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AVANT-PROPOS :

Avant que le lecteur n'aborde ce manuscrit, nous souhaitons préciser

I'esprit dans lequel il a &té rédigé et quels ont €té les choix qui réglent sa
présentation.
I1 est composé de huit chapitres pouvant étre lus de maniére quasi-
indépendante 1l'un de l'autre. C'est le sujet, la longueur, l'agencement des
différents chapitres qui ont servi & en composer un texte de lecture aussi
digeste que possible. Une introduction classique a été évitée afin de différer
I'apparition du texte scientifique. Toujours lourd du fait des notations, et de style
forcément trés standard et normatif, nous avons souhaité le faire précéder d'un
texte plus vivant et qui donnait surtout plus de plaisir a la rédaction. Les quatre
premiers chapitres, qui présentent chacun des aspects bibliographiques divers,
sont destinés ainsi a élargir le champ d'idées lié a l'objet de notre étude pour y
mieux inscrire nos préoccupations scientifiques. Ils introduisent
progressivement au corps de la thése.

Ensuite et selon une logique trés commune en métrologie thermique,
nous aborderons successivement:

- au chapitre 5, une introduction & la méthode flash, suivie d'une description de
I'appareillage développé pour opérer jusqu'a des températures de 500°C;

- au chapitre 6, la modélisation associée aux mécanismes physiques qui
interviennent dans un échantillon de Milieu Semi Transparent (M-S-T) dans les
conditions expérimentales créées par notre systéme métrologique;

- au chapitre 7, une confrontation des résultats expérimentaux et théoriques qui
nous permettra de commenter les problemes li€s a l'identification de Ila
diffusivité phonique des wverres.

Toujours dans un souci de légéreté du texte principal, la plupart des calculs
ayant permis de faire progresser cette étude ont été consignés en annexe.

Enfin, le chapitre 8 répond au souci pratique de présenter en un méme
endroit du texte et de maniére claire, les données numériques relatives au verre

étudié.
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Diffusivité thermique (m2.s°1).

Célérité de la lumiére dans le vide (m.s"!).
Chaleur massique (J.kg-!.K-1).

Epaisseur d'échantillon (m).

Fraction d'énergie émise par le corps noir dans l'intervalle de
longueur d'onde Aj - Aj .

Coefficient d'échange (W.m2.K-1) ou constanté de Planck.
Nombre de Biot (= he/A)

Constante de Boltzmann (J.K-1).

Luminance (W.m-2.str-1).

Luminance du corps noir dans le vide a la température T.
Emittance totale hémisphérique du corps noir dans le vide.
Moment d'ordre i.

Indice de réfraction.

Paramétre d'interaction Conduction/Rayonnement.

Fonction de phase.
Densité de flux conductif (W.m"2).
Densité de flux radiatif (W.m'z).

Energie surfacique déposée sur I'échantillon (J.m-2).
Abscisse curviligne.

Temps (s).

Température (K).

Température de référence a 1'équilibre thermique (K).

Variable d'espace dans la direction d'étude (m).



Lettres Grecques:

8(t)
Az

€

pi

od

70

Indices

app
eq
m
max

ph

Coefficient d'extinction (m-!l).

Coefficient d'absorption (m-1).

Fonction de Dirac.

Epaisseur d'une tranche de la discrétisation spatiale du M-S-T.
Emissivité de la paroi i.

Flux thermique (W).

Conductivité thermique (W.m-1.K-1).
Cosinus directeur de l'angle 6 = (L,z).
Densité (kg.m‘3).

Réflectivité de la paroi i.

Constante de Stefan-Boltzmann (W.m-2.K-4).

Coefficient de diffusion (m-1).
Epaisseur optique.

Angle solide (str).

inférieurs

grandeur ‘“"apparente".
grandeur équivalente.
désigne une bande spectrale
maximum,

phonique.

radiatif.

grandeur monochromatique.

fil chaud (wire).



Indices supérieurs

m : numéro d'itération

* : sans dimension.

A : désigne un estimateur en notation statistique.

+ ou - : composante avant (positive) ou arriére (négative) de la
luminance.

Variables adimensionnelles de base

t* : Nombre de Fourier (= at/e?).

z : Variable d'espace adimensionnelle (=z/e).

u* : Nombre de Biot (= he/A(Tp)).

¥ : Conductivité (= A/Aph).

Xk % . ) . T-To
6=T-Tg : Température adimensionnelle (— “Q/pCpe)
Abbréviations

c.m.a : Coefficient (d'absorption) moyen arithmétique
c.m.p : Coefficient (d'absorption) moyen de Planck
c.m.r : Coefficient (d'absorption) moyen de Rosseland
m-s-t : Milieu semi-transparent

NDB : Nombre de bandes spectrales
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Le Verre

CHAPITRE 1:

LE VERRE

Tout au long de son histoire, le verre a sans cesse modifié le regard ou
I'intérét, que les hommes lui ont porté.

La premiére période que l'on considére aller généralement, des Pharaons
a la 18T€ guerre mondiale, est marquée par le colossal patrimoine artistique et
culturel li€é & ce matériau. Les chefs-d'oeuvre d'artistes de tous pays, que
renferment nos musées, témoignent de l'intense activité de création (faite
autour de ce matériau (cristal, pates de verre...) et de son travail (formes,
couleurs, fabrication...). Bien sir, on travaillait alors sans souci du rendement
et les procédés de fabrication ont peu évolué. D'un point de vue pratique, les
applications de base de la verrerie étaient déja la : fenétres, lunettes, lentilles,
récipients (chimie), ampoules...

Les processus de fabrication alliaient habileté, patience, imagination ; c'était le
régne du tour de main et, a ce titre, cette premiére période est avant tout
artistique.

Depuis prés d'un siécle, le machinisme l'a emporté sur le tour de main. Le
verre est désormais enfermé dans la dialectique production/consommation et
c'est plus la fonction du matériau qui est retenue. Les applications anciennes
du verre ont été domestiquées et étendues chaque jour pour les besoins de la
science et de notre société.

Aprés un bref retour historique sur la premiére période, nous essaierons
de cerner les raisons sociologiques qui ont motivé l'essor formidable de ce
matériau au cours des derniéres décennies, et, par 12 méme, le souci constant

que lui portent désormais industriels et chercheurs.
Historique

L'industrie du verre semble remonter au moins a 5000 ans av. J.C.
origine lointaine, qui fait mystére des circonstances ayant présidé a sa
découverte. Aussi préfere t-on généralement I'aventure, racontée par Pline le

Jeune dans son "Histoire naturelle", qui arriva a des marchands phéniciens de
1



Chapitre 1

natron (carbonate de sodium déshydraté) lors d'une halte sur les rives du Bellus,
quelque 400 ans av. J.C. On raconte que les blocs de calcaire dont ils se servirent
pour aménager un foyer ol poser leurs marmites, fondirent sous l'action du feu
et se mé]angérent au sable du rivage. Apres refroidissement, un verre
transparent avait été formé.

Comme dans beaucoup d'autres cas de ce genre, cette version apparait délicate 2
justifier aujourd'hui d'un point de vue strictement scientifique. Elle renvoie
néanmoins & la question intéressante du réle du hasard dans la découverte, par
les hommes, des phénoménes physiques qui font notre monde.

Quoi qu'il en soit, le succés de ce "produit de la nature” fut dés lors fondé sur son
pouvoir de séduction: cristaux magiques, jouant avec la lumiére pour fabriquer
des couleurs éclatantes, ou plus tard miroirs confrontant l'homme avec la
réalit¢é de sa propre existence.

La maftrise technologique de ce matériau a des fins d'abord esthétiques est 2
mettre & l'actif des Egyptiens: colliers en pites de verre, fresques de Benni-
Hassah prés de Thebes figurant des scénes relatant les différentes phases du
soufflage, joyaux de verre réclamés par César comme tribut de guerre.

C'est vers l'an 31 av. J.C, que semble avoir débuté la fabrication du verre coulé 2
Rome. Les ruines de Pompéi ont révélé son application au bdtiment, dans la
fabrication de verre enchassé dans des fenétres. Avec la chute de l'empire de
Rome, Constantin transporta l'art de la verrerie a Byzance.

L'histoire du verre marque ici le pas jusqu'a la fondation de Venise et la prise de
Byzance au XV®me gigcle. Le monopole de fabrication de la soude indispensable
passa aux mains des Vénitiens qui s'attachérent également des artistes verriers.
La fabrication des premiéres glaces polies, destinées a la confection des miroirs
notamment, leur est due. La technique de polissage des glaces obtenues par
soufflage & la bouche, ¢était fastidieuse et réservée a des spécialistes. Sa maitrise
permit par ailleurs la mise au point de lentilles de qualité optique supérieure.
Cela se traduisit par l'invention de la lunette optique qui fascina Galilée par le
pouvoir d'observation du ciel et des astres qu'elle autorisait. On sait aujourd'hui
que les conclusions qui s'imposérent alors & lui le conduisirent a défendre le
systtme de Copernic et & proposer sa propre version de la mécanique céleste,
révolutionnant I'histoire des sciences et introduisant une rupture radicale dans
les modes de pensée d'alors.

En France, c'est sous l'impulsion de Colbert que !'industrie du verre pu se
développer véritablement. En 1665, une manufacture de verre blanc dirigée par
Richard Lucas, sieur de Nehou, fonctionnait avec, comme employés, de jeunes

-~

gens ayant surpris a2 Venise les tours de main des miroitiers. C'est en 1695 que De
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Nehou alla s'installer au chédteau de Saint-Gobain ou il mit au point, trois ans

plus tard, le coulage des glaces pour remplacer le soufflage.

La maitrise technologique liée & la fabrication du verre ira ensuite
croissant, pour atteindre son degré de perfection dans une méthode permettant
d'obtenir directement la qualité glace sans avoir besoin au préalable de
I'adoucir ni de la polir. C'est le procédé "Float glass", imaginé et développé dans
les années 50 en Angleterre et répandu dans tous les pays industrialisés. Par la
diversité des produits qu'il propose, il s'est imposé dans nos sociétés modernes

comme objet de consommation incontournable.

Aspects sociologiques du verre

Portons nous donc maintenant sur la perception sociologique qui fonde

aujourd'hui le verre comme valeur d'ambiance.

Jean Baudrillard distingue d'abord dans le verre, a la fois "la symbolique
d'un état second et celle d'un degré zéro du matériau”. Symbolique de la
congélation ("miracle” du fluide fixe) donc de 1'abstraction. Cette abstraction
introduit a celle du monde intérieur: sphére de cristal de la folie; a celle de
I'avenir: boule de cristal de la voyance; a celle du monde de la nature: par le
microscope et le téléscope, l'oeil accéde aux mondes différents. Par ailleurs
indestructible, imputrescible, inodore, ... (c'est le récipient moderne idéal: "il ne
prend pas le gofit", n'évolue pas avec le temps en fonction du contenu, ne fait
pas mystére de ce contenu), il est bien une espéce de degré zéro de la matiére: ce
que le vide est a l'air, le verre l'est 4 la matiére.

Cette double symbolique atteste déja selon Baudrillard, de la valeur du matériau
dans le systéme d'ambiance que notre société a développé.

Mais surtout, le verre "matérialise au plus haut point 'ambiguité fondamentale
de l'ambiance: celle d'étre a la fois proximité et distance, intimité et refus de
I'intimité, communication et non-communication".

Stratégie de la publicité, le verre emballage, fenétre, paroi fonde une
transparence sans transition: on voit, mais on ne peut toucher. Une vitrine c'est
féerie et frustration.

Ajoutons lui une vertu morale entre toutes: sa pureté, son objectivité, son
immense connotation hygiénique et prophylactique.

C'est a ce double titre qu'on le retrouve d'ailleurs a la consommation et au

conditionnement: "il défend le produit contre la contagion, ne laisse passer que
3
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le regard. Prét a tous les moulages, le verre donne des chances illimitées a
I'esthétique”. Invisible et partout présent, il répondra a la définition d'une vie
plus belle et plus claire. De plus, quel que soit son destin, il ne peut jamais é&tre
un détritus, puisqu'il n'a pas d'odeur. Il est néanmoins consommé, et a un
rythme effréné, son sublime (transparence, pureté) jouant comme motivation
d'achat.

Enfin, le verre offre des possibilités de communication accélérée entre
l'intérieur et l'extérieur, mais qu'on ne s'y trompe pas, il institue du méme coup
une césure invisible et matérielle qui empéche que cette communication
devienne une ouverture réelle sur le monde.

Les "maisons de verre" modernes, "buildings miroirs", ne sont pas ouverts sur
I'extérieur: c'est le monde extérieur, la nature, le paysage qui viennent au
contraire, grdce au verre, transparaitre dans l'intimité, dans le domaine privé
et y "jouer librement" i titre d'élément d'ambiance.

Le verre, réintégration du monde entier comme spectacle dans 1'univers

domestique.




REFERENCES BIBLIOGRAPHIQUES

DUVAL, 1964
Le Verre.

PARIS Presses Universitaires de France.

BAUDRILLARD J., 1968
Le Systeme des Objets.
GALLIMARD Tel.

HAMON M., 1988
Du Soleil 4 la Terre. Une Histoire de Saint-Gobain.

Ed. Lattés, Paris.

LEVI-STRAUSS C., 1952
Race et Histoire.
Ed. DENOEL.

Le Verre






CHAPITRE 2:

LE TRANSFERT DE CHALEUR DANS LE VERRE






Le Transfert de Chaleur dans le Verre

CHAPITRE 2:

LE TRANSFERT DE CHALEUR DANS LE VERRE SOLIDE

Le concept physique qui préside au passage d'un flux de chaleur de la
partic chaude d'un corps & une partic plus froide repose, dans le cas du verre
solide, sur la seule description d'un transfert d'énergie par quanta. L'énergie
est pensée de maniére discréte. Les agents "porteurs" d'une quantité d'énergie
définie, sont appelés photons ou phonons suivant le phénoméne vibratoire
auxquels ils sont associés.

Dans le cas des premiers, on s'accorde & dire depuis la reconnaissance
dans les années vingt de 1la validité des propositions heuristiques d'Einstein
(1905), qu'ils représentent l'énergie associée & la lumiére et au rayonnement
thermique en particulier.

Le verre étant semi-transparent™, il est le siége, 2 des degrés divers, de
mécanismes physiques (émission, absorption) faisant intervenir le
rayonnement thermique comme mode de transfert d'énergie.

Le chapitre suivant dédié a I'histoire du rayonnement thermique, ainsi que
l'ensemble de ce travail permettront de revenir largement sur les aspects
physiques liés au transfert d'énergie par rayonnement.

Aussi préférons-nous nous intéresser ici aux seconds, qui interviennent
dans le transfert couplé de chaleur dans le verre par le mécanisme de la
conduction thermique. Nous allons tenter de rappeler les ¢éléments qui

permettent de l'interpréter, comme le rayonnement, en termes de quanta

d'énergie: les phonons.

Afin d'éviter toute confusion, précisons que la notion de semi-transparence du verre
évoquée ici, s'oppose a la qualité remarquable de transparence qu'on lui a attribuée au
chapitre précédent et qui ne concerne que son interaction avec la partie visible (sensible
au regard) du rayonnement. Pour le thermicien, le verre est semi-transparent en ce sens
qu'il a un rdle actif sur les conditions de progression d'un flux de chaleur. Faisant appel 2
des connaissances scientifiques relativement récentes en regard de l'histoire du verre,
cette notion reste encore méconnue des verriers eux-mémes. Elle est pourtant responsable
d'une qualité supplémentaire de ce matériau, qui les justifie: sa merveilleuse ouvrabilité.
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généralement considérées), qu'est-ce-qui rend un solide isolant moins efficace
pour la diffusion de la chaleur?

Précisons peut-étre avant tout un point de langage: un phonon est tout autant
quantum de son que quantum de chaleur; il n'est pas davantage limité au
domaine audible qu'un photon ne l'est a la lumiére visible. (C'est pour cette
raison que les spécialistes préférent manipuler généralement le concept de
quantum d'action, plus global). Un flux de chaleur va étre constitué
principalement de phonons haute fréquence qui interagiront, non seulement
entre eux mais avec leur environnement. Ils seront absorbés ou diffusés par des
impuretés (atomes d'une autre espéce), par des défauts cristallins (joints de
grain, hétérogénéités de liaisons... ) avant de se propager tres loin. Ce n'est
seulement que dans un cristal parfait et a température absolue nulle qu'un
phonon, une fois créé, se propage en principe & la vitesse du son. Le trajet
rectiligne que peut effectuer un phonon avant qu'il ne subisse une collision est
donc trés réduit. Contrairement au domaine audible (basses températures) ou les
longueurs d'onde sont si grandes que la structure parait uniforme.

La conduction de la chaleur est donc "lente" parce que les phonons thermiques
subissent un nombre énorme de collisions avant de traverser une piéce solide

de taille raisonnable.
Et le verre?

Le cas des verres est particulier en ceci que leur structure est
caractérisée par un désordre important a 1'échelle microscopique: sur
I'élaboration de la théorie du réseau aléatoire des verres, on pourra se reporter
aux articles fondateurs de ZACHARIASEN et WARREN. Cela en fait des milieux
inhomogénes en densité, de module d'élasticité variable, qui constituent des
systemes préférentiellement diffusants pour les ondes sonores. Le libre
parcours moyen des phonons dépend alors fortement de 1'échelle des
irrégularités. Dans le quartz vitreux et a température ambiante, il est d'environ
7 2&, ce qui correspond aux dimensions d'un tétracdre de SiO4. Leur conductivité
thermique est ainsi rendue plus faible. Par ailleurs, et depuis les travaux de
KITTEL, on sait que ce libre parcous moyen évolue trés peu avec la température.
L'augmentation de conductivité quand la température augmente peut é&tre

attribuée a une augmentation de la chaleur spécifique (plus un cristal est

chaud, plus la densité de phonons est élevée).

12
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En conclusion, le verre solide étudié ici dans la gamme de températures
300K-800K va donner lieu a une "compétition" entre un transfert de chaleur par
diffusion des phonons dans un quasi-réseau (globalement peu efficace), et du
fait de sa semi-transparence, un transfert de chaleur par rayonnement,
d'autant plus fort que la température d'étude s'élévera.

Si notre approche restera essenticllement macroscopique (description
par la Mécanique des Milicux Continus), nous avons voulu par ce bref chapitre,
montrer gque le transfert couplé de chaleur dans le verre n'est finalement

qu'une histoire de quantum de vibration en interaction avec le matériau.
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CHAPITRE 3:

LE RAYONNEMENT THERMIQUE

C'est au tournant de chacun des XIX&¢me et XXeme gizcles, que le
rayonnement thermique marqua l'histoire des sciences.

La découverte de la région infrarouge en 1800 donna lieu a 100 ans de

recherches sur les propriétés de la "lumiére visible et invisible":
Expérimentales avant tout, avec les premitres ébauches de ce qui devait devenir
la courbe du corps noir, les premiéres considérations sur le caractére de
I'interaction rayonnement/mati¢re, le développement des premiéres
techniques de détection d'énergie radiante; théoriques également, puisqu'elles
furent emportées, avec les Sciences de l'optique, par 1' "onde déferlante” de la
théorie de l'électromagnétisme, qui marqua le couronnement de la Physique
classique et que De Broglie qualifia de "plus belle synthése dont l'histoire de la
physique nous ait offert l'exemple”. Un couronnement majestucux, qui ne fut
pourtant pas suivi d'un long régne puisque les années 1900 marquérent les
limites des conceptions classiques. La raison, on le sait, est & chercher du c6té du
rayonnement thermique. Rebelle aux questions liées au transport d'énergie, il
fut a l'origine d'un bouleversement sans précédent des concepts sur lesquels
reposaient les sciences physiques.

Mais il conviendra de situer a sa juste place le rble de [l'astrophysique
dans cette évolution. Dés le XXEme sigcle, c'est elle qui élabora une approche
macroscopique du transfert par rayonnement et apporta les approximations
simplificatrices majeures. Elle permit ainsi aux sciences de l'ingénieur
d'investir le domaine des transferts thermiques dans leur plus vaste généralité:

- au début, en constatant que la part de transfert de chaleur par
absorption et émission de rayonnement thermique pouvait devenir trés grande
a haute température ;

- ensuite, et principalement a partir des années 60, en <étudiant
plus amplement le couplage conduction/rayonnement dans un milieu

semi-transparent en augmentant, a chaque étape franchie, le niveau de

complexité dans les problémes abordés.
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3.1 Son r6le dans 1'Histoire des Sciences

Le rayonnement thermique: Découverte et premiéres questions

C'est le passage d'un thermometre au travers du spectre solaire, qui
semble avoir révélé & LANDRIANI vers 1777, l'existence d'un domaine spectral
caractérisé par un apport de chaleur. Mais l'histoire retint plutét les travaux
significatifs de Sir F.W.HERSCHELL, astronome anglais d'origine allemande,
comme marquant la découverte de cette région. Dans sa premiere publication
(1800), il décrit un dispositif expérimental analogue a celui utilisé par
LANDRIANI, qui le conduit a cette hypothése: " La chaleur radiante doit, sinon
principalement du moins partiellement, consister (...) en lumiére invisible".
Ses mesures sont résumées dans la courbe ci-dessous, extraite des "Philosophical

Transactions of the Royal Society of London" (1800). Ayant divis€é le spectre

A B c D £ F¢ H 41 . X £M!IN0OIPQ
i . ' 1 ) [ [
L Red | Yellow Green Blua  Violes

Orange indigo

visible suivant les domaines proposés par NEWTON, il reporta en ordonnée ses
impressions de relative luminosité (brillance) obtenant ainsi la courbe qui
présente un maximum dans le jaune-vert. La courbe en gras donne les
élévations relatives de son thermométre. Dans son allure générale, elle
constitue une remarquable premiére esquisse de la fameuse courbe de

répartition d'énergie spectrale obéissant a la loi de Planck. Pourtant les

18



Le Rayonnement Thermique

conclusions qu'HERSCHELL tira de I'analyse de ses deux courbes I'ennuyait.
Convaincu initialement que rayonnement invisible et lumiére visible étaient de
méme nature - il avait déja montré qu'ils suivaient les mémes lois de réfraction
et réflexion - il fut dégu d'avoir a admettre que si les courbes ne coincidaient
pas (dans leur maximum et réfrangibilit¢ moyenne), c'est que le prisme
dispersait trés différemment les rayons responsables du transfert de chaleur et
les rayons générant la lumiére.

La découverte en 1803 par J.W.RITTER de l'existence d'un rayonnement au dela
du violet et qui se distinguait par des effets chimiques, ne fit qu'accroitre Ila
confusion qui régnait déja parmi la communauté des scientifiques. On
considérait alors I'existence de trois types de rayonnement: "actinique",
"lumineux” et “calorifique".

T.J. SEEBECK dissipa quelque peu la confusion autour de la question en montrant
en 1825 que le lieu du maximum thermique variait suivant le matériau
constituant le prisme.

Mais ce qui mit véritablement fin a un quart de siécle de débats animés sur la
véritable existence de rayonnement invisible, fut un bond en avant

technologique, apportant les premiers instruments de détection.

Développement d'instruments de mesure.

A partir de la découverte de la thermoéletricité par T.J. SEEBECK, L.NOBILI
et M.MELLONI mirent au point le premier instrument de détection de chaleur
radiante. Il était constitué d'un empilement de 25 & 30 petits barreaux de
bismuth et d'antimoine, connectés de sorte que les jonctions chaudes forment
une face d'un cube, et les jonctions froides l'autre face. La sortie de cette
thermopile alimentait un multiplicateur a deux aiguilles. Cet appareil, qui
évitait les deux défauts majeurs des thermométres, temps de réponse longs et
effet de masque du bulbe en verre, pouvait détecter la chaleur émise par une
personne & 8 ou 9 métres. MELLONI put ainsi lever une foule de mystéres
concernant le rayonnement thermique. On lui reconnait entre autre, avoir
attribué a la variation d'absorption de I'atmosphére terrestre, le fait que la
position du pic de rayonnement solaire pouvait varier d'un jour a [l'autre.
L'essentiel de son travail, décrit dans son ouvrage La_Thermochrése ou Ia
Coloration Calorifique est exemplaire de la curiosité scientifique et de la justesse
dans l'interprétation des observations, dont a fait preuve cet homme de science
injustement méconnu. Concernant la véritable nature du rayonnement

infrarouge, il exprimait ainsi son idée en 1843: "La lumiére est simplement une
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série d'indications calorifiques sensibles a [l'oeil humain, ou vice versa, les
rayonnements de la chaleur obscure sont de véritables 'RAYONNEMENTS
INVISIBLES' de la lumiére”.

La encore, il ne se trompait pas, puisque des travaux contemporains fournirent
des preuves scientifiques confirmant la similitude des propriétés du
rayonnement thermique et de la chaleur.

Les plus nombreuses sont a mettre a l'actif de FORBES, qui réussit notamment a
montrer que le rayonnement infrarouge pouvait ¢&tre polarisé (1835). Citons
également L.FIZEAU et J.B.L.LFOUCAULT, assistants d'ARAGO, qui en 1847
apportérent le dernier test fondamental en observant des franges

d'interférence avec de la Ilumiére infrarouge.

De découvertes en découvertes.

A partir de ces connaissances ¢élémentaires et de ce merveilleux

détecteur, un champ totalement nouveau de recherche s'ouvrait aux physiciens
de l'époque, qui avaient cette chance de pouvoir explorer des domaines
d'application variés, dont I'astronomie.
En 1859, J.TYNDALL fut le premier a étudier l'absorption des gaz. J.W.DRAPER,
tenu pour le pére de la photographie infrarouge, est connu pour ces travaux
concernant 1'émission thermique de différentes surfaces et pour avoir montré
la supériorit€é du réseau sur le prisme, en ce qu'il permet la description du
spectre de rayonnement en terme de longueur d'onde. S.P.LANGLEY suivit le
conseil et, en utilisant un réseau faiblement concave et a forte résolution (140
traits/mm), comme élément dispersant de son spectrométre, put établir le
premier spectre solaire précis, jusqu'a 2,8 um.

De 1880 a 1890 apparurent de nouveaux appareils de détection beaucoup
plus sensibles, dont le bolométre de LANGLEY reposant sur la variation de
résistance d'étroites bandes de platine, ou autres radiométres congus par des
astrophysiciens (LEWISS, NICHOLS). Ce sont les thermopiles qui furent
néanmoins les plus utilisées, tant les améliorations en vitesse de réponse et
sensibilité furent grandes. Ces progrés rendaient impératif du méme coup, une
amélioration des composants et matériaux optiques. On préféra alors au sel
gemme utilisé depuis la découverte de ses propriétés de relative transparence
par MELLONI, la "fluorine" (transparente aux IR courts et moyens) puis le
bromure d'argent (transparent aux IR lointains). Ces matériaux ne furent
supplantés qu'un demi-si¢cle plus tard par des cristaux artificiels, d'élaboration
rendue possible grdce a la maitrise de nouvelles technologies.
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Le développement des réseaux de transmission par P.DESSAINS et P.CURIE
notamment (1880), permit d'éliminer les incertitudes liées aux valeurs de
longueur d'onde du rayonnement thermique. Dans les recherches précédant le
XX&me gjecle, il nous faut encore mentionner K.J.ANGSTROM, qui attribua
I'absorption des infrarouges aux molécules et non aux atomes. On remarqua
alors que les mémes groupements moléculaires, par exemple CH3 , présents dans

différents gaz, donnaient lieu & une méme ligne d'absorption.
Le tournant du siécle.

Toutes ces recherches, évoquées ici succinctement mais pour donner une
idée de l'activité scientifique énorme menée autour du sujet, furent
merveilleusement consommées par 1l'avénement de la  théorie
électromagnétique. L'idée, qui conduisit MAXWELL & voir dans ses équations
générales des phénomenes électriques, la possibilité de considérer la lumiére
comme une perturbation électromagnétique, et par la, de fondre toute la science
de l'optique dans cette nouvelle théorie, fut un événement unique dans
I'histoire de la physique macroscopique. Pourtant, si d'un c6té elle créait
I'optique et I'électricité modernes, bousculant la doctrine génante et compliquée
de [l'éther, elle ne pouvait néanmoins lever un ultime mystére, évoqué par
LANGLEY en ces termes: "Juste devant nous ... il ' y a un énorme probléme
attendant une solution, la relation entre température et rayonnement” (1889).

A cette époque, les lois utilisées pour caractériser le rayonnement du
corps noir reposaient sur une loi établie par KIRCHHOFF (1860) et sur la relation
empirique de STEFAN, validée théoriquement par BOLTZMANN.

WIEN, RAYLEIGH, JEANS apportérent également leur contribution a une
meilleure connaissance de la distribution spectrale d'énergie. Mais les relations
qu'ils proposaient ne permettaient pas de décrire correctement la répartition
en fréquence de I'énergiec émise par le corps noir. La loi de WIEN, en
particulier, était invalide aux hautes températures et/fou grandes longueurs
d'onde (Catastrophe Ultraviolette). Elle reposait sur une analogie fragile avec la
loi de BOLTZMANN des distributions de vitesse dans un gaz, et fut contredite par
les nouvelles mesures de PRINGSHEIM et LUMMER en 1900.

A la fin de cette méme année, PLANCK proposa une loi spectrale en trés bon
accord avec leurs données expérimentales. Mais les hypothéses faites pour
établir cette loi attribuaient a 1'énergie la propriété d'exister de maniére

discreéte!
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L'origine de la physique moderne.

Nous n'allons pas ici retracer un historique des événements ayant mené
aux mécaniques nouvelles, qui sortirait du cadre fixé a nos objectifs, mais il
s'agit plutét d'appréhender comment cette impulsion issue de questions que
posait le rayonnement thermique, a enclenché un processus ayant conduit &
révolutionner ['histoire des sciences.

A partir de l'idée originale de PLANCK, EINSTEIN donna une
démonstration de sa formule mais uniquement avec des considérations de
thermodynamique statistique et surtout en élevant au rang d'hypothése le fait
que le rayonnement lui-méme soit constitué de quanta d'énergic. PLANCK avait
quantifié en fait l'énergiec de la matiére responsable de la thermalisation du
corps noir, et EINSTEIN montra que sa formule ne pouvait étre obtenue par la
stricte application de la thermodynamique statistique a 1'électromagnétisme
classique des sources de rayonnement: on aboutit alors a la formule de
RAYLEIGH-JEANS. Ceci conduisit EINSTEIN & penser que les équations de
MAXWELL devaient perdre leur validité au niveau atomique. Bien s@r, il n'était
pas question alors d'accepter une telle remise en cause et ce ne sont pas les
succés d'EINSTEIN a expliquer ou prédire tel ou tel phénoméne par l'hypothése
des quanta (effet photoélectrique, ionisation des gaz par lumiére ultraviolette,
chaleurs spécifiques... ) qui pouvaient détourner de la confiance dont jouissait
la théorie électromagnétique. I1 faut reconnaitre également que le grand
obstacle sur lequel butait cette théorie naissante des quanta - l'explication des
phénoménes optiques d'interférence, de diffraction ou de diffusion -
disparaissait avec élégance par application de la théorie de MAXWELL. Le
concept méme de fréquence, indispensable pourtant a la théorie quantique, ne
pouvait €tre qu'ondulatoire.

Et de fait, bien des problemes restaient a €lucider. En 1911, au premier Congrés
Solvay, EINSTEIN posait le probléme en ces termes: "Nous arrivons maintenant &
cette question d'importance capitale, mais malheureusement non résolue
encore dans ses points essentiels: comment doit-on modifier la mécanique pour
la mettre d'accord avec la loi du rayonnement et les propriétés thermiques de la
matiére?”

Pourtant en 1913, Il'hypothése des quanta se révéla fructueuse. N.BOHR, en
élaborant son modé¢le de l'atome d'hydrogéne, consacra du méme coup l'usage de
la discontinuité quantique. Ce pas franchi, permit enfin 4 EINSTEIN de donner
une représentation quantique des échanges d'énergie entre matiere et
rayonnement. Dans son article de 1917, "Théorie Quantique du Rayonnement", il
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redonne une démonstration de la formule de PLANCK, mais cette fois, fondée sur
un véritable bilan quantique des échanges d'énergie atomes/rayonnement et
sur I'hypothése du caractére dirigé de 1'émission de rayonnement.

~

Ces succeés croissants, obtenus & partir de l'hypothése des quanta et les efforts

\

consacrés a explorer la '"structure” du rayonnement, obligérent de maniére de
plus en plus contraignante, & admettre que le rayonnement, en sus des
propriétés ondulatoires bien connues, présentait des aspects corpusculaires. On
entra alors dans le 'Grand Débat de la Théorie Quantique’, et pour que le lecteur
puisse mesurer l'ampleur du séisme intellectuel qu'il engendra, il suffit
d'évoquer entre autres questions capitales pour l'épistémologie, celle levée par

SCHOTTKY: "Doit-on ou non révoquer le principe de causalit€ en physique?".

3.2 Description du Transfert Radiatif

Bien évidemment, le thermicien ne fait pas appel au formalisme de la
mécanique quantique” pour aborder le transfert de chaleur dans le verre. La
Mécanique des Milieux Continus permet d'en rendre compte 2a ['échelle
macroscopique. La description mathématique du transfert radiatif est due aux
astrophysiciens. Si la Théorie de la Relativité régla les problémes liés a la
dynamique des corps célestes, notamment par la reconsidération des notions
d'espace et de temps liées aux systémes de référence, il restait aux
astrophysiciens a mieux définir ces corps: composition chimique, distribution
de densité des différents constituants, variations thermiques par rapport aux
états d'équilibre...

La seule information disponible pour cela, a toujours éié jusqu'a présent, le
rayonnement capté a la surface de la terre et émis initialement par les ¢étoiles.
Par exemple, les atronomes représentent l'évolution d'une étoile en reliant sa
température effective a 1'énergie totale qu'elle rayonne. L'obtention de spectres
thermiques précis nécessita alors que l'on comprenne mieux tous les
mécanismes physiques liés aux interactions entre le rayonnement et son
environnement (absorption, diffusion, émission au sein de l'atmosphére), d'une
maniére propre a pouvoir corriger ces spectres mesurés et les comparer plus
fructueusement avec ceux prédits par les modéles théoriques de structure

d'étoiles.

* . s o e . . . . a
Bien que I'Equation de Transfert Radiatif introduite plus loin puisse étre retrouvée sur
des bases microscopiques.
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L'émission du corps noir est parfaitement décrite par la formule de
PLANCK. La loi de KIRCHHOFF d'équilibre thermodynamique local, traduisant
que pour maintenir un équlibre local, un volume élémentaire dV doit émetire
une ¢énergie égale en quantité a celle absorbée, nous permet d'écrire la

puissance émise dans le vide comme XK.L;(T) (xx: coefficient d'absorption

monochromatique; L;(T) énergic monochromatique émise par le corps noir).

L'atténuation d'énergie résultant du passage d'un rayonnement spectral
au travers d'un matériau donné est donnée par la loi de BOUGUER. On introduit
un coefficient d'extinction Bx comme somme d'un coefficient d'absorption X, et

de diffusion Gx.

En ce qui concerne le comportement de diffusion, si la théorie
électromagnétique permet en principe de le décrire en s'intéressant au champ
de luminance pour le systéme milieu/particule, cela conduit dans la plupart des
cas, méme géométriquement simples, a des relations d'une extréme complexité.
Des propositions intéressantes pour décrire le transfert radiatif avec diffusion
permettent d'aborder le probléme d'une maniére plus globale. Ces méthodes
concernent la discrétisation spatiale (angulaire) des luminances et sont dues

2

pour beaucoup d'entre elles a des astrophysiciens.
Equation de Transfert Radiatif (E-T-R)

La connaissance de ces phénoménes permet alors d'introduire la notion
de bilan portant sur les luminances ou intensités surfaciques de rayonnement.
La luminance est une quantité commode pour les problémes de transfert radiatif
en raison de certaines propriétés d'invariance®. Elle figure le transport
d'énergie le long d'un chemin dans une unique direction et sa variation traduit

alors l'effet des mécanismes de transfert évoqués plus haut (figure ci-dessous).

* 1) Pour le corps noir, la luminance est indépendante de la direction (angle) d'émission:
elle permet ainsi la caractérisation des émissivités directionnelles de surface.

2) Dans un milieu non absorbant, non diffusant, qui n'émet pas, la luminance est
indépendante de la position le long d'une direction donnée: elle permet alors de considérer
l'atténuation d'énergie le long de cette direction.
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L ;L(S-i—dS)

Dans sa plus grande généralité, ce bilan s'écrit:
dLA 5 o,
E;z'(xk+0k)'Lx(s) + nk.xx.Lx(T) + ;’; L}b(s,A ).PX(A,A ).dQ

\ v J N - / \ —s J
(a) (b) (©

La variation de luminance le long du chemin ds résulte donc:
- d'une perte par atténuation (a), liée a une absorption et une diffusion par le
milieu;

- d'un gain lié a4 1'émission par le milieu du fait de sa température (b) et a la

redistribution d'énergie par diffusion de Iluminance incidente (direction A')
dans la direction étudiée A (c). La fonction PK(A,A') appelée fonction angulaire

de diffusion représente une probabilité et donc 31; Px(A,A') dQ = 1.

4

C'est l'expression de la luminance aux limites du systéme qui fournit le moyen
de déterminer les constantes d'intégration de cette équation
intégro-différentielle. L'E-T-R ne peut se résoudre analytiquement et des
approximations sont nécessaires pour en obtenir des solutions. Le couplage avec

la température du milieu se fait par le terme d'émission (b).
Deux approches de résolution.
Les astrophysiciens sont intéressés par les valeurs locales de luminance

dans le milieu. Leurs contributions ont concerné essentiellement les milieux

dispersants. Elles se limitent également a la géométric mono-dimensionnelle,
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I'atmosphére de la terre et les enveloppes externes du soleil pouvant étre
approximées par des couches planes.

Dés les années vingt, l'aspect “transfert de chaleur” du rayonnement,
commeng¢a & intéresser les ingénieurs pour les problémes liés aux fours
industriels. A partir du bilan radiatif, l'ingénieur, plus préoccupé par les flux
d'énergie et les températures, intégre les luminances pour toute direction de

I'espace et exprime ainsi une énergie traversant une surface. L'énergie
o0

incidente qr = L, .dQ.dA peut intervenir alors dans l'équation de

Q=4n
0

conservation de I'énergie. Mais ce n'était pas la seule difficulté supplémentaire.
On ne s'intéresse plus seulement aux gaz mais aussi aux milieux denses. La
géométrie n'est plus limitée aux cas mono-dimensionnel et semi-infini. Le
transfert radiatif dans des enceintes nécessite de considérer les deux autres
dimensions. Les conditions aux limites typiques ne sont plus une simple
condition de luminance mais des conditions de température et de nature des
parois. Un couplage avec d'autres modes de transfert (conduction/convection)
rend le probléme global plus complexe et a bien sir des répercussions sur la

fagon de traiter le transfert radiatif.

En relation avec les problemes particuliers qu'ils devaient surmonter,
astrophysiciens et "thermophysiciens" ont donc développé des méthodes trés
ingénieuses, qui nous dotent aujourd’hui de tout un arsenal de techniques
performantes. S'il est vrai que l'extréme diversité des problémes rencontrés en
Sciences de I'Ingénieur engendre aujourd’hui une plus grande production de
connaissances scientifiques de la part des thermiciens, des soucis communs
révélés par certains problémes occasionnent toujours un développement
complice et contigii de recherches. On peut en voir une belle illustration dans
ces deux exemples.

Le premier concerne l'inversion de I'E-T-R. La méthode de relaxation de
CHAHINE (1970) originellement destinée & la détermination des profils de
température dans les atmosphéres planétaires se révéla trés intéressante pour
le thermicien: couplée & une technique de sondage a distance, elle lui permet
par exemple de remonter au champ de température établi dans un milieu semi-

transparent (M-S-T) a partir de la mesure des flux émis par celui-ci.
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Le second fait intervenir les recherches du thermicien sur les transferts de
chaleur au sein des gaz de propulsion des engins spatiaux, par exemple, ainsi
que sur leur protection thermique. Elles vont fournir aux astrophysiciens leurs

plus puissants instruments de recherche.
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CHAPITRE 4:

LE CONTEXTE DE CETTE RECHERCHE

~

Ce chapitre va s'attacher & décrire le contexte scientifique et technique
dans lequel s'inscrit cette recherche. Aprés un rapide survol des travaux
essentiels et majoritairement théoriques, consacrés a [l'interaction
conduction/rayonnement dans les milieux denses (verres), nous indiquerons
les besoins spécifiques li€és a une meilleure connaissance de la conductivité
phonique des verres. Finalement, nous présenterons deux méthodes
expérimentales, qui comme la nétre, permettent d'accéder & ce paramétre tout

en soulignant, par ailleurs, leurs différences.

Quelques aspects de la recherche scientifique a propos du transfert
couplé dans les verres (M.S.T)

A partir du formalisme mathématique développé par les astrophysiciens
dans la premiére moitié du siécle, les premiers travaux de chercheurs
concernant le transfert de chaleur dans le verre visaient essentiellement 2
montrer, que la part de transfert incombant au rayonnement pouvait éEtre
prépondérante, surtout a haute température, vis-a-vis de la contribution
purement conductive. Si les verriers avaient déja établis ce fait empiriquement,
les premiers traitements mathématiques et expérimentaux ne 1'établirent
vraiment que dans les années 50. Les travaux de GROOVE et JELLYMAN [1],
NEUROTH [2], et KELLET[3] sont & ce titre initiateurs. KELLET montra en
particulier, qu'da 1200°C et pour un verre a vitre ordinaire, le flux de chaleur
d'origine radiative pouvait &étre 50 fois supérieur au flux conductif seul.
L'approche de ces problémes, rendue difficile par une description
mathématique complexe, fit largement appel aux simplifications et
approximations introduites par les astrophysiciens. CZERNY et GENZEL [4]
appliquérent le modéle de Rosseland en décrivant le transfert dans les verres
industriels & partir d'une conductivité radiative. KELLET mit en oeuvre

I'approximation a deux flux de Schuster et Schwarzschild. Ces premicres
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approches furent ainsi validées et leurs conditions d'application clairement
définies.

Un premier bilan des connaissances sur la question est dressé par GARDON [5]
en 1961, et force est de reconnaitre que les principales caractéristiques
inhérentes au transfert combiné de chaleur sont mises en évidence (influence
de I'épaisseur, des limites radiatives, de la dépendance spectrale et du réle qu'y
joue la température).

Depuis, les connaissances sur le sujet n'ont cessé de s'étendre. En 1962, les
travaux de VISKANTA et GROSH [6] traitent le transfert stationnaire mono-
dimensionnel du mur gris, semi-transparent, entre deux surfaces noires. En
1992, on peut faire ce constat que, si tous les aspects théoriques possibles de
I'interaction conduction-rayonnement dans les M-S-T denses ont été traités, ou
du moins abordés:

- régime stationnaire/transitoire,

- géométrie mono-dimensionnelle (cartésienne, cylindrique, sphérique)

et étendue aux autres dimensions,

- milieux diffusants/non-diffusants (isotropes ou non),

- limites opaques (émission et réflexion diffuses/spéculaires, grises/non-

grises) ou semi-transparentes,

- milieux non-gris,

- gamme de température étendue,

- transferts couplés convectif, électrique,
rares encore sont les travaux qui les intégrent dans leur pluralité [7].

Les études actuelles intégrent de plus en plus, des conditions complexes, plus
conformes aux réalités industrielles, mais nécessitent souvent beaucoup de
patience et d'effort de la part des scientifiques, pour n'apporter parfois que

quelques €léments d'information trés ponctuels.

Ces progrés, on les doit & la fois au formidable essor des méthodes et
techniques diverses de résolution (numérique) des problémes, et au
spectaculaire développement des puissances de calcul des ordinateurs, qui
permettent de les mettre en oeuvre.

A propos du premier point, que nous ne souhaitons pas développer ici - d'autant
que d'excellents articles de synthéses [8, 9, 10] sont disponibles - nous dirons
seulement que les trésors d'imagination déployés ces trente derniéres années,
nous dotent aujourd'hui de techniques de résolution ou d'approche des
problémes, adaptées a la grande majorité des cas rencontrés. II semble méme,

d'aprés les conclusions tirées par le Comité Scientifique du 218Me€  Séminaire
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EUROTHERM consacré au transfert de chaleur dans les M-S-T (Villeurbanne
1992), que leur degré de précision est maintenant suffisant, et qu'il est moins

nécessaire de chercher a les développer plus avant.

On peut regretter cependant, que le contrecoup de ces efforts se traduise
aujourd'’hui par une réelle pauvreté des investigations expérimentales® . Car si
I'excellence des principes et des méthodes sur lesquels reposent les approches
théoriques n'est plus a prouver, et donc justifie qu'on s'y intéresse pour
accroitre nos connaissances, il est vrai également que les modeles développés,
pour acquérir une validité prédictive quantitative, doivent s'appuyer sur des
données fiables et nombreuses.

Sachant l'extréme versatilité des paramétres physiques nécessaires fonctions de
la température, de la longueur d'onde et de la cascade d'implications™™ qui en
résulte, on comprendra que les préoccupations industrielles actuelles
s'organisent autour de la constitution de banques de données [11] . En ce qui
concerne la détermination expérimentale des propriétés thermo-optiques des
verres, nous préférons renvoyer le lecteur a des articles de synthése [12, 13, 14].
Pour ce qui est des propriétés thermiques, diffusivité et conductivité, nous

allons voir que les données expérimentales sont la aussi parcellaires.

Besoins liés a une meilleure caractérisation thermique des M-S-T.

¥ Kk

: d'abord, de

participer a une meilleure compréhension de la physique des milieux

La métrologie des M-S-T condensés présente deux intéréts”

désordonnés; d'autre part, de contribuer, en ingénierie, 2 un meilleur contréle
des processus impliquant les transferts couplés de chaleur. C'est bien slr ce
deuxi¢me aspect qui motive la plus grande part des activités de recherche

expérimentale.

* Soulignons néanmoins l'effort fait par St-Gobain Recherche dans cette direction et
concrétisé par un large projet de recherche sur 5 ans (4 théses).

** Des études aux températures élevées (1400°C) posent des problémes particuliers
d'expérimentation par exemple liés a l'absence de tenue mécanique, au caractére corrosif,
bullant du verre. Par la variété des phénomenes qui interviennent, elles diversifient les
centres d'intérét (on s'intéressera a l'influence de l'oxydation sur l'absorption du verre, ou
de l'opacification par cristallisation, ... ) et rendent ainsi colossal le travail expérimental 2
mener pour caractériser correctement ne serait-ce gqu'un seul type de verre.

*** On pourrait ajouter qu'ils permettent des approches expérimentales plus confortables

des transferts couplés que les milieux non condensés (gaz). La variation en fonction de la
longueur d'onde de leur coefficient d'absorption ne présente pas le comportement complexe

des raies d'absorption. Sa haute viscosité permet des mesures a des températures
relativement hautes sans que la convection naturelle ne vienne trop perturber le systéme.
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Ces problémes interviennent inévitablement dans ['élaboration des
verres industriels (fours) et leur transformation en produits dérivés (bouteilles,
pare-brise, fibres de verre, etc). On cherche a maitriser les bilans d'énergie
ainsi que la distribution des températures dans les fontes, afin d'optimiser le
produit final. Ce fut le premier terrain d'application plaidant en faveur de
connaissances expérimentales accrues. L'apparition de nouvelles technologies a
rendu ce besoin pressant: - en génie nucléaire, pour les choix de matrices de
vitrification destinées a enrober les déchets nucléaires,

- en aéronautique spatiale, pour améliorer les boucliers thermiques des
navettes spatiales lors de la rentrée dans l'atmosphére, ou les pare-brise et
hublots des futurs engins de transport hypersoniques,

D'autre part, la simulation de problémes théoriques couplés de plus en plus
complexes (fours industriels, réacteurs nucléaires, ...), exigent, pour des raisons
de réalisme, que les paramétres d'entrée des logiciels soient les plus justes

possibles.

Détermination expérimentale de la conductivité (diffusivité)

phonique.

L'approche expérimentale de 1la conductivité phonique s'est faite
progressivement.
Elle passait déja par des expériences devant valider les modéles théoriques
développés pour décrire l'interaction conduction/rayonnement. Les premiers
travaux s'attachérent & établir une correspondance théorique/expérimental au
niveau de profils de température et de valeurs de flux [15, 16]. On considérait
généralement un M-S-T en géométrie plane, et on vérifiait & chaque fois
I'influence de tel paramétre: épaisseur optique, émissivités des surfaces,
dépendance spectrale du coefficient d'absorption, ....
Les premicres bases d'investigations expérimentales plus poussées éEtaient jetées
et permirent rapidement les premicres estimations de la conductivité phonique.
Men et coll.[17] fournirent les premiéres données sur le verre de silice jusqu'a
1200°C. Une analyse théorique fine de leur systeme expérimental leur donna les
moyens d'évaluer ce paramétre. Cette procédure, assez classique en métrologie
thermique a le mérite d'étre implacable méme si elle peut parfois étre lourde a
mettre en oeuvre (identification, problémes inverses, ...). C'est cette démarche
que nous avons adoptée.
Une autre méthodologie consiste en I'évaluation d'un coefficient apparent
(effectif) et de Ilui retrancher le part due au transfert radiatif par des

34



Le contexte

approximations de conductivité radiative (Rosseland, Poltz/Jugel,
Arpaci/Larsen, ...). C'est ainsi que Hayes et coll.[18] déterminent la conductivité
phonique de chalcogénures entre 175K et 475K en utilisant une correction
établic par Poltz[19] dans le cadre de mesures de conductivité des liquides par
une méthode de type "fil chaud". Cette méthode, limitative en raison des
domaines de validité de ces approximations, permet de fournir plus
efficacement des données expérimentales. Aujourd'hui, elle se heurte 4 une trop
grande approximation, qui pour étre améliorée, devrait sacrifier a la simplicité
du principe de séparation des effets.
Récemment, ARAKI et coll.[20] ont appliqué la méthode flash par laser pour
déterminer la diffusivité des verres. La sollicitation thermique est un créneau.
Leurs conditions expérimentales aboutissent & des valeurs de diffusivité
sensibles a l'épaisseur de 1'échantillon. L'application d'une correction de la part
radiative permet d'approcher la diffusivité phonique. Ces travaux seront bien
siir commentés lorsque nous analyserons nos propres résultats.

Complétons enfin notre bréve description du contexte lié 4 notre propre
travail de recherche, en évoquant deux des principales méthodes qui
permettent comme la ndtre d'estimer la conductivité vraie des verres: la

méthode "thermo-conductimétre et interférométrie” et la méthode du fil chaud.
Une méthode en régime permanent:

Nous nous appuicrons essentiellement sur une description du dispositif
expérimental développé par KUNC et coll.[21] et sur la procédure permettant
d'identifier la conductivité phonique de verres de borosilicate et silice fondue.

L'échantillon plan est déposé sur un fluxmétre et une différence de
température généralement faible est maintenue aux parois. L'accés au champ de
température dans l'échantillon est assuré par interférométric. C'est wune
méthode qui s'appuie sur la semi-transparence du matériau en expérience et
offre une faible sensibilité aux effets de rayonnement perturbateur.

Par un modele du transfert couplé rayonnement/conduction, l'identification de
la conductivité thermique 7»ph , peut se faire en comparant flux de chaleur

mesuré et calculé. Un choix initial de Xph amorce un processus d'identification
établi d'aprés la théorie du transfert combiné.
L'inconvénient majeur de cette technique est la nécessité de connaitre un

certain nombre de paramétres qui interviennent a deux niveaux:
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- a4 la fois dans l'identification du paramétre; le modele nécessite la
connaissance des caractéristiques optiques du matériau semi-transparent
(coefficient d'absorption, indice de réfraction) et des parois (émissivités),

- mais également au niveau métrologique; la méthode interférométrique
nécessite de connaitre la variation de l'indice de réfraction avec la température
et le coefficient de dilatation thermique o pour donner des renseignements sur
des écarts relatifs de température. L'ajustement en absolu est fait d'aprés la
mesure des températures de surface par thermocouples, qui reste délicate.

Cette méthode est par ailleurs limitée a des températures d'étude inférieures a la

température de transition.

Une analyse trés poussée sur le plan théorique (influence du caractére
non-gris, modeles spectraux élaborés, influence des émissivités, ...) et sur le
plan expérimental (analyse et prise en compte des imprécisions de
mesure, ...), [22] a fourni des résultats sur les deux types de verre. L'incertitude
relative est évaluée entre 6 et 11% suivant le verre et la température d'étude.
Retenons enfin qu'il est plus avantageux, afin de limiter l'influence
pertubatrice du rayonnement, de se placer dans des conditions de faible
épaisseur d'échantillon et faibles émissivités de surface, remarque que nous

réitérerons ultérieurement.

Une méthode en régime transitoire:

La méthode du fil chaud repose sur la mesure de l'augmentation
temporelle de la température d'un fil fin (ATy ) , inséré dans un fluide, gaz ou
solide et résultant d'un flux de chaleur initial émis par lui en échelon (effet
Joule). Cette augmentation dépend bien sir de la fagcon dont "réagit" le milieu
environnant au passage du flux et permet ainsi de le caractériser. WRAY et
CONNOLY [23] dés 1959 obtinrent des résultats expérimentaux au dela de 1000 K
pour du verre de silice, montrant clairement une tendance de la méthode a
minimiser la contribution radiative, tendance confirmée par les travaux
théoriques de MENASHE et WAKEHAM [24] . Elle ne peut pourtant étre négligée.
Des données précises sur les propriétés du milieu sont alors requises pour
garantir des estimations fiables de la correction d'origine radiative a apporter 2a
la conductivité apparente identifiée. Cette correction, pour permettre une
identification raisonnable nécessite des modéeles forcément simplifiés du
transfert radiatif reposant parfois sur des hypotheéses parfois incorrectes sinon

incertaines sur le plan expérimental (cas du milieu semi-infini).
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Un autre aspect de cette méthode est d'ordre métrologique. Des études
théoriques et expérimentales menées au LEMTA [25] montrent clairement les
problémes de mesure liés a cette méthode dans le cas de milieux opaques. La
modélisation fait intervenir 3 paramétres dont la conductivité effective qui
intervient au 1°T ordre. Toutefois, les problémes de sensibilité de mesure de la
variation de température du fil conditionnent fortement !identification des
paramétres et peuvent se poser en ces termes: comment mesurer précisément la

température d'un fil trés fin sachant qu'a faible AT, 1la sensibilité des

paramétres sera faible, entachant l'identification d'erreurs, et que la réalisation
de forts ATy, fait sortir cette méthode des conditions "d'idéalité" dans laquelle il
est préférable de la mettre en oeuvre; le fil doit étre plus gros, mais alors la
non-linéarité due & la variation des propriétés thermophysiques des matériaux
(fil+milieu) devient non négligeable.

Un avantage de cette méthode est qu'elle peut s'appliquer a toute
température moyennant quelques aménagements pratiques. Ainsi elle peut
permettre de s'appliquer au verre solide et liquide. Des mesures précises a haute
température restent pourtant difficiles a obtenir. Si 1'état fluide permet de
s'affranchir de la résistance thermique de contact fil/milieu, I'accroissement
parallele de la température rend la contribution radiative plus importante et
reporte donc le probleme sur le degré de précision de son évaluation
Cette méthode, simple dans sa mise en oeuvre, permet d'obtenir rapidement un
grand nombre de données. La société St GOBAIN Recherche a mené un grand
nombre de travaux expérimentaux [26, 27] autour de cette technique. Les
données recueillies sur des échantillons de verre float a différentes teneurs en
Fep013 constitueront des éléments de comparaison de cette méthode avec la
méthode flash, la société St GOBAIN Recherche nous ayant fourni des

échantillons de référence.

Conclusion

Les deux méthodes présentées ici, sont représentatives des grandes
classes de techniques, utilisées pour identifier la conductivité phonique des
verres. Trés différentes dans leur principe (régime stationnaire/transitoire,
géométrie mono-dimensionnelle plane/cylindrique, métrologie thermique
différente: mesures optiques/variation de résistance d'un fil), elles ont ceci de
commun qu'elles nécessitent toutes deux de connaitre les caractéristiques
thermo-optiques du milieu étudié afin de pouvoir corriger de la part radiative,
la valeur de conductivité globale a laquelle elles permettent accéder. Le

probléme de mesure de conductivité renvoie donc a la connaissance d'autres
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paramétres plus ou moins nombreux. Une méthode évitant cela serait

souhaitable.
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CHAPITRE 5:

SYSTEME METROLOGIQUE

5.1 La Méthode flash

L'accés direct a la connaissance de la diffusivité thermique des matériaux
est essenticllement 1i€é & la proposition faite en 1961 par PARKER et al. [1], d'une
méthode de mesure dite “flash". La simplicité de sa mise en oeuvre
expérimentale, combinée 2a l'extension sans cesse croissante de son domaine
d'application, l'ont imposée rapidement comme la technique de mesure
parfaitement adaptée au probléme de caractérisation des matériaux opaques.
Quelque trente années aprés sa premiére mise en oeuvre, la voici qui sort des
laboratoires de recherche pour étre commercialisée dans deux versions: - l'une
fonctionnant dans la gamme de température (70K - 370K) et s'appuyant sur une
détection de température par contact et un apport d'énergie par tubes a éclats,
- l'autre dans la gamme de température (300K-2300K) et s'appuyant sur une
détection de température optique et un apport d'énergie par laser. Au cours de
cette thése, nous avons étendu la premiére version a la gamme de températures
300K-800K.

Aprés un bref rappel des principes sur lesquels repose cette méthode, nous
recenserons l'ensemble des situations auxquelles elle s'est adaptée, pour
s'arréter enfin 2 la description de son dernier développement: le diffusivimétre

moyenne température.

5.1.1 Rappel des principes

Cette méthode appartient & la classe des techniques dites impulsionnelles.
Son principe consiste & perturber thermiquement une région d'un systéme
initialement a 1'équilibre, pour relever ailleurs les évolutions de température

en fonction du temps (thermogrammes). L'analyse de [Il'information contenue
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dans cette mesure permet de déterminer une ou plusieurs caractéristiques du
systéme.

Dans la configuration la plus classique, I'échantillon considéré est plan, en
général cylindrique, et de faibles dimensions ( 10 mm< ¢ <40 mm ; 1 mm < e < 20
mm). Il est soumis sur une de ses faces, dénommée face avant eu égard 2 la
direction de propagation du flux de chaleur, & une impulsion thermique bréve.
On analyse l'évolution temporelle d'une température mesurée soit en une zone
de la face irradiée (technique face avant), soit en une zone de la face opposée 2a

la perturbation (technique face arriére).

oM)=Q. (1)
""V""'VI""V'V'V" _____ '0
e
A |
T (et) >: r
' z
y

Principe de la méthode flash

La premiére étude théorique compléte fut faite en considérant un cas
d'expérience idéale menée sur un échantillon idéal. L'expérience idéale
considére un échantillon parfaitement isolé, excepté de l'impulsion, supposée
infiniment bréve - décrite mathématiquement par une distribution de dirac - et
uniformément répartie sur la face irradiée.

L'échantillon idéal est un solide, homogéne, isotrope et opaque, de
caractéristiques thermophysiques invariantes avec la température.

Dans ces conditions, une modélisation théorique du probléme conduit aisément a
I'expression analytique régissant l'évolution de la température en fonction du
temps et de la position axiale du point de mesure: le transfert de chaleur étant

ici unidirectionnel.
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Ce premier pas a permis d'obtenir théoriquement 1la réponse
impulsionnelle & un processus physique linéaire de  transfert: un

thermogramme en face arriére typique est représenté ci-dessous.

E 3
O max =1

05

i
*

*
11/2 =0,139

Thermogramme théorique réduit (sans pertes)

Le nombre de Fourier t*= (at/fe2) apparait mathématiquement comme la seule
variable dont dépende la courbe théorique 0" (z*=1,1%). Cette variable sans
dimension opeére une réduction de paramétres par le groupement des variables
temps, épaisseur, et diffusivité thermique. Elle présente ainsi l'avantage de
donner une méme représentation de la thermocinétique du probléme quelque
soit le matériau et l'épaisseur considérée.
La diffusivité thermique est obtenue par
a=et Jt
o o

ol t, ©st le temps correspondant a la température oaTpmax  mesurée

expérimentalement,

*
et ta , le temps réduit calculé & partir du modéle théorique.

Dans le cas ou a= 0,5, on obtient la formule proposée par Parker a=(. 39 e?/ty; .
La simple mesure d'un temps (temps de demi-montée du thermogramme) permet

d'évaluer la diffusivité du matériau constitutif de ['échantillon.
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ty t(s)

Thermogramme expérimental (pertes négligeables)

5.1.2 Les progrés

Bien sidr, un modé¢le aussi simple néglige plusieurs aspects de la réalité.
Les prendre en compte fut la premiere des conditions, indispensables pour
écarter les erreurs systématiques de la méthode.
Ce travail assez fastidieux, auquel a largement contribué A.DEGIOVANNI [2 a 6] a
permis d'apporter des réponses a tout une série de situations non idéales. Parmi
celles-ci, citons:
- la forme et durée de l'impulsion, qui joue un rble surtout pour des échantillons
fins et bons conducteurs, mais pour lesquels une correction astucieuse peut étre

appliquée [3] ;

- la distribution non uniforme de Il'impulsion, pour laquelle le meilleur remede
est a chercher dans les adaptations du dispositif expérimental (dimensions,

nature de la source) ;

- la variation des propriétés thermophysiques avec la température, qui confére
alors un caractére non linéaire au transfert mais pour lequel il a été montré [4]
que la technique flash, dans nos conditions d'utilisation du moins, conduit a la
diffusivité thermique 2a la température maximale atteinte par la face arricre.
Pour notre part, un calcul a été mené dans ce sens en considérant une
conductivité radiative, qui varie suivant la température élevée au cube. Notre

analyse est reportée en annexe 1.
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- la perturbation résultant du caractére intrusif de la mesure de température en
face arriére par thermocouples de surface. Une analyse métrologique fine des
effets résistifs et capacitifs liés aux détecteurs utilisés a montré que 12 aussi les

erreurs étaient négligeables [5]

- les pertes thermiques entre I'échantillon et son environnement [6]. Cette
difficulté fut levée par le développement de modeles théoriques plus complets,
doublé de techniques d'identification plus performantes. Retenons que dans le
cas général ou des pertes sont considérées, la réponse thermique en face
arriére peut s'exprimer en fonction de deux paramétres seulement, le nombre
de Fourier t* déja évoqué, et un nombre de Biot H caractérisant les échanges de
facon globale ( H=he/A ol h est un coefficient d'échange moyen).

Nous attirons ici 1'attention du lecteur sur l'intérét que représente une
formalisation du probléme physique sous forme adimensionnelle. En réduisant
le nombre des paramétres physiques du phénoméne étudié, il renforce par

ailleurs la sensibilité de mesure des groupements sans dimension ainsi formés.
La méthode d'identification

Parmi les techniques proposées [6 a4 8], nous ne citerons que la méthode
des moments temporels partiels [8], systématiquement utilisée dans
I'exploitation de nos résultats expérimentaux.

Cette méthode est trées bien adaptée a ce type de probleme d'identification ou l'un
des paramétres (a/e?) intervient en constante de temps et l'autre (H) dans les
coefficients d'amplitude. L'expression analytique de la réponse thermique au

dirac est a cet égard explicite:
a
T(e,t) = E An(H) exp (-Yn 2 1)

Les moments temporels particls d'ordre 0 et -1 sont définis par
i tp
X X dt
My = f dt t M, = f —.
°% ) Ko © 1) X
ta ta

X X
ty et tg temps correspondant a X

) = o et %“(t) = B ont ét€ choisis de

max max
maniére a minimiser l'incertitude relative sur la diffusivité pour une erreur

absolue constante sur la température, dénommée X ici pour désigner aussi bien
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une température expérimentale ou théorique adimensionnelle. Comme
recommandé dans la littérature [8] , nous avons adopté a = 0,1 et B = 0,8.

T (t) ermet
Tmax p

Le calcul de ces moments d'aprés la mesure expérimentale de
p

d'obtenir la diffusivité par
_e2F(M.)) N
a _—Mo

F est la fonction d'identification mise en évidence par Il'étude théorique et qui

E * *
relie MO (H) a M_1 (H (M désigne le moment théorique réduit c'est-a-dire

calculé d'aprés la solution du probléme adimensionnel).

Cette méthode présente I'avantage d'étre peu sensible au bruit de mesure,
"filtré" par le calcul d'intégrales, et surtout d'utiliser toute la partie sensible du
thermogramme. Un logiciel permet de traiter automatiquement Iles
thermogrammes numérisés, améliorant encore la souplesse de mise en oeuvre

d'expérimentations par technique impulsionnelle.
L'extension aux matériaux non idéaux

Si le développement d'une méthode d'identification si séduisante et adaptée a la
prise en compte de conditions d'expérience non idéales constitue déja un
progrés considérable, son intérét se trouverait limité par un champ
d'application de la méthode flash restreint & la caractérisation thermique des
seuls matériaux opaques, homogénes et isotropes. La formidable révolution
technique de notre époque, qui voit chaque jour la naissance de matériaux de
plus en plus élaborés n'a pas pour autant remis en cause les perspectives trés
prometteuses de cette technique.

Que l'on considére des matériaux non homogeénes et/ou anisotropes, et/ou
poreux, et/ou semi-transparents, des extensions au cas idéal considéré ont pu
étre proposées. Chaque cas devient alors particulier et il est indispensable de
reprendre une modélisation théorique qui conduira, soit & définir une nouvelle
technique d'identification, soit a préciser dans quelles limites et conditions
d'emploi de la méthode on peut utiliser la technique d'identification développée
pour un échantillon idéal.

Quelques exemples significatifs puisés dans I'histoire de notre laboratoire
illustrent les démarches suivies pour étendre la méthode flash en observation

face arriére.
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a) Milieux homogénes anisotropes: Si les axes principaux d'anisotropie sont
connus, il est possible de déterminer les diffusivités suivant chacun de ces axes.
La méthode consiste & perturber la face avant sur une région circulaire de
rayon inférieur au rayon de I'échantillon. Les thermogrammes relevés en face
arriere aux cotes r=0 et r=rm (rayon de mesure) permettent par une adaptation
de la méthode des moments temporels partiels de déterminer les diffusivités
radiales et axiales [9,10,11] .

b) Multicouches: La méthode flash permet ici, soit de caractériser une des
couches connaissant les autres, soit de caractériser l'interface (résistance
thermique de contact) connaissant l'ensemble des milieux. Elle est utilisée
notamment pour caractériser des dépOts sur un substrat. Etendue aux études
bidimensionnelles qu'autorise l'utilisation de la thermographie Infra-Rouge en
détection de température face arriére, elle permet la caractérisation de défauts
et, griace aux efforts de recherche menés ces dix dernieres années, place
désormais la thermographie TR au méme rang que les meilleures techniques
industrielles de Contréle Non Destructif.

¢) Milieux composites: Ils sont l'illustration d'une adaptation qui se fait au prix
d'une limitation de la méthode. Pour ces matériaux non homogénes, la
diffusivité n'est plus une grandeur intrinséque au matériau. C'est une €étude
théorique mettant en oeuvre des techniques d'homogénéisation, qui permet de
préciser a partir de quel nombre de fibres par exemple, le matériau peut étre
considéré homogénéisable et une diffusivité équivalente peut lui étre affectée.
d) Milieux poreux humides: il est également possible d'utiliser la méthode flash
pour déterminer une diffusivité apparente dans les milieux poreux humides
[12]. C'est un mod¢le couplé de transfert chaleur-masse qui permet de préciser
dans quelles conditions la diffusivité apparente identifiée représente la somme
d'une diffusivité vraie - au sens de Fourier - et d'une diffusivité due au
phénoméne de diffusion de vapeur dans la phase gazeuse.

e) Milieux semi-transparents: C'est l'objet de ce travail de montrer que sous
certaines précautions expérimentales révélées par une étude théorique du
couplage conduction-rayonnement, la méthode flash permet d'accéder
directement a la connaissance de la conductivité phonique d'un MST. Des

travaux inauguraux peuvent étre consultés en [13,14]

Nous présentons maintenant l'appareillage mis au point pour étendre la

mesure de diffusivité thermique dans la gamme de températures (300K-800K).
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5.2 Le Diffusivimétre moyenne température

5.2.1 Les éléments fonctionnels

L'appareillage, qui retient les aspects majeurs du dispositif original
concu par A.DEGIOVANNI [2] est composé de différents éléments assurant les
fonctions suivantes:

Le chauffage:

Il contribue a [l'originalité de ce dispositif car il conditionne
sériecusement la géométrie finale de l'appareil. L'emploi de gros é&chantillons
dans ce genre d'expérimentation permet de s'affranchir généralement du
caractére non-homogéne de certains matériaux et constitue & ce titre un
avantage certain de la technique. Conserver cette caractéristique excluait
I'emploi d'un four mais limitait l'exploitation de l'appareillage a une gamme de
températures plus modestes. Il évitait du méme coup [l'utilisation de
I'indispensable laser pour générer ['impulsion thermique sur un échantillon
éloigné, réduisant le codt global de linstallation.

La solution consiste en une circulation d'air chaud autour de l!'échantillon. La
qualité de son maintien en température au cours du temps peut étre jugée sur la

figure ci-dessous.

500

-Pouvoiri thermoéleictridue = 400 V/K

400

300

200

100

tension (U V)

-100

temps (heures)

Variation du signal du thermocouple & 1'équilibre
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L'impulsion thermique est réalisée classiquement par la décharge de
condensateurs dans des tubes & éclats (Verre et Quartz, référence VQ 10 Q 150).
L'énergie maximum ainsi dispensée par éclairement est de l'ordre de 1500 Joules
et provoque des échauffements en face arriere de l'ordre du degré. La forme de
I'impulsion est triangulaire et dure environ 20ms, soit 1/400®m¢ du temps
caractéristique d'un échantillon de verre (diffusivité # 5.10-7 ) d'épaisseur

2mm.

tension (V)

-10 0 10 20 30 40

temps (ms)

Forme de l'impulsion du flash enregistrée par cellule photovoltaique

-~

La mesure de température est assurée par un thermocouple de surface 2
contacts séparés. Pour des raisons de tenue en température, nous utilisons ici

des semi-conducteurs de FeSi; assurant un pouvoir thermoélectrique élevé (300

a 500 pV/K ) et un treés faible temps de réponse ( <100 ups ).

L'enceinte de mesure est constituée d'une cloche & double paroi en quartz
qui permet: - d'étre transparente au rayonnement lié au spectre d'émission des

tubes a éclat (Annexe 2),
- la circulation de l'air chaud dans I'espace enveloppant la

chambre intéricure,
- de maintenir un vide primaire (10-2 mbar) dans cette cellule - qui

contient l'ensemble é&chantillon / porte-échantillon - afin d'éviter l'oxydation

des matériaux présents et de réduire les pertes thermiques d'origine convective.

L'agencement des différents composants du dispositif est représenté ci-dessous.
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Diffusivimétre moyenne température

Dessin d'ensemble

VIDE PRIMAIRE > Signal de Mesure

M \\\\\_—%\T@/ Ressorts

Bloc isotherme

|
o 7 Cloche en quartz a
/ / double paroi

I S | | Doigts (Mo)

] Ess | / Détecteurs FCSlz
— Echantillon

»
%
%
ekt
2

AIR CHAUD

T

> — )
OO O OO C

™ Tubes 2 éclats

ALIMENTATION
FLASH

Deux jeux d'écrans métalliques sont disposés autour de la cloche et permettent
d'éviter des pertes trop importantes par rayonnement. L'étanchéité au vide est
assurée par un joint viton, préservé de températures excessives par un

refroidissement par circulation d'eau froide.

Le traitement du signal de mesure:
La tension issue du thermocouple est amplifiée (gain régié a 3000) et un
jeu de filtres "passe-bas" permet d'éviter toute coupure en fréquence du signal

. . e a . R N
de réponse ( de fréquence caractéristique o2 ). En pratique, nous le réglerons a

100Hz ou méme 1KHz pour les échantillons fins ( e = 2mm).

Le signal analogique amplifié est numérisé sur 4000 points par un oscilloscope
numérique 12 bits a mémoire (Nicolet 310) . La résolution est de IuV/point & une
vitesse d'acquisition maxi de 1ps/point. Dans ces conditions d'utilisation
(filtrage & 100Hz), le bruit de mesure est couramment de l'ordre du microvolt. La

“carte d'identité" du bruit sur le signal de mesure non filtré est représentée par
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les trois graphiques de la figure 1. L'enregistrement du signal avant l'excitation
flash, correspondant a des instants ou échantillon et bloc détecteur sont en
équilibre thermique, permet d'accéder aux caractéristiques statistiques du bruit

de mesure E£(t) (fig. 1-a). L'histogramme qui en résulte (fig. 1-b) montre une

distribution gaussienne du bruit. L'écart-type calculé sur les n temps de mesure

~

n
par la formule 3:28?/11 permet d'évaluer le rapport signal/bruit a 200. La
i=1

n-d

2

construction du corrélogramme p(d) (fig. 1-c) avec p(d) =;‘_l'a 281+d.81/3
i=1

montre qu'en opérant un filtrage du signal, on correlle le bruit de mesure.
L'allure périodique de p représentée ici sur 50 points de mesure et pour un

filtrage 4 100 Hz est explicite & cet égard.

5.2.2 L'échantillon :

Le matériau:

Les échantillons ont été fournis par la société St-Gobain Recherche. Ce
sont des verres FLOAT (4 wvariétés), dont la composition chimique, donnée au
chapitre 8, ne varie que par une teneur différente en oxyde ferrique Fe,O3 ,
responsable de la coloration des verres. Le tableau ci-dessous donne la notation,
adoptée par la suite, de chaque type de verre en fonction de sa teneur en Fe,O073 .

Type de verre teneur en Fe, 013 (%)
FC1 0.09
FC3 0,56
FC4 0,57
FCS 2,35
FC6 3,5

Pour chaque verre, nous disposons d'échantillons d'épaisseur 2,4 et 8 mm = 0,05.

Préparation des échantillons:
Afin de se placer dans des conditons expérimentales maftrisées et
conformes aux hypothéses faites pour développer la modélisation théorique

choisie, les parois des échantillons doivent étre rendues opaques. Deux types de
conditions aux limites radiatives seront étudiées: parois noires (€missivité =1) et
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fig. 1-a: Bruit sur le Signal de Mesure Non Filtré
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parois réfléchissantes (émissivité=0). La réalisation pratique de l'une ou l'autre
de ces conditions réalisera également l'opacité de la frontiére. Pour obtenir des
parois noires, nous projetons une peinture au carbone (Denplex) résistante
jusqu'a 1200°C. Le fabricant indique une émissivité de surface grise et égale a
0,93. Les parois réfléchissantes sont obtenues par condensation sous vide d'un
mince film d'or (300 4 500 pum). Les surfaces des échantillons sont légérement
dépolies, et pour le verre FCl, nous disposons d'un jeu supplémentaire
d'échantillons ayant été préalablement polis avec la qualité optique. Ceci nous
permettra de voir si notre dispositif est sensible & une Iégére variation
d'émissivité. Nous n'avons pas effectué de mesures de réflectivité de l'interface
verrefor, qui varie en fonction de la longueur d'onde et de la température. Dans
une étude complémentaire, il serait souhaitable de pallier 4 ce manque, d'autant
que ces données sont difficiles 4 trouver dans la littérature. Il nous semble
néanmoins raisonnable de considérer que dans notre cas, les interfaces
verrefor assurent une réflectivité totale au moins égale 3 90%.

L'épaisseur des dépdts (or ou peinture) doit étre suffisante pour assurer une
opacité totale de la paroi pour toutes les longueurs d'onde. A l'aide d'un
spectrophotomeétre Perkin-Elmer, nous avons pu controler, par la mesure du
coefficient de transmission d'un échantillon trés transparent de verre de 2mm
d'épaisseur, dont une des faces ¢&tait recouverte d'or ou de peinture, que cette
condition était vérifiée, au moins a température ambiante.

La face avant est, dans tous les cas, recouverte de peinture noire afin d'absorber

une plus grande quantité d'énergie.

Un autre impératif concernant la préparation des surfaces, est lié a la
technique utilisée pour la détection de variation de température de la face
arriere de I'échantillon. Le verre étant isolant électrique, le circuit de mesure
est ouvert au niveau des deux aiguilles - dopées P et N - de FeSi2 en contact
séparé sur l'échantillon. (fig 2-a ,2-b). Un revétement métallique est nécessaire
sur une petite zone centrale de l'échantillon pour fermer le circuit. Dans le cas
de parois recouvertes d'or, ce dépdt est également indispensable, mais pour une
autre raison: suite 2 des anomalies observées dans ce cas de manipulation (perte
de contact électrique aux environs de 370°C) , et aprés consultation d'un
diagramme  binaire Si-Au , il apparaft qu'un point eutectique
intervient a 363°C* 3°C,

La solution la plus simple s'est avérée étre finalement, d'employer de la laque

d'argent (Demetron n°200) déposée au pinceau. Jusqu'a 530°C, température
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maximale 2 laquelle nous avons pu opérer, aucun probléme de tenue de cette

laque ne s'est posé, de méme que pour le dép6t d'or.

Les figures ci-dessous (2-a et 2-b) montrent les deux situations expérimentales

considérées:

- FeSi, \

Laque d'argent

Dépot d'or

Peinture

111674 {J——

B T

fig.2-a: Parois réfléchissantes fig.2-b: Parois noires

5.2.3 Utilisation pratique :

Une expérimentation compléte sur un échantillon de la température
ambiante & 520°C par paliers de 50°C nécessite 15 jours pleins (environ 3
semaines) a raison de 4 a 5 expériences par niveau de température. Cette
température de référence de I1'échantillon est donnée par la résistance d'une
sonde de Platine (Pt100) logée dans le bloc isotherme. Elle est réglée & l'aide d'un
potentiometre faisant varier la puissance dissipée par effet Joule dans une
résistance de 4KW traversée par le courant d'air.

A énergie d'excitation sensiblement constante, les temps de stabilisation
entre chaque expérience varient avec les pertes et donc avec la température. A
25°C, 30 minutes peuvent s'avérer nécessaires pour obtenir une stabilisation a

la température d'équilibre alors que 10 minutes suffisent a 500°C.

Précautions d'utilisation:

Il est trés difficile de rendre compte ici de trois années de mise au point et
d'expérience acquise sur ce dispositif. L'intérét en est de toute facon limité
puisque la plupart des problémes rencontrés ont déja regu une solution mise en

pratique sur de nouveaux appareillages.
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Il en est un néanmoins qu'il convient de mentionner car il subsistera toujours
et il est d'importance pour la mesure effectuée: c'est celui de la propreté de la
cloche. A force d'utilisation, les poussiéres présentes dans l'air ambiant et
chauffées au passage dans la résistance "salissent” la cloche et diffusent
légérement dans le quartz de sorte qu'elle peut devenir semi-transparente vis a
vis du spectre d'émission des tubes a éclats. Outre le fait que I'énergie arrivant
sur l'échantillon est réduite, cela modifie la nature de l'excitation thermique.
Les mécanismes d'absorption puis de réémission de rayonnement par les parois
en quartz ne permettent plus de garantir un dirac de flux. On obtient alors des
thermogrammes en face arriére qui présentent des temps de maximum

~

beaucoup plus longs. Nous procédons a un filtrage de l'air & l'aspiration du
ventilateur et un nettoyage de la cloche a l'acide est effectué aprés chaque série
d'expériences. Notons que lorsque nous avons détecté ce probléme, une
comparaison des valeurs de diffusivité obtenues sur un méme échantillon avant
et aprés nettoyage de la cloche, a révélé un €écart moyen de plus del0%.

Nous mentionnerons é&galement un probléme, d'origine électrique cette
fois, qui est parfois génant car il rend toute identification aléatoire.
Dans le cas d'un échantillon assez épais avec des parois or, et & des températures
supérieures a l'ambiante, nous obtenons des "sauts" de tension sur le signal
juste aprés le flash. Ils ne sont pas toujours trés marqués et n'autorisent pas une
exploitation du thermogramme par la simple prise en compte d'un décalage
initial. L'existence de ces "sauts” et leur sens ont un caractére aléatoire. Ils se
produisent en tout cas dans une .situation qui fait systématiquement apparaitre
une différence de température AT entre le bloc isotherme et la face arriére de
I'échantillon. L'origine vient probablement du fait que notre échantillon
constitue une capacité électrique (diélectrique entre deux surfaces

~

métalliques). Aux températures supéricures a l'ambiante et avec l'existence d'un
AT, une différence de potentiel existe au niveau de la face arriére entre les deux

aiguilles de semi-conducteur. Conjuguée a la perturbation éElectromagnétique
résultant de la décharge électrique dans les tubes a éclats, elle nous parait étre
responsable de ce phénoméene.

La solution est sans nul doute d'améliorer le dispositif expérimental en régulant
notamment le débit d'air chaud, afin d'annuler le ATbloc/échantillon en toute

circonstance. A température ambiante, en effet (AT=0), ce probléme n'a jamais

z

été rencontré.
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5.2.4 Justesse et reproductibilité :

Reproductibilité et intervalle de confiance:

Une analyse statistique a ét€é menée sur 50 mesures faites a température
ambiante sur un échantillon de verre de 2mm d'épaisseur (verre FC3, parois or).
Elle est rapprochée d'une étude théorique portant sur les erreurs
d'identification relatives & deux méthodes d'estimation de paramétres: temps
particls (Annexe 3) et moments partiels. L'étude compléte et des conclusions
détaillées sont présentées dans la référence [15] et nous ne mentionnerons ici
que les résultats principaux.

A partir des caractéristiques du bruit enregistré, une analyse théorique
permet de chiffrer l'écart-type sur les estimateurs de la diffusivité par l'une ou
I'autre des méthodes. La supériorit¢ de la méthode des moments temporels
partiels est ainsi mise en évidence (Gain d'un facteur 1 a4 9 suivant les cas sur la

méthode utilisant un temps partiel), et confirmée expérimentalement comme

I'atteste le tableau ci-dessous.

Comparaison théorie/expérience
pour les intervalles de confiance sur la diffusivité

identifiée par deux méthodes différentes [15].

(a) (b)

Rapport Signal/Bruit 200

A _7 2

a 10~/ m"/s) 5,173 5,228
O
—é{‘a (10-3) Expérimental 7,33 9.3
16
—% (10-3) Théorique 8,86 183

On y donne pour chacune des techniques d'identification (Moments

partiels (a) ou méthode utilisant le temps partiel t;;3 (b)) la valeur de
A O
I'estimateur de la diffusivité a et les incertitudes relatives “ﬁ— expérimentales et

o
théoriques. On peut ainsi noter des valeurs plus fortes de 5 dans le cas de

4

I'utilisation du temps partiel ty1/3 pour estimer la diffusivité (mais ceci est vrai
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avec n'importe quel autre temps partiel). On remarquera par ailleurs le bon
accord qu'établit la méthode des moments partiels sur les intervalles de

confiance déterminés expérimentalement et théoriquement.

En tout état de cause, les dispersions observées sur la diffusivité identifide

sont inférieures au pourcent.

La comparaison sur la figure 3 entre thermogramme expérimental normalisé et
thermogramme théorique recalculé a l'aide des paramétres identifiés (a et H)
par la méthode des moments, ainsi que le tracé des résidus permet de conclure 2

la pertinence du modéle et de la technique d'identification.

Justesse: La justesse de la mesure par ce dispositif a été établie en pratiquant
des mesures de diffusivité sur du fer armco et de l'acier inoxydable. Le nombre
d'expériences effectuées est relativement faible mais nos valeurs, reportées
dans le tableau ci-dessous montrent néanmoins un bon accord avec les données

trouvées dans la littérature.

Température (K) Diffusivité (10‘6 mz.s'l) Diffusivité expérimentale

300 3,75* 3,8
600 3,08** 4,1
720 4% 4,2

Fer ARMCO 99,65 % Fe Fer ARMCO
300 19,6*** 19.8
410 15,5%+* 15,1

De par notre expérience sur ce dispositif métrologique précis, nous

estimons que le justesse de nos mesures est garantie & 5% prés.

* Heat Conduction, Grigull & Sandner, Int Series in Heat & Mass transfer

* HANDBOOK, Thermophysical properties of metals, Vol 2, HF Grade Alloy
™ DEGIOVANNI A, These d'Etat, 1975, INSA Lyon
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Thermogrammes normalisés

0.751

0.251

fig. 3: Comparaison entre thermogramme expérimental

et thermogramme théorique

recalculé avec les valeurs de a et H identifides.

J
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CHAPITRE 6

MODELE THEORIQUE ASSOCIE AU SYSTEME METROLOGIQUE

Introduction

La difficulté d'une approche théorique du transfert couplé

Conduction/Rayonnement ne dépend que du degré de finesse avec lequel on
envisage une description du transfert radiatif.
Ce type de préoccupation é&tant neuf au laboratoire, notre démarche fut
progressive. Nous sommes partis de l'approximation la plus grossiére, consistant
en une modélisation du transfert par rayonnement, en définissant une
conductivité radiative (modéle de Rosseland). Nous avons introduit ensuite une
approche plus large du transfert radiatif en exprimant le flux radiatif calculé
analytiquement a partir de l'équation de la luminance. Cette approche, si elle
permettait de mieux rendre compte des mécanismes d'absorption et d'émission
du milieu, réalisait surtout le couplage avec les conditions aux limites radiatives.
Elle reposait néanmoins sur une approximation classique: le milieu est gris,
c'est-a-dire que ses propriétés thermo-optiques restent constantes quelque soit
la longueur d'onde associée au rayonnement thermique.

Nous présentons ici le dernier développement qui fut mis en oeuvre pour
modéliser le probléme. Il retient la dépendance spectrale des coefficients
thermo-optiques (coefficient d'absorption, indice de réfraction) et nous
permettra, par comparaison avec l'approche précédente, de juger de son
influence sur le transfert radiatif.

Formellement, il faut alors écrire l'équation du bilan radiatif pour une
valeur de longueur d'onde et l'intégrer sur tout le domaine qui concerne le
transfert radiatif c'est-a-dire principalement entre 0,8 et 5 pm. On obtient alors
I'équation intégro-différentielle classique en transfert radiatif.

On choisit, pour éviter une résolution numérique en parallele de chaque
équation (E-T-R + conservation de I['énergie), de "découper” le domaine spectral
en un nombre déterminé de bandes pour lesquelles on considérera constantes
les caractéristiques thermo-optiques du matériau.
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Cela revient a approximer les spectres respectifs de ces coefficients par
un certain nombre de rectangles. On peut alors exprimer le flux radiatif global
en un point de maniére analytique, comme étant la somme discréte des flux
calculés sur chacune des bandes. Le calcul de sa divergence interviendra alors

comme terme source dans l'équation de 1'énergie.

6.1 Modéele Physique

On considére un mur plan, & faces paralleles, d'un milieu semi-
transparent qui absorbe et émet - mais ne diffuse pas - le rayonnement
thermique (cas du verre en masse en premiére approximation).

Au temps typ = O, Il'échantillon subit une impulsion thermique bréve et
homogéne sur la face avant. Les équations gouvernant le transfert couplé
peuvent é&tre écrites en une dimension si on suppose par ailleurs que le
rayonnement en interaction avec la matiére, présente une symétrie azimutale.
Si l'on considére un milieu homogéne et isotrope, la réponse transitoire des
températures dans 1'échantillon peut étre déterminée si l'on résoud Il'équation

de conservation de I'énergie

oT(z,t)  99c 9qr )
pPCp S =2z 2 O<z<e; >0 (6.1)
ot qc figure le flux purement conductif -App aﬂa‘%‘z’—g et qr, le flux radiatif

réalisant le couplage en température.

Les conditions aux limites, de type Fourier, seront exprimées 2a l'aide d'un
coefficient d'échange h global (convection+rayonnement). La condition
initiale de dirac de flux sera traduite par un saut de température sur une

épaisseur trés fine de la face avant (méthode impulsionnelle).

6.2 Bilan radiatif

Compte tenu de la dépendance spectrale, le bilan radiatif s'effectue sur
les luminances monochromatiques dans une direction d'espace (figure
ci-dessous) et le terme d'émission fait intervenir alors la fonction de Planck

soit:
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Gy
- - p=C0S 8
. Lygz, 8)
Ae(
—_ — < S
\L\;(O) Le) avec  L,%(T) = ?‘C‘C
KS (exp(ﬁ,z’)- l)

1oLy _ 20
2 o + L= Ly(T) (6.2)

|

hCo

of  Ci=he, - 0,59544 10-16W.m2 et Co=— " = 14388.102 m K

Parce que l'équation différentielle (6.2) devient singuliére aux limites du

milieu (assymétrie polaire des luminances incidentes), nous dissocierons I'E-T-

R en deux équations correspondant a p>0 et pu<0:

f +

p oL

— =2 L% z,u) = n 2 L,°(T(2)) O<p< 1

x, oz T HIE R aiilE " (6.3)
p oL~

— —% 4 L7(z,0) = n_2L,°(T(2)) -1<p< 0

(1, o2 R T e " (6.4)

Les conditions aux limites radiatives: frontiéres opaques a émission et

réflexion diffuse, grises par bandes conduisent a

1

LTOm) = €121, LaTO) + 2 p1a [L70.w)w'du B0 (6.5)
0
1
L (o) = €22 0, La(Te) + 2 p2a [LF(eormnidu W0 (6.6)
0
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Si m désigne une bande spectrale (A;,A;), le flux radiatif s'exprime par:

o0

1 1

©0

NOB
-+ -
q,(z)= J.qu(Z)d?» = ||2n JLl(z,u)udw 2n le(z,u)udu dA = qum(Z)
0 0 0 m=1
5 ,

ol qrm représente toute I'énergie incidente correspondant au "groupe”

des longueurs d'onde comprises entre A; et As.

6.3 Formulation du probléme thermique

On introduit les variables sans dimension suivantes:

. * . s
2*= distance = z/e ; A = conductivité = Aapp/Apn

) apht . he
t*= nombre de Fourier = -1’:2}3— ; H*= nombre de Biot = X
e ph(To)
. T-T
0*= température adimensionnelle = T*-Tp*= 0
_Q
pCpe
N re . . 7"Qth
Nnp= paramétre d'interaction entre conduction et rayonnement =
anGTOB
T,,, = ¢paisseur optique du milieu = Ypn.e
* qrm ; L* 1 3 TCLm
= flux radiatif = —— — Ly = lummance =
qu 4n 26Tyt 4n, 20Tyt

ol l'indice m définit la variable ou le paramétre physique sur une bande

spectrale m.

Dans le cas des paramétres physiques, il s'agit de valeurs moyennes,
definies par bande (cf. ch. 7.3).
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Ay
En ce qui concerne la luminance, L, se définit comme Ll(z)d}.. (Notons que
Al
si 3y=0 et A, --> < , on obtient la luminance totale). Physiquement, L, peut étre
interprétée, non pas comme une luminance moyenne, mais - si l'on reprend
I'expression donnée par PATCH [1] -, corrbge une luminance de "groupe". La

luminance intégrée L correspond alors & sz' Cette méthode a déja été mise
m=1

en ocuvre par ailleurs [2].

Le systéme d'équations du probléme thermique s'écrit:

N
T*
90* 5 [ 69*] 3 Tom'g
3t = az* LATOM) 5 - 5 N
m
m=1
N

*

* T. T

-

ar ¥ (z*) | O<z*<1,t¥>0 (6.7)
m

a6 oy om*Q *
A*(0*) 32F Hle + N qrm (z%*) z*=0 (6.8)
\ m
m=]
N
*
00 * * ’COmT() *
A¥(0*) 32 H29* + N qrm (z*) z¥=1 (6.9)
m
m=1

t*=0 (6.10)

0*(0,0) = 1/e* O<z*<8*J
\0*(0,0) =0 g*<z*<1

Ici, la condition initiale temporelle du dirac de flux ®*(t*=0) est déja traduite en
condition de type température imposée: on considére que toute ['énergie

dissipée a t*=0 sert instantanément 2 élever la température d'une petite couche

* I Iy . LY RN . 2,0 .
€* de matiére, trés proche de la paroi. €% sera lié 2 notre pas de discrétisation en

espace dans la résolution numérique.
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Le systtme d'équations (6.3) - (6.4) du bilan radiatif devient:

(
ot A2
dL_ (z*,p) = + T 2nC
—E T A )= 2R —— da (6.11)
dz poTm 4p oT P C,
0 A (exp(ﬁ:) - l)
Al
<
- A2
dL_ (z*,u) 1 *" T 1 2nC
m Om o -om 1
dz* + 0 Ln (z*,p)= m GTA ] C, da (6.12)
0 A (exp(ﬁ) - 1)
\ Al

Pour le calcul du second membre des équations (6.11 - 6.12), on écrit
I'intégrale de la fonction de Planck sur le domaine [A{-A,] comme le produit de

I'émittance totale - donnée par la loi de Stefan-Boltzmann
©
M°(T)=J1:.L;~ (T,A)dr= 6T*4 - par la fraction de I'émittance du corps noir dans la
0

bande [A;-A.].

Cette fraction est désignée par Fj;.p; et est définie par le rapport
1
FM-M:?Q'—T_‘; MX (A)dr (6.13)

En adoptant le changement de variable u=AT, on peut aussi écrire (6.13)

sous la forme

AT
1 2nCy

Fai-az = Furaaor =~ du
c 5 C,
u (exp(u } 1)

MT

(6.14)
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Dans ces conditions, le terme de droite des équations (6.11)-(6.12) s'écrit

4
A2 1, T (2)
Tom 1 2nCy == ———Fj 11,
K oT 5 _CJ_ 0
0o |A{explyr) -1
Ay
6*
T
0
=zf‘ 5 +1 | Fauraoer
TO

Le terme Fjir-p2r est exprimé par deux intégrales pour lesquelles la borne

inférieure est nulle.

AT MT

1 2rC,y 2nC,
Furt-aor = g du -

olS)” " o))

0 0

du = Fo-aar - Fo-urr

La fonction Fy.jr est figurée sur la courbe (fig. 1).

Les tables de Pivovonsky et Nagel [1] donnent une tabulation de cette

fonction pour chaque intervalle AT= 10um.K. On choisit d'utiliser des
approximations polynémiales de Fy.j3r données dans la littérature [2].

-mv
Fo-m::i; E em4 [[(mv+3)mv+6]mv+6] v>2
m=1,2,...
15 1 v v2 v4 vo v8
=1——y3|[T. =4 — - - v<2
Foar =1- v (3 8+ 60 " 5040 * 272160 13305600)
. _C
ou V—?\'T
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fig. 1: Puissance Fractionnelle Emise
par le Corps Noir

0. 8 |- - § ........... : g ué § ........

05— e /

4 & 8 10 20 40 60

Produit Température-longueur d’onde
X1000 Cum) (KD

Les équations (6.11)-(6.12) s'écrivent maintenant:

L o 0 (2*
m \ZT.H Tom *t Tom (z7,t%) * -
dzx T p L (2R = I " +1 | Fare)aere)

T

4 0

E * *
dL_ (z*,p) Tom_ *° . Tom | 0 (z7,t%) X .
dz* + mn Lm (Z 9”’): 4].1 T* +1 F;\.IT(Z Y-A2T@ )

\ 0

et admettent comme solutions
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wt+
L, (z*w=L

4

*
'm

T
0,1) exp(--—fr"‘ z *)+

z*

sk
Toml 0 (2'%)
P

T
4y + 1 FMT(Z'*)-XZT(z'*)GXp(—‘f‘tﬂ(z*~z'* }12'* pour p>0

Ty

+

*7 * T()m
L (z*p)=L_ (1,n) exp -T(l-z*) +

1
T e* *
z' T
40:‘ ——‘(* L4 Fx1T(z‘*)-x2T(z‘*)exp("‘ELm(z*-z'*))dz'* pour u<0
To
Z*

Compte tenu de la formulation adoptée, les équations aux limites (6.5)-

(6.6) sont réécrites et conduisent par un principe de calcul classique [5] a:

% * *

#¥ an+ by 6.15
L (0)= ra— ( )
- bl mb2m
% b * *
%" Hmt Py
L )=z 22 ntim (6.16)
- blmem
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1
* 4 * N 4
* £ T ,
Im 6 (0) 0 ¢] @) * * J* *
Am= | %t 1 FAIT0)-22T(0) + 2Py 15— + FATE ya2T@ JE2AT o2 )d2')
T T
0 0
0
1
* 4 * . 4
- £ T )
2m( 8 (1) 0m {6 () * * R
Bym="7 | T t FAT)-22T() + 2050 1= T AT 2Tz YE(T g (1-2 Ndz
T T
0 0
0
«
bim= 2pim E3(Tom) pour i=1, 2

Finalement, le flux radiatif s'obtient par:

+ -
ar,, (29=2L,, © E3(Tomz*) - 2y (DE3( Tom(z*-2))

- .
0 (2*
T |
0 (z'") ’ '
+ __2_m % + 1 FxlT(z'*)-m(z'*)Ez(Tgm(Z*-z*))dz*
T
0
0
4 —
9* *
(z'")
S+l FMT(z'*)-m(z'*)Ez('COm(z*-z'*))dz'* (6.17)
T
0
z* _

*+ *”
ol L (0),L, (1) sont données par les formules (6.15)-(6.16) et ou E; et Ej;

désignent les fonctions intégro-exponentielles d'ordre 2 et 3.
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6.4 Résolution

6.4.1 Calcul du flux radiatif

- Les fonctions intégro-exponenticlles sont calculées par des relations de
récurrence a partir des approximations de Ej(x) par une fraction rationnelle
[6].

- Les intégrales sont calculées numériquement par la méthode des

quadratures de Gauss décrite en [7].

Linéarisation des termes d'émission
En raison des problémes de convergence rencontrés dans la résolution
numérique, particulicrement aux temps courts, nous avons ¢été amenés &

linéariser les termes radiatifs liés a 1'émission dans l'expression du flux (6.17).
E3

La puissance 4 des termes de type | . +1 | est responsable de la forte non-

Ty

linéarité du terme source. On se propose donc, comme suggéré par Shen et al. [8]
de linéariser ce terme en employant les valeurs de température de ['itération

précédente, soit:

n+l,m VW n+l,m-1 Y n+l,m-1 VB/ n+l,m  n+l,m-1
(9 +1) =(6 +1) +4'(9 +1) (9 -0 )

n+l,m( n+l,m-13 n+1,m-12 n+1,m-1
0 0 + 40 + 60 +4)+1 (6.18)

6.4.2 Schéma de maillage:

On pratique sur l'espace un maillage de type Volumes Finis (fig.
ci-dessous). Le probleme étudié étant monodimensionnel, nous parlerons de
tranches pour caractériser ces ¢éléments finis. Chaque tranche intérieure
adapte son niveau de température en accord avec le bilan de conservation
d'énergie régi par I'équation (6.7). Dans le souci pratique évident d'obtention
des valeurs de température sur chaque face de I'échantillon, ce schéma fait

classiquement apparaitre deux demi-tranches aux extrémités de I'échantillon.
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On vy applique pareillement 1'équation de conservation de I'énergie en

introduisant les conditions aux limites.

temps

n+l1

=At

— o] s s ind  —

h

k=Az*=1/N

6.4.3 Résolution numérique:

On utilise une méthode aux différences finies s'appuyant globalement sur
un calcul des valeurs de température au temps n avec celles estimées au temps
n+1 (Schéma implicite). L'équation de I'énergiec et ses conditions aux limites

sont discrétisées suivant le principe détaillé en annexe 4.

- Pour la condition aux limites temporelle, le dirac de flux se
traduit par le saut de température 0%(0,0) = 1/1€* et s'applique a

une demi-tranche. Par conséquent, € = Az*/2 et comme Az* = 1IN

(N nombre de tranches), on a donc toujours:
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6°(0,0) = T*-Tp* = 2N

et dans toutes les autres tranches, les températures sont
initialisées a 0. Les thermogrammes en face arriére issus du
programme seront donc toujours normalisés a 1, si le systéme est

parfaitement isolé. Lorsque le régime permanent est atteint,
toutes les tranches ont un niveau de température 0% =1.

- La divergence du flux radiatif en un noeud du réseau est
approximée par le "taux de variation” du flux entre les deux
frontiéres de chaque tranche. On évite son calcul pour des flux
inférieurs & 10-8 afin d'éviter le calcul - sans réalité physique -

de la "divergence des résidus numériques”.

L'algorithme de résolution est basé sur une méthode détaillée par
PATANKAR [9]. Les temps de calcul obtenus sur différents calculateurs sont
donnés pour un cas typique: La discrétisation spatiale est de 20 volumes; le pas
de temps est de 104 ; le modéle spectral est 2 5 bandes rectangulaires, les parois
sont réfléchissantes. le programme s'arréte dés que le champ de température

devient uniforme et égal a 1 a 10-2 prés.

Calculateur Temps de calcul (heure CPU)
SUN Sparcll 72 h

IBM Risc 6000 34 h

HP_ 9000/735 28h30mn

Dans le cas gris, la duréde moyenne de calcul est de 80 mn CPU sur SUN.

6.5 Vérification du programme

Le bon fonctionnement de l'algorithme de calcul a ¢€té vérifié par
différents tests, et notamment en vérifiant que l'introduction d'une source de
chaleur linéaire en température donnait une solution en accord avec la

solution analytique.
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Le thermogramme en face arritre, pour une source qui s'écrit S = S¢ + Sp T, peut

en effet étre calculé par l'expression (voir Annexe 5):

o0

n 2
T(1,t*) =exp (Spt*)| 1+2 E (-1) exp (-ﬁn t) + Sgi; ( l-exp(-Spt*))

n=1

Dans le tableau ci-dessous sont reportés les résultats du calcul analytique en
regard de ceux obtenus numériquement. L'accord est manifeste.

Pour la vérification du calcul du flux radiatif, il a été vérifié, entre autres, que
pour un champ de température uniforme, les valeurs de flux restaient nulles

(au 9¢me chiffre décimal pres).

¢ 1) (2)
0,01 0,01025 0,01025
0,02 0,021 0,02112
0,04 0,0575 0,0590
0,06 0,1664 0,1683
0,08 0,359 0,3608
0,10 0,6126 0,6123
0,12 0,903 0,9023
0,14 1,221 1,2193
0,16 1,561 1,559
0,21 2,5113 2,509
0,25 3,3967 3,3951
0,35 6,3417 6,3421
0,55 18,433 18,445
1,00 177,88 178,10

(1) Calcul série analytique (20 termes) Pas de temps = 0,0005
(2) Calcul numérique Pas de temps = 0,0001
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CHAPITRE 7:

SIMULATIONS ET EXPERIENCES

Ce chapitre rassemble nos résultats, théoriques et expérimentaux. Notre
travail théorique a consisté a simuler numériquement, suivant le modéle
présenté au chapitre précédent, un certain nombre "d'expériences” flash, en
s'intéressant a l'influence de certains paramétres (épaisseur, ¢émissivité des
surfaces, coefficient d'absorption). Nous analysons essenticllement les
thermogrammes face arri¢re, desquels on ‘“extrait" une valeur de diffusivité.
L'analyse des champs de température et répartition du flux a un instant donné
sera utilisée pour illustrer notre description des mécanismes physiques qui
interviennent.

L'étude expérimentale des verres, réalisée grice au dispositif décrit au
chapitre 5 a permis la mesure de diffusivité thermique apparente des
échantillons considérés entre 300K et 800K. L'influence des émissivités
( surfaces noires ou réfléchissantes) et de [I'épaisseur, sur la diffusivité

mesurée, a €galement pu étre établie.

Notre discussion s'articulera donc logiquement sur une confrontation
théorie/expérience:
- qualitative d'abord, par l'analyse des thermogrammes obtenus. Cela nous
permettra de dégager certaines caractéristiques du transfert transitoire couplé
conduction-rayonnement et de préciser dans quels cas l'identification d'une
diffusivité est possible.
- concluante ensuite, car elle nous permettra de définir dans quelles conditions

on peut étre assuré de mesurer une diffusivité phonique ou globale.

Mais I'ensemble des simulations numériques ayant été réalisé dans la situation
d'un milieu gris, et ce pour des raisons de réduction des temps de calcul, nos
conclusions ne sauraient é&tre définitives sans une analyse complémentaire
incluant la variation spectrale des coefficients thermo-optiques.

Ce sera l'objet de la troisieme partie. Des comparaisons de résultats de simulation

obtenus dans le cas non-gris (modéle a 5 bandes rectangulaires) et dans le cas
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gris équivalent (utilisation de coefficients moyens d'absorption) montreront

que les enseignements précédents restent valables.

7.1 Analyse qualitative

Remarques préliminaires:

Nous souhaitons donner quelques indications au lecteur sur la fagcon dont
sont présentés les thermogrammes. Ceux obtenus expérimentalement donnent
la wvariation en tension du signal en fonction du temps en secondes. En les
normant par rapport a la tension correspondant au maximum du
thermogramme, le passage a l'évaluation en température est direct.

Les thermogrammes obtenus par le modele théorique sont présentés sous la

forme: température adimensionnelle normalisée en fonction d'un temps
a

_pbh
z.t ne

€

adimensionnel t*. Cette représentation, du fait de la définition de t*=

rendra visible que les effets liés & la variation des paramétres influant sur le
transfert par rayonnement (température, coefficient d'absorption, indice de
réfraction), puisque la valeur de app introduite dans les simulations est toujours

identique et égale a 5.10°7 m?/s.

7.1.1 Allure générale des thermogrammes

Thermogrammes expérimentaux: Les courbes décrivant 1'évolution
temporelle de la température en face arriere d'un échantillon de M.S.T soumis 2
un dirac de flux sont trés variables. Les différences de forme sont dues a des
perturbations des thermogrammes aux premiers instants. Elles dépendent
fortement, en premier lieu, des conditions aux limites radiatives du milieu. Mais
si on se limite a deux types de frontiéres différentes (noires ou parfaitement
réfléchissantes), on n'obtient pas pour autant deux types de réponses
différentes. D'autres paramétres interviennent tels ['épaisseur optique du
milieu (produit de I'épaisseur de Il'échantillon par son coefficient moyen
d'absorption) et la température, qui contribuent & accroitre ou diminuer ces
caractéristiques de Il'évolution de la température face arriére aux temps courts.
Les thermogrammes présentés ci-contre (figs. 1-4) montrent les trois

principales formes d'évolution de température obtenues expérimentalement.
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Temperature normalisee

Temperature normalisee

Simulations et expériences

fig. 1. THERMOGRAMMES EXPERIMENTAUX en FACE ARRIERE
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fig. 2: THERMOGRAMMES EXPERIMENTAUX en FACE ARRIERE
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Temperature normalisee

Temperature normalisee

fig. 3: THERMOGRAMME EXPERIMENTAL en FACE ARRIERE
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fig. 4: THERMOGRAMMES EXPERIMENTAUX en FACE ARRIERE
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La figure 1 montre en particulier les deux différences extrémes obtenues pour
les verres minces dans les deux cas de parois noires et réfléchissantes. Nous
avons retenu les courbes obtenues & une température avoisinant les 500°C afin
d'amplifier les effets li€s au transfert par rayonnement. Le caractére de
semi-transparence du milieu est perceptible dans le cas de parois noires. On
peut noter que le thermogramme présente un pic aux temps trés courts (<10 ms),
suivi d'un second maximum qui apparait plus tardivement. Nous reviendrons a
I'explication de cette caractéristique lors de la comparaison avec les
thermogrammes théoriques.

Lorsque les parois sont réfléchissantes, on obtient un thermogramme classique,
de croissance continuement monotone et a un point d'inflexion jusqu'da Tpax=1.
Par contre, l'influence des fronti¢éres n'est presque plus visible méme a 520°C

(fig.2) si l'on teste un échantillon épais (8mm) de verre foncé (FC6).

La figure 3 montre une autre variété de départ des thermogrammes: un brusque
saut de température de la face arriére, suivi d'une montée linéaire de la
température qui rejoint ensuite 1'évolution classique. Ce thermogramme a été
obtenu pour un verre plus foncé (FC4) de 4 mm d'épaisseur et pour des parois

noires.

La figure 4 donne l'influence de la température sur les réponses mesurées dans
le cas du verre le plus clair (FC1) d'épaisseur 3,6mm et pour des parois noires.
L'intensité du pic observé aux temps courts est directement reliée a la
température (méme échantillon, mémes conditions aux limites). L'augmentation
de température décale le maximum d'émission du corps noir vers les courtes
longueurs d'onde, le situant ainsi dans une zone ou la transparence du verre est

plus forte (cf. spectres d'absorption du verre Float au chapitre 8).

Thermogrammes théoriques: Nous présentons maintenant des
thermogrammes théoriques obtenus pour différentes épaisseurs optiques dans
le cas de parois noires (fig. 5) et réfléchissantes (fig. 6). Une simple
comparaison visuelle de ces figures avec les précédentes permet de vérifier la
bonne concordance théorie/expérience et atteste ainsi de la validité de notre
modéele.

Ces thermogrammes ont été simulés a une température de 800K et pour un

échantillon d'épaisseur constante et égale 2 4 mm. Le coefficient d'absorption
varie de 25 m-! (Tg = 0.1) 2 25000 m~! (Tg = 100).
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a) Dans le cas de parois noires (fig.5), une opacité croissante réduit les effets
perturbateurs dids au rayonnement.

- Pour Tg = 0.1, on retrouve une allure similaire a celle obtenue
expérimentalement pour des verres clairs (figs. 1 et 4). La température de la
face arriére passe successivement par deux maximums: l'un intervenant aux
temps trés brefs, le second pour des temps caractéristiques voisins de ceux qu'on
obtiendrait pour le milieu purement conducteur ou pour le méme échantillon
dans le cas de parois réfléchissantes et on peut se risquer ici a donner une
explication globale des raisons de cette caractéristique. Le premier pic
s'explique par le fait que l'énergie déposée en face avant, du fait de la forte
émissivité de cette limite, va se dissiper immédiatement dans le milieu par
propagation du rayonnement électromagnétique et, si le milieu est trés peu
absorbant (libre parcours moyen des photons trés grand devant 1'épaisseur du
milieu), contribuer a augmenter instantanément la température en face
arriere. Un équilibre dans 1'échange radiatif entre les deux surfaces est donc
établi trés t6t et la contribution émissive de la face arriére s'en trouvera ainsi
augmentée. Elle perdra alors de l'énergie jusqu'a ce qu'elle se trouve soumise 2
I'arrivée progressive d'un flux de chaleur, lié cette fois-ci, au mécanisme couplé
de transfert, et non plus radiatif seul.

Dans le cas d'un milieu trés transparent, on peut obtenir cet effet méme a
température ambiante (fig.4). D'autres travaux expérimentaux menés au
laboratoire ont également montré cette caractéristique pour des structures
composites en "nids d'abeille”. Une matrice métallique définit des cellules
alvéolaires remplies d'air et fermées par deux semelles opaques et noires. Par
application d'un flash en face avant et détection optique en face arriére, des
thermogrammes similaires ont été obtenus. L'énergie déposée en face avant est
dissipée avant tout par échange direct d'une semelle & l'autre au travers de lair:
la matrice métallique ne compte pas vis a vis du transfert thermique aux
premiers instants.

Sur le plan théorique, a4 notre connaissance, ce trait caractéristique n'a été
obtenu, pour des hypothéses identiques, que par TAN HEPING et col. {1], pour des
impulsions durant une seconde et des flux d'irradiation de 50 KW/mZ2. L'auteur
utilisait une résolution numérique basée sur la méthode des zones de HOTTEL

généralisée par une technique de "suivi de rayon".
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19.9: Thermogrammes Théoriques
Influence de 1’Epaisseur Optique (Taul)
(TO=800K, Parols noires)

Température adimensionnelle
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Plus 1'épaisseur optique du milieu grandit, plus [lintensité du premier pic
diminue, pour finalement disparaitre. Au passage, on passe par une courbe du

type de la figure 3.
- Pour Tg = 10 et Tg = 100, les courbes sont quasiment confondues et

correspondent & celles du milieu opaque, confirmant ainsi la valeur Tg = 10

typiquement retenue comme épaisseur optique critique: au-dela, le milieu est
considéré opaque. Pour Tg = 100, le thermogramme simulé se superpose

exactement a celui obtenu dans les mémes conditions (température, épaisseur,
coefficient d'absorption) par le modéle de Rosseland, dont la validité est
précisément les épaisseurs optiques fortes. Cela offre une garantie
supplémentaire du bon fonctionnement, sur le plan qualitatif, de la simulation

numérique dans le cas gris.

b) Dans le cas de parois réfléchissantes (fig.6), on observe que si le milieu est 2
épaisseur optique faible ( <0.1) ou trés forte (>10), il se comporte de la méme
maniére vis a vis du transfert de chaleur. Ceci s'explique si l'on considére le
libre parcours moyen des photons. Lorsque le milieu est trés transparent, les
photons émis par les premiéres couches du matériau sont réfiéchis en face
arriere, reviennent sur la face avant, "rebondissent” et ainsi de suite, un trés
grand nombre de fois. L'absorption étant trés faible, ils ne déposent pas
d'énergie dans le milieu et la chaleur ne progresse finalement que par la
diffusion due a la conductivité phonique. De méme, quand le milieu est trés
absorbant, les flux de rayonnement n'interviennent qu'au niveau local et tout
se passe comme si le transfert dans le milieu ne dépendait que du gradient local
de température. A ces niveaux d'énergie, relativement faibles (pas de non
linéarité), on retrouve également la conductivité phonique du milieu.

Ceci peut étre reformulé a partir de l'analyse des répartitions spatiales du flux
radiatif données (fig.7) pour des parois réfléchissantes et aux instants t =0.005 et
£*=0.02.

.Pour des épaisseurs optiques faibles (courbe (a)), on constate une
répartition de flux assez uniforme sur tout le milieu. On peut s'attendre & ce que
la chaleur ne diffuse que par transfert conductif. Ceci se déduit d'ailleurs assez
facilement de l'analyse de l'équation de la chaleur (6.7). Le transfert par

rayonnement intervient au travers du terme source
E

To1,

0'0 | 9 *

*Y o | —— | — *
S(e )-— N aZ* qr (Z )
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Les simulations ont été faites a épaisseur constante si bien que lorsque 7Ty varie,
*
‘COTO

N varie d'un méme rapport. Le terme N Teste donc constant et pour que ce

terme source soit négligeable devant le terme diffusif (cas du milieu

*
transparent), il faut que la divergence du flux radiatif *a'g‘;qr (z*) soit elle-

méme faible (distribution uniforme d'énergie dans le milieu).

.Dans la zone de semi-transparence du milieu Tg=1 (Courbe (b)), les
mécanismes de redistribution d'énergie deviennent plus importants et affectent
tout le milieu.

.Aux fortes épaisseurs optiques (courbe (c)) et fortes valeurs de N, on

s'apergoit que si les flux restent importants aux premiers instants, ils le sont
dans une zone beaucoup plus étroite, témoignant du caractére plus local du
transfert. Le maximum de flux radiatif intervient plus prés de la face avant
pour (c), et & t*=0.005, seule la premiére moitié du milieu est concernée par les
flux radiatifs. En ce point maximum, la température dépend beaucoup moins du
passage du flux radiatif (la répartition y est pratiquement symétrique), que du
flux conductif.

Au temps t*=0.02, les flux diminuent globalement du fait de l'inertie thermique
du milieu mais non identiquement. Pour Tg=0.1 et Tg=1, la répartition de flux est
presque inchangée (le maximum se décale normalement vers lintérieur du
milieu). Par contre, pour Tg=100, les flux ont fortement diminué. La coube (c) est
plus proche de (a) que de (b) et explique qu'en face arriere les réponses en
température soient identiques, dans les deux cas d'épaisseur optique forte ou
faible.

A titre de comparaison avec ces cas de simulation, nous avons représenté, sur la
figure 8, l'évolution du flux radiatif pendant toute la durée de la simulation pour
un verre type float, d'épaisseur optique équivalente faible (< 0,1). Le rble trés
important des caractéristiques d'émissivité (ou réflectivité) des surfaces est ici
flagrant. Dans le cas de parois noires, les phénoménes d'absorption et
réémisssion affectent tout le milieu instantanément et d'une maniére assez
homogeéne. Dans le cas de parois réfléchissantes, sont privilégiés les seuls
phénomeénes liés au caractére de semi-transparence du volume de verre. Ils se
traduisent par un "pic" de flux radiatif, qui s'atténue avec le temps, tout en

progressant vers la face arridre.
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t}g. 7T:REPARTITION SPATIALE du FLUX RADIATIF aux TEMPS t*=0.005 et t*=0.02
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Une autre fagon de présenter les résultats établis aux points a) et b) est de les
traduire en terme de diffusivité thermique. On confirme alors les conclusions
obtenues par ARAKI [2] pour une sollicitation de type échelon. La diffusivité
apparente décroit continuement des épaisseurs optiques faibles aux épaisseurs
optiques fortes (To 2 10) pour des parois noires (fig.9). Dans le cas de parois
réfléchissantes, elle croit, passe par un maximum puis décroit lentement: le
maximum se situe dans son cas autour de Tg =2 (fig.10).

7.0+ -

~ fig.9:

Parois noires

8.0 10.0

fig.10:

Parois réfléchissantes

0 20 4.0 6.0 8.0 100
To

7.12 Premiéres conclusions

Compte tenu des remarques effectuées jusqu'a présent en discutant sur
les résultats obtenus expérimentalement et théoriquement, quelques
conclusions peuvent déja étre formulées.
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A épaisseur optique constante, il apparait que des parois réfléchissantes
réduisent considérablement Il'influence du transfert d'origine radiative. Cela
n'est pas nouveau et d'autres travaux expérimentaux menés en régime
stationnaire [3,4] ont mis en évidence les effets liés i l'influence des émissivités
de surface pour leurs dispositifs métrologiques. Cette influence s'annule, méme
pour des milieux trés transparents, ou trés opaques.

Cependant et comme le rappelle le tableau 7.1, le fait de faire varier ¥ change

également la valeur du parameétre N qui établit l'efficacité d'un mode de

~

transfert par rapport & l'autre. Les remarques précédentes restent justes mais
masquent le fait qu'en augmentant ) , le transfert conductif se trouvait
simultanément "favorisé".

Si l'on est donc amené a penser qu'il peut étre possible de rendre la part de
transfert radiatif faible devant le conductif pur, il convient maintenant
d'effectuer des simulations pour des caractéristiques optiques du M-S-T
invariantes, et ou seule !'épaisseur du milieu change. En identifiant une
diffusivité a partir des thermogrammes simulés, on pourra vérifier dans quelle

mesure la diffusivité obtenue est bien une grandeur intrinséque au matériau.

Parameétres physigues Parameétres adimensionnés
Energie Q @
Impulsion de température
) crs @ % PR @
Température de référence , 0" = (T -To).—- 2N
To
épaisseur e "Niveau thermique"
T
S o o
0 Q/pCe
Paramétre d'interaction
Coefficient d'absorption 7 f conduction/rayonnement "
A
Nz——z“—g
n<.o .
G T0
Emissivités des surfaces €;
Indice de réfraction n @ Epaisseur optique Tg =).e f
Paramétres

thermophysiques A,pC

Tableau 7.1
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7.2 Diffusivité phonique et diffusivité apparente

7.21 Influence de 1'épaisseur sur les thermogrammes

Un grand nombre de simulations ont été effectuées afin de mieux
comprendre l'influence des différents paramétres sur le transfert transitoire
couplé. Nous supposerons ici que l'on peut affecter 4 un verre un coefficient
d'absorption équivalent (dont la détermination sera évoquée ultérieurement), et
nous retenons les deux cas ou Y=15m-! (N=0,5) et x=250m-1 (N=8). Différentes
épaisseurs sont considérées et nous étudions systématiquement les deux
conditions aux limites de parois noires et réfléchissantes. Le tableau ci-dessous
rappelle quels sont les paramétres qui dans le programme, restent fixes et quels

sont ceux qui varient,

Parameétres physiques Parameétres adimensionnés
Energie Q ®
Température de référence Impulsion de température

To @ 0* = (1" - T;)= 2N @

"Niveau thermique"
q

€paisseur e f T* _ ___T_(_)____ f
0~ Q/pCe
Paramétre d'interaction
Coefficient d'absorption X @ conduction/rayonnement @
N= zx.x .
n<.c .T0

Emissivités des surfaces €

Indice de réfraction n @ Epaisseur optique Tg = )Y .e f

Paramétres
thermophysiques A,pC

Tableau 7.2

a) - Dans le cas de parois noires et pour des faibles valeurs de N (fig.11),
I'augmentation de I'épaisseur de I'échantillon accentue les effets de semi-

transparence aux temps courts, et "accélére” le transfert de chaleur. Ceci
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semble a premieére vue étre en contradiction avec le résultat de la figure 5. Mais
la variation de T, de 0,015 a 0,12 (Imm a 8mm) et le fait que N reste constant,
expliquent que l'on n'observe pas encore d'évolution dans le sens de la figure 5.
Ce phénoméne est lié a la forte transparence du milieu. Le seul moyen de faire
alors interagir la matiére avec le rayonnement est d'augmenter 1'épaisseur.
L'échange direct de surface a surface ne perdra pas vraiment en efficacité mais
permettra alors que la "réaction” du milieu (inhomogénéité dans la répartition
des flux) renforce les gradients thermiques et par suite favorise le transfert
global de chaleur.

Rappelons qu'en raison de la représentation adimensionnelle de nos courbes,
seuls les effets radiatifs sont visibles et nos conclusions ne s'entendent que par
rapport au transfert radiatif seul. A titre d'exemple, nous donnons une
représentation de la figure 11 en divisant les courbes par ['épaisseur,
responsable de la normalisation de ©* . A un facteur prés (Q/pCp), on obtient
alors les évolutions de température réelle en fonction de t*. On les représente
dans un systéme de coordonnées semi-logarithmique (fig. 12), afin de pouvoir
rendre compte des fortes variations de ces courbes. L'effet d'accentuation du pic
de semi-transparence avec l'épaisseur est encore sensible: 1'écart entre les deux
maximums de chaque courbe se réduit avec une augmentation de I'épaisseur. On
arrive méme & ce que le pic soit supérieur au niveau atteint pour le régime
permanent, et qui correspond a la température limite adiabatique (Tjjm). Le
thermogramme face arricre ressemblerait presque a un thermogramme de face
avant sans ce passage obligé par des températues inférieures a Tijyp. Pour le
transfert couplé conduction/rayonnement, l'augmentation de I['épaisseur se
traduit normalement par une baisse de Tijym. Le radiatif est trés efficace pour
transférer la chaleur dans ces conditions de parois noires et faibles coefficients
d'absorption. Pour une épaisseur de 50 cm (7T4=7.5), on retrouve un
thermogramme classique. On atteint alors la zone d'opacité pour notre
échantillon. Si l'on avait pu simuler des cas a épaisseur supérieure, de sorte que
10<1¢<100, nous aurions pu vérifier alors qu'on retrouve un thermogramme
correspondant & celui qu'aurait donné notre programme de simulation avec
conductivité radiative de Rosseland.

On peut remarquer également (fig.11) que l'intensité du pic n'est pas
directement proportionnelle a 1'épaisseur. Le fait de changer I'épaisseur (et

R
donc I'épaisseur optique), fait varier également TO (Tableau 7.2) et explique

bien sir cette non-linéarité de l'intensité du pic en fonction de I'épaisseur. Mais

I'écart n'est pas si grand (facteur 1,7 lorsque l'on
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fig. 11: THERMOGRAMMES FACE ARRIERE
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Temperature adimensionnelle

Temperature adimensionnelle

0.3

fig. 13: THERMOGRAMMES FACE ARRIERE
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*
passe de l'épaisseur 4mm & 8mm) et tend & montrer que l'influence de TO sur le

transfert n'est pas décisive. Ceci peut éEtre pressenti d'aprés les thermogrammes
expérimentaux de la figure 4, ou, bien qu'il s'agisse d'un échantillon d'épaisseur
constante égale & 3,6mm, le fait de changer Tgp d'un facteur 2,5 ne change
l'intensité du pic que d'un facteur 1,5.

- Pour les grandes valeurs de N (N=8), les effets d'émission dus aux parois
noires sont moins sensibles. Seul un effet de "saut" de température de la face
arricre traduit l'effet couplé des conditions aux limites et d'un milieu
d'épaisseur optique intermédiaire. Des épaisseurs moins fortes que
précédemment sont nécessaires pour se retrouver dans des situations de milieu
optiquement épais pour lesquels la réponse thermique est tout a fait semblable a
celle qu'on obtiendrait sur un corps opaque (A I'épaisseur 5 cm correspond une
épaisseur optique de 12,5). Notons également que les réponses thermiques,
obtenues dans les deux cas N=0,5 et N=8, sont identiques pour une épaisseur
inféricure 4 Imm, bien que les coefficients varient d'un rapport 1 a 16 (figs. 11
et 13); Comme si l'importance relative d'un mode de transfert par rapport 2

I'autre était sans effet ici.

b) - Dans le cas de parois réfléchissantes (figs. 14-15), aucun saut de
température n'est observé aux temps courts. On considérera maintenant comme
acquis, qu'a des conditions de parfaite réflectivité des parois correspondent
toujours des thermogrammes d'allure "classique”. La température face arriére
n'augmente que par des effets de conduction liés aux points voisins. Les
différences d'épaisseur et de coefficient d'absorption conduisent a différentes
évolutions de température aux temps courts. On peut remarquer notamment des
montées linéaires qui interviennent pour des épaisseurs optiques de l'ordre de 1
et qui ont également été mises en évidence expérimentalement
Pour ne pas alourdir un texte déja dense en commentaires, nous ne détaillerons
pas ces courbes plus avant; tout comme la figure 16, donnée ici a titre indicatif,
et qui représente les champs de température au temps t*=0,05 pour une
épaisseur Jde 8mm. Par l'analyse de cette courbe, le lecteur pourra aisément
traduire l'effet des parois et du coefficient d'absorption sur les champs de

température, a partir des caractéristiques du transfert couplé, largement

détaillées jusqu'a présent.
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fig. 15: THERMOGRAMMES FACE ARRIERE
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7.2.2 Problémes d'identification

Les thermogrammes expérimentaux et théoriques  présentés
précédemment, mettent en évidence les difficultés liées a la définition d' "une”
diffusivité et a ce qu'elle représente. La difficulté majeure est ici de savoir
comment identifier une valeur de diffusivité thermique a partir des
thermogrammes expérimentaux et théoriques. Les techniques d'identification
évoquées au chapitre 5 ne sont applicables aux thermogrammes face arriére
que dans un cas bien précis: le transfert de chaleur résulte de la progression
d'un flux par un mécanisme physique linéaire. Pratiquement, on considérera
que l'on peut identifier une diffusivité par la méthode des moments temporels
partiels que sur les thermogrammes d'allure "classique": Elévation progressive
de la température a partir du niveau de référence, qui s'infléchit ensuite vers la
valeur maximale. Ce sera systématiquement le cas pour les thermogrammes
obtenus pour les verres dans les conditions de parois réfléchissantes. Ce sera
également le cas pour ceux obtenus dans le cas de parois noires avec des verres
trés absorbants (fig.2).

Pour les thermogrammes qui présentent une perturbation due aux effets de
limites et de semi-transparence, nous ne disposons pas de technique
d'identification. Le seule facon de remonter a une "indication” de diffusivité est

d'utiliser un temps partiel dans une formule de type relation de PARKER:

e R -

ayp = 0,139;1—/—2‘ . Elle sera utilisée pour les thermogrammes expérimentaux ou

les phénoménes perturbateurs aux premiers instants ne sont pas de taille a
ngx

empécher la détermination du point situé a (t ) dans la partie

1/2° 2
ascendante du thermogramme.

Pour les thermogrammes théoriques, simulés dans des conditions d'échanges
avec l'extérieur nuls, nous pouvons nous permettre de prendre un point plus

éloigné de la perturbation radiative. On utilisera le temps correspondant a 5/6
2
t5/6
Dans le prochain chapitre, nous verrons qu'il n'est pas sans intérét de

de la température maximale dans la formule as; = 0,252

connaitre, méme approximativement, les diffusivités apparentes correspondant

a des réponses impulsionnelles dans le cas de surfaces noires.
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7.2.3 Influence de 1'épaisseur sur la diffusivité identifiée

A partir des thermogrammes simulés numériquement, nous identifions
une diffusivité comme indiqué précédemment. Compte tenu de 1'écriture du

probléme théorique sous forme adimensionnelle, la relation précédente s'écrira

. 0,252 . e ree . .
en fait a*= o .1 ( 1 représente ici I'épaisseur adimensionnelle).
5/6
A* Aapp/Aph A . .
D'autre part, a*=—— =8B "B _~ADD  papg nos cas de simulation, pC* =1etla

pC* 1 Aph

valeur de App est toujours maintenue constante et égale a 1.

Dans ces conditions, la valeur identifiée représentera directement la valeur
d'une conductivité apparente due uniquement & l'effet du transfert radiatif. Cela
nous permettra une comparaison immédiate avec des modeles de conductivité
radiative basés sur deux approches différentes du transfert radiatif: 1'une
reposant sur l'hypothése du milieu optiquement épais (Modele de Poltz et Jugel),
l'autre établie en supposant 1'équilibre radiatif. Les expressions
correspondantes de conductivité radiative sont détaillées en annexe 6.

Les figures 17 et 18 montrent l'influence de !'épaisseur sur l'efficacité du
transfert de chaleur pour deux valeurs du paramétre d'interaction N. Les
courbes continues sont issues des deux modéles évoqués précédemment et pour
les deux cas de parois noires et réfléchissantes. Elles sont encadrées par les
valeurs limites de conductivité - indépendante de I'épaisseur - que sont:

.pour la borne supérieure, la conductivité donnée par le modeéle de ROSSELAND;
.pour la borne inférieure, la conductivité phonique (=1) ou encore celle

obtenue dans le cas de 1'équilibre radiatif et pour des parois réfléchissantes.
Nos résultats sont reportés sur les mémes figures. Précisons encore une fois que

tous ces résultats sont obtenus dans le cas d'un modele gris.

La premi¢re observation consistera a relever que notre mod¢le, pourtant
moins restrictif dans ses hypothéses, donne exactement les mémes tendances
d'évolution de la conductivité en fonction de [1'épaisseur. Pour les fortes
épaisseurs cependant, l'accord est moins bon. La raison en est , outre les
problémes d'identification déja discutés, qu'on doit alors discrétiser le milieu
avec un nombre plus important de tranches. L'effet cumulatif des résidus de
calcul rend alors nos résultats moins précis. Quand le milieu est fortement
opaque (grandes éEpaisseurs), les valeurs identifiées dépassent la conductivité

limite de ROSSELAND. Cette remarque pourrait nous permettre d'optimiser le
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programme en réglant la valeur limite & partir de laquelle on empéche le
calculdes flux radiatifs (On rappelle que le calcul du terme source est €vité pour

des flux réduits inférieurs a 10-8).

La conclusion principale, tirée de l'analyse de ces courbes, est que la méthode
flash autorise l'accés direct a la valeur de la diffusivité phonique:

. Soit directement, si 1'épaisseur de l'échantillon et les conditions aux limites

sont choisies de mani¢re appropriée. On peut remarquer que des parois
réfléchissantes permettent de "différer” I'influence de [1'épaisseur sur la
conductivité apparente mesurée.

.Soit en corrigeant la valeur de conductivité mesurée 2a l'aide du modéle de

POLTZ/JUGEL qui semble performant®. Etant par ailleurs trés facile 2 mettre en
oeuvre, on pourrait imaginer la construction d'abaques permettant de tracer
ces courbes pour toute une série de valeurs de coefficients moyens d'absorption.
I1 serait alors possible - pour autant que l'on sache affecter & un verre un
coefficient moyen d'absorption - de déterminer !'épaisseur maximum que doit
avoir un échantillon pour qu'une expérience flash puisse permettre de mesurer
sa diffusivité phonique.

La figure 18 montre par exemple que si l'on veut identifier la conductivité
phonique d'un verre dont le coefficient moyen d'absorption est d'environ
15 m-! , il faut considérer une épaisseur ("critique”) d'échantillon inférieure i
lcm. Pour étre plus général, nous pouvons retenir le critére suivant:

"A un échantillon d'épaisseur optique équivalente inférieure ou
égale a 0,1 et testé par méthode flash, correspondra, si ses surfaces
sont trés réfléchissantes, la mesure de sa diffusivité phonique".

Il est également possible, en se placant dans les conditions de transfert couplé
effectif, ou la part de transfert de chaleur due au radiatif est maximale
(préférentiellement parois noires et fortes épaisseurs) d'obtenir wune
conductivité apparente globale. En lui retranchant une conductivité calculée
par le simple modéle de ROSSELAND, on doit retrouver également une valeur de

diffusivité phonique.

* Notons que ce modele a déja été utilisé par HAYES et col. [4] pour la détermination
expérimentale de la conductivité phonique de verres de chalcogénures entre 175K et 475K.
Leurs résultats ont permis de retrouver que la conductivité thermique est proportionnelle a
la chaleur spécifique comme le prédit la théorie de DEBYE.
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fig. 17: Transfert de chaleur dans un M.S.T
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fig. 18: Transfert de chaleur dans un M.S.T

Influence de 1'épaisseur
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Le dernier point de commentaire concerne l'amplitude de variation entre
la valeur de conductivité phonique et la valeur de conductivité apparente. Plus
le transfert radiatif est privilégié (N faible), plus cet écart est important. On
peut s'en rendre compte sur la figure 18, ou le rectangle grisé symbolise le
cadre de la figure 17. On peut aussi remarquer que, plus le milieu est
transparent (N faible), plus il sera facile de respecter le critere sur l'épaisseur
d'échantillon. Mais attention, le moindre dépassement de cette épaisseur
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conduirait l'expérimentateur a faire une erreur trés importante en confondant

diffusivité mesurée et diffusivité phonique.

N étant inversement proportionnel a la température de référence élevée au
cube, il est inutile de donner par ailleurs, une représentation de simulations a
température inférieure. Elles confirmeraient bien sir que ['écart

Aphonique/Mapparent s¢ réduit lorsque le niveau de température diminue.
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7.2.4 Résultats expérimentaux d'identification de diffusivité thermique

Nous présentons maintenant l'ensemble des mesures de diffusivité faites
a différentes températures pour nos échantillons de verre float.

~

a) - Analyse des mesures a température ambiante.

I est intéressant d'examiner les valeurs de diffusivité mesurée a ce
niveau de température ou les effets radiatifs sont négligeables.
Une premiére analyse sur les valeurs mesurées, et présentées ici (tableau 7.3)
par ordre chronologique d'échantillon testé, toutes épaisseurs, natures des

parois et variétés de verre confondues, montre un écart relatif de 9%.

Valeurs de diffusivité mesurée a température ambiante

(environ 20°C)

Verre Epaisseur | Conditions sur les Diffusivité mesurée
(mm) parois aph (mm2/s) Nr
Moyenne sur Nr mesures
FC4 4 or 0,515 2
FC1 2 or 0,478
FC1 8 or + polies 0,491 5
Probléemes liés a I'état de propreté de la cloche
FC6 2 or 0,522
FC5 2 or 0,497 4
FC3 2 or 0,517 17
FC6 8 or 0,504 7
FC6 8 noires 0,513 8
Tableau 7.3

~

Cette valeur est relativement faible compte tenu du fait qu'elle intégre a la fois
les probléemes liés au transfert couplé, qui existe méme s'il est faible, mais
également les problemes expérimentaux rencontrés. On pense en effet que les
valeurs reportées en 2¢me et 3¢me ligne sont minimisées du fait de 1'état de
salet¢ de la cloche en quartz, probléme évoqué au chapitre 5. En faisant

abstraction de ces deux valeurs, l'écart entre valeurs extrémes se réduit
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pratiquement de moitié (< 5%) - la cloche étant nettoyée régulierement par la
suite. Par rapport 4 la justesse de nos mesures , on peut déja conclure a l'absence
d'effets radiatifs a l'ambiante dans la mesure par flash des verres float.

Notons également que la diffusivité identifiée sur deux é&chantillons différents

d'un méme verre (FC4 et FC3), conduit 3 la méme valeur de diffusivité.

Si l'on compare ces valeurs par type de verre avec celles obtenues par la
méthode du fil chaud [5] , on remarque (tableau 7.4) que nos mesures sont
globalement plus faibles, ce qui tendrait & prouver que la méthode flash peut
réduire encore les effets radiatifs méme a ces niveaux de température. Il est
intéressant de noter par ailleurs que les deux techniques donnent une
sensibilité identique de la diffusivité suivant le verre étudié. C'est pour le verre
a teneur en FepO3 intermédiaire (FC3) que la conductivité est la plus élevée a
température ambiante. Le verre le plus clair (FC1) pour une faible épaisseur et
des parois réfléchissantes, donne la conductivité la plus faible, ce qui est en
accord avec nos conclusions théoriques. Cela est toutefois moins évident a

comprendre dans le cas du fil chaud.

Comparaison "fil chaud"/"flash"

sur les conductivités mesurées a température ambiante

Diffusivité flash Conductivité Conductivité
type de verre (mm2/s) Nr flash fil chaud
(Nr mesures) (W/m.K) (W/m.K)
FC1 0,491 5 0,983 1,12
FC3 0,517 17 1,035 1,17
FCS 0,497 4 0,995 1,13
FC6 0,509 10 1,018 1,13
Tableau 7.4

110



Simulations et expériences

b) - Evolution de la diffusivité avec la température

Dans tous les cas de figure, les courbes décrivant l'évolution de la
diffusivité avec la température sont concaves, avec un minimum de la valeur de
diffusivité thermique atteint autour de 220°C. Suivant la nature des propriétés
radiatives aux fronti¢res, nous allons voir comment se modifient ces courbes en

relation avec le niveau de température auquel est effectuée la mesure.

Influence des conditions aux limites

Les figures 19 et 20 donnent l'évolution de la diffusivité en fonction des
conditions aux parois (noires ou réfléchissantes) sur la plage 25°C - 525°C. Les
résultats de conductivité thermique mesurée par fil chaud a St GOBAIN
Recherche sur les mémes verres (échantillons du méme lot) sont également
reportés.

La premiére remarque concernant ces résultats est que les valeurs trouvées
dans le cas de parois or sont toujours moindres que celles trouvées dans le cas de
parois noires. L'écart est d'autant plus fort que le verre est plus transparent et
mince. Pour le verre FC1 (fig. 20), une différence existe méme a température
ambiante. Par contre, la diffusivité mesurée a 20°C lorsque le verre est
optiquement plus épais (fig. 19) n'est plus affectée par la nature des parois:
noires ou réfléchissantes.

Avec des parois réfléchissantes, on observe une courbe sensiblement
symétrique par rapport au minimum de concavité. A 500°C, on retrouve des
valeurs de diffusivité du méme ordre de grandeur que celles obtenues 2
température ambiante. Dans le cas de parois noires, passé le minimum a 200°C,
on constate une augmentation plus brutale de la valeur de diffusivité apparente,
avec la température.

En ce qui concerne la comparaison méthode flash/fil chaud, il semble que les
valeurs mesurées par la seconde technique soient systématiquement
surestimées. Dans tous les cas, la méthode du "fil chaud” donne une valeur
"apparente” de la conductivité, prenant en compte les effets conductif et
radiatif. Pour une comparaison quantitative des deux techniques, il faudrait
connaitre la dépendance de cette conductivité apparente avec tous les
paramétres du probléme. Pour cela, il serait nécessaire de reprendre la
modélisation compléte de cette technique en analysant les transferts couplés
dans le cas de la géométrie cylindrique pour un milieu semi-infini. Ce travail
sort du cadre de cette thése.
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fig. 19:Diffusivité du verre float FC4
en fonction de la temperature
par methode f{lash
(ref 7206, épaisseur=4mm, %Fe203=0.37)
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fig. 20:Diffusivité du verre float FCI1
en fonction de la température
par méthode flash
(ref 7011, épaisseur=2Zmm, “Fe203=0.09)
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La figure 21 montre que si les surfaces de ['échantillon ont été
préalablement polies, les effets radiatifs a haute température sont encore
diminués. L'analyse de nos résultats de simulation numérique pour des
émissivités de 0, 0.05 et 0.1 (fig. 22) nous font penser qu'il s'agit 1a de la
manifestation du caractére diffus ou spéculaire de la réflexion au niveau des
interfaces. Notre programme de simulation n'intégrant pas les conditions aux
limites de réflexion spéculaire, il ne nous a pas été permis de le vérifier

théoriquement.

Pour terminer sur la question de l'influence des parois, nous montrons
(fig. 23) qu'elle devient pratiquement nulle lorsque le matériau est optiquement
épais. Ce qui avait été remarqué a température ambiante pour un verre a teneur
en FepO3 plus faible (fig. 19), est ici vérifié sur pratiquement toute la plage de
température 20°C-520°C. Cela ne veut pas dire pour autant que dans les deux cas
de parois noires ou réfléchissantes, on mesure la diffusivité phonique. On se
situe en fait dans les parties hautes des courbes représentées figs. 17 et 18:
suivant l'absorption moyenne de ce verre, une erreur est faite sur la mesure de
conductivité apparente, qui pourrait étre corrigée en chiffrant la conductivité
de Rosseland.
La preuve en est (fig.24), que si l'on considére un verre plus clair (FC3) et
moins épais, les deux courbes de diffusivité divergent fortement aux hautes
températures (2 partir de 350°C), signature évidente de l'intervention d'un

transfert par rayonnement.

Influence de 1'épaisseur

Nous n'avons pas mené d'étude expérimentale précise pour voir l'effet
d'une variation de ['épaisseur sur les diffusivités mesurées. Les seuls résultats
qui nous permettent de voir l'influence de ce facteur sont soit parcellaires ou
ne correspondent pas vraiment a la méme condition d'expérience.

La figure 21, déja présentée pour montrer l'influence de I'état de surface du
verre avant métallisation, a ¢été obtenue pour une épaisseur de 2 mm
(échantillon dépoli) et 4 mm (échantillon poli). Les conclusions sont délicates: A
I'épaisseur la plus faible correspondent globalement les valeurs de diffusivité
les plus fortes. C'est trés certainement l'influence des conditions aux limites qui

est ici mise en évidence.
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21: Mesures de diffusivité thermique
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f1g.23: Diffusivitée du verre float FC6&
( ref 74358, ep = 8mm, %{fel03 = 3.3)
Influence des conditions aux limites
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La figure 25 montre que pour I'échantillon le plus foncé (FC6), les valeurs de
diffusivité obtenues ne rendent pas compte d'une variation d'€paisseur de 2 a
8 mm (du moins jusqu'a 330°C, puisque nous manquons de données pour
I'échantillon de 2mm).

En analysant l'ensemble de nos résultats, il semble néanmoins que pour les
verres étudiés, les variations de diffusivité, dues a des épaisseurs différentes
soient masquées par la dispersion des mesures due a l'imprécision de la mesure

de l'épaisseur et a des difficultés d'identification particulieres.

Influence de la teneur en FepO 3

La figure 26 présente les résultats obtenus pour chacun des 5 verres pour
des épaisseurs d'échantillon de 2mm et des parois or.
Le faible écart entre les mesures, surtout pour les 4 verres & teneur en FepO3
supérieure a 0,56% montre qu'il doit leur correspondre une conductivité
phonique sensiblement identique. Pour le verre nettement plus clair, on
constate encore des valeurs légeérement plus faibles. Globalement (les valeurs se
tiennent dans un intervalle de 10%), on peut conclure a l'absence d'effets de la
"couleur" du verre, parameétre pour lequel la diffusivité globale (apparente) est

sensible.
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f1g.23: Diffusivité du verre float FC6
(ref 7458, “fe203= 3.5)
parols réfléchissantes
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7.2.5 Résultats expérimentaux de conductivité phonique

Pour analyser nos résultats en terme de conductivité, nous utiliserons la
description de Cp(T) donnée par SCHOLZE [6] (cf. chapitre 8) pour un verre
similaire.

En convertissant les résultats bruts de diffusivité des figures 19 - et 20 en
conductivité thermique (figs. 27 et 28), les remarques faites précédemment se
retrouvent:

- minimisation des valeurs lorsque les parois des échantillons sont
réfléchissantes,

- analogie qualitative des résultats obtenus dans le cas de parois noires avec
ceux obtenus dans le cas de mesures sur un milieu semi-infini par fil chaud. On
observe dans les deux cas une évolution linéaire de la conductivité apparente
jusque 600K (effets radiatifs faibles). Au-deld, les courbes s'infléchissent vers
des valeurs plus fortes de conductivité, signature é&vidente d'une intervention
plus puissante du transfert radiatif. Il est intéressant de noter que cette
courbure est plus ou moins prononcée suivant la technique utilisée. Le fil
chaud, qui s'applique sur des échantillons de gros volumes, permet au transfert
par rayonnement de "s'exprimer" plus largement que la méthode flash, qui
emploie des échantillons d'épaisseur limitée. On observe ainsi (fig. 27) une
courbure sensiblement identique de Aapp pour le verre FC4 (épaisseur optique
mise en jeu relativement grande dans les deux cas). Par contre, pour le verre le
plus clair FC1, on peut remarquer (fig. 28) que la faible épaisseur optique de
I'échantillon testé par flash (2 mm d'épaisseur) ne permet pas que le
rayonnement intervienne dans une méme proportion que par le fil chaud. A ce
propos, on peut remarquer que dans ce cas précis, nos mesures parois noires
s'accordent assez bien avec ['évolution de conductivité phonique recommandée
par BLAZEK [7] !l

s 4oz

Conductivité phonique

A partir de mesures de diffusivité, obtenues dans le cas de parois
réfléchissantes et retenues sur la base des critéres établis par notre étude pour
garantir une participation négligeable du radiatif dans le transfert couplé de
chaleur, nous avons calculé les valeurs de conductivité correspondantes (en
utilisant les expressions de p et Cp données au chapitre 8). Par une régression

linéaire opérée sur ces points expérimentaux, nous obtenons une nouvelle

118



Simulations et expériences

fig.27: Conductivite du verre float FC4
en fonction de la température
(ref 7206, épalsseur=4mm, “Fe203=0.37)
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f19.28: Conductivité du verre float FCI1
en fonction de la température
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relation donnant la conductivité phonique du verre float en fonction de la

température:

Apn(Flash) = 0,975 + 8,58.10°4 T (T en °C)
(W/m.K) pour la gamme 20°C-530°C

Si l'on compare ce résultat avec les conductivités phoniques mesurées,

sur du verre de silice par MEN et coll. [8] et sur du verre au borosilicate par
KUNC [9], on remarquera (fig. 29), que si les droites obtenues ne se
supperposent pas du fait d'une différence de nature du verre (Chaleurs
spécifiques différentes), leur dépendance linéaire vis-a-vis de la température
est quasi-identique. Ceci est conforme aux modeles de conductivité phonique
développés en physique du solide par l'approche microscopique et nous
conforte dans l'idée que nous avons bien identifié la conductivité phonique des
verres float.
En ce qui concerne ces derniers, il existe peu d'expressions, dans la littérature,
donnant la conductivité phonique en fonction de 1la température. Pour
comparer nos résultats, nous avons utilisé la relation donnée par BILLAZEK [7] et
mesurée pour un verre silicosodocalcique a teneur pondérale en FepO3 de 8,85%.
BLAZEK avait établi sa formule jusqu'a 1300°C en considérant que les effets
radiatifs ¢taient toujours faibles. Nous ne [l'appliquerons pour notre part que
dans le domaine (20°C-500°0C).

Aph (BLAZEK) = 1.1 +1.29 103 T (T en °C)
(W/m.K)

L'accord n'est pas trés bon en ce qui concerne l'ordonnée 2a l'origine
(conductivité phonique a [l'ambiante). Si cet écart peut s'expliquer par les
différences, classiques en thermique, sur la justesse d'une mesure, effectuée sur
deux dispositifs de principe différent, il est néanmoins évident que les pentes

obtenues sont différentes. Ceci tend & montrer que les mesures de BLAZEK

étaient vraissemblablement entachées d'une erreur d'origine radiative.
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7.3 Milieu non gris

Le succés de la confrontation théorie/expérience semble garantir la
validité de nos conclusions quant a la possibilit¢ de mesurer une conductivité
phonique par méthode flash. II serait bon toutefois de vérifier que la pfise en
compte des dépendances spectrales du milieu ne bouleverse pas nos conclusions
et apporte le cas échéant des indications sur les imprécisions résultant de
I'nypothése du M-S-T gris. On s'intéresse principalement & la variation du
coefficient d'absorption en fonction de la longueur d'onde. L'indice de

réfraction est fixé constant dans nos simulations.

7.3.1 Coefficients moyens d'absorption

Puisqu'il s'agit ici d'étude comparative, il est nécessaire tout d'abord de
préciser par quel moyen nous allons modéliser le spectre d'absorption et
comment il sera décrit dans l'approche grise équivalente.

Dans les deux cas, nous ferons appel & la méme notion, celle du coefficient
moyen d'absorption. Elle nous servira dans le calcul des niveaux d'absorption
correspondant au passage du spectre continu & un spectre décrit par un nombre
NDB de bandes rectangulaires pour lesquelles l'absorption est considérée
constante. Elle nous permettra également d'associer a un spectre un coefficient
moyen équivalent et de tester alors l'écart des réponses impulsionnelles,

obtenues pour le milieu non gris (NBD bandes) et pour le milieu gris équivalent.
Les trois types les plus courants de coefficients moyens ont été utilisés:

- le coefficient "arithmétique” moyen (c.m.a), calculé par la simple moyenne de
Xx sur une bande de largeur AN = [A1,A2]

Jxxdk
Al

xmoy T hiv1 - Mg

- le coefficient moyen de Planck (c.m.p), moyenne de xk pondérée par

I'émission volumique locale du corps noir et défini par:
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fxxL:(T)dx
AL
XP ="
fo(T)dl
0

- Le coefficient moyen de Rosseland (c.m.r), moyenne de xk pondérée par le

gradient local d'émission du corps noir et défini par:

J_dLl(T)
N —gr d*
A
1 Ax
Xg P
dL, (T)
o7 dr

Pour la mise en é&vidence mathématique des deux derniers coefficients,
nous renvoyons le lecteur a la référence [10]. La démarche consiste a écrire la
solution au probléme mathématique du transfert radiatif (expression du flux),

dans le cas général du milieu non gris, et de développer parali¢clement les
mémes équations pour le milieu gris de coefficient moyen d'absorption % .
€q

Selon les hypothe¢ses faites sur le transfert radiatif, on peut par identification
des expressions de flux dans les deux cas gris/non-gris, mettre en évidence tel
ou tel coefficient moyen.

Le coefficient moyen de Planck est défini pour les ¢épaisseurs optiques
faibles (T<<1). En permettant d'assimiler les fonctions intégro-exponentielles &
la valeur de leur premier terme, on arrive & une expression exacte de XP'

Le coefficient moyen de Rosseland apparait si l'on suppose respectée la
=]

condition T‘ << IX(TX) , et si l'on considére les fortes épaisseurs optiques
T

(les fonctions intégro-exponenticlles tendent alors vers 0). Ces conditions se
réduisent a la seule hypothése ) grand (absorptions élevées) si, au lieu de

développer la solution de I'E-T-R, on développe directement ['Equation de

Transfert Radiatif elle-méme.
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Les inconvénients liés a ces coefficients reposent sur la définition
donnée au coefficient d'absorption lors de I'écriture de I'E-T-R sous la forme de
(6.2). Il représente en effet, a la fois l'atténuation pure le long d'un trajet (au
sens de la loi de BOUGUER) mais aussi l'émission induite résultant de la présence
méme d'un champ de luminance, et souvent présentée comme une absorption
négative.

Leur utilisation doit donc étre considérée comme imparfaite en dehors de leur
domaine de validité.

Des tentatives ont été faites [10,11] pour définir des coefficients effectifs moyen
dans le domaine des ¢épaisseurs optiques intermédiaires. Ils ne sont pas
considérés dans le cadre de notre étude, pas plus que les techniques "mixtes” ou
le coefficient moyen de Planck est appliqué uniquement aux termes d'émission

et le coefficient moyen de Rosseland aux termes d'absorption.

7.3.2 Modeles spectraux des verres Float

A partir des spectres d'absorption mesurés par BANNER [12] et numérisés
sur quelque 2500 points, un logiciel détermine les coefficients moyens globaux
(c'est-a-dire calculés sur tout le spectre) de Planck et Rosseland, et les valeurs
des coefficients (c.m.p, c.m.r, c.m.a) sur chacune des bandes considérée.

La figure 30 donne, a titre d'exemple le spectre d'absorption du verre FC1 & 773K
et les modeles multi-bandes qui seront considérés dans les simulations
numériques. Les tableaux (7.5) et (7.6), associés aux deux verres a teneurs en
Fe7013 extrémes, précisent les valeurs numériques retenues pour les coefficients
moyens par bande. Les coefficients gris équivalents calculés par XP et XR sur

tout le spectre sont également indiqués. Le choix des limites de chaque bande
dépend de la variation de X, pour un pas de discrétisation en longueur d'onde

donné, selon le principe posé par MILNE-EDDINGTON. Précisons enfin qu' a 773
K, le maximum d'émission par le corps noir correspond a une longueur d'onde
de 3,75 pm.

On peut noter sur la figure 30 que si le coefficient moyen global de Planck est
supérieur a celui de Rosseland, il n'en est pas toujours de méme au niveau des
bandes: en particulier aux faibles valeurs de longueur d'onde (zone de relative
transparence du verre) le coefficient de Planck est inférieur a celui de

Rosseland. Ces remarques s'expliquent aisément en considérant la facon dont
¥, intervient dans les expressions de Xp et Xg-
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SPECTRE du verre FLOAT FC1 a 773K

5 bandes rectangulaires
-1 -1 -1
Ak - Ak+1 XR (cm™1) XP (em™ %) Xmoy (cm™%)
Rosseland Planck moyenne
0,8 - 1.56 43,52 0,00078 0,391
1,56 - 2,72 1,66 0,0267 0,301
2,72 - 4,18 14,12 1,247 5,087
4,18 - 5,05 99,33 2,816 20,72
5,05 - 54,94 414,42 1434,37 2665.8
GRIS 1,415 - - 1438,46
T 7
SPECTRE du verre FLOAT FC6 a 773K
5 bandes rectangulaires
Ak - Ak+1 X Cm™) Xp (em™D) X moy (cm-1)
Rosseland Planck moyenne
0,8 - 1.44 2473.,9 0,01 10,67
1,44 - 2,76 23,5 0,387 4,38
2,76 - 4,37 18,07 1,86 7,077
4,37 - 5,05 192,6 2,64 26,08
5,05 - 54,94 414,42 1434,37 2665,85
GRIS 9,44 - - 1439,26
Tableau 7.6

125




Chapitre 7

Coefficient d'absorption (cm™

fig. 30: SPECTRE d'ABSORPTION du VERRE FC1 (0,09% Fe303)
a la TEMPERATURE T=773K.
COEFFICIENTS GLOBAUX et par BANDES
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7.3.3 Résultats de simulation

En raison des temps de calcul importants, nous avons limité le nombre de
simulations au seul cas qui nous permette de voir en quoi nos conclusions
relatives 4 la mesure de la diffusivité phonique pourraient é&tre remises en
cause.

Nous avons considéré une épaisseur d'échantillon de 2mm, pour le verre le plus
clair 2 773K. Les deux cas de parois, noires ou réfléchissantes ont &té simulés.
Nos commentaires concernent I'analyse des thermogrammes face arriére.

. Dans le cas de parois réfléchissantes (fig. 31), on s'apercoit que le modéle non-

~

gris conduit a des thermogrammes qui ne se différencient pratiquement pas de
ceux obtenus avec les coefficients gris équivalents. La description au niveau
d'une bande par tel ou tel autre coefficient moyen n'a pas non plus d' influence

notable sur la solution obtenue.
%

En examinant de prés les valeurs de t1/2

dans chaque cas, et en les comparant

avec la valeur 0,139 qu'on obtiendrait dans le cas de la conduction phonique
seule, on s'apercoit (tableau 7.7), que l'erreur due au rayonnement n'excéde

jamais 3%.

Erreurs relatives sur les diffusivités
issues de simulation dans les cas gris et non-gris
par rapport au cas de conduction phonique
(Verre FC1, épaisseur= 2mm, parois réfléchissantes)

E'
Cas de simulation temps t, ., Erreur (%)
5 bandes C.M.Planck 0,13605 2,12
5 bandes C.M. Arithmétique 00,1353 2,66
5 bandes C.M.Rosseland 0,13492 2,93
Gris Yeq. Rosseland 0,13595 2,19
Gris yeq. Planck 0,13765 0,97
Conduction phonique 0,139 0
Tableau 7.7
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fig. 31: THERMOGRAMMES FACE ARRIERE: Verre FC1
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En ce qui concerne les écarts relatifs milieu gris équivalent/milieu gris par
bandes, le tableau 7.8 montre que les écarts sont trés modérés et
particulierement faibles (<1%) lorsque l'on représente le spectre par un

coefficient équivalent de Rosseland. On peut noter également qu'avec Xegq

Rosseland, on s'ajuste mieux sur la description multibandes utilisant la méme
définition de coefficient moyen (écart relatif de 0,75%) que ne le fait Y eq Planck
(écart relatif de 1,16%).

On conseillera donc d'utiliser préférentiellement un coefficient gris équivalent
calculé par Rosseland pour déterminer quelle épaisseur limite d'échantillon il

nous faut considérer afin d'étre sir d'identifier la diffusivité phonique.

Ecarts relatifs en % sur les diffusivités
issues de simulationdans les cas gris
par rapport au cas '"non-gris"
(Verre FC1, épaisseur= 2mm, parois réfléchissantes)

NON-GRIS GRIS
xR Xp
C.M.Rosseland 0,75 1,98
C.M.Arithmétique 0,5 -1,7
C.M.Planck -0,07 1,16
Tableau 7.8

Notons au passage que XR = 141,5 m-! pour le verre FCI1 et pour une épaisseur de

2mm, cela conduit & une épaisseur optique de 0,28. Par un rapide retour sur les
figs. 17 et 18, on voit que l'on se situe dans un cas intermédiairc de coefficient
d'absorption et que vraisemblablement sur un tel échantillon, on est bien
assuré de mesurer une conductivité équivalente non entachée "d'erreur
radiative".

. Dans le cas de parois noires, on peut s'attendre & ce que les effets évoqués plus
haut soient amplifiés, et affectent plus largement les réponses thermiques
impulsionnelles aux temps courts. On peut remarquer (fig.32) que dans ce cas,

I'usage de l'un ou l'autre des coefficients moyens dans le modéle multi-bandes, a
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son importance: le c.m.a Y conduit 3 une réponse thermique qui se
moy

positionne entre celle obtenue par XP’ plus rapide (courbe en pointiliés), et
celle obtenue par XR’ plus lente. Les courbes simulées avec un coefficient gris

équivalent peuvent étre trés différentes suivant que l'on conidére XP ou XR' Au

vu de nos résultats expérimentaux (fig.1), on peut affirmer que !'utilisation de
xP , dans le modéle multi-bandes, ou de XR , dans le cas gris équivalent, est plus

~

conforme & la réalité. Des simulations effectuées en considérant dix bandes
spectrales (par le c.m.a) montre qu'effectivement, dans le cas de parois noires

(fig.33), l'effet perturbateur au temps court est amplifié par rapport au cas a 5
bandes. La réponse obtenue pour le cas gris équivalent avec XR s'en rapproche

sensiblement (Dans le cas de parois réfléchissantes (fig. 34), le passage d'un
modele a 5 bandes & un modéle a 10 bandes n'apporte pas de variation
significative).

Cet exemple montre que la connaissance précise du spectre d'absorption est
nécessaire pour espérer, a partir d'une mesure globale, retrouver Ila
conductivité phonique. C'est probablement ce type de comportement qui doit

exister dans le cas de la méthode du fil chaud.
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Temperature adimensionnelle

Temperature adimensionnelle

Simulations et expériences

fig. 33: THERMOGRAMMES FACE ARRIERE: Verre FC1
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Chapitre 7

7.4 Conclusion

Dans une premiére partie, nous avons mis en é&vidence certaines
caractéristiques du transfert couplé Conduction/Rayonnement qui intervient
dans un échantillon de verre soumis a une expérience flash. La comparaison
des thermogrammes expérimentaux et issus de simulations numériques nous a
permis de valider notre modele théorique. Nous avons montré essentiellement
que des conditions de parois réfléchissantes aux limites de I'échantillon nous
affranchissent d'une participation radiative des parois.

Nous avons procédé a une é&tude théorique de la diffusivité en fonction de
I'épaisseur de l'échantillon pour différents verres. Nous montrons que dans la
mesure ou il est possible d'affecter & un M.S.T un coefficient moyen
d'absorption, des conditions de faibles absorptions et faibles épaisseurs ou fortes
absorptions, fortes épaisseurs permettent d'identifier la diffusivité phonique du
matériau. La troisiéme partie se charge de vérifier qu'une prise en compte des
dépendances spectrales du verre (milieu non-gris) ne modifie pas ce constat
dans l'intervalle de température considéré. Pour le verre le plus clair, des
simulations a 500°C montrent que l'erreur due au rayonnement n'excéde pas
3%. Elle nous permet également de recommander l'utilisation du coefficient gris
équivalent de Rosseland, qui, associ¢ au modéele de conductivité radiative de

Poltz/Jugel permet de déterminer 1'épaisseur optimum des échantillons.
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Données sur le verre float

CHAPITRE 8:

RECAPITULATIF DES DONNEES RELATIVES
AU VERRE FLOAT

Nous avons voulu par ce chapitre, rassembler en un méme endroit du
texte, les données physiques caractérisant les verres float étudiés au cours de ce
travail. Cela sera pour nous l'occasion de proposer une nouvelle relation

donnant I'évolution de la conductivité en fonction de la température.
Composition chimique:

Les verres flottés appartiennent a la famille des silicosodocalciques.
Industriellement, ils fournissent principalement le vitrage et le verre
d'emballage. Leur composition n'est pas figée pour permettre de répondre aux
exigences des consommateurs {(couleur, viscosité, durabilité chimique, ...). Aussi
est-il important de bien connaitre l'identité des verres (quatre au total) sur
lesquels ont porté nos mesures. Leur composition chimique (tableau 8.1) ne
varie essentiellement que par la teneur en FepO3 , ce qui nous a permis de voir
I'influence, dans le transfert couplé, du coefficient d'absorption ¥.

Appellation FC1 FC3=FC4 FCS FC6
du verre flotté

Si0y 71,05 71,30 71,30 68.80 | 67,65
C0 9,90 9,60 9,60 9,90 9,90
Nay0 13,60 13,90 13,90 13,65 13,65
MzO 4,00 4,05 4,05 4,00 4,00
Fe03 0,09 0,56 0,57 2,35 3,5
Autres oxydes 1,35 0,57 0,58 1,30 1,35

Tableau 8.1
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Densité
p = 2500 kg/m3

Cette valeur est classiquement préconisée par la littérature et

a été

vérifiée par mesure fine de la masse et du volume d'un de nos échantillons.

Chaleur spécifique

Nous avons systématiquement utilisé dans notre travail, la description de

Cp(T) recommandée par SCHOLZE (ch7 [6]) pour les verres flottés:

Cp(T) = 0,893 + 0,4.10-3.T - 0,18.105/T2 (T en K)

J/g.K)

Cette fonction est représentée graphiquement sur la figure ci-dessous

Dans ces conditions, la valeur de pCp (T=20°C) est de 2,001325.106 (J/m3.K)

Cp Scholze (Jrg.K)
en fonction de la température

o
Ll
[EEEN
8]
-.-”

1XR R

IRALER AR

TrTT

température (K)
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Spectres d'absorption

Nous présentons ici les spectres d'absorption des cing verres float a 773K.
Mesurés par BANNER (ch7 [12]), ils nous ont permis de définir nos modeles
multi-bandes. On remarquera le pic d'absorption centrée sur 1,2 pm et di a

I'oxyde Fe203 .

SPECTRES d'/ABSORPTION des VERRES FLOTTES
sur le DOMAINE INFRAROUGE (0.8um.50um)

—t
S
n

------ verre FC6 (3.5%)
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-
(o)
[e=]

Coefficient dabsorption (cm™)

102 b— ~ ? % ‘
1 2 5 10 20 50

Longueur d'onde (um)
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Diffusivité phonique

Nous avons reproduit ici la courbe donnant !'évolution de la diffusivité
phonique en fonction de la température. Elle a ¢été obtenue par calcul, en
faisant intervenir l'expression de A(T) établie au paragraphe 7.2.5 et la formule
de Scholze pour Cp(T). Elle est associée aux valeurs brutes des mesures qui ont

permis d'obtenir la relation lindaire de Xph(T).

Diffusivité phonique mesurée par méthode flash

0.60

verre FC6 8mm or { jusqua 300 C)
verre FC1 4mm or polies

dffusivité phonique verre float
verre FC1 2mm or

verre FC5 2mm or

verre FC3 2mm or

0.55
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Conductivité phonique des verres float

Apn(Flash) = 0,975 + 8,58.104 T (T en °C)
P
(W/m.K) pour la gamme 20°C-530°C

Nous avons vu (cf. ch7.2.4) , que les variations de composition dues a un
changement de la teneur en FepO3 n'induisent pas de modifications sensibles de
la conductivité et nous considérerons que cette relation décrit tous les verres

float étudiés dans une plage d'erreur de +5%.
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Conclusion

CONCLUSION GENERALE :

C'est sur ces données récapitulatives que nous choisissons de conclure ce
travail de thése sur l'identification de la diffusivité phonique du verre.

Nous avons d'abord présenté le dispositif expérimental et les principes
sur lesquels il fonctionnait. La description du Diffusivimétre Moyenne
Température nous permet de mentionner les problémes rencontrés et les
solutions retenues. En y associant quelques conseils d'utilisation que notre
expérience recommande, nous espérons en avoir fait une sorte de guide
pratique pour les utilisateurs futurs.

Une modélisation théorique compléte du systeme métrologique a été
présentée au chapitre suivant. La démarche mise en oeuvre et les difficultés
rencontrées pour la résolution numérique y ont été exposées. Retenons que les
calculs sur le rayonnement sont dominés par une approche semi-analytique.

Ce travail, qui fait part égale & l'expérimental et au théorique, tend &
mettre en évidence les conditions dans lesquelles une expérience flash conduit
directement a4 la mesure de la diffusivité phonique. L'erreur de mesure a deux
origines:

- l'une inhérente & la qualité du systeme métrologique Ilui-méme et a la
technique d'identification utilisée; une analyse statistique doublée de résultats
théoriques permet de circonscrire l'intervalle de confiance sur Il'estimateur de
la diffusivité (inférieur a 1%).

- l'autre liée a la part irréductible de transfert radiatif dans le mécanisme global
de transfert de chaleur. L'appréhender le mieux possible constituait notre
préoccupation majeure. L'essentiel de notre é&tude se trouve donc concentré
dans la présentation conjointe de nos résultats expérimentaux et théoriques,
issus de simulations dans le cas du milieu gris. Notre campagne de mesures par
flash porte sur un seul type de verre dont une seule composante chimique varie
(celle qui influence X et donc le transfert par rayonnement), dans des
conditions d'épaisseur et de conditions aux limites radiatives variées. Elle
totalise quelque 800 expériences.

Elle nous permet de montrer que, pour un verre donné, on peut accéder

directement 4 la diffusivité phonique du verre, si l'on se place dans des
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conditions de forte réfléctivité des parois et d'épaisseur d'échantillon
suffisamment faible. Ce “"suffisamment" tient lieu ici de raccourci pour
exprimer qu'il s'y cache encore (théoriquement) des difficultés. Celles-ci
disparaissent si l'on utilise l'outil trés simple et correct, que constitue le modele
de conductivité radiative de Poltz/Jugel, pour calculer la limite haute de cette
épaisseur critique.
Cette conclusion n'est pas remise en cause par les résultats de simulations
effectuées dans le cas du milieu non-gris (gris par bandes). En régle générale,
on s'apergoit que si l'on réussit a s'affranchir du radiatif (parois
réfléchissantes, faibles épaisseurs optiques équivalentes), les variations
spectrales des paramétres thermo-optiques ne sont alors plus sensibles, méme 2
haute température.

Le dernier chapitre recense, pour le verre flotté, toutes les données
physiques utilisées et celles apportées par notre étude.
II ouvre bien sir ce travail sur une utilisation concréte de nos valeurs de
diffusivité/conductivité du verre. Pour des modélisations plus fines du
comportement thermo-mécanique du verre employé dans les processus
industriels, et faisant intervenir un transfert couplé de chaleur, il est en effet
indispensable d'introduire des données plus précises sur certains paramétres
incontournables. La conductivité phonique et sa dépendance en température en
est un. Ce travail répond essenticllement & cette préoccupation majeure.
Soulignons enfin que le dispositif développé au cours de cette thése constitue un
instrument de qualité, répondant aux exigences des industriels en mati¢re de
colit, de souplesse d'utilisation... Appliqué aux M-S-T ou milieux hétérogenes
quelconques, il devrait beaucoup aider a wune meilleure caractérisation

thermique des matériaux dans la gamme de températures 20°C-500°C.
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Influence de la non-linéarité

Annexe 1:

Influence de la Non linéarité
due a une conductivité radiative de Rosseland
sur la mesure de diffusivité

Dans le cas ou le rayonnement est traité sous la forme d'une conductivité

radiative, 1' équation de la chaleur s'écrit alors pour le probléme 1-D transitoire:

pCp = oz [X(T)az:] (A.1.1)
16<m T N .
ou A(T)= Kph + Arad(T) avec Apag(T) = " dans le cas ou le M-S-T est gris, et

Kph considérée indépendante de la température: le cas d'une dépendance

linéaire en T de A est détaillé en [4] (ch.5).

L'introduction de variables adimensionnelles classiques (cf.

nomenclature) dans 1'équation (A.1.1) conduit 2

a._ ...é_*[k (T*)BT*:I (A.1.2)
o

avece

* 3
}Lph + B ('_T_Q_ + TO\]
K(T*) _ pCpe

* N 3
AT =0) Aph + B T

(A.1.3)

AT =

16¢

2
B=?—x—*, To température initiale d'équilibre

L'équation (A.1.2) est une équation parabolique dont le coefficient de

% *
diffusion non linéaire est A (T ). Le probléme thermique associé a la méthode
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flash est traité numériquement par une méthode aux différences finies avec
introduction de conditions aux limites spatiales (coefficient d'échange) et
temporelles (dirac de flux a l'instant initial).

On entreprend alors de chiffrer la non linéarité due a la conductivité apparente
du matériau.

La fonction JL*(T*) est développée en série de Taylor, ce qui donne:

QT [(ar' 1 o1 ¥ (¢

* * . .

A(T)=1+ Y ) | to (A.1.4)
pcpe)"() dT 0 pCpeKO dT o

L'équation (A.1.2) devient alors

& % % *
a2 QT _ (dr T
qd_2 ) -9 @), | (A.1.5)
A oz PCeAy (dT ), oz

en se limitant au 1°f ordre, et , en posant

Q. [an
Ay= * 1.
o [ l o

on peut écrire

* ® * *\2
T oT « T (ar
ot 0z oz
Compte tenu de l'expression (A.1.3) de - Ay s'écrit:
2
Ak-—[ 0 ] 3.B.T,
B 3 (A.1.8)
PCe) (hpn + BT

Pour évaluer les conséquences sur la mesure de diffusivité thermique, on
utilisera le programme de simulation numérique afin d'obtenir le
thermogramme en face arriére de 1'échantillon, lequel sera utilisé pour

identifier, par la méthode des temps partiels (Annexe 2), une diffusivité a”.
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. . A .
On comparera alors a* avec la valeur de diffusivité a* = calculée (formule
p M *

pCp
A.1.3) pour A" =l*(T*=1) c'est-a-dire pour la température maximale atteinte par
la face arri¢re (ici pCp *=1). Nos résultats sont condensés dans le tableau ci-
dessous. L'expression de Aj) montre que ce coefficient varie en fonction de
Q/pCpe , B, et To. A des fins pratiques, on a choisi de fixer B et Ty et de faire
varier Q/pCpe de facon a fixer les valeurs de Ay (0.1, 0.3, 0.5, 1.).

On constate que méme pour un coefficient A) =1. obtenu avec une variation de

Q
pCoe

température de la face arriere de l'ordre de = 300K ! l'assimilation de la

diffusivité obtenue a celle, réelle correspondant a T,y

atteinte par la face arriére,

, température maximale

n‘engendre qu'une erreur de 4%.

A 1076 0,1 0,3 0,5 1
Q. 1076 30,82 92,47 154,115 308,23
pPCpe

a’ 0,999 1,114 1,346 1,582 2,29

Ay 1,00 1,103 1,332 1,59 2,38

(B = 5.108; T = 900K)

Dans nos situations expérimentales ou l'augmentation de la température
en face arritre n'excéde pas le degré (106 < Ay < 0,1), on confondra toujours la
diffusivité mesurée a celle correspondant a la température initiale d'équilibre
(avant flash).
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Spectre d'émission des tubes @ éclats

Annexe 2

des tubes a éclats.
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Méthode des temps partiels

Annexe 3:
Diffusivité par la méthode des temps partiels

1
On pose x = ;g‘ avec B=5/6

Les fonctions d'identification de la méthode des temps partiels sont données
ci-dessous pour trois temps partiels tq.

- Si a=1/3 fap(x) = 1,0315.x2 - 1,8451.x + 0.8498
-Si a=1/2 fop(x) = 0,6148.x2 - 1,6382.x + 0.968
-Si a=2/3 fap(x) = -1,222.x + 1,131

La diffusivité identifiée en considérant le temps partiel ty est donnée par:
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Annexe 4:

Technique de résolution numérique appliquée

a I'équation discrétisée de 1'énergie.

L'équation de conservation de I'énergie (6.7) s'écrit de maniére générale:

A(T@) = 0, (p(T) 0, T) - s(zL.T)

(A.4.1)

p figure ici le coefficient de diffusion (L) et s, le terme source exprimé dans

(6.7).
Appelons k le pas d'espace et h le pas de temps.

On écrit alors d'une maniére implicite:

n+1 n
T i Ti n+1 n+l n+1,n
——1.p (p. 1D, T ) s
1+ 1 1
h 2
. e cppe N . . fieq - i
avec: Dy , l'opération de différence a droite (D f); =
e crg S o fi-fig
D. , l'opération de différence a gauche (D. f); =
n+l,n n
s, = s(ik, (n+1)h, T_) terme source calculé au point i, pour le temps
1 1

n+1, en utilisant les valeurs de la variable calculées au temps n.

La résolution numérique suivant cette procédure donne un résidu de calcul
0(h)+0(k2). Elle fut initialement mise en oeuvre et vérifiée en imposant
terme source d'étre linéaire en T (cf ch 6.5.). Toutefois, dés l'introduction
vrai terme source radiatif, l'algorithme de résolution ne permettait

converger vers une solution du fait du caractére fortement non linéaire de

ce

terme associé & des contraintes dures aux premiers instants. L'introduction d'un

pas de temps variable et d'une relaxation du champ de température n'ont pas

permis de lever la difficulté.
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Finalement, nous avons opté pour une méthode de type Crank-Nicholson [1] ,
qui améliore en outre la précision du calcul. On évalue les coefficients aux
points (ik, (n+1/2)h) et on moyenne les valeurs de T a nh et (n+1)h.

Ceci conduit a:

n+l n
n+1 n
T - T_ n+- T + T n4y, n+15
i i = D. p D+ i i - s
h i*il' ) i (A.4.2)
avec:
1 1 1
N+, Nty . 1 n+)
s =s|ik, (n+2)h, T
i 2 i

. n+." , L.
Au lieu de calculer T i2, on développe le terme source s en série de Taylor au

. . 1 n+z .
point (11(, (n+5)h, T 12) pour aboutir a:

n+1 n
n+1 n
T - T n+-1- T + T n+x, n+l n+-1—, n
i i 2 i i 1 2 2
= D_ p1D+ - oS + s
. 1 1
b i ) (A.4.3)
pour laquelle la solution est consistante et précise a O(k2) + O(h2) pres.
Cette équation non linéaire doit &tre résolue par un processus itératif.
. n+1,0 n i ) n+l,m-1 .
SiT . =T, et si l'itération T, (m désignera le niveau d'itération) est
1 1 1

connue, alors l'équation (A.4.3) devient

n+l,m n
n+1l,m n
T - T' n+l T +T 1 n+2,n+1,m-1 r\+;—,n
i i i i
=D.|p D -5 ls *+s (A.4.4)
h ik ! !
2 2

avec:
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1
n+>, n+l, m-1

2° 1 n+1l, m-1
s, = slik, (n+5h, T
i 2 i
1 1 1
n+; 1 n+, . n+,
p = 5 p p
i+§: 2 i+1 i

On aboutit a2 un systéme d'équations linéaires puisque les coefficients sont
n+l, m-1

évalués a l'itération précédente avec les valeurs de T,
1

Le processus itératif est poursuivi jusqu'a ce que:

Moax; i : <€
T

Douglas [2] a donné un théoréme prouvant la convergence vers la bonne

. - h .
solution sur un espace de norme l, avec la restriction x = constante, qui nous

contraint, avec un maillage spatial fixe, & un pas de calcul en temps constant.

En posant rzﬁ— , on obtient pour i=1 a i=N-1

k
i i
r n+2 n+1l,m "+§ n+2 n+l,m r n+2 n+l,m
- T + {1 + = + T - T =
2L TR T2
2 2 2
r n+y r n+% n4 n r g
-5 T +|1-73 + p T +5p T A4.5
2pi_1 i-1 2 pi__l_ Wl T B ( )
2 2

n+-1' n+1l,m-1 n+-1~n
27 v e 2)
S + 8
i i
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1 1
. *n+2, n *n+2, n

1 q 1 - q 1

- T T O r =

n+2,n 0 0 1+2 12
s, = -

i
N k

est l'expression de la divergence du flux radiatif;

En i=1, on impose la condition au limite de 3°™€ espéce en introduisant un

coefficient de pertes global Hj .

L'équation (A.4.5) devient alors

n+§- h n+l,m n+*2— n+l,m
1 + + T H T - T =
r p_l_ k 1 0 rp_L )
2 2
1 1
n+; h n n+ n
1 -1 - —H T + T
P L LI rp 1 (A.4.6)
2 2
To T ' n+}~ n+1,m-1 n+—1— n
h 0 * 2’ ! * 2’
-0 q +q
k r 1 r 1
N 2 2

1
n+y h n+l,m Bty nslm
1+rp + I—(- H, |T - TDp . T =

N-L N N1 N-1

s 1

1 2 _h H Tn " !
- T - + T T 4.
PN_I_ RN L pN_l N1 (A.4.7)
2 2
19 T — . -
h 0 0 . n+2, n+1,m-1 . n+2, n
L q +q
k N rN'_zl_ rN__l_
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En regroupant (A.4.5) - (A.4.7), on peut é&crire un

systéme tridiagonal
d'équations de la forme :

n+1,m ~n n+1,m-1
A. T =T +8 "

n+l,m n+l,m n+l,m T
ol T =T e e e , T
0 N
%
0 T n+>, n+l,m-1 n+'1’ n
n+l,m-1 h 0 " X ’ " X
S = "k | 4L 4L :
N 2 2
+L 1 1 L
_b. n 2,n+ ,m- n+2,n
........ 2|8 s, ey
* 1 T
h 10 TO o Dy n+1,m-1 . n+3, 0
Tk | 9,1 qr 1
N N- N-

~1

T contient le membre de droite de chaque équation (A.4.5), a l'exclusion du

terme source, et :

a0 -C0
-b1 aj -C1 0

-bN-1 aN-1 -CN-1

-bN  an
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1
P n+ n+5
al--l+2 p ; + p.l.
1- 1+
) 1
avee n+—
r 2
bl'—i P
)
1
r " de i=1, N-1
Ci=5 P g
i+§
B 1
n+
ag=1+r1p, +EH1
n+'l-
2 h
an=1+71pD 1+I:—H2
N-2
et:
1
n+y
€0 =TI p,
2
1
n+y
bo=rp 1
o N'Z

La résolution numérique revient sous cette forme & une décomposition de type

LU de la matrice tridiagonale. Nous utilisons ['algorithme de THOMSON (T.D.M.A)

pour la réaliser.
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Solution analytique avec source linéaire

Annexe §:

Solution analytique de I'équation de la chaleur
avec une source linéaire

L'équation de la chaleur avec source linéaire s'écrit:

aT 2
—_— = §—I+ (Sc +S, T)
ot az2

On effectue le changement de variable T(z,t) = W(z,1).exp(Sp.t)

II faut résoudre alors:

-

aw oW
—a—t—= 5—?+ Se .exp(-Sp.t) Oz<l 0

z
aw - -
(I)< oz = 0 z=0 et z=1

t=

W(z,0) = C 0<z<8’]
\W(z,0) =0 g'<z<1

Pour résoudre ce systéme, on fait intervenir la fonction de Green qui est

obtenue par la résolution du syst¢tme homogéne associé II :

2
aw 32w
a = 272 O<z<1 0
(II)< %g_ = 0 en Z=O CtZ=1
W(z,0) = C 0<z<s'] 0
\W(z,0) =0 eg'<z<l o

et l'on cherchera alors & résoudre (I) en paralicle avec (III) :
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(2
0 G (z',-T | z,-1) 3
5 + 8(z'-2).8(T-t) = -—
9z 01T
(IH)J QQ‘: =0 pour z'=0 etz'=1
oz
kG(z',-’t lz,-t) =0 t<1

La solution de 1II est obtenue par séparation de wvariables, en
posant W(z,t) = I'(t).Z(z).

On trouve alors:
1

W(z,t) = jG(z,t b z2',-T)le=0 F(z").dz'
0

©o

2
oi: _ G@Etlz,1)=1+2 E exp(-B .t)cos Bz.cos Pz est la fonction de
n n n
n=1

Green associée

F(z) = W(z,0)

_ B =nm solutionsdesinp =0
n n

La résolution des systtmes I et III, par application du second théoréme de Green

aboutit a:
§ : 2 Se
Wty =] 1+ 2 exp (—B .t}cos Bz |+ S, (1-exp(-Spt))
n n p
n=1

soit:

T(1,t) = exp(Sp.)| 1+ 2 2 (—1)n exp(-Bi.t) + S'S'g‘(1~exp(-Spt))
P

n=1

expression de la température exprimée pour la face arriere a linstant t.
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Modéles de conductivité radiative

Annexe 6:
Modeles de conductivité radiative

Approximation de POLTZ et JUGEL

Parmi les tentatives de séparation des effets, celle de POLTZ et JUGEL
consiste & traiter le transfert radiatif comme un processus de diffusion
thermique. Ce modele s'applique aux milieux optiquement épais (Tg >> 1) et
d'épaisseur finie. Il suppose également de faibles gradients de température au
sein du milieu.

La fonction de PLANCK locale est développée en série de TAYLOR a l'ordre 1.
Afin de rendre le flux proportionnel au gradient de température, l'expression
formelle du flux radiatif est moyennée sur l'épaisseur optique du milieu.

On aboutit a:

NDB
vi+l o
4 E)Lv

A (e,8) = 3 n, ST - Y(€1i.82i;Toi) dv
Vi

i=1

ou

3
Y(€11,€2i:Toi) = 1 - (1‘4ES(Toi)) -
4Toi

2 1-(€1i+€21)/2 - 2P 1i.p2i-E3(Toi)
) 2
3%oi 1-4p1i.p2i-E5 (Toi)

(1-3Es(t00)

Hypothése de 1'équilibre radiatif

L'équilibre radiatif est un état caractérisant le transfert radiatif, qui
suppose que les mécanismes de transfert d'énergic par conduction sont
négligeables devant le rayonnement et que les gradients thermiques sont
faibles. On peut alors considérer que I'énergie totale émise en un point du

.

milieu est égale a celle absorbée, soit:
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oo

o0

f4nxv-n3L:(T).dv = JXV.L(K).dQ.dv (A.6.1)
47

0
0

ce qui se traduit, en terme de divergence du vecteur flux radiatif par:
Va,=0 (A.6.2)

Dans le cas du milieu gris yv et ny sont indépendants de v et l'équation (A.6.1)

s'écrit:

4nn? L°(T) = IL(Z).dQ. (A.6.2)
4n

Le champ de luminance dans le milieu est donc régi par le champ de
rayonnement noir. Si la diffusion dans le milieu est isotrope, I'E-T-R (3.1) se met
sous la méme forme que dans le cas du milieu non diffusant et s'écrit, en
géométriec monodimensionnelle a symétrie azimutale:

W5t + Lt = 2L (D) (A.6.3)

Le champ de température est commandé par 1'équation (A.6.2) qui s'écrit:

(=<}

1
n2oT'm = | [L(tw).dudv (A.6.4)
-1

0

Le champ de luminance apparaissant dans le terme de droite est obtenu par
résolution de (A.6.3).
Par introduction des grandeurs réduites,

n26T*(1) - zL (1o)

+ -
Ll (0) - =L (7Typ)

0(1) =

pour la température,

Q = e pour le flux

+ -
zL (0) - nL (1)

L' équation (A.6.4), aprés résolution de (A.6.3) pour les conditions aux limites

d'émission et réflexion grises et diffuses, devient
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Modéles de conductivité radiative

Yo

e(fc)=% E, (1) + je(t').E, (It —1'l) dt’ (A.6.5)
0

C'est 1'équation intégrale singuliere de Fredholm.

Le flux réduit (calculé en Tg = 0 comme Q est constant pout tout T) s'écrit en

fonction de 6(1)

Yo

Q=1-2 [0(t).E, (1).d7" (A.6.6)
0

Si l'on cherche maintenant a exprimer ¢, en fonction de sa grandeur réduite Q

connue par les équations (A.6.6) et (A.6.5), on obtient

2 4 4
n?o(T; - T,). Q

qr =
1+[—1—+ 1. 2}. Q
€1 €2

Pour T; (température paroi 1) # T, (temp. paroi 2), on peut linéariser

I'expression de qr pour obtenir

n20T ° QAT
qr = I (A.6.7)
1+[-~ N z]. Q
€1 €2

En identifiant les termes de ['équation (A.6.7) avec une expression de type

qr = A, o on fait apparaitre une conductivité radiative

4n2cT> ¢
CRESNAY
€1 £2 Q

Notons que dans le cas de parois réfléchissantes, A, = 0.

he =

T
En faisant intervenir K= “’1‘—0““ ,
= -1
@)
4n2¢T? ¢
METTL
+ - 11+ K.Tp
£ €
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1.5!<(tauD) . 0.02
i 40.015
1.4 .
! J0.01
Y 3 0.005
. '_ :::,: x‘}‘ X g O
- 1 e
1.2 r—.fi ..................................................................................... _5 _D_DDS abgglue
H 3 -0.01 fonction
1.1 : K(taul)
; 5 "0.015, points
1 ST T T T T T N T -0.02 tabules

01 2 3 4 5 6 7 8 9 10

épalsseur optique taul

A partir d'un tableau de 13 wvaleurs donnant Ty en fonction de Q [1], on fait

passer par ces points une courbe décrite par l'équation

K=§- - a1 exp(-az . Tp) - @‘ - aj )exp(a3,10) (A.6.8)
Les trois coefficients aj,az,a3 sont' optimisés par la méthode du simplex. on
trouve: a;= 0,175

ag= 0,56865

az= -5,6114

Les points tabulés et la courbe K(T,) approximée par (A.6.8) sont représentés

sur la figure ci-dessus.

[1] LAURIAT MG, 1976
Transferts d'Energie par Rayonnement Thermique.

Ecole d'été GUT, Perpignan, chapitre IV.
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Mots clés: Milieu semi-transparent, verre float, diffusivité phonique,

'y

méthode ~flash, couplage conduction/rayonnement, transfert de chaleur.

Résumé: La méthode flash est étendue a la gamme de températures

20°C-600°C. Appliquée aux milieux semi-transparents (M.S.T), et cmfxplée a
une étude théorique du transfert combiné Conduction/Rayonnemeﬁt, elle
permet d'accéder directement a la. mesure de la diffusivité phonique des
verres. Pour cela, le réle des conditions aux limites radiatives (nofires; oul
réfléchissantes), de 1'épaisseur de 1'échantillon, du degré de semi-
transparence du matériau (coefficient d'absorption) a €té mis en éiridence.‘
Une ¢étude expérimentale portant sur cing verres. a teneur en gFe203‘
différente, a confirmé les prédictions théoriques ¢&tablies dans le cas du
milieu gris. La prise en compte de la dépendance spectrale du co;affici‘ent
d'absorption, par un modéle mulii-bandes (milieu "non-gris"), resgtc sans |
influence sur la mesure de diffusivité phonique dans les cas indiquéffs. Nous |
proposons finalement une nouvelle expression de la conductivité pf‘hcniquc

des verres flottés en fonction de la température.

|

Abstract: The flash method is extended to the 300K to 800K ter@pe‘rature

range. Applied to semi-transparent media (S-T-M) *and associatc;d to. a
theoretical study of the coupled Conduction-Radiation 1-D transicfant heat
transfer, it allows. the direct measurement of the phonic diffusivity of glass.
For this reason, the contribution of either the radiative boundary ofonditiohs
(black or reflecting), the sample's thickness, or the dcgree‘(g)f semi-

transpVaVrency (absorption coefficient) has been underscoféd. An}

experimental study has been carried out on five different glasses of various
Fe03 content and has confirmed the theoretical predictions yielded by

simulations made in the case of the gray medium. The spectral dcpeﬁnd‘ance of
the abﬁsorpt‘ion coefficient ("non-gray" medium) has been tafken in?gto;‘;
account through a multi-band model. It has no influenccé on thef
measurement of the phonic ditfusivity in the prescribed conditionfs. Finally:,f‘;
we propose a new expression for the phonic conductivity of float gljasses aSzaf

function of temperature.
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