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B : BSII - Bright Source Industries
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DLR : Deutsches Zentrum fir Luft - und Raumfahrt — Centre aérospatial allemand
F : Fraunhofer
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ANFIS : Adaptive Neuro-Fuzzy Inference System
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CSP : Concentrating Solar Power — solaire a concentration

DNI : Direct Normal Irradiation — Eclairement normal direct (W.m™)

FIR : Far InfraRed — Infrarouge lointain
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Cp : capacité calorifique (J.kg*.K?)

e : vecteur erreur (-)

ep : épaisseur (m)

Gsol : éclairement solaire normal direct (W.m™2)
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H : matrice hessienne

h : constante de Planck : 6,63.103 J.s

I : matrice identité

J : matrice jacobienne

K : conductivité thermique (W.m™1.K %)

k : constante de Boltzmann : 1,38.1023 J.K!
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R : réflectivité (-)
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Indices :
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INTRODUCTION GENERALE

La production d’énergie est un enjeu majeur du XXle siecle. Par le passé, les
préoccupations étaient uniquement axées sur une production en abondance et a faible co(t.
Malgré le déreglement climatique en cours et les prévisions alarmantes de hausse de la
température moyenne, ces exigences restent d’actualité puisque la consommation ne cesse
d’augmenter. Cependant, les préoccupations sont désormais plus larges et I'empreinte de la
production d’énergie sur I'environnement est désormais un critére majeur de choix dans les
nouvelles installations. C’'est pourquoi les centrales solaires a concentration (CSP) font partie
des solutions mises en ceuvre dans les zones géographiques propices, ou le rayonnement
solaire direct est suffisamment élevé. En effet, elles utilisent I'énergie solaire pour produire
de I'électricité, donc ne rejettent pas de gaz a effet de serre pour fonctionner. De plus, elles
sont compatibles avec un systéeme de stockage grace aux températures élevées atteintes.
Dans un souci de durabilité, afin d’optimiser la durée de vie des centrales et de réduire les
colts de maintenance, la tenue dans le temps des différents composants doit étre étudiée.
C’est dans ce contexte que s’ancrent les travaux de cette these.

La durée de vie des centrales solaires a concentration a tour est étudiée dans le cadre
du programme européen financant cette thése, RAISELIFE (Raising the Lifetime of Functional
Materials for Concentrated Solar Power Technology). Celui-ci regroupe des laboratoires et
des industriels en Europe et au sud de la Méditerranée. Le programme s’intéresse aux
différents vieillissements survenant dans une centrale : celui des miroirs primaires, celui des
miroirs secondaires, celui du récepteur c6té rayonnement et celui du récepteur coté fluide
caloporteur. Enfin, la modélisation de I'ensemble de la centrale est réalisée avec pour
objectif de déterminer I'évolution de ses performances au cours du temps. Le laboratoire
PROMES est impliqué dans I'étude du vieillissement du récepteur c6té rayonnement. Le
vieillissement et la caractérisation des propriétés radiatives de plusieurs matériaux élaborés
par les partenaires industriels du programme européen sont menés a bien. L’évolution de
I'absorptivité et de [I'émissivité au cours du temps est analysée. Les propriétés
thermophysiques telles que la conductivité thermique et la diffusivité sont étudiées en
paralléle sur un panel plus large de matériaux. Une nouvelle méthode d’estimation de ces
propriétés est développée. Celle-ci utilise des réseaux de neurones. Leur apprentissage est
réalisé a partir de données expérimentales, qui sont obtenues a l'aide d’un banc
photothermique développé au laboratoire.

Le présent manuscrit s’articule en cinq chapitres :
Dans le chapitre I, nous nous attardons sur le positionnement du solaire a
concentration dans le bouquet énergétique ainsi que sur son potentiel de développement.

Les différentes technologies existantes sont présentées; la technologie des centrales
solaires a tour est plus particulierement détaillée.
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Le chapitre Il est un état de I'art sur les deux thématiques étudiées dans ces travaux.
D’une part, nous présentons le vieillissement accéléré de matériaux destinés aux récepteurs
CSP. Pour cela, nous nous intéressons aux principaux facteurs de vieillissement ainsi qu’aux
propriétés pouvant étre influencées par ceux-ci. Puis, nous exposons les différentes
stratégies de vieillissement existantes a ce jour. D’autre part, nous présentons un type
d’analyse qui pourrait permettre de suivre I’évolution des matériaux au cours du
vieillissement : la caractérisation thermophysique. Les méthodes de mesure existantes ainsi
gue leurs limites respectives sont exposées.

Dans le chapitre Ill, nous faisons tout d’abord I'inventaire des matériaux étudiés dans
cette thése dans le cadre de I'étude du vieillissement des récepteurs de centrales CSP. Ceux-
ci sont composés d'un substrat résistant aux conditions de fonctionnement de telles
centrales et d’un revétement absorbeur permettant d’augmenter la quantité de chaleur
transmise au fluide caloporteur. Le banc expérimental, issu des travaux d’une these
précédente, est ensuite décrit. Puis I'ensemble des protocoles expérimentaux de
vieillissement testés au cours de la these est détaillé. Ces essais permettent de tester
différents facteurs de vieillissement tels que la température, le gradient thermique, le flux
solaire incident et la durée des cycles. L'influence de la procédure de recuit sur la tenue des
revétements est également étudiée.

L’évolution des propriétés radiatives des matériaux est ensuite observée dans le
chapitre IV. Le principe de mesure de la réflectivité spectrale ainsi que le calcul de
I'absorptivité et de I'émissivité sont tout d’abord décrits. Puis, les résultats des différentes
campagnes de vieillissement sont détaillés. En complément de I'observation des propriétés
radiatives, une analyse microscopique de I'état de surface du revétement est réalisée sur un
type d’échantillon. Le bilan de I'ensemble des campagnes de vieillissement permet de
mettre en avant expérimentalement les facteurs influencant le plus significativement
I’évolution des propriétés radiatives des récepteurs dans le temps.

Dans le chapitre V, nous nous intéressons aux propriétés thermophysiques des
matériaux. L'objectif est de développer une nouvelle méthode d’estimation a l'aide de
réseaux de neurones artificiels. Nous présentons dans un premier temps le fonctionnement
de tels réseaux et le principe d’apprentissage des neurones. Puis, ceux-ci sont utilisés pour
estimer simultanément la conductivité thermique et la diffusivité d’une large gamme de
matériaux massifs allant des polymeres aux alliages métalliques. Pour cela, une large base de
données expérimentales est constituée. Enfin, la méthodologie est transposée a I'estimation
de ces mémes propriétés pour les matériaux issus de I'étude du vieillissement de récepteurs
CSP. Cette estimation simultanée de deux propriétés corrélées constitue une avancée
significative par rapport aux méthodes classiques basées sur les techniques inverses.
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Chapitre I. LE SOLAIRE A CONCENTRATION

L'augmentation de la consommation énergétique et la prise de conscience du
déréglement climatique induit par 'augmentation des émissions de gaz a effet de serre
engendrent des interrogations quant au modele énergétique souhaitable dans un avenir
proche. L'émergence des technologies faisant appel a des ressources renouvelables telles
qgue le Soleil et le vent modifie peu a peu le panorama de la production énergétique dans de
nombreux pays. Cette étude traite avant tout du solaire a concentration ; la place de cette
technologie dans le bouquet énergétique ainsi que son potentiel sont donc présentés dans
ce chapitre. Puis, les différents types de centrales solaires a concentration (CSP) sont
rappelés. L'accent est mis sur les centrales a tour, avec le détail de leurs éléments
constitutifs. Enfin, les différents axes traités lors de cette thése sont brievement exposés.

I.1. Le solaire a concentration dans le bouquet énergétique

La consommation d’énergie se fait sous différentes formes: consommation de
chaleur/froid, de combustible pour le transport, d’électricité. A une échelle mondiale, en
2016, la consommation d’électricité représentait environ 25,2 % (17 % de la consommation
finale totale pour des usages spécifiqguement électriques (éclairage, procédés industriels,
etc...), 1,1 % pour le transport électrique et 7,1 % pour la conversion en chauffage ou
refroidissement) (Figure I-1). L’électricité est donc un vecteur énergétique important, méme
s’il ne s’agit pas du poste de consommation majoritaire. De plus, dans les années a venir, la
consommation d’électricité pour le transport risque d’augmenter avec I'essor du véhicule
électrique [1,2].

Heating and Cooling Transport 32%

i

9.8% |5.3% 3.3% |0.8% 26%
Renewable | Non-renewable Renewable Non-renewable Renewable
energy electricity energy electricity energy

8.0% 3.0%

Modern bioenergy, Biofuels

solar thermal and

geothermal heat
1.8% 0.3% Renewable
Renewable electricity Renewable electricity electricity

Figure I-1 : Bilan de la consommation d’énergie finale sous différentes formes, en 2016 [3]

Le solaire a concentration permet de produire de I'électricité a partir de chaleur, a
I'aide de centrales thermodynamiques. Mais cette technologie représente moins de 0,5 % de
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la production mondiale. La grande majorité de I’électricité produite provient de I'énergie
fossile, avec 39 % produite a partir du charbon et 23 % a partir du gaz naturel. D’aprés
I’Agence Internationale de I'Energie (Figure 1-2), en 2040, dans le cas d’un scénario
engageant plus de sobriété énergétique et le renforcement des énergies renouvelables a
travers des incitations politiques (figure a droite), I'ensemble « énergies marines,
géothermie, CSP » représenterait un peu plus de 2 % (avec 850 TWh/an, contre seulement
11 TWh en 2017), alors que I'ensemble des énergies fossiles et fissiles ne serait plus

majoritaire et représenterait 34 % (12497 TWh/an).
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@ Ppétrole Hydro-élecrticité ® Energies marines, géothermie, CSP
@® Gaz Naturel ® Bioénergie Solaire photovoltaique
Charbon Nucléaire @® colien

Figure I-2 : Evolution et prévisions de la production d’électricité par type d’énergie. A gauche : scénario avec les
tendances actuelles. A droite : scénario avec des incitations politiques [4]

Avec les autres technologies utilisant des énergies renouvelables, telles que le
photovoltaique et I'éolien, les centrales solaires a concentration présentent les avantages de
limiter les émissions de gaz a effet de serre puisqu’il n’y a pas de combustion contrairement
aux centrales thermiques au gaz ou au charbon, de ne pas contribuer a I'épuisement des
ressources fossiles ou fissiles et de ne pas présenter un risque majeur immédiat ou sur le
long terme pour la population et I'environnement contrairement a I'énergie nucléaire. En
effet, pour ce dernier type d’énergie, le risque de défaillance des centrales nucléaires est
faible mais un seul accident peut avoir des conséquences catastrophiques ; de plus le
stockage des déchets radioactifs extrémement nocifs n’est, pour le moment, pas satisfaisant
puisqu’il est réalisé de maniére temporaire. D’autre part, comme I'énergie hydraulique, il
s’agit d’'une technologie permettant de mettre en place un stockage d’énergie de maniére
assez simple et efficace. Alors que I’énergie d’une centrale hydraulique peut étre stockée
sous forme d’énergie potentielle a I'aide d’un réservoir situé en hauteur, une centrale solaire
a concentration peut étre construite avec un stockage de chaleur a I'aide d’une ou deux
cuves conservant le fluide caloporteur. Celui-ci peut permettre une production d’électricité
pendant plusieurs heures en absence de Soleil. C'est le cas par exemple dans la centrale
solaire Ashalim [5], en Israél, qui comporte deux réservoirs de sels fondus permettant a la
centrale de fonctionner durant 4,5 heures de stockage.
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L’énergie hydrauliqgue étant utilisée depuis la fin du XIX® siécle pour la production
d’électricité, les principaux sites propices a sa mise en place ont déja été exploités. C'est
pourquoi il s’agit de I'énergie la plus utilisée au sein de la catégorie des énergies
renouvelables : en 2017 (Figure I-3), elle a représenté 10,1 % de la production d’électricité
en France, 62,5 % de la production d’électricité au Brésil et plus de 96 % dans la province de
Québec [6].

Hydroélectricité

Energies renouvelables  Fossile (gaz, charbon, fioul) 10,2%
62,5%

(biomasse, éolien, solaire

photovoltaique, etc...) Hydraulique 10,1%
.. 16,6%
Brésil
Eolien 4,6% France

Production d’électricité
en 2017

Nucléaire
71,6%

Gaz nature| 11,1% Fioul 2,9% Production d’électricité

Solaire 1,7% en 2017

Charbon 4,2%
Fioul 2,9%

Nucléaire 2,7%

Figure I-3 : Répartition de la production d’électricité par source, en 2017. A gauche : au Brésil [7]. A droite : en France [8].

2

Ce n’est pas le cas pour les centrales solaires a concentration. L'étude de cette
technologie débute suite au premier choc pétrolier en 1973. En 1982, la premiere centrale a
tour pilote, Solar One, entre en service dans le désert de Mojave (Dagget, Californie, Etats-
Unis). En 1983, les centrales de Thémis (Targasonne, France) et CESA 1 (Almeria, Espagne)
dédiées a la recherche sont inaugurées. La premiére centrale solaire cylindro-parabolique
commerciale, SEGS 1, est construite en 1984 a Dagget également. Il faut ensuite attendre
2006 pour assister a I'ouverture de la premiére centrale solaire a tour commerciale, PS10
(Séville, Espagne). Depuis, les centrales solaires a concentration se sont multipliées,
essentiellement aux Etats-Unis et en Espagne (Figure I-4).

GW Total dans le monde
5 4,8 GW
m Reste du monde
l Espagne

& y B mm EU

2006 2008 2010 2012 2014 2016

Figure I-4 : CSP — Evolution de la puissance mondiale installée, par région [9]
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Le déploiement de ces centrales est limité géographiquement car elles nécessitent
d’excellentes conditions d’ensoleillement. Les zones qui peuvent étre considérées comme
propices sont celles dont le rayonnement direct dépasse les 2000 kWh.m2.an"! environ
(zones orange, rouges et roses dans la Figure I-5). On remarque qu’il y a des zones propices
sur chaque continent : en Australie, en Afrique (au sud et au nord), en Asie (Moyen-Orient,
Chine), en Amérique (ouest des Etats-Unis, Mexique, Chili). Le sud de I'Europe est également
exploitable et fortement exploité en Espagne essentiellement.

Long-term average of daily/yearly sum
Daily sum: < 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 60 70 8.0 9.0 100 >
KkWh/m*
Yearlysum: < 365 730 1095 1461 1826 2191 2556 2922 3287 3652 >

Figure I-5 : Planisphére de la ressource mondiale solaire : répartition du DNI (Direct Normal Irradiation) [10]

De larges régions sont encore exploitables et de nouveaux projets voient le jour
chaque année (Figure I-6). Certaines centrales sont de trés grande envergure comme la
centrale solaire a tours d’Ivanpah qui s’étend sur 1416 ha a Primm (Nevada/Californie, Etats-
Unis) de 392 MW répartis sur trois foyers, inaugurée en 2014 [11]. D’autres sont de taille
plus modeste comme la centrale a miroirs de Fresnel eLLO (située a Llo, en France), d’une
puissance de 9 MW, inaugurée en 2019 [12].

Figure I-6 : A gauche : centrale solaire a tours lvanpah (Californie) — A droite : Centrale solaire a miroir de Fresnel eLlo
(France)
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D’aprés un bilan réalisé en 2019 par le cluster international SolarPaces (Figure 1-7), plus de
2200 MW sont en construction (toutes technologies confondues), essentiellement au
Moyen-Orient, en Afrique du Nord, et en Chine. Et plus de 1500 MW sont en cours de
développement, majoritairement au Chili, mais également en Afrique du Sud, Australie et

Europe.
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http://www.nrelgov/csp/solarpaces/

[l OPERATIONAL [ UNDER CONSTRUCTION DEVELOPMENT  tast updated une 2019

Figure I-7: Bilan en puissance des centrales CSP construites, en construction et en développement, en 2019 [13]

Il est aisé d’imaginer que les études visant a améliorer les différents composants de la
centrale sont trées nombreuses. Les objectifs sont divers : maitriser et allonger la durée de vie
des matériaux employés, diminuer les co(ts de construction et de maintenance afin de
pouvoir éventuellement étendre la zone de prospection a des régions un peu moins
propices.

1.2. Les différents types de centrales CSP

Dans les différentes technologies existantes, les composants et le principe des
centrales restent similaires (Figure 1-8).

Réflecteurs
secondaires Fluide caloporteur
QQQ /\ Cycle
thermodynamique
N ---e - [ e [
Récepteur .
i i o = - - = —— Production de
v ==
Concentrateurs : Systéme de
stockage

Réflecteurs primaires

Figure I-8 : Schéma d’une centrale solaire
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Tout d’abord un champ solaire, composé des réflecteurs primaires, réfléchit les
rayons du Soleil vers un récepteur. Autour de ce récepteur peuvent étre situés des
réflecteurs secondaires. Derriére le récepteur circule le fluide caloporteur. Selon le type de
fluide de transfert choisi, celui-ci peut directement alimenter la turbine pour produire de
I’électricité, ou bien transmettre d’abord la chaleur via un échangeur au fluide final. Et enfin,
certaines centrales CSP ont également un systéme de stockage alimenté par un fluide sous

forme liquide, solide ou lit de particules.
Quatre grandes catégories de centrale existent ; on peut les classer en fonction de
leur systeme réflecteur-récepteur (Figure 1-9). Dans toutes les configurations, le systeme de

concentration est mobile afin de suivre la course du Soleil.

Concentration

Ponctuelle Linéaire
Centrale - Centrale
- a tour Fresnel
o , /] [ | \\ i\
| |
& '9'1 7:e J ERAN
AX RN OO H LR
g i}w ‘13 /17 JJ Miroirs de Fresnel
Q Champ d’héliostats légerement incurvés
3 \
@ Centrale a Centrale N
= - capteur cylindro-
n parabolique parabolique /
= — AL
o)
o . .
P Miroirs
cylindro-
paraboliques
Parabole |

Figure 1-9 : Différents types de centrales solaires [14]

Les systémes a concentration linéaire (Figure 1-10) présentent I'avantage d’étre

facilement modulables. Augmenter la puissance de telles centrales revient a augmenter le

nombre de metres linéaires de miroirs et de récepteur. Il en existe deux types :

la centrale cylindro-parabolique [15]: constituées de miroirs cylindro-
paraboliques et d’un récepteur tubulaire solidaire des miroirs, I'ensemble se
déplace sur un seul axe. Son rendement de conversion se situe autour de 25 %. Il
s’agit du type de centrale le plus répandu dans le monde.

la centrale linéaire de Fresnel [14] : les miroirs sont moins couteux car ils sont
guasiment plats, et la centrale est plus facile a mettre en place car le récepteur
est fixe. Cependant, le rendement de conversion est plus faible, autour de 20 %.
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Les systémes a concentration ponctuelle (Figure I-11) permettent de suivre la course
du Soleil selon deux axes. Pour une puissance donnée, leur emprise au sol est plus élevée
gue dans le cas des systemes linéaires. Il en existe également deux types :

- la centrale parabolique (Dish Stirling) [16] : le récepteur mobile est solidaire de la
parabole, afin d’étre toujours positionné a son point focal lorsque celle-ci se
déplace au cours de la journée. La chaleur est transformée par un moteur Stirling
directement positionné derriére le récepteur. Cette technologie a un rendement
de conversion élevé, de 30 % environ. Mais les colts de construction et de
maintenance en font une technologie peu répandue.

- la centrale solaire a tour : des champs d’héliostats, situés au sol, réfléchissent les
rayons du Soleil sur le récepteur situé en haut d’'une tour [17]. Cette technologie
présente un fort facteur de concentration et un rendement de conversion de
24 % environ. Elle permet de stocker de la chaleur a une température élevée.
C’est pourquoi de nombreux projets ont vu le jour depuis 2006. D’autres sont en
prévision, comme la centrale Aurora, dans le sud de I’Australie, d’une puissance
de 150 MW, dont la capacité de stockage de chaleur lui permet de fonctionner

pendant 8 heures sans ensoleillement.

Figure 1-10 : Centrales solaires a concentration linéaire. A gauche : modules cylindro-paraboliques au laboratoire Promes
(Odeillo- France). A droite : miroirs linéaires de Fresnel et tube absorbeur

Figure I-11 : Centrales solaires a concentration ponctuelle. A gauche : centrale a récepteur parabolique Tooele Army
Depot (Tooele, EU). A droite : centrale a tour Solar Two (Barstow, Californie)
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I.3. Les éléments constitutifs d’une centrale CSP a tour

1.3.1. Réflecteurs primaires

Les réflecteurs primaires sont les miroirs qui réfléchissent les rayons du Soleil pour
les diriger vers le récepteur. Dans le cas des centrales a tour, ils sont appelés héliostats. Afin
de suivre la course du Soleil, ils sont généralement mobiles selon deux axes (Figure I-12). Le
dimensionnement de l'ensemble du champ, et en particulier la distance minimale a
respecter entre deux miroirs, doit donc prendre en compte le mouvement de la structure.

Elevation

?/ __ Axis (=x)
Spin

Axis

Figure 1-12: Systeme de suivi du Soleil selon deux axes [18]

Les miroirs sont souvent composés de verre argenté de 4 mm d’épaisseur. La couche
argentée est protégée a l'arriere par des revétements successifs (Figure 1-13) afin de
protéger I'ensemble contre les agressions extérieures (humidité, température) pouvant

engendrer la corrosion du miroir.

Low iron Glass

4mm
Silver =150nm
Copper =150nm
Prime coat =30um

Figure 1-13 : Composition type de réflecteurs primaires [19]

L'un des impératifs du champ d’héliostats est le nettoyage. En effet, un encrassement
de la surface des miroirs entraine une perte de réflectivité et donc une perte du rendement
de la centrale. Cependant, ces centrales étant souvent situées dans des régions désertiques,
I'utilisation d’eau s’avére problématique. C'est pourquoi sont menées des études visant a
élaborer des revétements permettant de limiter I'encrassement et donc le recours au

nettoyage [20,21].
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1.3.2. Réflecteurs secondaires

Les réflecteurs secondaires sont positionnés a proximité du récepteur. lls permettent
de récupérer les rayons du Soleil, réfléchis par les réflecteurs primaires et arrivant sur les
abords de la tache focale, en dehors du récepteur (concept REFOS, voir Figure 1-14). Ces
rayons sont redirigés vers le récepteur afin d’augmenter le flux solaire incident. lls
permettent également de limiter les pertes radiatives de I'absorbeur. Cette configuration est
utilisée lorsque de trés hautes températures sont visées afin d’améliorer le rendement de
conversion de I'énergie thermique en énergie électrique. Dans ce cas, le rayonnement est
concentré sur une plus petite surface d’absorbeur. Cet absorbeur est alors volumique, c'est-
a-dire qu’il est constitué d’un matériau poreux afin que le gaz ou I’air sous pression circule a
travers les alvéoles.

secondary concentrator  front window inlet for
‘plate cool air

T
=
FA.,(T/,
T R | outlet for
absorber hot air

Figure I-14 : Centrale solaire a tour — Positionnement des réflecteurs secondaires dans le dispositif REFOS [22]

Une seconde configuration faisant appel a un miroir secondaire est le systeme
« beam-down ». Dans ce cas, le récepteur n’est pas positionné au sommet d’une tour, mais
au sol, ce qui permet de baisser le colt de construction de la centrale. C'est alors le
réflecteur secondaire qui renvoie I’'ensemble du rayonnement vers le bas (Figure 1-15).

Figure I-15 : Centrale solaire a récepteur ponctuel fixe en configuration « beam-down » [23]
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Quelle que soit la configuration, ces miroirs sont beaucoup plus sollicités que les
miroirs primaires, puisqu’ils recoivent un rayonnement déja concentré : la température et le
flux incident sont nettement plus élevés, ce qui favorise la dégradation des réflecteurs, a
travers la corrosion notamment. Depuis plusieurs années, des études sont menées avec pour
objectifs de prévoir et limiter la dégradation des réflecteurs secondaires. Afin de réduire
I'endommagement de ce composant, les travaux de A. Fernandez-Garcia [23] soulignent
I'importance d’un refroidissement approprié des miroirs et d’une protection de leurs bords,
qui sont les plus sensibles a la corrosion. La composition des miroirs est également capitale.
Par exemple, I'aluminium aura une moins bonne réflectivité qu’un dépdt argenté mais
permettra d’éviter une différence de coefficient de dilatation entre le réflecteur et sa
structure, ce qui engendrera moins de contraintes mécaniques.

1.3.3. Récepteurs

Le récepteur est la partie qui recoit le rayonnement solaire concentré et transfere la
chaleur au fluide caloporteur qui y circule. Il peut étre surfacique (souvent sous forme de
tubes) ou volumique (constitué de matériau poreux). Dans le cas de récepteurs sous forme
de tubes dans lequel circule du sel fondu, cet élément doit a la fois résister aux flux et
gradients de température élevés sur la face extérieure, et a la corrosion sur la face
intérieure. Dans ce paragraphe, nous allons détailler les propriétés recherchées pour le
revétement de la face extérieure, ainsi que les revétements existants a ce jour.

1.3.3.1 Caractéristiques recherchées

Afin de rentabiliser au mieux une centrale solaire a concentration, il est nécessaire
que le récepteur absorbe un maximum d’énergie solaire, tout en limitant les pertes par
rayonnement thermique. Ceci se traduit par une absorptivité importante (réflectivité proche
de 0) sur la gamme spectrale du rayonnement solaire, et une émissivité basse (réflectivité
proche de 1) sur la gamme spectrale d’émission du corps noir correspondante (600 a 700°C
environ dans le cas des centrales a tour), voir Figure I-16. Il est également important qu’un
maximum d’énergie soit effectivement transféré au fluide caloporteur. Ceci signifie une
conductivité et une diffusivité importantes ainsi qu’une faible épaisseur du revétement et un
bon contact couche-substrat lorsqu’une couche absorbante est déposée sur le substrat.
D’autre part, le récepteur doit étre résistant a différents phénoménes d’usure liés a
I’environnement de la centrale : I'oxydation due aux hautes températures en jeu, ainsi que la
corrosion due a I'"humidité de lair. Il doit également résister a des contraintes mécaniques
résultant de chocs thermiques importants (larges variations de flux et forts gradients
thermiques lors de passages nuageux).
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Figure I-16 : Réflectivité d’un revétement classique (Pyromark®) comparée a celle d’un absorbeur sélectif parfait, au
rayonnement solaire et au rayonnement de corps noirs

1.3.3.2 Revétements existants

Afin d’optimiser I'absorption, un revétement peut étre déposé sur le substrat. Les
revétements utilisés pour les récepteurs solaires peuvent étre classés en deux catégories :
les non-sélectifs, tels que le Pyromark 25009, et les sélectifs tels que les cermet (complexes
métal/céramique) [24].

Revétements usuels

La peinture de type Pyromark 2500° est fréquemment utilisée dans les centrales CSP
a tour. C'était déja le cas dans l'une des premiéres centrales solaires a tour, Solar One, une
centrale pilote de 10 MWe en Californie (EU), mise en service en 1981 pour une premiere
phase de test. Un rapport d’activité [25] constatait une diminution significative et réguliere
de I'absorptivité pendant les trois premiéres années puis, aprés une nouvelle application du
revétement, une performance plus stable. De nos jours, apres un dépdét et un recuit
conformes a la derniére procédure en date [26], ce revétement atteint une absorptivité de
96 % et est assez stable dans le temps. Néanmoins, les constructeurs considéerent qu’un
renouvellement du revétement tous les 6 a 7 ans est nécessaire pour conserver des
propriétés radiatives optimales.

L'une des clefs pour une bonne tenue dans le temps est le protocole d’application de
la peinture Pyromark® [27]: la méthode de dépo6t (pinceau ou pistolet par
exemple), I'épaisseur déposée, le temps de séchage, les étapes du recuit (durée,
température a atteindre) sont autant d’éléments pouvant altérer la qualité du revétement.
D’autre part, il faut connaitre et respecter les conditions d’utilisation du revétement
pendant la durée de vie de la centrale, sous peine de détériorer anormalement le matériau.
Ainsi, un récepteur revétu de Pyromark® ne devrait pas étre exposé a des températures
dépassant les 700°C.

Revétements sélectifs

Afin d’obtenir des récepteurs plus durables dans le temps et pouvant supporter de
plus hautes températures, de nouveaux revétements sont recherchés. Bon nombre de ces
recherches sont axées sur les revétements sélectifs ([28,29]). Ceux-ci peuvent étre répartis
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en quatre catégories (Figure |-17) détaillées dans la revue « A review on thermal stability and
high temperature induced ageing mechanisms of solar absorber coatings » [30].

a) b)
- Revétement absorbeur sélectif
Métal
Substrat avec surface texturée
c) e)

Diélectrique

. Métal semi-transparent

Semi-conducteur Diélectrique Métal
Métal réfléchissant

Substrat

Figure I-17 : Les principales catégories de matériaux sélectifs

Revétement AR Cermet

Elles sont différenciées par le nombre, la nature et la composition des couches :

- les revétements a la fois absorbeurs et sélectifs, souvent composés de métaux ou
de semi-conducteurs (a) ;

- les métaux dont la microstructure ou nanostructure en surface a été texturée (b) :
les réflexions et absorptions successives permettent d’améliorer les
performances optiques du matériau ;

- les combinaisons métal — semi-conducteur — revétement anti-réfléchissant (c). Le
semi-conducteur est choisi pour ses propriétés d’absorption du spectre solaire sur
la gamme spectrale visible et proche infrarouge. La couche supérieure est ajoutée
pour diminuer les pertes par réflexion. Le métal utilisé comme substrat permet de
limiter I'émissivité de |’absorbeur.

- les combinaisons de couches de diélectriques et de métaux semi-transparents (d).
Les diélectriques absorbent le rayonnement visible et proche infrarouge. Les
couches métalliques réfléchissent plusieurs fois le rayonnement infrarouge
provenant du substrat, améliorant ainsi la part absorbée ;

- les revétements composites cermet, ou métal-diélectrique (e). Il s’agit de
particules métalliques insérées dans une matrice diélectrique (a base de
céramique par exemple).

1.3.4. Fluide caloporteur

Le fluide caloporteur est situé derriere le récepteur. Selon le type de fluide, celui-ci
peut étre utilisé directement dans le systéme de stockage afin de récupérer de la chaleur en
dehors des périodes d’ensoleillement et/ou dans la turbine afin de produire de I'électricité.
Lorsque ce n’est pas le cas, des échangeurs sont mis en place afin de transférer la chaleur a
un autre fluide.
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Figure 1-18 : Fluides caloporteurs en fonction de la gamme de température utile [31]

Plusieurs fluides sont envisageables dans les centrales solaires a concentration : Iair,
I'eau (sous forme de vapeur), des huiles naturelles, des huiles de synthése, des métaux
liquides et des sels fondus. Compte tenu des températures élevées atteintes dans le cas des
centrales solaires a tour, les fluides doivent étre stables a plus de 600°C (Figure I-18). Ce type
de centrale utilise essentiellement des sels fondus, mais également de la vapeur d’eau sous
haute pression, ou de I'air.

D’autres critéres importants sont a prendre en compte, comme la température de
fusion du fluide, sa viscosité, sa conductivité thermique, son co(t ainsi que son pouvoir
corrosif sur les métaux constituants le récepteur et les tubes. Le Tableau I-1 ci-dessous
détaille ces caractéristiques pour quelques-uns des fluides envisageables dans les centrales
solaires a tour. Les colonnes relatives a la corrosion indiquent I'alliage sur lequel le fluide
peut avoir un effet corrosif ainsi que le taux de corrosion pouvant étre atteint.

Fluide T. maximale T.de Viscosité | Conductivité Colit Corrosion
d’utilisation fusion | (Pa.s) (W.m1.K?) ($/kg) | Alliage Taux T(°C)
(°q) (°c)
Air / / 0,00003 | 0,06 0 Fe—Al (5,8- | 7-14g/m | 1100
(a 600°C) | (a600°C) 16,2wt%) -
Cr(1,9-
9,7 wt%)
Eau/Vapeur / 0 0,00133 | 0,08 ~0 In600 1,7-3,5 300
(4600°C) | (a 600°C) um/an
Sels fondus : 600 220 0,00326 | 0,55 0,5 Ha230 47 600/
NaNO3(60%) (a300°C) | (a400°C) um/an 680
KNO3 (40)
Métal liquide : | 883 98 0,00021 | 46 2 / / /
Na (2 600°C) | (3 600°C)

Tableau I-1 : Caractéristiques de quelques fluides caloporteurs envisageables (extrait de [31])
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On remarque que I'air est intéressant de par sa faible viscosité et sa gratuité, maisil a
une faible conductivité thermique. L'eau présente |'avantage de pouvoir étre utilisée
directement dans la production d’électricité sans avoir a échanger la chaleur dans un circuit
secondaire, ce qui simplifie I'installation finale. Les métaux liquides ont une trés bonne
conductivité thermique mais leur colt est trop important. Enfin, les sels fondus ont un
pouvoir corrosif plus important, ce qui nécessite |'utilisation de revétements protecteurs a
I'intérieur des tubes.

Enfin, outre le colt financier, le « colt environnemental », prenant en compte
notamment la disponibilité de la ressource et les éventuels risques liés a son utilisation, doit
également étre considéré au moment de choisir le fluide caloporteur. Par exemple, les
centrales étant souvent situées dans des régions désertiques, I’eau peut étre une ressource
difficile d’acces. D’autre part, les sels fondus, largement utilisés a ce jour, sont des nitrates
provenant des mines du Chili. Le stock n’est donc pas inépuisable, d’autant plus que cette
ressource est également utilisée dans I'agriculture et I'industrie chimique. Enfin, I'extraction
puis le transport des sels sont aussi a prendre en compte dans I'analyse de cycle de vie de la
centrale.

1.3.5. Systemes de stockage

Le stockage de chaleur d’'une centrale CSP est un atout capital puisqu’il permet de
pallier en partie a l'intermittence de la ressource solaire. Les centrales a tour sont
particulierement propices au stockage grace aux températures élevées atteintes. Trois
principaux types de stockage sont possibles [32,33] : le stockage par chaleur sensible a
travers la montée en température d’un liquide [34] ou d’un solide [35]; le stockage en
chaleur latente a travers le changement de phase d’un fluide [36]; et le stockage
thermochimique a travers la réversibilité d’une réaction chimique d’adsorption/désorption
d’un composant [37].

Le stockage le plus habituel a ce jour est réalisé en exploitant la chaleur sensible a
I'aide de deux cuves distinctes : 'une pour le fluide chaud qui est envoyé vers I'’échangeur
pour produire de la vapeur, l'autre pour le fluide froid qui revient du cycle
thermodynamique. Le fluide peut provenir directement du récepteur comme dans le cas des
sels fondus (Figure [-19a), ou bien étre chauffé a I'aide d’un circuit secondaire via un
échangeur (Figure 1-19b).
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Figure I-19 : Stockage de chaleur a I'aide de deux cuves a) circuit direct — b) circuit indirect [33]
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La centrale Gemasolar, en Espagne, est un exemple de ce type de stockage (Figure
[-20). Avec deux cuves de 10,5m de haut et 23 m de diamétre, la centrale compte
8500 tonnes de sels fondus. Cette grande quantité permet de compter sur 15 heures de
fonctionnement sans Soleil [38]. Le réservoir froid stocke les sels a une température de
290°C (au-dessus de leur température de fusion) et le réservoir chaud a une température de
565°C.

Figure 1-20 : Photo de la centrale solaire Gemasolar. 1-Réservoir chaud ; 2-Réservoir froid ; 3-Echangeur ;
4-Turbine/Générateur d’électricité
En lieu et place des deux cuves, il est possible d’utiliser un seul réservoir appelé
« thermocline ». Cette configuration associée a |'utilisation de sels fondus et de matériaux a
changement de phase est notamment étudiée dans les travaux de Flueckiger [39].
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Figure 1-21: Stockage thermocline a) évolution de la température dans la cuve, b) schéma d’un réservoir thermocline [39]

On observe sur la Figure I-21-b la structure du réservoir. Une sortie en haut du
réservoir permet de récupérer le fluide pour I'acheminer dans I'’échangeur qui produit la
vapeur nécessaire a la production d’électricité. Une autre sortie en bas du réservoir permet
de récupérer le fluide froid pour le ramener au sommet de la tour afin d’étre chauffé par le
récepteur. L'enjeu est de réussir a obtenir une zone de transition de la température (appelée
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« dead zone » dans la Figure |-21-a) la plus réduite possible afin d’avoir deux zones avec
deux températures bien distinctes et non pas un mélange homogeéne sur I'ensemble de la
cuve.

1.3.6. Dimensionnement de I'ensemble des composants

Les différents composants interagissent les uns avec les autres. Il est possible de les
isoler pour les étudier séparément, obtenir leur rendement optimal, leurs conditions limites
de fonctionnement. Mais, lors du dimensionnement final d’'une centrale CSP, il est
préférable de considérer I'ensemble des éléments afin de prévoir et d’optimiser la
production d’électricité. Pour cela, il est nécessaire de réaliser un modele suffisamment
détaillé de la centrale, comprenant les différentes étapes depuis la collecte du rayonnement
solaire (emplacement, nombre et contréle des miroirs etc.) jusqu’a la production
d’électricité (type de turbine, débit d’entrée/sortie etc.), en passant par le récepteur
(caractéristiques thermiques du matériau, fluide caloporteur etc.) et le systéme de stockage
(fluide, volume, débit etc.). Dans les travaux de J.B. Zhang [40], un tel ensemble a été
modélisé a 'aide de la bibliotheque Modelica « ThermoSysPro » et implémenté ensuite dans
le logiciel de simulation Dymola®. Il est possible de coupler un modele de ce type (Figure
[-22) a un systeme de pilotage sur Matlab/Simulink®.

VBypass
P
L)
N2

VDirect ® = PowerBlock S —
——————— Storage T — " I [
I v :
| | Steam !
| I Turbine |
| | Generator |
Hot | I |
Tank | | |
I [

[
ExchB Caaaiionis lerag nlioas e 2agd |

L. [

|

I

ExchA I

|

[

|

[

I

|

Cold
Tank z
Destbck

— @ HX'
S

Feedwater pump LU—D'J

Figure 1-22 : Modélisation d’une centrale CSP a tour a I'aide la bibliotheque « ThermoSysPro » [41]
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D’autres études se penchent sur 'optimisation de centrales avec des outils différents
tels que les algorithmes génétiques [42]. Ceux-ci s’inspirent du principe de Darwin de
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sélection naturelle. Plusieurs criteres a optimiser sont déterminés par |'opérateur, par
exemple, la température des sels fondus, les pressions basses et hautes dans le cycle de
génération d’électricité etc. Une fonction objectif a optimiser est également déterminée, par
exemple l'exergie. Ensuite, l'algorithme doit tendre vers un optimum en parcourant
aléatoirement et simultanément les différentes valeurs possibles des critéres a optimiser.
Avant chaque itération, la meilleure configuration précédente est retenue pour la suite.

Quelle que soit la méthode d’optimisation globale, une connaissance fine de chaque
élément est nécessaire au préalable.

1.4. Objectifs et approche du sujet de these

Les travaux réalisés au cours de cette thése s’inscrivent en partie dans le cadre du
programme européen RAISELIFE (« Raising the Lifetime of Functional Materials for
Concentrated Solar Power Technology », voir annexe 1). Celui-ci vise a optimiser et étudier
les mécanismes de vieillissement des différents composants des centrales CSP a tour et des
centrales cylindro-paraboliques. Les réflecteurs primaires, les réflecteurs secondaires, les
revétements de l'absorbeur c6té rayonnement solaire et coté fluide caloporteur sont
étudiés. Une modélisation de I'ensemble est également réalisée dans le but de connaitre
I'influence de la dégradation de chaque élément sur le fonctionnement global.

La présente étude se concentre sur les revétements employés dans les récepteurs de
centrale solaire a tour. Nous disposons de plusieurs échantillons de compositions différentes
(couples substrat/revétement différents), provenant de certains partenaires du programme.
L'objectif est de réaliser un nouveau type de vieillissement thermique qui s’approche des
conditions de fonctionnement réel en terme de température et de flux solaire. D’autres
partenaires appliquent des vieillissements qui peuvent étre assimilés a des tests classiques.
Ces tests seront présentés dans le chapitre suivant (section I.2). L’'enjeu est donc de
proposer un protocole qui soit complémentaire.

Pour cela, nous disposons d’un dispositif de vieillissement unique, le SAAF (Solar
Accelerated Aging Facility détaillé dans le chapitre 1ll). A I'aide de celui-ci, des cycles tres
agressifs (flux solaire et gradient de température élevés) sont testés afin de déterminer un
protocole de vieillissement qui puisse étre utilisé sur tous les échantillons. Au cours du
vieillissement, afin de vérifier le comportement des revétements, un suivi des propriétés des
échantillons est réalisé. Pour cela, nous déterminons tout d’abord les propriétés
représentatives d’'un endommagement ayant une influence sur le fonctionnement et le
rendement de la centrale (section Il.1). Parmi ces propriétés, les caractéristiques radiatives
(absorptivité solaire et émissivité thermique) sont effectivement suivies au cours de ces
travaux.

Les propriétés thermo-physiques telles que la conductivité et la diffusivité seraient
également de bons indicateurs du vieillissement des revétements. Cependant, les méthodes
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de mesures sont plutdt contraignantes (section 11.3). C'est pourquoi, en parallele du
vieillissement des échantillons de récepteur, une nouvelle méthode d’estimation des
propriétés thermo-physiques est développée. Afin de réaliser ce deuxieme objectif, les
travaux se sont basés sur des études précédentes portant sur I'élaboration de réseaux de
neurones pour I'estimation de la conductivité et de la diffusivité. Dans un premier temps,
une base de données simulées, composée de matériaux fictifs massifs (une seule couche,
sans revétement) a été utilisée (section V.2). Puis, une base de donnée expérimentale a été
créée dans le but de valider la méthodologie (section V.3). Celle-ci a ensuite été testée sur
certains matériaux issus du programme européen, destinés aux récepteurs solaires (section
V.4).
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Chapitre Il. VIEILLISSEMENT THERMIQUE DES RECEPTEURS CSP ET
LEUR CARACTERISATION THERMOPHYSIQUE

Les récepteurs de centrales solaires a tour sont congus pour avoir des facteurs de
concentration pouvant aller jusqu’a 1000. Ceci signifie qu’un récepteur peut recevoir un flux
équivalent a celui de 1000 soleils. Les matériaux employés doivent permettre de capter un
tel rayonnement sans subir d'importants dommages tels qu’une décoloration de la surface,
une délamination du revétement, voire des fissures au sein du matériau. Mis en place pour
une durée de 30 ans, il est nécessaire de s’assurer que le récepteur installé aura une bonne
tenue dans le temps, c'est-a-dire que son efficacité restera suffisamment élevée pour
maintenir le niveau désiré de rentabilité de la centrale.

Nous allons tout d’abord présenter les principaux facteurs de vieillissement, c’est-a-
dire les agressions extérieures qui peuvent causer un endommagement des matériaux
utilisés. Puis nous présenterons les propriétés des récepteurs influencées par le
vieillissement. Ensuite nous exposerons les différentes stratégies de vieillissement
existantes. Pour clore ce chapitre, nous nous attarderons sur un type d’analyse permettant
de suivre I’évolution des matériaux étudiés au cours du vieillissement : la mesure de leurs
propriétés thermophysiques. Plus précisément, nous présenterons les différentes méthodes
de mesures existantes a ce jour et leurs limites respectives.

I1.1. Notion de vieillissement

Tout au long de la vie d’'une centrale solaire, le récepteur est quotidiennement
soumis a des contraintes thermiques importantes. Le matériau atteint des températures en
surface de I'ordre de 650°C et recoit des flux solaires intenses, de 200 a 1000 kW.m™. Face a
ces contraintes répétées, la bonne tenue dans le temps des propriétés et de la structure de
I'absorbeur est primordiale. La dégradation de I'une ou de plusieurs de ses caractéristiques
(par exemple, I'absorptivité ou la qualité du contact thermique entre le revétement et son
substrat) peut induire, dans le meilleur des cas, une baisse de la performance de la centrale
et donc de sa rentabilité. Dans le pire des cas, I'application d’un nouveau revétement (en cas
de délamination) ou le remplacement du récepteur (en cas de rupture) peuvent étre
nécessaires, ce qui implique un arrét temporaire de la centrale et des colits importants de
maintenance. Par exemple, pour la centrale CSP Ivanpah, une seule journée de maintenance
et donc d’arrét de la production, engendre 200 000 S de pertes pour le gestionnaire [43].
C’est pourquoi il est nécessaire de tester les matériaux envisagés a l'aide de moyens
reproduisant et allant méme au-dela des conditions réelles de fonctionnement.

I1.1.1. Facteurs de vieillissement

Le vieillissement en laboratoire est toujours complexe du fait qu’il est difficile de
maitriser simultanément tous les phénomenes pouvant entrainer des dégradations. En
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conditions réelles, I'absorbeur subit un flux solaire concentré tres élevé, ce qui engendre une
température en surface élevée. La chaleur étant échangée avec le fluide caloporteur en face
arriére, un gradient thermique s’installe au sein du matériau en fonction du débit et des
propriétés du fluide. Ces conditions changent progressivement tout au long de la journée
avec la course du Soleil, mais également de fagon tres rapide lors de passages nuageux.
D’autre part, le récepteur comme tous les composants de la centrale, est soumis aux
différents éléments présents dans |'atmosphére et dans I’environnement (humidité,
poussiére...). Ces différents facteurs de vieillissement sont présentés ci-dessous, associés aux
mécanismes de vieillissement sur lesquels ils agissent (corrosion, contraintes mécaniques
etc.).

La température

Elle a un réle dans la plupart des mécanismes de vieillissement, tels que I'oxydation,
la corrosion, 'endommagement de I'état de surface (par exemple une délamination du
revétement). La plupart des propriétés des matériaux varient en fonction de la température.
Les gradients de température au sein du matériau ainsi que les changements de
température au cours du temps engendrent des dilations et donc des contraintes
mécaniques.

Le flux solaire incident

Le rayonnement solaire et sa vitesse de variation ont une influence sur I'état de
surface en favorisant des réactions chimiques. lls peuvent également entrainer une
fragilisation mécanique, des déformations ou une modification de la teinte du revétement,
ce qui a pour conséquence d’altérer ses propriétés radiatives.

L’humidité

Comme la température, il s’agit d’un facteur couramment employé dans les tests de
résistance des matériaux, notamment a la corrosion. Elle peut également provoquer une
détérioration importante de I'état de surface. Ses effets seront différents et plus ou moins
accentués selon la température de I'air environnant.

La qualité de I'air

L'air est chargé de polluants d’origine naturelle (eau, minéraux) ou anthropique
(industries, trafic routier, élevages), tels que le dioxyde de soufre (SO3) ou les oxydes d’azote
(NOy). Certains ont un pouvoir corrosif ou entrainent une acidification de I'atmosphere.
Lorsqu’ils sont présents dans I’air environnant les centrales, ils peuvent réagir chimiquement
avec le revétement déposé en surface de I'absorbeur.

Les particules fines

Bien souvent assimilées aux particules d’origine anthropique issues de la combustion
industrielle ou des transports, les particules minérales d’origine naturelle représentent
davantage un risque pour les centrales a concentration. En effet, ces derniéres sont souvent
situées dans des régions désertiques. Le sable fin déplacé par les vents participe donc a la
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détérioration de I'absorbeur, a travers I'encrassement voire la modification de I'état de
surface. A proximité de I'océan, les cristaux de sel marin peuvent également corroder le
récepteur.

11.1.2. Propriétés affectées par le vieillissement

Au niveau structurel, le vieillissement des matériaux peut provoquer une altération
de la composition de I'absorbeur : le revétement ou les différentes couches déposées sur le
substrat peuvent s’entreméler par diffusion par exemple. Des chocs thermiques répétés
peuvent également créer des fissures a la surface. Toutes ces altérations entrainent une
modification des propriétés radiatives, thermophysiques et mécaniques de I'absorbeur.

11.1.2.1. Propriétés radiatives

L’absorptivité solaire, as., est le ratio entre le rayonnement solaire absorbé et le
rayonnement solaire incident. Dans le cas d’un récepteur de centrale CSP, cette propriété
est relative a une gamme de longueur d’ondes allant de l'ultra-violet (UV) au proche-
infrarouge (NIR). Ainsi, elle est représentative de la capacité du récepteur a absorber le
rayonnement solaire qui est principalement situé dans la gamme visible. Cette propriété doit
étre la plus élevée possible, de préférence au-dessus de 95 %, afin de transmettre au mieux
le flux disponible au fluide de transfert. Il s’agit d’un élément clé pour la rentabilité de la
centrale.

L’émissivité thermique, &, représente la capacité d’'un matériau a émettre de
I’énergie par rayonnement. Elle est définie par le rapport entre I'énergie rayonnée par le
matériau a une certaine température et I’énergie rayonnée par un corps noir a la méme
température. Donc, plus I'émissivité est élevée, plus le matériau émet de I'énergie, c'est-a-
dire plus les pertes par rayonnement sont importantes. L’émissivité est particulierement
importante dans le cas de matériaux sélectifs. Ainsi, méme avec une absorptivité qualifiée de
moyenne (inférieure a 95 %), il est possible d’augmenter I'efficacité du récepteur de facon
significative si le matériau a une tres faible émissivité (cf. Eq. 11.2).

L’efficacité radiative, Ncoating, €St une donnée qui regroupe ces deux propriétés et qui
permet de comparer plus facilement différents revétements, sélectifs et non-sélectifs. Elle
est calculée (Eqg. I1.1) en tenant compte de I'absorptivité du récepteur oso, du flux solaire
auquel il est soumis Qsol (W.m2) ainsi que de ses pertes thermiques radiatives via son
émissivité e et sa température Taps (K). Les pertes par convection sont négligées dans cette
définition.

Ncoating = ETR (_?gth ‘G.Tabszl Eq. Il.1
sol

Il est alors possible de comparer I'effet de I'absorptivité et de I'émissivité sur
I’efficacité, en tenant compte du niveau de température et de flux en jeu. Prenons I'exemple
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d’un flux solaire incident de 500 kW.m™ et une température de revétement de 650°C (Eq.
11.2) :

4
a77coating _ —0 - Taps

OMlcoating _ 4 ~ 0,082 Eq. II.2

Odgo) Oy Qsol
Le calcul de la valeur des dérivées partielles de [I'efficacité radiative par rapport a
I'absorptivité et par rapport a I’émissivité montre que I'efficacité radiative est beaucoup plus
sensible au premier parametre. En effet, pour améliorer I'efficacité de 1 %, il est possible
d’augmenter I'absorptivité de 1 %, ou bien de réduire I’émissivité de 1/0,082 soit 12,2 %.

Les propriétés radiatives, en particulier I'absorptivité solaire, sont des éléments clés a
prendre en compte lors de la conception de la centrale. Mais, afin de les considérer comme
des indicateurs pertinents du vieillissement, il faut s’assurer que ces propriétés diminuent
avec le temps en conditions réelles. Peu de publications existent sur ce sujet. D’aprées les
professionnels chargés de la gestion des centrales, le revétement devrait étre changé tous
les 5 a 7 ans environ pour garder un niveau d’absorptivité autour de 95 %. Un rapport fait
office de référence en la matiére [25]. Il s’agit du bilan réalisé sur la centrale pilote Solar One
(Barstow, Californie) par le laboratoire Sandia apres les premiéres années de
fonctionnement de celle-ci, en 1988. Il s’est avéré que |'absorptivité du récepteur, revétu de
Pyromark®, a diminué d’environ 2 % par an pendant les trois premiéres années, passant ainsi
de 95 % a 88 %. Puis, aprés une nouvelle application du revétement, I'absorptivité a été
mesurée a 97 %, demeurant stable la premiére année, puis diminuant a 96 % la deuxieme
année. En l'absence de nouveaux rapports in situ, il est difficile d’estimer le taux de
dégradation d’un revétement de récepteur solaire en conditions réelles. Néanmoins, en
nous basant sur cette étude ainsi que sur I'expérience des constructeurs de centrales, nous
considérons que l'absorptivité du revétement Pyromark®, toujours couramment employé
dans les centrales aujourd’hui, décroit significativement aprés 5 a 7 ans de service.

D’autre part, I’émissivité n’est pas directement étudiée dans le rapport précité car le
revétement appliqué est non-sélectif, mais elle doit bien étre prise en compte dans I'étude
du vieillissement des lors que I'un des matériaux au moins est sélectif, de facon a pouvoir
comparer leurs performances globales.

11.1.2.2. Propriétés thermophysiques
La conductivité thermique, K, exprime la capacité d’'un matériau a transférer la
chaleur par conduction en régime stationnaire. La diffusivité thermique, a, est une propriété
dynamique des matériaux. Elle caractérise la conduction de la chaleur en régime variable,
c’est-a-dire la rapidité de la réaction du matériau a un changement de température. Ces
deux propriétés sont étroitement liées par définition (Eq. I1.3).
K(T) Eq. 1.3

)= 2@ car)

36



L’évolution de la conductivité et de la diffusivité n’a pas été étudiée en conditions
réelles. Néanmoins, I'approche numérique d’A. Boubault [44] souligne que ces propriétés
jouent un réle important dans le comportement thermique des matériaux au cours de cycles
de vieillissement accéléré. D’autre part, ses premieres expériences [45] montrent qu’elles
tendent a diminuer lorsque le matériau est soumis a ces cycles répétés. Or, une diminution
de ces propriétés conduit a un transfert thermique moindre entre la surface extérieure
irradiée et le fluide caloporteur. C'est pourquoi connaitre |'évolution de ces propriétés
permet de maitriser davantage la quantité de chaleur réellement fournie au fluide au cours
du temps.

Néanmoins, les méthodes de mesures de ces caractéristiques sont contraignantes
(section 11.3). Ainsi, 'un des objectifs de cette thése est de développer une nouvelle
méthode d’estimation pour la conductivité et la diffusivité. Les travaux se déroulant en
paralléle du vieillissement des échantillons, la méthode n’aura pas pu étre utilisée pour
suivre I’évolution de ces caractéristiques au cours du temps.

11.1.2.3. Propriétés mécaniques

Les chocs thermiques vont provoquer des dilatations de la structure du matériau et
donc une déformation du récepteur. Celui-ci doit pouvoir subir ces déformations de facon
temporaire, c’est a dire qu’il doit pouvoir revenir a I'état initial (sans déformation
permanente) et ne pas rompre. Pour cela, il est nécessaire de choisir les matériaux en
fonction de leur domaine élastique et de leur résilience.

Le domaine élastique est défini par le niveau de sollicitation permettant de maintenir
une déformation élastique. Au-dela de ce niveau de sollicitation, que I'on nomme limite
d’élasticité, 'endommagement dépend du type de matériau. Pour un matériau ductile, il
peut y avoir une déformation plastique (irréversible), puis une rupture; c’est le cas pour
beaucoup de plastiques évidemment, mais aussi pour certains aciers utilisés dans les
charpentes de batiments par exemple. Ces matériaux peuvent également subir des fissures
de fluage ; il s’agit de déformations irréversibles différées dans le temps, souvent dues a de
hautes températures. Les matériaux fragiles (tels que les céramiques et certains aciers) n’ont
pas une phase de déformation plastique, ils rompent dés que I'on approche de la limite
d’élasticité.

La résilience caractérise la capacité du matériau a absorber de I’énergie lors d’une
déformation et donc a se maintenir dans le domaine élastique.

Des coefficients permettent de définir plus précisément le comportement des
matériaux selon le type de déformation : le module d’Young caractérise la résistance a une
déformation en traction, alors que le coefficient de Poisson caractérise la résistance a une
déformation en contraction.
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I1.2. Méthodes de vieillissement accéléré — Etat de I'art

Des méthodes de vieillissement ont été développées au cours des dernieres
décennies pour les capteurs plans essentiellement [46,47]. Elles consistent par exemple a
exposer des échantillons a des températures de plus en plus élevées, en calculant, pour
chaque température, un critére de performance dépendant de la variation de I'absorptivité
et de I'’émissivité. Cependant, il n’existe pas de méthode normalisée en ce qui concerne les
récepteurs de centrales solaires a concentration. Ces derniers n’étant pas soumis aux mémes
contraintes, les méthodes employées sur les capteurs plans ne peuvent pas étre directement
transférées aux matériaux utilisés dans le secteur du solaire a concentration. Cependant, il
est possible de réaliser des campagnes de vieillissement s’inspirant de pratiques usuelles,
telles que le vieillissement isotherme ou les tests de résistance a I'humidité. En parallele, il
est nécessaire de concevoir de nouveaux tests spécifiques a ce domaine permettant de
simuler les conditions réelles de fonctionnement, avec notamment des flux solaires élevés et
des variations cycliques de flux et température.

11.2.1. Vieillissement accéléré basé sur des méthodes conventionnelles

Le vieillissement isotherme est I'une des méthodes régulierement utilisée. Elle
consiste a exposer un échantillon a une température constante pendant une certaine
période, puis a réitérer I'expérience sur un nouvel échantillon avec une température un peu
plus élevée. Les températures sont choisies autour du point de fonctionnement du matériau.
La durée est progressivement augmentée, c'est-a-dire que les performances suivies sont
mesurées a plusieurs reprises au cours du vieillissement. C'est par exemple I'objet des
travaux de Ambrosini et al. [48]. Leur étude comprend le vieillissement d’échantillons
d’Inconel 625 et Haynes 230, revétus de revétements sélectifs ainsi que du revétement
Pyromark® couramment employé dans les centrales solaires a concentration en guise de
point de comparaison. Les températures choisies sont 600°C, 700°C et 800°C. Les mesures
des performances se font avant vieillissement puis aprés 12 h, 48 h ou 60 h, 120 h ou 156 h,
240 h puis 480 h de fonctionnement. Les travaux de Raccurt et al. [49] portant sur la stabilité
de revétements sélectifs utilisent des températures un peu moins élevées - de 350 a 500°C,
mais pendant des périodes beaucoup plus importantes, jusqu’a 5000 h. Ce type de
vieillissement peut se faire sous vide, ou bien sous atmosphére contrélée.

En conditions réelles, les absorbeurs sont soumis a des changements de température
dus a l'alternance jour-nuit et aux passages nuageux. Ainsi, le vieillissement isotherme tel
gue présenté ci-dessus ne permet pas de reproduire ces cycles qui peuvent conduire a une
usure différente du matériau. C'est pourquoi J.F. Torres [50] a mené une étude comparant
un vieillissement isotherme avec deux types de vieillissement cyclique : des cycles trés courts
(montée rapide jusqu’a 850°C, puis descente rapide jusqu’a 550°C) et des cycles plus longs
(montée rapide jusqu’a 850°C, stabilisation a cette température maximale pendant 300 s,
puis descente rapide jusqu’a 550°C). Les différentes méthodes présentent des résultats
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différents, ce qui signifie que le type de cycle a une influence sur le résultat du vieillissement.
Cependant, les bilans aprés 100 heures ou 1260 cycles ne permettent pas de conclure sur la
méthode qui se rapprocherait le plus du mécanisme de dégradation réel.

D’autres facteurs entrent en jeu dans la durée de vie des récepteurs, comme
I"humidité de I'air pendant la nuit. Afin de déterminer la résistance des matériaux aux
épisodes de nuits, ou de non fonctionnement de la centrale, plusieurs tests peuvent étre
réalisés en s’appuyant sur certaines normes existantes, bien que celles-ci ne soient pas
spécifiques au domaine des centrales solaires a concentration. Quatre tests ont été réalisés
dans le cadre du programme européen RAISELIFE, sur des revétements de récepteurs de
centrales solaires a tour, par DLR (centre aérospatial allemand), un laboratoire partenaire
[51]. Le premier est un test de condensation décrit dans le document ISO 6270, s’appliquant
aux revétements en général (peintures, vernis) : pendant 480 heures, les échantillons ont été
positionnés dans un dispositif a atmosphére contrélée a 40°C, avec une humidité de 100 %.
La norme IEC 62108 est concue initialement pour les modules photovoltaiques a
concentration et comporte plusieurs tests. L'un d’eux (test 10.7b) consiste a exposer les
matériaux a une chaleur humide afin de vérifier leur résistance a la pénétration de
I'humidité a des températures élevées : pour cela, les échantillons du programme ont subi
pendant 1000 heures une atmosphére a 65°C et une humidité de 85 %. Un autre test de
cette méme norme (test 10.8) consiste a faire des essais combinés d’humidité et de gel, afin
de vérifier la résistance a une éventuelle délamination induite par ces cycles. Pour cela, les
échantillons ont subi plusieurs phases au cours des 1500 heures de test, dont une étape de
cycles entre -40°C et 65°C et une étape avec une humidité maximale de 85 %. Enfin, la
norme ISO 9227 propose des tests de corrosion en atmosphere artificielle, utiles pour
détecter d’éventuels défauts dans le revétement. Les essais au brouillard salin neutre (NSS)
ont été effectués pendant 480 heures, a une température de 35°C, aprés une pulvérisation
de solution saline avec un pH entre 6,5 et 7,2 et une humidité de 100 %. Seul ce dernier test
a significativement dégradé les échantillons étudiés lors de la premiere phase du
programme.

11.2.2. Méthodes de vieillissement accéléré sous flux solaire concentré

Dans les essais cités ci-dessus, le flux solaire n’intervient pas. Or, il s’agit d’un
parameétre particulierement important dans les centrales a concentration, pouvant étre une
source de dégradation de la surface du revétement. Les expériences faisant intervenir ce
parameétre sont moins répandues car plus délicates a mettre en place. En effet, il n’existe pas
de « four » clé en main permettant de faire des tests standards. Elles nécessitent la mise en
place d’un concentrateur solaire et une localisation géographique propice a la concentration,
ce qui signifie présentant un nombre annuel de journées ensoleillées élevé c'est-a-dire ayant
une valeur de DNI (Direct Normal Irradiation) au-dela de 1000 W.m™=. C’est notamment le
cas aux laboratoires PSA a Almeria (Espagne), PROMES-CNRS a Odeillo (France) et Sandia
National Laboratory NSTT (National Solar Thermal Test Facility) a Albuquerque, New Mexico
(EV).
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11.2.2.1. Plataforma Solar de Almeria (PSA)

Une installation parabolique est en place au laboratoire PSA (Figure 1I-1). Elle permet
de tester plusieurs échantillons tubulaires simultanément. Le support sur lequel sont
positionnés les tubes est mobile sur I'axe optique de la parabole, de fagon a pouvoir gérer le
flux solaire incident. Des ventilateurs sont positionnés a l'arriere afin de contréler la
température de surface. Le flux incident homogene pouvant étre atteint sur le support est
de 250 kW.m environ.

Figure II-1 : Dispositif de vieillissement a PSA [52]

Les échantillons du programme RAISELIFE ont été vieillis a I'aide de ce dispositif. Les
cycles réalisés comportent trois phases: une premiére phase de montée progressive en
température et en flux (environ 30°C.mint et 14 kW.m2.mint), une deuxiéme phase de
trente minutes pendant laquelle les conditions maximales sont maintenues (650°C,
250 kW.m™2), une troisitme phase de refroidissement d’une durée similaire a la phase de
chauffe. Cent cycles sont réalisés sur chaque série d’échantillons.

1.2.2.2. Laboratoire PROMES-CNRS

Le laboratoire PROMES-CNRS a tout d’abord mené une étude paramétrique du
vieillissement des récepteurs de centrales solaires a concentration lors de la thése d’Antoine
Boubault [53] a I'aide d’un modéle élaboré sous le logiciel Fluent. L'objectif était de trouver
les conditions permettant d’activer au mieux les principaux facteurs de vieillissement
considérés (I'éclairement solaire, la température et les gradients thermiques). Différents
indicateurs ont été sélectionnés : I’éclairement solaire incident, la température au centre de
la face avant, le gradient thermique axial avant-arriere, le gradient thermique axial a
I'interface peinture/substrat, le gradient thermique radial centre/coté. Plusieurs parametres
ont été testés : la moyenne temporelle et 'amplitude du flux incident, ainsi que la période
des cycles et la durée totale d’irradiation. Plusieurs conditions aux limites ont été testées :
les conditions d’éclairement ainsi que les coefficients de convection en face avant et en face
arriére. Il s’est avéré que celles-ci sont des leviers importants dans la stimulation du
vieillissement. D’autre part, I'étude a mis en évidence les propriétés des matériaux
importantes lors de I'étude du vieillissement : I'absorptivité solaire du revétement, sa
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conductivité thermique et la résistance thermique de contact entre la peinture et le
substrat.

Suite a ces résultats, deux stratégies ont été déterminées pour mener une campagne
expérimentale avec le dispositif Solar Accelerated Aging Facility (SAAF, Figure 1I-2). Ce
dispositif permet d’appliquer des flux élevés, jusqu’a 1000 kW.m2 environ sur une surface
de 2x2 cm?.

\

Figure 1I-2 : Photo générale du dispositif SAAF

La premiere stratégie visait a appliquer des conditions séveres (flux jusqu’a
1373 kW.m2) et constantes pendant une période de 1000 ou 3000 s (voir Figure 1I-3).

103, 206, 343, 686,
1373

\ J

Durée d’exposition :
1000 s ou 3000 s

Figure II-3 : Premiers vieillissements accélérés a PROMES — Stratégie 1

La deuxieéme stratégie visait a appliquer des conditions variables, a travers des cycles
plus ou moins rapides (voir Figure II-4).
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Période :

10s ou 30s
Eclairement R . I _ﬁmplitude
moyen (kW/m?) D imoy/
¢ moy - "p imoy/z
206, 343, 686
\ J

v

Durée d’exposition :
1000 s ou 3000 s

Figure 1I-4 : Premiers vieillissements accélérés a PROMES - Stratégie 2

Aprés expérimentation des deux stratégies avec les différents éclairements, périodes,
amplitudes et durées d’exposition sélectionnés, les dégradations observées n’étaient pas
suffisantes pour pouvoir conclure sur l'efficacité des différents traitements. Il est
vraisemblable que les durées d’exposition n’étaient pas assez élevées.

11.2.2.3. Sandia National Laboratory NSTT (National Solar Thermal Test Facility)

Cette installation de 16 kW (Figure 1I-5) comporte un héliostat réfléchissant les
rayons du Soleil sur une parabole de 6 m de diamétre, avec un facteur de concentration de
5800. Un systéme d’ouverture de pales permet de gérer la quantité de flux incident sur
I’échantillon. Le coefficient de convection en face arriére, estimé a 200 W.m2.K1, permet de
réguler la température de I'échantillon testé. Des campagnes de vieillissement ont été
réalisées avec des cycles faisant varier la température entre 100°C et 850°C, et le flux entre O
et 600 kW.m2, pendant 150 cycles. Pendant ces essais, la vitesse de chauffe a atteint
130°C.s! et la vitesse de refroidissement a atteint 45°C.s™.

Figure II-5 : Installation de vieillissement au Sandia National Laboratory [54]
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11.2.2.4. Comparaison des différents types de cycles

Le type de cycle réalisé a la Plataforma Solar de Almeria se rapproche de la
méthodologie employée pour des cycles isothermes car la variation du flux et de la
température se fait lentement (chauffage progressif, pendant 15 minutes, pour arriver a un
plateau haut). Les cycles réalisés a PROMES ou a Sandia sont radicalement différents :
beaucoup plus courts, mais trés agressifs, ils imposent aux échantillons de brusques
variations de température et de flux.

11.3. Méthodes usuelles de caractérisation thermophysique des
matériaux — Etat de I’art

Il existe différentes méthodes de contréle non destructif [55] permettant d’estimer
les caractéristiques thermophysiques de matériaux telles que la conductivité thermique, la
résistance thermique de contact, la diffusivité, I'effusivité.

Les méthodes de la plague chaude et de la barre sont des méthodes fonctionnant en
régime stationnaire. Elles sont donc utilisables pour déterminer la conductivité et les
résistances thermiques de contact. A I'aide des mesures de flux et des températures en jeu,
la loi de Fourier est employée pour identifier les caractéristiques recherchées.

La diffusivité peut étre estimée a partir de méthodes de mesures en régime
transitoire, telles que les méthodes photothermiques. L'échantillon a étudier est excité a
I'aide d’une source lumineuse. L’évolution de sa température dépend de ses caractéristiques
thermophysiques. A I'aide d’un modele physique adéquat, il est possible de remonter aux
caractéristiques recherchées.

Des méthodes ne faisant pas appel a des modeles physiques sont également
développées. C'est le cas des outils issus de l'intelligence artificielle comme les réseaux de
neurones par exemple. Ces algorithmes, bien gu’ils ne soient pas classiquement utilisés pour
cela, permettent, s’ils sont judicieusement entrainés, d’estimer les propriétés de diffusivité
et conductivité en exploitant des données expérimentales (chauffage et refroidissement
d’un échantillon cylindrique) ou bien d’autres caractéristiques du matériau (porosité,
densité, détail des différents composants, etc.).

Le choix de la méthode la plus appropriée se fait notamment en fonction du matériau
a caractériser (sa gamme de conductivité, la forme de I'échantillon disponible, etc.). Ci-
dessous sont présentées quelques-unes de ces méthodes en régime stationnaire et
transitoire.

11.3.1. Régime stationnaire

11.3.1.1. Plaque chaude gardée

En régime stationnaire, la méthode la plus employée est celle de la plague chaude
gardée [56-58]. Le modele considéré est celui de l'application d’un flux de chaleur
unidirectionnel sur un échantillon plan d’épaisseur ep. Un élément chauffant, positionné
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entre deux plagues du matériau a caractériser, délivre une puissance surfacique de chauffe
¢. constante (Figure 1I-6). Les plaques extérieures, trés conductrices (en cuivre ou
aluminium) constituent la source froide. Celle-ci est maintenue a une température fixe a
I'aide d’une circulation d’eau issue d’un bain thermostaté. Les différences de température
ATy et AT, de part et d’autre de chaque échantillon sont mesurées. La puissance considérée
est directement la puissance issue de I'élément chauffant. La conductivité thermique du
matériau est donnée par la relation suivante :

1= eep Eq. 1.4
ATmoy

Source froide

. \
ep I Echantillon A R N Mesure de AT,
Garde ¢, H Elément chauffant ¢, || Garde ¢,
—_—

ep I Echantillon S A N e — Mesure de AT,

Source froide

Figure 11-6 : Plaque chaude gardée

Cette méthode est bien adaptée a la mesure pour des matériaux isolants car la
résistance de contact est négligeable devant la résistance de I’échantillon. D’autre part, la
plague doit étre de grande taille (faible épaisseur ep devant les dimensions des plaques).
Enfin, la zone chauffée est entourée d’un anneau de garde dans lequel une résistance fournit
un flux permettant de chauffer de fagon identique la garde et I’échantillon. Cette disposition
permet de respecter I'hypothése de transfert unidirectionnel. Compte tenu de Ia
configuration et de la gamme de conductivité, il s’agit d’'une méthode particulierement
adaptée aux isolants employés dans la construction.

Cette méthode a été normalisée (ISO 8302:1991), ce qui en fait une méthode
reconnue, mais sa mise en ceuvre doit étre particulierement soignée pour obtenir de bons
résultats.

Une alternative, également normalisée (ISO 8301:1991), consiste a positionner un
fluxmétre de part et d’autre de I'échantillon a caractériser (Figure II-7). Le flux traversant
I’échantillon, a prendre en compte dans le calcul de la conductivité, est égal a la moyenne
des flux mesurés (flux entrant ¢1, flux sortant ¢;). La conductivité thermique du matériau est

alors donnée par la relation suivante :

A — (¢1+¢2) ep

e Eq. II.5

Elément chauffant

Fluxmétre 1 ¢,

3 \
ep I Echantillon ____——= Mesure de AT

Fluxmeétre 2 ¢,

Source froide

Figure II-7 : Plaque chaude gardée, méthode des fluxmeétres
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11.3.1.2. Méthode de la barre

La méthode de la barre fonctionne également en régime stationnaire [59,60].
Applicable aux bons conducteurs, elle nécessite un échantillon dont I'épaisseur est
importante devant son diametre. Par conséquent, les pertes latérales convectives ne sont
plus négligeables et sont a prendre en compte dans I'établissement du modeéle a I'aide du
coefficient de convection h et de la température extérieure Te. Cette technique nécessite
I"utilisation d’un fluxmetre (Figure 11-8) ou bien d’un échantillon témoin dont les propriétés
sont connues. La mesure de la température s’effectue a intervalles réguliers tout au long de
la barre de section S et de périmétre p. L'équation 11.6 est utilisée pour estimer la valeur de

la conductivité, K.
0°T hp _
E—E(T—Te)—O Eq. .6
Cette méthode est beaucoup moins usitée car sa mise en ceuvre est difficile, il est
notamment nécessaire de maitriser le coefficient de convection h le long de la barre.

Thermocouples Echantillon issf:g:;e
I I I |
.
f
m Fluxmetre

Figure 11-8 : Schéma du dispositif de mesure de la barre

11.3.2. Régime variable

11.3.2.1. Méthode du fil chaud
Un fil métallique de longueur [ est positionné entre deux échantillons du matériau a

caractériser (Figure 11-9) ou bien a l'intérieur d’un liquide. Cette méthode [61] est également
normalisée (ISO 8894).

/

Echantillons Sonde

~_ “ Fil chaud

Figure 11-9 : Schéma du dispositif de mesure du fil chaud

A l'instant pris pour démarrer I'expérience, on applique une puissance constante Po a
I'aide du fil chaud. Simultanément, on mesure cette puissance ainsi que la variation de
température du fil (Figure 11-10). Sur des temps longs, la variation de température est

asymptotique a :
Py
4mlK

T(t) = In(t) Eq. 1.7
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Figure 11-10 : Méthode du fil chaud, exemple de thermogramme [55]

Ainsi, par analogie avec I'expression précédente et compte tenu de I'angle y, nous
obtenons une estimation de la conductivité (Eq. 11.8) :
K = mf#ny Eq. 1.8
11.3.2.2. Hot disk
Cette méthode [62], couramment utilisée en laboratoire et dans l'industrie pour
mesurer la diffusivité de matériaux, est basée sur la méthode de la source plane transitoire.
Elle date des travaux de S.E. Gustafsson [63]. Elle utilise une sonde Hot Disk. Celle-ci est
composée d’une résistance sous forme de ruban enroulé en spirale posée sur un support
isolant. Elle est positionnée entre deux échantillons du matériau a caractériser (Figure 11-11).
La résistance permet de produire un flux constant pendant un temps limité. Ainsi, la
température du matériau étudié augmente légérement. La sonde sert également a mesurer
cette élévation de température (grace a lI'enregistrement de la variation de la résistance

électrique).

/

Echantillons Sonde

~_ “ Hot Disk

Figure 1I-11 : Schéma du dispositif de mesure Hot Disk

11.3.2.3. Méthode photothermique associée aux méthodes inverses

Un échantillon plan cylindrique est soumis a une excitation en face avant (x=0),
Figure 11-12. La réponse en température est étudiée en face avant ou en face arriere (x=ep).
Plusieurs configurations de cette expérience existent. Il est possible d’utiliser un signal
impulsionnel (Dirac de densité de flux uniforme), comme c’est le cas pour la méthode dite
« flash » [64]. Dans ce cas, la température est enregistrée sur un laps de temps trés court. Il
est également possible d’utiliser des signaux plus longs mais moins intenses qui permettent
de ne pas détériorer les matériaux fragiles [65], tels que des signaux constants ou
périodiques.
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Figure 1I-12 : Schéma de la méthode flash face arriére

Les mesures issues de cette expérience peuvent étre exploitées et interprétées a
I'aide de méthodes inverses, afin d’estimer les propriétés thermophysiques de différents
matériaux. Pour cela, un modeéle et un algorithme d’estimation doivent étre développés en
fonction de la configuration: type de matériaux, caractéristiques recherchées, type de
signal.

Plusieurs modeéles existent pour déterminer les caractéristiques de I’échantillon. Par
exemple, pour la méthode flash, si I'on considére que I’échantillon est parfaitement isolé en
dehors de I'impulsion, le modele de W. J. Parker [66] nous donne |’expression ci-dessous (Eq.
11.9).

o —n?mlat
T(t,x =ep) = pCf) po [1 +2 Y (=D"exp (%)] Eqg. 1.9

L’identification de paramétres est ensuite issue de la comparaison entre le modéle et
les résultats expérimentaux a l'aide d’un algorithme d’estimation visant a minimiser la
différence entre les mesures et les valeurs du modele (Figure 11-13).

La Figure 1I-14 (a et b) montre un exemple de réponse expérimentale en bleu (issu en
réalité d’'une simulation bruitée du modele) et la réponse du modele en rose. A gauche, a
I’état initial, des parametres différents des valeurs recherchées sont utilisés dans le modéle.
Ces valeurs servent de conditions initiales a I'algorithme d’estimation. Celui-ci parvient a
s’approcher du comportement expérimental aprés plusieurs itérations et donc a retrouver
les parametres souhaités.
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Figure 1I-13 : Logigramme d’un algorithme de minimisation [67]
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Figure 11-14 : Exemple d’identification de paramétres a I'aide des méthodes inverses

Les principales difficultés de ces méthodes proviennent du fait que les problémes
sont souvent « mal posés ». C'est le cas lorsque les observations expérimentales ne
permettent pas de déterminer correctement linfluence des différents paramétres
recherchés, ou bien lorsque I'on recherche plusieurs parametres linéairement dépendants,
comme la conductivité thermique et la diffusivité.
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11.3.3. Outils de l'intelligence artificielle

Les outils de I'intelligence artificielle ont été utilisés dans de nombreux travaux pour
la caractérisation thermique de solides ou de liquides. Nous présenterons ici des travaux
utilisant les réseaux de neurones, ainsi que les réseaux neuro-flous. Nous finirons par les
premiers travaux réalisés a PROMES alliant les outils de I'intelligence artificielle (avec les
deux types de réseaux précités) et I'expérience photothermique.

11.3.3.1. Réseaux de neurones artificiels

Les réseaux de neurones artificiels (RNA) sont des structures connexionnistes qui
établissent un lien mathématique entre des entrées (choisies par I'opérateur) et des sorties
(les propriétés recherchées). Pour établir de tels réseaux, une phase d’apprentissage est
nécessaire : des exemples dont le couple « entrées/sorties » est connu sont exploités afin de
fixer les parametres du réseau permettant d’obtenir une erreur d’estimation des sorties
acceptable. Les entrées peuvent étre de différents types tant que I'information apportée est
pertinente. Ceci signifie que les propriétés que I'on souhaite estimer doivent étre sensibles
aux entrées. Autrement dit, deux matériaux aux propriétés distinctes auront deux entrées
différentes et inversement (si deux matériaux ont deux entrées différentes, leurs propriétés
seront distinctes). Dans les deux dernieres décennies, les réseaux de neurones ont été
utilisés dans de nombreuses études visant a estimer certaines propriétés de différents
matériaux, a I'aide de données trés variées. Quelques-unes de ces études sont présentées ci-
dessous afin de montrer un bref apercu des différentes possibilités.

Les réseaux de neurones ont été utilisés dans les travaux de B. Czél [68] pour
I’estimation simultanée de la capacité calorifique et de la conductivité en fonction de la
température. La méthode BICOND (BI: estimation de deux propriétés simultanément,
COND : conductivité) est utilisée. Un échantillon cylindrique (Figure II-15) est positionné
autour d’'un premier tube (nommé core) dans lequel est inséré un thermocouple et est
entouré d’un second tube (nommé shield) dans lequel est positionné un second
thermocouple. Ces tubes sont trés conducteurs afin de mesurer précisément I’évolution de
la température du matériau étudié. Tout d’abord, I’échantillon est chauffé jusqu’a ce qu’il
atteigne un régime permanent. L'enregistrement des données (températures du
thermocouple a l'intérieur et a I'extérieur) démarre lorsque débute le refroidissement de
I’échantillon par circulation d’air.

Ces travaux se sont basés sur une tres grande quantité d’exemples, entre 1000 et
8000 pour I'entrainement et 100 exemples pour le test du réseau. Pour réaliser cette base
de données conséquente, un modele physique préexistant, correspondant a I'expérience, a
été utilisé (avec I'ajout d’un bruit de mesure artificiel). Les réseaux testés ont utilisé le
perceptron multicouche et un entrainement via rétro-propagation de I'erreur (cf. chapitre
V). Des erreurs de 1 % environ ont été obtenues, ce qui est extrémement encourageant.
Cependant, cette méthode comporte deux inconvénients. Le premier est que la forme de
I’échantillon n’est pas toujours facile a réaliser selon les échantillons. Le deuxieme, et plus
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important, est que les exemples utilisés sont issus de simulations. Une étape de validation
avec des données expérimentales serait donc nécessaire.

1.2 3 4 5
Lo

/

Figure 11-15 : Dispositif BICOND de mesure de I’échantillon [68] : 1 - thermocouple intérieur,
2 - tube intérieur (core), 3 - échantillon, 4 - tube extérieur (shield), 5 - thermocouple extérieur

Dans les travaux de R. Singh [69], le méme type de réseau est utilisé mais les
matériaux étudiés ainsi que les entrées employées sont tout a fait différents. Ces travaux
visent a estimer la conductivité thermique effective de matériaux poreux (tels que le sable
ou la brique pilée) utilisés dans la construction de batiments, baignés dans différents liquides
(tels que I'eau). Les entrées des réseaux de neurones réalisés sont les conductivités des
différents matériaux composant I'ensemble de I'échantillon (air, liquide, matériau), ainsi que
leur répartition volumique. L'unique sortie est la conductivité thermique effective de
I’ensemble, elle est obtenue avec une erreur entre 0 et 10 % selon les mélanges réalisés et
les fonctions d’entrainement choisies (Levenberg-Marquardt, gradient conjugué, etc...). Ces
résultats sont trés intéressants, mais sont limités a un type restreint de matériaux (ceux de la
construction) utilisés en mélange avec des liquides.

11.3.3.2. Réseaux neuro-flous

Les réseaux neuro-flous sont des réseaux qui allient la faculté d’apprentissage des
réseaux de neurones et la logique floue. Cette derniere permet d’intégrer l'intuition de
I'expérimentateur a travers la création de différentes classes d’appartenance. On dit alors
qgue I'on utilise la connaissance experte de celui-ci.

Ce type de réseaux a été utilisé dans le cadre de I'estimation de la conductivité de
roches [70,71]. Un réseau ANFIS (Adaptive Neuro-Fuzzy Inference System) a été développé.
Quatre données propres aux roches et ayant une influence sur la conductivité, sont
considérées en entrée: la vitesse des ondes P (ondes longitudinales de compression)
directement proportionnelle a la conductivité des roches, la porosité, la densité, la
résistance a la compression uniaxiale (UCS). D’excellents résultats ont été trouvés, avec des
erreurs inférieures a 0,5 %. La comparaison avec un réseau de neurones artificiels a montré
de moins bons résultats pour ce dernier (erreurs de I'ordre de 2 %).
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Ces approches ont également été étudiées pour I'estimation de la conductivité de
nanofluides eau-alumine [72]. Trois données d’entrée ont été utilisées : la concentration en
nanoparticules du fluide, sa température et la taille des nanoparticules. Les résultats
montrent des erreurs maximales autour de 3 %.

11.3.3.3. Outils de I'lA associés a une expérience photothermique

Les réseaux de neurones artificiels et les réseaux neuro-flous ont été utilisés en
exploitant, en guise de données d’entrée, des mesures issues d'une expérience
photothermique. Les propriétés visées en sortie étaient la diffusivité et la conductivité
thermique.

Pour cela, un signal PRBS (Pseudo-Random Binary Sequence) a été choisi afin
d’exciter un échantillon. Ce type de signal est un bon compromis entre I'utilisation d’un
signal impulsionnel et d’un signal périodique. Il permet de traiter des matériaux fragiles
contrairement au signal impulsionnel ou la grande quantité d’énergie déposée sur une
courte durée peut endommager le revétement. Sa mise en pratique est plus rapide que celle
d’un signal périodique, qui ne permet d’explorer qu’une seule fréquence a la fois et pour
lequel il est nécessaire d’attendre |'établissement du régime permanent. Suite a I’excitation
de I'échantillon, I’évolution de la température a sa surface est enregistrée. A partir de la
réponse compléte d’un échantillon a un signal PRBS, il est possible de retrouver la réponse
de ce méme échantillon a un signal impulsionnel a I'aide d’un réseau de neurones récurrent
ou d’un réseau ANFIS [73]. La réponse ainsi obtenue est alors utilisée pour retrouver la
diffusivité a I'aide des méthodes inverses présentées ci-dessus.

La réponse au PRBS a également été utilisée directement pour estimer les propriétés
des matériaux, sans passer par la reconstruction de la réponse au signal impulsionnel. A
I'aide d’un modeéle physique adéquat, une base de données d’exemples issus de simulations
numeériques a pu étre créée. Celle-ci a été utilisée pour entrainer et tester des réseaux de
neurones paralléles (I'un pour la diffusivité, I'autre pour la conductivité) [74]. Des erreurs
d’estimation entre 5 et 7% ont été trouvées. Des réseaux neuro-flous paralleles ont
également été développés [75], pour lesquels des erreurs entre 4 et 7 % ont été obtenues.

Dans le cadre de cette theése, cette approche visant a associer |'expérience
photothermique avec les réseaux de neurones est poursuivie avec l'introduction d’'une base
de données expérimentales.

I1.4. Conclusion

Dans cette premiéere partie, nous avons tout d’abord présenté la notion de
vieillissement, avec les principaux facteurs de vieillissement (tels que la température,
'humidité) et les mécanismes de vieillissement associés (tels que la corrosion, la
délamination). Puis, nous avons exposé les propriétés des récepteurs pouvant étre
influencées par le vieillissement : propriétés radiatives, thermophysiques et mécaniques. Par
la suite, seule I'évolution des propriétés radiatives des échantillons vieillis sera étudiée. Le
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suivi des propriétés thermophysiques ne pouvait pas étre réalisé dans le temps imparti avec
les échantillons a notre disposition ; les propriétés mécaniques ne font pas partie du champ
de cette these.

Nous avons également présenté un état de I'art du vieillissement des matériaux
récepteurs. L'une des méthodes les plus employées est le procédé isotherme, or ceci ne
permet pas de tester la résistance aux variations subies en conditions réelles de
fonctionnement. Le vieillissement sous haut flux solaire concentré fait intervenir des
variations rapides et importantes du rayonnement incident ainsi que de la température.
Certaines installations existantes ont été exposées. Le dispositif SAAF utilisé dans la présente
étude sera plus largement détaillé par la suite (chapitre Ill).

Enfin, puisque l'un des objectifs de ces travaux est de développer une nouvelle
méthode d’estimation des propriétés thermophysiques, nous avons exposé les méthodes
existantes. Celles-ci présentent un inconvénient majeur : elles ne permettent pas de mesurer
simultanément la conductivité thermique et la diffusivité. De plus, chacune est spécifique a
un type de matériaux (isolant, conducteur...). Des méthodes faisant appel aux outils de
I'intelligence artificielle tels que les réseaux de neurones sont de plus en plus étudiées.
Cependant, la validation de celles-ci a I'aide de données expérimentales est peu présente
dans la littérature. C'est pourquoi le développement d’une nouvelle méthode ainsi que sa
validation expérimentale sont étudiés dans le cadre de ce projet de recherche (chapitre V).
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Chapitre Ill. CAMPAGNES DE VIEILLISSEMENT ACCELERE

Le vieillissement des matériaux destinés aux récepteurs des centrales CSP n’étant pas
normalisé, les profils de cycle utilisés dans cette étude sont déterminés de maniere
empirique. Ces cycles sont appliqués sur différents échantillons composés d’un substrat et
d’un revétement ; ceux-ci sont présentés dans la premiére partie de ce chapitre. Puis, le
banc expérimental utilisé pour réaliser le vieillissement est détaillé dans la deuxiéme partie.
Enfin, les différentes expériences menées sont décrites dans la troisieme partie. Les deux
premieres campagnes ont été conduites afin de mettre en avant I'influence de la durée des
cycles ainsi que le niveau de flux appliqué. Celles-ci sont complétées par des expériences
supplémentaires faisant varier d’autres facteurs de vieillissement tels que la température de
I’échantillon et I'humidité ambiante, réalisées en interne ou bien par I'un des partenaires du
programme RAISELIFE. Une derniére campagne permet d’étudier I'influence du protocole de
recuit sur la tenue des propriétés radiatives au cours du vieillissement.

lll.1. Présentation des matériaux pour récepteurs étudiés

I11.1.1. Substrats

Les récepteurs de centrales solaires a tour sont souvent en alliage métallique,
résistant aux fortes sollicitations thermo-mécaniques, ou en céramique. Les matériaux
Inconel, a base de nickel, considérés comme des super-alliages, sont particulierement
avantageux dans ce domaine. En effet, comparés a des alliages plus classiques a base de fer,
ils sont particulierement résistants, notamment a la corrosion et aux températures élevées.
Les matériaux Haynes, de méme type, sont également prometteurs.

Dans le cadre de cette étude et du programme européen RAISELIFE, des substrats en
Inconel 617 et en Haynes 230 sont adoptés. Ceux-ci peuvent étre utilisés pour des
récepteurs employant des sels fondus. Conformément aux préconisations des partenaires du
programme en charge de I'élaboration des revétements sur ces substrats, nous considérons
une température maximale de I'échantillon de 700°C et un flux solaire maximal de
750 kW.m2. D’autres alliages, a base de fer, sont étudiés : le T91, le VM12 et le T22. Ceux-ci
peuvent étre employés pour des récepteurs exploitant de la vapeur saturée. Un récapitulatif
des matériaux est présenté dans le Tableau lllI-1, comprenant les compositions, la nature des
fluides caloporteurs associés et les conditions maximales de fonctionnement en flux et
température.
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Substrat T22 T91 VM12 Inconel 617 Haynes 230
,Plrlnapaux Alliage Fer, Alliage Fer, Alliage Fer, Nickel : 44 % Nickel : 57 %
éléments du Chrome (2 %) Chrome (9 %) Chrome Chrome : 20% | Chrome : 22 %

substrat Molybdéne (1%) | Molybdéne (1 %) (12 %) e neen

Type de fluide

caloporteur de Vapeur saturée Sels fondus
la centrale
Temperature 600 650 700
maximale (°C)
Flux maximal
(KW.m?) 600 500 750

Tableau IlI-1 : Composition des substrats et conditions d’utilisation

111.1.2. Nouveaux revétements étudiés

Le dépot d’un revétement sur un substrat permet d’améliorer les propriétés
radiatives du récepteur et ainsi augmenter la quantité d’énergie absorbée et transmise au
fluide caloporteur. Dans le cadre de cette thése, trois nouveaux revétements (dont un
sélectif) et un revétement protecteur (utilisé en combinaison avec les autres) sont étudiés
(Figure 111-1 ). Leur élaboration n’a pas fait partie de cette thése ; ils ont été réalisés par les
partenaires du programme RAISELIFE. Pour des raisons de confidentialité, les détails
concernant leur composition et leur fabrication ne peuvent étre présentés ici. Seule la
structure globale nous est connue. En complément, un revétement usuel, la peinture
Pyromark® (revétement P), a été déposé sur le substrat T91 afin d’étudier un échantillon de
référence.

[T pe oy

i

Figure IlI-1 : (de gauche a droite) revétement B (BSl), 1+B (Inta + BSI), F (Fraunhofer), D (Dechema), P (Pyromark®

Parmi les revétements nouveaux, deux sont non-sélectifs. L'un, réalisé par le
partenaire industriel Bright Source (revétement B), est une peinture céramique appliquée
par vaporisation. L'autre, réalisé par Dechema (revétement D), est une diffusion multi-
métallique de chrome et de manganése essentiellement, déposée par un procédé de
cémentation. Plusieurs campagnes de vieillissement ont été réalisées dans le cadre de cette
thése. Lors de la deuxiéme, un revétement alliant ces deux procédés a également été testé
(revétement B déposé sur le revétement D).

L'un des nouveaux revétements est sélectif. Il est élaboré par Fraunhofer
(revétement F). Il est composé d’une couche métallique réfléchissante dans l'infrarouge,
d’une couche cermet absorbante, d’une couche anti-réfléchissante (AR) et de couches de

séparation et d’adhésion intermédiaires (Figure 1lI-2). Il est déposé par pulvérisation
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magnétron (« magnetron sputtering ») sur le substrat poli. Le polissage est une étape
importante et contribue a obtenir une faible émissivité de I’échantillon.

Revétement AR

Cermet

Couche de séparation

_ Métal réfléchissant IR

Couche de séparation/adhésion
Substrat

Figure Il1-2 : Structure du revétement sélectif F

Enfin, une couche protectrice est également testée. Celle-ci est réalisée par INTA
(revétement I). Il s’agit d’'un dépot aluminisé qui a pour fonction de protéger le substrat de
la corrosion. Ce revétement est une couche positionnée entre le substrat et le revétement
final. Il a été testé en association avec le revétement B depuis la premiére campagne et avec
le revétement F lors de la deuxiéme campagne.

111.1.3. Nouvelle méthode de recuit solaire

Au-dela de la composition et de I'agencement des couches du revétement, la
réalisation du revétement conformément a une procédure adaptée est une étape cruciale
pour obtenir les propriétés attendues. La derniére étape avant de pouvoir utiliser un
échantillon sur lequel un revétement a été déposé est le recuit. Celui-ci, habituellement
réalisé dans un four, consiste a exposer la piece a un profil de température prédéterminé
pendant plusieurs heures afin de finaliser la fixation des couches supérieures sur le substrat.
Au cours du recuit, un changement de structure cristalline ou des changements de phases
peuvent également avoir lieu sous I'effet des hautes températures, permettant ainsi de
modifier les propriétés du revétement jusqu’a obtenir les caractéristiques finales désirées.

Dans le cadre de cette thése, nous avons réalisé, sur quatre échantillons, un recuit
solaire pour remplacer le recuit traditionnel au four. Le profil théorique initial fourni par les
partenaires nécessite plus de 7 heures de Soleil, celui-ci a donc été scindé en deux afin d’étre
réalisable en deux journées distinctes. Le profil théorique final (déterminé en accord avec le
fabricant du revétement) ainsi que le profil expérimental que nous avons obtenu sont
représentés dans la Figure IlI-3. On remarque tout d’abord que le profil expérimental de
température ne suit pas toujours précisément la consigne théorique. Dans la premiéere phase
(présentée dans la Figure IlI-3 a), ceci peut étre di a la qualité de I’ensoleillement.
L'ajustement de la température a I'aide de la variation du flux n’anticipe pas la variation de
I’éclairement solaire. Donc, lorsque le DNI est variable pour cause de passages nuageux, le
flux incident est corrigé juste aprés une chute ou une augmentation de la température du
revétement. D’autre part, on remarque que, lors de la deuxiéme phase (Figure llI-3 b), la
premiere étape a 550°C n’a pas été réalisée. Cela s’est reproduit pour les quatre échantillons
traités. Cette erreur doit étre due a un probléme de pilotage que nous n’avons pas pu régler
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dans le temps imparti (les échéances du programme européen étant réparties au cours de la
durée du projet). Nous avons tout de méme procédé par la suite au vieillissement de ces
échantillons afin de mettre en évidence les conséquences de ce défaut de recuit.

a) Phase 1 b) Phase 2
700
—. 600
O
= 500
=) g
O 400 3 400
v 300 g 300
o
2 200 £ 200
‘g 100 F 100
5 0 : 0
0 1 2 3 4 0 2 4 6
Temps (h) Temps (h)
Profil expérimental = = Profil théorique

Figure IlI-3 : Recuit du revétement B sur substrat Inconel 617 ou Haynes 230 - Profil théorique en four comparé au profil
expérimental réalisé

111.1.4. Bilan des combinaisons substrat/revétement étudiées dans les
différentes campagnes et détail des échantillons

111.1.4.1. Enchainement des campagnes de vieillissement

Deux campagnes principales ont été menées a bien pour le programme européen.
Celles-ci different par leur profil de vieillissement, en particulier par la période et le flux
incident. Une quinzaine de matériaux distincts ont été testés pour chacune de ces
campagnes. Puis, une campagne « post-recuit solaire » a été réalisée en se basant sur le
profil de la campagne 1. Enfin, tout au long du projet, des tests supplémentaires ont été
réalisés sur quelques échantillons en vue de mettre en avant I'influence de plusieurs facteurs
de vieillissement. L'ensemble des tests est récapitulé dans la Figure IlI-4 et sera détaillé dans

la partie I11.3.
Campagne 1: Test d’un recuit solaire :
respect des flux et températures vieillissement de type
maximaux « campagne 1 »

Campagne 3 : tests additionnels |

' Profil « campagne 1 » | ! Test de

: avec augmentation : I I'humidité
l du flux et ! ' pendant la
: de la température : l campagne 1

Figure IlI-4 : Présentation des différentes campagnes réalisées
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111.1.4.2. Combinaisons substrat/revétement

Chaque revétement est déposé sur certains des substrats présentés ci-dessus
(11.1.1.). Les Tableau IlI-2 et Tableau IlI-3 récapitulent les échantillons mis a notre disposition
dans le cadre du programme, au cours des différentes campagnes de vieillissement réalisées.
Les bilans issus de la premiére campagne ont permis de déterminer les échantillons les plus
intéressants a tester lors de la deuxieme (en vert dans le Tableau IlI-2). Pour cela, I'ensemble
des tests de tous les partenaires a été pris en compte. Dans ce document, seuls sont
présentés les résultats liés au vieillissement accéléré sous haut flux solaire concentré. De
nouvelles combinaisons de revétement ont également été testées lors de la deuxieme
campagne (en orange dans le tableau). La campagne « post-recuit solaire », dont les
échantillons sont récapitulés dans le Tableau III-3, consiste en un ensemble de
vieillissements réalisés sur des échantillons ayant bénéficié d’un recuit solaire (voir 111.1.3.).

Revétements
P B +B D D+B F I+F
T91 1,2 1,2 1,2 1,2 X 1,2 2
VM12 X 1 1,2 1,2 2 1 X
Substrats T22 X 1 1 1 X 1 X
Inconel 617 X 1,2 X 1,2 X 1,2 2
Haynes 230 X 2 X X X X X
Tableau 111-2 : Récapitulatif des échantillons testés lors des campagnes 1 et/ou 2
Revétements terminés par recuit solaire
B1 B Bs
Substrats Inconel 617 v X X
Haynes 230 v v v

Tableau I11-3 : Récapitulatif des échantillons recuits et vieillis lors de la campagne « post-recuit solaire »

On remarque dans le Tableau IlI-2 que le Pyromark® n’a été appliqué que sur le T91.
Notre demande de substrats non revétus, avec pour objectif de comparer les nouveaux
revétements a une référence, a été faite apres le début du programme. Les différents types
de substrats ont été fabriqués en quantité limitée, c’est pourquoi seul le T91 a pu nous étre
fourni non revétu par les partenaires.

Le substrat T22 a été abandonné aprés la premiére campagne suite a des
performances globales moins bonnes sur certains des tests.

D’autre part, la société Bright Source s’appréte a utiliser son revétement (B) associé
au substrat Haynes 230 dans de futures centrales a visée commerciale. C'est pourquoi cette
combinaison a été ajoutée a I'étude lors de la deuxieme campagne.

Enfin, suite aux résultats obtenus lors de la premiére campagne et aprés concertation
de tous les partenaires, la combinaison du revétement sélectif F avec la couche protectrice |
a également été envisagée pour la deuxiéme campagne.
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111.1.4.3. Dimensions des échantillons étudiés

Les échantillons sont plans et carrés conformément au format acceptable par le
dispositif de vieillissement (voir 1l.2). lls ont été fournis par les partenaires du programme,
nous n’avons donc pas eu la possibilité de standardiser leurs dimensions. Deux tailles
différentes étaient disponibles : 50 mm de c6té pour les échantillons avec les substrats T91,
T22, Inconel 617 et Haynes 230, contre 30 mm de c6té pour les échantillons avec le substrat
VM12.

Pour la premiére campagne, les épaisseurs des substrats n’étaient pas les mémes
pour les différentes combinaisons substrat/revétement. Les épaisseurs sont répertoriées
dans le Tableau lll-4. Pour la deuxieme campagne, I'épaisseur était d’environ 2 mm pour
tous les échantillons.

Revétements
B+i | B | D F
T91
Substrats T22 3mm 6mm
VM12
Inconel 617 x | 1mm

Tableau I1I-4 : Récapitulatif des épaisseurs des échantillons de la premiére campagne

ll.2. Dispositif de vieillissement SAAF — Solar Accelerated
Aging Facility
Le dispositif a été congu et utilisé lors de la thése d’A. Boubault [53], puis modifié et

utilisé lors de la thése de Y. Lalau [76]. Lors de la présente thése, quelques améliorations ont
été apportées.

Parabole

.— C€=15000 Diam=15m

< Pyrométre

N
Kaleidoscope pour homogénéiser le flux
o — Echantillon
0 0 0 P 0 <«—— Trappe ouverte en 0,7s
” y : & g ——
e ] %ﬁ\\l
CI.I'C.UIt de - - — < Héliostat
refroidissement [IEESSSSS=

Figure IlI-5 : Principe du dispositif SAAF

Le dispositif (Figure 1l-5) consiste en un héliostat qui réfléchit les rayons du Soleil sur
une parabole. Celle-ci concentre le flux en son point focal. Un kaléidoscope placé en ce point
permet d’obtenir un flux homogéne en sortie, sur I'échantillon. La température du
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revétement est mesurée a I'aide d’un pyromeétre « solarblind » (captant le rayonnement a
5 um). Elle est régulée a I'aide d’un circuit de refroidissement a I'arriére de I'échantillon. Le
flux est contrélé a l'aide de l'ouverture et de la fermeture de l'obturateur situé entre
I’'héliostat et le porte-échantillon, a partir de la mesure du DNI (Direct Normal Irradiation) via
un pyrhéliometre.

Les différents composants du dispositif sont détaillés ci-aprés.

111.2.1. Pyrhéliomeétre

Cet appareil fait partie de la station météo du laboratoire PROMES, a Odeillo. Il est
utilisé pour mesurer |'éclairement énergétique solaire direct perpendiculaire. Il s’agit du
rayonnement provenant de I'angle solide du disque solaire uniquement et frappant une
surface perpendiculaire a I'axe de cet angle solide. Le suivi est réalisé tout au long de la
journée, avec un enregistrement toutes les secondes entre 5 h et 19 h. La donnée recueillie,
le DNI, nous est utile pour controler le flux que I'on souhaite appliquer a I’échantillon
conformément a notre procédure de vieillissement accéléré.

111.2.2. Héliostat

L’héliostat est situé au deuxieme étage, sous le décrochage du batiment qui abrite la
parabole SAAF et qui sert a faire contre-poids au grand four solaire situé sur la face Nord du
batiment. Ce miroir plan mesure 20 m? et suit automatiquement la course du Soleil au cours
de la journée afin que les rayons soient réfléchis sur la parabole.

o Net=== Parabole SAAF

Obturateur b | 352229

/

Parabole du
grand four

(1MW)
Héliostat —p/

Figure IlI-6 : Positionnement de I’héliostat dans le dispositif SAAF

111.2.3. Parabole

Elle permet de concentrer le rayonnement en provenance de |’héliostat. Elle a un
diametre de 1,5 m et a un facteur de concentration de 15000. Une puissance de 0,9 kW est
obtenue a son point focal.
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111.2.4. Kaléidoscope

Il est positionné au point focal de la parabole et a pour fonction ’lhomogénéisation
du flux a sa sortie. Pour cela, il est réalisé avec un matériau réfléchissant. Initialement concu
en cuivre avec un dépot intérieur aluminisé, le kaléidoscope a été amélioré pour cette these.
Réalisé en aluminium poli, il peut régulierement étre démonté et poli a nouveau en interne.
Il n’est donc plus nécessaire de faire appel a un prestataire pour déposer un nouveau
revétement. Ceci permet de conserver ses propriétés réfléchissantes a des valeurs élevées
(réflectance supérieure a 66 %). Les dimensions initiales ont été conservées, a savoir une
hauteur de 60 mm et une ouverture carrée de 20 mm de c6té. Ce rapport 1/3 entre la
hauteur et la largeur est fréquemment utilisé dans ce genre de dispositif, il permet une
bonne homogénéisation du flux tout en limitant les pertes d’énergie par absorption lors des
multiples réflexions sur les parois. Compte tenu de I'ouverture du kaléidoscope, un seul
échantillon a la fois peut étre placé sur le banc expérimental. Le graphique de la Figure IlI-7
représente le profil d’éclairement en entrée et en sortie du kaléidoscope. On remarque la
répartition normale du flux solaire en entrée, c'est-a-dire au point focal de la parabole, et la
répartition homogénéisée en sortie, aprés réflexions sur I'aluminium poli. Les parois sont
refroidies par eau (Figure 111-8) afin de ne pas étre endommagées par le rayonnement

concentré.

45
40
35
30
;; — Entrée kaléidoscope

15 — Sortie kaléidoscope

@, (x 108 W.m??)

[

r (mm)

Figure IlI-7 : Profils de I’éclairement en entrée et en sortie du kaléidoscope (illustration [53])

Circuit de &
refroidissement ™\

Figure 111-8 : Photo du kaléidoscope et de son circuit de refroidissement a eau
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111.2.4. Porte-échantillon

Il permet de maintenir I'échantillon fixé sous le kaléidoscope a I'aide d’une bride en
acier inoxydable et d’assurer son refroidissement par l'arriére. Un joint d’étanchéité est
positionné entre I’échantillon et son support. Ainsi, on peut utiliser un refroidissement a air
ou a eau. Un débit d’air variant entre 0 et 6 g.s* selon les échantillons, avec une pression
comprise entre 0 et 2 bars, s’avere suffisant pour traiter les échantillons de la présente
étude selon le protocole établi.

Suite aux chocs thermiques répétés subis lors du vieillissement accéléré, le porte-
échantillon initialement en Macor a été endommagé, des fissures se sont formées. Un
nouveau porte-échantillon a alors été réalisé en alumine.

. Bride
~— = Y Circulation
4 /) d’air

Figure I111-9: Porte-échantillon

111.2.5. Obturateur et régulation du flux

L’inclinaison des pales en carbone de |'obturateur situé sous le porte-échantillon
permet de contréler la quantité de flux solaire arrivant sur la parabole et donc, sur
I’échantillon. L'ouverture et la fermeture peut se faire manuellement ou automatiquement
suivant un profil de cycle programmé. Dans le cas d’un contrOle automatique, plusieurs
informations sont nécessaires telles que le nombre de cycles de vieillissement et, dans le cas
d’un profil en créneau, la durée et le flux des deux phases du cycle (seuils « bas » et « haut »
du créneau). Le flux est a renseigner directement en kW.m™=. Une campagne de calorimétrie,
menée en amont des campagnes de vieillissement, a permis de déterminer I'équivalence
entre le taux d’ouverture des pales et le rayonnement en sortie du kaléidoscope pour un DNI
normalisé de 1000 W.m™. La courbe d’étalonnage ainsi obtenue (Figure 11I-10) est utilisée
par le programme pour gérer I'ouverture de |'obturateur en fonction du flux souhaité.

1 -

LooLoLoo
w P Uo N0 w
N I N N R B

Ouverture des pales
o
N
1

o
[
|

y = 5.576E-10x* - 1.205E-06x> + 1.560E-03x + 8.421E-02
R?=9.995E-01

o

0 200 400 600 800 1000
Rayonnement en sortie de kaléisdocope (kW.m2)

Mesures — Interpolation polynomiale d’ordre 3

Figure 111-10 : Courbe de I'ouverture des pales en fonction du flux en sortie de kaléidoscope

61



111.2.6. Pyrométre

Le pyrometre Optris CT Laser G5H est utilisé afin de mesurer la température sur la
face avant de I’échantillon. Il est suspendu a la parabole (voir Figure IlI-5) et est positionné
de fagon a viser I’échantillon sur une petite surface, c'est-a-dire a 450 mm de celle-ci (Figure
11-11).

6,5 mm @ 450 mm
G5HCF4 70:1 5 20 185 17 158 14 125 11 95 8 &5 95 15,4 212 27,1(mm)

D O S0 100 150 200 250 300 350 400 480 500 00 700 200{mm)}

Figure IlI-11 : Longueurs caractéristiques du pyrometre

Il permet de mesurer des températures entre 250°C et 1650°C en captant le
rayonnement infrarouge émis par le matériau autour de 5 um, avec une bande passante
étroite (entre 4,6 et 5,4 um). Cette bande passante permet de considérer que le pyrométre
est « solarblind » : I’éclairement spectral solaire se situe essentiellement en dessous de
2,5 um donc cet appareil de mesure est quasiment insensible au rayonnement solaire
potentiellement réfléchi par le matériau et qui pourrait fausser la mesure de la température
recherchée.

l11.3. Cycles de vieillissement accéléré

Comme détaillé dans le chapitre Il, les niveaux de flux et de température ainsi que les
gradients thermiques appliqués sur les matériaux sont des facteurs agissant sur les
principaux mécanismes de vieillissement. Le dispositif SAAF présenté ci-dessus permet de
faire varier ces facteurs (a I'aide de I'obturateur pour la variation du flux et a I'aide du circuit
de refroidissement pour la température). Cependant, les partenaires du programme
RAISELIFE, en charge de la réalisation des échantillons, nous ont imposé une température
maximale et nous ont conseillé un flux maximal. Afin de déterminer le profil des cycles de
vieillissement, nous avons opté pour deux stratégies différentes lors de deux campagnes de
vieillissement. La premiére a consisté a respecter la température maximale obligatoire et le
flux maximal conseillé tout en maximisant le nombre de cycles réalisables pour chaque
échantillon en commandant des cycles trés courts. La deuxiéme stratégie a consisté a
augmenter le flux maximal ainsi que la période d’un cycle. Quelques tests complémentaires
permettant de vérifier I'influence du niveau de température ou de 'humidité ont également
été réalisés.
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111.3.1. Premiére campagne de vieillissement

111.3.1.1. Caractéristiques des cycles

Dans le cadre de RAISELIFE, les températures et les flux maximaux a atteindre sont
définis pour chaque type de substrat, en fonction du type de centrale destinée a accueillir
ces matériaux dans la partie absorbeur. Lors de la premiére campagne de vieillissement, ces
niveaux sont respectés (Figure 111-12). La température et le flux les plus élevés sont appliqués
aux revétements déposés sur le substrat Inconel 617.

B Température maximale (°C) ® Flux maximal (kW.m2)

T91/VM12 T22 Inconel 617

Vapeur saturée Sels fondus

Figure 1lI-12 : Niveaux de température et flux maximaux de la premiére campagne

Afin d’obtenir un vieillissement accéléré des matériaux, nous avons donc choisi
d’imposer de fortes variations de flux (et par conséquent de température) aux échantillons.
Pour cela, nous avons opté pour des cycles en créneau permettant de passer, en moins
d’une seconde, d’un flux bas a un flux élevé. Ensuite, pour chaque substrat, nous avons
déterminé expérimentalement la période du cycle la plus courte permettant a I’échantillon
d’atteindre un régime permanent a la température souhaitée. Il y a donc un type de cycle
par substrat. A chaque substrat correspond une température et un flux maximaux, ainsi
gu’une durée de cycle. Pour chaque substrat et pour un refroidissement donné, la
température maximale atteinte par I’échantillon dépend du revétement déposé. Un exemple
est représenté sur la Figure IlI-13, il s’agit d’'un cycle appliqué a I'échantillon T91 avec le
revétement B. On remarque que le gradient thermique est trés important dans les premiéres
secondes de chaque phase du cycle, lorsqu’on augmente et lorsqu’on diminue le flux, de
I'ordre de 40°C.s* pour la phase de chauffe.

kw/m? 200s 60's

P —>

800
—Température du
600 revétement
i ——Flux

400 ﬁ

J I_I Gradient
200 thermique

0
0 1 2 3 4 5
Temps (min)

Figure 11I-13 : Exemple de cycle de la premiére campagne — Substrat T91 avec revétement B
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L’ensemble des caractéristiques de tous les cycles est détaillé dans le Tableau IlII-5 :
les flux minimum et maximum utilisés pour les phases basse et haute des cycles, les durées
correspondantes pour ces deux phases, les températures maximales en accord avec les
consignes des fabricants, le débit d’air a l'arriere nécessaire pour maintenir cette
température maximale (le débit dépend de I'épaisseur du substrat et de chaque revétement)
et, pour terminer, le gradient thermique subi par I’échantillon (qui dépend donc également
du revétement). Pour chacune des phases, le gradient thermique est maximal lors des
premieres secondes. Or, le pyromeétre a un seuil bas de détection de la température de
250°C. Lorsque la température descend sous ce seuil lors du refroidissement, nous n’avons
pas acces au gradient thermique initial de la phase de chauffe. C'est pourquoi, dans le
Tableau 1lI-5, seule la valeur maximale du gradient thermique atteinte lors du
refroidissement est renseignée. Cependant, les deux gradients thermiques (chauffe et
refroidissement) sont sensiblement similaires comme on peut le voir sur la Figure I1I-13.

On remarque tout d’abord que les cycles sont nettement plus courts pour les
échantillons sur substrat Inconel (30 secondes a flux « bas » et 40 secondes a flux élevé).
Ceci est simplement d{ a la faible épaisseur des échantillons qui est de 1 mm seulement,
contre 3 ou 6 mm pour les autres, ce qui permet a I’échantillon de monter plus rapidement
en température. Ceci est également notable dans le gradient thermique atteint lors de la
phase de refroidissement : il est de I'ordre de -100°C.s™ pour ces échantillons contre environ
-40°C.s! pour les autres. On remarque également que pour les échantillons revétus du
revétement F sur les substrats T91, T22 et VM12, le débit de refroidissement a I'arriére est
nettement inférieur au débit nécessaire aux autres revétements. Ceci est dd a I'importante
épaisseur de ces échantillons, de 6 mm.

T91 T22 VM12 Inconel
Flux min/max (kW.m2) 250/500 250/600 250/500 250/750
Durée des 2 phases :
flux bas/eélevé (s) 60/200 60/200 60/100 30/40
Durée pour 200 cycles (h) 14,4 14,4 8,9 3,9
Température max. (°C) 650 600 650 700
o Revét. B 0,8 2,1 1,3 6,8
Refroidissement :  “p ot 4B 0,7 2,5 1,1 X
Flux d’air a I'arriere -
(8.5Y) Revét. F 0 1,7 0,8 6,7
Revét. D 0,5 1,6 0,2 7,1
Gradient thermique  Revét. B -40 -50 -30 -90
maximal de Revét. 1+B -30 -50 -30 X
refroidissement en Revét. F -20 -30 -20 -100
face arriere (°C.s?) Revét. D -30 -40 -20 -120

Tableau 111-5 : Récapitulatif des caractéristiques des cycles de la premiére campagne

111.3.1.2. Variations de flux en conditions réelles

L’accélération d’un vieillissement peut reposer sur l'intensification d’évenements se
produisant dans les conditions réelles (comme les chocs thermiques) ainsi que sur la
multiplication de tels évenements sur une courte période. Nous nous sommes donc
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intéressés aux variations réelles de flux qui peuvent étre subies par un récepteur dans une
centrale CSP. Pour cela, nous avons observé une journée trés nuageuse a I'aide de la station
météorologique du laboratoire PROMES a Odeillo (Figure IlI-14). On remarque que le DNI ne
suit pas une courbe en cloche mais est trés variable au cours de la journée, passant ainsi de 0
a 1000 W.m2 fréquemment. Lorsque I'on regarde en détail une minute de cette journée et
que I'on prend en compte la vitesse de variation du DNI (en W.m™2.s), on remarque que
celle-ci atteint les 300 W.m™2.s! et passe de 300 a -300 W.m.s"t en moins d’une minute.

Dans une centrale solaire a tour, le facteur de concentration peut étre de I'ordre de
1000. Dans ce cas, les mesures effectuées sur le site d’Odeillo correspondraient a une
variation du flux solaire sur le récepteur de 300 kW.m=2.s! environ. Dans le protocole de
vieillissement proposé ci-dessus (Tableau 1lI-5), les cycles comprennent des variations en
créneau permettant de passer d’un flux bas de 250 kW.m?2 & un flux élevé entre 500
et 750 kW.m? en moins d’une seconde. L'ordre de grandeur de la variation de flux en
conditions réelles est donc respecté.

300
£ 1000 = 100
\g‘ I E j‘ ‘\ /\ T /\\1
- 600 I = -100 \/ \ '/
2 \
o200 | -300
6 8 10 12 14 16 18 0 20 40 60
Temps (h) Temps (s)

Figure IlI-14 : Journée nuageuse a Odeillo (2 avril 2017) — a) DNI sur toute la journée, b) vitesse de variation du DNI sur
une minute

D’autre part, nous avons étudié les variations de flux sur une période de 30 jours
consécutifs en hiver (entre janvier et février 2017), toujours sur le site d’Odeillo. En
considérant le DNI mesuré et en supposant un facteur de concentration de 1000, un
récepteur de centrale solaire a tour dans ces conditions aurait subi une variation de plus de
250 kW.m2.s1 3 six reprises dans cette période, dont I'une supérieure a 420 kW.m2.s1. Pour
I’"heure, il n’est pas possible de déterminer une corrélation de vieillissement entre le nombre
de ce type d’événement sur une période donnée calculé d’apres les mesures d’une station
météo et le nombre de cycles appliqués a un échantillon. Néanmoins, I'étude permet
d’obtenir un ordre de grandeur de la variation de flux en conditions réelles.

111.3.1.3. Déroulé de la premiére campagne de vieillissement

Lors de la premiére campagne de vieillissement, 200 cycles sont prévus pour chaque
échantillons. Cela représente une durée de 4 heures (pour les revétements déposés sur
I'Inconel 617, plus fins) a 15 heures (pour les revétements déposés sur les substrats T91 et
T22). Compte tenu de la courte durée nécessaire au traitement des Inconel 617, nous avons
prolongé le vieillissement jusqu’a 300 ou 500 cycles selon les revétements.

65



Lors du vieillissement, afin de suivre I|’évolution des propriétés radiatives, le
vieillissement est interrompu aprés 60, 130 puis 200 cycles (puis tous les 100 cycles pour les
échantillons Inconel 617) afin de procéder aux mesures (voir chapitre 1V).

D’autre part, en utilisant le SAAF, environ 7 heures consécutives peuvent étre
exploitées lorsque la journée est continument ensoleillée, de 10h a 17 h (horaires a
respecter pour le suivi de I’héliostat, pour des raisons de sécurité). Il est donc possible de
réaliser 60 ou 70 cycles en une seule journée. Cependant, il n’est pas rare d’interrompre
I’expérience plus tot que prévu lors d’un passage nuageux.

Une expérience menée lors d’une journée ensoleillée type est présentée dans la
Figure [lII-15. On remarque que la température maximale atteinte augmente
progressivement lors des dix premiers cycles, passant de 600 a 650°C, puis se stabilise
ensuite a 650°C.
kW/m?
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Figure IlI-15 : Vieillissement de I’échantillon T91 avec revétement B, cycles 61 a 130

Une journée avec des passages nuageux est présentée dans la Figure 1ll-16. Lors de
légers changements de DNI (voile nuageux faible ou bien variation au cours de la journée), le
programme d’automatisation de I'obturateur est en mesure de compenser cette variation
par I'ouverture ou la fermeture des pales. Mais on remarque sur cette figure que, lors d’un
passage nuageux trop intense, le flux arrivant sur I’échantillon chute brusquement jusqu'a

étre nul pendant quelques secondes. Dans ce cas, la température diminue trés rapidement.
kw/m?
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Figure IlI-16 : Vieillissement de I’échantillon T91 avec revétement B, cycles 131 a 200
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Le gradient thermique de refroidissement (a I'arrivée du passage nuageux) est
sensiblement le méme que le gradient thermique obtenu lorsqu’on passe de la phase haute
a la phase basse du cycle de vieillissement. Le gradient thermique maximal de chauffe au
départ du passage nuageux est a priori plus élevé puisque la température est descendue a
un niveau plus bas que lors des cycles de vieillissement et que la différence de flux appliquée
peut étre plus élevée (de 0 jusqu’a la phase haute du cycle, 500 kW.m2 dans I'exemple de la
Figure IlI-16). Cependant, ce gradient thermique maximal de chauffe est obtenu dans les
premieres secondes de montée en température lorsque celle-ci est en dessous du seuil de
détection du pyromeétre. Nous ne pouvons donc pas mesurer cette valeur.

111.3.2. Deuxiéme campagne de vieillissement

111.3.2.1. Caractéristiques des cycles

Pour la deuxieme campagne de vieillissement, les échantillons sur substrat T22 ont
été abandonnés compte tenu des défauts constatés sur I'ensemble des tests réalisés par les
partenaires. Le substrat Haynes 230 a été ajouté. Les températures maximales indiquées par
les fabricants ont été conservées (650°C pour les échantillons T91 et VM12, 700°C pour les
échantillons Inconel 617 et Haynes 230). Les niveaux de flux ont été augmentés par rapport
a la premiére campagne a 700 et 850 kW.m? pour les échantillons sur les substrats
T91/VM12 et Inconel/Haynes respectivement (Figure 111-17).

B Température maximale (°C) ® Flux maximal (kW.m2)

Maximum 18 campagne

T91/VM12 INC 617/HAYNES 230

Figure IlI-17 : Niveaux de température et flux maximaux de la deuxiéme campagne

L'allure des cycles, en créneau, est conservée. La durée de la phase « basse » est
également conservée (60 secondes), mais la durée d’exposition au flux le plus élevé est
allongée a 1200 secondes, soit 20 minutes. Un exemple de cycle sur I’échantillon T91 avec
revétement B est représenté sur la Figure 11I-18. Il s’agit du méme type d’échantillon que
celui représenté dans le cadre de la campagne 1 (Figure [lI-13). On remarque que le gradient
thermique, de 40 °C.s? environ, est trés similaire a celui obtenu lors de la premiére
campagne malgré le fait que la différence de flux appliqué soit plus importante.
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Figure 111-18 : Exemple de cycle de la deuxieme campagne — substrat T91 avec revétement B

111.3.2.2. Déroulé de la deuxiéeme campagne de vieillissement

Lors de cette campagne, 40 cycles ont été appliqués a chaque échantillon. Ceci
représente une durée de 14 heures, ce qui équivaut a la durée d’exposition de la premiéere
campagne pour les échantillons sur substrat T91 et T22. Nous avons réalisé une mesure
avant vieillissement, puis une mesure intermédiaire apres 20 cycles et une mesure finale
aprés 40 cycles afin de suivre I’évolution des propriétés radiatives. Comme précédemment,
certaines journées de vieillissement ont été interrompues pour cause de passages nuageux.

111.3.3. Vieillissements additionnels

En complément des cycles de vieillissement de la premiére et deuxieme campagne,
respectant le niveau de température maximal indiqué par les fabricants, nous avons réalisé
des tests supplémentaires. Deux d’entre eux ont consisté a appliquer les flux élevés
proposés pour la deuxieme campagne tout en augmentant la température. Un test différent
a été réalisé pour ajouter un facteur de vieillissement, I’humidité.

111.3.3.1. Augmentation prolongée de la température

Cycles courts du type de la premiére campagne

Sur un échantillon de substrat T91 et de revétement B, nous avons testé une
augmentation de la température et du flux, tout en conservant les courtes durées de cycles
de la premiere campagne. Nous avons donc appliqué a cet échantillon des cycles en créneau
dont la température et le flux maximaux sont respectivement, 800°C et 700 kW.m, au lieu
de 650°C et 500 kW.m™, appliqués pendant 260 secondes (Figure I11-19), pour un total de
200 cycles. Les mesures des propriétés radiatives ont été réalisées avant le vieillissement,
apres 41 cycles, puis apres 200 cycles.
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Figure 11I-19 : Extrait du vieillissement additionnel « Augmentation prolongée de la température, 1" campagne » —
substrat T91 avec revétement B
Cycles longs du type de la deuxiéme campagne
Sur la base des cycles de la deuxieme campagne (flux et température élevés pendant
20 minutes), un échantillon de revétement Pyromark® sur substrat T91 a été testé avec une
température maximale plus élevée, jusqu’a 780°C, tout en gardant le flux élevé de la
deuxiéme campagne, 700 kW.m™2. Huit cycles ont été réalisés. On remarque dans la Figure
[1I-20 que, malgré une température plus élevée, le gradient de température maximal est
toujours de I'ordre de 40°C.s™L. D’autre part, des variations accidentelles du flux ont eu lieu
lors de la deuxiéme moitié de I'expérience (cycles 5, 7 et 8), sans que cela ait une influence
notable sur la température mesurée.

°C
kw.m?2 °C.st
1000 350
800 250
600
200 150 ——Flux
500 50 ——Température
I, Gradient de température
0 -50

0 50 100 150
Temps (minutes)

Figure 111-20 : Vieillissement additionnel « Augmentation prolongée de la température, 22™¢ campagne » — substrat T91
avec revétement P

111.3.3.2. Augmentation bréve de la température lors d’une surchauffe

Lors de la deuxiéeme campagne, un échantillon sur substrat Haynes 230 avec
revétement B a subi un choc thermique imprévu. Au début de la deuxiéme série de
20 cycles, le refroidissement arriere par débit d’air n’a pas été enclenché. Le flux est
correctement monté a 850 kW.m2, ce qui a provoqué une montée en température trés
nettement supérieure a la température souhaitée : la surface de |'échantillon a atteint
environ 950°C pendant une minute au lieu des 700°C souhaités. Ensuite, le débit d’air a été
rétabli et les cycles suivants ont été réalisés conformément a la deuxieme campagne. Cet
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échantillon est donc exploité dans le cadre des tests additionnels. Un nouvel échantillon
Haynes 230 a ensuite été vieilli en respectant cette fois-ci le protocole de la deuxiéme
campagne.

111.3.3.3. Ajout d’'une étape d’humidité controlée au vieillissement

Lors de la premiére campagne, des tests d’humidité ont été réalisés sur deux types
d’échantillon : substrat T91 avec revétement |+B ainsi que substrat Inconel 617 avec
revétement B. Pour chaque type de matériau, un échantillon non vieilli ainsi qu’un
échantillon ayant subi plusieurs cycles de vieillissement (60 pour I'Inconel et 200 pour le T91)
ont été placés dans une chambre climatique pour tester |'effet de la condensation sur les
propriétés radiatives. Pendant 100 heures, les échantillons sont restés dans une atmosphére
a 40°C avec 100 % d’humidité relative. Dans chaque cas, la mesure des propriétés radiatives
a été réalisée avant et apres le test de condensation. De plus, pour I’échantillon Inconel avec
revétement B ayant subi 60 cycles au préalable, 60 cycles supplémentaires ont été réalisés
aprés la chambre climatique. L'ensemble des tests effectués est listé dans le Tableau Ill-6
pour plus de clarté. N'ayant pas accés a une telle chambre climatique en interne, ces tests
ont été réalisés par le laboratoire partenaire allemand DLR situé a Almeria. C'est pourquoi le
nombre d’échantillons et de phases de test en condensation est restreint.

Echantillons Etapes de vieillissement

T91 avec revétement |+B, échantillon n°1 200 cycles ; 100 h de condensation

T91 avec revétement |+B, échantillon n°2 100 h de condensation

Inc avec revétement B, échantillon n°1 60 cycles ; 100 h de condensation ; 60 cycles
Inc avec revétement B, échantillon n°2 100 h de condensation

Tableau 111-6 : Récapitulatif des étapes de vieillissement de la campagne additionnelle « humidité »

111.3.4. Vieillissements réalisés par les partenaires du programme

Cette étude s’integre dans le programme européen RAISELIFE. C'est pourquoi les
échantillons considérés sont également traités par ailleurs a I'aide de différents protocoles
tels que des tests isothermes ou des tests en chambre humide décrits dans le chapitre 11.2.1.
Des tests cycliques, sous flux solaire concentré, complémentaires aux tests réalisés au
laboratoire PROMES, sont également effectués au laboratoire PSA en Espagne. Bien que
ceux-ci ne fassent pas partie des travaux de cette thése, I'une de ces expériences est décrite
ci-dessous afin d’apporter un complément d’information sur I'influence de la température
dans le cadre du vieillissement accéléré de récepteurs solaires.

Le laboratoire PSA dispose d’une parabole permettant de réaliser, a son foyer, le
vieillissement de plusieurs échantillons simultanément (voir descriptif dans la section 11.2.2.).
Les cycles de vieillissement réalisés comportent une montée progressive en flux et en
température (de I'ordre de 30°C.min2). Le flux maximal atteint est de I'ordre de 250 kW.m>,
nettement plus faible que celui atteint a l'aide du dispositif SAAF. Les températures
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maximales visées sont toujours celles préconisées par les constructeurs. Les résultats des
expériences conduites a ces températures ne présentant pas d’intérét majeur par rapport
aux expériences conduites a PROMES, elles ne sont pas présentées ici. Cependant, nous
détaillons le cas d’une campagne ayant présenté une surchauffe. Les revétements déposés
sur le substrat T91 ont subi des températures de I'ordre de 800 a 850°C au lieu des 650°C
visés pendant 60 cycles de vieillissement, comme l'indique la Figure 1ll-21 représentant la

température maximale atteinte lors de chaque cycle pour les échantillons avec les
revétements I+B, B, F et D.

a) Revétement [+B b) Revétement B
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£ g 600
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R & 200
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£ 0 g 0
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Figure IlI-21 : Evolution de la température maximale des échantillons lors de vieillissements réalisés par les partenaires
du programme : a) T91 avec revétement I+B — b) T91 avec revétement B — c¢) T91 avec revétement F — d) T91 avec
revétement D

111.3.5. Campagne de vieillissement apres recuit solaire

La campagne de vieillissement sur les échantillons ayant bénéficié du recuit solaire
est identique a la premiere campagne en termes de flux et de températures atteints. Les
échantillons concernés sont des revétements déposés sur un substrat T91, donc le flux
maximal est de 500 kW.m™ et la température maximale de 650°C. Pour chacun des quatre
échantillons vieillis, 200 cycles sont réalisés. Un arrét intermédiaire aprés 100 cycles permet
d’obtenir un suivi du vieillissement des échantillons a I'aide des mesures de leurs propriétés
radiatives. Cette campagne a essentiellement pour objectif la vérification de I'influence du
protocole de recuit sur la tenue des propriétés radiatives au cours du vieillissement.
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111.4. Conclusion

Les facteurs de vieillissement sont multiples : température, flux solaire incident,
humidité, qualité de I’air, présence de particules fines. A partir des possibilités offertes par le
dispositif SAAF, nous avons réalisé plusieurs campagnes. La premiere respecte les limites en
flux et température préconisées par les fabricants, tout en minimisant autant que possible la
durée des cycles afin de réaliser un nombre maximal de cycles et, donc, de chocs
thermiques, en un temps donné. Lors de la deuxieme campagne, la température maximale
est respectée, mais le flux solaire auquel les échantillons sont soumis est augmenté. La
durée de chaque cycle est également augmentée, tout en conservant la durée totale
consacrée a chaque échantillon. Afin de tester le facteur « température » avec une
température plus élevée et le facteur « humidité », quelques tests additionnels sont réalisés,
cette fois-ci sur des échantillons isolés et non pas sur un ensemble d’échantillons. Enfin, les
cycles de la premiére campagne sont repris dans une derniére campagne visant a vieillir des
échantillons dont I'étape de recuit a été effectuée a partir du flux solaire concentré.

Le prochain chapitre présente les résultats obtenus dans chacune des campagnes et
tests de vieillissement en termes d’évolution des propriétés radiatives.
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Chapitre IV. CARACTERISATION DES PROPRIETES RADIATIVES DES
MATERIAUX ET ANALYSE DU VIEILLISSEMENT

Les matériaux a notre disposition, composés d’un substrat et d’'un revétement, ont
subi différents types de vieillissement conformément aux protocoles décrits dans le
chapitre Ill. Afin de détecter une éventuelle usure des revétements au cours de ces
traitements, nous mesurons leurs propriétés radiatives (absorptivité, émissivité, efficacité
radiative) avant vieillissement, puis au cours du vieillissement. Dans ce chapitre, les
méthodes et le matériel employés sont tout d’abord présentés dans la premiere partie. Puis
les résultats des différentes campagnes faisant intervenir plusieurs facteurs de vieillissement
sont détaillés dans la deuxieme partie. Ensuite, le vieillissement d’échantillons ayant subi un
procédé de recuit solaire est présenté. Enfin, une analyse complémentaire a I'aide d’un
microscope électronique a balayage vient clore ce chapitre.

IV.1. Mesure des propriétés radiatives

IV.1.1. Principe de la mesure de la réflectivité par spectrophotométrie

La capacité d’'un matériau a réfléchir une source lumineuse peut étre mesurée par
spectrophotomeétrie (Figure 1V-1). La mesure se fait en fonction de la longueur d’onde A. Une
lampe a spectre continu est positionnée en entrée. Puis, la lumiére est diffractée a I'aide
d’'un monochromateur, on isole ainsi les longueurs d’onde pour lesquelles on souhaite
étudier le matériau. Ensuite, le faisceau monochromatique est séparé en deux afin de
comparer le signal réfléchi par I’échantillon et le signal direct.

Diffraction
de la lumiere
AL -
- ‘ lo (A)
L DR 3
~ <
/ \ v
' ‘ M)
(|
Echantillon
Source Monochromateur Séparatrice Détecteur

polychromatique de faisceau

Figure IV-1: Schéma de principe de la spectrophotométrie

IV.1.1.1. Source polychromatique
La source polychromatique utilisée dépend de la gamme de longueurs d’onde que
I’on souhaite étudier (Figure IV-2). Pour la détermination de la réflectivité dans le visible (et
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donc pour le calcul de I'absorptivité), des lampes Tungsténe halogene et Xénon peuvent étre

utilisées.

uv VIS NIR

MIR FIR

T T T TTTTT] T

T TTTTTIT T T T TTTTT] T T

D - Deutérieum : 0,18 - 0,4um

W - Tungsténe halogéne : 0,35 - 2um

Xe - Xenon : 0,2-2pm

Globar (SiC) - Corps noir chauffé : 0,6 - 20um

0,1 1

T T T Tror T T T TorTg T T T

10 100

Longueur d'onde (um)

Figure IV-2: Quelques sources polychromatiques utilisées en spectrophotométrie

IV.1.1.2. Monochromateur

Le faisceau de la source polychromatique est dirigé vers le monochromateur afin

d’utiliser, en sortie de celui-ci, une seule longueur d’onde avec une certaine résolution

spectrale (Figure 1V-3). Tout d’abord, le faisceau passe par un miroir collimateur (B). Ainsi, les

rayons polychromatiques arrivent paralléles sur le réseau de diffraction (C) puis sont dirigés

vers un deuxieme miroir (D) pour que l'une des longueurs d’onde soit transmise en sortie
(E). Le réseau de diffraction est orientable de facon a pouvoir sélectionner la longueur

d’onde émergente.

A - Fente d’entrée

\J
A

C — Réseaude
diffraction

B - Collimateur

D — 2¢™e miroir

E — Fente de sortie

Figure IV-3: Schéma de principe du monochromateur [77]

Le réseau de diffraction peut étre un réseau en réflexion a l'aide de rayures

réfléchissantes (traits gravés sur une surface réfléchissante) ou bien en transmission a I'aide

de fentes paralleles disposées périodiquement.
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IV.1.1.3. Séparatrice

Une lame séparatrice est un dispositif qui permet a partir d’un faisceau incident
d’obtenir deux faisceaux : un par transmission au travers de la lame et un par réflexion sur la
lame. Les deux faisceaux ainsi obtenus sont de méme composition spectrale que le faisceau
incident. Un des faisceaux est utilisé comme référence, le second est envoyé vers
I’échantillon a étudier. La lame choisie dépend de la gamme de longueurs d’onde étudiée
(Figure 1V-4). Par exemple, une lame en Quartz peut étre utilisée afin de travailler sur les
longueurs d’onde dans le visible.

uv VIS| NIR MIR FIR

T T T TTTTIg T T TTTTIT T T T TTTTTg T T T

Quartz : 0,4 — 3,6um

CaF, - Florure de calcium : 0,7 - 8um

KBr — Potassium bromide : 1,3 - 28um

T T T TIrT T T T TTIT] T T T rrIrry T T 1

0,1 1 10 100

Longueur d'onde (um)

Figure IV-4: Quelques lames séparatrices utilisées en spectrophotométrie

IV.1.1.4. Détecteur
Le signal de référence et le signal réfléchi par I"échantillon sont captés par un
détecteur. Le choix de la technologie dépend, a nouveau, de la gamme de longueurs d’onde
en jeu (Figure IV-5).
uv VIS| NIR MIR FIR

T T T TTTTT] T T T TTTTT] T T T TTTTT] T T T

PMT - Tube photomultiplicateur : 0,175 -0,9 um

Si - Silicium : 0,2 - 1,1 um

InGaAs - Indium Gallium Arsenic : 0,8 - 2,8 um

DTGS/KBr - Deuterated Tri Glycine Sulfate /
Potassium bromide : 0,8 - 28 um

T T T T rirr T T T T TTT1T] T T T T rorr T LI

0,1 1 10 100

Longueur d'onde (um)

Figure IV-5 : Technologies des détecteurs utilisés en spectrophotométrie
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IV.1.2. Appareils de spectrophotométrie utilisés

IV.1.2.1. Dans I'UV, visible et proche infrarouge

Nous mesurons la réflectivité spectrale R(A) entre 250 nm et 2,5 um, avec un pas de
10 nm, a l'aide d’un spectrophotometre Perkin ElImer UV-VIS-NIR Lambda 950 (Figure IV-6).
Le dispositif comprend une sphere intégrante de diamétre 150 mm revétue de Spectralon®,
matériau ayant la plus grande réflexion diffuse sur la gamme spectrale du Perkin Elmer.
L'angle d’incidence est de 8°, c’est pourquoi la mesure correspond a la réflectivité quasi-
normale (8°) hémisphérique (mesure de la réflexion sur I'ensemble de la demi-sphére).
Celle-ci est réalisée a température ambiante. L'appareil est équipé de lampes deutérium et
tungsténe et utilise des détecteurs PMT et InGaAs.

Figure IV-6 : Appareil de mesure Perkin EImer UV-VIS-NIR Lambda

IV.1.2.2. Dans le proche et moyen infrarouge

Nous mesurons la réflectivité spectrale R(A) entre 1,5 et 25 um a l'aide d’un
réflectometre Soc 100 HDR associé a un spectromeétre Thermo-Electron Nicolet FTIR 6700. I
permet la mesure de la réflectivité hémisphérique directionnelle pour plusieurs angles de
réflexion (entre 8 et 80°) et pour une température de I’échantillon allant de la température
ambiante jusqu’a 500°C. La source infrarouge est un corps noir chauffé a 700°C rayonnant
dans la demi-sphere (Figure IV-7). Ce dispositif n’utilise pas de monochromateur. Le signal de
la source passe par un interférometre de Michelson a I'aide de séparatrices en Quartz et KBr,
puis est capté par des détecteurs InGaAs et DTGS/KBr. Toutes les fréquences sont envoyées
simultanément. Les données sont ensuite traitées a I'aide de transformées de Fourier afin de
déterminer la réflectivité spectrale pour les longueurs d’ondes comprises entre 2 et 25 um.

Détecteur
{\ i

Hémisphére

Echantillon ' Corps noir

Figure IV-7 : Appareil de mesure Soc 100 HDR [78]

76



IV.1.2.3. Mesures obtenues
La réflectivité spectrale obtenue avec chaque appareil de mesure est représentée

pour un échantillon de substrat T91 avec revétement B dans la Figure IV-8.
40

30
20

—50c 100
10 Perkin Elmer

Réflectivité spectrale (%)

0 T T T T T T T T T T T T

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24

Longueur d'onde (um)

Figure IV-8 : Réflectivité spectrale d’un échantillon type obtenue a I'aide des deux spectrophotomeétres

Entre 1,5 um et 2,5 um, la réflectivité est mesurée par les deux appareils de mesure.
On remarque que le SOC 100 permettant de réaliser la mesure dans l'infrarouge donne un
résultat bruité avant 2 um. Dans le cadre du calcul de I'émissivité thermique (voir ci-dessous
IV.1.3.), on considere donc plutdt la mesure réalisée par le Perkin ElImer en dessous de 2 um,
et celle réalisée par le SOC 100 au-dessus de cette longueur d’onde.

IV.1.3. Calculs de I'absorptivité, de I’émissivité et de I'efficacité
radiative

A partir de la mesure de la réflectivité spectrale, il est possible de calculer
I'absorptivité globale, I'émissivité thermique ainsi que I'efficacité radiative.

IV.1.3.1. Absorptivité

L'absorptivité solaire considérée dans cette étude, aso, est le ratio entre le
rayonnement solaire absorbé et le rayonnement solaire incident provenant d’une direction
guasi-normale (8°, angle minimal exploitable dans I'appareil de mesure utilisé présenté ci-
dessus). Elle est calculée a partir de la réflectivité spectrale, R(A), mesurée sur une sphére
intégrante, en considérant que I'échantillon est opaque sur toute la gamme de longueur
d’onde étudiée, donc de transmittance nulle. Puis, I'absorptivité spectrale ainsi calculée (1-
R(A)) est pondérée a l'aide de la référence ASTM G173-03 du spectre solaire pour un
éclairement solaire normal direct Gso(A) @ une masse d’air AM1,5, entre les longueurs
d’onde A1 =280 nm et A, = 2500 nm.

T[l— R(2)]- G, (2)-d2
a. =2 Eq. IV-1

sol A2
_[Gsol (ﬂ') -dA
1

Dans les conditions réelles, le rayonnement solaire atteint le récepteur avec
différents angles dépendant de la centrale, de la distance des héliostats, du moment de la
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journée, etc. De plus, la température du récepteur avoisine les 600°C. En laboratoire, nous
mesurons la réflectivité directionnelle hémisphérique a température ambiante, en
considérant un angle d’incidence quasi-normal (8°). En effet, plusieurs tests [79] réalisés sur
des échantillons en Inconel, SS304 (acier inoxydable) et acier laminé a froid, revétus avec du
Pyromark 2500 ® corroborent cette approximation. L’absorptivité solaire oso d’un
échantillon a 29°C et 600°C est égale a, respectivement 0,965 et 0,967. D’autre part, la
variation de l'absorptivité solaire apparait également négligeable pour une variation de
I'angle d’incidence autour de la normale jusqu’a 40°.

IV.1.3.2. Emissivité

L’émissivité, ew, est calculée a partir de la réflectivité spectrale, R(A), en considérant
la loi du rayonnement de Kirchhoff : I'émissivité spectrale directionnelle est prise égale a
I'absorptivité spectrale directionnelle (1-R(A) pour les matériaux opaques). Elle est calculée
(Eg. IV-2), a la température souhaitée, en pondérant les mesures de réflectivité réalisées
entre A1 = 280 nm et A3 = 16000 nm avec le spectre du corps noir correspondant Lgs(A,T),
défini par la loi de Planck (Eq. IV-3).

A3
[i-R(A)]Lgg (4,T)-d2
A -
gth(T) _M = Eq. IV-2
[Les(4.T)-dA
A1
2
Lag (A T) = ——2NC Eq. IV-3

JeEn

La gamme de longueurs d’onde disponibles a I'aide du Perkin ElImer Lambda 950 et
du SOC 100 HDR est 250 nm — 25000 nm. Néanmoins, la gamme utilisée pour le calcul de
I’émissivité est 280 nm — 16000 nm. Ces résultats étant une partie du programme européen
RAISELIFE, faisant intervenir d’autres laboratoires, I’étendue spectrale a été harmonisée avec
les différents laboratoires du consortium.

Tout comme pour l'absorptivité, la valeur de I'émissivité dépend notamment de
I’angle du rayonnement incident, ainsi que de la température de I’échantillon. L’étude citée
précédemment [79] décrit également linfluence de ces parameétres sur |'émissivité
hémisphérique totale. Les calculs réalisés a partir de la mesure de la réflectivité spectrale
normale, sur un échantillon revétu de Pyromark®, sont similaires pour des températures trés
différentes : I'’émissivité est environ 1 % supérieure a 600°C qu’a température ambiante. De
plus, le ratio émissivité hémisphérique totale sur émissivité hémisphérique normale varie de
0,9 a 1,1 pour des échantillons dont I'’émissivité hémisphérique normale est comprise entre
0,25 et 0,9, ce qui est le cas des matériaux de la présente étude. Afin de vérifier ces
hypothéses dans notre cas, nous avons mesuré, pour plusieurs échantillons, la réflectivité
hémisphérique directionnelle pour des angles de détection variant entre 8 et 80°. Il apparait
gue les mesures sont trés proches de 8° a 30°, puis augmentent légerement de 40° a 60°.
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IV.1.3.3. Efficacité radiative

Comme indiqué dans le chapitre Il, I'efficacité radiative du revétement ncoating peut
étre calculée en tenant compte de son absorptivité ase, du flux solaire auquel il est soumis
Qsol (W.m™2) et des pertes thermiques radiatives via son émissivité e et sa température
Tabs (K) (Eqg. IV-4). Les pertes par convection sont négligées ici.

4
Aso1 * Qso1 — &0 T,
Tlcoating = sol SOIQ th abs Eq. IV-4
sol

IV.1.4. Significativité des mesures

IV.1.4.1. Zone de mesure des propriétés

Les échantillons étudiés ont des dimensions de 50x50 mm? ou 30x30 mm?2. Lors du
vieillissement, ils sont positionnés sous le kaléidoscope de facon a ce que le centre de
I’échantillon soit visé par le flux solaire concentré (voir zone orange dans la Figure IV-9).

Echantillon de 50x50mm? Echantillon de 30x30mm?
Echantillon
Zone vieillie
Zone de
mesure IR

Figure IV-9 : Zones de vieillissement et de mesure IR des échantillons étudiés

Ensuite, les échantillons sont positionnés dans les deux appareils de mesure
présentés ci-dessus afin de déterminer leur réflectivité spectrale. Le Perkin Elmer travaillant
dans la zone UV, visible et proche infrarouge réalise la mesure sur un cercle de diamétre
2 cm environ et permet un positionnement libre de I’échantillon. Il est donc possible de viser
la zone souhaitée. Le SOC 100 travaillant dans la zone infrarouge réalise également la
mesure sur une zone de 2 cm de diameétre, mais le positionnement de I’échantillon n’est pas
libre. Lorsqu’un échantillon dépasse la surface maximale de mesure, celui-ci est positionné
en butée contre le support. Dans ce cas, seul un coin de I’échantillon est visible par I'appareil
lors de la mesure. On remarque que la zone mesurée est tout a fait satisfaisante lorsqu’il
s’agit d’échantillons de 30x30 mm?, ce qui est le cas pour les revétements déposés sur le
substrat VM12. Pour les autres échantillons, cette mesure n’est pas représentative de
I’évolution de la zone vieillie par le flux solaire concentré. Néanmoins, la zone mesurée subit
également des niveaux de température importants lors du vieillissement ainsi que de forts
gradients de température. C'est pourquoi on remarquera tout de méme des différences
d’émissivité pour quelques échantillons selon le vieillissement (voir partie IV.2.).
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IV.1.4.2. Sensibilité des appareils de mesure sur les propriétés calculées

Les appareils de mesure donnent la réflectivité avec une précision et une
reproductibilité difficiles a évaluer dans un cadre général. Nous avons donc cherché a
déterminer leur sensibilité dans le cadre des échantillons du projet. Pour cela, une étude a
été menée sur 12 échantillons différents non vieillis ou en cours de vieillissement. Pour tous
les échantillons, trois mesures consécutives ont été réalisées. Puis, pour les échantillons qui
n’étaient pas destinés a subir des cycles de vieillissement, deux mesures supplémentaires
ont été réalisées a posteriori sur différentes journées. Les résultats de I'efficacité radiative,
donnée regroupant les propriétés d’absorptivité et d’émissivité, sont reportés sur la Figure
IV-10. On remarque que la plupart du temps, les écarts de valeur pour cette propriété sont
faibles, de I'ordre de 0,1 %. Il arrive néanmoins que I’écart entre la valeur la plus faible et la
plus élevée atteigne 0,7 %. Afin d’interpréter les résultats du suivi des propriétés lors du
vieillissement, nous avons estimé une erreur au-dessus de laquelle une variation de
propriété est caractéristique. Pour cela, nous avons considéré la valeur correspondant au
neuvieme décile de la série des écarts maximaux sur I’ensemble des 12 échantillons testés.
Les erreurs « seuil » obtenues sont de 0,45 pour I'absorptivité, 0,71 pour I'émissivité et 0,43
pour l'efficacité radiative. Par la suite, les barres d’erreurs affichées sur les graphiques
représentent donc ces valeurs.
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Figure IV-10 : Sensibilité des appareils de mesure de la réflectivité — résultats de I'efficacité radiative

IV.2. Analyse du vieillissement avec variation des facteurs de
vieillissement

Le suivi des propriétés radiatives est réalisé sur plusieurs échantillons ayant subi
différents types de vieillissement au cours de plusieurs campagnes. La premiére campagne
met en jeu des cycles tres courts avec un flux et une température correspondant aux
conditions maximales de fonctionnement du récepteur. La deuxieme campagne met en
avant l'influence de l'augmentation du flux et de la durée des cycles. Puis, des tests
complémentaires sur des échantillons isolés permettent d’étudier [I'influence de
I'augmentation de température et de I'ajout du facteur humidité.
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IV.2.1. Suivi des propriétés radiatives suite a la premiére campagne

Cette premiére campagne est réalisée en respectant les conditions maximales de
fonctionnement, en termes de flux et de température, d’aprés les fabricants. A minima,
200 cycles sont réalisés sur chaque échantillon. Les flux, températures et durées des cycles
dépendent des substrats en jeu. Les résultats sont donc présentés pour chaque substrat
indépendamment.

IV.2.1.1. Revétements déposés sur le substrat T91

Sur le substrat T91, alliage métallique, cing revétements sont testés. Le revétement P
(Pyromark ®) est considéré comme la référence puisqu’il s’agit de celui qui est actuellement
utilisé tres majoritairement dans les centrales CSP a tour. On remarque sur la Figure IV-11
gue I'absorptivité reste stable au cours des 200 cycles pour tous les échantillons. L’émissivité
augmente seulement pour le revétement D, ce qui signifie que ses pertes radiatives
augmentent. Ceci se répercute légerement sur I'efficacité radiative ol une faible tendance a
la baisse est visible.
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Figure IV-11 : Evolution des propriétés radiatives des revétements sur substrat T91 lors de la premiére campagne

IV.2.1.2. Revétements déposés sur le substrat VM12

Quatre revétements sont déposés sur le substrat VM12. Seul le substrat [+B a une
légére évolution pouvant étre considérée comme caractéristique. L’absorptivité passe de
95,8 a 96,9 % (Figure 1V-12 a gauche), I'émissivité passe de 84,9 a 86,1 % (Figure 1V-12 au
milieu). Ainsi, I'efficacité radiative, davantage influencée par 'augmentation de I'absorptivité
que par I'augmentation des pertes radiatives, augmente de 88,8 a 89,8 % (Figure 1V-12 a
droite). Les trois autres échantillons restent stables vis-a-vis de ces propriétés.
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Figure IV-12 : Evolution des propriétés radiatives des revétements sur substrat VM12 lors de la premiére campagne
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IV.2.1.3. Revétements déposés sur le substrat T22
Quatre revétements ont été déposés sur le substrat T22. L’absorptivité et I'efficacité
radiative du revétement sélectif F augmentent respectivement de 1,4 % et 1,3 % (Figure
IV-13) malgré I'application de cycles de vieillissement. L'émissivité des revétements B et |+B
diminuent respectivement de 2,4 et 2,3 %. Ceci implique une diminution des pertes
radiatives et donc une légére augmentation de |'efficacité radiative. Cependant, celle-ci est

trop faible pour étre considérée comme caractéristique d’une réelle évolution de I'efficacité
du revétement.
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Figure IV-13 : Evolution des propriétés radiatives des revétements sur substrat T22 lors de la premiére campagne

IV.2.1.4. Revétement déposés sur le substrat Inconel 617
La couche protectrice | ayant tout d’abord été jugée incompatible avec le super
alliage Inconel 617 par les fabricants, seuls trois revétements sont déposés sur ce substrat.
Pour rappel, celui-ci étant plus fin, la température a la surface de I'échantillon augmente
rapidement ; c’est pourquoi la durée des cycles est beaucoup plus courte (30 secondes a flux
bas, et 40 secondes a flux élevé). Ainsi, nous avons pu réaliser davantage de cycles, jusqu’a
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500 cycles pour le revétement B. Néanmoins, I'ensemble des propriétés restent stables tout
au long du vieillissement, quel que soit le revétement.
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Figure IV-14: Evolution des propriétés radiatives des revétements sur substrat Inconel 617 lors de la premiére campagne

IV.2.2. Analyse du vieillissement suite a la deuxieme campagne

Cette deuxieme campagne est réalisée en respectant les conditions maximales de
fonctionnement en termes de température tout en augmentant le flux maximal auquel les
échantillons sont soumis. La durée des cycles est allongée a 20 minutes pour tous les
échantillons. A minima, 40cycles sont réalisés sur chaque échantillon. Comme
précédemment, les résultats sont présentés pour chaque substrat indépendamment.

IV.2.2.1. Revétements déposés sur le substrat T91

Six revétements sont testés sur le substrat T91 lors de la deuxieme campagne, dont
deux sélectifs (F et [+F). On remarque sur la Figure IV-15 que I'absorptivité du revétement
Pyromark® augmente tout d’abord, passant de 93,6 a 96,1 %. Le revétement a été déposé en
interne et il est possible que le recuit n'ait pas été achevé correctement. Ainsi, cette
augmentation peut étre due a la finalisation de ce traitement. Par la suite, pour cet
échantillon, I'absorptivité et I'efficacité radiative oscillent avec une légere tendance a la

baisse. Les propriétés des autres revétements sont stables ou bien varient autour des
valeurs initiales (Figure IV-15).
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Figure IV-15 : Evolution des propriétés radiatives des revétements sur substrat T91 lors de la deuxieme campagne

IV.2.2.2. Revétements déposés sur le substrat VM12

Trois revétements ont été déposés sur le substrat VM12. Sur la Figure IV-16 a gauche,
on remarque une légére tendance a la baisse de I'absorptivité pour les trois échantillons.
L’émissivité de I'échantillon B+D (Figure 1V-16, milieu) augmente fortement de 76,9 a 92,6 %
lors de la premiére série de 20 cycles puis semble se stabiliser. L'ensemble de ces évolutions
engendre une tendance a la baisse de |'efficacité radiative (Figure 1V-16, a droite) pour les
trois échantillons. Néanmoins, cette tendance est en limite de ce qui peut étre considéré

comme une évolution caractéristique compte tenu des erreurs de mesure. Il serait donc

souhaitable de prolonger le vieillissement pour confirmer ou infirmer ce phénomeéne.

Absorptivité (%)

98

97

96

95

94

93

92

[ T
I |
T
L
0 20 40

Nombre de cycles

40

Iy 7
S g5 t
b ‘
= /
880
e ’
oW

75

70

0 20
Nombre de cycles
-m-1+B D-a-B+D

Efficacité radiative (%)

92

91

90

89

88

87

86

1
1
1
20 40

Nombre de cycles

Figure IV-16 : Evolution des propriétés radiatives des revétements sur substrat VM12 lors de la deuxieme campagne

IV.2.2.3. Revétements déposés sur le substrat Inconel 617 ou Haynes 230
Les substrats Inconel 617 et Haynes 230 sont tres similaires de par leur composition

et de par leur utilisation. Ils sont donc traités de la méme maniere et les résultats sont

84



regroupés dans cette section. Quatre revétements sont déposés sur le substrat Inconel 617.
L'un d’eux, le revétement B, est également déposé sur le substrat Haynes 230.
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Figure IV-17 : Evolution des propriétés radiatives de quatre revétements sur le substrat Inconel 617 et d’un revétement
sur le substrat Haynes 230 lors de la deuxiéme campagne
On remarque dans la Figure IV-17 que les propriétés de la plupart des échantillons
restent stables au cours du vieillissement. On note néanmoins deux comportements
différents. L'émissivité de I’échantillon de revétement F, en rouge, a une augmentation trés
importante de plus de 15 % apres 20 cycles puis une diminution au niveau initial apres 40
cycles. Ce type d’évolution n’a pas d’explication physique a priori et ne se produit qu’une
fois dans I’'ensemble des expériences ; nous supposons donc qu’elle est due a une erreur
d’expérimentation lors de la mesure de la réflectivité dans le spectre infrarouge. Enfin,
I'absorptivité de I'échantillon de revétement B déposé sur le substrat Haynes 230 connait
une tendance a la baisse significative, avec une baisse de 1,4 % au bout de 35 cycles. Ceci se
répercute sur I'efficacité radiative qui diminue également de 1,4 %.

IV.2.3. Analyse du vieillissement suite a I'augmentation du facteur
« température »

L'augmentation de température est testée lors de la premiere et la deuxieme
campagne, sur deux échantillons. Ce facteur est également testé accidentellement lors de
deux surchauffes survenues pendant les vieillissements, I'une pendant notre deuxieme
campagne, l'autre chez I'un des partenaires du projet.

IV.2.3.1. Cycles courts du type de ceux de la premiére campagne

Un échantillon T91 avec revétement B est vieilli avec 200 cycles similaires a ceux
réalisés lors de la premiere campagne, c'est-a-dire des cycles tres courts. Néanmoins, le flux
maximal est augmenté de 500 a 700 kW.m™ et la température maximale est augmentée de
650°C a 800°C. La Figure IV-18 représente I’évolution des propriétés radiatives de cet
échantillon (courbe noire) ainsi que celle d’'un échantillon similaire vieilli lors de la premiére
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campagne (courbe bleue). On remarque que I'absorptivité reste stable, mais que I'émissivité
augmente de 73,6 a 78,4 % suite aux 40 premiers cycles ce qui signifie que les pertes
radiatives augmentent. L'influence sur |'efficacité radiative est assez faible, celle-ci reste
stable autour de 88 %. Lors d’un vieillissement classique mené lors de la premiére
campagne, |'absorptivité ainsi que I'émissivité restent stables. Néanmoins, on remarque que
I’état initial n’est pas identique pour les deux échantillons si I'on observe la valeur de
I’émissivité avant le premier cycle. Ainsi, il est difficile de conclure sur l'influence des
parameétres modifiés dans I’évolution de cette propriété au regard de cette seule expérience.
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Figure IV-18 : Evolution des propriétés radiatives de deux échantillons T91 avec revétement B — Comparaison de la
premiére campagne et d’'une augmentation de la température

1IV.2.3.2. Cycles longs du type de ceux de la deuxiéme campagne

Avant de débuter la deuxiéme campagne, un essai avec une température plus élevée
(780°C au lieu de 650°C) a été réalisé sur un échantillon T91 avec revétement P. Celui-ci est
comparé au vieillissement de la deuxieme campagne sur un échantillon de méme type a
travers I’évolution des propriétés radiatives illustrées dans la Figure 1V-19.
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Figure IV-19 : Evolution des propriétés radiatives de deux échantillons T91 avec revétement P — Comparaison de la
deuxiéme campagne et d’un vieillissement a température plus élevée
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On remargue que son absorptivité (courbe noire sur le graphique de gauche) varie
légérement autour de 96 % et que son émissivité augmente de 1,4 % lors des 8 premiers
cycles puis se stabilise. L’échantillon similaire vieilli lors de la deuxiéme campagne (en gris)
bénéficie d’un possible phénomene de recuit lors des 15 premiers cycles, visible via
I’'augmentation importante de I'absorptivité au début du vieillissement. Suite a cette
amélioration du revétement, son efficacité varie jusqu’a 50 cycles en oscillant autour de
91 %.

Bien que le vieillissement impliquant une température plus élevée ne donne pas de
tendance nette dans le temps imparti, il semble tout de méme plus approprié que celui
utilisé lors de la deuxieme campagne dans le cadre d’un vieillissement accéléré. Ce type de
cycle, a température élevée, n’a pas été reproduit pour les autres échantillons par manque
de temps. En effet, les vieillissements respectant les températures de consigne déterminées
par les fabricants ont été privilégiés afin de répondre au cahier des charges du programme
européen.

IV.2.3.3. Surchauffe momentanée lors de la deuxieme campagne

Lors de la deuxieme campagne, |'échantillon de substrat Haynes 230 avec
revétement B a subi une surchauffe de quelques minutes au début de la deuxiéme série de
20 cycles due a un retard de la mise en route du refroidissement par air a I'arriere de
I’échantillon. La température a la surface de I’échantillon a atteint momentanément 950°C
au lieu des 700°C visés. Les résultats des propriétés radiatives sont comparés a un
échantillon de méme type ayant subi les 40 cycles de la deuxiéme campagne sans aléa.
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Figure IV-20 : Evolution des propriétés radiatives de deux échantillons Haynes 230 avec revétement B — Comparaison de
la deuxiéme campagne et d’un vieillissement identique avec une surchauffe momentanée

On remarque dans la Figure IV-20 que, lors des 20 premiers cycles identiques dans les

deux cas, I'absorptivité de I'un des échantillons diminue significativement de 1,0 % alors que

I'absorptivité de I'autre demeure stable. Ceci peut étre di a des revétements déposés de

facon non homogene sur I'ensemble des échantillons. En effet, des différences sont parfois

remarquées sur les mesures réalisées avant vieillissement entre des revétements identiques
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déposés sur un méme substrat. Puis, on remarque que |'absorptivité de I’échantillon ayant
subi la surchauffe diminue brusquement de 97,0 a 91,0 %. L'émissivité a également une
tendance a la hausse sur I'ensemble des 40 cycles. Globalement, I'efficacité radiative chute
de 6 % suite a ce vieillissement. Il apparait donc que I'augmentation importante de la

température a modifié significativement et rapidement les propriétés de surface de
I’échantillon.

IV.2.3.4. Surchauffe lors de la campagne expérimentale de I'un des partenaires

Une surchauffe s’est produite pendant les cycles de vieillissement réalisés par le
laboratoire DLR sur les échantillons de substrat T91, atteignant les 850°C environ au lieu des
650°C visés. Pour chaque type d’échantillon, trois spécimens ont été vieillis simultanément.
Les revétements [+B, B, F, et D sont présentés dans la Figure IV-21 (respectivement a, b, c,
d). On remarque que I'absorptivité du revétement F (Figure 1V-21c) décroit progressivement
passant de 96 % a environ 86 % apreés 60 cycles, ce qui représente 60 heures. L’absorptivité
du revétement D (Figure IV-21d) décroit légerement mais dans une bien moindre mesure,
passant de 93,5 a 92,5 % environ. Ce revétement se comporte donc mieux face a une
surchauffe, mais ses propriétés initiales sont insatisfaisantes puisqu’une absorptivité de 96 %
est souhaité par les constructeurs. L’absorptivité des revétements B (Figure IV-21 b) et |+B

(Figure IV-21 a) diminue également, bien que cette diminution soit inégale entre les trois
échantillons vieillis.
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Figure IV-21 : Evolution de I’absorptivité de trois échantillons T91 avec revétement F (a) et de trois échantillons avec

revétement D (b) pour une température maximale de 800°C
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Dans cette expérience, on

remarque a nouveau que

I'augmentation de la

température a une influence sur 'absorptivité, plus ou moins marquée selon le type de

revétement.

IV.2.4. Analyse du vieillissement suite a I'ajout du facteur « humidité »

Le dispositif SAAF permet de tester les facteurs de température, flux, gradient
thermique. Afin d’étudier 'influence de I'humidité, quelques échantillons ont été mis dans
une chambre humide pendant 100 heures a différentes étapes lors du vieillissement. Pour
les deux types d’échantillon testés (T91 avec revétement I|+B sur la Figure 1V-22 et
Inconel 617 avec revétement B sur la Figure IV-23), I"évolution de I'absorptivité, de
I’émissivité et donc de I'efficacité radiative est stable.
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Figure IV-22 : Evolution des propriétés radiatives de deux échantillons T91 avec revétement I+B —
Ajout d’une étape en chambre humide lors du vieillissement
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IV.2.5. Bilan des effets des différents protocoles de vieillissement

L'influence des différents protocoles de vieillissement sur les propriétés radiatives

des matériaux étudiés est récapitulée a I'aide des tableaux ci-dessous (Tableau IV-1). Sont

donc présentés les résultats de la premiere campagne (a), de la deuxieme campagne (b), des

tests additionnels faisant intervenir une température supérieure a la température de

consigne (c) ainsi que les résultats des tests relatifs a I'lhumidité (d).

a) 1lére campagne b) 2éme campagne
Substrat Revétement A absorptivité A émissivité A efficacité Substrat Revétement A absorptivité A émissivité A efficacité
(%) (%) radiative (%) (%) (%) radiative (%)
T91 B -0,1 0,5 0,0 T91 B -0,2 0,1 -0,2
T91 1+B -0,2 0,6 -0,3 T91 1+B 0,0 -0,5 0,0
T91 F -0,1 0,1 -0,2 T91 F -0,3 0,7 -0,3
T91 D 0 7,1 -0,6 T91 I+F 0,5 -1,3 0,5
T91 P 0,1 0,3 0,0 T91 D 0,1 -0,1 0,1
VM12 B 0,0 0,0 0,0 T91 P -0,9 -1,1 -0,8
vM12 1+B 1,1 1,2 1,0 VM12 1+B -0,7 0,6 -0,7
vM12 F -0,4 -0,5 -0,4 VM12 D -1,1 -0,6 -1,1
VM12 D -0,1 0,4 -0,2 VM12 D+B -0,6 14,5 -1,5
T22 B 0,1 -2,4 0,2 Inconel B -0,3 -0,2 -0,3
T22 I1+B 0,2 -2,3 04 Inconel 0,1 0,1 0,1
T22 F 1,3 -0,1 1,4 Inconel F 0,3 1,3 0,3
T22 D -0,1 -0,8 0,0 Inconel I1+F 0,2 -1,8 0,3
Inconel B 0,3 0,5 0,2 Haynes B -1,4 0,3 -1,4
Inconel F 0,0 -0,4 0,0
Inconel D 0,3 0,0 0,3

<)

Température augmentée

Type de vieillissement

Substrat + A absorptivité A émissivité A efficacité

Revétement (%) (%) radiative (%)
lére campagne avec T91+8 01 3,8 05
température et flux plus élevés
2éme campagne avec T91 4P -0,9 14 11
température plus élevée
2éme campagne avec une
pagne avec U Hy + B -6,0 1,38 -6,1
surchauffe momentanée
T91+F -7,5 / /
Tests partenaires avec T91 + (1+B) -2,5 / /
surchauffe T91+B -3,2 / /
T91+8B -0,4 / /
d) Humidité
. A absorptivité A émissivité A efficacité
Substrat Revétement o
(%) (%) radiative (%)
T91 1+B n°1 -0,7 -0,2 -0,6
T91 1+B n°2 -0,3 0,2 -0,3
Inconel B n°1 0,1 0,0 0,1
Inconel B n°2 0,2 0,6 0,1

Tableau IV-1 : Récapitulatif de I’évolution des propriétés radiatives suite aux différents protocoles de vieillissement

Pour chaque expérience, tous les matériaux testés sont présentés. Les tableaux
récapitulent I'évolution de I'absorptivité, de I'émissivité et de I'efficacité radiative, c'est-a-
dire la différence des propriétés mesurées aprés le vieillissement complet et avant le
premier cycle. Compte tenu de la sensibilité des appareils de mesure, étudiée dans la section
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IV.1.4.1,, les résultats significatifs représentant une amélioration des propriétés sont écrits
en vert et les résultats faisant état d’'une dégradation sont écrits en rouge. Les données
surlignées sont les résultats pour lesquels la différence dépasse au moins deux fois le seuil
de significativité défini. Il s’agit donc de résultats considérés comme représentatif d’'une
évolution importante des propriétés.

Cette représentation permet de mettre en évidence les protocoles de vieillissement
ayant le plus d’influence sur I’évolution des propriétés suivies. On remarque que la premiére
campagne (Tableau IV-1 a) et les quatre tests mettant en jeu le facteur humidité (Tableau
IV-1 d) sont les moins propices a I'accélération du vieillissement. Quelques dégradations sont
observées lors de la deuxieme campagne (Tableau IV-1 b), mais c’est bien I'augmentation de
la température qui permet d’obtenir une évolution significative d’au moins une propriété
pour tous les échantillons étudiés.

Afin de déterminer un protocole de vieillissement accéléré propice a I'étude des
récepteurs solaires de centrales CSP, il serait donc judicieux d’étudier des cycles en
créneaux, avec des périodes de 20 minutes environ et différentes températures. Celles-ci
doivent étre supérieures aux conditions maximales de fonctionnement pour obtenir un
vieillissement accéléré, mais pas trop élevées pour ne pas dégrader I’échantillon subitement
comme cela a été observé lors de I'une des surchauffes pour une température de 950°C.

IV.3. Analyse du vieillissement suite a une modification de la
procédure de recuit

Le recuit par voie solaire a été testé sur quatre échantillons de substrat Inconel 617
ou Haynes 230 et de revétement B. Lors du recuit, le profil théorique n’a pu étre
entierement complété suite a un probléme de pilotage (voir chapitre Ill). Cependant, on
remarque que |'absorptivité de tous les échantillons avant vieillissement dépasse bien les
96 % (Figure IV-24 a gauche). Ainsi, le traitement semble tout de méme étre satisfaisant
dans un premier temps.

97,5 95 91,5
— 97,0 i < o | 1 ® 910
< = = —E 3 v £ -
@ 965 ~ = | % sosf=c -
£ TSl TN 2 BE->= gsoof"‘* SN
= 96,0 ~ S - ~e 5 90, - T D :i
5 96, ~ & = 0 ~
< ~ 8 g _&- o 895 ~ |
o 955 ~ £ - - - = ~
2 ~ i S 89,0 ~
Q
< 950 91 £ 85
w
94,5 90 88,0
0 100 200 0 100 200 0 100 200
Nombre de cycles Nombre de cycles Nombre de cycles
=#= |nconel 617 —~B— H230 a —8= H230 b H230 ¢

Figure IV-24 : Evolution des propriétés radiatives d’échantillons Inconel 617 ou Haynes 230 avec revétement B ayant recu
un recuit solaire
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Puis, un vieillissement du type de la premiére campagne est réalisé. On remarque
qgue l'absorptivité diminue progressivement apres 100 puis aprés 200 cycles. L'émissivité
(Figure IV-24 au milieu) reste stable mais la diminution de I'absorptivité suffit a la
dégradation de I'efficacité radiative pour laquelle une tendance a la baisse est observée sur
les quatre échantillons (Figure 1V-24 a droite).

Le respect du protocole de recuit semble donc avoir une importance cruciale dans le
maintien des propriétés radiatives au cours du temps, y compris lorsque celles-ci atteignent
les valeurs visées a la fin du traitement.

IV.4. Observations visuelles et analyse microscopique
complémentaire

Les analyses des propriétés radiatives ne permettent pas de conclure sur I'efficacité
des cycles appliqués dans le cadre d’un vieillissement accéléré et donc de comparer les
différents revétements entre eux. Dans cette partie, I'observation visuelle des altérations est
brievement présentée. Puis une analyse microscopique est réalisée sur un type d’échantillon
ayant subi différents types de vieillissement.

IV.4.1. Observations visuelles

Les échantillons ont essentiellement deux types d’aspects : noir brillant pour les
revétements sélectifs F et noir mat pour les autres (Figure IV-25).

Figure IV-25 : Echantillons avant vieillissement - a gauche : revétement de type B, a droite : revétement sélectif de type F

Apres vieillissement, généralement, aucune dégradation ne semble visible a I'ceil nu,
a part dans deux cas exposés ci-dessous (Figure 1V-26). Il s’agit des échantillons Haynes 230
avec revétement B et Inconel 617 avec revétement F. Le vieillissement du premier
échantillon correspond a la surchauffe présentée en 1V.2.3. On a vu que, dans ce cas,
I'absorptivité a effectivement diminué. Le deuxiéme échantillon a subi les cycles de Ia
deuxiéme campagne. Malgré un aspect visuel endommagé, les résultats présentés plus haut
montrent que I'on ne remarque pas de dégradation des propriétés radiatives étudiées a la
fin des 40 cycles réalisés.
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s L P 175

Figure IV-26 : Echantillons ayant subi des dommages visibles a la surface. A gauche : Haynes 230 avec revétement B.
A droite : Inconel 617 avec revétement F.

IV.4.2. Analyse microscopique

L’analyse a été réalisée a I'aide d’un Microscope Electronique a Balayage (MEB) sur
un méme échantillon (substrat T91 et revétement B) ayant subi différents types de
vieillissement. Quelques images sont présentées dans le Tableau IV-2.

L’échantillon 0 n’a subi aucun vieillissement. L'échantillon n°1 n’a subi que quelques
cycles lors de I'ajustement de la premiére campagne. L’échantillon n°2 a subi 200 cycles lors
de la premiére campagne (cycles courts respectant les flux et températures maximales). Le
n°3 a subi 200 cycles courts du type de la premiere campagne mais avec des températures et
flux dépassant les conditions maximales de fonctionnement. Nous remarquons sur le
Tableau IV-2 que les fissures semblent étre plus grandes et en plus grande quantité au fur et
a mesure de l'intensification des vieillissements. Néanmoins, seule une sélection d’images
est représentée ici. En réalité, la zone vieillie n’est pas totalement homogene en termes de
guantité et de taille de fissures. L'agrandissement étant situé entre x 150 et x 3000, il est
donc difficile d’obtenir une image qui soit caractéristique de I'ensemble de I’échantillon.
C’est pourquoi nous avons procédé a une analyse d’image a partir de plusieurs clichés captés
avec un agrandissement de x 300. Un total de dix images a été retenu pour chaque
échantillon. Compte tenu de I'agrandissement, ceci représente un échantillonnage de la
surface de 3,0 x 4,1 mm?, soit environ 3 % de la surface vieillie. Chaque image a été post-
traitée : le contraste a été amélioré et le seuil du niveau de gris ajusté afin d’obtenir le
contour des fissures.
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Sur la Figure 1V-27, les quantités de fissures sur chaque échantillon sont classées par
surface. Seules les fissures au-dela de 20 um? sont considérées. On remarque tout d’abord
gue quelques fissures apparaissent sur I’échantillon non vieilli (n°0) mais que le nombre de
fissures augmente nettement sur les échantillons suivants. Donc, des les premiers chocs
thermiques subis par I’échantillon n°1, de nouvelles fissurent se créent. L’échantillon n°2 a
subi un vieillissement complet : 200 cycles courts sur 15 heures environ. On remarque que la
guantité et la taille des fissures augmentent avec la poursuite du vieillissement. L’échantillon
n°3 a subi le méme type de vieillissement que le n°2 mais avec un flux incident plus élevé. On
observe que le nombre de fissures augmente encore légerement. L'essentiel des fissures est
donc créé suite au premier choc thermique, le nombre de fissures au-dessus de 20 um? est
alors multiplié par 3. Ensuite, cette quantité augmente de 40 % pour I’échantillon n°2 puis de
15 % pour I’échantillon n°3.
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Figure IV-27 : Bilan des fissures observées sur différents échantillons

Compte tenu des analyses réalisées sur ces échantillons, il semble que le
vieillissement réalisé altére la structure du revétement a travers la création et I'amplification
de fissures bien que les propriétés radiatives demeurent stables.

IV.5. Conclusion

Le vieillissement accéléré des matériaux destinés aux récepteurs CSP n’est pas
normalisé ; nous avons donc testé, dans ce travail exploratoire, plusieurs facteurs de
vieillissement. Le nombre d’échantillons a vieillir étant élevé en regard du nombre de jours
d’expérimentation possible, la durée du vieillissement a été limitée a 15 heures environ pour
chaque échantillon. Les résultats présentés dans ce chapitre montrent que les seuils choisis
pour les différents facteurs de vieillissement, tels que la température et le flux incident, ne
sont pas suffisants pour observer un vieillissement accéléré dans le temps imparti. En effet,
I'absorptivité, I'émissivité et I'efficacité radiative fluctuent souvent autour de la valeur
initiale avant vieillissement de maniere non significative. Les conditions étant tout de méme
agressives, avec des flux solaires élevés et de forts gradients de température, ces résultats
soulignent tout de méme la qualité des revétements fournis par les partenaires du
programme.
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Les tests additionnels, impliguant une température supérieure a la température
maximale de fonctionnement, sont les plus remarquables du point de vue du vieillissement
accéléré. En effet, tous les échantillons ont au moins l'une des propriétés radiatives qui
évolue de fagon défavorable lorsque des températures tres élevées, au-dela des
températures maximales, sont en jeu. Néanmoins, ces protocoles n’ont pas pu étre
généralisés sur I'ensemble des échantillons par manque de temps.

D’autre part, I'analyse au microscope électronique a balayage a permis de mettre en
évidence la création et I'amplification de fissures dés les premiers cycles. La durée du
vieillissement ainsi que le flux et la température appliqués semblent également intensifier la
présence des fissures sur le revétement. Ce constat est réalisé sur des échantillons pour
lesquels les propriétés radiatives demeurent stables.

Enfin, le vieillissement réalisé sur des échantillons ayant bénéficié d’un recuit solaire
a progressivement détérioré les propriétés radiatives de ceux-ci. Le recuit n’ayant pas
respecté toutes les phases du protocole déterminé par le fabricant, cette expérience met
donc en avant la faculté du protocole de vieillissement a déceler une faiblesse dans le
revétement. D’autre part, elle souligne I'importance capitale de la phase de recuit dans la
durabilité des propriétés du récepteur dans le temps.

Pour de futurs protocoles de vieillissement, il serait intéressant de procéder a des
expériences similaires a celles testées dans ce chapitre, avec des variations du flux en
créneau, une durée de cycle de 20 minutes environ et une température supérieure a la
température maximale de fonctionnement. Toutefois, cette température, a établir
empiriguement, ne doit pas étre trop élevée pour ne pas causer une détérioration trop
rapide des propriétés radiatives.
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Chapitre V.  CARACTERISATION THERMOPHYSIQUE A L’AIDE DE
RESEAUX DE NEURONES ARTIFICIELS

Les réseaux de neurones artificiels sont des outils mathématiques de traitement des
connaissances utilisés dans le cadre de la résolution de problemes de classification, de
régression ou de commande. llIs sont utilisés dans les cas ol I'établissement d’'un modéle
physique est impossible ou complexe. Dans le cas de la caractérisation de la conductivité et
de la diffusivité, nous avons vu dans le chapitre Il que des modeles associés a des bancs
expérimentaux existent et sont couramment exploités. Néanmoins, I'estimation simultanée
de ces deux propriétés n’est pas possible avec les dispositifs actuels, celles-ci étant corrélées.
Il est donc nécessaire d’avoir recours a deux dispositifs distincts de mesure et d’estimation
ou bien de déduire I'une des propriétés a partir de I'estimation de I'autre. Dans ce cas-l3,
I'erreur réalisée sur la premiere estimation est propagée. Pour éviter ces situations, nous
avons opté pour l'utilisation de réseaux de neurones. Ceux-ci permettent I'exploitation de
mesures expérimentales tout en s’affranchissant de la contrainte liée aux propriétés
corrélées. En effet, I'établissement d’'un réseau de neurones revient a déterminer des poids
synaptiques et des biais qui, eux, ne sont pas corrélés puisqu’ils n’ont pas de sens physique.

Dans ce chapitre, nous présenterons tout d’abord le fonctionnement d’un réseau de
neurones a propagation avant en détaillant sa topologie, le modéle du neurone artificiel
ainsi que son mode d’apprentissage. Puis, nous exposerons les résultats d’une étude réalisée
a partir de données simulées dans le but d’estimer la diffusivité de matériaux massifs. Dans
la troisieme partie, nous adapterons l'outil afin de pouvoir estimer simultanément deux
propriétés thermophysiques, la diffusivité thermique et la conductivité thermique, tout en
prenant en compte des données expérimentales. Pour terminer, nous testerons [|'outil
développé sur des matériaux avec revétement destinés aux centrales solaires a
concentration.

V.1. Fonctionnement des réseaux de neurones

Les réseaux de neurones sont des structures connexionnistes qui relient des entrées
choisies par I'opérateur a des sorties. Ces derniéres peuvent étre des propriétés que I'on
souhaite estimer comme dans le cas présent ou bien une commande a effectuer ou encore
une prédiction dans le cadre d’un traitement temporel de signal.

Différentes structures existent. Les réseaux peuvent étre non bouclés (on parle de
réseaux a propagation avant), comme c’est le cas pour le perceptron multicouche. Ceci
signifie que les différentes couches de neurones sont sollicitées les unes aprés les autres
sans retour sur les couches précédentes jusqu’a la sortie. A l'inverse, les réseaux peuvent
également étre récurrents. Ceci signifie qu’il existe des connexions bouclées au sein des
différentes couches. Nous détaillons ici la structure d’un réseau non bouclé.
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V.1.1. Topologie d’un réseau de neurones a propagation avant

Le perceptron multicouche est un réseau de neurones non bouclé pouvant étre
utilisé dans le cas de cette étude, c'est-a-dire pour I'estimation de propriétés d’'un matériau.
Ce réseau est couramment représenté comme ci-dessous (Figure V-1).

S
= g5
S B Propriété 1
i
S - Propriété 2
= 'f:
S
Entrées Couches cachées Couche de sortie

Figure V-1 : Représentation d’un réseau de neurones a propagation avant

Le nombre de neurones en entrée, en gris ci-avant, est défini par la dimension du
vecteur d’entrée considéré. Le nombre de neurones de la couche de sortie, en vert, est égal
au nombre de propriétés que I'on souhaite estimer. Il est nécessaire de choisir des entrées
qui soient corrélées avec les sorties recherchées. Ceci est comparable a I'analyse des
sensibilités réalisée dans le cadre des méthodes inverses.

Le nombre de couches cachées et le nombre de neurones sur chacune de celles-ci, en
orange sur la figure, définissent la topologie du réseau. Celle-ci est a déterminer dans le
cadre de l'optimisation du réseau de neurones. Généralement, une seule couche cachée
suffit. Néanmoins, I'ajout de plusieurs couches cachées est possible ; on parle alors d’un
apprentissage profond ou deep learning. L’ajout progressif de neurones (donc de paramétres
ajustables) conduit au départ a une amélioration de la performance du réseau, c'est-a-dire a
une meilleure estimation des sorties. Cependant, un nombre trop important de neurones
conduit au phénomene de sur-apprentissage, c'est-a-dire a une dégradation des
performances du réseau. Tout comme dans le cas d’une interpolation polynémiale de
fonction ou un polynéme d’ordre trop élevé n’est pas pertinent, 'ajout de parameétres
superflus pénalise la capacité de généralisation.

Il n"existe pas, a ce jour, de méthode permettant de déterminer simplement la
topologie optimale d’un réseau de neurones. L’enjeu est de rechercher une topologie
satisfaisant les critéeres de performance déterminés par I'opérateur. Par exemple, une
approche empirique consistera a augmenter progressivement le nombre de neurones
jusqu’a la détection du phénomeéne de sur-apprentissage. Une autre méthode, fondée sur
I'algorithme dit de « corrélation en cascade », permet, a partir d’'une configuration initiale
minimale (sans couche cachée), d’'incrémenter le réseau progressivement, d’'un neurone
caché a chaque itération et d’optimiser les paramétres ajoutés a la structure (Figure V-2). Le
neurone et les paramétres associés sont ensuite conservés en |'état.
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Figure V-2 : Apprentissage via I’algorithme de corrélation en cascade [80]

V.1.2. Modele du neurone artificiel

Chaque neurone collecte et traite les informations transmises par la couche
précédente (x;) afin d’obtenir une valeur en sortie (y) qui sera utilisée par la couche suivante.
Pour cela, un poids synaptique (w;) est associé a chaque entrée. Le neurone réalise la somme
de ses entrées pondérée par ces poids (). w;. x; = z), ceci est le niveau d’activation. Un biais
(b), ou seuil d’activation, est également associé a chaque neurone. Puis une fonction
d’activation (f) est appliquée pour déterminer la valeur de sortie du neurone. L'opération
réalisée par chague neurone est donc la suivante :

n
y=f (> wxi—b|=f@-b Fq. V-1
i=1

Le fonctionnement d’un neurone peut étre représenté par la Figure V-3.

Sorties de la

. Structure du neurone
couche précédente

Poids
Somme Fonction Sortie du
@ Wy *ndérée d’activation neurone

2 f — y

Figure V-3 : Le modele du neurone artificiel
Une fonction d’activation, choisie par I'opérateur, est associée a chaque couche. La
fonction est donc la méme pour tous les neurones d’'une méme couche. Les neurones des
couches cachées utilisent des fonctions d’activation non-linéaires, le plus souvent la
tangente hyperbolique ou la sigmoide (Figure V-4).
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Figure V-4 : Fonctions d’activation non-linéaires d’une couche cachée a) tangente hyperbolique, b) sigmoide

Pour les neurones de la couche de sortie, une fonction d’activation linéaire est
généralement utilisée dans les problémes de régression (Figure V-5 a). Mais il est possible
d’utiliser d’autres fonctions selon les applications. Par exemple, lorsque le réseau est utilisé
pour catégoriser les données d’entrée, la fonction softmax est appropriée. Celle-ci permet
d’obtenir une sortie comprise entre 0 et 1 pour chaque classe potentielle ; la somme des
sorties étant égale a 1. Il s’agit en fait d’une probabilité d’appartenance de I'exemple étudié

aux différentes classes considérées.
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Figure V-5 : Fonctions d’activation de la couche de sortie a) la fonction linéaire, b) la fonction softmax appliquée a des
données a titre d’exemple

V.1.3. L'apprentissage

Afin de procéder a l'identification des parameétres ajustables de la structure, les biais
et les poids synaptiques, les réseaux de neurones fonctionnent par I'apprentissage de cas
d’espéce, les exemples. Initialisés par I'opérateur ou bien aléatoirement au sein d’un
intervalle donné, des parametres satisfaisants compte tenu de la précision recherchée sont
déterminés a travers les itérations successives. C'est ce qu’on appelle la phase
d’apprentissage. Le type d’apprentissage, la sélection judicieuse des exemples présentés et
I'algorithme utilisé sont autant d’éléments a déterminer pour obtenir un apprentissage

réussi.

V.1.3.1. Apprentissage supervisé et apprentissage non supervisé
Deux types d’apprentissage existent : I'apprentissage supervisé et |'apprentissage
non supervisé. L'apprentissage supervisé consiste a présenter au réseau des couples
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entrées-sorties connus. L'opérateur connait la sortie cible pour une entrée donnée. Une fois
I'apprentissage terminé, le réseau doit pouvoir formuler une sortie correcte lorsqu’il traite
une entrée inconnue, lors d’'une phase dite de généralisation ou de validation. A contrario,
I'apprentissage non supervisé ne fait pas appel a des exemples connus. Seuls des
« individus » sont présentés au réseau. Ce type d’apprentissage est utilisé a des fins de
regroupement (ou clustering). Pour cela, une métrique est utilisée (par exemple, la distance
euclidienne). Dans la présente étude, seul I'apprentissage supervisé est utilisé.

V.1.3.2. Sélection des exemples

Les exemples choisis pour la phase d’apprentissage doivent étre pertinents. Ceci
signifie qu’ils doivent étre représentatifs des cas de figure qui pourront étre rencontrés par
la suite. Il est également nécessaire de disposer d’un nombre suffisant d’exemples.
L'utilisation d’'un nombre d’exemples trop faible conduira a un apprentissage imparfait et
donc a une mauvaise généralisation si les différents types d’entrées possibles n’ont pas été
explorés lors de I'entrainement. A I'inverse, les exemples ne doivent pas étre trop nombreux
pour ne pas favoriser le phénomene de sur-apprentissage (conséquence d’un mauvais
dimensionnement du réseau : trop de neurones cachés).

V.1.3.3. Algorithme d’apprentissage supervisé
Lorsque I'on présente les exemples au réseau, ceux-ci sont traités par les neurones
définis par leurs fonctions d’activation, leurs poids et leurs biais. Les sorties obtenues sont
ensuite comparées aux sorties désirées. La somme des erreurs quadratiques, Sse (sSum square
error), est souvent utilisée comme signal d’erreur. La moyenne des erreurs quadratiques
peut également étre envisagée. Ensuite, un algorithme de minimisation de ce signal
d’erreur, tel qu’une descente de gradient, Gauss-Newton ou Levenberg-Marquardt (LM), est
utilisé afin de corriger les poids et les biais itérativement depuis la couche de sortie jusqu’a
la premiére couche cachée (le signal d’erreur est rétropropagé au sein des couches du
réseau). Les éléments en gras utilisés ci-aprés représentent des vecteurs ou des matrices. La
méthode de la descente de gradient réalise le calcul du gradient de la fonction a minimiser,
VSse ( Eq. V-2) ; ce gradient est ensuite répercuté sur les poids et biais a I'aide du taux
d’apprentissage u (comme indiqué dans I'Eq. V-3 pour les poids synaptiques).
VSse = JTe Eq. V-2
=wk— ujTe Eq. V-3
JT est la matrice des dérivées partielles premiéres de la fonction a minimiser par rapport aux

wk+1

poids et aux biais recherchés, appelée matrice jacobienne, e est le vecteur des erreurs, k est
I'itération.
La méthode de Gauss-Newton utilise une approximation de la matrice Hessienne H
(Eg. V-4) afin de déterminer le pas d’itération pour le calcul des poids et des biais (Eq. V-5
pour le calcul des poids).
H=]T] Eq. V-4
wktl = wk — (JTp=1.J%e Eg. V-5
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La méthode de Levenberg-Marquardt combine les deux méthodes précédentes (Eq. V-6).
Lorsque le taux d’apprentissage est élevé, elle se rapproche de la méthode de la descente de
gradient, lorsqu’il est faible elle se rapproche de la méthode de Gauss-Newton.

Wk+1 — Wk _ (]T] + ,ukI)‘l.]Te Eq. V-6
I est la matrice identité.
Le taux d’apprentissage, u, varie au fil des itérations. Une valeur élevée lors de l'initialisation
de I'algorithme permet de tendre rapidement vers le minima recherché. Il augmente si on
s’éloigne de la performance souhaitée. Il diminue lorsqu’on s’approche de celle-ci. Ceci
permet d’éviter de trop grandes oscillations autour du minimum.

V.1.3.4. Critéres d’arrét

L’apprentissage consiste en la détermination, par un processus itératif, des biais et
des poids permettant d’atteindre la performance souhaitée. Ceci signifie que les itérations
s‘arrétent lorsque le critére de performance, par exemple la somme des erreurs
guadratiques, passe sous un seuil défini au préalable. Parfois, I'algorithme peut étre piégé
dans un minimum local plus ou moins éloigné du niveau de performance souhaité ; c’est
pourquoi un nombre maximal d’itération est également utilisé en tant que critere d’arrét le
cas échéant.

V.1.3.5. Capacité de généralisation — Phase de validation

Suite a la phase d’entrainement, de nouveaux exemples, connus de I'opérateur mais
non utilisés lors de la phase d’apprentissage, sont présentés au réseau. Celui-ci sera
considéré comme exploitable si I'erreur commise est suffisamment faible, selon les
exigences de |'opérateur.

V.1.4. Stabilité du réseau

L’entrainement d’un réseau de neurones démarre avec l'initialisation des poids et des
biais de chaque neurone de la structure. Ceux-ci peuvent étre déterminés par I'opérateur ou
bien choisi aléatoirement, dans un intervalle donné, par I'algorithme d’apprentissage. Ainsi,
le réseau obtenu dépend de ces parametres initiaux ; autrement dit, un méme réseau
entrainé deux fois avec des parametres initiaux différents aura des parameétres finaux
différents et donc des performances différentes. La performance du réseau peut étre
déterminée aprés la phase de validation grdce a l'erreur calculée entre les propriétés
attendues et les propriétés obtenues sur des exemples inconnus du réseau. Lorsque cette
erreur obtenue en phase de validation est similaire pour plusieurs entrainements
consécutifs, on considére que le réseau est stable.

Afin d’évaluer cette stabilité, nous avons appliqué une procédure de vérification
basée sur la répétition des entrainements (Figure V-6). Celle-ci est détaillée pour le
probleme présent, c'est-a-dire I'estimation de deux propriétés thermophysiques de
matériaux, la conductivité thermique et la diffusivité thermique. Nous répétons les phases
d’entrainement et de validation 50 fois. Lorsqu’un réseau est finalisé (suite a la phase
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d’entrainement) et testé (suite a la phase de validation), il est possible, dans un premier
temps, d’examiner sa cohérence indépendamment des autres réseaux obtenus. En effet, les
propriétés thermophysiques sont des grandeurs positives. Ainsi, si au moins l'une des
propriétés est négative pour I'un des matériaux, on considére que le réseau est incohérent.
Lorsque le réseau est considéré comme cohérent, I'erreur moyenne est calculée pour
chaque propriété. Aprés finalisation de 50 réseaux et aprés avoir écarté les réseaux
incohérents, nous calculons les premier et troisieme quartiles (Qi et Qs) de chaque série
d’erreur (conductivité et diffusivité). L’écart interquartile (Qs — Qi) est alors utilisé pour
déterminer les erreurs dites « aberrantes » (gap, voir Eqg. V-7), c'est-a-dire trop basses ou trop
élevées compte tenu de I'ensemble des réseaux.
Eap < Q1 - 1,5(Q3 - Ql) ou Eap > Q3 + 1:5(Q3 - Ql) Eq. V-7
Apres cette procédure, deux données sont exploitables : le nombre de réseaux
considérés comme incohérents ou ayant des erreurs aberrantes pour juger de la stabilité du
réseau et les erreurs de conductivité et diffusivité moyennées sur I'ensemble des réseaux
afin de juger de la pertinence de la méthode pour |’estimation des propriétés.

ENTRAINEMENT/VALIDATION 1 ENTRAINEMENT/VALIDATION 2 ENTRAINEMENT/VALIDATION ... ENTRAINEMENT/VALIDATION 50

Exemple validation 1
Exemple validation 2

Exemple validation 1
Exemple validation 2

Exemple validation n Exemple validation n

Diffusivité Conductivité Diffusivité Conductivité

ediff 1.1 econd 1.1 € diff 50.1 e cond 50.1

ediff 1.2 econd 1.2 e diff 50.2 € cond 50.2

ediff 1.n econd 1.n e diff 50.n € cond 50.n

! ! ]
[ £ diff 1 moy ][ € cond 1 moy ] [ € diff 50 moy ][ £ cond 50 moy ]
ou ou
\ [ Réseau incohérent ] [ Réseau incohérent ]J
[ Détermination des 1¢ et 32 quartiles de « & diff moy » et « £ cond moy » (en excluant les réseaux incohérents) ]
[ Détermination et exclusion des valeurs aberrantes ]
£ diff MOY, £ cond MOY (moyenne des moyennes pour les entrainements 1 a 50
en excluant les réseaux incohérents et les valeurs aberrantes)

Figure V-6 : Stabilité d’un réseau de neurones — Méthode de détermination des réseaux incohérents et des valeurs de
sortie aberrantes
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V.2. Réseau de neurones pour la caractérisation
thermophysique de matériaux a partir de données simulées

Dans le chapitre Il, plusieurs exemples de caractérisation thermophysique de
matériaux a l'aide de réseaux de neurones ont été présentés : estimation de la conductivité
thermique de matériaux poreux a l'aide de la conductivité de chaque composant du
matériau poreux ainsi que sa répartition volumique et estimation de la conductivité
thermique d’échantillons de matériaux cylindriques a I'aide de I'évolution de leur
température en phase de refroidissement.

Dans le cadre de cette étude, nous poursuivons les travaux de S. Grieu et al [74].
Ceux-ci explorent la possibilité de relier la diffusivité et la conductivité d’'un matériau a sa
réponse en température a un signal PRBS (Pseudo-Random Binary Signal). Afin d’entrainer le
réseau, des données simulées a 'aide d’un modele ont été utilisées.

Nous présentons tout d’abord les exemples utilisés puis I'optimisation du réseau
réalisée grace a ces données simulées.

V.2.1. Base de données simulées

La base de données utilisée au cours de cette étude préalable est composée de la
réponse simulée de 192 matériaux suite a une excitation de type PRBS de longueur
1023 secondes. Les trente premieres secondes du signal sont présentées sur la Figure V-7.

1 m = M M — e

Profil d’excitation PRBS

0 5 10 15 20 25
temps (s)

Figure V-7 : Les 30 premiers signaux de la séquence PRBS utilisée

Les matériaux sont fictifs, c'est-a-dire que tous les couples conductivité/diffusivité
dans une certaine gamme de valeurs sont considérés pour construire la base de données,
méme si cela ne correspond pas a un matériau réel. La conductivité (K) varie entre 0,5 et
110 W.mL.K ! et la diffusivité (a) varie entre 1.10°® et 5.10° m2.s! et (Tableau V-1).
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K/a 1E-08 5E-08

0,5 1 2

1 9 10

5 17 18

10 25 26

15 33 34

20 41 42

25 49 50

30 57 58

35 65 66

40 73 74

45 82

50 89

55 97 98 100 101 102 103 104

60 105 106 107 109 110 111 112

65 113 114 115 116 118 119 120

70 121 122 123 124 125 127 128

75 129 130 131 132 133 134 136

80 137 138 139 140 141 142 143
151 152
159 160
167 168
175 176
183 184
191 192

Tableau V-1 : Répartition des exemples issus de simulations

Pour le bon fonctionnement des réseaux, les exemples utilisés pour I'entrainement
doivent étre correctement répartis au sein de I'ensemble des 192 exemples disponibles.
L'information apportée par les exemples influe sur la capacité de généralisation du réseau.
Plusieurs sous-ensembles ont donc été définis, afin de pouvoir entrainer les réseaux a l'aide
d’un nombre croissant d’exemples répartis comme suit :

- ensemble 1 de 24 exemples d’entrainement, en jaune dans le Tableau V-1 ;
- ensemble 2 de 48 exemples d’entrainement en jaune et vert ;

- ensemble 3 de 72 exemples d’entrainement en jaune, vert et bleu ;

- ensemble 4 de 97 exemples d’entrainement en jaune, vert, bleu et gris ;

- ensemble de 24 exemples pour la phase de validation, en rouge.

Les exemples en blanc n’ont pas été utilisés dans cette répartition.

Le début de la réponse des huit premiers matériaux de la base de données est
présentée en guise d’exemple dans la Figure V-8. Ces matériaux ont la méme conductivité
mais une diffusivité croissante. On remarque que plus la diffusivité est élevée, plus la
température croit rapidement.
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Figure V-8 : Exemples de réponses a I'expérience photothermique simulée pour huit matériaux
V.2.2. Optimisation du réseau

Au cours de cette étude préalable, nous avons cherché a estimer la diffusivité des
matériaux. Une attention toute particuliere a été portée a la nature des exemples. Nous
avons cherché a déterminer quel type de séquence en entrée permet d’obtenir une bonne
estimation des sorties. Pour cela, nous avons testé la longueur des séquences (1024 au
maximum, c'est-a-dire le signal PRBS au complet) ainsi que la nature de la séquence.

Chaque réseau de neurones a été entrainé dix fois afin de s’assurer de sa « stabilité »
aux conditions initiales. Les valeurs représentées ci-aprés sont les moyennes sur les dix
entrainements consécutifs de I'erreur moyenne en phase de validation, c'est-a-dire sur 24
exemples correspondant au sous-ensemble rouge du Tableau V-1. La phase de validation
intervient apres la phase d’entrainement. Il s’agit donc de I’erreur moyenne obtenue lors de
I’étape qui permet de vérifier la capacité de généralisation du systeme a I'aide d’exemples
inconnus du réseau entrainé.

V.2.2.1. Longueur de la séquence des entrées

La réponse en température d’'un matériau a un signal PRBS complet est un vecteur de
1024 valeurs. Afin de ne pas fournir au réseau des données inutiles ou redondantes et afin
de minimiser le temps de calcul, I'influence de la longueur de la séquence des entrées a été
évaluée. Les graphiques ci-dessous (Figure V-9) représentent I’évolution de I’erreur moyenne
en fonction de la longueur de la séquence considérée. Deux cas de figure ont été testés: a
gauche, une couche cachée de 25 neurones et 72 exemples d’entrainement utilisés
(ensemble 3), a droite une couche cachée de seulement 10 neurones et 24 exemples
(ensemble 1).
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Figure V-9 : Erreur moyenne sur la diffusivité en phase de validation en fonction de la longueur de la séquence d’entrée
pour 2 types de réseaux — a) a gauche, 25 neurones cachés et 72 exemples d’entrainement, b) a droite, 10 neurones
cachés et 24 exemples d’entrainement

Pour les deux configurations, on remarque gqu’une séquence trop courte (moins de 10
secondes), ou trop longue (plus de 100 secondes), produit une augmentation marquée de
I'erreur moyenne. Ces deux types de réseaux présentent toutefois de bonnes
performances puisqu’on obtient une erreur de 4 % environ pour une longueur de séquence
comprise entre 30 et 60 secondes.

V.2.2.2. Nature des entrées

Les réseaux de neurones sont initialement entrainés a I'aide de I’évolution de Ia
température en face avant des différents matériaux. Nous avons également testé des
entrées différentes tout en conservant une configuration de réseau identique : une couche
cachée de 25 neurones et 'utilisation de 72 exemples d’entrainement. Nous avons considéré
I'amplitude A de la réponse du matériau pour chaque intervalle At caractéristique du PRBS,
correspondant a une succession de 0 ou a une succession de 1 (Figure V-10), ainsi que la
pente s des réponses pour les demi-intervalles du PRBS. Il s’agit de différents prétraitements
possibles du signal avant de le soumettre au réseau de neurones.

Dy(s2)

At, At, At; At Aty

——

-------- PRBS —— Réponse photothermique du matériau

Figure V-10 : Entrées possibles du réseau de neurones, A — les amplitudes pour chaque intervalle caractéristique du PRBS,
s — les pentes des demi-intervalles caractéristiques du PRBS [75]

Nature des entrées Erreur moyenne en phase test

Réponse au signal PRBS 3%
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Pentes des réponses pour les demi-

0,
intervalles définissant le signal PRBS 64 %

Amplitudes des réponses pour les

0,
intervalles définissant le signal PRBS 63 %

Tableau V-2 : Erreur moyenne en phase de validation en fonction de la nature du signal d’entrée

Alors que la réponse au signal d’excitation (évolution de la température sans
prétraitement) permet d’obtenir une erreur moyenne de 3 % sur la diffusivité, les données
prétraitées induisent une erreur en sortie du réseau supérieure a 60 %. Ces mauvais
résultats peuvent étre la conséquence du fait que ces prétraitements privent le réseau d’une
partie de I'information issue de I'expérience simulée. En effet, une succession de pentes ou
d’amplitudes n’est pas vraiment représentative du signal si les durées des créneaux
correspondants ne sont pas précisées.

Pour la suite de I’étude, seule I'’évolution de la température est considérée.

V.3. Réseau de neurones pour la caractérisation
thermophysique de matériaux a partir de données expérimentales

V.3.1. Banc expérimental

L’entrainement puis la validation des réseaux de neurones a l'aide de données
simulées permet d’obtenir des résultats tout a fait satisfaisants. L’enjeu des travaux de cette
thése est de proposer une validation expérimentale de cette approche afin d’estimer
simultanément la conductivité thermique et la diffusivité thermique de matériaux réels.
Pour cela, un banc photothermique a été développé (Figure V-11). Il est composé d’un laser
excitant un échantillon a I'aide d’un boitier de commande relié a un ordinateur. Le
rayonnement émis par I'échantillon pendant I'expérience est capté par une caméra
infrarouge qui mesure ainsi la variation de température. Le signal obtenu est alors enregistré
sur 'ordinateur.
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Figure V-11 : Banc photothermiqu:_

La diode laser Er-Yb émet un faisceau collimaté a 975 nm faiblement divergent
(4 mrad). Elle est contrdlée par le boitier « Uniqgue Mode DiTec » qui permet de régler la
fréquence, le courant et I'amplitude et de choisir le profil d’excitation (impulsion, sinusoide,
créneau, signal non périodique, etc.). Le laser atteint le milieu de I’échantillon qui est éloigné
de 50 cm. L'expérience réalisée reproduit celle qui avait été simulée auparavant et dont les
résultats ont été utilisés dans la section V.2 du présent document. Nous avons donc appliqué
le méme signal PRBS (Figure V-7) a I'aide de la diode laser réglée sur 3V-5A.

La caméra infrarouge FLIR A320 est sensible au spectre situé entre 7,5 et 13 um.
Située a I'avant ou a I'arriere de I’échantillon, elle est utilisée pour détecter le rayonnement
émis par celui-ci et transmettre I'évolution de sa température. Ce dispositif enregistre
environ quatre données par seconde, mais avec une fréquence non constante. Compte tenu
de I'échantillonnage des mesures (quatre par seconde environ) et du pas de temps minimal
utilisé dans la définition du PRBS, une seconde, nous optons pour une simple interpolation
linéaire en post-traitement afin d’obtenir I'évolution de la température avec un pas de
temps d’une seconde. Pour la présente étude, nous enregistrons la température en face
avant, au milieu de I’échantillon. Afin de limiter le bruit de mesure, nous prenons en compte
la température moyenne sur un cercle de 7 mm de rayon.

Les échantillons utilisés ont tous une épaisseur de 8 mm. Leur diamétre est de 25, 40
ou 50 mm, selon les dimensions disponibles chez le fabricant.

V.3.2. Base de données expérimentales

V.3.2.1. Ensemble des matériaux de la base de données

La base de données expérimentales comporte la réponse photothermique de trente
matériaux ayant des couples conductivité thermique/diffusivité thermique différents
(Tableau V-3). Les matériaux choisis balayent une gamme de diffusivités thermiques allant
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de 0,84.107 4 61.107 m2.s! ainsi qu’une gamme de conductivités thermiques allant de 0,16
a 17,5 W.m1K?2 La base de données contient donc aussi bien des polyméres tels que le
PMMA (Polyméthacrylate de méthyle, échantillon n°6), des alliages métalliques tels que
I'Inconel 625® (échantillon n°23) et un matériau céramique, le nitrure de Bore (échantillon
n°30).

a x 10”7

K

/////////////////////////////////////-
o7
. . =
-2 . .
. 7
.
2 .
. 7
v

Tableau V-3 : Propriétés de la base de données expérimentales,
a — diffusivité thermique (m2.s1), K — conductivité thermique (W.m1.K%)

Les matériaux sont répartis en plusieurs ensembles (Figure V-12) qui sont ensuite
utilisés pour optimiser le réseau de neurones.
Ensemble 1 : 8 exemples d'entrainement

+ Ensemble 2 : 15 exemples d'entrainement
+ + Ensemble 3 : 18 exemples d'entrainement
|:| + + + Ensemble 4 : 22 exemples d'entrainement

Ensemble de validation : 7 exemples
Figure V-12 : Répartition des données expérimentales en ensembles d’entrainement et de validation

L'ensemble utilisé pour la validation est composé de sept matériaux. Pour
I’entrailnement, on utilise tout d’abord les huit matériaux représentés en vert, puis on ajoute
les matériaux en bleu dans I'ensemble 2, les matériaux en violet dans I'ensemble 3 et enfin
les matériaux en orange dans I'ensemble 4. L’échantillon n°20, représenté en gris, est du
guartz. Celui-ci étant transparent, le faisceau du laser passe au travers du matériau. Ainsi le
signal enregistré par la caméra infrarouge n’est pas représentatif de son échauffement. Cet
échantillon n’est donc pas utilisé pour le développement du réseau de neurones.
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Afin d’exploiter ces matériaux dans un contexte de développement neuronal, il est
nécessaire d’avoir, pour chaque réponse en température, les propriétés réelles recherchées
du matériau correspondant. En effet, des données aussi précises que possibles sont
nécessaires pour entrainer correctement le réseau ainsi que pour comparer les résultats de
la phase de validation a des données fiables. Nous n’avons pas pu réaliser les mesures de ces
propriétés pour 'ensemble de la base de données car les dimensions des échantillons ne
correspondent pas aux standards des appareils de mesure. Nous avons alors choisi de
recueillir des données issues de la littérature ou de fabricants (Annexe 2), dont les données
fournisseur, puis nous avons retenu la moyenne de celles-ci. Les propriétés annotées dans le
Tableau V-3 sont donc ces moyennes, utilisées ensuite avec les réseaux de neurones.

V.3.2.2. Exemples de réponses

Dans un premier temps, la base de données expérimentales a été utilisée en
association avec la base de données simulées : le réseau entrainé et optimisé dans la partie
précédente avec les données simulées a été utilisé sur les données issues de I'expérience au
cours d’'une phase de validation. Cette approche a échoué, donnant des résultats tres
éloignés de I'ordre de grandeur attendu et parfois des propriétés négatives. Les résultats,
loin des estimations escomptées, ne sont donc pas présentés dans ce rapport. Cependant, la
cause probable de cet échec est exposée. Dans la Figure V-13 sont superposés les signaux
normalisés obtenus expérimentalement pour le Delrin (a) et I'Inox (b) ainsi que les signaux
simulés les plus proches de ces matériaux compte tenu des matériaux fictifs simulés (voir les
propriétés respectives dans le Tableau V-4).

K (W.m?.K?) a(m2s?)
Simulé Réel Simulé Réel
Delrin 0,5 0,3 1.107 1,2.107
Inox 20 19 5.10°% 4.10°

Tableau V-4 : Propriétés réelles du Delrin et de I'Inox et propriétés des matériaux fictifs les plus proches

On remarque dans les Figure V-13 a et b que, dans I'expérience comme dans la
simulation, la réponse refléte toujours trés bien le profil de I'excitation pour ces deux
matériaux tres différents, avec une montée en température pendant les pas de temps ou le
laser est actif et une descente dés que le laser s’arréte. Cependant, dans les deux cas, la
réponse issue de I'expérience est plus brusque que la réponse simulée, avec des amplitudes
de montée et descente en température beaucoup plus importantes. Ainsi, un matériau avec
un couple de propriétés données n’est pas représenté de la méme facon selon que I'on
utilise la simulation ou I'expérience. Le réseau de neurones entrainé a |'aide des données
simulées ne peut donc pas reconnaitre correctement le comportement de matériaux dont la
réponse est issue de I'expérience.

| a) | b)
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Figure V-13 : Comparaison d’un signal expérimental et d’un signal simulé pour deux matériaux, a) Delrin et b) Inox

Une solution pour pallier ce probléme est d’ajuster au mieux la simulation de facon a
ce qu’elle corresponde a la réalité expérimentale. Ceci n’a toutefois pas été possible car
nous n’avons pas acces aux simulations, réalisées lors d’un projet précédent. Nous avons

alors opté pour un réseau entrainé et validé uniqguement avec les données expérimentales.

Ceci réduit considérablement le nombre d’exemples a notre disposition mais présente

I’avantage de ne pas mélanger des informations provenant de sources différentes.

La Figure V-14 montre la réponse expérimentale de quatre matériaux parmi les
trente disponibles, deux polymeéres et deux alliages métalliques. On peut remarquer une
distinction entre ces deux types. En effet, les courbes rouge et noire correspondant a des
matériaux polymeres - donc avec une conductivité thermique et une diffusivité thermique

faibles - ont des amplitudes de montée et descente en température beaucoup moins

importantes que les matériaux en alliage métallique (représentés par les courbes bleues).
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Figure V-14 : Exemples de réponses expérimentales
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V.3.3. Structure d’un réseau de neurones a deux niveaux

L’objectif est de déterminer simultanément la conductivité thermique et la diffusivité
thermique de matériaux pour lesquels ces propriétés varient sur une gamme importante.
Pour cela, on décide de développer un premier réseau visant a classifier les matériaux. En
effet, en observant le Tableau V-3, on s’apercoit que les matériaux peuvent étre séparés en
deux classes : I'une pour les matériaux de faible diffusivité (inférieure a 1.10° m2.s!) et de
faible conductivité (inférieure a 2 W.m™.K1), 'autre pour les matériaux de diffusivité plus
élevée (entre 2 et 6,1.10° m2.s!) et de conductivité plus élevée (entre 8 et 20 W.m1.K1).
D’autre part, on remarque dans la Figure V-14 que cette distinction est a priori visible dans le
thermogramme issu de I'expérience photothermique. Aprés classification, un réseau de
neurones a propagation avant est créé pour chaque classe afin d’estimer les propriétés
recherchées (Figure V-15).

Sortie 1:
Reponse Diffusivité a,,
Classe photothermique
1 des matériaux -
Réponse de classe 1 c SdOI"E:.a Zt y
; onductivité Ky,
photot'hfermlgue . RNA de
des matériaux a une classification
méme excitation
”~ B
] Sortie 1:
Réponse Diffusivité a,,
Classe photothermique
2 des matériaux p ~
de classe 2 Sortie 2 :
Conductivité K,
\ J\ )

Y Y

Réseau de neurones pour la classification des matériaux Réseau de neurones pour 'estimation des propriétés

Figure V-15 : Structure globale du réseau de neurones

V.3.4. Réseau de classification

V.3.4.1. Structure du réseau de classification

Le réseau de classification est basé sur un apprentissage supervisé en considérant les
classes présentées ci-avant. Au maximum, vingt-deux exemples sont présentés en phase
d’entrailnement : quinze exemples appartiennent a la classe 1 et sept exemples
appartiennent a la classe 2. En phase de validation, quatre exemples et trois exemples
appartiennent respectivement aux classes 1 et 2.

La couche d’entrée du réseau de neurones contient, pour chacun des exemples,
I’évolution de la température du matériau normalisée par rapport a sa valeur maximale sur
la séquence considérée (comme représenté dans la Figure V-14). Les neurones de la couche
de sortie emploient la fonction d’activation softmax afin de déterminer le degré
d’appartenance de chaque exemple aux classes 1 et 2. Il y a donc deux sorties comprises
entre 0 et 1 dont la somme est égale a 1. Enfin, une seule couche cachée est utilisée. Ses
neurones emploient la fonction d’activation tangente hyperbolique.
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L’entrainement visant a déterminer les poids et les biais appropriés est réalisé a I'aide
de l'algorithme du gradient conjugué.

Dans cette étude, nous avons cherché a déterminer I'ensemble d’exemples
conduisant a la meilleure performance parmi les ensembles présentés dans la Figure V-12.
Nous avons également optimisé la longueur de la séquence d’entrée ainsi que le nombre de
neurones de la couche cachée.

V.3.4.2. Optimisation du réseau de classification

Afin d’optimiser le réseau de classification, sa stabilité et sa performance sont
testées. Pour cela, nous employons la méthode présentée dans la Figure V-6.

A la fin de chaque phase d’entrainement suivie d’'une phase de validation, nous
vérifions si le réseau a correctement classifié tous les exemples de validation (les sept
matériaux présentés). Si tel est le cas, on considére que le réseau est efficace. Toutefois, les
performances d’un réseau dépendent des valeurs initiales de ses poids et biais, modifiés au
cours des itérations lors de la phase d'entralnement, c’est pourquoi les phases
d’entrainement et de validation sont répétées cinquante fois. Ensuite, nous comptons
combien de fois le réseau réussit parfaitement. Il s'agit de la stabilité, résumée dans le
Tableau V-5. Ce «taux de réseaux efficaces » est représenté pour plusieurs séquences
d'entrée de longueurs différentes, un nombre croissant de neurones cachés et les quatre
ensembles d’exemples différents. Lorsqu’un taux est en vert pour une configuration donnée,
ceci signifie que plus de 80 % des réseaux entrainés avec cette configuration sont considérés
comme performants (tous les exemples sont correctement classifiés).

Tout d'abord, nous observons que I'utilisation de I'ensemble 1 n'est, la plupart du
temps, pas suffisante pour obtenir une bonne classification. Ceci n’est pas étonnant puisque
I'ensemble 1 ne compte que huit exemples d’entrainement, pour sept exemples de
validation. Néanmoins, selon la longueur de la séquence d'entrée et le nombre de neurones
cachés, cet ensemble peut s’avérer suffisant pour classifier correctement les exemples de
validation. C'est le cas pour une séquence d'entrée d'environ 30 secondes, ou supérieure a
60 secondes.

D'autre part, nous observons pour tous les ensembles que le parametre le plus
critique n'est pas le nombre de neurones cachés mais la longueur de la séquence d'entrée.
En dessous de 10 secondes, quel que soit I'ensemble choisi et quel que soit le nombre de
neurones cachés, le taux de réseaux efficaces est tres faible. L'information est donc
incompléete. On remarque également que lorsqu’on utilise les ensembles 3 et 4, le réseau
classifie parfaitement les exemples pour une séquence de plus de 15 secondes, sauf pour
une durée d'entrée précise (65 et 75 secondes respectivement) pour laquelle la performance
diminue a nouveau. Cela peut étre d( a une sorte de redondance ou a une similarité dans les
réponses normalisées de certains matériaux pendant un laps de temps.
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Nombre de neurones cachés 4 i .
Ensemble 1 Taux de réseaux efficaces :
5/10| 15-60 | 65|70|75|80|85(|90|95/100
- w B
1% - 49%
10 50% - 79%
15 80% - 100%
20
25 - Nombre de neurones
L(’)ngueur 35 Ensemble 2 cachés
séquence 40 5-100
tré
entrée ) s s
50 Longueur 10
55 séquence 15
60 - entrée (s) 100
100
Nombre de neurones cachés Nombre de neurones cachés
Ensemble 4
Ensemble 3 5-30 35 40-100 5-40 [45-50| 55-75 (80| 85-100
5 5
10 10
Longueur 15- Longueur 15-
séquence 60 séquence 70
entrée (s)| 65 entrée (s) 75
70 - 80 -
100 100

Tableau V-5 : Stabilité et performance du réseau de classification en fonction des exemples d’entrainement,
de la longueur de la séquence d’entrée et du nombre de neurones cachés

V.3.5. Réseau de neurones pour I’estimation des propriétés

V.3.5.1. Structure du réseau de neurones pour I'estimation

Nous avons développé deux réseaux de neurones a apprentissage supervisé, un pour
chaque classe (matériaux 1 a 19 de faibles conductivités et diffusivités, échantillons 21 a 30
de conductivités et diffusivités plus élevées). Pour les deux réseaux, la couche d’entrée
décrit I'évolution de la température normalisée sur la séquence considérée par rapport a la
température la plus élevée parmi tous les matériaux présentés lors de I'entrainement. La
couche de sortie est définie par les deux propriétés recherchées, la diffusivité thermique et
la conductivité thermique ; ses neurones utilisent des fonctions d’activation linéaires. Enfin,
une seule couche cachée est utilisée ; ses neurones utilisent des fonctions d’activation de
type sigmoide.

En ce qui concerne la phase d’entrainement, pour les deux réseaux, nous utilisons
I'algorithme de Levenberg-Marquardt, souvent utilisé pour résoudre les problémes
d'optimisation. Afin de favoriser la convergence et le temps de calcul, le taux
d'apprentissage p est variable au fil des itérations. Il est ici initialisé a 0,01. D'autres
algorithmes (comme la descente de gradient ou le gradient conjugué) ont été testés sans
succés : les performances des réseaux sont inférieures et/ou le nombre d'itérations
nécessaires beaucoup plus important.
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Comme pour le réseau de classification, nous avons cherché a déterminer I'ensemble
d’exemples conduisant a la meilleure performance parmi les ensembles présentés dans la
Figure V-12. Nous avons également optimisé la longueur de la séquence ainsi que le nombre
de neurones de la couche cachée.

V.3.5.2. Optimisation des réseaux de neurones pour I’estimation

Pour chacun des critéres a optimiser, la méthode de vérification de la performance et
de la stabilité présentée plus haut a été employée. Les figures ci-aprés présentent I'erreur
moyenne au cours de la phase de validation (donc sur sept exemples) calculée aprés
I’entrainement et la validation de 50 réseaux.

Ensemble d’exemples

Les différents ensembles d’exemples sont testés en gardant une structure commune :
les séquences d’entrée ont une durée de 40 secondes, et chaque couche cachée (une pour
chaque réseau) posséde 20 neurones. Nous analysons séparément les résultats pour les
classes 1 et 2 (Figure V-16). En effet, le nombre d’exemples disponibles est inégal pour ces
deux classes. Pour la classe 1, constituée de polyméres, de nouveaux exemples
d’entrainement sont ajoutés a chaque nouvel ensemble (4, 8, 11 et 15 exemples pour les
ensembles 1, 2, 3 et 4). Pour la classe 2, en raison du faible nombre d'exemples disponibles,
nous ajoutons simplement quelques nouveaux exemples a I'ensemble 2. Nous avons au
maximum sept exemples d’entrainement pour trois exemples en phase de validation.
Ensuite, ces mémes exemples sont conservés dans les ensembles 3 et 4.

a) Classe 1 b) Classe 2
35 35
30 30
)
= 25 25
° —
®
€ 20 < 20
> e
E 15 5 15
5 10 5 10
o £
b 5 5 5
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0 - s o
Ensemble Ensembe,\ nsemble\ Ensemble Ensemble Ensemble Ensemble\Ensemb]e
1 2 -‘_3-—’/ 4 1 2 \‘-3—‘/ 4
m Diffusivité m Conductivité Diffusivité  m Conductivité

Figure V-16 : Performance en phase de validation en fonction des ensembles d’exemples présentés a I’entrainement

Dans la classe 1, nous observons que les performances sont globalement plus élevées
au fur et a mesure que I'on ajoute des exemples d'entrainement, et ce jusqu'a I'ensemble 3.
Pour la diffusivité, on obtient une erreur moyenne de 19,8 %, 14,0 % et 9,3 % pour les
ensembles 1, 2 et 3 respectivement. En utilisant 'ensemble 4, c'est-a-dire a ajoutant de
nouveaux exemples, l'erreur augmente a 14,7 %. Ceci peut signifier que les données
supplémentaires contenues dans I'ensemble 4 ne sont pas pertinentes pour le
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développement du réseau. L'erreur la plus élevée pour ce qui est de la conductivité est
obtenue pour I'ensemble 1 (28,2 %) ; ensuite, les performances sont similaires pour les
ensembles 2,3 et 4:18,3%, 19,8 % et 16,7 % respectivement.

Pour la classe 2, les ensembles 2, 3 et 4 contiennent les mémes exemples, mais les
résultats montrent quelques différences (erreur de 24,7 a 30,6 % pour la diffusivité et erreur
de 17,6 a 23,2 % pour la conductivité). Ces différences sont dues a une certaine instabilité
qui n'a pas été prise en compte dans la méthode de vérification (Figure V-6). Néanmoins,
nous remarquons que l'ensemble 1 est encore insuffisant pour estimer correctement les
propriétés de la classe 2 : ceci conduit a l'erreur de conductivité la plus élevée pour ce
groupe (27 %).

Nous sélectionnons donc I'ensemble 3 pour la suite de I'étude.

Longueur de la séquence d’entrée

Nous testons différentes longueurs de la séquence d'entrée, a partir de 15 secondes,
puisque nous avons observé qu’une durée inférieure conduit a une mauvaise classification.
Les tests sont réalisés avec 'ensemble d’exemples n°3 et 20 neurones présents sur la couche
cachée de chaque réseau. Nous observons (Figure V-17) une diminution importante des
erreurs moyennes de diffusivité et de conductivité, pour les deux classes, lorsque la
séquence d'entrée augmente jusqu'a 30 secondes. Ensuite, les erreurs diminuent
légerement jusqu'a une séquence de 50 secondes. Au-dela de cette durée, les erreurs
moyennes sont stables ou augmentent légerement.

Une séquence de 50 secondes est donc considérée dans la suite de I'étude.
40%
35%
30%
25%

20% ._.—‘\0-"‘\,_,_“...\,-...—.-_.

15%

Erreur moyenne (%)

10%
5%
0%
0 10 20 30 40 50 60 70 80
Longueur de la séquence d'entrée (s)

Classe 1- Diffusivité ~—@— Classe 1- Conductivité

Classe 2 - Diffusivité Classe 2 - Conductivité

Figure V-17 : Performance en phase de validation en fonction de la longueur de la séquence d’entrée

Nombre de neurones cachés

Le nombre de neurones cachés a été testé avec la configuration optimale trouvée ci-
avant. Nous avons donc présenté I'ensemble d’exemples n°3 en phase d’entrainement avec
une longueur des séquences d’entrée de 50 secondes. Pour les deux réseaux, on constate le
phénoméne de sur-apprentissage lorsque trop de neurones cachés sont ajoutés, mais cette
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limite est propre a chaque réseau (voir Figure V-18). Pour le premier réseau (classe 1
contenant des polyméres), ce phénoméne est peu marqué et apparait pour 60 neurones
cachés environ. En deca de ce nombre de neurones, la performance est stable avec une
erreur d'environ 20 %. Pour le deuxieme réseau (classe 2 contenant des alliages
métalliques), on remarque ce phénomeéne a partir de 15 neurones cachés, d’une fagon
beaucoup plus marquée. De plus, pour plus de 50 neurones cachés, le deuxieme réseau est
non seulement moins efficace, mais il est également instable. En effet, parmi les 50 réseaux
entrainés, environ 20 % d'entre eux sont considérés comme incohérents ou proposent des
valeurs aberrantes.

La meilleure performance est atteinte avec 26 neurones cachés pour le réseau de la
classe 1 : on obtient une erreur moyenne de 8,7 % pour la diffusivité et de 19,3 % pour la
conductivité. Elle est atteinte avec 6 neurones cachés pour le réseau de la classe 2 : on
obtient une erreur moyenne de 21,3 % pour la diffusivité et de 18,7 % pour la conductivité.

50%
40%
30%
20%

10% W

0%

Erreur moyenne (%)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 S0 100

Nombre de neurones cachés

®— Classe 1- Diffusivité ~ —@—Classe 1 - Conductivité

Classe 2 - Diffusivité =~ —@— Classe 2 - Conductivité

Figure V-18 : Performance en phase de validation en fonction du nombre de neurones cachés

V.3.5.3. Analyse des estimations du réseau de neurones

Au-dela de l'erreur moyenne, il est bien entendu nécessaire d'observer l'erreur
d'estimation commise pour chaque matériau. Dans la Figure V-19, nous avons rapporté les
erreurs obtenues en phase de validation pour un réseau de neurones donné, pour chaque
classe, au lieu de montrer la moyenne des erreurs pour 50 réseaux similaires. Ces figures
comportent plusieurs informations. Tout d'abord, sont présentées les valeurs des propriétés
issues de la recherche bibliographique sur lesquelles est basé le développement du réseau
de neurones (données des fabricants ou issues de la littérature) : on retrouve la valeur
moyenne utilisée pour I'entrainement et la validation (marqueur gris) mais aussi les valeurs
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minimales et maximales trouvées (marqueurs bleus et verts respectivement). On trouve
également les valeurs obtenues en sortie du réseau de neurones (étoile orange) pour
pouvoir les comparer aux valeurs attendues. Enfin, I'erreur surlignée correspond a l'erreur
entre la moyenne de la littérature et la sortie du réseau de neurones.
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Figure V-19 : Estimation des propriétés recherchées pour les exemples de validation des classes 1 et 2

On constate que l'erreur est tres différente pour les matériaux d’'une méme classe.
Par exemple, dans la Figure V-19 c), la conductivité de |'échantillon n°26 est estimée avec
une erreur de 0,1 % alors que celle de I'échantillon n°28 est estimée avec une erreur de
25 %. De plus, nous observons que les valeurs de référence utilisées pour I'élaboration du
réseau varient selon les sources bibliographiques. C'est ce que montrent les valeurs
minimale et maximale de chaque échantillon, parfois trés éloignées. Par exemple,
I'échantillon n°8 (Figure V-19 a) a une conductivité comprise entre 0,22 et 0,37 W.m1.K™.
Pour cet échantillon, le réseau de neurones donne une estimation de 0,20 W.m.K%, ce qui
représente une erreur de 31 % avec la valeur moyenne de la littérature mais seulement de
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9 % avec la valeur la plus faible. Ceci signifie que les valeurs considérées comme valeurs de
référence ne sont pas suffisamment précises pour obtenir des performances correctes pour
tous les exemples. Pour résoudre ce probléme, il serait nécessaire de réaliser une mesure de
la conductivité et de la diffusivité de tous les échantillons de matériaux utilisés. Ceci
permettrait d’entrainer puis de valider le réseau a I'aide de propriétés précises et vérifiées.

. ré by

V.4. Application du réseau de neurones optimisé a des
matériaux multicouches pour récepteur de centrale CSP

La méthode présentée ci-dessus est développée a I'aide de matériaux massifs, c'est-
a-dire qui comportent une seule couche sans aucun revétement par-dessus. Dans le cadre
du programme RAISELIFE, les matériaux étudiés sont des substrats en alliage métallique sur
lesquels sont déposés différents substrats. Nous avons alors examiné la possibilité d’utiliser
le réseau de neurones précédent sur ces matériaux avec revétement.

Dans le Tableau V-6, nous détaillons les échantillons utilisés pour tester I'outil de
caractérisation thermophysique. D’autres échantillons aux épaisseurs nettement inférieures,
de l'ordre de 3 mm, étaient disponibles. Ceux-ci ont été écartés car nous les avons
considérés comme trop éloignés de la forme des échantillons utilisés dans I'étude présentée
ci-avant pour lesquels I'épaisseur était de 8 mm.

Epaisseur Epaisseur
Echantillon Substrat substrat Revétement revétement
(mm) (um)
1 6,3
> 64 I+F 60+0,5
3 T91
4 6,5 F 0,5
5

Tableau V-6 : Echantillons du programme RAISELIFE pour I’estimation des propriétés thermophysiques

La conductivité et la diffusivité de chacune des couches sont données a titre indicatif,
lorsqu’elles sont connues, dans le Tableau V-7.

Couche Conductivité (W.m™.K?) | Diffusivité (m2.s™)
Substrat T91 33 6,8.10°
Couche protectrice | inconnue inconnue
Revétement F 13 inconnue

Tableau V-7 : Ordre de grandeur des propriétés des couches composant les échantillons RAISELIFE testés

Les propriétés de la couche protectrice | seule ne sont pas connues. Des mesures de
diffusivité ont été réalisées par G. Boissonnet et al. [81] sur des échantillons de P92 (alliage
métallique a base de fer, chrome et molybdéne similaire au T91) revétus de cette couche
protectrice aluminisée : on remarque dans cette étude que les échantillons revétus n’ayant
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pas subi de vieillissement ont, a température ambiante, une diffusivité inférieure de 20 %
environ a celle du P92 non revétu.

La conductivité du substrat est de 'ordre de 33 W.m™1.K'%. Cette valeur est supérieure
a la conductivité la plus élevée des matériaux utilisés au cours de la phase d’entrainement,
mais reste tout de méme dans I'ordre de grandeur de la classe 2.

Nous considérons chaque échantillon dans son ensemble comme s’il s’agissait d’'une
couche unique équivalente. Comme pour les matériaux utilisés dans la section V.3., ces
échantillons ont subi I'expérience photothermique impliquant le signal PRBS. Le
thermogramme issu de cette expérience est utilisé en entrée du réseau de neurones
entrainé au préalable. Le réseau de neurones doit permettre de déterminer I'appartenance
de I'échantillon a I'une des deux classes présentées ci-avant puis d’estimer la diffusivité
thermique et la conductivité thermique.

L’expérience photothermique a été menée sur les deux faces de I’échantillon. La face
avant est revétue par la couche F ou les couches | et F (voir Tableau V-6). La face arriere n’est
pas revétue, le substrat est donc apparent.

On remarque dans le Tableau V-8 (utilisation de la face non revétue) et le Tableau V-9
(utilisation de la face revétue) que tous les échantillons sont assimilés a une classe 2, c'est-a-
dire a la classe des alliages métalliques. Compte tenu des propriétés du substrat et des
revétements, cette classification est correcte. De plus, le réseau de classification est stable
car le résultat reste le méme lorsque le réseau de neurones est entrainé plusieurs fois.

Le réseau testé sur la face non revétue (Tableau V-8) propose une estimation de la
conductivité du substrat de 7,8 W.m1.K1 environ et une estimation de la diffusivité de
1,7.10% m2sl. Lestimation est la méme pour tous les échantillons, ceux-ci ayant
effectivement le méme substrat. Néanmoins, le réseau sous-estime grandement la valeur de
ces deux propriétés, d’un facteur 4 environ.

Echantillon Classe Conductivité Diffusivité x 10°
(W.m™.K?) (m.s)
1 7,8 1,7
2 7,7 17
3 2 7,8 1,7
4 7,8 1,7
> 7,8 1,7

Tableau V-8 : Estimation des propriétés des échantillons sur la face non revétue obtenue a I’'aide d’un réseau de
neurones
Le réseau testé sur la face revétue (Tableau V-9) donne, pour les échantillons n°1 et 2
revétus des deux couches | et F, des résultats identiques a ceux décrits précédemment. Les
échantillons n°3, 4 et 5, de revétement F uniquement, ont des conductivités et diffusivités
supérieures. Toutefois, contrairement au réseau de classification qui est stable, le réseau
permettant I’estimation des propriétés donne des valeurs variant de 6 a 15 W.m.K ! pour la
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conductivité et de 1,7 a 6.10°% m2s? pour la diffusivité. Il n’est donc pas possible
d’interpréter correctement les propriétés estimées.

Echantillon Classe Conductivité Diffusivité x 10°
(W.mL.K?) (m2.s?)
1 7,8 1,8
2 7,8 1,7
3 2 10,8 3,3
4 10,8 3,6
> 12,6 3,8

Tableau V-9 : Estimation des propriétés des échantillons sur la face revétue obtenue a I'aide d’un réseau de neurones
Conclusion

Une méthode basée sur les réseaux de neurones artificiels est proposée pour
I'estimation des propriétés thermophysiques (diffusivité thermique et conductivité
thermique) de différents matériaux. Contrairement aux méthodes actuelles, celle-ci ne
nécessite pas le développement d'un modeéle physique, permet le traitement d'une grande
variété de matériaux (polymeres, alliages métalliques, céramiques) et, surtout, estime
simultanément les deux propriétés.

Comme observé au cours d’études précédentes, les résultats obtenus grace a des
réseaux basés sur des données simulées sont trés satisfaisants, avec des erreurs moyennes
de l'ordre de 3 %. L'enjeu principal de ces travaux de these était d’étendre cet outil a des
données expérimentales. Pour cela, nous avons opté pour un premier réseau visant a
classifier les échantillons suivis d’un deuxieme réseau, pour chaque classe, visant a estimer
les propriétés. Les premiers résultats sont encourageants. Grace a une classification
performante, les résultats obtenus sont conformes aux ordres de grandeur recherchés. Les
erreurs moyennes sont comprises entre 8 % (pour la diffusivité des polyméres) et 20 % (pour
la conductivité des polymeres et les deux propriétés des alliages métalliques). Dans ce
chapitre, nous avons souligné l'importance des exemples choisis. Un nombre réduit
d'exemples tout comme un trop grand nombre d'exemples ou des exemples inappropriés
peuvent nuire a la capacité de généralisation du réseau. De plus, la durée de la séquence
d'entrée choisie est critique. D’aprées les tests réalisés, un minimum de 15 secondes est
nécessaire pour obtenir des résultats exploitables. Cependant, tout en augmentant la durée
de la séquence, il est possible de faire face a une portion de séquence inappropriée
conduisant a une diminution de la performance du réseau ; par exemple, cela peut étre le
cas si une partie de la séquence est redondante avec le début ou bien si différents matériaux
ont partiellement une réponse similaire. Il est donc nécessaire de tester différentes
séquences pour choisir une entrée significative.

Enfin, le test, a I'aide du réseau de neurones, des échantillons revétus nous permet
d’extrapoler la méthode a des échantillons un peu plus fins (6 mm au lieu de 8 mm) et dont
la conductivité et la diffusivité sont légerement plus élevées que les matériaux
d’entrainement. La classification est réussie sur 'ensemble des échantillons, mais le réseau
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visant a estimer les propriétés des échantillons donne des résultats instables. || ne semble
donc pas possible de transposer directement le réseau optimisé au préalable aux
échantillons revétus pour ce qui est de I'estimation des propriétés.

Pour poursuivre ce travail, il serait intéressant d’enrichir la base d'exemples afin
d'augmenter le nombre d'exemples d’entrainement dans la classe 2. Ceci permettrait
également de répartir les exemples en catégories plus précises et éventuellement de
prendre en compte des matériaux a conductivité plus élevée. D’autre part, afin de viser une
amélioration majeure des estimations, il est nécessaire de remplacer les propriétés issues de
la recherche bibliographique, utilisées lors du développement du réseau, par des données
mesurées. Enfin, il serait intéressant de tester différentes entrées: I'évolution de la
température sur la face arriere, au lieu de la face avant, ou bien la réponse a un signal
différent mélant différentes excitations telles que des sinusoides et des créneaux. Pour
I’estimation des propriétés de matériaux multicouches, il serait intéressant de constituer une
base de données a part entiére afin de développer un réseau de neurones spécifique a ce
type d’échantillons.
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CONCLUSION GENERALE

Le vieillissement des matériaux destinés aux récepteurs des centrales CSP n’est pas
standardisé. Or, les contraintes auxquelles ils sont soumis sont trés spécifiques et agressives.
Dans ce travail de thése, nous avons expérimenté plusieurs types de cycles de vieillissement
afin de tester différents facteurs de vieillissement. Pour cela, nous avons utilisé le dispositif
SAAF permettant d’exposer un échantillon de matériau a des conditions séveres de
température mais également de flux solaire concentré, contrairement aux vieillissements
plus conventionnels réalisés en four axés sur des cycles en température uniqguement.

Dans ce travail de thése, nous avons testé 6 protocoles de vieillissement cyclique sur
20 types d’échantillons différents, correspondant a divers couples substrat/revétement,
élaborés par les partenaires du programme européen financant le projet. L’évolution du flux
suit toujours une forme de créneau afin de maximiser le gradient thermique. Les périodes
des cycles varient entre 70 secondes et 20 minutes, mais la durée totale de vieillissement est
toujours de 15 heures environ par échantillon compte tenu du grand nombre de matériaux a
traiter et de la disponibilité de la ressource solaire. Selon les substrats, les niveaux maximaux
de flux recommandés par les laboratoires ou industriels en charge du dépot varient entre
500 et 750 kW.m2 ; les températures en jeu s'échelonnent entre 600 et 750°C. Au cours du
vieillissement, nous avons réalisé la mesure de la réflectivité spectrale, ce qui nous a permis
de suivre I’évolution de I'absorptivité et de I'émissivité. Ces propriétés radiatives nous ont
donc servi a juger de I'avancée du vieillissement. Dans la majorité des cas, nous constatons
gue ces propriétés sont trés peu influencées par les campagnes de vieillissement ; elles
fluctuent autour de la valeur initiale ou bien évoluent de fagon non significative. Ceci
témoigne en premier lieu de la robustesse des matériaux étudiés puisque les gradients
thermiques temporels appliqués, de l'ordre de 30°C.s?, sont particulierement agressifs.
Cependant, I'objectif est de réaliser un vieillissement accéléré et, a terme, déterminer la
durée de vie de chacun des revétements. C'est pourquoi les conditions ont été rendues
encore plus sévéres a travers I'ajout d’'une étape a forte humidité, de I'augmentation du flux
et de la température. L'augmentation de la température par rapport a la limite fixée par les
partenaires en charge de I'élaboration des revétements est, sans équivoque, le facteur
influencant le plus I'évolution des propriétés radiatives. La plupart des expériences faisant
intervenir une température élevée engendrent une dégradation progressive des propriétés.
Cependant, une température trop élevée, comme dans le cas d’une surchauffe
momentanée, fait diminuer brusquement I'absorptivité du matériau. Il est donc nécessaire
de trouver, empiriquement, la température propice a un vieillissement accéléré qui
n‘endommagera pas immédiatement I'échantillon. Afin de poursuivre ces travauy, il serait
donc judicieux de procéder a plusieurs séries de vieillissement sous différentes températures
afin de déterminer une température propice a un vieillissement accéléré. D’autre part, il
serait intéressant de poursuivre sur des durées plus longues les cycles amorcés dans cette
étude. L'objectif serait de dégager une tendance relative a I'évolution des propriétés
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radiatives et ainsi déterminer une durée de vie du récepteur ou un programme de
maintenance sur toute la période de fonctionnement de la centrale.

Du point de vue de la structure, une analyse microscopique a permis de mettre en
avant la formation de fissures des les premiers cycles de vieillissement sur des échantillons
pour lesquels les propriétés radiatives demeurent stables. Ceci nous questionne sur la
possibilité de juger du vieillissement des échantillons a partir de caractéristiques différentes
des propriétés radiatives. Comme cela a été détaillé dans le chapitre Il, les propriétés
mécaniques et thermophysiques des récepteurs solaires peuvent également étre altérées
lors du vieillissement. La deuxieme partie de cette thése a traité de la possibilité d’estimer
les propriétés thermophysiques a I'aide d’'une nouvelle méthode permettant de s’affranchir
de certaines contraintes et limites des méthodes habituellement utilisées.

L'objectif de cette deuxieme partie a été de développer une méthode permettant
d’estimer simultanément la conductivité thermique et la diffusivité. Pour cela, les réseaux de
neurones ont été utilisés. Ceux-ci permettent de s’affranchir de la mise en ceuvre d’un
modeéle physique direct mais, en contrepartie, nécessitent des exemples pertinents, non
redondants et en quantité suffisante afin de compléter correctement leur phase
d’apprentissage. Les exemples choisis dans ces travaux sont la réponse en température de
différents matériaux massifs a une expérience photothermique lors de laquelle un signal
pseudo-aléatoire vient exciter la face avant des échantillons. Tout d’abord, un réseau de
neurones basé sur des exemples simulés a été réalisé. Pour cela, nous avons utilisé une base
de données fictives. Comme observé au cours d’études précédentes, les résultats issus de ce
réseau sont trés satisfaisants. Nous obtenons des erreurs moyennes de |'ordre de 3 % pour
I’estimation de la diffusivité. L'originalité de ces travaux réside dans la validation de cette
méthodologie sur des données expérimentales. Afin d’obtenir des résultats exploitables, la
structure du réseau de neurones a été modifiée. Un premier réseau a été créé pour classifier
les matériaux, puis un deuxiéme pour estimer leurs propriétés. Pour chaque réseau, une
étude détaillée a été menée afin de déterminer les exemples les plus propices a
I’entrainement ainsi que le nombre de neurones cachés et la longueur de la séquence
d’entrée adéquats. Nous observons que le réseau de classification est trés performant. Une
fois optimisé et entrainé, celui-ci classe correctement I'ensemble des exemples présentés a
I'étape de généralisation. Grace a cette classification et a I'optimisation des réseaux
employés pour estimer les propriétés, les ordres de grandeur de la conductivité thermique
et diffusivité sont respectés en sortie de réseau. Néanmoins, les erreurs d’estimation sont
trés variables entre les différents matériaux, de 0,1 a 31 % pour la conductivité et de 0,2 a
22 % pour la diffusivité. Ceci s’explique en partie par I'incertitude sur les données employées
en tant que référence. En effet, celles-ci sont issues de la littérature ou de données
constructeur et non pas de mesures. Or, il est nécessaire de connaitre précisément les
propriétés réelles des matériaux étudiés afin d’obtenir les résultats les plus justes possibles.
Pour terminer, nous avons transposé directement ce réseau a cing échantillons revétus issus
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des campagnes de vieillissements de récepteurs CSP. Ceci a été réalisé sans phase
d’apprentissage supplémentaire afin de déterminer la capacité d’adaptation du réseau a un
nouveau type d’échantillon. Nous notons que le réseau de classification fonctionne
correctement et de fagon stable, permettant de positionner tous les échantillons dans la
catégorie des alliages métalliques. Cependant, |'estimation des propriétés n’est pas
satisfaisante. Des résultats instables, dépendant de linitialisation des parametres des
réseaux de neurones, sont obtenus. Ceci s’explique par le fait que les échantillons different
sur plusieurs points par rapports aux matériaux utilisés lors de I’'entrainement : ils sont tout
d’abord revétus d’une couche absorbante, ils sont également un peu plus fins (6 mm au lieu
de 8 mm) et leur conductivité et diffusivité sont |égerement plus élevées. Afin de traiter ce
genre d’échantillons, il serait donc nécessaire de créer une nouvelle base de données
spécifique afin de créer un nouveau réseau de neurones approprié.

Les résultats présentés pour la caractérisation de matériaux massifs a I'aide de
réseaux de neurones sont encourageants mais révelent une marge de progression
importante. Afin d’améliorer les estimations, il serait possible, dans un premier temps,
d’exploiter la base de données existante a I'aide d’outils différents des réseaux de neurones.
Pour cela, les réseaux neuro-flous sont envisagés. En effet, ceux-ci permettraient de mettre
davantage a profit la connaissance experte a travers I'’énoncé de regles floues. Dans un
deuxieme temps, il serait nécessaire de travailler sur la fiabilité des données. L'idéal serait de
mesurer en amont les propriétés de tous les matériaux afin d’utiliser des valeurs de
diffusivité et conductivité vérifiées. Enfin, I'enrichissement de la base de données avec de
nouveaux exemples apporterait des informations précieuses et des possibilités de
traitement supplémentaires. Par exemple, il serait possible de répartir les matériaux en
davantage de catégories afin d’affiner les estimations ; la gamme de matériaux pourrait étre
élargie afin de considérer des matériaux a la diffusivité et conductivité thermique plus
élevées.
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ANNEXES

Annexe 1. Programme européen RAISELIFE

La durée de vie des centrales solaires a concentration est étudiée dans le cadre du
programme européen financant cette thése, RAISELIFE - Raising the Lifetime of Functional
Materials for Concentrated Solar Power Technology. Celui-ci a débuté le 1" avril 2016 pour
une durée de 4 ans. Il regroupe un consortium de 13 laboratoires et d’industriels répartis
dans 7 pays en Europe et au sud de la Méditerranée (Figure Al1-1).
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Figure Al-1: Les partenaires du programme RAISELIFE

Le programme s’intéresse a différents composants d’une centrale (les miroirs
primaires, les miroirs secondaires, le récepteur), a leur vieillissement ainsi qu’au
fonctionnement global de la centrale.

De nouveaux miroirs primaires sont élaborés avec pour objectif d’améliorer la
réflectivité et de réduire I’encrassement au fil du temps. Ceux-ci sont destinés a tout type de
centrale solaire a concentration (parabolique, cylindro-parabolique, centrale a tour, Fresnel).
Des tests de vieillissement réel en extérieur sont menés a bien. Pour cela, des miroirs ont été
disposés au début du projet dans différents endroits aux conditions climatiques diverses
(montagne, désert, proche de la mer etc.). En paralléle, des tests sont réalisés en chambre
climatique afin d’établir des corrélations entre les dégradations observées en laboratoire et
a I'extérieur pour différentes ambiances corrosives.

Les miroirs secondaires sont testés sous haut flux solaire concentré, a des
températures élevées. Des vieillissements en laboratoire sont également effectués. Le but
est de déterminer I'efficacité de plusieurs revétements protecteurs réalisés dans le cadre du
programme.
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Le récepteur des centrales solaires a tour est également étudié. Du c6té du
rayonnement, plusieurs revétements sont élaborés puis vieillis. C’'est dans cette partie que
s’inscrivent les travaux de cette theése. Des revétements sont également élaborés pour le
récepteur du coté du fluide caloporteur. L’objectif est d’améliorer et de tester sa résistance
a la corrosion lorsqu’il est en contact avec des sels fondus.

Enfin, la modélisation de I'ensemble de la centrale est réalisée afin de déterminer
I’évolution de ses performances au cours du temps en tenant compte, notamment, de la
perte de rendement des miroirs primaires, secondaires et du récepteur.

Ce programme fait I'objet de plusieurs livrables publics parus ou a paraitre
(www.raiselife.eu) tels que « Guideline for accelerated aging testing of silvered-glass

mirrors », « Influence of impurity level on molten salts », « Best practice on accelerated
aging testing ».
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Annexe 2. Propriétés thermophysiques des matériaux de la
base de données expérimentales utilisée avec les réseaux de
neurones

Cette annexe récapitule I'ensemble des sources considérées pour déterminer la
conductivité et la diffusivité des matériaux utilisés dans I'étude traitant de l'utilisation des
réseaux de neurones (Chapitre V).

ne Types Matériaux Conductivité c:;:lp?;iiz!il)sieurs sources Sources

1 Polymeére | Polychlorotrifluoroéthyléne (PCTFE ) 0,13 0,19 [82,83]

2 Polymeére | Polyétherimide (PEI) 0,22 0,24 [82,84]

3 Polymeére | Copolymeére d'Ethyléne Propyléne Fluoré 0,19 0,24 [82]

4 Polymeére | Polypropyléne (PP) 0,1 0,22 | 0,239 [82,85]

5 Polymeére | Polyméthylpenténe (TPX®) 0,17 | 0,167 | 0,17 [82,86,87]
6 Polymeére | Polyméthacrylate de méthyle (PMMA, Acrylique) 0,17 0,19 | 0,208 | 0,18 |0,19| 0,18 | [82,85,88-90]
7 Polymeére | Polychlorure de Vinyle - non plastifié (UPVC) 0,2 0,17 0,16 [82,91,92]
8 Polymeére | Polyoxyméthyléne POMH - Homopolymeére (Acetal) 0,22 0,24 0,31 0,37 [82,84,93]
9 Polymeére | Polytétrafluoroéthyléne (PTFE) 0,25 0,23 0,25 0,2 [82,90,94,95]
10 | Polymere | Polyoxyméthyléne POMC - Copolymere (Acetal) 0,23 0,30 0,31 0,31 [82,84,96]
11 | Polymere | Polyamide - Nylon 6,6 (PA6,6) 0,25 0,23 0,23 [82,84,90]
12 | Polymere | Polyamide - Nylon 6 (PA 6) 0,24 0,28 0,25 0,23 [82,84,90]
13 | Polymeére | Polycarbonate (PC) 0,19 0,22 | 0,234 | 0,21 [82,85,90]
14 | Polymere | Polyétheréthercétone (PEEK) 0,25 0,25 0,25 [82-84]
15 | Polymeére | Polyéthyléne téréphthalate (Polyester, PET, PETP) 0,15 0,40 0,28 | 0,216 | 0,29 [82,84,85,90]
16 | Polymere | Polycarbonate - 30% fibre de verre (PC - 30% GFR ) 0,26 0,32 [82,97]

17 | Polymere | Polyéthyléne - U.H.M.W. (UHMW PE) 0,42 0,51 0,4 [82,98]
18 | Polymeére | Polyéthyléne - haute densité (PEHD) 0,45 0,52 0,4 0,43 (0,43 [82,84,90,99]
19 | Polymeére | Polyamide/imide (PAIl) 0,26 0,26 [82,100]
20 | Céramique | Quartz - Fondu (SiO2) 1,46 [82]

21 Alliage Hastelloy® X (Ni49.5/Cr22/Fe18/Mo 9/Co 1/W) 9,1 9,76 9,2 [82,85,101]
22 Alliage Alliage Haynes® 230 (Ni62/Cr22/W 14/Mo 2) 8,9 8,9 [82,101]
23 Alliage Inconel 625° (Ni61/Cr22/Mo 9/Fe 5) 9,8 9,9 9,8 [82,102,103]
24 Alliage Hastelloy® C276 (Ni57/Mo17/Cr16/Fe/W/Mn) 10,1 12,5 10,5 [82,101]
25 Alliage Inconel® alloy 718 (Ni53/Fe19/Cr19/Nb/Mo/Ti) 11,2 10,8 11 [82,102]
26 Alliage Invar Alliage a dilatation controlée Fe64/Ni36 13 11 12,8 [82,102,104]
27 Alliage Inconel® alloy 600 (Ni72/Cr16/Fe 8) 14,8 14,9 14,9 [82,102,103]
28 Alliage Acier inoxydable - AISI 316 (Fe /Cr18 /Ni10 /Mo 3) 16,3 16,3 16,3 [82,105,106]
29 Alliage Alliage de scellage du verre (Fe54 /Ni29 /Co17) 17,3 16,7 17,3 [82,103,107]
30 | Céramique | Nitrure de Bore (BN) 17,5 [82]

Tableau A2-1 : Tableau récapitulatif de la recherche bibliographique sur la conductivité
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n° | Type Matériau Diffusivité d'aprés plusieurs sources (10 m?.s-2) Sources

1 | Polymeére | Polychlorotrifluoroéthyléne (PCTFE ) 0,068 0,099 [82,83]

2 | Polymere | Polyétherimide (PEI) 0,087 0,172 [82,84]

3 | Polymere | Copolymere d'Ethyléne Propyléne Fluoré 0,091 [82]

4 | Polymere | Polypropyléne (PP) 0,099 0,148 [82,85]

5 | Polymere | Polyméthylpenténe (TPX®) 0,102 0,092 0,096 [82,86,87]

6 | Polymere | Polyméthacrylate de méthyle (PMMA, Acrylique) 0,104 0,122 0,111 | 0,109 0,105 [82,85,88-90]

7 | Polymere | Polychlorure de Vinyle - non plastifié (UPVC) 0,111 0,114 0,130 [82,91,92]

8 | Polymere | Polyoxyméthylene POMH - Homopolymére (Acetal) 0,108 0,146 0,177 [82,84,93]

9 | Polymere | Polytétrafluoroéthyléne (PTFE) 0,114 0,104 0,110 | 0,092 [82,90,94,95]
10 | Polymere | Polyoxyméthyléne POMC - Copolymére (Acetal) 0,125 0,147 0,147 [82,84,96]
11 | Polymere | Polyamide - Nylon 6,6 (PA 6,6 ) 0,131 0,118 0,119 [82,84,90]
12 | Polymere | Polyamide - Nylon 6 (PA 6) 0,135 0,128 0,119 [82,84,90]
13 | Polymere | Polycarbonate (PC) 0,142 0,163 0,146 [82,85,90]
14 | Polymere | Polyétheréthercétone (PEEK) 0,145 0,143 0,141 [82-84]
15 | Polymeére | Polyéthyléne téréphthalate (Polyester, PET, PETP) 0,160 0,184 0,133 | 0,178 [82,84,85,90]
16 | Polymere | Polycarbonate - 30% fibre de verre (PC - 30% GFR) 0,168 0,205 [82,97]
17 | Polymére | Polyéthyléne - U.H.M.W. (UHMW PE) 0,260 0,225 [82,98]
18 | Polymeére | Polyéthyléne - haute densité (PEHD) 0,269 0,223 0,239 | 0,239 [82,84,90,99]
19 | Polymeére | Polyamide/imide (PAI) 0,183 0,184 [82,100]
20 | Céramique | Quartz - Fondu (SiO2) 0,941 [82]
21 | Alliage Hastelloy® X (Ni49.5/Cr22/Fe18/Mo 9/Co 1/W) 2,28 2,44 2,30 [82,85,101]
22 | Alliage Alliage Haynes® 230 (Ni62/Cr22/W 14/Mo 2) 2,50 2,50 [82,101]
23 | Alliage Inconel 625® (Ni61/Cr22/Mo 9/Fe 5) 2,83 2,85 2,83 [82,102,103]
24 | Alliage Hastelloy® C276 (Ni57/Mo17/Cr16/Fe/W/Mn) 2,96 2,77 [82,101]
25 | Alliage Inconel® alloy 718 (Ni53/Fe19/Cr19/Nb/Mo/Ti) 3,14 3,03 3,10 [82,102]
26 | Alliage Invar Alliage a dilatation contrélée Fe64/Ni36 3,16 3,25 [82,102,104]
27 | Alliage Inconel® alloy 600 (Ni72/Cr16/Fe 8) 3,96 3,96 [82,102,103]
28 | Alliage Acier inoxydable - AISI 316 (Fe /Cr18 /Ni10 /Mo 3) 4,08 4,08 4,08 [82,105,106]
29 | Alliage Alliage de scellage du verre (Fe54 /Ni29 /Co17) 4,67 4,57 4,74 [82,103,107]
30 | Céramique | Nitrure de Bore (BN) 6,10 [82]

Tableau A2-2 : Tableau récapitulatif de la recherche bibliographique sur la diffusivité
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Résumé

L'augmentation de la consommation énergétique et la prise de conscience du
déréglement climatique induit par 'augmentation des émissions de gaz a effet de serre
engendrent un changement progressif du modele énergétique. Les technologies faisant
appel a des ressources renouvelables se développent depuis plusieurs décennies ; c’est
notamment le cas des centrales solaires a concentration. La problématique de leur durabilité
se pose donc. Cette thése participe en premier lieu a la réflexion concernant la
méthodologie de vieillissement accéléré des matériaux employés dans les récepteurs de ces
centrales, partie soumise au rayonnement solaire concentré. Pour cela, plusieurs protocoles
expérimentaux sont réalisés. Leur efficacité est principalement jugée au vue de I'évolution
des propriétés radiatives des matériaux (absorptivité, émissivité). En parallele, les propriétés
thermophysiques que sont la conductivité thermique et la diffusivité sont étudiées sur un
panel plus large de matériaux. Compte tenu des limites et des contraintes de caractérisation
avec les méthodes actuelles, une nouvelle méthode d’estimation de ces propriétés est
développée. Celle-ci est basée sur les réseaux de neurones artificiels et s’appuie sur des
données expérimentales issues d’expériences photothermiques.

Mots clés : Vieillissement accéléré ; Propriétés radiatives ; Réseaux de neurones artificiels ;
Caractérisation thermophysique.

Abstract

The increasing energy consumption and the awareness of climate change induced by
the increasing greenhouse gas emissions result in a progressive change of the energy model.
Technologies based on renewable resources have been developing for several decades, such
as concentrated solar power plants (CSP). So the issue of their sustainability is studied in
many research programs. This thesis contributes to the development of a methodology for
the accelerated ageing of the materials used in CSP receivers, which is the component
submitted to concentrated solar radiation. For this purpose, several experimental protocols
are carried out. Their efficiency is examined in light of the evolution of the radiative
properties of the materials (absorptivity, emissivity). On another hand, the thermophysical
properties such as the thermal conductivity and diffusivity are studied on a wider range of
materials. Considering the limits of the current characterization methods, a new method for
estimating these properties is developed. This is based on artificial neural networks and
relies on photothermal experimental data.

Key words : Accelerated aging ; Radiative properties ; Artificial neural network ;
Thermophysical characterization
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