ; b. Aprés essai a T=460°C ; c. Aprés essai a T=570°C ; d.
Aprés essai a T=670°C ; e. Aprés essai a T=800°C
On observe sur la Figure 179 que les phénomeénes d’oxydation interagissent tres rapidement avec la
couche de BN, et ceci méme pour des températures faibles (Figure 179-b). Il apparait donc que dans
le cas de pastilles revétues BN, les interactions entre nitrure de Bore et oxydation constituent un
véritable défi pour les modeles, d’autant plus que Rutile et BN présentent des conductivités et des
diffusivités thermiques tres différentes.

Ces constatations ainsi que celles réalisées dans d’autres parties du manuscrit mettent en évidence
le besoin de mieux comprendre les phénomeénes d’oxydation du TA6V dans ces gammes de
température et constituent a I’évidence une perspective centrale de ce travail.

180



e Conductance en fonction de la température de I’échantillon

Le BN présente une thermodépendance importante de certaines de ses propriétés physiques
(module d’Young, conductivité thermique...). A titre d’exemple, les modules d’Young du TA6V et du
BN a 300 et 700°C sont présentés dans le Tableau 35.

Matériau T (°C) 300 700
TA6V [229] 92 68
BN [230] E (GPa) 23.9 35

Tableau 35 : Thermodépendance des modules d’Young du TA6V et du BN

La chute du module d’Young du BN avec la température implique une thermodépendance plus forte
a l'interface dans le cas d’un alliage revétu. L'effet de la température sur la conductance est donc
étudié dans cette partie. Les valeurs de conductance pour chaque pression sont présentées en
fonction de la température de I’échantillon sur la Figure 180.
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Figure 180 : Conductances en fonction de la température a iso-pression pour un contact TA6V-BN-Inox310

Contrairement au contact sans revétement, les allures des conductances en fonction de la
température ne sont plus linéaires. Les conductances maximales sont observées a 670°C quelle que
soit la pression. La diminution observée a 800°C s’explique par une chute de la conductivité
thermique du BN avec la température [226][227][228] ainsi qu’une croissance importante de la
couche d’oxyde moins conductrice que le revétement en BN.

L'effet de la pression est également plus notable pour une température d’échantillon élevée. Cette
augmentation s’explique par une chute importante du module d’Young du BN avec la température
due a son aspect pulvérulent [230] : E(300°C)=23.9 GPa et E(700°C)=3.5 GPa.
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e Influence conjuguée de la température et de la pression

Les effets significatifs de la pression de contact et de la température dans le cas d’un contact entre
un échantillon revétu de BN et un outil inox 310 ont été mis en évidence précédemment. L'effet
simultané de ces deux grandeurs sur la conductance a l'interface est donc présenté sur la Figure 181.
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Figure 181 : Conductance en fonction de la température et de la pression pour un contact TA6V-BN-Inox310

L'influence de la pression augmente fortement avec la température de I'échantillon comme expliqué
plus haut. L'influence de la température augmente elle aussi avec la pression de contact. Le BN est
en effet un matériau bien plus conducteur que le TA6V et I'inox 310. L'augmentation de la surface de
contact couplée a une forte croissance de la conductivité thermique équivalente a l'interface amene
donc cette plus forte dépendance de la température. L'effet de I'oxydation est également visible
avec une diminution de la conductance a haute température provoquée par une croissance de la
couche d’oxyde venant inhiber les effets conducteurs du BN.

C Influence du revétement en BN sur la RTC

Les conductances en fonction de la pression de contact avec et sans revétement pour un contact
TA6V-Inox310 sont comparées sur la Figure 182.
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Figure 182 : Influence du BN sur les conductances pour un contact TA6V-Inox 310
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L'influence du BN sur les conductances a 450°C est négligeable. Cela s’explique par une forte
augmentation de la rugosité de surface amenée par le BN (Sa=2.17 um avec BN et 0.54 um sans BN)
qui inhibe I'effet de I'augmentation de la conductivité thermique équivalente a l'interface. Une
influence plus importante est observée a 560°C avec une conductance moins importante observée
dans le cas d’un échantillon revétu pour des pressions inférieures a 0.8 MPa.

La différence de rugosité est a nouveau responsable de cette différence. Au-dela de 0.8 MPa, une
inversion est observée avec une conductance supérieure dans le cas de I'échantillon revétu. Les
augmentations de la surface de contact et de la conductivité thermique équivalente supérieure dans
le cas de I"’échantillon revétu expliquent cette inversion.

Le BN joue pleinement son role de revétement conducteur a une température de 670 °C. En effet, la
conductance augmente fortement avec un facteur 2 observé pour des pressions supérieures a 1MPa.
La chute du module d’Young a cette température permet d’atténuer |'effet de 'augmentation de la
rugosité de surface. Au-dela de 1 MPa, les allures observées sont assez similaires. Cela s’explique par
une croissance de la couche d’oxyde donnant une allure similaire pour les deux configurations.

L'effet du BN est beaucoup moins important a 800°C. Une forte croissance de la couche d’oxyde a
cette température inhibant les effets conducteurs du BN en est la cause. En effet, les allures tres
similaires dans les deux cas montrent une influence moindre du BN a cette température. Un léger
effet est tout de méme observé pour des pressions supérieures a 1 MPa avec une conductance
augmentant plus rapidement dans le cas de I'alliage revétu. La diminution du module d’Young du BN
explique cette augmentation.

En conclusion, I'effet du BN sur I'interface TA6V est complexe car ce dernier agit sur deux facteurs :

e d’une part, de par sa nature pulvérulente et poreuse, la couche de BN affecte largement la
rugosité de surface et donc la surface effective de contact. Cet effet est d’autant plus
complexe qu’il est tres sensible a la pression de contact par compaction de la couche
poreuse.

e D’autre part, comme le montre la Figure 179 et les commentaires s’y rapportant, il y a une
interaction significative entre la couche de BN et les oxydes formés par le TA6V, ceci méme a
des températures faibles. Ces deux matériaux (oxyde et BN) présentant des conductivités
thermiques trés différentes (3.34 et 25 & 100 W.m™.K™ respectivement), la conductance de
I'interface peut s’en trouver drastiguement modifiée selon que I'une ou l'autre espéce soit
prévalente dans le contact.

5.2.2. Cas du contact avec I'alliage Inconel 625

a. Mesures de la RTC sur 'alliage non revétu

e Conductance en fonction de la pression de contact

Comme pour le TA6V, l'interface entre un échantillon en Inconel 625 et un outil en inox 310 est
étudiée dans cette partie. L'Inconel 625 est un matériau plus conducteur et ayant une cinétique
d’oxydation différente de celle du TA6V. Les conductances mesurées en fonction la pression de
contact et a différentes températures d’échantillon sont présentées sur la Figure 183.
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Figure 183 : Conductance en fonction de la température de I'échantillon et de la pression de contact pour une interface
Inconel 625-Inox310

La conductance croit avec la pression de maniere quasi-linéaire comme observé dans le cas du TA6V.
L'effet de la pression sur la conductance est également plus significatif a haute température avec des
pentes plus importantes.

e Conductance en fonction de la température d’échantillon

L'effet de la température sur les valeurs de conductances a iso-pression pour un contact Inconel 625-
Inox 310 est illustré sur la Figure 184.
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Figure 184 : Conductances en fonction de la température a iso-pression pour un contact Inconel 625-Inox310

Les allures des conductances en fonction de la température de I'échantillon sont similaires quelle que
soit la pression. La croissance de la conductance a iso-pression avec la température s’explique par
I"augmentation de la conductivité thermique équivalente du couple Inconel 625-Inox 310. La hausse
de la conductivité thermique de l'air avec la température permet également de maximiser la

184



conductance a haute température. L'effet de la pression est plus important a haute température, ce
qui peut s’expliquer par une diminution du module d’Young équivalent a haute température (cf.
Tableau 34, Tableau 36).

e Influence conjuguée de la température et de la pression

L'effet simultané de la température et de la pression de contact sur la conductance a l'interface
Inconel 625-Inox310 est illustré sur la Figure 185.
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Figure 185 : Conductance en fonction de la température et de la pression pour un contact Inconel 625-Inox310

Comme pour le TA6Y, les conductances maximales sont observées a haute température et a pression
maximale. L'augmentation des effets de la pression sur la conductance selon la température est
provoquée par une diminution du module d’Young avec la température (Tableau 36). La croissance
de la conductance a iso-pression selon la température est quant a elle expliquée par la hausse de la
conductivité thermique équivalente a I'interface. Les conductances mesurées sont inférieures a celles
observées dans le cas du TA6V malgré une conductivité thermique supérieure pour I'Inconel 625
ainsi que des rugosités de surface plus faibles.

Cela s’explique en partie par un module d’'Young plus important dans le cas de I'Inconel 625,
particulierement a haute température. Les différences importantes des limites d’élasticité observées
a haute température permettent également d’expliquer ce constat. En effet, la diminution de la
limite d’élasticité a pour conséquence un contact plus « intime » entre les deux matériaux.
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Matériaux Température (°C) 20 400 800
TAGV E(GPa) 110 [106] 85[219] 60 [219]
Re(MPa) 650 [229] 320 [229] 4[229]
E(GPa) 200 [231] 183 [231] 160 [231]
Inconel 625
Re(MPa) 598 [232] 434 [232][233] 392 [232]

Tableau 36 : Modules d’Young (E) et limites d’élasticité (Re) du TA6V et de I'Inconel 625 en fonction de la température

Le module d’Young de I'lnconel 625 est du méme ordre de grandeur que celui de I'inox 310 mais plus
important que celui du TA6V. La décroissance observée avec la température est moins importante
que dans le cas du TAGBV. La limite d’élasticité Re du TA6V est quant a elle trés faible a partir de 600
°C [229] et est de I'ordre de quelques MPa. La thermodépendance de Re dans le cas de I'alliage
Inconel 625 est beaucoup moins significative.

b. Mesures de la RTC sur I'alliage revétu de BN

e Conductance en fonction de la pression de contact

L'effet d’un revétement BN conducteur sur la conductance observée a linterface d’'un contact
Inconel 625-Inox 310 est étudié dans cette partie. Les conductances mesurées en fonction de la
pression de contact a différentes températures d’échantillon sont ainsi présentées sur la Figure 186.
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Figure 186 : Conductance en fonction de la température de I’échantillon et de la pression de contact pour une interface
Inconel 625-BN-Inox310

Une augmentation rapide de la conductance est observée pour des pressions inférieures a 0.5 MPa.
Une évolution quasi-linéaire en fonction de la pression est ensuite observée au-dela. Une croissance
logique de la conductance avec la pression et la température est observée comme précédemment.

e Conductance en fonction de la température de I’échantillon

L'effet de la température sur la conductance a I'interface de I"échantillon revétu de BN et de 'outil
Inox 310 est mis en évidence sur la Figure 187.
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Figure 187 : Conductances en fonction de la température a iso-pression pour un contact Inconel 625-BN-Inox310

Les allures de la conductance en fonction de la température sont tres similaires a celles observées
sans revétement (Figure 184). L'effet de la température est particulierement marqué a haute
température avec une forte croissance observée entre 680 et 780°C. Ceci peut s’expliquer par un
diminution brutale des propriété mécaniques (E et Re notamment) entre 600 et 800°C [234].
Contrairement au cas du TA6V, I'oxydation joue un réle minime et ne change pas significativement

I'allure des courbes a haute température.

e Influence conjuguée de la température et de la pression

Les résultats précédents ont montré une dépendance plus importante de la conductance avec la
température par rapport a la pression. L’effet conjugué de ces deux grandeurs est mis en évidence

sur la Figure 188.
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Figure 188 : Conductance en fonction de la température et de la pression pour un contact Inconel 625-BN-Inox310
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L’évolution de la conductance en fonction de la pression de contact et de la température présente le
méme comportement avec et sans revétement. Ces différences moins importantes observées que
dans le cas du TA6V s’expliquent par une oxydation moins significative. En effet, dans le cas du TA6V,
I’épaisseur importante de la couche d’oxyde (cf. chapitre 3) a pour conséquence une interface
hybride composée de la couche d’oxyde et du revétement BN.

C. Influence du revétement en BN sur la RTC

L'influence du revétement BN sur le contact Inconel 625-Inox 310 est mise en évidence grace a la
comparaison des conductances avec et sans revétement illustrée sur la Figure 189.
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Figure 189 : Influence du BN sur les conductances pour un contact Inconel 625-Inox 310

Pour des pressions inférieures a 1.5 MPa, les conductances mesurées sans revétement a 581°C et
680°C sont supérieures a celles mesurées avec. Comme dans le cas du TA6V, I'explication vient d’une
hausse importante des rugosités de surfaces avec I'ajout du BN (Sa=0.29 pum sans BN et Sa=1.64 um
avec) qui inhibe I'effet d’augmentation de la conductivité thermique équivalente a I'interface. Pour
des pressions supérieures a 1.5 MPa, les rugosités de surface diminuent et les valeurs de
conductances avec revétement sont supérieures a celles observées sans.

A 780°C, la conductance observée avec BN est toujours supérieure a celle observée pour une
interface sans. La chute du Module d’Young du BN ainsi que la différence de conductivité thermique
compensent alors les importantes différences de rugosités de surface observées.

Le BN a donc une influence différente selon le matériau revétu. En effet, dans le cas du TA6V,
I’oxydation joue un réle primordial a haute température et vient inhiber I'effet conducteur du BN.
Cet effet d’oxydation n’est pas observé dans le cas de I'Inconel 625. Ces différences d’interaction
selon le matériau revétu sont illustrées sur la Figure 190.
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Figure 190 : Influence du BN sur la conductance pour des contacts TA6V/BN-Inox 310 et Inconel 625/BN-Inox 310

Cette figure illustre bien la nature plus complexe de l'interface dans le cas du TA6V due a une
oxydation plus importante. La thermodépendance plus importante du module d’Young et de la limite
élastique du TA6V accentue également cette différence de comportement.
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5.3.Mesure de la RTC pour le cas d’'un outil en béton réfractaire

5.3.1. Validation du modele de calcul direct

La résolution numérique inverse de la RTC dans le cas de 'outil béton nécessite tout d’abord une
validation du modele utilisé. Cette validation est donc réalisée sur un contact TA6V-Inox 310 dont les
propriétés thermiques des matériaux en présence (Figure 117) sont connues et dont les
conductances ont été présentées dans la partie 5.2.1.

Cette validation est réalisée pour une température de consigne de 1000°C qui est la méme que celle
utilisée pour la mesure de RTC dans le cas de l'outil béton. La température correspondante sur
I’échantillon de TA6V est de 800°C (Figure 166). Cette validation est réalisée pour 3 pressions de
contact différentes: 0.1, 0.6 et 1.5 MPa. Ces valeurs ont été choisies car elles correspondent a des
points en début, milieu et fin de la gamme de pression étudiée.

a. Conditions aux limites et maillage

Les conditions aux limites du modele sont détaillées dans la partie 5.1.3.b (Figure 161). Les
conductances utilisées aux interfaces sont celles mesurées dans la partie 5.2.1.a. Elles sont rappelées
dans le Tableau 37 :

Pression (MPa) 0.1 0.6 1.5

h (adimensionné) 0.38 0.52 0.60

Tableau 37 : Conductances utilisées pour la validation directe du modele

Le maillage de type quadrangle structuré utilisé est, quant a lui, illustré sur la Figure 191. Il consiste
en 6539 éléments au total dont 4560 éléments sur le barreau inférieur. L'échantillon de TA6V est
maillé par 1080 éléments tandis que 480 éléments ont été affectés a la partie du barreau supérieur
modélisé. Ceci donne une longueur moyenne d’éléments de 0.7 mm pour le barreau inférieur.

Inox 310

TABV =

Isolant

Inox 310 -

Mors
refroidi

Figure 191 : Maillage utilisé pour la validation du modéle direct
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b. Comparaison des températures mesurées et simulées

La distribution de température dans la géométrie ainsi que la comparaison entre les valeurs
expérimentales mesurées par les thermocouples et les valeurs simulées pour une pression imposée
de 0.1 MPa sont présentées sur la Figure 192.
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Figure 192 : Comparaison des températures expérimentales et simulées pour un contact TA6V-Inox 310 a une pression
imposée de 0.1 MPa

Les valeurs de températures simulées et expérimentales montrent un bon accord, particulierement
sur I'échantillon TA6V ainsi qu’au centre du barreau. Le plus gros écart est observé sur le
thermocouple TC2 proche de l'interface. Les comparaisons des températures expérimentales et
simulées pour des pressions de 0.6 et 1.5 MPa sont présentées sur la Figure 193.
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Figure 193 : Comparaison des températures expérimentales et simulées pour un contact TA6V-Inox 310 a des pressions
de 0.6 et 1.5 MPa

Les températures expérimentales et simulées montrent encore une fois un bon accord. Les
différences les plus importantes sont observées sur les thermocouples TC2 et TC5. Les écarts entre
les valeurs expérimentales et simulées sont quantifiés dans le Tableau 38.
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Ecart relatif (%)
Charge (MPa) TC1 TC2 TC3 TC4 TC5
0.1 0.13 4.96 2.19 0.34 3.81
0.6 0.75 4.55 2.77 1.30 451
1.5 0.50 4.15 2.40 1.29 5.00

Tableau 38 : Ecarts relatifs entre les températures expérimentales et simulées

L’écart observé sur la température de I'échantillon TC1 est tres faible avec une différence inférieure a
1% quelle que soit la pression. Les écarts les plus importants sont observés aux thermocouples TC2 et
TC5. Le thermocouple TC2 est proche de l'interface et a proximité de I'embouchure du four tandis
que le thermocouple TC5 est le plus proche de la frontiere inférieure de lisolant. Des pertes
convectives expliquent donc certainement ces écarts plus importants. Des thermocouples
d’ambiance seront donc placés a proximité de ces deux positions afin de mieux prendre en compte
ces conditions aux limites.

5.3.2. Calcul de la RTC BETON pour les deux alliages

Le modeéle ayant été validé par un calcul direct, la RTC pour des contacts métal/béton est déterminée
dans cette partie.

a. Cas de I'alliage TA6V

Les essais ont été réalisés pour des charges comprises entre 0.1 et 4 MPa. Les charges imposées sont
détaillées dans le Tableau 39.

Charge (MPa) | 0.1 0.6 1 1.5 4

Tableau 39 : Charges imposées pour les essais de mesure de la RTC Béton-TA6V

Etant donné que le béton est un matériau moins conducteur que I'inox 310, le contact a été réalisé a
une position plus haute que dans le cas de l'outil inox 310 afin de maximiser la température
d’interface. Le contact a ainsi été réalisé a une position de 50 mm au-dessus de la frontiere
supérieure de l'isolant rigide (cf. Figure 161). De l'isolant rigide Insulfrax® (cf. chapitre 4) a été
découpé et entoure la partie du barreau dépassant. La distribution de température dans I'axe du
barreau est représentée pour une pression de contact de 4 MPa sur la Figure 194.

B Gradient de température pour un contact TA6V-Béton

M 8501 “\..Interfaces
300 800 800
750
700 700
650
200 600 s €00
®  550f ! \
500 > so00f | \
100 5 asof ! \ Barreau inférieur
400 g 400 i \
E 350
300 u
F 300
0 250
200 200
100 150
2 —_ 100
y44[)( P p o 50
50 o ® s s . —
-50
0 100 200 300

Arc length
Figure 194 : Distribution de température dans la géométrie pour un contact TA6V-Béton
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Une décroissance linéaire de la température selon la position est observée sur le barreau supérieur.
Cependant, comme évoqué précédemment le flux dans le barreau inférieur n’est clairement pas 1D
et empéche donc toute régression linéaire. Les RTC aux interfaces sont également clairement visibles
et sont détaillées sur la Figure 195.
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Figure 195 : Distribution de température aux interfaces pour un contact TA6V-Béton

Le gradient de température au sein de I'échantillon TA6V est tres faible, ce qui confirme bien
I’hypothése de solide mince. Les RTC aux interfaces sont clairement mises en évidences avec des
sauts de température de I'ordre de 30°C observés aux interfaces.

L’évolution de la température dans le barreau inférieur présentée sur la Figure 194 a quant a elle
plusieurs régimes : une décroissance rapide de la température sur 150 mm puis une décroissance
beaucoup plus lente jusqu’au mors refroidi.

Ces deux régimes s’expliquent par deux raisons : le fait que la partie haute du barreau inférieur n’est
pas en vis-a-vis de l'isolant rigide, et ce malgré la présence de la nappe isolante ainsi que celle de la
fibre optique blindée trés conductrice par rapport au béton. Afin de mettre en évidence ces
différents régimes, les flux radial et longitudinal sont présentés sur la Figure 196.
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Figure 196 : Flux radial et longitudinal le long du barreau inférieur pour un contact TA6V-Béton

L'effet de la fibre optique ainsi que du dépassement du barreau par rapport a l'isolant rigide est
clairement mis en évidence. Un extremum des flux est ainsi observé a la frontiére des deux
isolations. De plus, le flux radial devient quasi-nul pour des positions au-dela de celle de la longueur
de la fibre optique.

Les différents régimes de température observés sur la Figure 194 s’expliquent donc par ces trois
régimes d’évolution du flux de chaleur conductif. Cela confirme la nécessité d’une détermination de
la conductance par approche inverse car une résolution analytique devient dans ce cas tres
complexe.

Les conductances ont donc été ajustées via un calcul paramétrique réalisé sur Comsol Multiphysics®
afin de faire correspondre les températures mesurées expérimentalement avec les températures
simulées (Cf. équation 80). Un exemple de détermination de la conductance pour une charge de 4
MPa est présenté sur la Figure 197. Les courbes correspondantes aux autres charges sont disponibles
dans I’Annexe 7.
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Figure 197 : Détermination de la conductance par approche inverse pour un contact TA6V-Béton a une charge de 4 MPa

Les valeurs de conductance ont peu d’'impact sur les températures a des positions au-dela de 50 mm
de l'interface. Ce constat s’explique par la faible conductivité thermique du béton ainsi que la
distribution non-linéaire de la température au sein du barreau. La valeur de conductance est donc
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ajustée grace au thermocouple situé a proximité de I'interface (Figure 198).
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Figure 198 : Détermination de la conductance par approche inverse pour un contact TA6V-Béton a une charge de 4 MPa ;
Zoom sur une zone située a proximité de l'interface

Le modele éléments finis est donc suffisamment robuste pour présenter une sensibilité satisfaisante
a l'inversion et donc prédire proprement 'allure du thermogramme a condition que la conductance

implémentée soit la bonne.

Les valeurs de conductance obtenues en fonction de la pression de contact sont présentées sur la

Figure 199.

Position (mm)
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Figure 199 : Conductance en fonction de la pression de contact a T=800°C pour une interface TA6V-Béton

L’évolution de la conductance avec la pression est parfaitement linéaire ce qui corrobore bien les
différents modeéles de la littérature. Les valeurs observées sont plus faibles que dans le cas d’un
contact avec un outil inox 310 (Figure 166). Un facteur compris entre 3 et 4 est ainsi observé a charge
imposée équivalente. Cette importante différence s’explique en partie par une conductivité
thermique supérieure dans le cas de I'outil inox 310 avec un facteur 5 observé mais également avec
des rugosités de surface plus importantes dans le cas de I'outil béton (Ra=6.6 um contre 1.02 um
pour I'inox 310).

La surface du barreau de béton montre également un défaut d’ondulation particulierement élevé de
I'ordre de 20 um, ce qui accentue encore les différences observées entre les deux outils. Le module
d’Young du béton inférieur a celui de I'inox 310 (Tableau 40) permet cependant d’atténuer ces
différences.

Matériau Inox 310 Béton

E (GPa) 130 40 [235]

Tableau 40 : Modules d’Young des deux outils a 800°C

b. Cas de l'alliage Inconel 625

Les essais ont été réalisés pour des charges comprises entre 0.2 et 1.5 MPa. Les charges imposées
sont détaillées dans le Tableau 41.

Charge (MPa) | 0.2 \ 0.6 \ 1 \ 15

Tableau 41 : Charges imposées pour les essais de mesure de la RTC Béton-Inconel 625

Comme pour le cas du TA6V, les conductances ont été ajustées afin de faire correspondre les
températures mesurées expérimentalement et simulées. Un exemple de détermination de cette
conductance a une pression de contact de 1.1 MPa est illustré sur la Figure 200.
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Figure 200 : Détermination de la conductance par méthode inverse pour un contact Inconel 625-Béton a une charge de 1
MPa

L'allure du thermogramme est similaire a celui observé dans le cas du TA6V. Le modéle permet
encore une fois de prédire précisément la distribution de température dans le barreau. Les
thermogrammes correspondants aux autres pressions de contact sont disponibles en Annexe 8. Les
conductances calculées en fonction de la pression de contact sont présentées sur la Figure 201.
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Figure 201 : Conductance en fonction de la pression de contact a T=760°C pour une interface Inconel625-Béton

Comme pour le TA6YV, une évolution quasi-linéaire de la conductance selon la pression est observée.
Les valeurs sont tres inférieures a celles observées dans le cas du TA6V avec un facteur compris entre
2.5 et 2.8 a pression de contact équivalente. Les différences importantes de Module d’Young entre
les deux matériaux ainsi que des limites d’élasticité (Tableau 36) a cette température permettent
d’expliquer ces différences.
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5.4.Conclusion partielle

Dans ce chapitre, les RTC de plusieurs couples de matériaux ont été étudiées. Les résultats obtenus
pour des contacts TA6V-Inox 310 ont montré I'importance significative de I'oxydation dans le cas du
TA6V a haute température. En effet, la couche d’oxyde ajoute une résistance thermique a l'interface
qui a pour conséquence une croissance plus faible de la conductance selon la pression.

L'effet de la pression de contact sur la conductance augmente avec la température grace notamment
a une diminution importante du module d’Young et de la limite d’élasticité ainsi qu’a une hausse de
la conductivité thermique équivalente a l'interface.

L'ajout d’un revétement BN, augmentant fortement les rugosités de surface, a un effet négligeable
sur la conductance pour des températures inférieures a 600°C malgré sa haute conductivité
thermique. La chute de son module d’Young a haute température permet cependant d’augmenter
significativement la conductance. L'effet de I'oxydation vient cependant inhiber cette croissance a
800°C.

Les résultats obtenus pour un contact Inconel 625-Inox 310 ont montré des conductances plus faibles
que celles observés pour le TA6V malgré une conductivité thermique supérieure ainsi que des
rugosités de surface moins importantes.

Le module d’Young plus élevé et moins thermodépendant ainsi qu’une plasticité locale moins
prononcée que dans le cas du TA6V en sont les explications. Le revétement BN diminue la
conductance a basse température (<700°C) et basse pression (<1 MPa).

Comme pour le cas du TA6V, la hausse significative de la rugosité de surface est responsable de cette
baisse. La chute du module d’Young du BN associée a I'augmentation de la conductivité thermique
équivalente de l'interface a haute température amenent alors une augmentation de la conductance
par rapport a un contact sans revétement. Il est également a noter que la faible épaisseur de couche
d’oxyde dans le cas de I'Inconel 625 n’interfére pas avec la couche de BN.

Les résultats obtenus avec l'outil béton ont montré quant a eux des valeurs de conductances
significativement plus basses que pour 'outil Inox 310. Une conductivité thermique plus basse ainsi
gue des rugosités de surface plus importantes expliquent cet écart important.

Les conductances observées dans le cas du TA6V sont également supérieures a celles mesurées dans
le cas de I'Inconel 625. Ceci s’explique encore une fois par I'importante différence des modules
d’Young de ces deux matériaux a haute température.

De maniere générale, la présence de la fibre optique conductrice perturbe significativement la
distribution de température dans le barreau de béton. Mais, la robustesse du modéle permet
cependant de I’évaluer de manieére précise.
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Conclusion générale

Deux grandeurs primordiales pour les procédés de mise en forme a haute température ont été

étudiées dans ce manuscrit : I'émissivité et la RTC. La rareté et la dispersion des données observées
en littérature ont conduit au développement de nouveaux bancs expérimentaux afin d’identifier ces
propriétés a haute température.

Un banc de mesure d’émissivité (BMEIR) utilisant le principe de la méthode directe a ainsi été
développé via le dimensionnement des éléments constituants (lampe, porte-échantillon...) avec pour
objectif de disposer d’un outil simple, versatile (atmospheére, rampe de température, cyclage...) et
peu encombrant. Une sélection rigoureuse des détecteurs a permis de mesurer des émissivités
spectrales dans trois bandes spectrales mais également de calculer une émissivité intégrée malgré la
discontinuité des spectres.

La difficulté principale, lors de I'utilisation de ce banc, a été I'impact et la prise en compte des signaux
parasites sur la mesure. Ces signaux ont été évalués dans le proche IR grace a un échantillon de
platine poli. Un manchon a été utilisé afin de les supprimer pour les mesures par thermographie dans
le moyen IR. Le banc BMEIR a ainsi été validé grace a un matériau de référence peu
thermodépendant qu’est le platine. Les résultats obtenus ont montré un bon accord avec des
mesures obtenues par méthode indirecte grace a un spectrometre Bruker® Vertex 70 et avec des
données issues de la littérature.

Les émissivités spectrales et intégrées du TA6V et de I'Inconel 625 entre 600 et 1000°C ont ensuite
été mesurées sur le banc BMEIR. Les temps de chauffage ont été choisis en concordance avec des
cycles typiques de formage SPF par chauffage IR. Durant ces essais, les effets de semi-transparence
de la couche d’oxyde de TA6V a 700°C ont été mis en évidence. Le point de Christiansen de I'alumine
a haute température a également pu étre identifié. Globalement, les résultats obtenus sur la TA6V
ont montré une importance significative de I'épaisseur de couche d’oxyde sur I’émissivité. Les
effets de semi-transparence n’ont pas été observés dans le cas de I'Inconel 625. L’opacité forte de la
couche d’oxyde malgré des épaisseurs trés faibles explique ce constat.

Les comparaisons avec le moyen de référence (spectrometre Bruker®) ont montré un bon accord a
haute température (= 800°C) dans le cas du TA6V et des écarts plus importants pour T<800°C.
Inversement, les mesures sur I'Inconel 625 ont montré un bon accord jusqu’a 800°C et des écarts
plus significatifs au-dela. Les écarts observés dans la bande Il, se répercutant sur le calcul d’émissivité
intégrée, expliquent ces différences.

Plusieurs sources d’erreurs ont été identifiées :

o des échantillons différents pour chaque bande spectrale,

e |'oxydation amenant des pics hors des zones de mesure dans le moyen IR,

e moyens de mesure totalement différents a chaud (BMEIR donc méthode directe) et a froid
(IR-TF BRUKER® méthode indirecte).

Concernant la mesure de RTC, un banc de mesure utilisant la méthode conventionnelle a également
été développé pour des hautes températures. Les éléments constitutifs du montage (machine de
traction, mors, four) ont été sélectionnés afin de garantir le meilleur alignement possible et un
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controle précis de la contrainte imposée. Le dimensionnement des échantillons a été guidé par la
minimisation du flux radial. Afin de bien maitriser les conditions aux limites et se rapprocher d’'un
flux 1D, un soin particulier a donc été apporté au dimensionnement de I'isolation thermique.

L'instrumentation est différente selon le couple de matériaux étudié :

e dans le cas métal/métal, la température de I’échantillon a été mesurée par thermocouple.

e Dans le cas béton/métal, un pyrometre doté d’une fibre optique traversant le barreau a été
utilisé.

e Les barreaux inférieurs ont été équipés d’un peigne de thermocouple pour I'évaluation du
flux dans les deux cas.

Les calculs réalisés ont montré une faible influence du diamétre et de la position des thermocouples
sur le champ de température. Par contre, la fibre optique change complétement I'allure du champ de
température dans le barreau de béton avec une forte augmentation du flux radial observée. Une
résolution par approche inverse a donc été mise en ceuvre dans le cas d’un outil béton tandis
gu’une résolution analytique correspondant a une distribution de température 1D s’est avérée
suffisante pour I’outil Inox 310.

Ce banc de mesure a ensuite permis d’étudier plusieurs contacts différents.

e L’'importance significative de I'oxydation et donc du temps de chauffage sur la conductance
pour un contact TA6V-Inox ont été mis en évidence.

e Ce méme temps de chauffage affecte également la nature de I'accostage avec I’apparition
de viscoplasticité pour des temps suffisamment longs.

e Les diminutions tres fortes du module d’Young et de la limite d’élasticité avec la
température ont pour conséquence un effet plus important de la pression a haute
température.

e (Cette importance du module d’Young sur la conductance est confirmée par les mesures
réalisées sur I'interface Inconel625-Inox310. En effet, les conductances mesurées sont moins
fortes que celles observées avec le TA6V malgré une conductivité thermique supérieure et
des rugosités de surface moins importantes. Une thermodépendance moins importante du
module d’Young ayant pour conséquence un contact moins intime en est |'explication.

L'effet des rugosités de surface est particulierement mis en évidence avec I'ajout d’un revétement en
BN a linterface. En effet, pour des températures inférieures a 600°C, I'effet de ce lubrifiant trés
conducteur sur la conductance d’un contact TA6V-Inox est négligeable. Ce résultat s’explique par
I'augmentation significative des rugosités de surface. La chute du module d’Young du BN a haute
température permet cependant d’augmenter la conductance a l'interface. L'effet de la conductivité
thermique est alors mis en évidence avec des conductances supérieures observées avec revétement.

201



De maniére générale, ces essais réalisés avec un outil Inox ont montré la dépendance simultanée de
la RTC a de nombreux parametres :

e 1) la pression de contact

e 2)I'état de surface

e 3)latempérature

e 4)|'oxydation (épaisseur de couche)

e 5)le temps de chauffage (viscoplasticité, oxydation)

e 6)la conductivité thermique (échantillon, outil, oxyde, air, BN)

e 7)le module d’'Young

e 8) la limite élastique (ces deux derniers paramétres 7 et 8 pouvant étre eux-mémes trés
thermodépendants)

Il est aussi apparu clairement que le développement de modeéles prédictifs de RTC pour ce genre de
contact complexe nécessite la mise en place d’approches largement plus poussées que celles issues
des théories du contact de Hertz. Une modélisation de la RTC pour ce type contact impliquerait donc
la prise en compte de tous ces parametres et donc un travail conséquent de développement et
d’identification dans le futur.

Néanmoins, les valeurs de conductances mesurées dans le cas d’'un contact TA6V-inox 310 avec du
BN a l'interface ont été implémentées comme donnée d’entrée dans un modele prédictif de formage
superplastique développé par un partenaire industriel. Le cycle de formage SPF calculé a été validé
expérimentalement et confirme donc la validité et la cohérence des mesures de RTC réalisées.

Four consecutives IR formed sheets before chemical milling and final timming

Figure 202 : Toles formées avec les valeurs de RTC de I’étude implémentées|3]

La présence de la fibre optique dans le cas de I'outil béton a imposé une détermination de la RTC par
approche inverse. La robustesse du modele ainsi que la maitrise des conditions aux limites ont
permis de déterminer la conductance de maniere précise. Les conductances observées dans le cas de
I'outil béton sont tres inférieures a celles mesurées avec l'outil Inox. L'effet de la conductivité
thermique mais surtout de I'état de surface (rugosités de surface et défauts d’ondulation plus

importants) expliquent ces différences d’ordres de grandeur.

Les travaux présentés dans ce manuscrit ont donc permis la réalisation de deux bancs de mesure
permettant de mesurer deux grandeurs complexes a caractériser a haute température. Ces deux
bancs ont donné des résultats encourageants et ont été validés avec un moyen de mesure de
référence pour I'émissivité et par le bais d’un cas industriel dans le cas de la RTC.
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Perspectives

Les travaux présentés dans ce manuscrit ont montré des résultats prometteurs pour la mesure de

propriétés réputées complexes et difficiles a déterminer a haute température. De nombreuses
perspectives a la fois techniques (optimisation des bancs de mesure..) mais également plus
fondamentales (impact de l'oxydation sur les propriétés...) peuvent étre identifiées. Elles sont
présentées ici selon trois thémes que sont la mesure d’émissivité a haute température, la mesure de
la RTC HT et enfin I'intégration de ces valeurs a un calcul thermomécanique.

1. Perspectives sur le banc de mesure BMEIR
1.1. Optimisation du banc de mesure

Les perspectives d’amélioration du banc de mesure concernent principalement I'instrumentation et
la contribution de I'environnement dans le signal mesuré. En effet, la prise en compte du signal induit
par le porte-échantillon s’avere complexe (Cf. Partie 2.1.3.d) tandis que la discontinuité des spectres
peut amener des erreurs d’interpolation pour les matériaux oxydés (Cf. Conclusion partielle 3.3).

e Minimisation du signal parasite

Les mesures d’émissivité sur le platine réalisées dans le MIR ont montré que l'insertion d’un
manchon froid permettait de réduire significativement le signal parasite. Les limites de cette
correction ont cependant été montrées avec les mesures sur le TA6V et I'Inconel 625 dans le MIR ne
permettant pas une insertion a chaque point de mesure. La solution optimale est donc de disposer
d’un manchon refroidi, thermiquement stable et peu réfléchissant. Un prototype en Inconel 718

présenté sur la Figure 203 a été congu dans ce sens.

=

Figure 203 : Manchon refroidi avec circulation interne d’eau

Ce manchon a été mis en ceuvre par fabrication additive SLM [236] en utilisant une machine SLM
125HL. Il est refroidi grace a une circulation d’eau interne dans un serpentin de tubes rectilignes. Il
est revétu de peinture Pyromark® dans sa partie interne afin de minimiser sa réflexion. Ce manchon
permettra de simplifier considérablement la mesure d’émissivité puisque celle-ci se résumera alors a
sa forme la plus simple (Cf. équation (7)).

e Discrétisation des bandes spectrales MIR

L'oxydation des métaux fait apparaitre des bandes d’absorption dans le spectre plut6t monotone du
métal non oxydé. Dans I'hypothése ol ces pics d’absorption se développent hors des bandes de
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détection ([2.5-3]um ou [5-10]um), I'impact sur I’émissivité totale peut étre important. Un meilleur
échantillonnage spectral permettra d’améliorer l'interpolation du spectre et donc de diminuer
I'incertitude. L'utilisation de barrettes pyroélectriques (Figure 204) a donc été choisie afin de couvrir
les bandes Il et Ill. Elles présentent également I'avantage d’un co(t moindre par rapport a des
caméras IR équipées de filtres.

PYREQS
PYi28La -8

Figure 204 : Barrette pyroélectrique PYREOS® en fonctionnement

Les barrettes sélectionnées sont constituées de 128 détecteurs en ligne permettant une mesure de
flux dans les bandes [2.5 ; 5] et [5.5; 11]um.

Bande spectrale Bande NIR BI Bande MIR BII Bande MIR BIlI
Mesure du flux Spectrometre Barrette PYREOS® Barrette PYREOS®
NeoSpectra® PY-LAS-128 PY-LAS-128
Bande spectrale (um) [1.3; 2.5] [2.5; 5] [5.5; 11]

Tableau 42 : Détecteurs équipés sur le banc BMEIR (future configuration)

Ce choix de détecteurs permet donc d’avoir un spectre quasi continu entre 1.3 et 11 um. La
discontinuité du spectre est en effet réduite a une bande de 0.5 um entre 5 et 5.5 um. Ces
discrétisation et extension de la bande spectrale de mesure vont permettre un calcul plus précis de
I’émissivité intégrée. Elles vont également permettre de détecter les pics spectraux apparaissant en
cours d’oxydation, ceci dans l'optique d’une meilleure compréhension et quantification de ces
phénoménes.

1.2. Potentialités du banc de mesure BMEIR

L'un des atouts principaux du banc BMEIR est sa versatilité a la fois sur le cycle thermique subi par
I’échantillon (rampe, température maximale...) et sur lI'atmosphére (air, vide). Cette versatilité
permet d’ouvrir de nombreuses potentialités au-dela de la mesure d’émissivité :

e Mesure de chaleur spécifique : les vitesses de chauffe sont suffisamment élevées pour

approximer la réponse thermique de I’échantillon a une réponse de type échelon de flux. La

. . . N . aE N

pente a 'origine p s’écrit dans ce cas de la maniére suivante : p = o aveca I’'absorptivité
P

de la pastille, m sa masse, Cp sa chaleur spécifique et E I’éclairement en W.m™. La difficulté

est de déterminer I'éclairement qui est une fonction de I'état de surface de I'ellipse mais

aussi du vieillissement de la lampe. En prenant un matériau de référence dont les propriétés

thermiques et optiques sont connues (Platine, Tantale), il est possible de s’affranchir de

I’éclairement en faisant un rapport des pentes. A éclairement équivalent, la chaleur
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spécifique d’un échantillon quelconque (Cp..) se rameéne donc a I'expression suivante :

Pref-®ech-Mref-CD . :
CPocp = —2L—erel 271e] | e BMEIR devient alors un moyen de mesure du Cp en fonction
Pech-Mech-Aref

de la température.

e Choc thermique: les vitesses de chauffe conséquentes pour un échantillon suspendu

(>100°C/s) permettent d’étudier I'impact d’un choc thermique important appliqué. Des
changements de phase peuvent étre ainsi étudiés qu’ils soient Solide/Solide, Solide/Liquide.
Un champ applicatif aux procédés de mise en forme en phase semi-solide (semi-solid die
casting notamment), ol la connaissance précise de la thermique s’avere fondamentale [237],
peut donc étre ouvert.

e Etude de cinétiques d’oxydation : les campagnes d’essai réalisées sur le TA6V et I'Inconel

625 ont permis de lier I'émissivité a une épaisseur de couche d’oxyde. Ce moyen de
chauffage permet de chauffer I’échantillon de maniere homogéne avec une tres grande
flexibilité et simplicité par rapport a un four résistif. Des études de cinétiques d’oxydation
sont donc possibles (essais interrompus, paliers, rampes..) et ceci sous différentes
compositions d’atmospheére. La caractérisation physico-chimique abordée dans le chapitre 3
doit donc étre approfondie afin d’affiner les liens entre couche d’oxyde et propriétés
optiques.

e Application aux matériaux céramiques: les températures atteintes dans le cas d’un

échantillon suspendu sont suffisantes pour atteindre les températures de travail de
nombreuses céramiques réfractaires.

2. Perspectives sur le banc de mesure de la RTC

2.1. Optimisation du banc de mesure

Le banc de mesure présenté dans ce manuscrit a permis d’obtenir des résultats cohérents et
d’étudier des contacts différents a haute température. Des ajustements de la méthode sont
cependant nécessaires pour atteindre des températures plus élevées, simplifier la méthode et la
rendre plus versatile.

e Alignement: Il a été montré dans le chapitre 5 que la prise en compte des effets de
parallélisme et de gauchissement était primordiale pour une bonne prédiction de la RTC. Le
contréle de I'alignement et du parallélisme des barreaux doit donc étre affiné.

e Remplacement de la machine de traction: les pressions induites par le formage

superplastique sont suffisamment faibles pour une application de la force grace a un systeme
de masses. Cette adaptation permettrait de réduire significativement I'encombrement du
banc et s’affranchir des contraintes inhérentes aux machines de traction (taille de la zone de
travail, précision des cellules de charge aux faibles contraintes, régulation et réglage des PID,
mais aussi les problématiques de disponibilités/planning existantes dans de nombreux
laboratoires).
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Chauffage : le chauffage résistif utilisé est limitant sur plusieurs points : 1) les temps d’essais
longs, 2) lisolation impérative pour atteindre des températures suffisantes a l'interface. Le
chauffage IR serait une alternative intéressante et permettrait de se rapprocher des
conditions expérimentales de mise en forme. Cette approche est déja utilisé avec succes sur
des essais de traction dans plusieurs laboratoire et semble prometteuse dans le cadre
applicatif des mesure de RTC [238].

Instrumentation : les mesures de RTC réalisées dans le cas d‘un outil béton ont montré de

bon résultats malgré la présence de la fibre optique. L'adaptation de cette méthode aux
matériaux métalliques est donc envisageable et permettrait d’avoir la température de téle
sans thermocouple. L’adaptation du chauffage permettrait également de supprimer
I'isolation de la partie basse et donc de mesurer le champ de température du barreau
inférieur par thermographie IR. Des mesures en régime transitoire sont dés lors possibles.

2.2. Perspectives sur les essais de mesure

Mesures sous atmosphére /vide : les mesures sous atmosphére neutre permettrait de se

rapprocher des conditions expérimentales de certains procédés de formage a chaud. Les
mesures sous vide permettraient de supprimer I'effet de I'oxydation et donc une étude
simplifiée du contact. Les mesures sous atmosphére nécessitent cependant une optimisation
de la méthode de chauffage et probablement de quitter I'environnement machine de
traction (Cf. points au-dessus).

Physique du contact : les résultats obtenus sur la RTC ont mis en évidence les nombreux

paramétres l'influencant simultanément. Une étude plus approfondie du contact prenant en
compte les effets de viscoplasticité et d’oxydation semble incontournable dans I'optique
d’une modélisation de la conductance aux hautes températures (et ceci pour la plupart des
matériaux métalliques).
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Annexe 1 : Compléments et définitions

sur les échanges radiatifs

Dans cette annexe, quelques compléments et définitions sur les propriétés radiatives et les échanges

de chaleur par rayonnement sont apportés.

a. Spectre électromagnétique

Tout corps ayant une température supérieure a 0 Kelvin émet un rayonnement thermique[98]. Les
ondes électromagnétiques responsables de ce transfert thermique par rayonnement se propagent a
la vitesse de la lumiére (c=2.998*10° m.s) et sont généralement exprimées en nombre d’ondes (cm”
') ou en longueur d’onde A (um).

Picométre Nanométre | Micrométre Millimétre Metre Kilcmétrel

Rayons y Rayons X

proche moyen long

0,4pum 0,78um  3um S0um 1000 pm

Figure 205 : Spectre électromagnétique selon la norme NF ISO 20473 [239]

Il est a3 noter que dans les conditions terrestres usuelles, la plage spectrale du rayonnement
thermique est comprise entre 0.78 et 100 um [240] ce qui correspond a un rayonnement
majoritairement émis dans l'infrarouge et également en partie dans le visible pour les hautes
températures.

b. Flux surfacique radiatif

Dans le cas d’un échange entre surfaces, il existe plusieurs types de flux surfaciques (émis, recu,
réfléchi...). L'exitance abordée dans le chapitre 1 correspond a un flux émis par une surface dans le
demi-espace et I'ensemble du spectre électromagnétique a une température donnée. Cette exitance
peut étre définie par la relation suivante :

_ d¢émis 2 (88)

Avec d¢gmis le flux de chaleur émis en Watt par un élément de surface dS. Une exitance
monochromatique peut également étre définie de la maniére suivante :

M; = = W.m™ 2. um™1 (89)
L’éclairement £ représente quant a lui le flux regu (d¢ye, ) par unité de surface réceptrice (dS), en

provenance de I’ensemble des directions.
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d¢regu (90)
E=——— enW.m™?
ds
Comme pour 'exitance, un éclairement monochromatique peut étre défini.
dE (91)
Ey=— enW.m 2% pum™?

Dans un calcul de transfert de chaleur de surface a surface, il est nécessaire de prendre en compte
I’ensemble du flux de chaleur quittant une surface. Une grandeur appelée radiosité (/) représentant
la densité de flux (d¢partans ) Quittant une surface (dS) toutes causes confondues a donc été définie.
Elle est définie de la maniére suivante :

J = partant (92)
ds
Ce flux surfacique est une grandeur fondamentale utilisée notamment dans la méthode des

enW.m™2

radiosités permettant de caractériser un échange radiatif entre plusieurs surfaces a I'équilibre
thermique [98][241][242]. En considérant une surface S a une température T, de réflectivité p, la
radiosité peut étre schématisée de la maniére suivante :

M(T)

€ p QA

Figure 206 : Représentation schématique de la radiosité

La radiosité peut donc s’écrire de la maniére suivante :

J=M+p+E enW.m™2 (93)
c. Absorptivité d’'une surface

L'absorptivité d’une surface est la propriété radiative caractérisant la part absorbée du flux radiatif
recu par cette méme surface. Comme pour I'émissivité, cette grandeur dépend a la fois de la
direction et de la longueur d’onde. L'absorptivité directionnelle spectrale est donc définie par le
rapport du flux absorbé d3¢;, sur le flux incident d3¢], dans une direction donnée.

d3¢la
PPja
Comme pour I'émissivité, I'absorptivité totale hémisphérique peut étre déduite des relations

a’(A,T) = (94)

d’interdépendance :
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;nzo fooo a’(A,T) * L°(A, T) * cos0,d Q ,.dA

éfzo fooo LO(A,T) * cos6,d Q ,.dA

Comme pour les émissivités, les absorptivités sont comprises entre 0 et 1.

a®(T) = (95)

d. Réflectivité d’une surface

Contrairement a [’émissivité et |'absorptivité, la réflectivité a un aspect bidirectionnel. La
représentation du phénomeéne de réflexion doit donc prendre en compte a la fois les directions
d’incidence et de réflexion.
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Figure 207 : Représentation schématique du phénomeéne de réflexion

Le paramétre fondamental permettant de caractériser la réflexion en liant les deux directions est la
BRDF (Bidirectionnal Reflectance Distribution Function)[33]. Elle est définie de la maniére suivante :

_ dL} _ dL}
fra = dE, L} cos8;dQ;

Toutes les réflectivités (totale, directionnelle hémisphérique spectrale...) peuvent étre définies a

partir de ce parameétre. La réflectivité directionnelle hémisphérique spectrale s’écrit par exemple de

ensr-! (96)
la maniere suivante :

P, TY, = f £, cos6,d, (97)
0

Les autres réflectivités peuvent étre obtenues par intégration de cette relation.
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e. Transmittivité

Comme pour la réflexion, la transmission a un aspect bidirectionnel. Le parameétre fondamental

contenant toute I'information est la BTDF (Bidirectionnal Transmission Distribution Function) [243].
Ce parametre permet de relier les directions d’incidence et de transmission.
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Figure 208 : représentation schématique du phénomeéne de transmission

La BTDF est donc définie de la maniére suivante :

; dLj dLj 9 (08)
= =— en sr
T dE, L} cos6;dQ;

Toutes les transmittivités sont calculables a partir de ce parametre. La transmittivité hémisphérique
spectrale s’écrit notamment de la maniére suivante :

(A, T, = f fiz €050,dQ,
n

(99)
La transmittivité totale sera calculée par intégration a partir de cette relation.
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f. Bilan radiatif
Soit un corps soumis a un flux incident d¢; sur sa face avant :

ddo; (flux incident)
do, (flux réfléchi)

/

do, (flux absorbé)

dd, (flux transmis)

Figure 209 : Bilan radiatif

D’apres le principe de conservation de I'énergie, la relation suivante peut étre écrite :

dpg +do, +dop, = de; [W] (100)
En divisant cette relation par d¢; , la relation suivante dite 1° loi de Kirchhoff peut étre obtenue :

at+p+t=1 (101)
g. Deuxieéme loi de Kirchhoff

La deuxieme loi de Kirchhoff découlant de la physique fondamentale indique que la capacité d’un
matériau a émettre et celle d’absorber le méme rayonnement sont liées. A [I'équilibre
thermodynamique local[98], cela se traduit par la relation suivante :

eWT)=a" (A7) (102)
h. Corps gris

Un corps opaque est dit gris si son émissivité ne dépend pas de la longueur d’onde. L'émissivité
présente alors une dépendance uniquement directionnelle. D’apres la deuxieme loi de Kirchhoff, les
relations suivantes peuvent étre écrites pour un corps gris :
{sf(;t, T)=a’(A,T) =€ (T) = a’ (T) (103)
eA,T)=aA,T)=¢e(T)=a(T)
i. Corps lambertien

Un corps, dont la luminance est indépendante de la direction quelle que soit la longueur d’onde, est
dit lambertien. Ce type de corps émet donc de maniere isotrope et homogene. D’apreés la deuxieme
loi de Kirchhoff, les relations suivantes peuvent étre écrites pour un corps lambertien :

{sf(a, T)=a"ALT)=e,T) =a(l,T) (104)

e'(T) = a"(T) = &(T) = a(T)
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Annexe 2: Calcul du coefficient

d’échange convecto-radiatif

Le calcul du coefficient d’échange convecto-radiatif utilisé dans le calcul de lancer de rayons de la
partie 1.2.1.c du chapitre 1 est détaillé dans cette annexe. L'échange avec l'environnement est
I’addition simultanée d’un échange convectif et d’un échange radiatif avec de I’environnement a une

température (Tamp). Le coefficient d’échange global h, s’écrit donc de la maniére suivante :
hg = heony + Ryga  enW.m™2. K1 (105)

Avec h.,y,, le coefficient d’échange convectif et h,,4 le coefficient d’échange radiatif. Chacun de ces
coefficients doit donc étre calculé afin d’évaluer le coefficient d’échange global.

1. Calcul du coefficient d’échange convectif

La convection naturelle est un phénomene physique qui se produit lorsqu’un gradient thermique
créé un mouvement dans un fluide. En général, le fluide s’échauffe au contact d’une paroi chaude, ce
qui induit une diminution de sa masse volumique et donc un mouvement par poussée d’Archimede.
La convection naturelle est généralement caractérisée par 4 nombres adimensionnels [79] :

e Le nombre de Prandlt

o (106)

v
a k

Avec v la viscosité cinématique du fluide en m*s™, a la diffusivité thermique du fluide en m%s™, u la
viscosité dynamique du fluide en Pa.s, Cp la chaleur spécifique du fluide en J.kg".K"' et k la
conductivité thermique du fluide en W.m™.K™.

Le nombre de Prandlt permet de comparer les effets dynamiques aux effets thermiques dans un
écoulement de type couche limite.

e Le nombre de Grashof

_ g.B. (Tp - Tamb)'L3 (107)

Gr
V2

Avec : g=9.81 m.s™ 'accélération de la pesanteur, f3 le coefficient de dilatation du fluide en K™, Tp |a
température de la paroi en °C, Tymp la température du fluide loin de la paroi en °C, L la longueur
caractéristique de I'’écoulement en métres.

Le nombre de Grashof correspond au rapport des forces de gravité sur les forces visqueuses.
e Le nombre de Rayleigh

Ra = Gr.Pr (108)
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Le nombre de Rayleigh est, par analogie au nombre de Reynolds pour la convection forcée, la
grandeur permettant de déterminer la nature de I'écoulement. En pratique, un écoulement est
généralement considéré laminaire pour Ra<10°. Il existe un nombre de Rayleigh critique [244]
(Rac=1700) sous lequel la convection ne peut plus s’opérer. Le fluide est alors compléetement
immobile et seul un transfert par conduction persiste.

e Le nombre de Nusselt

Nu=— (109)

Avec : h le coefficient d’échange convectif en W.m™2.K™, L la longueur caractéristique de la géométrie
de I'écoulement en métres et k la conductivité thermique en W.m™.K™.

Le nombre de Nusselt permet de caractériser I’échange de chaleur entre le fluide et la paroi.

Il existe de nombreuses corrélations permettant de déterminer le coefficient d’échange convectif a
partir de ces nombres. Les relations sont en général sous la forme :

Nu = C.Ra™ (110)

Les valeurs de coefficients C et m dépendent de la nature et de la géométrie de I'écoulement. Celles-
ci sont données pour des cas classiques dans le tableau suivant :

Géométrie Ra I m
Plaque verticale 1094'1053 0.59 0.25
10°-10 0.021 0.4
Facilsaquue; Icerl:arjddeume 2.10%810° 0.54 0.25
. 8.10°-10 0.15 0.33
horizontale
Face inférieure d’une
plaque chaude 10°-10" 0.27 0.25
horizontale

Tableau 43 : Corrélations en convection naturelle[79][78]

Le coefficient d’échange convectif dans le cas d’un échantillon positionné horizontalement peut donc
étre calculé grace aux relations suivantes[79] :
1
(0541 RY, _
— ~ 26 W -m “K " pour la surface supérieure

heonv = 1 (111)

0.27 kR,
— ~ 13 W -m 2K~ pour la surface inférieure

2. Coefficient d’échange radiatif

Le coefficient d’échange radiatif est calculé par linéarisation du flux radiatif. En effet, le flux de
chaleur par rayonnement échangé entre une surface et son environnement est exprimé de la
maniére suivante :

¢ =eS.0.(T* —Tomp*) W] (112)
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Avec : Tp la température du corps en Kelvin, Tamb la température de I'environnement en Kelvin, &
I’émissivité du corps, S la surface d’échange en m’. Le flux radiatif peut également s’écrire de la
maniére suivante :

¢ = hrqa-S. (Tp — Tamp) (W] (113)
Avec:

€0 (T — Tatmp)
hraa = —p—7

p amb

[W.m 2. K] (114)

Le coefficient d’échange radiatif calculé est de = 113 W. m~2.K~! en considérant une émissivité de
0.5. Le coefficient d’échange radiatif est donc prépondérant par rapport au coefficient d’échange
convectif ce qui est logique au vu des températures étudiées qui favorisent d’avantage un transfert
radiatif.
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Annexe 3 : Choix de la référence pour

le corps noir de transfert du banc
BMEIR

Deux configurations ont été envisagées pour la gé¢ométrie du corps noir de transfert. Le choix de la

référence est détaillé dans cette annexe.

1. Développement des corps noirs de transfert

1.1. Revétement du corps noir de transfert « cavité »

La géométrie du corps noir de transfert a été détaillée dans la partie 2.1.1.b du chapitre 1. Des
précisions sont apportées ici sur la peinture « pyromark ®» utilisée pour maximiser I'émissivité de
parois. L'épaisseur minimale de dépot a été déterminée en comparant les émissivités spectrales de
plusieurs échantillons d’acier inoxydable ayant chacun une épaisseur de revétement différent. Ces
mesures d’épaisseur de revétement ont été faites par un appareil de mesure par courant de Foucault
[245] FISCHER® ISOSCOPE FMP10. L’émissivité spectrale pour ces différentes épaisseurs de
revétement est présentée sur la Figure 210 :

1 -
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é | —— 35 microns
LLl 0.6 47 microns
55 microns
0.5 : . . !
0 5 10 15 20

Longueur d' onde (um)
Figure 210 : Emissivité spectrale de la peinture Pyromark® en fonction de I'épaisseur de couche déposée

L’émissivité spectrale augmente avec I'épaisseur de la couche de peinture pour atteindre une valeur
stabilisée autour de 50 um. Ces différences importantes observées sont dues a une couche de
peinture suffisamment fine pour s’avérer semi transparente. La stabilisation de I'émissivité spectrale
de la peinture indique une couche de peinture devenue totalement opaque. Une épaisseur minimale
de 55 um correspondant est donc fixée (condition d’opacité). Une émissivité totale de 0.91 est
calculée pour cette épaisseur.

1.2. Echantillon avec revétement émissif

La solution la plus simple pour le revétement est d’appliquer une peinture noire haute température.
Cependant, I’échantillon était soumis a des vitesses de chauffe et de refroidissement assez
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conséquentes. Un vieillissement rapide de la peinture et surtout un écaillage en cours d’essai ont été
observés. De plus, pour un échantillon plan, il n y a pas d’effet cavité pour compenser I'effet de
|’écaillage contrairement a la configuration cylindrique.

A I'opposé, pour une géométrie plane simple, un procédé original de texturation de surface par laser
[246] est utilisable et a donc été testé pour maximiser I'émissivité de I’échantillon. Ce procédé
développé par Alphanov® consiste a utiliser un laser pour créer des microcavités coniques en surface
se comportant comme des puits de lumiere. L'émissivité est de ce fait trés augmentée avec des
valeurs obtenues de 0.95 pour le titane pur dans le proche infrarouge.

Le choix de I’échantillon a texturer est un échantillon d’Inconel 718 avec une épaisseur de 4mm.
Cette épaisseur a été choisie afin de pouvoir souder un thermocouple sur la tranche de I’échantillon.
L'aspect de la pastille d’Inconel 718 texturée peut étre observé sur la Figure 211.

Figure 211 : Photographie de la pastille d’Inconel 718 texturée

Cette position du thermocouple qui ne correspond pas a la position de mesure du flux sur
I’échantillon peut entrainer une erreur sur la température de mesure. Un essai de chauffage a pleine
puissance sur une pastille d’Inconel 718 avec un thermocouple soudé au centre et un autre soudé sur
la tranche a donc été réalisé afin d’estimer le gradient entre la zone de mesure du flux et la position
du thermocouple(Figure 212).

1500 T T r T
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Figure 212 : Gradient thermique entre la zone centrale et la tranche sur la pastille en Inconel 718 texturée
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La température maximale atteinte est de 1216°C au centre de la pastille. Un écart maximal de 22°C
est observé entre les thermocouples placés au centre et sur la tranche. Cet écart est supérieur a
|’écart maximal admissible défini dans la partie 1.2.2.c du chapitre 1.

Les valeurs cibles de températures sont atteintes mais le gradient thermique va induire une erreur
importante dans le proche IR. Une correction sur la température sera donc nécessaire en cas de
sélection de cette référence.

2. Comparaison entre le corps noir de transfert cavité et la pastille texturée

Les deux références sélectionnées ont été comparées a un corps noir de laboratoire (Land® P1200 B)
entre 600 et 900°C qui correspond a la limite de température d’utilisation de la peinture sans
dégradation préconisée par le fabricant. Le fond choisi pour le corps noir de transfert est le fond plat
afin de n’avoir que I'effet du revétement.

Les deux références sont comparées par rapport au corps noir en utilisant une caméra MIR Bl
SC7000. Les signaux émis par les trois entités ainsi qu’une émissivité apparente calculée en faisant le
rapport entre les signaux émis par les deux références et le corps noir sont représentés sur la Figure
213.
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<DE S 091 + Pastille texturée
i )
=4 4 @
S £0.85
53 % w +
9] 4
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+
1 1 . i ] ]
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Température (°C) Température (°C)

Figure 213 : a. Comparaison des signaux émis par les différentes références, b. Emissivité sur la bande Il pour les deux
références

L’émissivité du corps noir de transfert « cavité » est assez proche de celle du corps noir de
laboratoire avec des valeurs supérieures a 0.95 au-dela de 700°C. Ces valeurs rejoignent celle
calculée par la formule de Gouffé dans le chapitre 2. Cela démontre aussi que les hétérogénéités de
température ne jouent pas un role prépondérant dans cette configuration particuliére.

Concernant la pastille texturée, I'’émissivité chute drastiquement par rapport aux valeurs observées
dans le proche IR avant chauffage. Cela peut s’expliquer en partie par I'oxydation qui bouche les
cones en surface et supprime donc I'effet « puits de lumiere ». Des images de la surface de la pastille
texturée prises avant et apres chauffage a 900°C sur un microscope Dino-Lite® confirment d’ailleurs
ces observations (Figure 214).
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Figure 214 : Photographies de la surface de la pastille texturée avec un grossissement de 130 : a. avant chauffage ; b.
apres chauffage a 900°C

La pastille texturée ne peut donc pas étre utilisée comme référence corps noir pour le banc de
mesure. Le corps noir de transfert cavité présente, quant a lui, des valeurs d’émissivité assez hautes
mais devra quand méme étre qualifié devant un corps noir de laboratoire. En effet, une référence
corps noir utilisée directement dans une méthode de mesure directe doit normalement avoir une
émissivité minimale de 0.99[34].

Dans les cas contraires, un coefficient de correction, prenant en compte cette imperfection, doit étre
déterminé. De plus, si 'émissivité du matériau dépasse celle du corps noir de transfert méme
|légerement, la mesure n’est virtuellement plus possible.
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Annexe 4 : Compléments sur

l’incertitude de mesure d’émissivité

Les courbes de sensibilité ainsi que les incertitudes en fonction de la température pour chaque bande

spectrale sont détaillées dans cette annexe.

1. Effet de lincertitude liée a la température sur I’émissivité dans la bande NIR Bl

Comme expliqué dans la partie 2.1.3.c du chapitre 2, I'effet de I'incertitude de la température a été
étudié a 2.2 um ou la sensibilité est la plus élevée afin de maximiser I'incertitude.

5 r ; r %1073

——raw signal 2.2um
04} ——quadratic interpolation

o
)

Sensitivity (A.U.°C™"

. [— sensitivity 2.2 um|
. . . 0 : ; :
600 700 800 900 1000 600 700 800 900 1000

Temperature (°C) Temperature (°C)

Figure 215 : a. Signal brut en fonction de la température et interpolation quadratique a 2.2 pm ; b. Sensibilité en fonction
de la température a 2.2 um

La sensibilité a 2.2 um croit donc linéairement selon la température. L'incertitude correspondante
calculée selon la méthode décrite dans la partie 2.1.3.c du chapitre 2 est représentée sur la Figure
216.
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Figure 216 : Ecart-type calculé a 2.2 um

En appliquant un coefficient d’élargissement de 2, I'incertitude relative sur I'émissivité découlant du
gradient de température et de I'erreur de mesure du thermocouple est comprise entre 5.2 et 7.4%.
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La valeur la plus basse observée est a 600°C et s’explique par lincertitude amenée par le
thermocouple étant minimale a cette température.

Malgré I'augmentation de lincertitude de mesure provoquée par la mesure thermocouple,
I'incertitude sur I'’émissivité diminue entre 700 et 1000°C. Cette diminution s’explique par une forte
augmentation du signal mesuré au-dela de 700°C et donc a un rapport signal sur bruit favorable.

2. Effet de lincertitude liée a la température sur I’émissivité dans la bande MIR BlI

L'étude a été réalisée a 5.071 um ou la sensibilité est maximale. De la méme maniere que pour la
bande |, la réponse du détecteur a été approximée par un polynéme d’ordre 2.

a. 1200 b.
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1000 } 008
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Figure 217 : a. Signal brut en fonction de la température et interpolation quadratique a 5.071 um ; b. Sensibilité en
fonction de la température a 5.071 um

La sensibilité en fonction de la température est logiquement linéaire. L'incertitude relative calculée
est représentée sur la Figure 218.
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Figure 218 : Incertitude relative a 5.071 um

Une décroissance réguliére de l'incertitude en fonction de la température est observée. Cette
diminution s’explique par une forte augmentation du signal émis. Les incertitudes observées dans la
bande Bll sont également tres inférieures a celles observées en bande I.
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3. Effet de lincertitude liée a la température sur I’émissivité dans la bande MIR Bl

Contrairement aux deux autres bandes spectrales, la réponse du détecteur est linéaire. Une
sensibilité constante de 42 NN.°C™ a été calculée.

4
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Figure 219 : Signal brut en fonction de la température a 10 um et interpolation linéaire

L'incertitude relative correspondante est représentée sur la Figure 220.
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Figure 220 : Incertitude relative a 10 um

L'incertitude diminue Iégérement avec la température avec un ordre de grandeur similaire a celui
observé en bande Il. Les incertitudes sont toujours inférieures a 1% quelle que soit la température.

4. Conclusion

L'incertitude sur I'émissivité provoquée par le gradient thermique et l'erreur de mesure de
température est significative uniquement dans la bande NIR BI. En effet, I'incertitude liée aux effets
de température n’excéde pas 1.5% dans les bandes MIR BIl et BIIl. L’incertitude maximale est
observée a 700°C dans la bande NIR Bl avec une valeur de 7.4% liée a la faible sensibilité du
détecteur a basse température. Cette incertitude diminue ensuite avec la température et atteint
5.4% a 1000°C.
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Annexe 5: Diagnostic ex situ des

pastilles d’Inconel 625 aprés chauffage

Dans cette annexe complémentaire au chapitre 3, une analyse des couches d’oxyde formées sur les

pastilles d’Inconel 625 est proposée.

Les photographies des échantillons apres chauffage prises par un microscope DINO-LITE® sont
présentées sur la Figure 221.

b. c.'
e.. | ‘

Figure 221 : Photographie des pastilles d’Inconel 625 aprés application des cycles de chauffage de : a. 1 heure a 600°C ; b.
1 heure a 700°C; c. 1 heure a 800°C ; d. 1 heure a 900°C ; e. 1 heure a 1000°C ; f. 5 heures a 1000°C

Une couleur bleutée est d’abord observée pour une température de 600°C. L'aspect des pastilles
devient ensuite marron/gris avec un assombrissement observé avec I'augmentation de température.
Il est cependant a noter que pour des temps de chauffage assez courts, I'aspect de la couche d’oxyde
a un aspect verdatre typique du NiCr,0,4 [247].

Les pastilles ont été pesées avant et apres essais de chauffage afin d’estimer le gain de masse. Ce
gain de masse en fonction de la température de chauffage est tracé sur la Figure 222. Le gain de
masse a 600°C n’a pas pu étre mesuré car en dessous de la résolution de la microbalance utilisée.
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Figure 222 : Gain de masse des pastilles d’Inconel 625 aprés un cycle d’'une heure de chauffage

En excluant la valeur a 800°C, le gain de masse suit une évolution conforme a celle d’une loi
d’Arrhenius avec un facteur 5 observé entre 700 et 1000°C. Les gains de masse observés sont
significativement plus faibles que ceux du TA6V, ce qui dénote d’une oxydation moins forte dans le
cas de I'Inconel 625.

Des temps d’oxydation plus longs permettraient de faire apparaitre une allure exponentielle plus
nette. En effet, le gain masse a 1000°C pour un cycle de 5 heures est quasiment doublé par rapport a
celui observé pour une durée d’1 heure (Tableau 45).

En suivant la méthode décrite dans le chapitre 3, les constantes k, calculées pour chaque palier de
température sont présentées dans le Tableau 44.

T(°C) 600 700 800 900 1000 1000
t (h) 1 1 1 1 1 5
ko (kg’.m™.s™) - 5.16*10"° | 3.98*10"° | 1.73*10° | 1.36*10° -

Tableau 44 : Constantes kj, calculées pour I'alliage Inconel 625

Les constantes k, calculées sont plus faibles que dans le cas du TA6V, ce qui valide une oxydation plus
faible pour cet alliage. Les valeurs n’ont pas été calculées a 600°C car le gain de masse n’a pas pu étre
mesuré a 1000°C. L’épaisseur de la couche d’oxyde correspondant a un palier de 5 heures n’a pu non
plus étre mesurée. Les épaisseurs de couche d’oxyde apres essai ont également été mesurées par
MEB et sont présentées sur la Figure 223.
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Figure 223 : a. Exemple de micrographie de coupes transversales des couches d’oxyde pour 'alliage Inconel 625
(T=900°C) ; b. Epaisseurs de couche d’oxyde mesurées sur les pastilles d’Inconel 625 apreés un cycle d’'une heure de
chauffage

La variation quasi-linéaire observée s’explique par des temps d’oxydation trop courts pour avoir une
allure exponentielle. Les valeurs observées sont également plus faibles que celles observées pour le
TA6V et ce particulierement a haute température (>900°C). Les valeurs de gain de masse et
d’épaisseur de couche d’oxyde en fonction de la température sont récapitulées dans le Tableau 45.

T(°C) 600 700 800 900 1000 1000
t (min) 60 60 60 60 60 300
Gain de . 0.107 0.094 0.196 0.55 1.023
masse (mg)
Epaisseur
couche 3.78 3.13 5.93 9.35 11.24 -
d’oxyde
(um)

Tableau 45 : Gain de masse et épaisseur de couche d’oxyde mesurés sur les pastilles d’Inconel 625 apreés essai

Les gains de masse observés sont bien plus faibles que ceux observés pour le TA6V avec un rapport
de 5 observé a 700°C et un rapport de 50 a 1000°C. Les valeurs d’épaisseurs de couche d’oxyde sont
qguant a elles supérieures pour I'Inconel 625 a 600 et 700°C mais bien inférieures a celles observées
sur le TA6V pour des températures de 900 et 1000°C. Le temps de chauffage a également moins
d’influence que dans le cas du TA6V avec un gain de masse doublé entre des temps de chauffage de
1 heure et 5 heures a 1000°C.

La reconstitution de I'épaisseur d’oxyde selon le temps de chauffage calculée selon la méthode
détaillée dans le chapitre 3 est présentée sur la Figure 224.
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Figure 224 : Epaisseur de la couche d’oxyde en fonction du temps pour des paliers de température d’une heure

L'influence du temps de chauffage sur I'épaisseur de couche d’oxyde augmente fortement avec la

température. En effet, les valeurs d’épaisseurs observées a 900 et 1000°C pour un temps de

chauffage de 6 minutes sont du méme ordre de grandeur que celles observées au bout de 60

minutes a 700 et 800°C.
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Annexe 6: Mise en oeuvre des

barreaux de béton

La mise en ceuvre de barreaux de béton instrumentés est détaillée dans cette annexe. Il a été décidé

d’instrumenter les barreaux directement lors de la phase de coulage du béton afin d’éviter un
percage a posteriori des barreaux et donc les éventuels risques de fissuration.

Il est cependant difficile, en pratique, de contréler la position et I'alignement des thermocouples
dans le barreau en les insérant directement durant le coulage. Une méthode de fabrication des
barreaux par stratification a donc été mise au point afin de limiter les risques de désalignement et
d’inclinaison des thermocouples dans le barreau.

Pour ce faire, un moule en bois stratifié permettant un coulage progressif du barreau a été mis au
point (Figure 225).
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Figure 225 : CAO du moule en bois stratifié

Les éléments constituant ce moule sont illustrés sur la Figure 226. Ces éléments rainurés permettent
le passage d’un thermocouple qui est inséré au moment ou la coulée est au niveau de I'élément ce
qui permet d’éviter I'inclinaison du thermocouple vers le bas. La rainure permet ensuite d’éviter les
désalignements horizontaux lors de la coulée des strates supérieures.
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Figure 226 : EIément du moule en bois stratifié

Un exemple d’alignement de thermocouples sur un barreau de béton controlé par tomographie est
présenté sur la Figure 227.

Vue en Z VueenY

Figure 227 : Alignement des thermocouples dans un barreau de béton mis en ceuvre par stratification

Cette méthode permet donc d’avoir des thermocouples « droits » et non inclinés vers le bas par
rapport a une méthode de coulage classique (cylindre en PVC percé). L'alignement est également
satisfaisant avec un écart observé inférieur a 1 mm pour les trois thermocouples.

Le passage de la fibre optique est réalisé a I'aide d’une tige filetée de diamétre 6 mm. Un écrou
permettant la fixation de la tige a été fixé sur la base du moule et un systéme de maintien a été placé
sur la partie haute du moule afin qu’elle reste fixe lors du coulage. La tige est enduite de paraffine
ayant une température de fusion située autour de 60°C. La tige peut donc facilement étre extraite du
barreau aprés étuvage.
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Annexe 7 : Détermination de Ila

conductance pour l'interface TA6V-

Béton

Dans cette annexe complémentaire au chapitre 5, les courbes de comparaison entre les

températures simulées et expérimentales servant a la détermination de la conductance pour
I'interface TA6V-Béton sont présentées.

Contact TA6V-Béton ; P=0.1MPa

720 h=0.11

680 TC_position 2.75mm
640 TC_position 108.25mm | |
600 TC_position 137.25mm |
TC_position 168.75mm

* % % %

520
480
440
400
360

Température (°C)

280
240
200
160 *
120 *
80 *
40

0 40 80 120 160 200 240
Position (mm)

Figure 228 : Détermination de la conductance par méthode inverse pour un contact TA6V-Béton a une charge de 0.1 MPa

Contact TA6V-Béton ; P=0.6MPa

* —
720 h=0.14
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# TC_position 108.25mm
# TC_position 137.25mm
# TC_position 168.75mm ‘

Température (°C)

80 *

0 40 80 120 160 200 240
Position (mm)

Figure 229 : Détermination de la conductance par méthode inverse pour un contact TA6V-Béton a une charge de 0.6 MPa
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Contact TA6V-Béton ; P=1MPa
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Figure 230 : Détermination de la conductance par méthode inverse pour un contact TA6V-Béton a une charge de 1 MPa

Contact TA6V-Béton ; P=1.5MPa 9
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Figure 231 : Détermination de la conductance par méthode inverse pour un contact TA6V-Béton a une charge de 1.5 MPa
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Annexe 8: Détermination

de

conductance pour l'interface Inconel

625-Béton

Dans cette annexe complémentaire au chapitre 5, les courbes de comparaison entre les
températures simulées et expérimentales servant a la détermination de la conductance pour

I'interface Inconel 625-Béton sont présentées.

Contact Inconel 625-Béton ; P=0.2 MPa

7201
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TC_position 108.25mm | -
TC_position 137.25mm
TC_position 168.75mm | 1

J

480+
440t
400}
360}
320}
280}
240t
200t
160} *
120} *
8ot *
40t, : ,

Température (°C)

0 40 80 120 160 200
Position (mm)

Figure 232 : Détermination de la conductance par méthode inverse pour un contact Inconel 625-Béton a une charge de

0.2 MPa

Contact Inconel 625-Béton ; P=0.6 MPa
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Figure 233 : Détermination de la conductance par méthode inverse pour un contact Inconel 625-Béton a une charge de

0.6 MPa
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Contact Inconel 625-Béton ; P=1.1 MPa

720(%
68or . h=0.065

640} # TC_position 2.75mm
600} # TC_position 108.25mm |
560} # TC_position 137.25mm |
520} #* TC_position 168.75mm |
480+ 3
440t
400}
360}
320}
280+
240t
200}
160f b
120+ T

Température (°C)

401 L L
0 40 80 120 160 200 240
Position (mm)

Figure 234 : Détermination de la conductance par méthode inverse pour un contact Inconel 625-Béton a une charge de 1
MPa
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Figure 235 : Détermination de la conductance par méthode inverse pour un contact Inconel 625-Béton a une charge de
1.5 MPa
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Contribution to the study of thermal boundary conditions in hot forming; development of new
experimental setups dedicated to emissivity and thermal contact resistance (TCR) measurements
at high temperature.

The present work deals with the high temperature heat transfers involved in sheet/die contact within
hot forming processes. The investigated heat ranges lie between 600°C and 1000°C while the study
materials are namely TA6V and Inconel 625 (for the sheet) and AISI 310 stainless steel and refractory
concrete (for the die). Under such industrial configuration, the heat transfers can be split in two
steps: i) a gap closing phase during which the radiative property of the contact pair prevail and ii) a
solid contact phase during which the conductive properties are involved and more precisely the
thermal contact resistance (TCR). This twostep approach allows a separate investigation of both
phenomena which are herein studied by the mean of two dedicated experimental means:

a) The gap closing phase is studied through an emissivity measurement setup dedicated to high
temperature. The chosen setup is inspired from elliptical oven setups. Its features include a
heating rate over 11°C/s and a maximal in-service temperature of 1250°C. The related
measurement instruments selection and design are also part of the presented work. The
metrological aspects along with the uncertainty quantification are performed through the use of
a reference material: pure platinum. This latter has proven worthy by its ability to sustain very
high temperature while remaining free from oxidation. In addition, platinum’s optical properties
are well documented throughout the scientific literature which provides solid comparisons with
other published results. Finally, the construction of an emissivity database is presented for the
two sheet materials of the study: TA6V and INCONEL 625.

b) The solid contact phase is studied through a second tailor made experimental setup dedicated to
TCR measurements. The proposed features include the ability to study metal contact pair (AlSI
310 vs. TA6V/INCONEL 625) or ceramic vs. metal contact (Concrete vs. TA6V/INCONEL 625) for
temperature as high as 800°C. The whole setup can be inserted within a classical tensile device in
order to load the contact interfaces at stress levels similar to those involved in metal forming
processes (here up to 4 MPa). In practice, a circular sample cut from the studied sheet metals is
clasped in between two cylindrical bars made of AISI 310 or concrete. The upper bar is then
heated up by the mean of a resistive oven in order to generate a directional heat flux throughout
the material interfaces. A suited measurement instrumentation then allows the assessment of
the TRC for each contact pair for temperature ranging from 450°C to 800°C and pressure ranging
from 0.1 MPa to 4 MPa.

The results obtained from these two setups have built up a material database that was then use to
simulate industrial hot forming operations. The process parameters retrieved from these simulation
were used as input in an actual forming process and has led to the successful manufacturing of four
parts all of which satisfying the quality requirements in term of geometry and microstructure.

Keywords: Emissivity, Thermal contact resistance (TCR), IR spectrometry, Superplastic forming,
TAG6V, IR thermography, Platinum, Inconel 625




Contribution a I’étude des échanges thermiques aux interfaces pour les procédés de formage a
chaud : développement de moyens de mesure de I’émissivité et de la résistance thermique de
contact (RTC) a haute température

Les travaux présentés ici concernent les échanges de chaleur entre une tole métallique et un moule
en béton réfractaire ou en acier inoxydable sont abordés pour des températures comprises entre 600
et 1000°C, voire plus. Ces échanges sont décomposés en deux étapes : une phase d’approche sans
contact dite radiative qui nécessite la détermination des propriétés radiatives des solides en
présence puis une phase avec contact : détermination d’une Résistance Thermique de Contact (ou «
RTC ») a haute température. Pour décrire ces deux étapes, deux nouveaux moyens expérimentaux
ont été étudiés et développés :

a) Un banc de mesure directe de I'émissivité a chaud a été développé afin d’étudier la
phase sans contact. Une enceinte elliptique utilisant le principe d’un four a images a permis d’obtenir
des températures élevées (jusqu’a 1250°C) ainsi que des vitesses de chauffe élevées (>11°C/s) sur les
échantillons a caractériser. Une instrumentation permettant de réaliser des mesures d’émissivité
spectrale et totale a également été développée. La méthodologie de mesure a été validée en
choisissant le platine comme matériau de référence, de par sa bonne stabilité chimique, la faible
dépendance de ses propriétés avec la température et des propriétés bien documentées. L'émissivité
du TA6V et de I'Inconel 625 en fonction de la température ([600 ; 1000]°C) et du temps de chauffage
(jusqu’a 5 heures) a ensuite été étudiée.

b) Le développement d’un banc de mesure de la RTC a haute température a permis
qguant a lui d’étudier la phase avec contact. Ce moyen a pour objectif de mesurer la RTC entre des
couples de matériaux métal/métal (TA6V ou Inconel 625 /Inox 310) ou métal/céramique (TA6V ou
Inconel 625 /Béton réfractaire) pour des pressions allant jusqu’a 4 MPa. L’approche adoptée a été de
disposer une pastille métallique représentant la tole (TA6V ou Inconel 625) entre deux barreaux
représentant I’outil (Inox 310 ou béton réfractaire), eux-mémes, amarrés a une machine de traction.
Le chauffage a été réalisé en introduisant le barreau supérieur dans un four résistif porté a 1000°C
maximum. L’instrumentation du barreau inférieur a permis de déterminer le flux de chaleur
conductif traversant ainsi que sa température de surface, ce qui a permis de mesurer la RTC sur une
gamme thermique comprise entre 450 et 800°C et une gamme de pression de contact comprise
entre 0,1 et 4 MPa.

Les résultats obtenus a l'aide de ces deux bancs peuvent étre intégrés dans des simulations
numériques de formage, pour calculer des recettes de lampes. Ces valeurs ont conduit au formage
réussi de de 4 toOles successives en TA6V avec de bonnes conformités géométriques et
microstructurales.

Mots-clés : Emissivité, Résistance thermique de contact (RTC), Spectrométrie IR, Formage
superplastique, TA6V, Thermographie IR, Platine, Inconel 625




