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Introduction

Cette these est le fruit d’un travail effectué au sein du laboratoire Expertise

Hauts Flux de la Délégation Générale pour I’Armement sur le theme des peintures
intumescentes. Elle répond & un besoin exprimé par le Ministere de la Défense
concernant la problématique de la protection des personnels et du matériel militaire
contre les agressions thermiques en conditions de combat. Elle s’est déroulée
successivement dans le cadre de deux Plans d’Etude Amont de la DGA :

- le PEA FOV (Fédération des Outils de Vulnérabilité)

- le PEA SM (Sécurisation des Munitions)

L’utilisation des peintures intumescentes est particulierement répandue dans le
secteur civil, notamment dans les dispositifs de protection incendie des batiments. Ces
peintures, qui ont la propriété de gonfler lorsqu’elles sont exposées a une forte chaleur,
présentent en effet ’avantage de fournir une protection thermique efficace aux éléments
sur lesquels elles sont appliquées. Elles sont de plus capables, une fois appliquées, de

conserver durablement leurs propriétés esthétiques jusqu’a un éventuel incendie.

Les travaux menés lors de ce doctorat ont pour objectifs principaux d’évaluer la
pertinence de I’emploi de peintures intumescentes dans un contexte militaire, de
développer un modele de comportement de ces matériaux sous agression thermique et
de mettre au point des protocoles permettant d’identifier certaines propriétés thermiques
des revétements intumescents. Ils ont été réalisés en majeure partie grice aux
installations du laboratoire EHF d’Odeillo dans les Pyrénées Orientales. Ce centre, qui
dépend du département Lasers Optique et Thermo-optique (LOT) lui-méme appartenant
au pole Capteurs, Guidage et Navigation (CGN), dispose d’un moyen d’essai unique : le

Four Solaire Principal.



Cette installation fut développée apres la seconde guerre mondiale avec la
vocation originelle de simuler les effets thermiques d’armes nucléaires et d’étudier le
comportement de divers matériaux face a ces agressions. Si la composante nucléaire de
I’installation est toujours en activité actuellement, le Four Solaire Principal est
également utilisé pour des applications plus variées, principalement en rapport avec le

comportement de matériaux soumis a des flux thermiques intenses.

L’étude du comportement des peintures intumescentes bénéficie naturellement
des capacités expérimentales du Four Solaire Principal, premi¢rement en tant que
moyen de simulation de flux thermiques représentatifs d’une agression typique du
champ de bataille (incendie, explosion...), mais également, pour la premicre fois de son
histoire, comme source de signal périodique pour l'identification de parameétres
thermiques, notamment grice au dispositif d’atténuation permettant de moduler le flux
radiatif imposé a la cible en fonction du temps. Les travaux présentés dans cette theése

s’organisent selon le plan suivant :

- Le premier chapitre «Peintures intumescentes et comportement sous haut
flux » propose une introduction a la problématique de la protection contre les

agressions thermiques et une présentation des revétements intumescents a
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travers leurs caractéristiques, leur mode de fonctionnement et leurs
performances dans diverses conditions. Des exemples de leurs différents usages
actuels dans les secteurs civil et militaire sont donnés. Les différents types
d’agressions étudiées sont présentés (incendies, BLEVE, explosions nucléaires),
ainsi que les flux thermiques qui y sont associés. Les caractéristiques techniques
du Four Solaire Principal sont détaillées ainsi que le protocole expérimental
utilisé pour tester 1’effet des agressions thermiques sur des échantillons revétus
de peinture intumescente. Les résultats de ces essais sont présentés, et
I’efficacité de la protection fournie par les peintures intumescentes dans les

configurations testées est discutée.

Le deuxieme chapitre « Modélisation du comportement sous haut flux »
présente I’ensemble des démarches entreprises pour mettre au point et valider un
modele mathématique capable de décrire le comportement d’un matériau
intumescent soumis a un flux thermique. La mise en équations des phénomenes
physico-chimiques intervenant lors du processus d’intumescence est abordée, et
I’approche de la modélisation adoptée est comparée aux principaux travaux
réalisés précédemment sur cette problématique. Les résultats de simulations
numériques sont présentés et discutés, leur comparaison avec les données
expérimentales recueillies dans des configurations typiques permet de valider la
structure du modele. Une analyse de sensibilité complete est réalisée, basée sur
la méthode des plans d’expériences numériques et complétée par le calcul des
fonctions de sensibilit¢ du modele aux principaux parametres d’entrée. Les
résultats de cette étude de sensibilité permettent de désigner les propriétés
thermophysiques de la peinture intumescente (parametres « clés ») dont les

incertitudes influencent particulierement les résultats du modele.

Le troisiéme chapitre « Identification paramétrique par méthodes périodiques »
porte sur l’ensemble des protocoles mis en ceuvre pour identifier certains
parametres « clés » désignés par 1’étude de sensibilité réalisée au chapitre
précédent : les diffusivités thermiques de la peinture intumescente vierge et de la

couche charbonneuse obtenue en fin de réaction. Différentes techniques
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d’identification par méthodes périodiques sont présentées, trois modeles
mathématiques décrivant la propagation d’une onde thermique dans un matériau
sont détaillés, ainsi que les méthodes employées pour calculer le déphasage
théorique entre la sollicitation et la réponse thermique de 1’échantillon. Un
exemple complet d’identification sur matériau de référence est présenté, puis les
dispositifs expérimentaux utilisés pour mesurer les déphasages sur des
échantillons de peinture intumescente sont exposés et validés sur des matériaux
isolants de référence. Les démarches d’identification des diffusivités thermiques
de la peinture vierge et de la couche charbonneuse sont détaillées, et leurs
résultats sont mis en rapport avec les valeurs connues d’autres matériaux

1solants.

- Le quatriéme et dernier chapitre « Identification paramétrique par la méthode
du gradient conjugué » présente les démarches entreprises pour mettre au point
un protocole d’identification de la conductivité thermique non linéaire de la
couche réactive de peinture intumescente. La méthode du gradient conjugué
employée ici est particulierement adaptée a 1’identification d’un grand nombre
de parametres, ou dans le cas présent a I’identification des nombreuses valeurs
prises par un parametre thermo dépendant lors d’une réaction d’intumescence.
Une étude préliminaire, impliquant un modele simplifié basé sur un systéme
d’équations admettant des solutions exactes, est réalisée afin de démontrer la
validité de la démarche. Pour faciliter la mise en ceuvre de cette méthode, la
transformation de Landau est appliquée au modele, ce qui permet de s’affranchir
des frontieres mobiles, dont le déplacement complique considérablement la
résolution du probleme de sensibilité. Les essais au Four Solaire Principal
réalisés pour obtenir les valeurs expérimentales nécessaires a 1’application de la
méthode du gradient conjugué sont présentés, ainsi que les critéres choisis pour
déterminer la période d’existence de la couche réactive lors d’une réaction

d’intumescence.

Enfin, une conclusion dresse le bilan des travaux réalisés lors de cette these et des
résultats obtenus. Elle est complétée par un paragraphe présentant les perspectives

ouvertes par cette étude.
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Nomenclature

conductivité thermique du matériau i
conductivité thermique dans la direction j

tenseur de conductivités thermiques

vecteur de conductivité thermique thermo dépendante

tenseur de diffusivités thermiques
masse volumique du matériau i
chaleur spécifique du matériau i

diffusivité thermique dans la direction j

nombre de Biot

coefficient cinétique

facteur pré exponentiel

énergie d’activation

constante des gaz parfaits

vitesse d’ablation du front de pyrolyse

vitesse de gonflement du front d’intumescence
position du front de pyrolyse

position du front d’intumescence

coefficient de gonflement

enthalpie de la réaction de pyrolyse

température seuil de la réaction de pyrolyse

température d’apparition de la couche

charbonneuse

masse

débit massique

13

[W.m" K]
[W.m" K]
[W.m" K]
[W.m" K]
[m*.s']
[kg.m”]
[Jkg' K]
[m’.s™]

Sans unité

[s]

[s"]

[J.mol]

[8,32 J.mol ' K]
[m.s']

[m.s™]

[m]

[m]

Sans unité
[Tkg']

[K]
[K]

[kg]

[kg.s'l]



P -
Proax -

¢fumées :

¢re§u :

n:
Sf:

¢comb :
AH

c "

f;'—>j :
fmax :
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débit massique surfacique
température au point x a ’instant ¢
pas d’espace

pas de temps

coefficient de Fourier du matériau i

demi-longueur de I’échantillon

pouvoir émissif de la flamme

pouvoir émissif maximum de la flamme
pouvoir émissif des fumées

flux regu par la cible

fraction radiative

surface de la flamme

puissance thermique libérée par la combustion
chaleur massique de combustion
facteur de forme

facteur de forme maximal

facteur de transmission atmosphérique
température de la flamme

température de I’ambiance

diametre du feu

constante de Stefan-Boltzmann
émissivité

absorptivité

coefficient d’échange convectif

flux incident
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transformée de Fourier de la température complexe

transformée de Fourier du flux incident
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1. Peintures intumescentes et comportement sous haut flux

1.1.Généralités sur les peintures intumescentes

Les peintures intumescentes sont des revétements de protection présentant la propriété
de gonfler lorsqu’ils sont soumis a une agression thermique importante [Gillet et al.,
2007]. Ce comportement spécifique les destine a des applications diverses, qui vont de
la protection incendie (structures métalliques, huisseries, cloisons, armoires électriques,
etc.) au secteur militaire, ol les performances des peintures intumescentes permettent
d’envisager la protection de matériels employés au combat contre des agressions

spécifiques. On peut aussi noter diverses applications dans le domaine du textile.
1.1.1. Principe de la protection

La protection des biens et des personnes contre les dangers du feu est une préoccupation
cruciale présente dans de nombreux secteurs, tant civils que militaires. Dans le secteur
civil, lorsque les mesures de prévention visant a empécher un accident tel qu’un
incendie ou une explosion sont insuffisantes, inefficaces ou mal adaptées et qu’un
incident survient, des dispositifs de protection doivent &tre mis en ceuvre pour minimiser
les dégats matériels et les pertes humaines. On différencie en regle générale les mesures
de protection actives et passives [Barber, 1996] :

- La protection incendie active consiste a mettre en place des dispositifs qui se
déclenchent lorsque la température s’éleve ou lorsqu’une fumée est détectée, et
contribuent soit a éteindre 1’incendie (systemes d’arrosage automatique [Boulet
et al., 2006], extracteurs de fumée, etc.) soit a alerter les personnes présentes
(systemes d’alarme).

- La protection passive consiste a appliquer un revétement approprié sur les
structures a protéger (béton, platre, mortier de perlite ou vermiculite, peinture
intumescente, etc.), ainsi qu’a adopter des dispositions particulieres de
construction des locaux : cloisonnement, pressurisation de cages d’ascenseurs,

portes coupe-feu, etc.

La combinaison de plusieurs de ces dispositifs permet d’obtenir une sécurité incendie

satisfaisante en optimisant les conditions d’évacuation des occupants et I’intervention
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des secours et en limitant la propagation du feu. Les méthodes employées dans le cadre
militaire [Sorathia et al., 2001], [McGeorge et Hgyning, 2002] sont pour la plupart
basées sur les mémes principes, avec toutefois une exigence supplémentaire
d’adaptation aux conditions de combat. En effet, I’armée fait appel a des matériels
spécifiques (véhicules, armes et munitions, tenues de combat, ...) pouvant étre exposés a
des agressions non triviales (engins incendiaires, explosions a forts effets thermiques,
...). Dans ce contexte, les peintures intumescentes sont amenées a prendre une part
importante dans les mesures de protection passives mises en ceuvre sur le champ de
bataille. Il est par conséquent nécessaire d’établir si leurs performances sont adaptées
aux exigences militaires, ce qui passe dans un premier temps par une étude du
mécanisme réactionnel d’intumescence. Ce processus, qui met en jeu des réactions
chimiques complexes, dépend tres fortement de la composition des peintures, qui varie
elle-méme d’un fabricant a un autre. Il est cependant reconnu que la composition
globale d’une peinture intumescente typique fait intervenir les trois éléments suivants,
liés entre eux par une matrice polymere [Duquesne et al., 2004] :

- une source acide, par exemple le polyphosphate d’ammonium,

- une source carbone, par exemple le pentaerythritol,

- un agent de gonflement, par exemple la mélamine.

La réaction d’intumescence est elle-méme extrémement délicate a décrire précisément
dans toute sa complexité physico-chimique, on peut cependant considérer le
comportement suivant, sous un flux thermique soutenu [Di Blasi et Branca, 2001],
[Reshetnikov et al., 1997] :

- La peinture absorbe une part importante de 1’énergie qu’elle regoit, ce qui se
traduit par une élévation rapide et importante de sa température.

- Lorsque la partie exposée au flux atteint une température critique, sa pyrolyse
commence et entraine 1’ablation du matériau. Cette réaction endothermique
consomme une partie de I’énergie fournie par ’agression, ce qui contribue a
réduire la quantité de chaleur transférée en direction du substrat. En outre, la
réaction produit de la vapeur d’eau, qui refroidit la surface par convection en se
dégageant de la zone de pyrolyse, et peut également agir comme écran entre la
source du flux radiatif et la surface du revétement.

- La zone de pyrolyse donne naissance a une couche réactive visqueuse. Les gaz

produits par la pyrolyse forment des bulles qui grossissent et migrent vers la
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surface exposée du revétement en raison du gradient de viscosité engendré par
son échauffement [Butler et al., 1995]. Le déplacement de ces bulles provoque
le gonflement.

En continuant a s’échauffer, la couche réactive se solidifie progressivement
sous la forme d’un matériau charbonneux multicellulaire inerte. Le gonflement
s’arréte lorsque la totalité du revétement est carbonisé. Suivant le type de
revétement employé, la durée et I’intensité de 1’agression, 1’épaisseur de la
couche charbonneuse peut atteindre cent fois celle de la couche de peinture

originelle.

Dans la figure 1.1, les étapes principales de la réaction d’intumescence sont

représentées schématiquement.

Epaisscur

N ﬁ&ii

Temps

Flux thermique radiatif

v ¥

I Peinture intumescente ablative
1 Couche réactive

B Couche charbonneuse non réactive solidifiée

[ 1 Substrat

Figure 1.1 : étapes de la réaction d’intumescence

La faible conductivité thermique des revétements intumescents (et plus particulierement

de [I’épaisse couche charbonneuse), ainsi que I’importante quantité d’énergie

consommée par les différentes réactions conferent aux revétements intumescents des

propriétés d’isolation thermique particulierement intéressantes dans de nombreux

secteurs. Une étude de leurs domaines d’application, de leur mise au point et de leur

usage général permet de préciser le contexte de mes travaux.



1.1.2. Domaines d'application, fabrication, utilisation

Dans le cadre d’applications civiles, les peintures intumescentes sont essentiellement
utilisées dans le secteur du batiment. Bien que polyvalentes, et pouvant étre adaptées sur
de nombreux types de supports (métaux, bois, plastiques, textiles, cartons, etc.), leur
utilisation principale est la protection d’éléments de structures en acier [Bailey, 2004],
en particulier les poutres qui composent les charpentes métalliques de certains
immeubles. Il s’agit dans ce cadre d’améliorer la tenue au feu des éléments a protéger,
sachant que la rigidité de 1’acier diminue de fagon trés importante lorsqu’il atteint une
température critique généralement estimée a 540°C. Les images de I’effondrement des
tours jumelles du World Trade Center de New York, le 11 septembre 2001, constituent
un témoignage particulierement spectaculaire des conséquences que peut avoir un feu
de kérosene sur I’architecture métallique d’un batiment de grande hauteur. Afin de se
prémunir de ce type de menaces, l'utilisation de revétements intumescents est
particulierement répandue dans les établissements recevant du public, on peut
notamment citer des exemples aussi divers que le Théatre national de Chaillot a Paris, le
métro de Montréal, le parc Euro Disneyland, 1’hopital de la Timone a Marseille ou la
centrale thermique de Luo Huang en Chine. Notons également 1’utilisation de
revétements intumescents pour la protection de réservoirs contenant notamment des
produits inflammables ou explosifs, susceptibles de réagir en atteignant une température
critique [Shebeko et al., 2000]. Cette problématique rejoint une importante application
militaire consistant a protéger des tubes d’armes ou des tétes explosives. La sécurisation
des munitions utilisées par les forces armées est en effet une priorité dans le cadre de la
prévention des risques liés aux incendies et aux explosions. De nombreux systémes
d’armes font appel a des éléments explosifs ou inflammables, et les conséquences d’un
incendie dans un dépdt de munition peuvent €tre particuliecrement dévastatrices. Ce fut
notamment le cas en mars 2007 pres de Maputo (Mozambique) ou l'incendie de
I’armurerie nationale a fait 83 morts et plus de 300 blessés parmi les employés du dépot
et les résidents du voisinage. Les principales sources de risques dans ce contexte sont
les explosifs employés notamment dans les tétes de missiles, les bombes et les
compositions pyrotechniques utilisées dans les propulseurs. L’armée francaise utilise
des revétements intumescents entre autres pour la protection des opercules de tuyeres
(figure 1.2a) des missiles AASM (Armement Air / Sol Modulaire, figures 1.2b et 1.3)

qui équipent les avions Rafale Air et Marine et les avions Mirage 2000-D.
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Figure 1.2a : opercule de tuyére - AASM

Figure 1.3 : vue générale d’un missile AASM

Les bombes CBEMS (Corps de Bombe a Effets Multiples Sécurisé, figure 1.4) qui sont
entierement revétues de peinture, et les coques de manutention des missiles M51 sont
d’autres exemples de I’emploi de revétements intumescents pour la sécurisation de

munitions.
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Figure 1.4 : CBEMS revétu de peinture intumescente lors d’un essai de tenue au feu
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Il est important de préciser qu’une protection par revétement intumescent est en réalité
un systeéme faisant généralement appel a trois éléments :
- un revétement primaire dit «d’accroche » a appliquer directement sur la
surface a protéger,
- une couche de peinture intumescente,

- une couche de finition inerte, dont 1’aspect et la couleur peuvent tre adaptés.

Ces éléments peuvent varier en fonction du type de matériau a traiter ou des exigences
de tenue au feu. Suivant les fabricants et les types de peintures, I’application du
revétement peut se faire avec ou sans dilution préalable, a la brosse ou au pistolet, dans
des conditions de température et d’humidité précises. Dans certains cas, des constituants
de la peinture peuvent étre livrés séparément afin de prolonger leur conservation.
L’utilisateur doit alors effectuer le mélange en suivant les préconisations du fabricant
avant d’appliquer le revétement. Quel que soit le type de revétement utilisé, son
application doit étre faite en conformité avec les indications présentes dans le proces
verbal de tenue au feu ainsi que les documents techniques associés au produit. Précisons
enfin que les protections intumescentes existent sous des formes tres diverses (voir
figure 1.5), telles que des joints a appliquer au pistolet, des colliers ajustables pour les
canalisations, des bandes autocollantes (utilisés notamment pour la protection de

boitiers électriques) ou encore sous forme de patch.

Collier intumescent Patch intumescent Bande autocollante

Figure 1.5 : différents conditionnements de revétements intumescents
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1.1.3. Performances

Afin d’évoquer la notion de performance des revétements intumescents, il est nécessaire
de considérer les exigences réglementaires qui régissent le classement des matériaux et
des €léments de construction utilisés dans le batiment. Il existe en France deux types de
réglementations : la tenue au feu (ou encore résistance au feu) pour les éléments de

construction et la réaction au feu pour les matériaux.

La résistance au feu des structures est évaluée selon trois criteres, désignés d’apres les
réglementations européennes par un sigle :

- La stabilit¢ au feu (R): temps durant lequel la résistance mécanique sous
charge est assurée.

- Le degré pare flammes (RE ou E): temps pendant lequel I’étanchéité aux
flammes, gaz chauds et toxiques est assurée sous charge.

- Le degré coupe feu (REI ou EI) : temps au bout duquel la surface opposée a
I’exposition au feu atteint une température de 140°C en moyenne et 180°C
ponctuellement.

Ainsi, suivant le type d’édifice considéré (entrepOt, batiments de bureaux,
établissements recevant du public, logements, parcs de stationnement, etc.), des
exigences réglementaires sont établies pour définir une résistance au feu adaptée. Par
exemple, pour un « entrepot soumis a autorisation » d’une hauteur supérieure a 12,50 m
et dont les cellules ont une superficie supérieure 2 3000 m?, la stabilité au feu exigée par

I’arrété du 5 aotit 2002 est d’une heure.

Les matériaux employés pour la construction sont soumis quant a eux a la classification
de réaction au feu, qui décrit leur résistance a I’inflammation. On distingue actuellement
en France cing catégories de matériaux classés de MO a M4, du moins inflammable
(pierre, platre, béton armé, zinc, ...) au plus facilement inflammable (comme par
exemple le bois, le plastique ou encore le carton). Une catégorie supplémentaire désigne
les matériaux «incombustibles » dont le pouvoir calorifique est nul, comme I’acier.
Cette classification est amenée a évoluer afin de se conformer aux normes européennes
(A1, A2, B, C, D, E, F) [Eurocode 3, 2005]. Le classement d’un matériau spécifique
dans I'une ou 'autre de ces catégories est déterminé par des essais expérimentaux de

résistance a l'inflammation sous flux radiatif ou au briileur électrique, ainsi que par
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I’évaluation de son pouvoir calorifique supérieur (PCS), qui se définit de la facon
suivante : « quantité d'énergie dégagée par la combustion compléte d'une unité de

combustible, la vapeur d'eau étant supposée condensée et la chaleur récupérée ».

Les essais de résistance au feu sont réalisés par des laboratoires agréés par le Ministere
de I'Intérieur, dans des fours normalisés. Ces laboratoires délivrent des proces verbaux
de caractérisation ou figurent des abaques définissant les épaisseurs de produit
nécessaires en fonction des durées de stabilité au feu. A ce jour, seuls les produits testés
et ayant un proces verbal délivré par ces laboratoires sont utilisables. L’ajout de
peinture intumescente sur un matériau peut permettre de modifier son classement en
améliorant sa réaction au feu. Des éléments & base de papier ou de carton peuvent ainsi
voir leur classement passer de M4 a M1 lorsqu’ils sont munis d’un revétement
approprié. Pour les charpentes en acier, la peinture intumescente permet de garantir des
temps de stabilité au feu pouvant atteindre plusieurs heures en fonction de I’épaisseur et

du type de revétement appliqué.

La figure 1.6 présente une comparaison des températures en face arriere de deux
plaques d’acier de 2 mm d’épaisseur soumise au méme flux thermique de 170 kW.m™
pendant une durée de 300 secondes. La courbe bleue présente 1’évolution de
température d’une plaque protégée par une couche de peinture intumescente d’une
épaisseur d’1 mm sur sa face exposée au flux, la courbe rouge correspond a une plaque
nue. La région de couleur grise représentée sur ce graphe correspond a la zone de ruine
de structures en acier, dont la température de rupture (qui dépend des éléments) est
généralement comprise entre 470°C et 550°C. On constate que cette température limite
est atteinte par la plaque non protégée au bout d’environ 50 secondes, alors que la
plaque munie de peinture garde une température inférieure a 300°C tout au long du test.
Notons qu’il s’agit 1a d’une illustration expérimentale de la performance d’une couche
de peinture intumescente sur acier, et pas d’un essai réglementaire effectué dans les
conditions normalisées prévues dans le cadre de la caractérisation de la résistance au feu
des matériaux. Pour plus d’informations quant aux performances générales des
peintures intumescentes, on pourra se référer a [Jimenez et al., 2006] [Bailey, 2004]

[Gillet et al., 2007].
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Figure 1.6 : évolution de la température des deux plaques

L’efficacité des revétements intumescents dans de nombreuses applications, notamment
le batiment, permet d’envisager leur utilisation dans les conditions extrémes propres au
contexte militaire. Afin d’évaluer la pertinence de leur emploi dans de telles
circonstances, il est nécessaire d’étudier précisément les différents types d’agressions

thermiques pouvant étre rencontrées sur le champ de bataille.

1.2. Agressions radiatives

Les agressions thermiques rencontrées sur un champ de bataille présentent des
particularités inhérentes au contexte militaire. Les phénomenes susceptibles de se
traduire par une agression thermique sont multiples, pouvant résulter de I’emploi d’une
arme ou avoir des causes accidentelles. Les sources les plus communes d’agressions
thermiques dans ce contexte sont les incendies et les explosions, ces dernieres
combinant des effets mécaniques de souffle et de surpression / dépression aux effets
thermiques. Dans le cadre de I’étude de la protection de matériels militaires, on

distingue les agressions longues (incendies) des agressions courtes (explosions).
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1.2.1. Les incendies

Un type d’incendie particulicrement
redouté et fréquent dans le contexte
militaire est le feu de nappe d’hydrocarbure

(figure 1.7).

C’est précisément sur cet exemple que se

base [I’étude des agressions longues

présentée ici. D’une maniere générale, les
éléments nécessaires a ’apparition de
flammes sont schématisés sur la figure 1.8

par le triangle du feu.

Energie
(flamme, étincelle, chaleur...)

iy

Combustible Comburant

(gaz, essence, bois...)

Figure 1.8 : le triangle du feu

(dioxygene de 1’air)

Figure 1.7 : feu de nappe

d’hydrocarbure

Cette figure permet de représenter
les trois éléments nécessaires a la
naissance d’un feu: comburant,
combustible et énergie d’activation.
Dans le cas d’un feu de nappe type
(figure 1.9), la nappe d’hydrocarbure
émet une certaine quantité de

vapeurs a une température donnée.

Cette émission de vapeurs conduit a la formation d’une zone riche en combustible au

dessus de la nappe. Au fur et a mesure de son élévation, le combustible entraine de 1’air

froid extérieur, le dioxygeéne qu’il contient jouant le rdle de comburant. Pour qu’une

flamme apparaisse, le mélange comburant / combustible doit présenter une certaine

concentration en combustible, dont les limites définissent le domaine d’inflammabilité

du mélange.
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Nappe

Nappe

Figure 1.9 : déclenchement d’un feu de nappe

Un mélange se trouve sous sa limite inférieure d’inflammabilité si la concentration
volumique de combustible est insuffisante, et a I’inverse il dépasse sa limite supérieure
d’inflammabilité si la concentration de combustible est trop élevée et que le comburant
en présence ne suffit pas a réaliser la combustion. Ces proportions sont variables selon
les especes chimiques mises en jeu et les conditions de température et de pression. On
peut cependant donner 1’exemple du mélange gaz naturel / air, a pression et température
ambiantes, dont le domaine d’inflammabilité se situe entre S % et 15 % de
concentration volumique de combustible. L’énergie d’activation peut quant a elle étre
apportée par une flamme déja existante, une étincelle, ou simplement une température
élevée du mélange comburant / combustible. Lorsque le combustible et ’air sont
mélangés dans des proportions correspondant a leur domaine d’inflammabilité et qu'une
énergie d’activation suffisante est apportée au mélange, les flammes apparaissent, et les
gaz brllés sont évacués vers le haut tout en continuant a entrainer I’air ambiant.
L’essentiel de I’air entrainé (environ 90 %) depuis la base de la flamme jusqu’a son
sommet dilue les produits de la combustion tout en les refroidissant. La propension d’un
liquide a émettre des vapeurs inflammables peut étre reliée a la valeur du point éclair de
la substance. Ainsi, certaines substances émettent suffisamment de vapeurs a
température ambiante (cas de 1’essence), d’autres (gasoil, fuel domestique) doivent étre
modérément réchauffés ; enfin pour ce qui concerne les fuels plus lourds, I’élévation de
température doit généralement €tre importante. Il est également d’usage de parler de
volatilité des substances en vue de caractériser leur propriété a émettre des vapeurs a
une température donnée. Parallelement, la quantité de vapeurs émises par un liquide est
notamment fonction de I’élévation de la température a laquelle il est soumis. Pour une
description complete des conditions d’inflammation d’un tel systéme, on peut se référer

a [Law, 2006].
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De facon quantitative, de tels feux se définissent entre autres par les dimensions et la
géométrie de la flamme, ainsi que par son pouvoir émissif. Le pouvoir émissif d’une
flamme, correspondant a la quantité de chaleur rayonnée par unité de surface de flamme

et de temps, peut étre modélisé selon différentes approches.
Ce parametre peut étre estimé par une approche énergétique simple en considérant la

puissance surfacique rayonnée par la flamme comme une fraction de la puissance totale

libérée par la combustion.

— nr¢comb — nrmAH c

0 s, s, [1.1]
avec: @ : pouvoir émissif de la flamme [W.m™?]
n, : fraction radiative
S, surface de la flamme [m?]
B - puissance thermique libérée par la combustion [W]
m: débit massique de combustion [kg.s™]
AH_ : chaleur massique de combustion [J.kg"']

La fraction radiative 77, traduit la perte d’une partie de la chaleur de la flamme par

convection ou conduction. Par ailleurs, ce parametre prend également en compte
I’influence de 1’émissivité de la flamme et de 1’écran au rayonnement que peuvent
constituer les fumées. Il est clair que la fraction radiative est en général difficile a
estimer et ce d’autant plus qu’elle varie en fonction du type de combustible et du
diametre de nappe considéré. L’étude de [Koseki, 2000] met en évidence une

décroissance de 77, pour des hydrocarbures générant beaucoup de suies (kérosene,

heptane, ...) lorsque les dimensions de la nappe augmentent. Cela s’explique par 1’effet
de blocage du rayonnement dii aux fumées dont la production augmente avec le
diametre du feu. Le pouvoir émissif d’une flamme peut également &tre évalué a partir de

la loi de Stefan-Boltzmann :
g, =€0(T'-T}) [1.2]

a
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avec : émissivité de la flamme

constante de Stefan-Boltzmann (5,67.10'8 W.m'z.K'4)

N o9 o

température de la flamme [K]

T, : température de I’ambiance [K]

En pratique, cette formule s’avere souvent difficile a appliquer dans la mesure ou :
- La température de la flamme est généralement difficile a déterminer, si ce n’est
a ’aide de modeles de combustion complexes dédiés a cette problématique.
- La détermination de 1’émissivité suppose de connaitre la composition de la
flamme (suies, dioxyde de carbone, vapeur d’eau, etc.)
- Les fumées issues de la combustion peuvent jouer un rdle d’écran, absorbant
une partie du rayonnement de la flamme vers I’extérieur. A noter que ces

fumées peuvent, dans certains cas, recouvrir la quasi-totalité de la flamme.

Une troisieme méthode permet d’estimer directement le pouvoir émissif associé a des
feux produisant des quantités importantes de suies, la corrélation de [Mudan et Croce,

1986] :

(0() = ¢max€_SD + ¢fumées (1 - e_SD ) [13]

o, e . . . 2
avec: @, : pouvoir émissif maximum des parties lumineuses de la flamme [W.m™]
o ‘ 2
Diumses - POUvVOIr émissif des fumées [W.m™]

S .  coefficient expérimental, égal a 0,12 m’!

D:  diametre du feu [m]

On détermine expérimentalement d'aprés Mudan et Croce que @ =140kW.m™

et Qi = 20 kW.m™. Une telle corrélation présente I’avantage de prendre en compte

I’influence du diametre du feu sur le comportement thermique de la flamme. En effet,
pour les feux d’hydrocarbures générant beaucoup de suies, le pouvoir émissif est réduit
par I'effet d’écran joué par les fumées. Un observateur est ainsi soumis de maniere
intermittente au rayonnement des parties lumineuses de la flamme et au rayonnement

D

des fumées. Ainsi le terme e*” est représentatif de la fraction surfacique de la flamme
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non recouverte de fumées. Cette corrélation, établie notamment a partir de feux de
kérosene et de GPL, n’est adaptée qu’a des feux produisant des suies en quantité
significative. La détermination du pouvoir émissif d’une flamme est primordiale pour
I’évaluation des effets thermiques d’un feu sur une cible. Ce parametre est cependant
délicat a évaluer avec précision. Les différentes méthodes d'estimation évoquées
précédemment doivent étre considérées parallelement a des résultats expérimentaux
disponibles dans la littérature, on se réferera notamment a [Tewarson, 2002], [Minzer et
Eyre, 1982], [Koski, 1996].

Dans I’approche de modélisation dite « modele de la flamme solide », la cible est
supposée exposée au rayonnement d’une flamme de géométrie constante et de pouvoir

émissif homogene. Le flux qu’elle recoit est alors déterminé a partir de la formule

suivante :
¢reg'u = f‘l—>2 T ¢0 [14]

avec: @, : flux regu par la cible [W.m?]

f + facteur de forme (voir ci apres)

7 .  facteur de transmission atmosphérique

Le facteur de transmission atmosphérique traduit le fait qu’une partie du rayonnement
émis par la flamme est absorbée par I’atmosphere présente entre la surface radiante et la

cible. Plusieurs corrélations théoriques permettent d’évaluer le parametre 7, en prenant

en compte I’absorption du rayonnement infrarouge due au dioxyde de carbone et a la
vapeur d’eau contenus dans I’atmosphere, ainsi que la diffraction par les poussieres et
les suies en suspension. On citera notamment les corrélations de [Lihou et Maund,
1982], [Lannoy, 1984] et [Brzustowski et Sommer, 1973]. Détaillons cette derniere

corrélation, qui sera utilisée ultérieurement :

7=0,79%(100/x)""*x(30,5/r)"* [1.5]
avec: x :  distance de la cible a la source [m]
ro: humidité relative de I’air [%]
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Le facteur de forme entre deux surfaces, également appelé facteur de vue géométrique,

traduit la fraction (¢,_,) de ’énergie (¢ ) émise par une surface S, et interceptée par

1

une surface S, :

[1.6]

Ce facteur purement géométrique ne dépend que de la disposition relative des deux
surfaces ainsi que de leurs dimensions respectives. La détermination des f, ,, se fait a
’aide des deux relations suivantes :
fiatfintetfi,+otfi,, =1
Sifisk =Sifisi

En fonction des géométries et des dimensions respectives de la flamme et de la cible
considérées, plusieurs formules analytiques permettent de calculer la valeur des facteurs
de forme. Citons notamment 1’approche de [Hamilton et Morgan, 1952] portant sur une
flamme de géométrie cylindrique. Cette méthode propose de calculer les facteurs de
forme correspondant a une cible élémentaire verticale et horizontale. Pour de faibles
dimensions de la cible par rapport aux flammes, et étant donné que le rayonnement de la
flamme est indépendant de la direction, il apparait que le facteur de forme n’est autre
que I’angle solide sous lequel la cible voit la flamme.

Considérons la géométrie suivante (figure 1.10) :

Flamme

Cible

Figure 1.10 : géométrie considérée d’aprés [Hamilton et Morgan, 1952]
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Définissons les grandeurs suivantes : L=2H/D X =2x/D
A=(X+1)*+IC B=(X-1*+L

Le calcul de f,_,, (rapport de forme de la flamme a la cible verticale) conduit a :

1 L L|(A-2X) AX-1) 1 X -1
= A L1272 A retan, | — 2 Arctan, |25
Jeos P rctan(m]+ﬂ{ XJa5 ctan B+ X ctan X+l} [1.7]

Pour une cible horizontale, le calcul de f, ,, conduit a :
P14+ X-1)A
fisn _1 Arctan Xal) (X I+l Arctan g [1.8]
z X -1 JVAB (X+1)B

On peut en outre calculer le facteur de forme maximal pour une cible dont plusieurs

faces (horizontales et verticales) sont exposées au flux :

fmax = V f;,‘2—>h + f;,‘z—w [19]

Notons également la méthode de [Sparrow et Cess, 1978] qui considérent une surface

rayonnante plane, en prenant en compte la géométrie suivante pour une cible verticale

(figure 1.11).
b
A \

Flamme

Cible

I

Figure 1.11 : géométrie considérée d’apres [Sparrow et Cess, 1978]
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On introduit les grandeurs suivantes : X =alc Y=bl/c

Le facteur de forme f, _, pour une cible verticale est alors donné par la formule

-V

suivante :

1

L S Arctg( d j+ ! Arctg( X J [1.10]
2 NS i+ X2 ) J1+7? 1+Y? '

1

NX2+Y?

Dans le cas d’une cible horizontale, on considere en plus la grandeur : A =

Le calcul du facteur de forme f,_,, conduit alors a :

—h

1 1
fisn Z—{Arctg——AYArctgA} [1.11]
2z Y

Le calcul du facteur de forme maximal pour une surface rayonnante plane est identique
a ce qui est indiqué dans I’expression [1.9]. Ces facteurs de forme interviennent dans le
calcul du flux regu par une cible située a une distance donnée d’une flamme de
géométrie connue, dans le cadre du modele de la flamme solide [1.4].
Afin d’illustrer la mise en ceuvre de cette approche, les calculs présentés par la suite
sont basés sur I’utilisation de formules présentées précédemment :
- [1.3] pour le pouvoir émissif de la flamme,
- [1.5] pour le facteur de transmission atmosphérique,
- [L.7], [1.8] et [1.9] pour le facteur de forme, en considérant une flamme
cylindrique,
- [1.4] pour le calcul du flux regu par la cible.
L’étude de ces expressions montre que pour une humidité relative donnée (50 % dans ce
cas), le flux recu par la cible peut étre exprimé en fonction de trois parametres :
x, distance séparant la cible du centre de la nappe [m],
- D, diametre de la nappe, assimilé au diametre de la base du cylindre [m],
- H, hauteur des flammes, assimilée a la hauteur du cylindre [m].
Plusieurs formules permettent de corréler la hauteur des flammes H au diametre de la

nappe D, les références des corrélations les plus courantes sont résumées dans le tableau
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1.1. Les domaines de validité de ces différentes corrélations varient en fonction de la

géométrie et des dimensions de la nappe, ainsi que du type de combustible.

Validité
Dimensions
Références (] Combustible Remarques
m
Valide pour feux
[Thomas, 1965] 3<H/D<10 Bois
d’hydrocarbures
Gaz naturel Nappes de grandes
[Moorhouse, 1982] 1<H/D<3
liquéfié dimensions
[Zukoski, 1986] 0,1<D<0,5 Gaz naturel
[Cox et Chitty,
0,45<D<0,6 Gaz naturel
1985]

Large domaine de validité en termes de combustibles et de
[Heskestad, 1984] ) )
dimensions

Tableau 1.1 : corrélations usuelles pour le calcul du rapport H/ D

Dans un souci de clarté, les résultats présentés par la suite illustrent deux cas précis :
H =D et H=1,7 D; ce dernier cas correspondant a une valeur limite démontrée par
[Hofmann, 1982], vers laquelle tendent les feux de nappes de kérosene, d’essence et de
gazole de grandes dimensions.

Les valeurs de flux utilisées pour calculer le pouvoir émissif de la flamme selon
I’équation [1.3] sont : @, =140 kW.m™ et @, ... =20 kW.m™.

La figure 1.12 présente le flux re¢u par une cible en fonction de sa distance et du

diametre de la nappe pour le casou D =H :
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26
51
76
101
126
Distance de la cible [m] (x2) 151

81

D=H[m] (x2)

Figure 1.12 : flux recu pour D = H

Flux recu par la clble [KW/m?]

La figure 1.13 présente les résultats obtenus pour un rapport H/D égal a 1,7 :

1
26
51

76

101

126
151
178

201

Distance de la cible [m] (x 2)

g1 81 4

101
o071 181 D =HA,7 [m] (x 2)

Figure 1.13 : flux recu pour H = 1,7D
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Les dimensions considérées pour le diametre de la nappe ainsi que pour la distance
entre son centre et la cible sont de 0,5 a 100 metres. Ainsi, la partie inférieure droite des
figures 1.14 et 1.15 (respectivement pour H = D et H = 1,7 D), qui correspond aux cas
ou la cible serait a I'intérieur des flammes (la distance étant inférieure au rayon de la
nappe) ne représente aucune donnée de flux. Notons en outre que I’humidité relative
considérée pour le calcul du facteur de transmission atmosphérique, grace a la

corrélation de [Brzustowski et Sommer, 1973], est de 50 %.

W 0-2000 W 2000-4000
4000-6000 6000-8000
W 8000-10000 ™ 10000-12000|
W 12000-14000 © 14000-16000|
W 16000-18000 M 18000-20000|
20000-22000 = 22000-24000|
W 24000-26000 W 26000-28000|
W 28000-30000 m 30000-32000|
W 32000-34000  34000-36000|
36000-38000  38000-40000|
40000-42000 = 42000-44000
744000-46000 ~ 46000-48000|

Distance de la clble [m] (x 2)

W 48000-50000 = 50000-52000|
W 52000-54000  54000-56000|
W 56000-58000 ™ 58000-60000|
W 60000-62000 ™ 62000-64000|
W 64000-66000 M 66000-68000|
W 68000-70000 W 70000-72000|

W 72000-74000 ® 74000-76000|

111 21 31 41 51 61 71 81 91 101111121131141151161 171181191201
D=H[m](x2) M 76000-78000 M 78000-80000

Figure 1.14 : flux recu pour D = H
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0-2000 W 2000-4000
4000-6000 6000-8000
W 8000-10000 10000-12000
W 12000-14000 © 14000-16000|
W 16000-18000 ® 18000-20000|
20000-22000 = 22000-24000|
M 24000-26000 W 26000-28000|
W 28000-30000 W 30000-32000|
W 32000-34000  34000-36000|
36000-38000  38000-40000
40000-42000 = 42000-44000
44000-46000 ~ 46000-48000
W 48000-50000 ™ 50000-52000|
52000-54000  54000-56000
56000-58000 ™ 58000-680000
W 60000-62000 W 62000-64000)
W 64000-66000 m 66000-68000|
W 68000-70000 m 70000-72000|
W 72000-74000 W 74000-76000)
W 76000-78000 W 78000-80000|
W 30000-82000  82000-84000)

Distance de la clble [m] (x 2)

) T ! T T T T I T I T I T I s1
1 71 81 91 101111121131141151161 171181191201 W 84000-86000 ™ 86000-88000

D=HA,7[m] (x2) W 338000-20000  90000-92000|

1
111 2

LI R
1 31 41 51 6

Figure 1.15 : flux recu pour H = 1,7D

Ces résultats montrent que dans le cas des feux de nappes, le flux subi par une cible
décrofit tres rapidement lorsque celle-ci s’éloigne des flammes. On constate en outre que
le flux maximal atteint dans les circonstances modélisées reste inférieur 2 100 kW.m™.
Notons toutefois pour relativiser cette valeur que les flammes issues d’un feu de nappe
ne sont pas parmi les plus émissives, en raison de la forte quantité de fumées et de suies
qu’elles contiennent, cet aspect étant pris en compte dans le modele de la flamme solide

(cf. équation [1.3] d’apreés [Mudan et Croce, 1990]).

En regle générale, quel que soit le type de feu considéré, I’évolution d’un incendie au
cours du temps, entre son inflammation et son extinction, reste délicate a prévoir avec
précision. Dans le cas d’un incendie de local, on peut cependant distinguer quatre
phases :

1% phase : le démarrage. Cette phase dépend fortement du type de combustible
mis en jeu, de sa disposition géométrique, de la ventilation du lieu et du type de
source d’allumage. Durant la phase de feu couvant, 1’élévation de température
est localisée au point d’ignition. Les premiers gaz et les fumées apparaissent.
peme phase : le déclenchement. Au cours de cette phase, ou le foyer est vif mais
encore localisé, le rayonnement ou le contact des flammes atteint des matieres

proches, les gaz chauds se dégagent et emplissent le volume.
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3™ phase : I’embrasement généralisé, ou flash over. Les gaz chauds

accumulés portent les combustibles présents a leur température
d’inflammation, et I’ensemble du volume s’embrase brutalement. Le flux
rayonné par les flammes atteint sa valeur maximale. La présence de gaz
inflammables peut également provoquer des déflagrations plus ou moins
violentes.

4eme phase : la retombée du feu. Quand le combustible est consommé a 70 %, la

température des gaz baisse. La violence de I’incendie décroit alors jusqu’a

I’extinction des flammes.

La variation de température avec le temps lors d’un incendie est modélisée dans les

exigences réglementaires actuelles par la courbe [Norme ISO 834, 1999], dite

« d’incendie conventionnel ». Dans le cadre d’une procédure normalisée, cette courbe

logarithmique sert de référence pour les essais de tenue au feu. La figure 1.16 présente

un exemple de courbe ISO 834 :

1200
1100
1000
900
800
700
600
500
400
300
200
100

Temperature [°C]

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120

Temps [min]

Figure 1.16 : exemple de courbe 1SO 834

Cette courbe normalisée représente la température des gaz chauds produits par

I’incendie pour un débit de combustible donné, et non pas la température de la flamme.

Ainsi, lors d’un essai réalisé en laboratoire, 1’élément testé doit se trouver en contact
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avec un milieu gazeux dont la température suit 1’évolution indiquée par la courbe. On
constate que I’évolution de la courbe est perpétuellement croissante, ce qui n’est bien
entendu pas représentatif d’un incendie réel, et conduit a surestimer I’intensité du feu
simulé. Précisons que ce type d’essai, dont le but est d’estimer la stabilité au feu ou le
degré coupe feu de certains produits ou éléments de construction, est réservé a quelques

laboratoires agréés et soumis a un protocole spécifique qui n’a pas été rappelé ici.

Flux
Effets sur les structures Effets sur ’homme
thermique

Seuil des effets irréversibles
5 correspondant a la zone des
3 kW.m Faible

dangers significatifs pour la vie

humaine

Seuil des premiers effets 1étaux

sk ,  Seuil de destruction significative de  correspondant a la zone des
W.m
vitres dangers graves pour la vie

humaine

Seuil des effets 1étaux
Seuil des effets domino et
5 significatifs correspondant a la
8 kW.m correspondant au seuil des dégats
zone des dangers tres graves
graves sur les structures
pour la vie humaine

Seuil d’exposition prolongée des
16 KW structures et correspondant au seuil
.m
des dégits tres graves sur les

structures, hors structures béton

Seuil de tenue du béton pendant
T plusieurs heures et correspondant au
.m
seuil des dégats tres graves sur les

structures béton

200 KW.m2 Seuil de ruine du béton en quelques
.m
dizaines de minutes

Tableau 1.2 : seuils d’effets des flux thermiques générés par un incendie
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Afin de quantifier le potentiel de destruction d’un incendie, il est d’usage de considérer
les distances d’effets, c'est-a-dire les distances auxquelles une cible exposée aux
flammes recoit un flux donné. Les valeurs significatives de flux retenues dans la plupart
des cas correspondent aux valeurs de référence pour des seuils définis par ’arrété
ministériel du 22 octobre 2004 [Ministere de I’écologie et du développement durable,

2004] (tableau 1.2).

Le seuil de 5 kW.m™, désigné comme « seuil des premiers effets létaux », correspond 2
une probabilité de déces de 1 % pour un sujet exposé pendant une minute [Baker et al.,

1983].

Il existe de nombreux codes de calcul permettant d’étudier les effets d’un feu sur une
cible (ou un ensemble de cibles) a une distance donnée. Certains outils, développés
spécifiquement pour modéliser les feux de foréts, prennent en compte des parametres
tels que les accidents du terrain, la vitesse du vent ou encore les éventuels obstacles

[Karafyllidis et Thanailakis, 1997] [Zekri et al., 2005] [Porterie et al., 2005].

D’autres codes dédiés a la modélisation d’incendie dans des locaux, prennent en compte
I’architecture des batiments, le type de matériaux utilis€és ou encore les charges
mécaniques subies par les structures. Le code FDS (Fire Dynamics Simulator)
[McGrattan et al., 2000], polyvalent, peut notamment traiter les effets de flammes
extérieures sur des batiments. Il fut utilisé pour modéliser les incendies des tours du
World Trade Center de New York le 11 septembre 2001 [Rehm et al., 2002].

En ce qui concerne les feux de nappes, on peut citer le code FNAP (pour « Feux de
Nappes ») développé par I'INERIS [Bernuchon, 2002]. Des démarches de validation,
consistant dans la plupart des cas a comparer leurs résultats a des mesures
expérimentales réalisées dans les conditions représentatives des calculs, ont été
entreprises. Pour le code FNAP précédemment cité, la validation a été effectuée par
comparaison des résultats a une série de mesures expérimentales [Cwiklinski, 1994]
réalisées dans le cadre de tests d’extinction de feux de nappes. Lors de ces essais, un
dispositif métrologique composé de fluxmetres et de thermocouples a permis d’établir
les valeurs de flux recu a différentes distances d’un feu d’éthanol. Les fluxmetres
disposés tous les 5 metres de part et d’autre du bidon contenant le combustible ont

notamment fourni les mesures suivantes :
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Figure 1.17 : flux thermique généré par un feu de nappe

L’importante dispersion des mesures entre les 3 essais est principalement due aux
variations des conditions météorologiques dans lesquelles ils se sont déroulés. Un profil
moyen est calculé pour les distances comprises entre 0 et 20 metres en considérant la
symétrie de la distribution. Il est alors possible de calculer a I’aide du code FNAP des
profils théoriques afin de les comparer aux données expérimentales. Cette démarche
permet en outre de mettre en évidence I’influence spécifique d’un parametre de
modélisation, dans ce cas précis I’humidité de 1’air, qui intervient dans le calcul du
facteur de transmission atmosphérique 7 (voir par exemple équation [1.5]). La figure
1.18 présente la comparaison entre les résultats expérimentaux et deux profils calculés,

I'un en négligeant I’atténuation atmosphérique (z=1), l’autre avec une humidité

relative de r =70 %.
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7 ;\\ ——Flux moyen mesuré —

6 -~ FNAP [Sans atténuation
atmosphérique]

FNAP [Avec une humidité
relative de 70 %]

Flux recu [kKW/m?]
B [6)]
\ \

0 5 10 15 20 25

Distance par rapport a la flamme [m]

Figure 1.18 : flux calculés comparés aux flux mesurés

Cette figure permet de constater la pertinence des résultats obtenus par le code FNAP,
leur ordre de grandeur étant comparable aux valeurs expérimentales. On remarque
également la tendance majorante des résultats obtenus par FNAP, a 1’exception d’un

point en champ proche.

Une démarche similaire a notamment ét€ mise en ceuvre par [Muzy, 2004] pour valider
un outil prédictif modélisant la propagation des feux de foréts. En ce qui concerne les
feux de locaux, on peut citer les travaux de [Ayme et Joyeux, 2005], portant sur la
modélisation d’incendie d’entrepOts couverts soumis a autorisation ou encore ceux de
[Gautier et al., 1999] concernant la sécurité incendie de centrales nucléaires. Pour une
vaste documentation au sujet des codes modélisant différents types d’incendies, on peut
se référer a [Olenick et Carpenter, 2003], qui répertorie 168 modeles informatiques

d’origines diverses.

Dans un souci d’exactitude, il convient de préciser que les effets non thermiques d’un
incendie ne sont pas a négliger en matiere de protection des biens et des personnes. La
majorité des pertes humaines déplorées suite a des incendies est en effet due a

I’inhalation par les victimes de produits toxiques contenus dans les fumées, notamment
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lors de la combustion de matieres plastiques. L’appauvrissement de 1’atmosphere en
oxygene, consommé par la réaction de combustion, peut causer 1’asphyxie, et conduit
également au phénomene de combustion incomplete et a 1’apparition de monoxyde de
carbone. La toxicité de ce gaz est telle qu'une concentration de 1 % dans I’atmosphere
provoque la mort en une minute. Pour une documentation plus complete quant a

’apparition de gaz toxiques lors d’un incendie, on se réferera a [Gann et al., 1994].

De méme, si les incendies ou les agressions radiatives de durée relativement longue
représentent une part importante des menaces présentes sur un champ de bataille, les
agressions courtes telles que les explosions ne sont pas a négliger, et peuvent générer

d’importants dégats.

1.2.2. Les BLEVE

Dans le cadre de I’étude d’agressions thermiques de courte durée, I’exemple du BLEVE
(Boiling Liquid Expanding Vapour Explosion) est particuliecrement représentatif. Il
s’agit de I’explosion d’un réservoir pressurisé contenant un liquide dont la température
est supérieure a sa température d’ébullition a pression ambiante. La perte de
confinement du réservoir, provoquant la dépressurisation de son contenu, peut étre
occasionnée par un impact de balle, I’exposition a un incendie, I’usure du matériau ou la
corrosion. Si le contenu du réservoir est un produit non inflammable, comme du
dioxyde de carbone ou de 1’oxygene liquide, le BLEVE se traduira par I’explosion du
réservoir suivie d’une onde de choc. Cependant, pour des produits inflammables comme
le butane ou le propane, I’explosion peut également donner naissance a une boule de

feu. Un exemple typique de BLEVE est I’explosion du réservoir de GPL d’un véhicule,

dont les conséquences sont potentiellement désastreuses.
Le phénomene de BLEVE a été étudié par Johnson & Pritchard [Johnson et Pritchard,
1990] puis Shield [Shield, 1993], qui propose de décomposer le processus en cing

étapes :

- Etape 1 (figure 1.19). C’est I’explosion du réservoir, étape lors de laquelle des

fragments sont projetés. Une onde de surpression est générée par la
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dépressurisation de la phase gazeuse du produit contenu dans le réservoir. Cette

onde est suivie par une onde de dépression.

Pst Surpression

Figure 1.19 : premiere étape du phénoméne de BLEVE

- Etape 2 (figure 1.20). Un nuage de gouttelettes est éjecté et s’étend en se
mélangeant peu a I’air ambiant. La vaporisation se poursuit jusqu’a ce que la
pression du nuage soit égale a la pression ambiante. Si la vitesse radiale
d’expansion du nuage excede la vitesse locale du son dans la zone de
dépression suivant I’onde de surpression engendrée par 1’expansion de la phase
vapeur (étape 1), une onde de choc due a I’évaporation instantanée du liquide

peut se former et engendrer un état turbulent au sein du nuage.

Ps2 Surpression

Figure 1.20 : deuxieme étape du phénoméne de BLEVE

- Etape 3 (figure 1.21). Les deux ondes de surpression successives ont quitté le
nuage. Ce dernier continue de s’étendre du fait de sa quantité de mouvement
radial, mais & une vitesse qui diminue alors que le mélange turbulent entraine

de plus en plus d’air.
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Figure 1.21 : troisieme étape du phénomene de BLEVE

Etape 4 (figure 1.22). L’inflammation se produit a proximité du centre du
nuage, et une boule de feu se développe. L’expansion de la boule de feu
s’arréte lorsque tout le nuage est enflammé. L’expansion du nuage en boule de
feu engendre une onde de surpression, suivie d’une onde de dépression due a
I’arrét brutal de cette expansion. La vitesse d’expansion de la boule de feu est
égale a la vitesse de propagation de la flamme dans le nuage turbulent. Dans la
réalité, le nuage de vapeur peut s’enflammer durant chacune des quatre étapes
précédentes, mais puisque de I’air doit étre mélangé au nuage, il est probable
que la combustion se produise principalement dans la périphérie du nuage, et
les mécanismes d’expansion sont ainsi similaires, méme si certaines étapes

peuvent se chevaucher.

tee
%%
2

Figure 1.22 : quatrieme étape du phénomene de BLEVE

Etape 5 (figure 1.23). La boule de feu hémisphérique s’éleve pour prendre la
forme d’une sphere. Sa combustion continue mais la boule de feu ne s’étend

plus, ce qui traduit le fait que I’air requis pour la combustion est déja présent

dans le nuage.
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Figure 1.23 : cinquieme étape du phénomene de BLEVE

Le combustible est alors pourvu par les gouttelettes de liquide. La boule de
feu s’éleve alors approximativement a vitesse et volume constants pour
prendre une forme caractéristique de champignon (figure 1.24). Ensuite, du
fait de ’apparition de poches de produits de combustion, 1’aire de la flamme

visible diminue. Le flux thermique rayonné décroit alors sans cesse.

Figure 1.24 : forme caractéristique du phénomene de BLEVE

Le flux thermique rayonné par la boule de feu est potentiellement 1’effet le plus
dangereux du BLEVE, provoquant plus de dégats que I’onde de choc ou les fragments
projetés. En témoignent de nombreux rapports d’accidents, I’un des plus significatifs
étant relatif a une série de BLEVE sur une installation de stockage de GPL a San Juan
Ixhuatepec au Mexique le 19 novembre 1984. La série d’explosions fut initialement
causée par la rupture d’une canalisation lors d’une phase de remplissage. Le nuage de
gaz s’en échappant s’enflamma sur une torchere située a environ 150 metres du lieu du
rejet. Quelques minutes plus tard, deux spheres de stockage de 1600 m® donnent lieu &
des BLEVE engendrant une boule de feu d’un diametre évalué a 350 ou 400 metres. Les

effets thermiques de la boule de feu ainsi que I’éjection de fragments entrainent, par
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effet domino, d’autres BLEVE. Dans un rayon de 300 m autour du BLEVE initial,
toutes les personnes furent tuées ou blessées. L’accident causa au total plus de 500
morts, 7000 blessés, et 39000 personnes furent évacuées. Des fragments de spheres de
stockage furent retrouvés a plus de 600 metres et 12 parties de réservoirs cylindriques
horizontaux furent projetés par « effet fusée » a des distances pouvant atteindre 1200
metres. Il est clair que les dimensions spectaculaires des boules de feu impliquées dans
cet accident peuvent étre directement reliées a I’ampleur du bilan humain. Ceci permet
de souligner I’importance des effets thermiques d’un BLEVE de produits inflammables.
Dans I’optique de la simulation expérimentale et de la modélisation de ces effets,

plusieurs approches descriptives du phénomene peuvent étre considérées.

La caractérisation de la boule de feu est primordiale dans la démarche de modélisation
des effets thermiques du BLEVE. Trois approches distinctes sont généralement
considérées pour modéliser des BLEVE d’hydrocarbures, développées par les groupes
suivants :

- CCPS (Center for Chemical Process Safety)

- TNO (The Netherlands Organization of Applied Scientific Research)

- TRC (Thornton Research Center, Shell)
Les dimensions de la boule de feu sont généralement évaluées grace a des formules
empiriques basées sur le retour d’expérience. La modélisation des effets thermiques fait
quant a elle généralement appel au modele de la flamme solide, notamment pour les
approches CCPS et TNO, qui sont parmi les plus utilisées. Le modele TRC présente
pour sa part ’avantage de représenter 1’évolution de la boule de feu, a la différence des

autres qui considerent un état stationnaire.

- Modele du CCPS [CCPS, 1994] :
Ce modele propose de calculer les dimensions de la boule de feu ainsi que sa
durée de vie grace a des corrélations empiriques faisant intervenir la masse
d’hydrocarbure contenue dans la boule de feu. Le calcul du flux recu par une
cible se fait au moyen d’une formule basée sur I’émissivité de la boule de feu
(supposée constante), un facteur de forme ainsi que le facteur de transmission
de I’atmosphere. Notons que cette approche considere que la boule de feu ne
s’éleve pas du sol, la hauteur de son centre est par conséquent égale a son

rayon.
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Modele du TNO [TNO, 1997] :

Le modele considéré ici est basé sur une version datée de 1992, puis actualisée
en 1997. Il permet, de la méme fagon que le modele CCPS, d’évaluer les
dimensions et la durée de vie de la boule de feu grice a des formules
empiriques prenant en compte la masse d’hydrocarbure impliquée. La version
de 1992 ne prenait pas en compte 1’élévation de la boule de feu, approche
modifiée dans la version de 1997 qui considere que la boule de feu s’éleve de
telle sorte que la hauteur de son centre soit égale au double de son rayon. Le
calcul du flux recu se fait également par le modele de la flamme solide (cf.
paragraphe 1.2.1), la transmission atmosphérique étant déterminée par une
corrélation différente de celle utilisée dans le modele CCPS. L’émissivité de la
boule de feu est quant a elle calculée différemment selon que I’on considere la
version de 1992 ou celle de 1997. Dans la premiere citée, 1’émissivité est
considérée comme ne dépendant que de la nature de 1I’hydrocarbure (on a ainsi
des valeurs respectives pour le propane, le butane et le propylene de
196 kW.m?, 172 kW.m” et 184 kW.m™). La version de 1997 du modele
propose une estimation de 1’émissivité, en fonction :

- des propriétés thermodynamiques de 1’hydrocarbure,

- de la fraction d’énergie rayonnée par la boule de feu,

- dela masse d’hydrocarbure contenue dans la boule de feu,

- de la surface de la boule de feu.

Modele du TRC [Shield, 1995] :

Contrairement aux approches du CCPS et du TNO citées précédemment, qui

sont basées sur I’emploi de formules empiriques, le modele du TRC décrit les

effets thermiques du BLEVE grice a une méthode phénoménologique
développée notamment a partir des essais de British Gas [Johnston et

Pritchard, 1990]. Cette méthode consiste a décrire 1’évolution de la boule de

feu au cours du phénomene, en identifiant trois étapes principales :

- La phase d’inflammation du nuage, ou phase d’expansion, ou la boule de
feu se développe jusqu’a atteindre son diametre maximal. Ses dimensions
et son émittance sont supposées croitre linéairement jusqu’a leurs valeurs
maximales. C'est a la fin de cette phase que la température maximale du

mélange est atteinte.
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La phase de combustion de la boule de feu. La durée de vie de la boule de
feu, entre son inflammation et le début de son extinction, est supposée
égale a la durée de combustion des gouttelettes générées lors de
I’expulsion du produit dans 1’atmosphere. Au cours de cette phase, on
considere que la température de la boule de feu décroit linéairement de sa
valeur maximale a sa valeur de début d’extinction. Cette température de
début d’extinction est calculée en appliquant le principe de conservation de
I’énergie, en supposant que la combustion des gouttelettes est complete (ce
qui suppose une quantité d’air suffisante a l’intérieur du nuage). Des
résultats expérimentaux montrent que 1’on peut considérer que Ila
température finale est égale au minimum a 88 % de la température
maximale. Au cours de cette phase, la vitesse d’élévation de la boule de
feu est constante. L’absence d’accélération verticale est due au fait que
I’air entrainé par la boule de feu se refroidit & mesure qu’il s’éleve. Les
dimensions de la boule de feu sont par ailleurs supposées constantes au
cours de cette étape.

La phase d’extinction. Le modele TRC consideére que 1’extinction de la
boule de feu est achevée lorsque les dernieres gouttelettes enflammées a la
fin de la phase d’expansion (lorsque le mélange est a sa température
maximale), sont consommées. Durant cette derniére phase, le diametre de
la boule de feu est supposé diminuer linéairement alors que son émittance
est considérée constante. En pratique, il est connu que celle-ci décroit mais
de maniere délicate a estimer. La plupart des auteurs, par soucis de
précaution, surestiment les flux prédits par ce modele en estimant cette

valeur constante.

La prise en compte de I’évolution de la boule de feu est la principale originalité

de ce modele. Cette approche permet, pour un BLEVE donné, de calculer la

quantité de flux recue par une cible se trouvant a une certaine distance de la

boule de feu en fonction du temps. Les caractéristiques de la boule de feu

(durée de vie, hauteur maximale, diamétre maximal, pouvoir émissif)

dépendent principalement de la géométrie du réservoir, de son taux de

remplissage, de la quantité et du type d’hydrocarbure contenu au moment de la

détonation. L’analyse des essais de British Gas permet de dégager 1’allure
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typique de 1’évolution du pouvoir émissif de la boule de feu, de son rayon et de

la hauteur de son centre, qui sont présentés sur les figures suivantes :

Pouvoir émissif [kW.m?]

Emittance de la boule de feu [kW.m™?]
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Figure 1.25 : exemple d'émittance d'une boule de feu générée par un BLEVE
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Figure 1.26 : exemple de rayon d'une boule de feu générée par un BLEVE
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Figure 1.27 : exemple de hauteur d'une boule de feu générée par un BLEVE

La prise en compte de ces parametres permet de calculer un facteur de forme
relatif & la disposition de la cible par rapport a la boule de feu et a ses
dimensions. Il est ensuite possible, en appliquant la formule [1.4] de déterminer
la densité de flux recue par la cible. Dans tous les cas, on considerera que les
dimensions de la cible sont petites par rapport a celles de la boule de feu, que
I’on supposera sphérique. Considérons dans un premier temps le cas d’une
cible plane faisant face a la boule de feu, la normale du plan passant par le

centre de la sphere :

Boule de feu (j)

Cible (i)

Figure 1.28 : géométrie considérée pour le calcul du facteur de forme (cible verticale)
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Le facteur de forme f jl_n. est alors calculé de la fagon suivante :

2
r

fis S an [1.12]

Dans le cas d’une cible plane représenté dans la configuration ci dessous :

Boule de feu (j)

Cible (i)

Figure 1.29 : géométrie pour le calcul du facteur de forme (cible horizontale)

Le facteur de forme f jz_n. est alors calculé de la fagon suivante :

) 1 4 1 VH? -1
fj_n. =—| tan - > [1.13]
V4 \/H2_1 H

Avec le parametre H tel que :

—le”’z [1.14]

Si la cible est un polyedre, on peut reprendre I’expression [1.9] pour calculer

un facteur de forme maximal :

yji =\/(f,L,»)2+(f,i,-)2 [1.15]
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Dans le cas d’une cible ponctuelle enfin :

Boule de feu (j)

Cible (i)

Figure 1.30 : géométrie considérée pour le calcul du facteur de forme (cible ponctuelle)

Le facteur de forme f j3_n. est alors calculé de la fagcon suivante :

£, =%[1— 1—R2] [1.16]

Avec le parametre R tel que :

r

=T [1.17]

En évaluant le facteur de transmission atmosphérique par [1.5], on peut
calculer la densité de flux thermique regue par une cible selon [1.4], pour une

boule de feu de pouvoir émissif ¢,. La figure 1.31 présente un exemple

d’agression subie par une cible exposée a la boule de feu d’'un BLEVE.
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Flux recu par la cible [kW.m™]
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Figure 1.31 : exemple de flux recu par une cible exposée a une boule de feu (BLEVE)

Notons que la courbe de flux présentée ici correspond a un BLEVE obtenu
avec un réservoir de butane de 10,796 m’ rempli a 40 %. La masse de produit
rejeté est de 2 tonnes et la pression de rupture est de 15 bars. La cible

considérée se trouve a 50 metres de I’emplacement initial du réservoir.

La description de la dynamique (expansion, combustion, extinction) de la boule de feu
proposée par I’approche de modélisation du TRC représente un atout par rapport aux
modeles du CCPS et du TNO. Elle est de plus compatible avec les possibilités de notre
moyen d’essai en terme de résolution temporelle et de pilotage. Les simulations
expérimentales ainsi que les modélisations numériques de BLEVE évoquées par la suite

sont donc basées sur le modele TRC.

Si les effets thermiques du BLEVE peuvent provoquer des dégats catastrophiques, les
explosions nucléaires demeurent les plus redoutées dans le contexte militaire et les plus
dévastatrices. Afin d’évaluer le comportement des peintures intumescentes en terme de
protection thermique face a de tels phénomenes, il est indispensable d’étudier leur

déroulement et leurs conséquences.

54



1.2.3. Les explosions nucléaires

Les premiers essais d’armes nucléaires, leur production et leur utilisation sont
indissociables du contexte politique et historique du vingtieme siecle. Leur
développement a commencé au cours de la seconde guerre mondiale, et les deux seuls
exemples d’utilisation en conflit de ces armes a ce jour sont les bombes atomiques
lancées par les Etats-Unis sur les villes japonaises d’Hiroshima (le 6 aolit 1945) et
Nagasaki (le 9 aolit 1945). La période de prolifération, amenée par la guerre froide qui a
suivi la seconde guerre mondiale, a provoqué une tres forte croissance de la production
d’armes nucléaires. Lorsque le Traité de Non Prolifération est entré en vigueur en mars
1970, on estime que les stocks mondiaux atteignaient les 40 000 t€tes. Malgré ce traité,
les stocks ont continué a augmenter pour atteindre les 55 000 tétes au moment de la
chute du mur de Berlin en 1989. En 2005, la situation des arsenaux nucléaires était
estimée sans certitude a plus 30 000 armes, détenues a environ 62 % par la Russie et
35 % par les Etats-Unis, le reste étant partagé (par ordre décroissant des stocks) par la
Chine, la France, Isra€l, la Grande Bretagne, le Pakistan, I’'Inde et la Corée du Nord. A
I’heure actuelle, la détention d’armes nucléaires par les pays « autorisés » est justifiée
par le principe de dissuasion, qui consiste a s’équiper de ces armes précisément pour ne
pas avoir a les utiliser. Le contexte géopolitique et 1’existence probable de nombreuses
armes non recensées (notamment d’origine russe) interdisent cependant d’ignorer la

menace nucléaire ou de la considérer comme dépassée.

Figure 1.32 : « champignon atomique » caractéristique de I’explosion d’une arme

nucléaire

L’examen des dégits provoqués par les bombes d’Hiroshima et Nagasaki permet

d’évaluer ’ampleur de la menace représentée par I’explosion d’une arme nucléaire
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(figure 1.32). La bombe d’Hiroshima tua immédiatement 70 000 personnes, et autant
succomberent des suites de leurs blessures avant la fin de ’année 1945. A Nagasaki,
40 000 personnes furent tuées immédiatement, et 30 000 moururent avant la fin de
I’année. La bombe d’Hiroshima explosa & environ 300 metres du sol, ce qui lui permit
d’atteindre son potentiel de destruction maximal, et dévasta la ville a 90 %. Dans un
rayon de 750 metres, tous les édifices furent completement détruits et tous les étres
vivants directement tués. Dans un rayon de 4 km, les batiments subirent des dégats

s 14 A12 d e 2
considérables, et des personnes furent briilées au 2" et 3°™ degré.

La puissance d’une bombe nucléaire s’exprime en kilotonnes ou en mégatonnes
d’équivalent TNT, c'est-a-dire la masse de TNT nécessaire pour produire une explosion
de puissance similaire. Les bombes d’Hiroshima et Nagasaki avaient respectivement
une puissance de 15 kt et 22 kt. Notons que la bombe nucléaire la plus puissante jamais
essayée fut la « Tsar Bomba » soviétique (reine des bombes, figure 1.33) [Sakharov,
1990], larguée le 30 octobre 1961 sur une zone de test de 1’7le de Novaya Zemlya, et
dont la puissance fut évaluée a 50 Mt (plus de 3 000 fois Hiroshima). On estime que
cette bombe, qui ne flit pas développée comme une arme réellement utilisable en
conditions de combat mais plutdt pour donner lieu a une démonstration de force, avait la
capacité d’emporter suffisamment de matériau nucléaire pour atteindre une puissance de

100 Mt.

Le principe de fonctionnement d’une arme nucléaire et la base de son immense potentiel
de destruction résident dans I’énergie dégagée par une réaction nucléaire en chaine
[Bohr et Wheeler, 1939]. Pour les « bombes A », il s’agit de la fission de noyaux
d’atomes lourds tels que 1’'uranium 235 ou le plutonium 239, une réaction qui, quand
elle est maitrisée, est également utilisée pour produire de 1’électricité dans les centrales

nucléaires civiles.
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Figure 1.33 : réplique de la « Tsar Bomba » soviétique

Cette réaction peut étre initiée naturellement en réunissant une masse suffisante de

matériau radioactif (appelée masse critique), pour laquelle le rayonnement de neutrons

impactant les noyaux atomiques voisins déclenche la réaction en chaine et la libération

de I’énergie.

Pour les bombes thermonucléaires, ou « bombes H » la réaction utilisée est la fusion de

noyaux d’isotopes d’hydrogeéne comme le deutérium ou le tritium. Cette réaction, qui

nécessite un apport d’énergie trés important sur un temps tres bref pour se déclencher,

est amorcée par une bombe A [Rhodes, 1995]. Dans les deux cas, les effets de

I’explosion d’une arme nucléaire sont de quatre ordres :

effets mécaniques : destruction par I’onde de choc,

effets thermiques : briillures et incendies,

effets é€lectromagnétiques : I'impulsion due au courant généré par le
déplacement des électrons provoque des dégats sur les appareils électroniques,
effets radioactifs : radiations immédiates et dissémination dans 1’atmosphere de
poussieres radioactives. Les poussieres radioactives projetées lors de
I’explosion d’une arme nucléaire peuvent retomber a plusieurs centaines voire
plusieurs milliers de kilometres du lieu de I’explosion [Everett III et Pugh,
1959]. Ces éléments peuvent causer d’importants dommages aux cellules du
corps humain, et provoquer notamment des cancers, des cataractes, ou des
malformations feetales. La contamination des récoltes, des rivieres et des
paturages peut également avoir de trés graves conséquences génétiques sur les

populations a long terme.
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Les effets radioactifs distinguent les armes nucléaires des bombes « conventionnelles »
dont I’efficacité repose uniquement sur les effets mécaniques et / ou thermiques, mais
I’intense chaleur de la boule de feu et le flux thermique qu’elle rayonne sont en grande

partie responsables des dégats provoqués par les armes atomiques.

Les procédures utilisées pour simuler les effets thermiques d’armes nucléaires obéissent
a des normes classifiées. Cependant, pour comparer ces effets a ceux des agressions
thermiques déja évoquées, des approximations disponibles dans la littérature ouverte
A c - : )4 . . A
peuvent étre employées. La densité surfacique d’énergie regue par une cible peut étre

approchée par 1’expression suivante, d’apres [Glasstone, 1957] :

Fry
=4,184.10" 1.18
Q 4dmd? [1.18]
avec: Q : densité surfacique d’énergie recue par la cible [J.m™]

puissance de la bombe en mégatonnes [Mt]
distance entre la cible et la boule de feu [m]

proportion d’énergie thermique générée par 1’explosion

ST N

facteur de transmission atmosphérique

La mégatonne d’équivalent TNT utilisée habituellement pour exprimer 1’énergie
dégagée par une explosion nucléaire est conventionnellement considérée égale a une
pétacalorie, soit 10" calories, ou encore 4,184.1015 Joules. Le coefficient F représentant
la proportion d’énergie thermique effective dégagée par 1’explosion a été déterminé
expérimentalement a 1/3. Le facteur de transmission atmosphérique peut a nouveau étre

déterminé par I’expression [1.5].

L’intensité maximale du flux recu par une cible peut étre calculée grace a 1I’expression

suivante :

JY

Do :4,227.10‘3? [1.19]

L’instant auquel survient ce pic de flux est donné par :
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t =10124/Y [1.20]

Des données temporelles de flux impactant une cible ont été approchées par
I’expression suivante [Olmstead et al., 1963], dans le cas d’une atténuation

atmosphérique nulle (z7=1):

pt)= @,,10,574e5" s 4£0,09¢" " +39,181¢ 734 e —146,052¢7

1.21
+176,776¢ 7" mx —70,568¢ > m | [1.21]

Ainsi, pour une cible située a 2 km d’une explosion de 100 kt, le flux thermique sera de

la forme suivante :
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Figure 1.34 : flux recu par une cible exposée a une explosion nucléaire de 100

kilotonnes

Le décrochage observé aux alentours de 0,1 seconde correspond a un premier pic
d’énergie qui suit immédiatement 1’explosion. On constate que les niveaux de flux
atteints pour une telle explosion sont nettement plus élevés que ceux observés dans le
cas d’un BLEVE, dont le pic est d’environ 110 kW.m™ pour I’explosion présentée sur la

figure 1.31, avec une cible a 50 m. Le flux maximal observé sur le profil de la figure
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1.34 est environ 30 fois plus important (3,3 MW.m™?), alors que la cible est située a

2000 m.

L’étude expérimentale du comportement de revétements intumescents soumis a une
agression représentative des effets thermiques d’un incendie, d’un BLEVE ou d’une
arme nucléaire, nécessite la capacité de reproduire ces effets. Compte tenu de la
dynamique et des niveaux de flux considérés, cela implique la mise en ceuvre d’un
moyen d’essai spécifique, permettant d’atteindre des hauts flux et de réaliser des
agressions paramétrables dans le temps. Le Four Solaire Principal du laboratoire
Expertise Hauts Flux (EHF), dont les capacités répondent a ces besoins, est présenté par

la suite.

1.3. Expertise sous haut flux

1.3.1. Le Four Solaire Principal

Le Four Solaire Principal (FSP) (figure 1.35) du laboratoire Expertise Hauts Flux (EHF)
de la Délégation Générale pour I’Armement (DGA) représente 1’aboutissement d’une
démarche initiée en 1953, consistant a utiliser le soleil comme source d’énergie pour

reproduire les effets thermiques d’armes nucléaires [Autrique et al., 2006].

Figure 1.35 : vue globale du site

Le moyen d’essai principal du laboratoire EHF est un four solaire a double réflexion de

45 kW a flux paramétrable (figure 1.36). Il est principalement utilisé pour étudier le
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comportement de matériaux sous conditions thermiques extrémes [Douale, 1999], pour

valider des modeles mathématiques [Gillet et. al, 2006] et pour déterminer des

propriétés optiques et thermiques d’échantillons dans différentes configurations et a

différentes échelles [Perez et al., 2007].

Concentrateur

Chambre
d'expériences

Heliostat

N

g
i\ Atténuateur

Figure 1.36 : schéma de principe du four solaire principal

Le dispositif comprend quatre éléments principaux :

Un héliostat plan mobile sur deux axes (figure 1.37a), de 230 m’ (17,4 m de
large par 13,2 m de haut), composé de 638 miroirs réfléchissants carrés de 60
cm de coté. Sa rotation et son inclinaison suivent automatiquement la course du
soleil, ce qui lui permet de réfléchir le rayonnement solaire dans une direction
Nord — Sud, a travers 1’ atténuateur et vers le concentrateur.

Un atténuateur de rayonnement solaire, principalement basé sur un modulateur
de flux (figure 1.37b) composé de vingt volets verticaux mobiles autour de leur
axe, avec un temps minimal d’ouverture ou de fermeture de 100 ms. Leur
orientation, pilotée par ordinateur, détermine la proportion du rayonnement
réfléchi par I’héliostat qui atteint le concentrateur, ce qui permet de contrdler
I’intensité du flux solaire concentré impactant la cible située dans la chambre

d’expériences.
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Figure 1.37a et 1.37b : héliostat et atténuateur

- Un concentrateur de 100 m? (figure 1.38a), composé de 384 facettes sphériques
disposées a la Davies — Cotton [Davies et Cotton, 1957], avec une distance
focale de 10,75 m. La distribution spatiale de I’énergie qu’il concentre dans le
plan focal est circulaire, avec une intensité quasiment constante sur un diametre
de 50 mm (figure 1.38b), soit la moitié du diametre total de la zone irradiée. La
densité de flux maximale permise par I’installation est d’environ 7 MW.m™,
avec la possibilité d’atteindre approximativement 12 MW.m™ sur une zone

plus restreinte en ajoutant un second étage de concentration.
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Figures 1.38a et 1.38b : concentrateur et distribution spatiale du flux concentré
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- La chambre d’expérience (figures 1.39a et 1.39b), dans laquelle des
échantillons de formes et de dimensions variables sont placés, dans le plan
focal du concentrateur. La précision de leur disposition est assurée par

I’association de deux lasers dont les faisceaux convergent au point focal.

Figures 1.39a et 1.39b : chambre d’expériences

N

La principale originalité de cette installation réside dans sa capacité a générer des
formes d’ondes entierement paramétrables, grace a ’association de 1’atténuateur a pales
verticales et d’un systeme de paupieres composé de rideaux horizontaux. L’orientation
des volets de I’atténuateur (figure 1.40) permet de définir un taux d’ouverture afin de
doser avec précision la quantité de flux solaire réfléchi qui atteint le concentrateur, et de

piloter I’évolution du flux concentré subi par les échantillons ou 1’évolution de leur

température.
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Figure 1.40 : exemples d’ouverture des pales de I’ atténuateur
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La puissance du flux peut également étre adaptée aux circonstances du test grice aux
paupieres horizontales situées devant I’atténuateur. Ces rideaux peuvent étre placés dans
quatre configurations différentes (figure 1.41) afin de n’utiliser, le cas échéant, qu’une

partie du concentrateur.

RIS -

Fleire axerire arerbure 1/2 Crerbure 1/4 arerture 1/8

Figure 1.41 : configurations possibles des rideaux

Grace a la combinaison des paupieres et de 1’atténuateur, le FSP est capable de générer
une vaste gamme de flux selon les besoins. La figure 1.42 présente les niveaux de flux

atteints en fonction de la qualité de I’ensoleillement direct et de I’ouverture des rideaux.

Notons que des kaléidoscopes de dimensions diverses peuvent étre utilisés pour simuler
des agressions d’intensité relativement faible telles que les incendies présentés par la
suite, ce qui permet d’obtenir une distribution spatiale uniforme sur la surface désirée

avec une densité de flux appropriée (170 kW.m™? dans le cas d’un incendie par

exemple).
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Figure 1.42 : niveaux de flux concentré possibles
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Le dispositif métrologique mis en ceuvre dans le cadre des essais réalisés au FSP
comprend plusieurs appareils de thermométrie, de radiométrie et d’imagerie, ainsi
qu’une balance électronique permettant de suivre les éventuelles pertes de masse subies
par les échantillons testés. Lors de ’ensemble des campagnes expérimentales réalisées,

les mesures suivantes étaient effectuées :

mesure de la température de la face arriere de 1’échantillon par thermocouples
soudés,

- mesure approchée de la température de la face avant par pyrométrie,

- mesure en continu de la perte de masse grace a la balance électronique,

- enregistrement vidéo des essais face et profil.
Les forts dégagements de fumée observés lors de la plupart des essais empéchent toute
mesure précise de la température de la face avant des échantillons par radiométrie. Les
données mesurées par le pyrometre visant la face irradiée seront donc considérées

comme des indications approximatives de cette température.

1.3.2. Résultats en simulation incendie

Les résultats des tests réalisés dans le cadre de 1’étude du comportement des peintures
intumescentes face aux agressions thermiques longues de type incendie (cf. 1.2.1) sont
présentés dans ce paragraphe. Les échantillons sont des plaques d’acier XC90 carrées de
100 mm de coté et de 2 mm d’épaisseur, décapées puis revétues d’une protection
intumescente composée d’une couche primaire d’accroche et d’'une couche de peinture

intumescente dont 1’épaisseur est controlée.

Afin d’homogénéiser la distribution du flux sur la surface des échantillons (avec une
intensité correspondante 2 celle d’un incendie violent (170 kW.m™)), les plaques sont
disposées verticalement en sortie d’un kaléidoscope composé de plaques métalliques.
La configuration du four solaire est alors calibrée de fagon a ce que le flux en sortie du
kaléidoscope atteigne la valeur souhaitée. A 1’issue d’un essai de 300 secondes, on peut

donc tracer le graphe suivant (figure 1.43) :
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Figure 1.43 : résultats d’essais incendie
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Les résultats présentés ici ont été obtenus avec une couche de protection intumescente

d’un millimetre d’épaisseur. On peut constater I’importance du gonflement observé lors

de ce test, avec une épaisseur finale de revétement atteignant 3 centimetres, soit 30 fois

I’épaisseur initiale (figure 1.44). En ce qui concerne la perte de masse mesurée au cours

N

du test, elle équivaut aprés 5 minutes a environ 6 grammes, soit approximativement

30 % de la masse initiale de peinture appliquée.
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Figure 1.44 : vue en coupe du revétement apres ’essai



Afin d’étudier I’influence d’une distribution spatiale de flux graduelle dans le plan de la
plaque, des essais ont été réalisés avec des échantillons inclinés de 45° par rapport a

I’axe du kaléidoscope (figure 1.45).
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Figure 1.45 : montage pour les échantillons inclinés

Dans les figures 1.46a et 1.46b, l'instrumentation de la plaque (notamment Ia

disposition des 5 thermocouples soudés a sa face arriere) est représentée.

A
""" O TC5
20 mm 50 mm
------ O TC3
10 mm 4
“““ O TC1 A
10 mm
------ O TC2
20 mm
50 mm
------ © TC4 .
v A A A

Figures 1.46a et 1.46b : instrumentation de la face arriére de la plaque
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Les mesures de température et de perte de masse réalisées sur un échantillon placé dans

cette configuration sont tracées sur la figure 1.47.
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Figure 1.47 : résultats d’essais incendie pour un échantillon incliné

La partie inférieure de la plaque étant la plus proche de la sortie du kaléidoscope, le
thermocouple n°4 mesure I’élévation de température la plus importante. On constate
notamment que 1’échauffement maximal aprés 5 minutes est supérieur a celui observé
lors du test dont les résultats sont présentés sur la figure 1.43. Cela s’explique par
I’épaisseur initiale de revétement qui n’est que de 0,5 mm pour I’essai sur la plaque
inclinée, soit 2 fois moins que pour le test précédent. Un gradient de gonflement est
également observé lors de ce test, comme le montre la comparaison des photos de

I’échantillon prises avant et apres 1’essai (figures 1.48a et 1.48b).
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Figures 1.48a et 1.48b : photographies de I’échantillon avant et apres [’essai

On constate notamment sur ces photos que le gonflement et I’état de surface du
revétement sont liés a la distribution spatiale du flux sur 1’échantillon. L’épaisseur
maximale apres le test est de 16 mm (soit 32 fois I’épaisseur initiale). La perte de masse
relative mesurée apreés 5 minutes lors du test sur plaque inclinée est d’environ 38 %, ce
qui est légerement supérieur a la valeur estimée pour la plaque verticale (30 %). Cet
écart est vraisemblablement lié¢ aux niveaux de température plus élevés observés dans le

second cas en raison d’une épaisseur de protection moindre.

1.3.3. Résultats en simulation BLEVE

Les échantillons utilisés pour les essais représentatifs des effets thermiques de BLEVE
sont identiques a ceux présentés dans la partie précédente. Compte tenu des niveaux de
flux a atteindre, le kaléidoscope n’est pas utilisé pour ces tests. Afin d’étudier des
agressions illustrant des situations diverses (caractéristiques de la boule de feu et
éloignement de la cible notamment), 6 types de flux sont considérés (figure 1.49), avec
des pics compris entre 300 kW.m™ et 1000 kW.m™. De plus, dans un souci de réalisme,
différents scénarios ont été testés : explosion seule, explosions successives, et explosion
ayant lieu dans un incendie. Pour le cas des explosions seules, le tableau 1.3 résume les

principaux résultats obtenus sur plusieurs échantillons.
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Figure 1.49 : formes des flux simulés pour les essais BLEVE

Ces résultats indiquent que 1’on peut faire une distinction entre les explosions de type 1
a 3 et les explosions de puissance supérieure (type 4 a 6). En effet, aucune flamme n’est
observée a la surface de la peinture pour les BLEVE de type 1 a 3, ce qui semble
montrer que la réaction de pyrolyse qui correspond au début du procédé d’intumescence
n’est pas déclenchée. Lorsqu’il est soumis a des agressions dont I’intensité se situe dans
cette gamme, le revétement intumescent se comporte comme un matériau de protection
classique, en isolant le substrat et en émettant de la fumée. Comme on le voit sur la
figure 1.50a, un BLEVE de type 3 provoque I’apparition de légeres boursouflures a la
surface du revétement, et peut donc a ce titre étre considéré comme une agression
«limite » : la peinture commence & réagir en relachant des gaz, toutefois aucun
gonflement n’est observé. Pour les agressions d’intensité supérieure, un fort
dégagement de fumée est observé au niveau de la zone impactée, ainsi que la présence

de flammes.
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Figures 1.50a et 1.50b

: photographies des échantillons apres les tests n°2 et n°4

Température
. Observations Temp. max.
Epaisseur [K]
pour une
Test initiale Max [K] Emission
flux Flammes Gonflement plaque nue
[mm] /temps ¢=0 defumée
[s] [mm] K]
[s] [s]
Del,1a
n°l 1,2 311/12 295 46 Aucune Aucun 418
De 1,6 2
n°2 1,2 328 /15 296 53 Aucune Aucun 456
Del3a De35a
n°3 1,1 330,5/20 297 Aucun 494
7,8 7
Del,6a De33a
n°4 1,2 325/17 299 0,3 mm 570
6,8 4,5
Del2a Deda
n°s 1,7 321/27 294 0,4 mm 570
7,5 6,5
n°6 2 325/35 296 De2a74 De3a7 0,3mm 681

Tableau 1.3 : résultats obtenus pour les essais en BLEVE seul

On peut remarquer dans le tableau 1.3 qu’aucun gonflement n’a été observé lors de

I’essai n°3, I’énergie apportée par 1’agression n’étant pas suffisante pour déclencher

completement la réaction d’intumescence. La figure 1.50b montre la face avant de
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I’échantillon utilisé pour I’essai n°4, qui présente un léger gonflement (0,3 mm). Ces
essais montrent que face a des BLEVE correspondants aux flux de type 1 a 3, une
couche de revétement de 1 mm est suffisante pour maintenir une température faible sur
la face arriere des échantillons. Cependant, la comparaison des tests 4 et 5 montre que
pour des agressions plus puissantes, une épaisseur plus importante permet de retarder

I’apparition de la température maximale.

Pour tester le cas d’agressions correspondant a une succession de BLEVE d’intensités
croissantes, deux séquences distinctes ont été considérées. Le premier test présenté est
une succession de trois BLEVE : type 1, type 2 puis type 3. Aprés chaque explosion, la
face arriere de la plaque est ramenée a température ambiante par convection naturelle
avant le déclenchement de I’explosion suivante. Les principaux résultats correspondant
a cette séquence sur une plaque revétue d’une couche de peinture d’1,2 mm sont

présentés dans le tableau 1.4.

Température
Observations
Epaisseur K]
Type
Test initiale Emission
de flux Max [K]/
[mm] t=0 defumée Flammes Gonflement
temps [s]
[s]
De 1,12
n°7 1 1,2 311/12 295 16 Aucune Aucun
Del,1a
n°8 2 1,2 313/12 296 49 Aucune Aucun
De 1,24
n°9 3 1,2 329/13 298 6.9 Aucune Aucun

Tableau 1.4 : résultats obtenus pour la séquence BLEVE [ — 2 - 3.

Ces résultats permettent de constater qu’apres avoir subi les deux premicres explosions,
les performances du revétement en terme de protection sont conservées. Le
comportement observé et les températures mesurées lors du test n°9 sont en effet tres
proches des résultats obtenus lors du test n°2, effectué sur un échantillon intact, et

présenté dans le tableau 1.3. La seconde séquence testée est une explosion de type 3
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suivie d’une explosion de type 5 aprés que la température de la plaque ait été

préalablement ramenée a I’ambiante par convection naturelle (tableau 1.5).

. Température [K] Observations
Epaisseur
Type o Emission
Test initiale Max [K]/ Flammes
de flux t=0 defumée Gonflement
[mm] temps [s] [s]
[s]
De 1,6 a
n°10 3 1,2 322 /16 297 53 Aucune Aucun
Del2a
n°11 5 1,2 349 /17 299 . De3a6,3 Aucun

Tableau 1.5 : résultats obtenus pour la séquence BLEVE 3 — 5.

Contrairement a ce qui a été€ observé dans les résultats de la premiere séquence testée,
on constate qu’apres avoir subi une explosion de type 3, le revétement intumescent ne
procure pas une aussi bonne protection que lorsqu’il est intact. L’élévation de
température mesurée lors du test n°11 est en effet de 50 K, alors qu’elle n’est que de
26 K pour un échantillon intact soumis au méme flux (test n°4, tableau 1.3).

L’échantillon utilisé pour la séquence 3 — 5 est présenté par la figure 1.51.

Figure 1.51 : échantillon apres les essais n°10 et n°l 1
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Afin d’illustrer un scénario d’accident impliquant a la fois un incendie et un phénomene
de BLEVE, des essais ont été réalisés en combinant les deux types d’agressions. Ces
essais consistent a imposer initialement un flux constant de 170 kW.m™ a I’échantillon
afin de représenter I’incendie, puis de le soumettre a un flux de BLEVE a des instants
précis. Des explosions de type 1 et 5 ont ainsi été simulées individuellement apres 30 s,
60 s, 120 s, 300 s ou 600 s. Chaque essai étant réalisé sur un nouvel échantillon intact,
cette démarche permet d’observer I’influence des explosions sur le déroulement du
procédé d’intumescence provoqué par I’incendie. Les premiers résultats présentés dans
le tableau 1.6 sont issus d’essais réalisés avec un BLEVE de type 1 survenant apres

60 s, 120 s ou 300 s.

Notons qu’en raison des conditions d’ensoleillement, le test n°12 fut interrompu apres
250 secondes. L’importante élévation de température observée pour cet essai est

principalement due a une épaisseur de protection plus faible que pour les tests 13 et 14.

Température [K] de la

Epaisseur
BLEVE face arriereat =
Test initiale / Observations
[s] . 120 300 400
finale [mm] 30s 60s
S S S
500 L’essai n’a duré que 250
a s. Fort dégagement de
n°12 60 1/23 351 412 475 -
250 fumée, intumescence
S normale.
Fort dégagement de
n°13 120 1,2 /31 352 399 430 451 458 fumée, intumescence

normale.

Aucun dégagement de

fumée. Le revétement
n°14 300 1,2/33 352 397 437 451 453

n’est pas endommagé par

I’explosion

Tableau 1.6 : résultats obtenus pour un BLEVE de type 1 dans un incendie
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On constate globalement que les effets thermiques d’'un BLEVE de type 1 sont
insuffisants pour perturber le phénomene d’intumescence et nuire a l'intégrité de la
couche isolante formée par le revétement, quelque soit I’instant de 1’explosion. Les

figures 1.52a et 1.52b montrent I’échantillon utilisé pour I’essai n°13.

Figures 1.52a et 1.52b : photographies de I’échantillon apres le test n°13

Les résultats présentés dans le tableau 1.7 concernent des essais réalisés avec un

BLEVE de type 5 survenant apres 30 s, 120 s, 300 s ou 600 s.

La réaction d’intumescence est affectée par les BLEVE de type 5 parce que 1’explosion
détruit en partie la couche charbonneuse, ce qui perturbe le gonflement de la couche
réactive en favorisant 1’éclatement des bulles. Cependant, si I’explosion a lieu avant la
fin du processus d’intumescence, la partie du revétement n’ayant pas fini de réagir peut
poursuivre le gonflement et régénérer la couche charbonneuse. Cela a tendance a
réduire la durée et I’amplitude de la réaction d’intumescence par rapport a une agression
«simple » de type incendie, étant donné que le revétement subit des dégats

supplémentaires lorsque la couche solidifiée ne s’est pas encore reformée.
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Ep. Température [K] de la

BLEVE initiale / face arriereat=
Test Observations
[s] finale 30 60 120 300 400

[mm] S S S S S

Inflammation rapide de la
surface, expliquant I’important
n°15 30 1,2/40 362 435 490 534 539
échauffement apres 30 s.
Intumescence normale.
L’explosion détruit
partiellement la couche
charbonneuse et la couche
n°l6 120 1,1/35 381 459 503 571 601 _ )
réactive. L’intumescence
s’arréte apres environ 400
secondes.
L’explosion détruit
partiellement la couche
charbonneuse et la couche
n°17 300 1,2/33 360 435 495 527 566
réactive. L’intumescence
s’arréte juste apres 1’explosion a
300 s.
L’explosion détruit
518
partiellement la couche
charbonneuse et la couche
1,2/ 600 . . )
n°l8 600 ~ 361 417 474 505 réactive. L’explosion ayant lieu
détruit s:
apres la fin du gonflement, la
542
K couche isolante ne se reforme

pas.

Tableau 1.7 : résultats obtenus pour un BLEVE de type 5 dans un incendie

Les figures 1.53a et 1.53b montrent la capacité de régénération du revétement apres que

I’explosion ait détruit la couche charbonneuse sur plus d’1 centimetre.
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Figures 1.53a et 1.53b : photographies de I’échantillon aprés le test n°16

En revanche, si I’explosion survient a la fin de la réaction d’intumescence, et qu’il ne
reste plus suffisamment de matériau vierge pour poursuivre la réaction, le revétement ne
se régénere pas. La figure 1.54 montre 1’échantillon utilisé pour I’essai n°18, qui
présente une couche charbonneuse irrémédiablement détruite sur une épaisseur

d’environ 2 centimetres.

Figure 1.54 : échantillon apres ’essai n°18
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1.3.4. Résultats en simulation nucléaire

Différentes campagnes expérimentales ont été réalisées afin d’évaluer le potentiel de
protection offert par des peintures intumescentes pour des matériels subissant une onde
thermique générée par une explosion nucléaire (voir paragraphe 1.2.3). Ces essais, dont
les résultats ne sont pas présentés ici pour des raisons de confidentialité défense, ont

permis de démontrer I’efficacité des protections intumescentes dans un tel contexte.
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1.4. Bilan

La problématique des revétements intumescents est abordée dans ce premier chapitre a
travers trois axes principaux : la présentation des peintures intumescentes, des
agressions thermiques potentielles, et enfin des essais réalisés.

Les principes généraux de la protection de structures par revétements intumescents
sont évoqués dans un premier temps, ainsi que les domaines d’application les plus
fréquents. La composition chimique précise d’une peinture intumescente étant soumise
au secret de fabrication, seuls les éléments constitutifs principaux sont connus, ce qui
permet néanmoins d’établir une description réaliste de la réaction d’intumescence. La
notion de performance en matiere de résistance au feu est définie a travers 1’examen des
réglementations en vigueur dans ce domaine, ce qui permet de souligner I’efficacité de
la protection passive par peinture intumescente. Ces performances permettent
notamment d’envisager I’emploi de revétements intumescents dans le cadre militaire.

Pour préciser le contexte particulier de la protection face aux agressions thermiques
sur le champ de bataille, différents types de menaces potentielles sont présentées, ainsi
que les flux thermiques spécifiques que 1’on peut leur associer. Une importante
distinction est notamment faite entre les agressions « longues » telles que les incendies
et les agressions «courtes » comme les explosions. Les incendies, tels qu’ils sont
étudiés ici, se caractérisent par un flux thermique rayonné dont I’intensité varie peu au
cours du temps. En pratique, ils comptent parmi les causes les plus fréquentes de pertes
matérielles et humaines, tant dans le secteur civil que dans un contexte militaire. En ce
qui concerne les explosions, le cas particulier du BLEVE (explosion d’un réservoir
pressurisé) est étudié. Ses effets thermiques potentiels sont treés importants, avec un flux
rayonné violent durant un temps relativement bref. L’étude expérimentale de tels
phénomenes exige la mise en ceuvre de moyens spécifiques permettant de reproduire les
flux thermiques évoqués, tant dans leur intensité que dans leur dynamique.

La partie finale de ce chapitre s’articule autour de la présentation du Four Solaire
Principal du laboratoire EHF, ainsi que des différents essais expérimentaux réalisés
pour tester le comportement de la peinture intumescente face aux agressions thermiques
définies dans la partie précédente. Le fonctionnement du four solaire ainsi que les
différents éléments qui le constituent sont détaillés, puis les résultats des essais sous

hauts flux sont présentés et analysés.
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2. Modélisation du comportement sous haut flux

L’étude des peintures intumescentes et 1’optimisation de leur utilisation impliquent la
mise au point de modeles mathématiques prédictifs capables de décrire leur
comportement sous haut flux. Le développement de tels modeles nécessite une
connaissance précise des phénomenes physiques mis en ceuvre durant la réaction
d’intumescence, les principaux étant la perte de masse du revétement, le déplacement de
ses fronticres mobiles et les transferts thermiques dans les différentes couches. Une
premiere étape consiste a établir un modele capable de simuler des situations
académiques pour lesquelles la géométrie du matériau ainsi que la distribution du flux
permettent de considérer une configuration monodimensionnelle. A la fin du chapitre, la
mise au point d’un modele 2D (permettant de prendre en compte des géométries plus

complexes et de traiter des cas plus divers) est évoquée. A terme, il serait nécessaire de

développer et de valider une modélisation traitant les aspects 3D.

2.1. Modele 1D

La modélisation en 1D des phénomenes étudiés est une étape préliminaire nécessaire a
la mise au point de modeles plus complexes. Il s’agit de ne représenter qu’une
dimension de 1’objet réel et tridimensionnel qu’est un échantillon. Dans la configuration
étudiée (plaque plane recouverte de peinture), les phénomenes seront étudiés dans
I’épaisseur. Les différentes couches a représenter dans cette dimension (voir figure 1.1,

§ 1.1.1) lors de la réaction d’intumescence sont rappelées sur la figure 2.1.

A

Couche

— charbonneuse
Couche
visaueuse

Substrat

Figure 2.1 : structure de I’objet a modéliser



On peut considérer que le domaine se compose d’un maximum de quatre couches
superposées : le substrat, la peinture ablative, la couche visqueuse et enfin la couche
charbonneuse. En pratique, il a été montré précédemment que si le substrat ne subit pas
de modification de sa structure lors des essais, la composition du revétement varie de
une a trois couches, avec I’apparition de la couche visqueuse puis de la couche
charbonneuse. Si la réaction se poursuit, on observe ensuite la disparition de la couche
ablative puis de la couche visqueuse, le revétement étant alors intégralement
charbonneux. Une approche de modélisation peut consister a affecter un sous domaine a
chacune des couches, ce qui entraine 1’apparition et la disparition de sous domaines en

cours de calcul. Cependant, afin de simplifier la démarche de modélisation, les

compromis suivants sont réalisés :

- Le modele ne comporte que trois sous domaines : le substrat, une couche
ablative et une couche « croissante » comprenant la couche visqueuse et la

couche charbonneuse.

- Le sous domaine correspondant & la couche « croissante » a une épaisseur qguasi
nulle a I’instant initial (pour éviter tout probleme numérique, on considere en

. L, . o 6
pratique une épaisseur initiale de 10™ m).

- L’apparition de la couche charbonneuse est représentée par la modification des
propriétés thermiques du matériau réactif qui compose la couche croissante lors

de sa carbonisation.

Ces hypotheses conduisent a considérer le domaine de modélisation suivant a 1’instant

initial (figure 2.2a) et aux instants ¢ > 0 (figure 2.2b) :
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xA x‘

g(1) = front 1
d’intumescence
Couche
2(0) = f(0)+10'6 . (Couche croissante
croissante) f(1) = front de —
Couche pyrolyse COuc‘he
e — ablative e ablative
Substrat Substrat
_ 0 -
t=0 U >0

Figures 2.2a et 2.2b : structure du domaine de modélisation 1D

Si I’on définit e, comme étant 1’épaisseur initiale de peinture, on peut dresser un tableau
récapitulant les positions des frontieres définissant chaque sous domaine, ainsi que leur

épaisseur initiale (tableau 2.1) :

Sous domaine Frontiere 1 Frontiere 2 Epaisseur initiale
Substrat 0 e e
Couche ablative e fir) e,=f(0)-e
Couche croissante ft) g(t) 10°m

Tableau 2.1 : sous domaines du modeéle 1D

2.1.1. Modélisation des pertes de masse

Lors de la réaction d’intumescence, le gonflement du revétement s’accompagne d’une
perte de masse pouvant €tre importante, généralement supérieure a 30 %. Les
phénomenes de pyrolyse [Albright et al., 1983] et d’ablation [Fristrom et al., 1976],
[Mahan et al., 1988], [Leung et al., 1997] qui marquent le déclenchement de la réaction
d’intumescence sont les causes principales de cette perte de masse, il est donc
indispensable de connaitre leurs mécanismes.

Lorsque la peinture subit une agression thermique, le flux incident est absorbé par le

revétement initial de peinture vierge de faible conductivité. L’élévation rapide de la
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température de surface de la peinture provoque le début de sa dégradation thermique et
la pyrolyse des composants organiques produit de nombreuses especes gazeuses. Ces
gaz sont éjectés dans la couche limite, réduisant ainsi la quantité d’énergie transmise par
convection a la surface du matériau. La dégradation thermique du revétement produit
une couche réactive visqueuse, qui se développe au dessus de la zone primaire de
pyrolyse de la peinture. Plusieurs méthodes théoriques (voir par exemple [Moghtaderi et
al., 1997]) permettent de décrire la pyrolyse en se basant généralement sur une approche
cinétique. La quantification de ce phénomene fait intervenir le calcul de la perte de
masse subie par le matériau soumis a la dégradation thermique, dont la formulation

générale est de la forme :

D eeti=km [2.1]

Dans cette expression, m est la masse de matériau affecté par la réaction de pyrolyse et
& est un coefficient cinétique représentant le mécanisme de dégradation. Ce coefficient
peut étre défini par l’expression de type Arrhénius suivante ([Di Blasi, 2004],

[Bourbigot et al., 2006], [Staggs, 2000]) :

E
xk(6(x,t))=Aexp| ——— 2.2
(6(x.1)) p[ Re(m)J 22]
avec: A: facteur pré exponentiel [s]
E: énergie d’activation [J.mol™]
R: constante des gaz parfaits [8,32 J.mol".K™]
0(x,1) : température au point x a 'instant ¢ [K]

L’épaisseur de matériau subissant la dégradation thermique est appelée «zone de
pyrolyse ». Si I’on considere que cette réaction survient a partir d’une température seuil
6, [Laraqi, 1987], on peut définir la zone de pyrolyse en géométrie 1D comme étant

comprise entre deux bornes, indiquées sur la figure 2.3 :
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>
=

g
Couche
croissante
J)
Zone de
pyrolyse
O(x,1)=0,
Couche
ablative

>0

Figure 2.3 : définition de la zone de pyrolyse

La zone de pyrolyse correspond a I’épaisseur de matériau ablatif dont la température est
supérieure a la température seuil 6,. Elle est donc comprise entre 1’isotherme 6, et le

front de pyrolyse f{t). Dans ces conditions, le calcul du coefficient cinétique devient :

E .
K(6(x.1)) = AeXp(_—Ré’(x,t)J si O(x,1)26, etx< f(1) 23]

0 sinon

Par conséquent, le débit de masse surfacique subi par le revétement est :

£
" (0(x,1)) = [ Pu K(8(x.1)) dx [2.4]
avec: m"(t): débit de masse surfacique [kg.m™.s']
P - masse volumique du matériau ablatif [kg.m™]

La dégradation thermique du matériau et la perte de masse qu’elle entraine sont a
I’origine de I’ablation de la couche de peinture vierge qui, tout en régressant vers le
substrat, donne naissance a la couche croissante. La modélisation du déplacement des

frontieres mobiles du domaine (front de pyrolyse et front d’intumescence) fait donc
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également intervenir les calculs présentés précédemment pour décrire la cinétique de la

réaction de pyrolyse.

2.1.2. Modélisation des frontiéres mobiles

Parmi les phénomenes physiques qui caractérisent la réaction d’intumescence, le
gonflement du revétement est le plus flagrant. Ce gonflement fait suite a I’ablation de la
peinture vierge, qui est elle-méme provoquée par la réaction de pyrolyse décrite
précédemment. Afin de modéliser ce gonflement, il s’agit donc de représenter le
déplacement de deux frontieres mobiles : le front de pyrolyse qui marque la frontiere
entre la couche ablative et la couche réactive, et le front d’intumescence qui correspond
a la face supérieure de la couche croissante. Des modeles décrivant le gonflement de
matériaux intumescents ont notamment été développés par [Duquesne et al., 1999],
[Cagliostro et al., 1975], [Anderson et Nachman, 1986], [Butler et al., 1997], [Anderson
et al., 1983] et [Di Blasi, 2004].

Dans un souci de simplification visant & optimiser la mise en ceuvre du modele ainsi que
le temps de calcul, I’approche présentée ici s’affranchit des considérations chimiques
utilisées par certains auteurs comme [Di Blasi et Branca, 2001]. La modélisation des
frontieres mobiles présentée par la suite fait intervenir comme parametre principal le
facteur cinétique x dont le calcul est détaillé dans I’équation [2.3]. Considérons dans

un premier temps le calcul de la vitesse d’ablation du front de pyrolyse :

- df (t . m"(t
(=T W= .51
dt publu
avec: Uu : vecteur unitaire (voir figure 2.3) [sans unité]
m"(t) : débit de masse surfacique [kg.m?s™]
Poia masse volumique du matériau ablatif [kg.m”]

Cette expression traduit 1’approximation considérant que le débit de matériau dégradé
est proportionnel a la vitesse de régression du front de pyrolyse.
Si 'on se réfere a 1’équation [2.4], le calcul de la vitesse d’ablation peut également

s’écrire de la fagon suivante :
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Vu(t)z—df—(t)ﬁ=—f(r)ﬁ=—ff)zc(9(x,t))dxﬁ [2.6]

Si I’on considere par la suite, dans une premiere approche, que la vitesse d’expansion de

la couche croissante est proportionnelle a la vitesse d’ablation, on peut écrire la relation

suivante :
7, () =k, V, (1) 2.7
avec : Vg (¢) : vitesse d’expansion de la couche croissante [m.s”]
kqy:  facteur de proportionnalité [sans unité, < -1]

Le facteur k, prend une valeur négative afin de représenter le déplacement de g(7) dans
la direction opposée a celui de f{t). De plus, le volume des gaz de pyrolyse qui
provoquent I’expansion étant nécessairement supérieur au volume de matériau dégradé,
la vitesse de gonflement est supérieure a la vitesse d’ablation, le coefficient k, est donc
supérieur a 1 en valeur absolue. La vitesse de déplacement du front de pyrolyse peut
alors étre définie comme la somme de la vitesse d’ablation et de la vitesse d’expansion

de la couche croissante :

dg (1)
dt

i=g(t)i=V,(t)+V,(1)=(1+k,)V, (1) [2.8]

Ainsi, le modele est a méme de décrire le phénomene d’ablation de la couche de
peinture vierge ainsi que le gonflement de la couche croissante. La description des

transferts de chaleur au sein de chaque sous domaine est présentée dans ce qui suit.
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2.1.3. Modélisation des transferts thermiques

L’objectif principal de 1’approche de modélisation présentée ici consiste a prédire le
comportement général d’un systeéme intumescent face & une agression thermique
spécifique. Il s’agit donc notamment de décrire I’évolution de la température générale
du systeme modélisé, et en particulier celle du substrat. Dans le cadre d’une application
militaire de sécurisation de munitions, par exemple, il est nécessaire de connaitre la
température maximale atteinte par les surfaces a protéger lors de leur exposition a un
incendie. Ceci peut permettre d’envisager des mesures préventives ou d’optimiser des
stratégies d’intervention. Dans le sous domaine n°l, correspondant au substrat, les

transferts de chaleur sont régis par 1I’équation suivante :

00 (x,t
plCl¥—ﬂ1A0(x,t):O pour 0<x<e [2.9]
t
avec: p, : masse volumique du matériau [kg.m ]
C;: chaleur spécifique du matériau [J .kg'l.K'l]
A conductivité thermique du matériau [W.m’l.K'l]
e: épaisseur du substrat [m]

Dans le sous domaine n°2, correspondant a la peinture ablative vierge, il convient de
prendre en compte 1’endothermie de la réaction de pyrolyse, ce qui ce traduit par

I’équation suivante :

pozw—/@AH(x,t)z—pZK(H(x,t))Hp pour e < x < f (1) [2.10]
avec: p»:  masse volumique de la peinture [kg.m'3 ]

C,:  chaleur spécifique de la peinture [J .kg'l.K'l]

A»: conductivité thermique de la peinture [W.m'.K"]

K: coefficient cinétique [s]

H,: enthalpie de la réaction de pyrolyse [J .kg'l]

e: épaisseur du substrat [m]

f(t): abscisse du front de pyrolyse [m]
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Dans le sous domaine n°3, correspondant a la couche croissante f(f)<x<g(z), la

réaction de pyrolyse n’a pas lieu.

%Q@—@AG@J):O pour f (1) < x< g(t) [2.11]
avec: p;:  masse volumique de la couche croissante [kg.m ]
C;:  chaleur spécifique de la couche croissante [J .kg'l.K'l]
Az conductivité thermique de la couche croissante [W.m ™ .K']
f{(t): abscisse du front de pyrolyse [m]
g(t) . abscisse du front d’intumescence [m]

Il est nécessaire de tenir compte de 1’apparition de la couche charbonneuse en modifiant
les propriétés thermiques de la couche visqueuse a partir d’une température seuil. On

considérera donc les relations suivantes :

Io 3 p visq Io 3 Io char
C3 = Cvisq pour 0 ( X, t) < gchar > C’% = Cchar pour 9 ()C, t) 2 gchar [2' 12]
23 ﬂ’vixq ﬂ'j ﬂchar

avec : Puisy Cuisg Avisg: propriétés de la couche visqueuse

[kg.m ], [J.kg". K], W.m™".K"
Penars Cehars Achar - propriétés de la couche charbonneuse

[kg.m ], [J.kg". K], W.m".K"]

Les conditions aux limites du modele s’appliquent sur les frontieres telles qu’elles sont

représentées sur les figures 2.2a et 2.2b.

Sur la face supérieure du revétement (x = g(z)), on considere la condition limite

suivante :

26(g(1).1)

4 I =h(‘g(g(t),t)—Hex,)+830"(9(g(t),t)4—9;,)—0(@0) [2.13]
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avec: h: coefficient d’échange convectif [W.m2.K"]

O..; . température extérieure [K]

& émissivité de la face supérieure [sans unité]

o constante de Stefan-Boltzmann [5,67. 10 W.m’z.K’4]
os:  absorptivité de la face supérieure [sans unité]

®(¢): flux radiatif issu de I’agression thermique [W.m™]

L’expérience montre que les valeurs des parametres h, & et oz subissent des
modifications durant la réaction d’un revétement intumescent sous haut flux. L’aspect
de la surface, notamment sa couleur, peut varier de facon importante. Des flammes ont
été observées lors de certains essais, et un important dégagement de fumée est constaté
dans la plupart des cas pendant la phase d’ablation et de gonflement, ce qui affecte de
facon non négligeable la proportion du flux de 1’agression absorbée par 1’échantillon
(on peut se référer dans ce domaine aux travaux de [Widmann et al., 2005] portant sur
la mesure du coefficient d’extinction optique de fumées). Cependant, en 1’absence de
données précises permettant de quantifier ces variations (notamment en raison de la
méconnaissance de la composition chimique des fumées), des valeurs fixes arbitraires

sont affectées a ces parametres.

A T’interface entre la couche croissante et le matériau vierge (x = f{t)), I’approximation

du contact parfait se traduit par une continuité des flux et des températures :

ﬂgae(fg;(z),z):ﬂzae(ﬂgi(z),z) (2.14]
O(fs (1).1)=0( oy (1).1) 2.15]

La méme condition s’applique a I’interface entre le matériau vierge et le substrat

x=e):

%aﬁ(aemf,t) =ﬂlaf9(;sup,f) [2.16]
X X
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e(einf’t)ze(esup’t) [217]

Au niveau de la face arriere (non irradiée) (x = 0) :

96(0,1)

11T=h(a(o,t)—am)+gla(9(0,¢)“—9;) [2.18]
avec: & émissivité de la face arriere [sans unité]
Condition initiale, a ¢ =0:
0(x,0)=6,, pour0<x<e+e, [2.19]

L’ensemble de ces équations permet au modele de décrire I’évolution du champ de
température en tout point du domaine a tout instant de la réaction. Le flux incident peut
étre paramétré de facon a représenter des types d’agressions multiples correspondant par
exemple a des incendies d’intensités diverses (cf. § 1.2.1.) ou a des explosions générant

des flux thermiques élevés (cf. § 1.2.2.).

2.1.4. Exemples de simulations

Les équations présentées dans la partie précédente sont résolues numériquement par la
méthode des différences finies [Milne Thomson, 1981]. Pour cela, il est nécessaire de
discrétiser le domaine géométrique sur lequel ces équations sont considérées. Le

domaine discrétisé est présenté par la figure 2.4.

Air Substrat Coughe Couche croissante Air
ablative
Noeuds 1 ip igp + l](k) fg + I](k) + lg(k)
| | | |
| | | | -
0 e Jtk) —e g(k) —ftk) —e x

Figure 2.4 : domaine de modélisation discrétisé
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Le pas d’espace est Ax, le pas de temps est Az. Dans I’espace discrétisé, I’indice k
représente la variable de temps. Les équations décrivant les transferts thermiques dans
le domaine sont également discrétisées afin de pouvoir s’appliquer dans chacun des
sous domaines. Afin de simplifier I’écriture des équations dans chacun des trois sous

domaines, on introduit les coefficients de Fourier tels que :

F=— e€11,2,3
, e ie{1,2,3} [2.20]

La figure 2.5 présente une partie du sous domaine discrétis€é n°l correspondant au

substrat (plaque d’acier) :

Ax Ax

et} i} e

| i

| [}

1 1

I |

: Substrat i Flux

| |

] I

l |

>

Noeuds i—1 i i+1 X

Figure 2.5 : discrétisation d’une partie du sous domaine n°l

Sur ce sous domaine, 1’équation de la chaleur peut s’écrire sous la forme suivante et

permet le calcul de la température au nceud i a I’instant k:

T} ==FT'' +(2F, +1) T} = T 221]
De la méme fagon, I’évolution de température dans les sous domaines n°2 et 3 est

respectivement décrite par les équations suivantes :

T)-H,p A exp[—RETj =-F,T*"+(2F, + )T "' = F,T*}' [2.22]

1

i+1

T =—-FT'"+(2F, + )T - F,T}}" [2.23)
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La condition limite sur la face non irradiée de I’échantillon (nceud 1) a I’instant k+1,

s’écrit de la facon suivante :

ext ext

i(%kﬂ _T21<+1) _ —h(leH _T )_glo_((leH )4 _7* ) [2.24]
2Ax
Sur la face subissant I’agression (nceud n), la condition limite est :

%(T;i?—T,fi?)=—h(Tf“—7;,(,)—836((2"“)4—7;;)+ae¢(k+1) [2.25]

A D'interface entre le substrat et la couche de peinture vierge (nceud i), on considere une
condition de contact parfait, ce qui se traduit par la continuité des flux et des

températures :

or| _, orf
Aai—ﬂzgi [2.26]
Le bilan d’énergie permet alors d’établir la relation suivante :
Tik = _FlRlTif;rl + (FIRI + F2R2 + I)Tik+1 - FszTiirl [2-27]
En considérant les parametres suivants :
- _AAL 2.28
= AR [2.28]
P
14 PG, [2.29]
plcl
1
R, =——F+—
*T L AC [2.30]
P,C,
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La méme condition s’applique & l'interface entre la couche ablative et la couche
croissante. Il est possible de résoudre le systtme d’équations discrétisées
numériquement par la méthode des différences finies, par exemple en utilisant le
logiciel Matlab®. Le tableau 2.2 présente I’ensemble des 26 paramétres d’entrée du

modele ainsi que leurs valeurs représentatives.
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Parameétre Valeur Unité Référence

A 445 W.m'K!

A 0,6 W.m'.K' [DiBlasi, 2004], [Bourbigot et al., 2006], [Staggs, 2000]
Avisq 0,7 W.m'K' [Sato et al., 2004]
Achar 0,08 W.m'.K' [DiBlasi, 2004], [Staggs, 2000], [Duquesne et al., 1999]

) 7850  kg.m®

02 1270 kg.m’3 [Di Blasi, 2004], [Bourbigot et al., 2006], [Staggs, 2000]
Duisq 1100 kgm®
Pehar 50 kg.m’3 [Staggs, 2000], [Duquesne et al., 1999]

C 475 Jkg'K!

C, 2000 Jkg'K' [DiBlasi, 2004], [Bourbigot et al., 2006], [Staggs, 2000]
Cuisg 1800 Jkg'K'
Copar 1200  Jkg'K' [Di Blasi, 2004], [Staggs, 2000]

O, 290 K

o, 450 K [Anderson et al., 1983], [Kandare et al., 2007]
O.har 600 K [Kandare et al, 2007]

& 0,1 -

& 0,9 - [Bourbigot et al., 2006], [Staggs, 2000]

o; 0,7 -

A L107 ¢! [Di Blasi, 2004], [Bourbigot et al., 2006], [Kandare et al.,

2007], [Duquesne et al., 1999]
[Di Blasi, 2004], [Bourbigot et al., 2006], [Kandare et al.,

E 1,5.10°  J.mol
2007], [Duquesne et al., 1999]
H, 10° Jkg! [Di Blasi, 2004], [Bourbigot et al., 2006]
e 2.107
e 1.10° m [Di Blasi, 2004]
ke 35 -
h 10 Wm2K' [Di Blasi, 2004], [Bourbigot et al., 2006]

ot) variable ~ W.m™

Tableau 2.2 : parameétres d’entrée du modele 1D
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Les travaux de [Sato et al., 2004] portant sur le comportement des polymeres en
fusion montrent que la conductivité thermique du polyéthyléne et du polystyréne
augmente lors de leur fusion (a des températures comprises entre 180°C et
250°C). En I’absence de références bibliographiques spécifiquement dédiées aux
propriétés de peintures intumescentes, le parametre A, a donc été fixé a une
valeur supérieure de 10 % a celle de A,.

En considérant I’expansion que subit le matériau lors du passage a 1’état réactif,
la masse volumique de la couche visqueuse p,y, a été fixée arbitrairement a une
valeur inférieure a celle de p, d’environ 15 %.

En supposant que les variations de la chaleur spécifique du matériau sont
monotones lors de la réaction, le paramétre C,;, a été fixé a 1800 J.kg' K™, ce
qui représente une valeur légerement inférieure a celle de I’état initial de la
peinture tout en restant nettement supérieure a celle de la couche charbonneuse.
En ce qui concerne les parametres A, E et H), la plupart des études portant sur la
cinétique de la réaction d’intumescence (notamment [Di Blasi, 2004] et
[Kandare et al., 2007]) mentionnent différents régimes réactifs successifs.
D’apres ces auteurs, la cinétique de chacun des régimes peut étre représentée par
une expression de type Arrhénius (cf. équation [2.2]) faisant intervenir des
parametres différents. Le modele présenté ici est basé sur une approche
simplifiée qui implique un coefficient cinétique unique x pour décrire
I’évolution de la réaction, il ne prend donc en compte qu’une seule valeur pour
chacun des parametres A, E et H,. Cette simplification devra étre considérée
avant toute comparaison entre les valeurs mentionnées dans le tableau 2.2 et
celles qui sont présentes dans les publications citées comme références.

En toute rigueur, 1’émissivité & et I'absorptivité o3 de la face peinte de
I’échantillon (exposée a I’agression) subissent des variations lors d’un essai sous
haut flux en raison de la modification de I’aspect du revétement. La valeur
initiale de a; est faible compte tenu de la couleur blanche de la peinture, mais le
noircissement occasionné par la dégradation thermique fait augmenter cette
valeur de facon importante, quoique difficilement quantifiable (notamment en
raison du fort dégagement de fumées qui accompagne cette transformation). Ces
fumées ont en outre la propriété d’absorber une partie du flux dirigé vers la

surface de I’échantillon, réduisant ainsi le flux radiatif atteignant le revétement.

102



La combinaison de ces mécanismes produit des variations délicates a modéliser,
une valeur fixe a; = 0,7 a donc été jugée globalement représentative de
I’absorptivité moyenne du revétement.

e [’émissivité & de la face arriecre de 1’échantillon (non exposée au flux),
dépourvue de revétement, est supposée faible et fixée a 0,1.

e La valeur du flux radiatif @) est spécifiée par I'utilisateur. Ce flux peut avoir
différentes évolutions temporelles selon le type d’agression que 1’on souhaite
modéliser.

Les résultats les plus pertinents fournis par le modele sont 1I’évolution de la température
de la face arriere (non irradiée) de 1’échantillon, la perte de masse subie ainsi que le
gonflement du revétement. La comparaison de ces résultats numériques avec les valeurs
mesurées lors des essais permet d’évaluer la pertinence du modele. Les figures 2.6 4 2.8
présentent ainsi les résultats obtenus pour le cas d’une plaque recouverte d’1 mm de

peinture intumescente et soumise a un flux de 170 kW.m™ pendant 300 secondes.

Température de la face arriere

6o —Mesuré
—Modélisé
550
500
450
<
'_

400

350

300

2500 50 100 150 200 250 300

t[s]

Figure 2.6 : températures modélisées et mesurées en face arriere

Les valeurs expérimentales tracées sur cette figure sont issues d’un essai réalisé¢ dans
des conditions similaires (cf. § 1.3.2., figure 1.43). La figure 2.6 présente 1’évolution de

la température de la face arriere de la plaque, les figures 2.7 et 2.8 représentent
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respectivement le tracé de la position du front d’intumescence g(t) et I’évolution de la

perte de masse subie par le revétement :

Position du front d'intumescence

—Mesuré
e e e = o —Modélisé
2-5 g~ o e ey e A o e Ly iy ey B By o o o e &
2 ............................................

oft) [em]

1 ,,,,,,,,,,,
0.5 B B

0

0 50 100 150 200 250 300

t[s]
Figure 2.7 : gonflement modélisé et mesuré
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Figure 2.8 : perte de masse modélisée et mesurée
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Ces premiers résultats permettent de constater que le modele fournit des résultats
cohérents en terme de température, de gonflement et de perte de masse. Cependant,
certaines lacunes sont également mises en évidence, notamment au niveau de la
dynamique des phénomenes représentés. Si la structure du modele est satisfaisante dans
la mesure ol aucune aberration majeure n’est constatée dans les résultats obtenus, il est
vraisemblable qu’une connaissance plus précise de certaines grandeurs physiques
permette d’améliorer son efficacité. Parmi les multiples parametres d’entrée du modele,
certains ne peuvent étre ni mesurés directement ni déterminés a 1’aide de la littérature.
Par exemple, contrairement aux propriétés thermophysiques d’un substrat tel qu'une
plaque d’acier, celles de la peinture intumescente ne sont pas connues avec précision.
En effet, la composition d’un revétement intumescent dépend de son fabricant et est
soumise dans la plupart des cas au secret de fabrication. La majorité des caractéristiques
d’une peinture intumescente spécifique ne sont donc pas accessibles directement, et la
méconnaissance de certains de ces parametres est une source d’erreur potentielle pour le
modele. Afin de déterminer 1’ensemble des parametres dont les variations (ou la
méconnaissance) ont une influence majeure sur les résultats du modele, une analyse de

sensibilité est réalisée et présentée par la suite.

2.2.Analyse de sensibilité du modele 1D

Le modele mathématique présenté précédemment fait intervenir un ensemble de
parametres d’entrée tels que, par exemple, certaines propriétés thermiques de la peinture
intumescente. Lorsque certains parametres sont mal connus, I’erreur engendrée sur les
résultats du modele peut étre importante et devenir rédhibitoire quant a I’utilisation du
modele a des fins prédictives et/ou pour I’optimisation du systeme. Il est donc
nécessaire de quantifier les effets de ces incertitudes pour déterminer a quelles
incertitudes (parametres «clés »), le modele est sensible. La méthode des plans
d’expériences numériques présentée ci-apres permet dans un premier temps d'étudier
I’influence des variations de 'ensemble des parametres sur les sorties du modele. Suite a
cette analyse sommaire (screening), le calcul des fonctions de sensibilité est ensuite

réalisé pour mieux appréhender cette influence.
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2.2.1. Méthode des plans d'expériences

La méthodes des plans d’expériences est une méthode structurée et organisée permettant
de déterminer I’influence de certaines variations des parametres X; d’un procédé sur les
sorties Y de ce procédé. Cette méthode fut mise au point et développée dans les années
20 et 30 par le mathématicien Ronald A. Fisher [Fisher, 1947]. Un plan d’expériences
permet de définir un nombre fini d’essais lors desquels tous les parametres d’intérét sont
affectés de variations systématiques. L’analyse des résultats de ces expériences peut
fournir des informations sur les conditions optimales, les parametres qui influencent (ou
non) les résultats, ainsi que sur I’existence éventuelle d’interactions et de synergies
entre certains parametres. Si le procédé étudié est un modele mathématique, 1’étude des
effets des variations des parametres X; sur les sorties Y fait intervenir des plans
d’expériences numériques (PEN) ou plans numériques (PN) [Schimmerling, 1987 et
1989]. Il s’agit alors de mettre au point un ensemble de simulations lors desquelles
certains parametres ou groupes de parametres subiront des variations définies par le
plan d’expérience numérique. Cette démarche permet notamment de gagner du temps
par rapport 2 une analyse de sensibilité classique. En effet, pour un nombre de
parametres élevé, une analyse complete de la sensibilité du modele a chacun des
facteurs et a toutes leurs interactions peut s’avérer extrémement cofiteuse en temps de
calcul et rendre le traitement des résultats particulierement délicat. Si I’étude du modele
obéit & une organisation définie par un plan d’expériences numérique, il devient
possible de réduire le nombre de simulations a réaliser sans que 1’utilité des résultats
obtenus ni la pertinence de la démarche n’en patissent. Toutefois, cette approche
préliminaire, qui peut conduire a un premier tri des parametres influents, gagne en
général a étre complétée par une analyse basée sur le calcul des fonctions de sensibilité
classiques. Dans ce paragraphe, la méthode des plans d’expériences numériques est
présentée, ainsi que son application a I’étude du modele mathématique décrivant le
comportement de revétements intumescents sous agression radiative.
Appliquée a un modele mathématique, la méthode des plans d’expériences numériques
présente les intéréts suivants :
- Quantifier I’influence de I’incertitude de chacun des parametres d’entrée et
désigner parmi eux, ceux dont I'incertitude a un effet majeur sur les sorties
choisies

- Quantifier les niveaux d’interaction entre les parametres
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- Déterminer les conditions optimales de fonctionnement du modele
Les plans utilisés pour cette étude appartiennent a la catégorie des plans factoriels a
deux niveaux. Il s’agit de la méthode la plus répandue, notamment dans le cadre de
I’étude de systemes présentant un nombre élevé de parametres. Cette approche consiste
a porter son attention sur une ou plusieurs grandeurs d’intérét (appelées « réponses »)
calculées par le modele lors de chaque essai (« simulation »). Les réponses obtenues
varient en fonction des valeurs des parametres d’entrée (« facteurs »), qui varient elles-
mémes en fonction de leurs incertitudes. Lors d’une simulation, chaque facteur se voit
attribuer une valeur (un « niveau »). Dans le cas des plans factoriels a deux niveaux, les
facteurs peuvent prendre un niveau haut ou un niveau bas, correspondant chacun a la

borne haute ou basse de la valeur du parametre affectée de son incertitude.

Le niveau haut est conventionnellement noté (+1) et le niveau bas (-1). L’effet d’un
facteur A sur la réponse Y est calculé en comparant les valeurs de Y obtenues
alternativement avec les niveaux (+1) et (1) du facteur A. Ainsi, afin de déterminer les
effets de chaque facteur sur les réponses, il est nécessaire de tester toutes les
combinaisons de facteurs et de niveaux, ce qui revient, pour un nombre de facteurs égal
a n, a réaliser 2" simulations. Les dispositions a prendre pour exécuter ces simulations
sont alors résumées dans une matrice des essais, telle que celle qui est présentée par le
tableau 2.3. Cette matrice décrit les 4 lignes d’essais a effectuer pour I’étude de 2

facteurs A et B par un plan factoriel de niveau 2.

Matrice des essais
Réponses Y;
Essai n° Facteur A Facteur B
1 -1 -1 Y;
2 +1 -1 Y,
3 -1 +1 Y;
4 +1 +1 Y4

Tableau 2.3. : matrice des essais et réponses d’un plan complet 2*

L’effet d’un facteur sur la réponse Y se calcule en multipliant chaque réponse Y; par le
niveau affecté au facteur lors de 1’essai correspondant, puis en ajoutant les résultats

obtenus. Pour Ieffet du facteur A, onadonc: -Y, +Y,-Y, +Y,.
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L’effet moyen d’un facteur sur la réponse Y s’obtient en divisant son effet total par le

YA, -V Y,

nombre d’essais réalisé, soit pour le facteur A : 2

Un tel plan 2° permet d’obtenir 4 renseignements sur la sensibilité du modele aux
facteurs : I’effet individuel de chacun des deux facteurs, la réponse moyenne du
systeme, ainsi que 1'éventuelle interaction entre les parametres. Il y a interaction entre
les facteurs A et B si I’effet de A dépend du niveau de B et inversement. La matrice des

effets présentés par le tableau 2.4 répertorie I’ensemble des informations fournies par le

plan :
Matrice des effets Réponses
Essain® | Facteur A Facteur B | Interaction A.B | Moyenne I Y;
1 -1 -1 +1 +1 Y1
2 +1 -1 -1 +1 Y,
3 -1 +1 -1 +1 Y;
4 +1 +1 +1 +1 Y,

Tableau 2.4 : matrice des effets et réponses d’un plan complet 22

La colonne A.B est obtenue en multipliant les deux colonnes A et B.
La colonne I est remplie de +1.
Les interactions entre les facteurs sont calculées en multipliant les niveaux des facteurs
entre eux pour chaque essai. L’interaction moyenne des facteurs suit le méme
+Y,-Y,-Y,+7Y,

2 .

mécanisme que pour les effets moyens, et donne dans ce cas :

La réponse moyenne s’obtient en multipliant les valeurs (+1) de la colonne I par les

réponses Y; ligne par ligne, et en divisant la somme des résultats par le nombre d’essais :

+Y, +Y, +Y,+Y,
y .

On parle alors d’un plan factoriel complet, car les 2" combinaisons ont toutes été
simulées et ont permis d’obtenir 2" informations sur la sensibilité du modele aux n
parametres. En pratique, il est prouvé que pour qu’un plan d’expériences numériques
fournisse en N simulations des renseignements optimaux présentant une variance

minimale (lorsque les mesures Y, sont entachées de bruit), la matrice des effets doit

1
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respecter le critere d’Hadamard. Celui-ci est satisfait si la matrice des effets X vérifie la

relation suivante :

X"X =NI, [2.31]

T . .
avec: X : matrice transposée des effets
N: nombre de simulations

Iy: matrice identité de dimension N

Dans le cadre de I’étude de k facteurs, la matrice des effets optimale est une matrice
carrée de 2* lignes et 2" colonnes. Ce plan fournirait alors des informations sur les effets
des k facteurs ainsi que sur toutes les interactions possibles, d’ordre 1 (entre deux
facteurs, par exemple : A.B), d’ordre 2 (entre trois facteurs, A.B.C), etc. L’inconvénient
principal de cette démarche réside dans le nombre de simulations a réaliser, qui
augmente exponentiellement avec le nombre de facteurs a étudier. Lorsque ce nombre
atteint des valeurs élevées, le temps de calcul associé aux simulations prévues par les
plans factoriels peut devenir rédhibitoire, il est alors nécessaire d’avoir recours a une
méthode différente : celle des plans factoriels fractionnaires; voir par exemple
[Montgomery, 1997].

Cette technique consiste a réduire le nombre de simulations en négligeant certaines
interactions dont les effets sont a priori supposés faibles. En effet, dans un systeme
physique, les interactions du second ordre (entre trois facteurs) ou d’ordre supérieur
peuvent étre considérées comme faibles ou nulles et donc négligeables a priori. La
méthode des plans fractionnaires permet alors de tirer profit de la connaissance de la
physique du systtme pour grouper certains facteurs entre eux. Dans ce cas, les
parametres associés sont dits « aliasés » et forment des « contrastes ». Il est des lors
possible d’étudier un nombre k de facteurs avec les matrices d’effets de plans 2silon
aliase 2 facteurs (considérant un générateur d'alias), 22 avec 2 générateurs d’alias, kP
pour p générateurs d’alias. Cela revient a diviser par 2, 4, 27 etc., le nombre de
simulations a réaliser pour déterminer la matrice des effets.

Ainsi, si on souhaite étudier un systeme faisant intervenir 5 parametres (A, B, C, D et E)
au moyen d’un plan factoriel complet 2 deux niveaux, il faudrait réaliser 2°, soit 32

simulations pour obtenir :
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- Les 5 effets de chacun des facteurs A, B, C, D et E
- Les 10 interactions de 1° ordre (2 facteurs)
zéme

- Les 10 interactions de ordre (3 facteurs)

- Les 5 interactions de 3™ ordre (4 facteurs)
- L’interaction de 4°™ ordre (5 facteurs)
- Lamoyenne des 32 essais

Cette démarche, en plus de nécessiter un important temps de calcul et de traitement,
conduirait & prendre en compte des résultats dont I’utilité est discutable, notamment en
ce qui concerne les 16 interactions d’ordre supérieur a 1. Si I’on néglige ces interactions
spécifiques, on peut écrire un plan 2’ avec 16 simulations qui serait une fraction du
plan complet 2°. Concrétement, cela consiste 2 se baser sur un plan complet 2 4 facteurs
2% et a aliaser notre 5°™ facteur E 2 I’interaction d’ordre 3 ABCD. Cette interaction,
compte tenu de son ordre élevé, peut a priori étre considérée comme négligeable. A la

colonne correspondante, on attribuera donc le facteur E, dont les niveaux suivront le

schéma initialement prévu pour A.B.C.D dans le plan complet 2* (tableau 2.5).

Essail A B C D AB AC AD BC BD CD ABC ABD ACD BCD ABCD I
1 S A e B S - - - - + +
2 |+ |-|-|---1-1+]+]+ + + + - - +
3 1- 1+ e T T S S I B + + - + - +
4 |+ |+|-|-|+ ] -|-1-1-1H+% - - + + + +
S |-(-1+|-|+-]+ + | - + - + + - +
6 [+ |-|+|-| - |+ |-1]-1]+ - + - + + +
7 -+ |+ - -+ |+ - - - + + - + +
8 |+ |+ |+|-|+ |+ | - |+ |- - + - - - - +
9 [ -|-1-|+|+ |+ -]+]-]- - + + + - +
100 [+ |-(-|+|-|-|+|+]-]- + - - + + +
11 |- | +|-|+]|-|+]-1-]|+ + - + - + +
122 [+ |+|-|+|+]| - | + + | - - + - - +
B-|-|+|+]+]|-|--1-1]+ + + - - + +
4 [+ |-|+]|+]| -]+ ]+ -]-]+ - - + - - +
15 | - + |+ - - + - - - +
16 | + +(++ |+ |+ + | + + + + + +

Tableau 2.5 : plan fractionnel 2!

110




Le fait d’aliaser le parametre E et I’interaction ABCD (E=ABCD) permet d’écrire la

relation I=ABCDE (définissant un générateur d'alias), et conduit a attribuer des aliases a

chaque colonne : AB=CDE, ABD=CE, etc. Chaque colonne contient alors une valeur

appelée « contraste » correspondant a I’association de deux effets (dont l'un serait

supposé faible). On résout ainsi un systeme a 32 inconnues a l'aide de 16 conditions

expérimentales (donnant 16 équations) en supposant a priori négligeables 16 inconnues.

Pour appliquer cette méthode a I’étude du modele 1D décrivant le comportement de

peinture intumescente sous agression radiative, il s’agit d’identifier les parametres

d’entrée du modele qui seront utilisés comme facteurs dans les plans d’expériences. La

liste complete des parametres d’entrées du modele compte 26 parametres :

Les propriétés thermophysiques (masse volumique p, chaleur spécifique Cp
et conductivité thermique A) de chacun des matériaux impliqués dans le
modele  (substrat, peinture ablative, couche visqueuse, couche
charbonneuse). Equations [2.4], [2.5], [2.9], [2.10], [2.11], [2.12], [2.13],
[2.14], [2.16] et [2.18]

La température extérieure 6,,, équations [2.13], [2.18] et [2.19]

L’émissivité de la face arriere de I’échantillon &, équation [2.18]

Le coefficient d’échange convectif /4, équations [2.13] et [2.18]

Le coefficient pré exponentiel A utilisé pour le calcul de x; équations [2.2] et
[2.3]

L’énergie d’activation de la réaction de pyrolyse E, équations [2.2] et [2.3]
L’épaisseur initiale de peinture e,, équation [2.19]

L’épaisseur du substrat e, équations [2.4], [2.6], [2.10], [2.16], [2.17] et
[2.19]

La température de déclenchement de la réaction d’intumescence 6,, équation
[2.3]

L’enthalpie de la réaction de pyrolyse H,, équation [2.10]

Le coefficient de gonflement &, équations [2.7] et [2.8]

La température de carbonisation de la couche visqueuse 6.4, équation [2.12]
L’émissivité de la face avant &, équation [2.13]

L’absorptivité de la face avant ¢, équation [2.13]

La valeur du flux incident &x¢), équation [2.13]
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A noter que la qualité de la discrétisation (pas de temps et pas d’espace) n’est pas prise

en compte, dans la mesure ou la convergence de 1’algorithme est établie. Il est irréaliste

d’envisager la réalisation d’un plan factoriel complet a deux niveaux pour ces 26

parametres, qui nécessiterait 2% simulations. Cependant, dans un premier temps,

certaines considérations sur la physique du systeme permettent d’éliminer quelques

parametres :

On suppose que le matériau composant le substrat a des propriétés
thermiques connues avec une précision suffisante pour que leur incertitude
soit négligeable, ce qui 6te 3 parametres.

La température extérieure peut &tre mesurée avec précision.

Le coefficient k, est déduit de constatations expérimentales (en particulier le
gonflement en régime stationnaire, lorsqu’il ne reste plus que la couche
charbonneuse), et peut étre considéré comme bien connu.

Le flux incident @) est spécifié dans le modele par I’ utilisateur.

On ne peut différencier dans le modele I'influence de la masse volumique
masse volumique p de celle de la chaleur spécifique C,. On considere un seul
parametre pour chacune des trois couches a savoir la chaleur volumique pC,.
L’épaisseur du substrat e peut étre déterminée avec précision.

L’émissivité de la face arriere de I’échantillon & peut étre controlée (maitrise

de ses propriétés optiques) ou mesurée.

On consideére donc un ensemble de 15 parametres, dont I’étude par un plan complet

resterait délicate. Un plan fractionnaire préliminaire 2

5711 est alors considéré et on

considere la matrice d’essais suivante (tableau 2.6) :
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€ll

A B £ D E F G H J 4 L M N (0] P
Bl | BE | By | Baullus A, i | A h 4 E e, 8, H, - % A
1 - - 2 - T 1 + 4 + + g . 2 -
2 + 2 . = 2 = 2 + + + 3 + ! 2 2
3 . . . : + + . - - - - + -
4 + . - + . " . . - % 3 - + -
5 - . + ] - - + ¢ . = . 3 o L
6 - = - : . - . : > s - - +
7 < B . - = - - = - . b + 5 T
8 - + 2 + + . + . . + . - " "
9 . L . - - L - - y 4 + + _
10 + = = + 2 B + + - - - -
11 - - + - +F - - - 2 + : +
12 + + . + + . + - + ; ; + . o =
13 . . + g - . L ¢ . o + + . i -+
14 + . + + . + + 2 3 + 5 s 4 . 8
15 : + + + > - 5 + T o 5 5 - - -
16 + + - + + + + + + + + + + + +
-+ | £20% | +40% +30% | £50% | +40% | +30% | +50% | +25% | £25% | +10% | +20% | +40% | +40% | +40% | +40%
Tableau 2.6 : plan fractionnel 2"




Ce plan fractionnel est dit « saturé » car chacune des colonnes est occupée par un
parametre et qu’il n’en reste aucune de libre pour les interactions. Considérant la
confiance que 1'on a dans ces 16 parametres inconnus (voir par exemple la bibliographie
du tableau 2.2), les incertitudes entre les niveaux (-) et (+) ont été définies par rapport a
la valeur nominale, donnée dans le tableau 2.2. Les incertitudes considérées sont

indiquées dans la derniere ligne du tableau 2.6.

Pour cette étude préliminaire, les sorties suivantes du modele numérique sont étudiées :
température en face arriere, gonflement et perte de masse. Le tableau suivant présente

les résultats numériques du modele a t =300s .

Essai | 6(0,300) [en K]| g(300)—¢g(0) [x10”m]| Am [en x10~ kg]
1 404,0 39,5 13,2
2 795,7 9,4 3,8
3 4932 21,3 7.1
4 628,7 37,4 15,5
5 832,5 0,2 0,1
6 681,3 13,0 5.3
7 504,3 30,6 10,4
8 514,2 30,6 12,7
9 5354 24,6 8,2
10 502,9 30,6 12,7
11 764.9 30,6 10,3
12 634,2 5.8 2,4
13 513,1 37,4 12,7
14 503,2 37,4 15,4
15 762,0 0,8 0.3
16 77,5 14,2 5.8

Tableau 2.7 : résultats du plan fractionnel 21 4 1 =300s
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A partir des données du tableau précédent, on évalue l'effet de l'incertitude de chacun

des parametres. Par exemple, l'effet du facteur G (h), clest a dire l'effet d'une

incertitude de +50 % sur le coefficient d'échange convectif, sur la température en face
non irradiée apres 300 s est :

%(404—795,7+493,2—628,7+832,5—681,3+504,3—514,2—535,4+502,9—764,9---

--4+634,2-513,1+503.2-762+777,5) =-34K

Ainsi, lorsque h=10%5 W.m?2 K", clest a dire lorsque h varie de 5 a 15 W.m2K",
alors la température en face non irradiée apres 300 s varie de £34 K. Une augmentation
des échanges convectifs se traduisant naturellement par une diminution de température,
on obtient un effet négatif. Dans le tableau ci apres, on indique les effets de toutes les

incertitudes a 1'issue de simulation de 300 s.

Facteur | ©(0.300) [enK]| g(300)-g(0) [x107m]| Am [en x10™ kg]
A: p,G 14,3 -0,4 0,7
B: 0, Cisy 19,4 -1,3 -0,4
Ct PorarCoar 20,6 -2,2 -0,7
D: 4 8,7 0,0 0,0
E: 4, -10,5 1,0 0,3
F: A -31,2 3,7 1,3
G:h -34,0 0,3 -0,1
H: A -16,0 -0,2 -0,1
K:e, -5.,8 2,0 0,7
L:6, 338 -0,9 0,3
M: H, 1,4 3,2 -1,5
N:80,. 52,3 0,3 0,2
O:e¢ 36,2 -5,0 -1,6
P: a -18,4 6,5 2,2

Tableau 2.8 : effets des incertitudes a t =300 s
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A la lecture de ce tableau, on constate que le parametre dont I'incertitude a les effets les
plus importants est 1'énergie d'activation (facteur J). Afin d'identifier au mieux ce
parametre, il est nécessaire d'envisager des campagnes expérimentales avec des
chimistes. Dans une moindre mesure, il est important aussi de réduire les incertitudes
sur la température de vaporisation (L), la température de carbonisation (N), I'enthalpie
de la réaction (M) et le facteur pré exponentiel (H). Ces différentes mesures sont a
réaliser en collaboration avec des laboratoires spécialisés en génie chimique. Différents
parametres présentent une incertitude difficile a prendre en compte : il s'agit des
transferts convectifs (G), I'émissivité de la face irradiée (O) et son absorptivité (P). Pour
chaque type d'agression et de configuration, ces parametres peuvent étre différents et
non mesurables avant I'agression. Enfin, pour les simulations présentées (a t =300s ), il
est nécessaire de mieux connaitre la conductivité de la couche charbonneuse (E) et dans
une moindre mesure de diminuer l'incertitude sur les chaleurs volumiques des couches
ablative (A), visqueuse (B) et charbonneuse (C) ainsi que la conductivité de la couche

visqueuse (E).

Les effets des incertitudes sur les parametres sont également étudiés pour des
simulations plus longues (#=900s). Les résultats des simulations numériques sont

présentés dans le tableau ci apres :
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Essai | 6(0,900) [en K] | g(900)-g(0) [x10”m]| Am [en x10™ kg]
1 435,9 39,5 13,2
2 733,8 20,4 8,3
3 466,7 37,4 12,6
4 650,8 374 15.5
5 825,4 0.8 0.3
6 612,7 25,2 10,3
7 500,7 30,6 10,4
8 520,2 30,6 12,8
9 607,3 30,6 10,4
10 493,9 30,6 12,8
11 746, 30,6 10,3
12 485,9 14,1 5.8
13 5154 374 12,7
14 487,2 374 15,4
15 705,9 5.1 17
16 719,2 27,5 11,3

Tableau 2.9 : résultats du plan fractionnel 2P 4 1 =900s

Comme précédemment on calcule les effets des incertitudes.
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Facteur | €(0:900) [enK]| (900)—g(0) [x10™m]| Am [en x10™ ke]
B: p,,Ciy 53 0.5 0.2
C: P Cr 16 _ ey

D: A 1,0 0,5 0,2

E: A 0.8 0,0 0,0

F: Ay -19,7

G:h 0,0 0,0
H: A 4.6 0,3 0,1
J: E
K:e, 4.9 1.1
L:§6 -0,3 -0,1
M: H, -14,0 0,7 0,0
N:8,, -0,3 0,0
O: ¢ 0.9
P:a 9.8

Tableau 2.10 : effets des incertitudes a t =900 s

On remarque dans le tableau précédent qu'aux temps longs, les incertitudes des
propriétés thermiques des couches ablatives et visqueuses sont moins pénalisantes (ces
couches disparaissant au fur et a mesure que la couche charbonneuse se développe).
Ainsi, l'identification de ces propriétés devrait permettre d'affiner le comportement

transitoire qui n'était pas correctement simulé (voir les courbes 2.6, 2.7 et 2.8).
Afin de préciser les résultats fournis par les plans d’expérience (qui reposent sur des

hypotheses assez fortes), I’analyse de sensibilité du modele est complétée par une étude

des fonctions de sensibilité.
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2.2.2. Fonctions de sensibilité

L’étude des coefficients de sensibilité associée a une approche stochastique a été

présentée par [Beck et Arnold, 1977]. Soit un champ de réponses 7(r,z,a, ) calculé

par le modele direct ou 0{:[0{1,0{2,0(3,...,%] représente le vecteur des parametres

supposé connus, ,Bz[ﬂl, B, ,33,...,ﬂq] le vecteur des paramétres inconnus ou mal

connus, r représente la variable d’espace et ¢ le temps. Le coefficient de sensibilité de

n(r,t,a, ) par rapport au parametre ; au point 7, a 'instant 7, est défini tel que :

on(r.t,,a,
b a By 2.32]

X \r,t,o,p)=
j(r; n IB) a,BJ 1

Xj) indique quantitativement la variation du modele au point r a l'instant ¢

i*'n

lorsque le paramétre ; varie. L’estimation du parametre B ; sera d’autant plus facile et

précise que le coefficient de sensibilité associé est grand.

Lorsqu’il est connu, le coefficient de sensibilité permet de calculer la variation du

champ A7 engendrée par une variation A, du parametre f3; telle que :

An(r.t,.a.B)=X,) AB, [2.33]

1t

i*'n

Si, pour une expérience particuliere, le coefficient de sensibilité X j) est petit pour

Tisly

tout (r,7), on peut dire que ce parametre influence trés peu les sorties 77(r,7,a, ). En

d’autres termes, cela montre que seule une variation importante de ce parametre induira

un changement significatif du modele, il sera donc difficile d’identifier précisément ce

parametre. Si le coefficient de sensibilité X j) se révélait nul, outre le fait que

Tisly

’estimation du parametre [, serait impossible, la structure méme du modele

deviendrait contestable dans la mesure ou elle ferait intervenir un parametre dont les

variations n’ont aucune influence sur les sorties et pourrait, de ce fait, étre réduite.
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Les coefficients de sensibilité définis par 1’équation [2.32] représentent des variations
absolues du champ engendrées par des variations absolues des parametres considérés.
Lorsque plusieurs parametres interviennent, il est utile de connaitre les différents
coefficients de sensibilité associés et de pouvoir les comparer entre eux. Cela s’avere
délicat lorsque les parametres (et donc les coefficients associés) ont des unités
différentes. Il devient alors intéressant de considérer les coefficients de sensibilité dits

réduits définis par :

aﬂ(n’tn’a’lg)

Xj(”i’tn’a’ﬁ): 3,3/,3

=,8ij) :Xj),, [2.34]

Tty ioln

Tl

Les unités de ces coefficients sont identiques a celles du champ considéré. Ce
coefficient de sensibilité réduit indique, la variation absolue du champ engendrée par
une variation relative du parametre. Idéalement, 1’expérience doit €tre congue de telle
sorte que tous les coefficients de sensibilité réduits des parametres inconnus soient

grands et d’un ordre de grandeur supérieur a ceux des parametres supposés connus.

En pratique, le calcul des coefficients de sensibilité associé aux parametres d’'un modele
donné peut se faire analytiquement ou numériquement. Lorsque la solution du modele
est donnée par une solution analytique, il est généralement aisé de calculer la dérivée de
cette solution pour déterminer le coefficient de sensibilit€. Par contre, lorsque la
solution du modele est obtenue par 1’intermédiaire d’une méthode numérique, il est
préférable, lorsque cela est possible, de calculer le coefficient de sensibilité par la

résolution du systeme de sensibilité.

Ce systeme de sensibilité est le systeme obtenu a partir de la différentiation par rapport

au parametre recherché du systeme d’équations qui permet de calculer la sortie du

modele 77(r,t,, ,B) dans le domaine ou r,t,,  varient.

Ainsi, une méthode numérique permettant de résoudre le systeéme direct d’équations

menant & 77(r,t,&, #) peut souvent étre étendue pour résoudre le systeme de sensibilité.

Cela permet alors de connaitre la sensibilit¢ du parametre recherché dans tout le
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domaine considéré et & chaque instant a partir d’'une méthode numérique dont on

connait le degré de précision.

Lorsque le systeme de sensibilité n’a pu étre exprimé ou s’avere difficile a résoudre, la
méthode la plus usitée consiste alors a déterminer les coefficients de sensibilité avec les
approximations usuelles utilisées pour les dérivées premieres. Compte tenu de 1’objectif
recherché dans le cadre de la conception optimale d’expériences, la précision obtenue

ainsi est bien souvent suffisante.

«ieme -ieme

k . . . 1%, » iéme
X, )i le coefficient de sensibilité de la k" mesure du i“" capteur par rapport au j

parametre sera calculé a partir d’une approximation centrée pour une précision accrue :

_ (o1, ) _ N (iotio B B+ 8By B,) = 11101 B B = 3B, )

B, 258, [2.38]

J

X)),

De la méme facon, les coefficients de sensibilité réduits centrés sont calculés par

I’expression suivante :

X)k_an(rk,;i,ﬁ) n(rt B B+ B B) =111, 1 Brccs B, = 3B, B,)
0B, B, 20B,/8, (23]

avec par exemple Of; = 107" B ;. Cette méthode consiste donc a réaliser deux exécutions

de la résolution du probleéme direct :

- la premicre en considérant que le parametre f3; est varié€ de +f,

- la seconde en considérant que le parametre S, est varié de —3f3,; .

Dans le cadre de I’analyse de sensibilité du modele 1D présenté précédemment, les
sorties étudiées sont le gonflement de la peinture, la perte de masse subie par le

revétement ainsi que la température en face arriere lors d’une simulation sous un flux de
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170 kW.m™ durant 300 secondes. Le vecteur des parametres mal connus, défini en
accord avec les résultats des plans d’expériences, est S € = [A, E.aAl,, p‘_l_WCW,ep] .

Les figures 2.9 a 2.11 présentent le tracé en fonction du temps des fonctions de

sensibilité réduites calculées numériquement, en se basant sur la 1égende suivante :

Symbole  Fonction de sensibilité Parametre
- F, 4 Facteur pré-exponentiel
F Energie d’activation
%* Fra Absorptivité de la face avant
* Fos. Conductivité thermique de la couche visqueuse
+ Frpoca, Chaleur volumique de la couche visqueuse
- Fye, Epaisseur initiale de peinture

Tableau 2.11 : légende des figures 2.9 a 2.11

Les valeurs nominales des parametres correspondent a celles mentionnées dans le
tableau 2.2, et les variations affectées aux parametres étudiées sont de +/- 10 %. Les
figures 2.9 et 2.10 présentent respectivement le tracé des fonctions de sensibilité
réduites du gonflement et de la perte de masse du revétement en fonction du temps.

Conformément aux résultats des plans d’expérience, le parametre p, C_ , peu influent

sur ces sorties, n’a pas été pris en compte :
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Gonflement [cm]

1 I I i i
0 50 100 160 200 250 300
Temps [s]

Figure 2.9 : fonctions de sensibilité réduites du gonflement du revétement

Perte de masse [g]

1 I I i i
0 50 100 160 200 250 300
Temps [s]

Figure 2.10 : fonctions de sensibilité réduites de la perte de masse du revétement
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L’examen de ces figures révele le comportement similaire des sorties étudiées vis-a-vis

des parametres représentés, ce qui est cohérent compte tenu de la structure du modele.

N

Ces deux grandeurs sont en effet calculées a partir du méme parametre K‘(G(x,t))

(défini par I’équation [2.3]), et sont donc corrélées. On remarque en outre sur les deux
figures que les tracés sont tous nuls pendant les 20 premieres secondes, temps durant
lequel la température du revétement n’est pas suffisante pour déclencher la réaction
d’intumescence. L’analyse spécifique des fonctions de sensibilités réduites permet de

constater sur ces deux figures que :

- Le gonflement et la perte de masse présentent tous deux une sensibilité forte
et globalement croissante en valeur absolue aux parametres o et E. Les
variations de ces deux parametres ont cependant une influence opposée sur la
réaction d’intumescence : une absorptivité élevée accroit la quantité
d’énergie disponible pour la réaction, et accélere donc le gonflement et la
perte de masse. Au contraire, I’augmentation de I’énergie d’activation de la
réaction a tendance a ralentir ces phénomenes.

- La sensibilité du gonflement et de la perte de masse a I’épaisseur initiale de
peinture est également significative et croissante avec le temps. Il est en effet
cohérent de considérer qu’'une couche de peinture plus épaisse absorbe
davantage d’énergie, ce qui favorise les phénomenes associés a
I’intumescence. De plus, il semble naturel que la durée et I’importance de la
réaction soient amplifiées par une plus grande quantité de matériau
disponible.

- La sensibilit¢ a A et A, est globalement faible relativement aux autres
parametres. L’équation [2.3] montre que dans le calcul de K‘(G(x,t)),

contrairement aux termes E et 6(x,7), le terme A intervient en dehors de

I’exponentielle, ce qui explique que I’influence de ses variations soit

moindre.

La figure 2.11 présente le tracé en fonction du temps des fonctions de sensibilité

réduites de la température en face arriere aux parametres

BepB=[AEal, p.C,.e]:
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Figure 2.11 : fonctions de sensibilité réduites de la température en face arriere

On remarque que les parametres dont les variations sont les plus influentes sont
I’énergie d’activation E, I’absorptivité « et I’épaisseur initiale de peinture e,. Dans une

moindre mesure, les variations des propriétés thermiques de la couche visqueuse A, et
p..,C., jouent également. La sensibilité€ de la température au facteur pré-exponentiel A

n’est pas nulle, elle reste cependant faible relativement aux autres parametres
considérés.
- La sensibilité au parametre E devient rapidement trés importante des le début

de la réaction d’intumescence. En effet, ’augmentation de ce parametre a

pour effet de pénaliser la croissance du coefficient cinétique K(&(x, t)) etde

retarder les phénomenes de dégradation thermique et de gonflement. La
pyrolyse de la couche ablative étant une réaction endothermique, elle a pour
effet de réduire la quantité d’énergie transmise vers la face arricre du
substrat. Quant au gonflement, il se traduit par 1’apparition d’une couche
charbonneuse isolante. Tout ralentissement de ces phénomenes a donc pour

conséquence directe une augmentation de 1’échauffement subi par la plaque.

125



Le tracé de la fonction de sensibilité réduite de la température associée au
parametre ¢ fait apparaitre un comportement particulier : la courbe augmente
rapidement pendant environ quinze secondes avant de chuter tout aussi
rapidement pour devenir négative. Apreés environ 50 secondes, elle se
stabilise et diminue en valeur absolue de facon lente et réguliere. Cela
s’explique par le fait qu’en début d’agression, la réaction d’intumescence
n’ayant pas commencé, le systeme se comporte comme une plaque inerte
soumise a un flux : I’augmentation de I’absorptivité se traduit naturellement
par un échauffement plus rapide. Néanmoins, plus la température du
revétement augmente vite, plus la réaction d’intumescence se déclenche tot
et violemment. Or, I’ensemble des phénoméenes associés a cette réaction
(endothermie, gonflement, etc.) tend précisément a ralentir 1’échauffement
de la plaque. C’est la raison pour laquelle le tracé devient négatif
immédiatement apres le début de la réaction d’intumescence, que I’on peut
approximativement situer a t = 20 secondes sur cette figure.

La courbe correspondant a la fonction de sensibilité associée a 1’épaisseur
initiale de peinture e, est quant a elle négative tout au long du tracé, ce qui
traduit le fait qu'une couche de peinture initiale plus épaisse fournit une
meilleure protection et ralentit I’échauffement de la face arriere.

L’influence des variations de A, met en évidence 1’approximation

consistant a affecter au revétement les propriétés de la couche visqueuse a

partir d’'une température seuil. En effet, I'influence de A, commence a

augmenter apres moins de 10 secondes, ce qui signifie que la température du

revétement a dépassé a cet instant le seuil 6,. Cependant, comme le montrent
les figures 2.9 et 2.10 ainsi que les tracés des fonctions Fe(o,;), 4 €t Fe((),t), £
les phénomenes associés a la réaction d’intumescence ne deviennent visibles
qu’apres environ 20 secondes. Cela signifie qu’approximativement entre ¢ =

10 s et t = 20 s, bien que la température du revétement soit supérieure a 6,

I’énergie accumulée n’est pas suffisante pour que le coefficient cinétique

K(H(x,t)) atteigne des proportions permettant aux phénomenes physico-

chimiques de se manifester de facon significative. Plus spécifiquement, on

constate que I’influence de A,y est maximale lors du déclenchement de la
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réaction d’intumescence. La courbe reste positive tout au long de la réaction,
ce qui traduit le fait qu’une plus grande quantité de chaleur est transmise vers

le substrat lorsque A, est augmenté. On peut aussi noter une certaine
corrélation entre la sensibilité associée a A, et celle associée a e,. En effet,

I’augmentation de 1’épaisseur de la couche de peinture tend a augmenter
I’influence de ses caractéristiques intrinseques.
- En ce qui concerne la fonction de sensibilité associée a la chaleur

volumique p_C. ,on remarque qu’elle est inférieure a celle associée a A

visq — visq visq *
Le fait qu’elle ne tende pas vers zéro montre en outre que la durée du test
(300 s) est loin d’étre suffisante pour atteindre le régime établi. Comme dans
le cas précédent, et pour les mémes raisons, le tracé montre une corrélation

entre les fonctions de sensibilité associées aux parametres A, , o, C

w Etep.
Afin d’étendre le domaine de validité des travaux de modélisation présentés
précédemment, il est intéressant de mettre au point un modele représentant le
comportement d’une couche de peinture intumescente sur un substrat pour une

géométrie bidimensionnelle.
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2.3. Modele 2D

La mise en place d’une géométrie 2D autorise la prise en compte de distributions

spatiales non uniformes du flux excitateur sur la face supérieur de 1’échantillon. Cette

démarche peut permettre également de décrire 1’échauffement de 1’échantillon et le

gonflement de facon plus réaliste, notamment en prenant en compte les effets de bords.

Les équations appliquées au maillage 2D sont présentées ainsi que la méthode des

éléments finis utilisée pour les résoudre grace au logiciel COMSOL Multiphysics®. La

géométrie du domaine 2D est présentée sur les figures 2.12a et 2.12b :

8(x0) =/tx,0)

4

+10-°

t=0

(Couche
croissante)

Couche
ablative

Substrat
%

Figures 2.12a et 2.12b : géométrie étudiée (modélisation 2D)
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Par rapport au schéma présenté au paragraphe 2.1, une nouvelle simplification est

réalisée afin de ne compter que deux sous domaines, c’est la raison pour laquelle la

frontiere f{x,t) apparait en pointillés sur la figure 2.12b :

- Le modele ne comporte que deux sous domaines, le premier correspondant

au substrat et le second a la couche de revétement intumescent dans sa

globalité, tout au long de la réaction et ce quel que soit son état.

- Larégression du front de pyrolyse est représentée d’une part par 1’adaptation

des propriétés thermiques du sous domaine a partir de la température seuil, et

d’autre part par le calcul du parametre f{x,?).

Les hypotheses présentées précédemment (§ 2.1) concernant la couche charbonneuse et

I’épaisseur initiale quasi-nulle de la couche croissante sont toujours valides pour

I’approche 2D.
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2.3.1. Equations du modéle

La modélisation de la perte de masse fait appel aux mémes mécanismes que pour le cas
d’une modélisation 1D. La présence d’une nouvelle dimension spatiale conduit

cependant a réécrire les équations [2.2], [2.3] et [2.4] de la facon suivante :

Aol o E ]
K(a(x,y,t))= exp( Re(x,y,t)J si G(x,y,t)szi:;netySf(x,t) (2.40]
0
70
" (0(x,3.0))= [ Puya k(6(x,3,1)) dy [2.41]

e

On remarquera notamment que la direction dans laquelle a lieu le gonflement est
orthogonale a la surface initiale irradiée (axe Oy). Pour les configurations réalistes
considérées par la suite, cette hypotheése ne semble pas trop restrictive. Les équations
décrivant le déplacement des frontieres mobiles ([2.5] a [2.8]) subissent également des

modifications :

V.(0(x,y,1))=- df(x’t)vz—f(x,t)vz—wv [2.42]
dt pub[a
- df(x,t) B ] B flxr) B
Vd(é’(x,y,t)):— &t v:—f(x,t)v:— J K‘(H(x,y,t))dyv [2.43]
V(0 (x.y.1)) =k, V, (6(x.y.1)) [2.44]

dg (x,1)
dt

7 =g (x,0)7 =V, (0(x,3,0))+V, (8(x,y.1)) = (1+k, )V, (6(x,y,1))  [2:45]

Le vecteur unitaire # restant associé a 1’axe Ox, les vitesses sont exprimées dans la
direction du vecteur v associé a l’axe Oy. La modélisation du déplacement des

frontieres mobiles en 2D permet notamment de calculer une distribution de vitesses non
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uniforme le long de I’axe Ox, ce qui se traduit par un gonflement plus représentatif de la
réalité. Les équations décrivant les transferts de chaleur au sein des différentes couches

de I’échantillon ([2.9] a [2.12]) sont modifiées de la facon suivante :

00(x,y,t
plCl%—iAﬁ(x,y,t):O Vx et pour 0< y<e [2.46]
t
96(x,y,1)
pzczT—ﬂzAﬁ(H(x, y.t))==p,k(6(x,y,1))H, Vx etpour e<y< f(x,1) [2.47]
20 (x, y,t
PG %—AAH()C, y,t)=0 Vxetpourf(x,)<y<g(x1) [2.48]
p3 pvisq p} pchur
Gy =1C,, pour 8(x,y,1)<8,,, ;et 1C;¢=3C,,.. pour (x,y,1)26,.  [2.49]
2’3 ﬂvisq 23 ﬂ’char

Les équations [2.13] a [2.18], portant sur les conditions aux limites, sont réécrites de
facon a traduire les modifications réalisées au niveau de I’orientation des axes et

I’apparition de la seconde dimension spatiale :

96 (x.g (x.1))

5 :h(H(x,g(x,t),t)—Hm)+€3a(0(x,g(x,t),t)A—HfX,)—afb(x,g(x,t),t) [2.50]

—A

00(x, £ (x.1).1) A 00(x, f(x.1).1)

= 2.51
A on on [ ]
O(x, f* (xt),t)=0(x, £ (x.1).1) [2.52]
86’(x,e+,t) _2 86’(x,e_,t) (2.53]

dy ady
9(x,e+,t):t9(x,e_,t) [2.54]
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—A =L =h(0(x.0.1)-6,, ) +£0(6(x.0.0) -6, ) [2.55]

ou 7 est le vecteur normal extérieur a la frontiere considérée.
Le passage a une géométrie 2D a pour effet de créer de nouvelles frontieres au domaine

de modélisation. Les faces latérales du domaine, situées en x=-L et en x=1L,

subissent des pertes thermiques convectives et radiatives telles que :

ae _L’ ’t
//21 % = h(a(_L, y’t)_ae.rt)+glo-(9(_L’ y’t)4 _G:rt)
by pour 0<y<e [2.56]
aG(L, y,t) 4 4
2 2B (1 0)-6, ) o (0(L ) 1)
22O (ot yi)-6, ) reo(B(-Loa) ~6L) poure< s (-L)
X
906(L,y.1) 4 4 1271
—ﬂ?a—=h(0(L, y,t)_gﬂt)""gzo-(e(L?y’t) _gext) poure< ySf(L,t)
X
80(—L, y,t) 4 g
A ZE D (0(-Ly) -6, )+ e0(6(-L.yr)' ~6%) pours (~Li)<y = g(-Lu1)
X
[2.58]
—%M:h(&(h y,t)_am)+g3o'(6(L,y,t)4 _0;‘”) pour f(L,t)< y< g(L,t)
X
Enfin, la condition initiale devient, pour t = 0 :
g(x,y,()) =6, [2.59]

Contrairement au modele 1D présenté précédemment (§ 2.1), le modele 2D basé sur ces
équations est simulé grice au logiciel de calcul par éléments finis COMSOL
Multiphysics®. Ce logiciel permet de définir simplement la géométrie et le maillage du
domaine que 1’on souhaite modéliser, les équations a résoudre dans les sous domaines
ainsi que les conditions aux limites. Le paragraphe suivant propose une breve
présentation de la méthode des éléments finis et de son application a la modélisation des

phénomenes étudiés.
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2.3.2. Résolution par la méthode des éléments finis

La méthode de calcul par éléments finis, initialement mise au point pour résoudre des
problemes de mécanique (voir par exemple [Courant, 1943], [Argyris et Kelsey, 1960]),
trouve des applications dans une multitude de secteurs. Sa description détaillée faisant
I’objet de nombreux ouvrages ([Oden et Reddy, 1976] ou [Belytschko et al., 2000]), elle
ne sera pas traitée ici. Son principe de base consiste a représenter un objet réel
(éventuellement en considérant des simplifications géométriques), et a subdiviser le
domaine obtenu en un maillage composé d’éléments de dimensions finies. Les
équations décrivant les phénomenes physiques ayant lieu sur ce domaine (transferts
thermiques, transformations mécaniques, etc.) sont alors définies et résolues pour
chaque élément, ce qui permet d’obtenir une représentation approximative des champs
des grandeurs considérées (température, pression, contraintes mécaniques, etc.) sur tout
le domaine. La précision des résultats obtenus dépend notamment du type d’éléments
utilisés, de la finesse du maillage, et donc de la dimension (idéalement minimale) des
éléments qui le composent. Le colit de calcul (en termes de temps et de puissance
informatique requise) augmentant a mesure que ’on raffine le maillage, il s’agit de
trouver un compromis satisfaisant afin d’obtenir des résultats suffisamment précis en un

temps raisonnable.

De maniere générale, pour résoudre un probleme par la méthode des éléments finis, on
procede donc par étapes successives :
¢ On pose un probleme physique sous la forme d’une équation différentielle ou
aux dérivées partielles a satisfaire en tout point d’un domaine £2, avec des
conditions aux limites sur la frontiere 02 et des conditions initiales (si le
probleme n’est pas stationnaire).
¢ On construit une formulation intégrale du systeme différentiel a résoudre et
de ses conditions aux limites: c’est la formulation variationnelle du
probleme.
e On divise le domaine £2 en un certain nombre de mailles de dimensions

finies.
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®  On choisit la famille de champs locaux, c'est-a-dire a la fois la position des
nceuds dans les sous domaines et les polyndomes (ou autres fonctions) qui
définissent le champ local en fonction des valeurs aux nceuds (et
éventuellement des dérivées). La maille complétée par ces informations est
alors appelée « élément ».

¢ On ramene le probleme a un probleme discret. Toute solution approchée
étant completement déterminée par les valeurs aux nceuds des éléments, il
suffit de trouver les valeurs a attribuer aux nceuds pour décrire une solution
approchée. Le probleme fondamental de la méthode des éléments finis peut
alors se résumer en deux questions :

o Comment choisir le probleme discret dont la solution est « proche »
de la solution exacte ?
o Quelle signification donner au mot « proche » ?

¢ On résout le probleme.

e  On peut alors construire la solution approchée a partir des valeurs trouvées
aux nceuds et en déduire d’autres grandeurs (par exemple, on peut déduire le
flux de chaleur conduit dans un matériau a partir du champ de température).

e On visualise et on exploite la solution pour juger de sa qualité numérique et

déterminer si elle satisfait les criteres que 1’on s’est fixé.

En pratique, la réalisation de la plupart de ces étapes est assistée par le logiciel de calcul
utilisé. Certains codes de calcul nécessitent I’emploi de « pré-processeurs » spécifiques
pour définir la géométrie du domaine étudié ainsi que son maillage, d’autres integrent la
totalité du processus (c’est notamment le cas du logiciel utilisé ici). Le choix du nombre
de dimensions du domaine & représenter est un point particulierement important lorsque
I’on envisage de résoudre un probleme par la méthode des éléments finis. En effet, un
objet « réel » quelconque a en toute rigueur une géométrie tridimensionnelle. Lorsque
I’on souhaite représenter un tel objet pour modéliser des phénomenes physiques, il est
cependant possible sous certaines conditions d’avoir recours a un domaine de dimension
inférieure, ce qui peut permettre de réduire considérablement le coiit de calcul. Par
exemple, pour une plaque ou une poutre dont le rapport longueur / largeur est
suffisamment grand pour qu’elle soit considérée comme infinie, il est possible de ne

représenter que la section plane. En ce qui concerne les échantillons modélisés ici
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(plaques d’acier peintes), leur épaisseur étant faible en regard des autres dimensions,
une telle simplification est possible. La modélisation en 2D d’une « tranche » permet en
effet, sans engendrer d’approximation rédhibitoire, de prendre en compte les conditions
aux limites latérales des échantillons et de représenter des distributions spatiales de flux
non uniformes sur la surface exposée du revétement. Un détail du domaine 2D maillé
est présenté sur la figure 2.13, pour une plaque de 2 mm recouverte d’une couche de

peinture intumescente de 1 mm :

A y
8(x,0) = f(x,0)

[ G et

005 -0.049 -0.048 -0047 004 -0.045 -0044 -0.043 -0042 -0.041 -004 -0039 0038 -0.037

Figure 2.13 : détail du domaine maillé en deux dimensions

L’échelle de couleurs représente la qualité des éléments, qui est évaluée (entre O et 1)
selon I’équilibre proportionnel entre les trois arétes de chaque maille. Des exemples de

simulations et de résultats sont fournis dans le paragraphe suivant.

2.4. Exemples préliminaires d’application du modele 2D

Ce paragraphe présente des exemples de résultats préliminaires obtenus avec des
modeles 2D. 11 est important de noter que les données présentées ici n’ont qu’une valeur
purement indicative. En effet, les moyens informatiques utilisés pour effectuer les
calculs ne permettent pas de traiter la partie thermique et la partie mécanique du modele

de facon couplée en 2D. Un modele simplifié, basé sur une résolution séparée des
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équations thermiques et des frontieres mobiles a donc été mis au point, afin d’illustrer le
comportement de revétements intumescents dans différentes configurations. Ces
résultats sont complétés par des photographies réalisées lors d’essais expérimentaux sur

différents échantillons dont la géométrie pourrait étre décrite par un modele 2D.

2.4.1. Plaque plane exposée a une distribution de flux gaussienne

Le comportement typique d’une plaque plane revétue de peinture intumescente exposée
a une distribution de flux gaussienne est illustré par la figure 2.14 ci-dessous, qui
présente la photographie du profil d’un échantillon apres un essai réalisé au Four Solaire

Principal :

Figure 2.14 : gonflement observé suite a l’exposition a un flux Gaussien

L’épaisseur initiale de peinture était ici de 0,6 mm, et la couche charbonneuse atteint
environ 3 cm d’épaisseur au point le plus gonflé apres une exposition de 100 secondes.

Le modele 2D permet de décrire, dans des conditions similaires, le gonflement suivant :

.
Apres 30 secondes Apres 60 secondes Apres 120 secondes

Figure 2.15 : gonflement modélisé en 2D
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Ces images (sur lesquelles 1’échelle de couleurs représente les températures calculées
sur tout le domaine) montrent qu’il est possible de décrire le gonflement d’une couche
de peinture soumise a une distribution Gaussienne de flux de fagon réaliste. Notons que
I’épaisseur initiale de peinture pour ce modele est de 2 mm, ce qui explique que le
gonflement observé soit sensiblement plus important que sur la figure 2.14.

La figure 2.16 ci-dessous présente le tracé de I’évolution de température de la face
arriere de la plaque calculé par le modele pour le point x = -L (coin gauche) et x = 0
(centre de la plaque). Il est important de rappeler qu’il s’agit 1a de résultats préliminaires

obtenus avec un modele dont le développement est toujours en cours.

590

[/ L

Température [K]
(%] B
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o o
———_|
\

290 T T T T

0 50 100 150 200 250 300
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Figure 2.16 : température en deux points de la face arriere

Les courbes de température présentées ici ne sont pas comparables aux valeurs
mesurées expérimentalement dans une configuration correspondante (en particulier, le
modele surestime les niveaux de température et la dynamique est incorrecte). Elles
permettent néanmoins de constater que le modele est capable de décrire les différences
de température entre le point central de la plaque et un point situé sur sa périphérie, dont
I’échauffement est moindre en raison de la distribution de flux inhomogene sur la face

avant d’une part, et d’autre part a cause des phénomenes de convection ayant lieu sur

les bords de la plaque.
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Le paragraphe suivant traite le cas d’une plaque plane inclinée, dont les aspects

expérimentaux sont présentés au chapitre précédent, § 1.3.2.

2.4.2. Plaque plane inclinée

La configuration étudiée ici porte sur une plaque plane revétue de 2 mm de peinture
intumescente et exposée a une distribution de flux linéairement décroissante de facon a
simuler I’inclinaison de I’échantillon par rapport a ’axe du flux. La figure 2.17 ci-
dessous montre le gonflement prédit par le modele 2D pour une plaque soumise a un
flux maximal de 170 kW.m” (au niveau du bord gauche) décroissant linéairement

jusqu’a 85 kW.m™ au niveau du bord droit.

—_—

Apres 30 secondes Apres 60 secondes Apres 90 secondes

Figure 2.17 : gonflement modélisé en 2D

Ces images peuvent étre comparées aux photographies présentées au chapitre 1 sur les
figures 1.48a et 1.48b, prises dans le cadre d’un essai sur une plaque inclinée a 45°. On
y remarque que le gonflement de la peinture est proportionnel au flux ayant impacté la
face avant de 1’échantillon, comportement qui est également décrit par le modele. Les
thermogrammes obtenus apres cette simulation numérique sont présentés sur la figure

2.18 ci-apres :
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Figure 2.18 : température en deux points de la face arriere

Ces courbes (qui peuvent étre mises en rapport avec les mesures présentées sur la figure
1.47) permettent de constater que le modele décrit de facon pertinente une différence
d’échauffement entre les points x = -L (sur le bord gauche de la plaque) x = 0 (au

centre) et x = L (sur le bord droit).
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2.5. Bilan

La modélisation du comportement de peintures intumescentes soumises a des
agressions thermiques est traitée dans ce chapitre, et un premier modele mathématique
complet est présenté, ainsi que son analyse de sensibilité et ses résultats. Ce premier
modele repose sur une représentation 1D des phénomenes physiques qui accompagnent
la réaction d’une peinture intumescente appliquée sur un substrat : échauffement du
revétement, transfert de chaleur vers la plaque, pyrolyse de la peinture et gonflement.
L’ensemble de ces phénomenes est décrit par un systtme d’équations aux dérivées
partielles non linéaires, qui sont résolues numériquement par la méthode des différences
finies sur le domaine 1D (systéme peinture / substrat). Les résultats obtenus pour la
température en face arriere de la plaque, le gonflement et la perte de masse du
revétement sont présentés et comparés a des données expérimentales obtenues dans des
conditions correspondantes. L’examen de ces comparaisons montre que les évolutions
prédites par le modele sont cohérentes, mais que les résultats souffrent d’imprécisions et
décrivent de maniere erronée la dynamique des phénomenes.

Afin de désigner les parametres influents sur les sorties pertinentes du modele,
une analyse de sensibilité basée sur la méthode des plans d’expérience numériques et
sur le calcul de fonctions de sensibilité est réalisée. Le principe de la méthode des plans
d’expériences est présenté ainsi que son application a 1’étude du modele 1D. Les
fonctions de sensibilité du modele sont également calculées et leurs résultats sont
analysés. Ces résultats confirment I’importance d’une bonne connaissance des différents
parametres thermiques et cinétiques intervenant dans le modele (en particulier la
conductivité thermique des différentes couches de peinture et I’énergie d’activation de
la réaction d’intumescence). En effet, les variations de ces parameétres ont une forte
influence sur les sorties du modele étudiées ici: température en face arricre de la
plaque, gonflement et perte de masse.

Un second modele, toujours en cours de développement, est présenté dans une
configuration bidimensionnelle. Les équations gouvernant les phénomenes physiques
sont réécrites pour &tre applicables au domaine 2D. La méthode des éléments finis est
présentée brievement ainsi que son application a la résolution des équations spécifiées.
Plusieurs cas de modélisation 2D sont présentés a titre préliminaire avec leurs résultats,
permettant notamment de constater que le modele fournit des données cohérentes sur la

forme et la dynamique du gonflement de la peinture.
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3. Identification paramétrique par méthodes périodiques

Comme I’ont démontré les différentes analyses de sensibilités réduites présentées dans
le chapitre précédent, les incertitudes qui affectent certains parametres ont une influence
potentiellement rédhibitoire sur les résultats fournis par les modeles. Ces résultats
peuvent donc étre améliorés si 1’on est capable de définir avec une meilleure précision
les parametres clés que sont notamment les diffusivités thermiques de chacune des trois
couches de peinture intumescente (ablative, réactive et charbonneuse). Ces données ne
sont généralement pas fournies par les fabricants de peinture pour des raisons de secret
industriel ou par manque d’études, et les rares valeurs présentes dans la littérature
souffrent d’importantes disparités [§2, Tableau 2.2]. Des lors, la mise en ceuvre de
protocoles d’identification paramétrique spécifiques s’impose afin d’obtenir des

données pertinentes sur les parametres d’intérét.

Le terme « méthode périodique » désigne de maniere générale une technique consistant
a utiliser une source d’énergie périodique pour chauffer un échantillon et a étudier le
comportement du matériau face a cette sollicitation. La réponse de 1’échantillon est
évaluée en mesurant I’amplitude de ses variations de température (module) et leur
déphasage par rapport a I’excitation. Les fréquences d’excitation utilisées ainsi que les
modes d’analyse peuvent varier selon le type du matériau (isolant, conducteur, isotrope,
orthotrope, semi transparent, etc.), sa géométrie (fin, épais, multicouche, etc.), ou
encore certaines contraintes (température critique avant détérioration, etc.). On peut se
référer par exemple aux travaux de [Rosencwaig, 1979] [Jackson et Amer, 1980]
[Hirschi et al., 1997] [Badoz et al., 1985] [Lepoutre et al., 1995] [Lan et Walther, 1996]
[Gervaise et al., 1997] [Gagliano, 2002], [Guitoni et al., 1994], [Autrique et al., 2009],
[Museux et al., 2008] et [Gillet et al., 2007] qui illustrent une variété de techniques
périodiques. Par ailleurs, les protocoles d’identification présentés par la suite font
intervenir une méthode inverse, qui consiste a modéliser mathématiquement le
comportement de 1’échantillon soumis a une excitation périodique ; puis a comparer les
déphasages simulés aux valeurs expérimentales obtenues & 1'aide d’un amplificateur ou
d'un algorithme a détection synchrone. La convergence de 1’algorithme de minimisation
choisi permet alors d’identifier la diffusivité thermique du matériau étudié. Les modeles
utilisés pour I’identification ainsi que leurs analyses de sensibilités réduites sont

présentés pour chacune des couches de peinture étudiées. Les différents dispositifs
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expérimentaux permettant le calcul des déphasages ainsi que les protocoles d’essais mis

en ceuvre sont détaillés.

3.1.Principe et mise en ceuvre des méthodes

Les méthodes périodiques peuvent étre appliquées suivant différents modes
d’analyse, en fonction de la nature du matériau que 1’on étudie, de la propriété que 1’on
souhaite identifier ou de contraintes techniques expérimentales. Dans le cas courant ot
I’échantillon a analyser présente une géométrie plane (plaque, disque, etc.), on distingue

deux modes :

- L’analyse par réflexion : I’excitation et I’observation des variations du systéme
sont réalisées sur la méme face.
- L’analyse par transmission : I’observation des variations est effectuée sur la face

opposée a I’excitation.

A ces deux modes, on ajoute les deux protocoles suivants :

- Le balayage spatial : la fréquence de l'excitation périodique est fixée, et les
observations (modules et déphasages) sont réalisées en différents points de
I’échantillon. Cette technique est notamment utilisée dans le cas de matériaux
anisotropes pour étudier une propriété qui varie selon une ou plusieurs directions
de I’espace [Gillet et al., 2006].

- Le balayage en fréquence, ou vobulation : le matériau est excité par une gamme
de signaux périodiques dont la fréquence varie, et les variations du systeme sont
observées en un point fixe [Perez et al., 2006]. Cette méthode peut par exemple
étre employée en complément d’un balayage spatial pour identifier une propriété

du matériau dans sa profondeur.

La démarche d’identification de la diffusivité thermique d’une couche de peinture
intumescente présentée ici est basée sur une méthode par transmission en vobulation. Il
a en effet été observé a I’aide d’images infrarouges que la peinture ablative de méme
que la couche charbonneuse pouvaient étre considérées isotropes. Ainsi, 1'identification

de la diffusivité thermique dans la profondeur du matériau est pertinente.
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3.1.1. Modélisation des transferts en régime périodique

Afin d’illustrer le principe de la méthode périodique utilisée ici, on se propose d’étudier

le cas d’un matériau tel que celui qui est représenté sur la figure 3.1 :

@Flux perlodlque
) .

) X
face ' : >

Figure 3.1 : géométrie du probleme étudié

On se place dans le cadre habituel et généraliste d’une géométrie tridimensionnelle. La

variable d’espace est notée X :(x,y,z)e Q=0Q, cR®, la frontiere de Q est
notée dQ. La variable de temps est notée te T = [O, tf]. Sur une portion de la surface
de Q, notée I', on considere un flux de chaleur surfacique et périodique :
®(X,t)=d(X)F(t) o d(X) estla distribution spatiale de ®(X,#) sur I'. L’état du
systeme est la température 6,(X,7) dans Q 2 chaque instant ¢ alors que Ientrée du

systeme est F (). L’évolution de la température a partir d’un état initial oll 'ensemble

du matériau serait a température ambiante, satisfait les équations suivantes :

20, (Xt
V(X,t)e QXT pC%—ﬂAGO(X,t):O [3.1]
t
26, (X ¢
V(X,t)e 0QxT —ﬂ%:h&o(x,t)—d(xw(r) [3.2]
r
Vxe Q 6,(X,0)=0 [3.3]
avec: p: masse volumique du matériau [kg.m’3]
C: chaleur spécifique du matériau [J .kg'l.K'l]
A: conductivité thermique du matériau [W.m'l.K'l]
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Il est évident que le systeme d’équations ci-dessus (équations [3.1] a [3.3]) est linéaire

par rapport aux entrées. On suppose que la fonction F(z) est périodique, de fréquence

f et de pulsation . Cette fonction F est formulée comme une série de Fourier :

F(t)=a,+Y ¢, cos(nax-d,) 3.4]

n=1

La température 6,(X,7) est alors solution du systeéme suivant :

V(X.1)e QxT pCW—ﬂAQO(X,t)=O [3.51
96,(X,1) =

V(X,t)e 0QxT —1T=heo(x,r)—d(x) ay+ Y c,cos(nax—d,) | [3.6]
n n=1

Vxe Q 6,(X,0)=0 [3.7]

Afin de s’affranchir de la dépendance temporelle, le systeme d’équations [3.5] a [3.7]
est complété de maniere a introduire une température complexe dont le module et le
déphasage ne dépendent pas du temps. Pour ce faire, parallelement au systeme décrivant
la propagation d’une onde de chaleur dans le matériau, on considére une seconde
famille d’entrées introduisant une condition limite périodique. Le nouveau systeme

permet de décrire 1’évolution de la partie imaginaire de la température complexe.

Fl.(t):a0+icn sin(nox—d,) [3.8]

n=1

Et recherchons désormais &, (X,t) solution de :

V(X,t)e QxT pc%f’t)—/méo(x,z):o [3.9]

V(X,1)e 0QxT —ﬂ@=héo(X,t)—d(X)(ao+icnsin(nat—dn)j [3.10]
n n=1

Vxe Q 6,(Xx,0)=0 [3.11]
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On écrit alors le systeme satisfait par la température complexe € =6, + jéo .

V(X,t)e QxT pCM—ﬂAG(X,t)=O (3.12]
206(X,1) N i(nar-d,)
V(X,t)e 0QXT -1 -~ =hO(X.1)-d(X)| a,(1+ j)+ > c,e" ™ | [3.13]
n n=l1
Vxe Q 0(X,0)=0 [3.14]

On définit les entrées complexes :

oo oo

F(1)=a,(1+ )+ Y, =3 F, (1) =Y fe™
n=0

n=1 n=0
En régime établi, les solutions des équations [3.12] a [3.14] sont périodiques de méme

période que ’excitation mais présentent un déphasage qui dépend de X. Ces solutions

sont la somme des solutions obtenues pour chaque F, (¢). On peut donc chercher pour
chaque harmonique de rang n la température complexe 6,(X,z) qui résulte de

I’entrée F,(1).
La forme générale de 6, (X,z) s’écrit de la fagcon suivante :

0 (X,I)ZM(X)ej(”mq’(X)) :M(X)ej;a(x)ejnax :é (X)ejna)t

n n

Le nombre complexe &, (X) contient les informations sur le module ‘él(X )‘ et le

déphasage @(X ):Arg(g’n(X )) des oscillations de température (au point X)

résultantes de I’harmonique de rang n.

Le systeme d’équations [3.12] a [3.14], écrit pour I’harmonique de rang n, devient :

V(X.,t)e QxT pCO (X) jnwe™™ — A A (X)=0 [3.15]
96, (X) - , .
V(X,1)e 0QxT — e a{ ):hn(X)ef"“”—d(X)ﬁ,ef"‘”’ [3.16]
n
VxeQ , t=0 , 6,(X)e"™ =0 [3.17]

147



Ce qui revient a résoudre un probléme qui ne dépend plus du temps :

VX e Q ~A6 (x)=-2"%¢ (x) [3.18]
a
5 (x )
VX € 9Q —M”—S):l(hﬁn(X)—d(X)fn) [3.19]
on A
Ol a= iC mz.s'l} est la diffusivité thermique du matériau.
P

En général, on se place a I’harmonique fondamentale (n=1) car c’est a cet harmonique
quon a le plus de module et par conséquent le plus de signal potentiellement
exploitable. Par abus de notation on considere é(X ) la distribution résultante de

I’harmonique fondamental.

La fréquence du signal excitateur est un parametre a choisir soigneusement afin
d’obtenir des données pertinentes sur le matériau que 1’on souhaite caractériser. La
notion de distance de propagation d’une onde thermique doit par conséquent étre prise
en compte. La longueur de diffusion & d’une onde thermique de fréquence f dans un

matériau de diffusivité thermique a s’exprime de la fagon suivante :

= |4
U= 7z [3.20]
avec: u : profondeur de pénétration de I’onde [m]
a: diffusivité thermique du matériau [mz.s'l]
f: fréquence de 1’onde excitatrice [Hz]

On considere généralement que 1’onde thermique est atténuée a 95 % lorsqu’elle s’est
propagée dans le matériau sur une distance de 34 Si ’on étudie par transmission un
matériau dont 1’épaisseur est supérieure a 34, 1’amplitude du signal mesurable en sortie
sur la face opposée a I’excitation risque d’étre insuffisante, et le rapport signal / bruit
trop faible pour que les mesures soient exploitables. Inversement, si I’on utilise un

matériau trop fin, les variations de déphasages seront minimes et risquent d’étre
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difficilement mesurables. La fréquence du signal d’excitation et I’épaisseur e des
échantillons & tester doivent donc étre soigneusement adaptées. Pour certaines
configurations, une étude détaillée est présentée dans [Autrique et. al, 2009]. En
pratique, face a un échantillon inconnu, il convient de réaliser une premicre série
d’essais visant a déterminer préalablement si le matériau est isolant ou conducteur, en le
soumettant a une série d’excitations réparties sur une large gamme de fréquences. Cette
démarche peut étre abrégée voire négligée si 1’on sait a priori a quelle classe de
matériau I’échantillon appartient. Le tableau 3.1 ci-dessous donne des exemples de

classes de matériaux auxquelles on peut se référer, ainsi que les gammes de fréquences

associées en fonction de leur épaisseur :

e [m] Fréquence f[Hz] M [m]
X 33.10%< u<
100 2 <f< 500
Tres conducteur : Argent 5,22.10'3
a=171.10° m?s’ 33.10° < u<
107 2 <f<500
5,22.107
3,39.10" < u <
Moyennement 107 0,1<f<25
. 5,35.10”
conducteur : Titane
o 5 3,39.10° < u<
a=9.10" m-.s 10 0,001 <f< 0,25 5
5,35.100
X 3,51.10%" < u<
100 0,007 <f< 1,5
Isolant : Verre 5,14.10"3
a=0,58.10° m2s’ 3,51.10° < <

107 0,00007 < f< 0,015 ;
5,14.10°

Tableau 3.1 : gammes de fréquence pour [’identification de a

La mise en ceuvre des méthodes évoquées ci-dessus nécessite de traiter des signaux
périodiques, et notamment de déterminer le déphasage entre un signal excitateur et un
signal de sortie. Pour ce faire, un algorithme a détection synchrone (présenté par la

suite) est utilisé.
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3.1.2. Algorithme a détection synchrone

Dans le cadre d’un protocole d’identification basé sur une méthode inverse, les valeurs
théoriques calculées par le modele sont a comparer aux valeurs expérimentales de
déphasages mesurés lors d’essais réels. Un échantillon est soumis a un flux de chaleur
périodique connu sur 1’'une de ses faces, et des mesures de température sont réalisées sur
la face opposée. Le déphasage entre le flux initial et les variations de températures
observées sur la face opposée peut alors étre obtenu en utilisant un algorithme a
détection synchrone (ADS), dont le fonctionnement est notamment décrit par [Serra et
al., 2005]. Lorsqu’il n’est pas possible techniquement d’incorporer un tel appareil dans
la chaine de mesure, il faut extraire les déphasages a partir des thermogrammes obtenus
d’apres les mesures de température. Il est alors utile d’avoir recours a un algorithme a

détection synchrone. Si I’on dispose de N mesures de température, chacune notée

T (ndt) avec ne{0,...,N —1} et dr I'intervalle de temps entre deux mesures consécutives,

la mise en ceuvre de I’algorithme a détection synchrone se fait en trois étapes :

1. Calcul de X (ndt) et Y (ndt) pour une fréquence d’excitation connue f; :

X (ndt)=T (ndt)cos(2z f,ndt) [3.21]

Y (ndt)=T (ndt)sin (27 f,nd) [3.22]

2. Calculde XXX et YYY :

1 N-1
XXX :NZ X (k) [3.23]
k=0
1 N-1
Yyy=— > Y(k) [3.24]
k=0

3. Calcul du module (M) et de la phase (¢) du signal :

M =~ XXX2+YYY? [3.25]
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e[ XYY
@=—tan {—XXXJ [3.26]

Cette méthode est valable si le nombre total de mesures de température N décrit un
nombre entier de périodes du signal excitateur. Suivant le type d’analyse pratiquée, il
sera des lors possible de tracer 1’évolution des déphasages expérimentaux en fonction de

la fréquence d’excitation ou de I’emplacement visé sur le matériau par exemple.

La mise en ceuvre de I’ADS permet de déterminer le déphasage expérimental pour une
configuration donnée. Afin de mener a bien la démarche d’identification, il faut
également calculer le déphasage théorique associé. Les méthodes de modélisation

employées pour ce calcul sont présentées dans le paragraphe qui suit.

3.2.Exemple de calcul du déphasage théorique

Le domaine considéré pour le calcul des déphasages théoriques doit €tre adapté aux
parametres expérimentaux, notamment a la structure de 1’échantillon testé ainsi qu'a la
distribution spatiale du flux de chaleur utilisé pour I’excitation périodique. Trois
approches distinctes, permettant de traiter I’ensemble des configurations rencontrées

dans cette étude, sont présentées par la suite.

3.2.1. Modélisation 1D

Dans le cas d’un échantillon isotrope plan soumis a une distribution spatiale homogene
de flux, si les dimensions du matériau permettent de négliger les pertes thermiques
latérales (figure 3.2), il est possible de décrire les transferts de chaleur avec un modele

1D.
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Flux périodique
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=0,
Z=e,
m face I,
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Text

Figure 3.2 : géométrie 1D du probléeme direct

On considere la température suivante : 6(z,1)=T(z,t)-T,

xt

Dans un cas correspondant a la géométrie présentée sur la figure 3.2, on peut exprimer
la température en régime établi comme la somme d’une composante continue et d’une

composante périodique :

9 ( 2, t) = gcmn‘imte (Z) + gj)érindique (Z’ t) [3.27]

La composante continue correspond a la valeur moyenne de température autour de
laquelle les oscillations ont lieu. La composante périodique contient les informations sur
I’amplitude, la fréquence et la phase des oscillations. Si I’excitation que subit le

matériau est de la forme :

P(1)=@,cos(ax) [3.28]

La composante périodique de la température peut s’écrire de la facon suivante :

epériudique (Z’t)z A(Z)Cos(a)t+¢(z)) [329]
avec : A(z): amplitude des oscillations [K]
w(2): phase des oscillations [rad]
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On peut dés lors avoir recours a la méthode des températures complexes présentée

précédemment, en écrivant :
6" (2.1)= A(2)e’" e/ =0z, 0)e’™ [3.30]

Ou é(z,a)) est la température complexe et Re(0+ (z,t)): o

périodique

(z,¢). En considérant

cette température complexe, I’équation de la chaleur régissant les transferts thermiques

au sein du matériau est donc écrite de la fagon suivante :

~ 020z,
jpré’(z,w)—ﬂ#:O vz 3.31]
4
Soit en introduisant la diffusivité thermique a = p_/lC :
i ~ 020z,
195(,.0)-20E9) 4 . 3.32]
a 97>

La condition limite sur la face exposée au flux (z = 0) s’écrit :

06(0,m) .
A5 =4y 16(0.0) [3.33]
Et sur la face opposée (z=¢) :
2299 _ 4600 ) 3.34]

En posant m= /%) , la résolution analytique du systeme d’équations [3.27] a [3.34]

permet d’écrire I’expression :
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~ (ﬂm—h)em(z_ze) + ()um+h)e""Z

0(z,0)=4 [3.35]

" (Am+h) —(Am—h) ¢

Le déphasage de 1’onde thermique peut alors étre calculé :
0= Arg(6(z.0)) [3.36]

Dans le cas ou la distribution spatiale du flux n’est pas uniforme sur toute la surface de
I’échantillon mais symétrique autour de 1’axe z, les transferts thermiques dans le
matériau, supposé homogene isotrope, sont axisymétriques. Cet exemple, traité par

[Gervaise, 1999], est présenté par la suite a titre didactique.

3.2.2. Modélisation 2D axisymétrique

On consideére dans ce cas deux variables d’espace en coordonnées cylindriques. On
suppose toujours que les dimensions latérales du matériau sont suffisamment grandes

pour négliger les effets de bords :

Toxt Flux périodique
V\ h /7
L/
0,0 ; 220

face I'y

z=e,
face I,
h v Z Text

Figure 3.3 : géométrie 2D axisymétrique du probleme direct

La distribution spatiale du flux est axisymétrique, et on suppose que 1’excitation

périodique subie par le matériau sur la face I'y est donc :

P(r,t)=¢(r)cos(ar) [3.37]
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Dans ce nouveau systtme de coordonnées, I’équation de la chaleur régissant les
transferts thermiques au sein du matériau s’écrit en température complexe de la fagon

suivante :

19| 00(rz)| 9%6(r.2) jws 3
——[r 5 J+ 3% —70(r,z)—0 [3.38]

La condition limite sur la face soumise au flux (z = 0) s’écrit :

96(r,0 -
-2 (_(9; ) o) 1d(r0) [3.39]

La condition limite sur la face opposée (z = ¢) devient :

= hé(r,e) [3.40]

Afin de simplifier la résolution de ce systeme d’équations, on utilise la transformation

de Hankel, qui associe a la fonction f{r) la transformée Hf{p) telle que :

fR - C m=m Hf:R —» C
=
(r) - f(r) p) = Hf(p) 541]
La fonction transformée Hf{ p) étant définie par la relation suivante :
400
Hf (p)= [ f(r)y(pr)rdr [3.42]

0

avec: Jo: Fonction de Bessel d’ordre O [Schwartz, 1987]

. : . . o :
Cette transformation permet de diagonaliser 1’ opérateur 19 {r—a ] (voir une
ror

application dans [Gervaise, 1999]).

L’équation [3.38] ainsi transformée devient :
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2 N .
a%(zp’z)_(ﬁ_,_ﬂjHé(p,z):o [3.43]
z a

La condition limite [3.39] sur la face irradiée (z =0) :

_ﬂaH%—(Zp,o) =Hg(p)—hHO(p,0) [3.44]

Et la condition [3.40] sur la face opposée au flux (z =e) :

0HO(p,0 8
—ﬂ#zhHﬁ(p,O) [3.45]

La transformation du systeme d’équations original permet de se ramener a des équations
différentielles par rapport a la dimension z uniquement. Le systeme est donc résolu dans
I’espace de Hankel de la méme facon que les équations [3.27] a [3.34] utilisées pour

décrire les transferts thermiques en géométrie 1D. Toutefois, le parametre m défini par

m= /ﬂ devient dans I’espace de Hankel m:,/p2+%. Le terme décrivant
a

I’excitation du matériau, défini par 1’équation [3.37], subit également une
transformation. Dans le cas ou 1’on considére une distribution de flux uniforme sur une

surface circulaire de rayon r,, le flux est défini par :

i T, (1)
r)= sir<r, = H = ! ¢
or=a #o)= pr [3.46]
¢(r)=0  sinon
Pour une distribution Gaussienne de rayon . :
2,2 —lpzr,z
P(r)=ge " = Hp(p)=de * [3.47]
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En appliquant une transformée inverse numérique a la solution calculée dans 1’espace
de Hankel, on obtient I’expression de la température complexe, ce qui permet de

déterminer le déphasage théorique de I’onde thermique.

3.2.3. Modélisation 3D

Si le matériau étudié ne présente pas une structure géométrique homogene, ses
propriétés thermiques peuvent présenter des anisotropies. Certains matériaux
composites dits orthotropes présentent des propriétés différentes dans les 3 directions
privilégiées de 1’espace qui sont décrites par une matrice diagonale, il n’est alors pas
possible d’avoir recours a une approche simplifiée en 1D ou 2D axisymétrique pour
modéliser la propagation de I’onde thermique. Expérimentalement, le diagnostic de
I’anisotropie d’un matériau peut étre réalisé simplement a 1’aide d’une caméra
infrarouge en observant par exemple la face opposée a I’excitation. En effet, I'image
thermique permet d’évaluer la forme des lignes isothermes. Ainsi, pour une tache de
chauffe circulaire, des cartes de température montrant un schéma elliptique sur la face
opposée sont caractéristiques d’un matériau orthotrope, alors qu’une image circulaire

correspond a un matériau isotrope dans le plan (figures 3.4a et 3.4b).

Figures 3.4a et 3.4b : cartographies de température d’un matériau orthotrope (a) et

isotrope (b)

Pour un matériau orthotrope, la conductivité thermique dans chacune des trois

~

=

0

=
directions de I’espace est décrite par le tenseur A= , et le tenseur des

v

o o
o o

0
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X
=

diffusivités thermiques associées est a =

a 0 O
a,

. 0. On s’intéresse a la

0
0 0 a

modélisation en 3D des transferts thermiques [Perez et Autrique, 2009] :

. Flux périodique
ext
' WY
M : 3
0,0.0) —~
z=0,
------------------------- \y face I'y
AN z=e,
m vz face I,
h Text

Figure 3.5 : géométrie 3D du probléeme direct

Si Ion regroupe les trois variables d’espace X =(x,y,z), I'équation décrivant les

transferts thermiques dans le matériau s’écrit donc :

pc%):’t)—div(j grad@(X,t)j:O [3.48]

La condition limite sur la face exposée au flux (z = 0) est :

A aegjt) =h9(X’t)_¢(xs)’)COS((0t) V(X,t)e I, [3.49]

Si ’on considere une distribution spatiale de flux homogeéne sur une surface circulaire

de rayon R, le terme ¢ s’écrit en coordonnées cartésiennes :

¢(x,y)=¢° sir=4x’+y" <R

) [3.50]
0 sinon
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Sur la face opposée au flux (z=-e) :

a 00(X,1)

za—zzha(x,r) V(X.1)eT, [3.51]

Le matériau est supposé isotherme a température ambiante a I’instant initial, ce qui se

traduit par la condition suivante :
0(X,0)=0 V(X) [3.52]

Comme pour les deux cas précédents, la méthode des températures complexes est

utilisée pour réécrire le systeme. L’équation [3.48] devient donc :

japCo(X) —div(fi gradé(X)j =0 [3.53]

La condition limite en face irradiée [3.49] devient :

L 20(x)

o =h0(X)=9(x.y) VXeT, [3.54]
<

Et la condition limite sur la face opposée au flux périodique [3.51] :

=hd(X) VXeT, [3.55]

La simplification de ce systeme d’équations est réalisée a I’aide de la transformation de

Fourier, appliquée ici aux variables d’espace x et y.
Cette transformation associe a une fonction f(x,y) la fonction Ffla,, @) telle que :

- R? w Ff:R* — C
f.R—>C:>f

(X,y) 4 f(x,y) (a)x’a)y) BN Ff(wx,a)y) [356]
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La fonction transformée Ff{ @, @,) étant définie par la relation suivante :

Ff (@) =[] (x.y)e " e ™ dxdy [3.57]
R?
. . . o’ e o’ e
Cette transformation permet de diagonaliser I’opérateur 4, —-+ 4, —.
" ox " dy
La transformée de Fourier de la température complexe s’écrit :
T(a)x, wy s Z) = J.'[ é ()C, v,z ) e_jmxxe_jw'\‘dedy [358]
RZ

Les équations [3.53] a [3.55] sont donc réécrites, pour les transferts thermiques dans le

matériau dans un premier temps :

9’ ,@,,
az%_(axwxz +aywy2+ja))f(a)x,a)y,z):0 [3.59]

La condition limite sur la face irradiée :

—/1ZMz@(wx,w‘,)—hr(wx,a)‘,,o) [3.60]
. . .

Ou & ((ox, a)y) est la transformée de Fourier de I’expression du flux [3.50], qui s’écrit :

9,27R), (R Jr + @)

@(w,0,)=[[#(x.y)e " e drdy = [3.61]
R w; + ]
avec: J;:  Fonction de Bessel du 1 ordre
Et finalement la condition limite sur la face opposée au flux :
otlw.,w, e
) Mzhf(wx,@‘y,e) [3.62]

Z aZ
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La solution de ce systeme d’équations dans 1’espace de Fourier est :

r(a)x,a)‘,,z): 2®e’rexp(—er)

3.63
A [(er+Bi)2 —(er—Bi)2 exp(—2er)] [ ]
Ou le nombre de Biot est défini de la fagon suivante :
he
Bi=—
7 [3.64]

En appliquant numériquement une transformée de Fourier inverse a la solution [3.63],
on retrouve l’expression de la température complexe, ce qui permet d’obtenir le
déphasage de 1’onde. Pour des cas plus complexes (par exemple de matériaux dont la
structure ne permet pas de qualifier simplement 1’anisotropie de leurs propriétés
thermiques), les méthodes analytiques et semi analytiques présentées précédemment ne
sont pas applicables. Il devient deés lors nécessaire d’avoir recours a une méthode
numérique pour résoudre les équations décrivant le comportement du matériau, comme
par exemple la méthode des éléments finis. La mise en ceuvre d’un code de calcul tel
que COMSOL Multiphysics® permet alors de calculer directement le déphasage de
I’onde thermique en tout point du matériau étudié et a chaque instant. Cette méthode
peut également étre utilisée dans des cas plus simples tels que les géométries 1D ou 2D
axisymétriques, il convient cependant de garder a I’esprit que les solutions obtenues
grace a un code aux éléments finis sont des approximations de la solution réelle, et
qu’une résolution analytique ou semi analytique est souvent préférable (et toujours plus

élégante) lorsqu’il est possible de la mettre en ceuvre.
Le paragraphe suivant présente un exemple détaillé de la démarche d’identification de la

diffusivité thermique basée sur le modele prenant en compte les tenseurs de

conductivité et de diffusivité.
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3.3.1llustration de la démarche d'identification

On considere 'approche décrite dans le paragraphe précédent. Afin d’illustrer la mise en

ceuvre de ce modele mathématique, des calculs de déphasage sont réalisés pour un

échantillon de titane isotrope, avec les parametres suivants :

Parametre Définition Valeur  Unité
h Coefficient d’échange convectif 20 W.m™~.K'
a Diffusivité thermique isotrope  9.10°  m?s™
e Epaisseur du matériau 1.107 m
pC Chaleur volumique 2,4.10° Jm > K'
R Rayon de la tache de chauffe ~ 3.107 m

Tableau 3.2 : parameétres d’entrée du modele direct

Le modele direct calcule les déphasages a partir de ces données, ce qui permet de tracer

les figures 3.6 et 3.7, respectivement en vobulation et en balayage spatial :

Déphasage [°]

5 | i i
8.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 09 1
Fréquence [Hz]

Figure 3.6 : déphasages simulés pour un échantillon de titane (vobulation)
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La figure 3.6 permet de constater que le déphasage en fonction de la fréquence
d’excitation est négatif et croissant en valeur absolue, ce qui signifie que plus la
fréquence de la sollicitation augmente, plus la réponse thermique du matériau est « en
retard » sur I’excitation. C’est une illustration du comportement typique attendu pour

cette configuration.

Pour la simulation de déphasages en balayage spatial selon 1’axe Ox, la fréquence du

signal d’excitation est fixée a 0,4 Hz :

&
=

-100

Déphasage [°]

-150

-200

-250

-300

-350

400 i i i i i i
-0.02 -0.015 -0.01 -0.005 0 0.005 0.01 0.015 0.02

Distance [m]

Figure 3.7 : déphasages simulés pour un échantillon de titane (balayage spatial)

Cette figure montre que le déphasage de 1’onde thermique dans la direction Ox
augmente en valeur absolue lorsque I'on s’éloigne du centre de chauffe. On constate
également que la courbe présente une forme symétrique, due au fait que la diffusivité

thermique du matériau est uniforme dans la direction considérée.
Les figures présentées ci-dessus montrent les possibilités du modele mathématique en

termes de simulation de déphasages théoriques dans des configurations variées.

L’exemple du matériau isotrope choisi pour cette illustration reste un cas particulier,
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mais il n’est pas limitatif : le modele est en effet également adapté au calcul de
déphasages dans un matériau orthotrope. L’analyse de sensibilité, présentée par la suite,

se base sur ce cas plus général.

3.3.1. Analyse de sensibilité du modele

Afin d’évaluer si les incertitudes des parametres d’entrée supposés bien connus du
modele mathématique n’affectent pas de maniere rédhibitoire les déphasages calculés,
une étude de sensibilité a été réalisée. Elle a aussi pour objectif de s’assurer de la
pertinence des choix technologiques et de disposer préalablement d’informations sur le
protocole opératoire. Les observables disponibles pour réaliser cette étude sont le

module M et le déphasage ¢. L’analyse est basée sur le calcul et le tracé de fonctions de

sensibilité réduites de ces observables. Soit une observable Z e {M,p} et un paramétre
d’entrée B e f :{ax,ay,az,/iz, Bi,R, w, e,(x)} : la fonction de sensibilité réduite de Z

par rapport a f3; est définie dans le chapitre précédent (§ 2.2.2., équation 2.39).

Les fonctions de sensibilité réduites sont calculées et tracées pour les deux types
d’études pratiquées ici : le balayage spatial et la vobulation. Dans le premier cas, les

F. F. F.

fonctions F,,, F,,, F zw» Yzro Tz

7 Bi° et F,, sont tracées en fonction de

r=4/x*+y* afin de définir I’intervalle spatial optimal pour I’observation du module et du
déphasage. En vobulation, les fonctions de sensibilit¢ F, ,, F,,, F, 5, F, 5, F,, et

F,,

sont tracées en fonction de la fréquence afin de définir quelle est la plage optimale
de fréquence d’excitation. L analyse des fonctions de sensibilité permet également de
déterminer si l'une des deux observables disponibles permet une meilleure
identification du parametre inconnu. Le tableau 3.3 ci-apres récapitule les valeurs des

parametres d’entrée utilisés pour obtenir les résultats présentés par la suite.
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Parametre Définition Valeur Unité
h Coefficient d’échange convectif 20 W.m~.K"'
a, Diffusivité thermique selon x 2,5. 10°° m?.s!
a, Diffusivité€ thermique selon y 4.10° m’.s
a, Diffusivité thermique selon z 1.10° m”s
e Epaisseur du matériau 1.10° m
Bt Nombre de Biot 1.10° -
pC Chaleur volumique 2.10° Jm> XK'
R Rayon de la tache de chauffe 3.107 m

Tableau 3.3 : paramétres d’entrée du modele direct

Le tableau 3.4 ci-dessous présente une légende commune aux figures 3.8 & 3.11 :

Symbole Fonction de sensibilité Parametre
- F,r Rayon de la tache de chauffe
+ F,, Epaisseur de 1’échantillon
* F Conductivité thermique selon z
- F, . Diffusivité thermique selon x
+ F . Diffusivité thermique selon y
* F . Diffusivité thermique selon z
+ F, g Nombre de Biot
* F,, Pulsation du signal
+ F. 7.0 Flux incident

Tableau 3.4 : légende des figures 3.8 a 3.11

Les figures 3.8 et 3.9 présentent respectivement les fonctions de sensibilité du module et

du déphasage aux parametres cités précédemment, calculées pour le cas d’un balayage

spatial selon I’axe Ox avec une fréquence d’excitation fixe de 0,05 Hz.
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Figure 3.8 : courbes de sensibilités réduites du module (balayage spatial)
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Le balayage spatial selon I’axe Ox est utilisé pour identifier la diffusivité longitudinale
a, de matériaux orthotropes. Il convient donc de choisir une observable présentant une
bonne sensibilit¢é & ce parametre, afin que ses variations soient suffisamment
importantes pour é&tre mesurées avec précision. Il s’agit également d’éviter une
observable trop sensible & d’autres parametres potentiellement mal maitrisés (appelés
« parametres de nuisance »), tels que le flux incident ou le nombre de Biot. L’examen
de la figure 3.8 permet de constater que le module est nettement moins sensible a a,
qu’a de nombreux autres parametres, en particulier le flux. Au contraire, la figure 3.9
montre que le déphasage n’est sensible qu’a trois parametres : la diffusivité a, que I’on
souhaite identifier, la pulsation du signal @ qui est spécifiée lors du test (et donc bien

maitrisée) et le rayon de la tache de chauffe R, qui peut étre mesuré avec précision.

L’observation du déphasage est donc préférable a celle du module. D'apres la figure 3.9,
on remarque en outre que la sensibilité des déphasages observés pres de I'axe de la
tache de chauffe est faible pour tous les parametres. Les mesures devront donc
s’effectuer a distance suffisante de cet axe pour pouvoir observer des variations de
déphasage. On constate également que la sensibilité des déphasages au parametre e
(I’épaisseur de I’échantillon) est faible tout au long de 1’axe Ox. Cela signifie que 1’on
pourra accepter un niveau d’incertitude relativement important sur I’épaisseur sans que
cela n’affecte les déphasages calculés par le modele de fagon rédhibitoire. La sensibilité
du module (figure 3.10) et du déphasage (figure 3.11) aux parametres expérimentaux a

également été étudiée dans le cas d’une analyse en vobulation pour I’identification de la

diffusivité thermique dans I’épaisseur ¢, :
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Figure 3.10 : courbes de sensibilité réduite du module (vobulation)
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Figure 3.11 : courbes de sensibilité réduite du déphasage (vobulation)
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On constate 1a encore que le module est plus sensible que le déphasage a des parametres
non maitrisés tels que la conductivité thermique transversale A.. Il apparait de plus que
lorsque la fréquence augmente, la sensibilité du module au parametre visé a, décroit de
la mé&me facon que celle des autres parametres. En revanche, la figure 3.11 montre que
les parametres auxquels le déphasage est le plus sensible sont 1’épaisseur de
I’échantillon, le rayon de la tiche de chauffe (tous deux mesurables avec une bonne
précision) et la diffusivité a, que 1’on souhaite identifier. On remarque en outre que la
sensibilité du déphasage a ces parametres est importante pour les fréquences élevées. 11
s’agira donc de travailler a haute fréquence en connaissant bien les parametres e et R.
Cette analyse permet de définir une configuration expérimentale optimale attestant que
I’identification paramétrique pourra €tre menée dans de bonnes conditions. En

récapitulant, il s’agira donc de vérifier les conditions suivantes :

- Observer de préférence le déphasage, moins sensible que le module aux
parametres de nuisance.

- Pour un balayage spatial : bien connaitre la fréquence d’excitation et le rayon de la
tache de chauffe, et effectuer les mesures de température loin de 1’axe du matériau

- Pour I’analyse en vobulation : bien connaitre 1’épaisseur de 1’échantillon et le
rayon de la tache de chauffe, et adapter la fréquence a I'épaisseur de 1'échantillon

(voir paragraphe 3.1.1).

3.3.2. Description du banc de mesure

Un dispositif expérimental a été développé afin d’identifier la diffusivité thermique de
matériau en réalisant des observations non destructives. Le montage est composé de

trois éléments distincts (figure 3.12) :

- L’échantillon plan (1) est placé dans le plan focal d’un dispositif optique de
Kohler.
- L'excitation (2) est réalisée par une ampoule halogéne (36 V - 400 W) placée
sous l'assemblage et pilotée par un générateur de fonctions permettant de réaliser
une chauffe périodique en face arriere de 1'échantillon.

- Les observations sont effectuées en face supérieure (3) a I'aide d'une caméra IR.
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Figure 3.12 : dispositif expérimental

La distribution spatiale du champ de températures sur I’échantillon est représentative de
la nature du matériau (distribution circulaire pour matériau isotrope, distribution en
ellipse pour matériau orthotrope). Le traitement des 512 images enregistrées pendant
environ 10 périodes par la caméra IR permet d’extraire I’amplitude et le déphasage des
oscillations méme si le niveau du signal est faible. L.’analyse des distributions spatiales
de température permet de définir le mode opératoire pour un échantillon inconnu
(puissance de la chauffe afin de ne pas dépasser la température altérant les propriétés du
matériau et fréquence d’excitation pour s’affranchir des effets de bords). De plus,
I’analyse du module permet de déterminer a partir de quelle puissance de chauffe en
face avant le signal sera trop atténué pour une exploitation en face arriere. Toutefois,
comme relevé précédemment, le module de I’atténuation étant sensible a des parametres
de nuisances (échanges convectifs, puissance de la chauffe), I’identification se fait a

partir de I’observation du déphasage.

Un algorithme numérique basé sur une procédure classique de type Levenberg —

=
Marquardt [Marquardt, 1963] a été mis en ceuvre pour l'identification du tenseur a a
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partir de données d'entrées connues [Bi,R, o, e} en minimisant I’écart quadratique

entre déphasage mesuré et déphasage calculé. Ces déphasages sont comparés lors d’un
processus itératif, et I’algorithme de minimisation recalcule la diffusivité thermique du
matériau a chaque itération, jusqu’a ce que I’écart entre les déphasages calculés et
mesurés atteigne une valeur suffisamment faible appelée critere de convergence. On dit
alors que I’algorithme a convergé, et la diffusivité thermique utilisée pour obtenir cette
convergence est la valeur identifiée. Le choix du critere de convergence peut s'avérer
délicat : pour une bibliographie non exhaustive relative aux différents aspects de
l'identification paramétrique, on peut se référer a [Alifanov, 1994], [Beck et Arnold,
1977], [Isakov, 1998], [Salazar et Sanchez-Lavega, 1994], [Salazar et al., 1996],
[Salazar et al., 1998], [Walter et Pronzato, 1997].

3.3.3. Validation sur matériau de référence

La validité de I'algorithme de minimisation est préalablement testée pour un matériau de
référence isotrope : une plaque de verre recouverte d’une fine couche de peinture noire
au comportement optique bien connu (de maniere obtenir une chauffe périodique
surfacique). Les parametres expérimentaux ainsi que les propriétés de 1’échantillon sont

résumés dans le tableau 3.5.

Parameétre Définition Valeur  Unité
h Coefficient d’échange convectif 20 W.m> K"
a Diffusivité thermique 6.107 m~s™
e Epaisseur du matériau 3,85. 10° m
pC Chaleur volumique 2.10°  Jm K
R Rayon de la tache de chauffe 3.107 m

Tableau 3.5 : parametres d’entrée pour la validation sur verre

Une analyse en vobulation est réalisée afin d’identifier la diffusivité thermique du

matériau dans I’épaisseur (selon I’axe Oz) a partir du déphasage.
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Fréquence d’excitation

Déphasage

Déphasage apres minimisation

mesuré
0,07 Hz 149° 150,8°
0,08 Hz 158° 161,3°
0,09 Hz 172° 171,1°
0,1 Hz 184° 180,4°

Tableau 3.6 : déphasages mesurés et calculés aprés minimisation

Les conditions expérimentales de I’essai réalis€ n’ont malheureusement pas permis

d’obtenir une puissance de signal suffisante pour étudier une gamme de fréquences plus

importante. Le tracé de ces points est néanmoins présenté sur la figure 3.13 :

185

TR C T s

o Déphasage mesuré

déphasage en °

165

160

155

150 3

145
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. Déphasage aprés minimisation|

0.07 0.075

0.08

0.085

0.09 0.095 0.1

Figure 3.13 : résultats en vobulation sur une plaque de verre

La valeur de diffusivité thermique identifiée a I'issue du processus itératif de

minimisation est de a = 5,99.107 m’.s” pour une valeur initiale de 1’algorithme de

minimisation de ap = 2.10° m”.s” et une valeur donnée par la littérature de a = 5,8.10”

m2.s™! soit un écart de 3,2%.
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Afin d’étudier la validité de cette démarche pour l’identification de la diffusivité
thermique de matériaux plus conducteurs que le verre, des essais ont également été
effectués avec une plaque de titane d’épaisseur 1 mm. La méthode employée est celle
du balayage spatial avec une fréquence fixée a 0,1 Hz. En dehors de I’épaisseur de
I’échantillon et de la chaleur volumique du titane (pC = 2,4.106 J.m'3.K'1), les
parametres expérimentaux sont identiques a ceux mentionnés dans le tableau 3.5. Les

résultats sont présentés sur la figure 3.14.

—
<

— identifié
o mesuré

=
o

déphasage en °
e
o <

X
S

-0.01 -0.(;05 0 0.605 ) 0.01
abscisse enm

Figure 3.14 : comparaison des déphasages mesurés aux déphasages simulés

La valeur identifiée pour le titane est de a = 9,63.10° m?.s™ alors que Iinitialisation de
I’algorithme était de ag = 1.10° m%s™ et que la valeur théorique du titane est de a =
9.10° m*s™. L’erreur relative est de 7 %, ce qui reste acceptable compte tenu de la
pureté de 99,99 % de I’échantillon de référence testé, du bruit de mesure de la caméra et

des parametres d'ambiance qui fluctuent 1égerement pendant l'expérimentation.

3.3.4. Exemple d’essai sur matériau orthotrope

On a établi précédemment qu'en effectuant un balayage spatial suivant deux axes

orthogonaux, il est possible d’identifier la diffusivité thermique dans chaque direction
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du plan d’un échantillon orthotrope. L’exemple d’une plaque de composite fibreux
présenté par la suite illustre cette démarche. Les figures 3.15 et 3.16 sont des vues en
3D représentant respectivement les distributions du module et du déphasage mesurés sur

I’échantillon orthotrope en régime établi f =11mHz :

Module expérimental (K)

Figure 3.15 : exemple de cartographie 3D du module pour un matériau orthotrope

Déphasage expérimental (°)

Figure 3.16 : exemple de cartographie 3D du déphasage pour un matériau orthotrope
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Ces figures sont caractéristiques d’un matériau orthotrope (a, #a, ). Pour ces essais, la

puissance de la source chauffante est adaptée pour éviter les effets de bords étant donné
que la résolution du probléme direct suppose un matériau plan infini d’épaisseur
donnée. L’analyse des cartographies en module permet aussi de déterminer la zone
correspondant a un niveau du signal trop faible sur laquelle il est inutile de chercher a
obtenir des informations a partir du déphasage. On peut alors considérer les
cartographies de déphasages afin de réaliser I’identification selon les axes Ox et Oy. 1l
est important de noter que la résolution spatiale de la caméra infrarouge utilisée n’est
pas la mé&me selon les axes Ox et Oy. Compte tenu de la configuration expérimentale,

les dimensions d’un pixel rectangulaire sont Ax=0.56 102 m et Ay=0.96 10~ m.

Compte tenu de la meilleure résolution selon I’axe Ox, il est souhaitable de positionner

I’échantillon en utilisant éventuellement les cartographies de module.

L’identification a été réalisée en considérant les déphasages selon les axes Ox et Oy
issus de la figure 3.16. Les résultats obtenus montrent le rapport suivant :

a, =10a, =10a, qui est caractéristique d’un empilement de fibres dans une matrice

composite. La figure 3.17 présente les déphasages simulés et mesurés dans les

directions Ox et Oy :
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Figure 3.17 : déphasages mesurés et simulés selon les deux axes

La démarche d’identification de parametres mise en ceuvre pour les différentes couches
de peinture intumescente fait intervenir les techniques de modélisation et de mesure de
déphasage présentées ici. Le paragraphe suivant présente le détail des résultats de cette

démarche d’identification pour la diffusivité de la couche ablative.

3.4.1dentification de la diffusivité thermique de la peinture vierge

Afin d’appliquer la démarche présentée précédemment a 1’identification de la diffusivité
thermique d’un revétement intumescent dans son état initial (couche ablative), un
échantillon approprié doit étre réalisé. Pour obéir aux contraintes dictées par le modele,
cet échantillon doit se présenter sous la forme d’une plaque dont 1’épaisseur est faible
en regard de ses autres dimensions. Une «plaque » de revétement intumescent

approximativement circulaire (d’un diametre d’environ 12 cm et d’une épaisseur de 3
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mm) a donc été réalisée, puis revétue d’une fine couche de peinture noire d’émissivité

connue (figure 3.18).

Figure 3.18 : échantillon de peinture vierge utilisé pour [’identification

3.4.1. Résultats expérimentaux

Le dispositif utilis€é pour mesurer les déphasages de 1’onde thermique entre le signal
excitateur et la réponse en face opposée est le banc expérimental présenté sur la figure
3.12. Notons que lors des essais, la puissance du signal excitateur est constamment
limitée afin d’éviter le déclenchement de la réaction d’intumescence. Les déphasages
simulés sont obtenus grace au modele basé sur les équations [3.54] a [3.70]. Les deux
méthodes présentées précédemment (vobulation et balayage spatial) ont été utilisées, les
conditions expérimentales étant choisies dans les deux cas en accord avec les résultats
des analyses de sensibilités des modeles (figures 3.8 a 3.11).

Dans un premier temps, les figures 3.19 et 3.20 présentent la cartographie 3D du
module et du déphasage mesurés sur I’échantillon de peinture intumescente pour un

signal excitateur d’une fréquence de 0,02 Hz :
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Figure 3.19 : cartographie 3D du module pour ’échantillon de peinture intumescente

Déphasage expérimental (°)

Figure 3.20 : cartographie 3D du déphasage pour I’échantillon de peinture

intumescente

L’examen de ces figures a permis de constater que les projections dans le plan des
graphes 3D sont circulaires, contrairement aux schémas elliptiques observés sur les
figures 3.15 et 3.16. La peinture intumescente est donc isotrope dans le plan Oxy, il est
par conséquent possible de n’effectuer le balayage spatial que dans une seule direction

puisque a, = a,. Afin d’illustrer ’homogénéité de la diffusivité du matériau dans la
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direction considérée, il est ensuite possible d’obtenir une courbe symétrique (semblable
a celle calculée par le modele et présentée figure 3.7).

La figure 3.21 présente les déphasages mesurés en fonction de la position sur I’axe ainsi
que les valeurs simulées aprés minimisation pour une fréquence d’excitation de 0,02

Hz.

: i i i | o Mesures [°]
10 e . R oo P oo {1 — Simulés[] |

_______________________________________________________________________________________________________________________

Déphasage []
g

e e S S o i T
e —

L R B e s

-100 | | | | | i | | | |
-10 -8 -6 -4 -2 0 2 4 6 8 10
Distance [mm]

Figure 3.21 : déphasages mesurés et simulés apres minimisation

Les écarts entre les valeurs mesurées et calculées a I’issue du processus de minimisation
sont appelés « résidus d’estimation ». La figure 3.22 présente le tracé de ces résidus en

fonction de la distance par rapport au centre :
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Figure 3.22 : résidus d’estimation

Cette figure permet de constater que 1’écart maximal observé entre les déphasages
mesurés et simulés a I’issue du processus de minimisation est d’environ 5°. On constate
également que le bruit est gaussien et a moyenne nulle (bruit blanc). L’ensemble des
résultats présentés ici permet d’affirmer que le processus d’identification donne

satisfaction.

3.4.2. Résultats de la démarche d’identification

La diffusivité thermique du matériau ablatif identifiée a 1’issue du processus itératif de
minimisation est a, = a, = 5.107 m’s". Le bon déroulement de la démarche
d’identification prouve la validité des choix opérés a priori en termes de fréquence
d’excitation et de longueur de diffusion. Cette valeur, qui confirme les propriétés
isolantes de la peinture intumescente vierge, est conforme au comportement observé en
conditions expérimentales : la peinture s’échauffe rapidement lorsqu’elle est soumise a
un flux thermique, tout en retardant la diffusion de ce flux vers le substrat. Afin

d’approfondir cette étude, la diffusivité thermique de la peinture ablative a également
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été identifiée en vobulation, pour une gamme de fréquences allant de 0,02 Hz a 0,09 Hz.
Les résultats obtenus pour I’échantillon de peinture sont présentés sur la figure 3.23,
encadrés par les déphasages théoriques correspondant & un échantillon de verre et un

échantillon de bois, qui sont deux isolants de référence.

0 T T T T T T T T
Dg + datal
g + data2
%JJ —— résultats d'identification
A -50r T iy -—- verre I
= E o T —— bois
D
)
=100+ i
-150+ .
=200+ .

_250 1 1 1 1 1 1 1
0.01 002 003 004 005 006 007 008 009 0.1
Fréquence d'excitation en Hz

Figure 3.23 : résultats apres minimisation en vobulation

Cette figure présente deux séries de déphasages mesurés (datal et data2), obtenues dans
des conditions similaires, qui permettent d’emblée de constater que les résultats obtenus
pour I’échantillon de peinture sont encadrés par ceux du bois (@pis = 7.10°% mz.s'l) et du
verre (Ayerre = 6.107 mz.s'l). L’identification de la diffusivité thermique confirme cette
premiere impression, avec une valeur de a. = 2,6.10” m”.s™, ce qui correspond a I’ordre
de grandeur de la diffusivité identifiée par balayage spatial. L’écart entre les deux
valeurs identifiées peut s’expliquer par la plus grande sensibilité de la méthode de
vobulation a I’épaisseur du matériau, parametre difficile a évaluer avec une précision
suffisante. De plus, il n'a pas été possible de réaliser la vobulation sur une décade et on
peut supposer que les observations n'ont pas été suffisamment nombreuses. Il
conviendra donc de considérer que la valeur de 5.107 m*s™ identifiée par la méthode

du balayage spatial est plus proche de la diffusivité réelle du matériau.
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Une démarche similaire a été mise en ceuvre afin d’identifier la diffusivité thermique du
revétement intumescent dans son état final (couche charbonneuse). Les échantillons, le
modele mathématique et les dispositifs expérimentaux utilisés sont présentés dans la

section suivante, ainsi que les résultats obtenus.

3.5.1dentification de la diffusivité thermique de la couche
charbonneuse

3.5.1. Réalisation de I’échantillon

L’application d’une méthode d’identification périodique pour la diffusivité de la couche
charbonneuse de la peinture intumescente souleve certaines difficultés, principalement
en raison de la nature du matériau. Rappelons que la forme de 1’échantillon testé doit
obéir a certaines contraintes pour que le modele mathématique soit applicable.
L’échantillon idéal est en effet une plaque parfaitement plane, d’épaisseur faible en
regard de ses autres dimensions. Or, la géométrie générale d’une couche charbonneuse
completement développée peut présenter certaines irrégularités (voir § 1, figures 1.52a a
1.53b). De plus, une vue en coupe du matériau charbonneux (voir § 1, figure 1.44)
laisse apparaitre I’importante hétérogénéité de sa structure interne. Dans ces conditions,
il parait difficile d’obtenir « naturellement » un échantillon parfaitement adapté a la
démarche d’identification exposée précédemment. Compte tenu de la friabilité du
matériau, il est en outre inenvisageable de réaliser un échantillon de couche

charbonneuse seule, détachée de son support. Deux méthodes sont alors possibles pour

la mise au point et I’étude d’un échantillon :

- Exposer une plaque peinte au FSP a un flux donné pendant un temps suffisant
pour achever la réaction d’intumescence et obtenir une couche charbonneuse
pleinement développée (figure 3.24). Garder cet échantillon en place pour le
soumettre a une excitation périodique et mesurer les déphasages sur sa face
arriere, en considérant que les approximations engendrées par son aspect

géométrique ne sont pas rédhibitoires.
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Figure 3.24 : couche charbonneuse obtenue au FSP (vue de dessus)

- Faire gonfler la couche charbonneuse dans un four électrique afin de limiter les
hétérogénéités de sa structure interne. Découper la partie supérieure du bloc
charbonneux ainsi obtenu afin d’avoir une couche d’épaisseur maitrisée et

réguliere.

Plusieurs tentatives ont €té effectuées suivant ces deux méthodes, et il s’est avéré en
pratique que le gonflement de peinture intumescente dans un four électrique donnait
naissance a un matériau charbonneux particuliecrement friable, et dont la structure
interne présentait des cavités de grandes dimensions (cheminées résultantes d'un
échappement préférentiel des bulles en phase visqueuse). La découpe d’un tel
échantillon ne permet pas d’obtenir une surface «plane» compte tenu de ces

hétérogénéités, comme le montre 1I’exemple présenté par la figure 3.25.
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Figure 3.25 : couche charbonneuse obtenue au four électrique puis découpée

Pour la démarche d’identification au four solaire principal présentée par la suite, il a été
jugé préférable de n’utiliser que des échantillons réalisés par la premiere méthode. En
effet, d’un point de vue optique et thermique, la relative irrégularité de leur état de
surface semble présenter moins d’inconvénients que les nombreuses cavités observées

sur les échantillons réalisés au four électrique.

Le modele mathématique simulant le déphasage de 1’onde thermique est réécrit pour
prendre en compte le caractere bicouche des échantillons (plaque d’acier / couche
charbonneuse). Du point de vue expérimental, la lampe servant de source périodique sur
le banc utilisé précédemment a une puissance insuffisante pour étudier en transmission
un matériau aussi isolant. Un nouveau dispositif expérimental d’identification utilisant
le four solaire principal comme source d’énergie est donc présenté, ainsi que les
résultats obtenus en vobulation. Un montage alternatif, basé sur un four a image

utilisant une lampe électrique, est également présenté.
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3.5.2. Modélisation de la propagation d’une onde thermique dans un

bicouche

La géométrie considérée pour la modélisation des transferts thermiques dans les

échantillons « plaque / couche charbonneuse » est la suivante (figure 3.26) :

Flux ¢
périodique
Matériau T,
(Couche charbonneuse) L Lx
T—0(0,0,0) .
z =0, face I'y
y
z=e, facel, /
z=1L,faceIL Matériau Q,
@ (Substrat)
h Y Z

Tex t

Figure 3.26 : géométrie du probléeme direct pour un échantillon bicouche

Considérons la couche charbonneuse représentée par le matériau Q; plan d’épaisseur e

dont une face (Foz{Xz(x,y,O)e QICR3U est soumise a un flux de chaleur

sinusoidal de période @ uniformément distribué sur sa surface, I’interface

(Fe :{X = (x, y,e) =Q, ﬂQz}) est supposée en contact parfait avec le matériau Q,, dont

la face arriere (FL :{X =(x,y,L)e Qz}) subit des pertes d’origine convective. D’autre

part, compte tenu de la structure interne poreuse et inhomogene du matériau
charbonneux, les propriétés thermiques équivalentes sont supposées isotropes [Kaviany,
1995].

Les transferts thermiques au sein du matériau charbonneux sont décrits par 1’équation

de la chaleur 1D transitoire et de ses conditions aux limites associées suivantes :

96(X,1)

PourCotar—3 —div(A,, gradd(X.1))=0 V(X.1)e QxT [3.65]
t

C
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Dans le cas présent, le substrat est une plaque d’acier, I’équation suivante s’applique

donc au matériau Q; :

6(X,1)
p acier Cacier
ot

—div(A,,,8radd(X 1)) =0 V(X.1)e Q,xT [3.66]

Notons que le modele direct présenté pour 1’identification de la diffusivité thermique de
la peinture ablative considere une zone de chauffe circulaire sur la surface exposée
(équation [3.56]). Le flux périodique est ici uniformément réparti sur la surface de

I’échantillon, la condition limite sur la face exposée s’écrit donc :

1 06(X,1)

char 5 =hO(X,t)—¢ycos(ax) V(X,t)e [ (xT [3.67]

A T’interface entre Q; et £, le contact est supposé parfait. Le flux thermique ainsi que

les températures de part et d’autre de la frontiere s’écrivent donc de la fagon suivante :

20(X 1) 00(X",1)

A =4 V(X,5)e [, xT [3.68]
0z 0z
X" ,H)=0(X",1) V(X.,He ', xT [3.69]

La condition limite sur la face opposée :

2060(X
~Acier E—; ’t)zhH(X,t) V(X,1)eT xT [3.70]
Z
Et la condition initiale :
H(X,O):O VX eQ [3.71]

On peut des lors avoir recours a la méthode des températures complexes présentée

précédemment en considérant les transferts comme unidirectionnels suivant z . Ainsi, la
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température recherchée est solution de 1’équation et de ses conditions aux limites

associées suivantes :

j 0%0(z, )

6(z.0)- 5 =0 [3.72]

a

La condition limite sur la face exposée au flux (z=0) s’écrit :

00(z,w ~
_ﬂ‘char%:¢o_h0(z,a)) VZG F() [3.73]
Et sur la face opposée (z=L) :
00(z,0)  ~
- £:hls?(z,a)) VzeT, [3.74]

acier aZ

A T’interface entre Q et (z = e) , le contact est supposé parfait, il vient :

, o), 06,0 VzeT [3.75]
char aZ acier aZ ¢

et

0(z",w)=6(z",w) VzeT, [3.76]

La modélisation de ce probleme multicouche peut étre obtenue grace a I’utilisation de la
méthode des quadripdles thermiques [Maillet et. al, 2000], associés a chaque couche en

géométrie cartésienne. En effet, cette méthode permet d’établir une relation matricielle

linéaire entre les vecteurs température-flux a la profondeur (z=Z) et (z=Z+e¢) d’une

couche d’épaisseur e telle que :
é(z,a)) B é(z,a)) _ A B é(z,a))
Lﬁ(z,ml_z‘Mb(z,w)l_m g DL(w)LM >
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ou les coefficients A, B,C, D sont calculés a partir de 1’équation [3.72] et des conditions

aux limites :

A:ch(me)
1
B=—sh i
/lms (me) avec m= J@
C = Amsh(me) a4
D:ch(me)

[3.78]

Ainsi, chacune des 2 couches considérées — couche charbonneuse (matériau ) et

substrat (matériau ,) - peut étre décrite par sa propre matrice en considérant les

propriétés thermophysiques associées. Il est alors possible d’écrire :

|:0~ ( Z, a)):| _ |:Achar Bchar :| |:Aacier Bacier :| é ( Z, a))
¢) 2=0 Cchar Dchur Cucier Ducier hg ( <5 a)) =L

La température recherchée en (z = L) peut alors s’écrire :

. 6(0,w)
0(L,w)= T
char* “acier + Bchar Cacier ) + (Achur Bacier + Bchur Ducier ) h

4

(CorarAvcior ¥ DoarCoior ) ¥ (Crar Bucier + Doar Docier ) 1

char* “acier char > acier char = acier char =" acier

Le déphasage de 1’onde thermique peut alors étre calculé :

(p:Arg(é(L,a)))

[3.79]

[3.80]

[3.81]

Les déphasages théoriques ainsi obtenus doivent ensuite €étre comparés a des valeurs

mesurées sur un matériau réel. Il s’agit deés lors de mettre en ceuvre un dispositif

expérimental permettant de générer une excitation périodique appropriée et de réaliser

les mesures.
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3.5.3. Dispositifs expérimentaux utilisés

Le premier dispositif utilisé pour générer une excitation périodique sur les échantillons
de matériau charbonneux est le four solaire principal (voir § 1.3.1.). La figure 3.27
présente une vue générale du montage expérimental, sur laquelle on distingue
notamment le kaléidoscope utilisé pour homogénéiser la distribution spatiale du flux sur

la surface de 1’échantillon.

i

Echantillon [elaes

|

Figure 3.27 : montage utilisé pour identifier la diffusivité thermique de la couche

charbonneuse

3.5.4. Validation de la démarche au Four Solaire Principal sur matériau de
référence

Afin de démontrer la validité de la démarche expérimentale, des essais ont été effectués
sur un matériau isolant de référence (isosilicate, voir [Deer et. al, 2004]). Les figures
3.28a et 3.28b présentent 1’échantillon utilisé. Comme le montrent ces photos, la face
avant de I’échantillon (d’une épaisseur de 6 mm et de 6 cm de co6té) est munie d’une
peinture noire a base de graphite permettant d’atteindre une absorptivité en surface
proche de 1. Trois thermocouples sont collés sur la face arriere afin de suivre

I’évolution de la température et de calculer les déphasages.
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Figures 3.28a et 3.28b : face avant et face arriere instrumentée de 1’échantillon de

référence

Le signal d’entrée est recueilli a partir de la position des volets de I’atténuateur (cf. §
1.3.1). Cette position est représentée par un signal électrique périodique sinusoidal

correspondant a la modulation du flux appliqué sur la face avant de 1’échantillon.

Considérant I’épaisseur de 1’échantillon de référence (6 mm) et sa diffusivité thermique
connue (3,83.10"7 mz.s'l), une analyse en vobulation est réalisée avec une excitation
sinusoidale pour des fréquences comprises en 0,004 Hz et 0,04 Hz. La figure 3.29
présente une comparaison entre les déphasages mesurés lors des essais expérimentaux
au four solaire et les déphasages théoriques calculés par le modele pour une plaque dont
les propriétés et les dimensions correspondent a celles de 1’échantillon d’isosilicate.
Cette figure montre une adéquation satisfaisante entre les déphasages expérimentaux et
les valeurs théoriques, avec un écart relatif moyen de 1,47 %. Ce résultat traduit la
fiabilité de la démarche d’identification consistant a employer le four solaire principal

comme source d’énergie périodique et ce pour de faibles fréquences.
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Figure 3.29 : déphasages simulés et mesurés en vobulation sur I’échantillon

d’isosilicate

Pour I'identification de la diffusivité thermique de la couche charbonneuse de peinture,

le montage utilisé est identique a celui présenté sur la figure 3.27. L’échantillon utilisé

est quant a lui conforme aux indications données en commentaire de la figure 3.24. Un

ensemble de 5 thermocouples soudés permet de suivre I’évolution de la température

moyenne de la face arriere (figures 3.30a et 3.30b). Les données mesurées sont

enregistrées par une centrale d’acquisition puis traitées par ordinateur pour extraire les

déphasages grice a un algorithme a détection synchrone.

Compte tenu de 1’épaisseur de couche charbonneuse obtenue apres la phase initiale de

gonflement (20 mm), la gamme de fréquences sur laquelle les mesures de déphasage

sont effectuées (en accord avec les premieres estimations de la diffusivité du matériau)

va de 0,003 Hz a 0,25 Hz.
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Figures 3.30a et 3.30b : instrumentation de la face arriére de la plaque

La figure 3.31 ci-apres présente le tracé de l'ouverture des volets de 1’atténuateur
(correspondant au signal d’entrée) ainsi que la réponse thermique en face arriere
enregistrée par les thermocouples (dont le nombre a été réduit a trois pour des raisons de
lisibilit¢).  La  fréquence  d’excitation  pour cet exemple est de
0,003 Hz.

| TC2—TC1—TC3—Volets]

i #E@E&fﬁ\%ﬁ%ﬁ%ﬁ |
B AW LY s

Tempsis]

Figure 3.31 : exemple de thermogrammes
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On constate sur cette figure que les signaux délivrés par les thermocouples ont des
amplitudes légerement différentes, ce qui s’explique d’une part par la relative
inhomogénéité de la couche charbonneuse sur la surface de la plaque et d’autre part par
la position des thermocouples. Le signal du TC/, situé au centre de la plaque, est en

effet celui qui présente la plus forte amplitude.

Les résultats de I’identification sont présentés sur la figure 3.32.
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Figure 3.32 : résultats d’identification sur matériau charbonneux

La valeur de diffusivité thermique identifiée aprés convergence de 1’algorithme de
minimisation est duer = 3,9.10° m?.s”. Ce résultat est conforme a ce que I’on pouvait
attendre, connaissant la structure du matériau testé, qui se comporte comme une mousse
isolante. On peut remarquer que cette valeur est toutefois relativement élevée
(notamment comparée a la valeur de diffusivité thermique identifiée pour la peinture
vierge dgpi, = 5.107 mz.s'l). C’est une conséquence de la porosité de la couche

charbonneuse, dont les cavités sont remplies d’air (a; = 2. 10° m%st a4 300 K).
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Il est toutefois nécessaire de garder a ’esprit que les gammes de fréquences utilisées
pour les matériaux isolants de forte épaisseur conduisent a réaliser des essais de longue
durée, plusieurs heures étant parfois nécessaires pour atteindre le régime établi aux
fréquences les plus basses. Un ensoleillement parfait ne pouvant pas €tre garanti
pendant ces longues périodes, I’utilisation du seul four solaire peut s’avérer délicate
dans la mesure ou le contrdle du flux appliqué sur la cible est un élément primordial de
cette démarche. Afin de permettre 1’étude de matériaux isolants en s’affranchissant des
aléas météorologiques, un banc expérimental secondaire, basé sur un four a images, est
mis au point et testé.

La figure 3.33 présente le schéma de principe de I’installation.

Hacheur mécanique

Kaléidoscope (amovible)
Echantillon

Thermocouples

Centrale
d’acquisition

Miroirs
paraboliques

orte échantillon

Figure 3.33 : schéma de principe du four a image de lampe

Le four a image utilise comme source d’énergie une lampe électrique de marque
USHIO d’une puissance de 2 kW, dont le rayonnement est concentré par les deux
miroirs paraboliques d’un diametre de 130 cm et d’une distance focale de 65 cm.
L’image de la lampe est recueillie au foyer du four, ou I’éclairement maximal
disponible est de 200 kW.m™. Certains échantillons (comme la plaque de verre
présentée par la suite), sont placés 2 2 mm de la sortie d’un kaléidoscope afin d’obtenir
une tache de chauffe homogene carrée en surface de dimensions 20 x 20 mm. Ce
kaléidoscope permet en outre d’éviter un échauffement trop important de 1’échantillon.

En effet, la lampe utilisée comme source ne délivre un signal stable qu’au dessus d’une
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certaine tension d’alimentation, générant ainsi un flux dont la puissance risque
d’endommager 1’échantillon. Les pertes thermiques dues au kaléidoscope permettent de
réduire ’échauffement et de conserver lintégrit¢é de la plaque de verre. Une

photographie de face de I’ensemble du dispositif est présentée sur la figure 3.34 :

Miroir parabolique

’!

Porte echantlllon

Figure 3.34 : dispositif expérimental alternatif d’identification

La périodicité du flux est contrdlée par un hacheur mécanique piloté par ordinateur,
permettant d’obtenir un signal excitateur de forme trapézoidale s’approchant d’un
créneau.

Ce dispositif ainsi que la démarche d’identification qui y est associée ont été validés

lors d’essais réalisés sur deux types de matériaux isolants de référence :

- Une plaque de verre (@yerre = 3,8. 107 mz.s'l, épaisseur = 5,2 mm)

- Un échantillon d’isosilicate (disosisicare = 3,83.107 m’s, épaisseur = 6 mm)
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3.5.5. Validation de la démarche au four a lampe sur matériaux de
référence

La figure 3.35 ci-dessous présente une vue du dispositif expérimental dans la

configuration utilisée pour la validation de la démarche sur une plaque de verre.

-~
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97 0 =3 z
g ¢ . ‘,./’

Figure 3.35 : validation de la démarche sur une plaque de verre

L’échantillon est une plaque de verre d’une épaisseur de 5,2 mm et de dimensions
approximatives 400 x 400 mm. Les grandes dimensions de I’échantillon ainsi que celles
de la tiche de chauffe, permettent de considérer que le transfert de chaleur a I’intérieur
de la plaque est unidirectionnel. L.’échantillon est entierement revétu de peinture noire
d’émissivité égale a 0,96. La diffusivité thermique du verre est connue, et égale a

5,8.10" m*.s™.

Compte tenu de I’impossibilité de souder des thermocouples au dos de 1’échantillon, les
mesures de température sont réalisées a 1’aide d’un pyrometre optique (Ultrakust, bande
8 — 12 um) relié a une centrale d’acquisition numérique. Les mouvements d’ouverture
et de fermeture du hacheur mécanique sont captés par un détecteur de type photodiode
également branché a la centrale d’acquisition. Les déphasages entre le signal excitateur
et la réponse thermique en face arriere de 1’échantillon sont mesurés en régime établi

sur la gamme de fréquences de 0,005 Hz a 0,05 Hz. La figure 3.36 présente le tracé des
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déphasages mesurés comparé aux déphasages théoriques obtenus par le modele a 1’issue
p g p p g q p

du processus itératif de minimisation.

Fréquence d'excitation en [Hz]
0,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03 0,035 0,04 0,045 0,05
-100 . .

::;Z X © Déphasages expérimentaux [7] |
\\ — Déphasages théoriques [°]

-130

-140 \O

-150 \ o

-160 \

-170 R °

-180 \

-190 N

-200

Déphasage en [°]

Figure 3.36 : résultats d’identification sur la plaque de verre

Ces résultats montrent une correspondance satisfaisante entre les déphasages mesurés et
les valeurs théoriques obtenues grace au modele, la valeur de diffusivité identifiée par
ce procédé pour I’échantillon de verre est de 5,86.107 m?s”, ce qui représente une
erreur d’environ 1 % par rapport a la valeur communément admise pour la diffusivité

thermique du verre.

La figure 3.37 ci-apres présente une vue rapprochée du dispositif expérimental dans la
configuration utilisée pour la validation de la démarche sur un bloc d’isosilicate. Pour
ces essais, nécessitant une puissance plus importante, le kaléidoscope utilisé jusqu’a
présent a été remplacé par un diaphragme réfrigéré permettant d’obtenir une distribution

du flux sur un disque de diametre 50 mm.
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mécanique

Thermocouples

S

Figure 3.37 : validation de la démarche sur un bloc d’isosilicate

L’échantillon d’isosilicate utilisé est identique a celui présenté sur les figures 3.28a et
3.28b (épaisseur = 6 mm). Il est également muni de trois thermocouples collés sur sa
face arriere, ce qui permet de suivre l’évolution de température consécutive au
chauffage périodique et ainsi de mesurer le déphasage de I’onde thermique en fonction
de la fréquence d’excitation. Compte tenu de la diffusivité thermique du matériau et de
I’épaisseur de 1’échantillon, la gamme de fréquence étudiée va de 0,008 Hz a 0,04 Hz.
La figure 3.38 ci-contre présente une comparaison entre les déphasages simulés

numériquement et les déphasages mesurés dans la configuration exposée :

198



Fréquence en [Hz]

0,005 0,01 0,015 0,02 0,025 0,03 0,035 0,04
-100 ™
O \
-120 ; fp P —
\ O Deéphasages expérimentaux [°]

E—MO — Déphasages théoriques [°]
% \
a
£ - \\
=
o
@
[a]

oy
©®
o

\

Figure 3.38 : résultats d’identification sur I’échantillon d’isosilicate

-220

Comme pour le cas de la plaque de verre, ces résultats montrent une bonne adéquation
entre les valeurs expérimentales et les déphasages théoriques apres convergence de
I’algorithme de minimisation. La valeur identifiée pour la diffusivité thermique de
Iisosilicate aprés cette démarche est de 4.107 m?®s™, ce qui représente une erreur
d’environ 4 % par rapport a la valeur connue de la diffusivité thermique de 1’isosilicate

testé.
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3.6.Bilan

Ce chapitre propose dans un premier temps une présentation générale de
différentes méthodes périodiques pour I’identification de parametres thermiques de
matériaux. Les modes d’analyse en réflexion et en transmission sont évoqués, ainsi que
les méthodes du balayage spatial et du balayage fréquentiel (vobulation). Le principe
de la modélisation mathématique de la propagation d’une onde thermique basée sur
I’utilisation des températures complexes est détaillé et illustré par un exemple, et le
fonctionnement d’un algorithme a détection synchrone est présenté.

Trois modeles mathématiques distincts sont ensuite présentés. Chacun d’entre eux
permet de calculer le déphasage entre une onde excitatrice et la réponse thermique du
matériau, respectivement en 1D (dans le cas de matériaux isotropes soumis a une
sollicitation distribuée de facon homogene), 2D axisymétrique (pour les configurations
ou la distribution de flux et / ou le matériau étudié présentent une symétrie de
révolution) et 3D (notamment utile pour ’identification des propriétés thermiques de
matériaux orthotropes).

Un exemple d’identification complet est ensuite présenté afin d’illustrer la
démarche. Les déphasages simulés sont présentés en vobulation et en balayage spatial et
I’analyse de sensibilit¢ du modele 3D est détaillée. Les résultats de cette analyse
permettent de déterminer les parametres expérimentaux a maitriser pour mener a bien
I’identification de la diffusivité thermique dans des conditions optimales. Le banc de
mesure utilisé pour obtenir les valeurs expérimentales de déphasage est ensuite décrit, et
I’ensemble de la démarche est validé sur deux matériaux de référence, le verre et le
titane. Un exemple d’identification des diffusivités thermiques d’un matériau composite
orthotrope est également donné.

Les techniques présentées précédemment sont finalement mises en ceuvre pour
I’identification de la diffusivité thermique d’une couche de peinture intumescente
vierge. Les résultats montrent un comportement isotrope avec une diffusivité thermique
estimée 2 5.107 m2.s'l, valeur cohérente compte tenu du caractere isolant du matériau.
Une modification du modele mathématique ainsi que deux nouveaux bancs de mesure
(au Four Solaire Principal et au Four a Image de Lampe) sont présentés pour
I’identification de la diffusivité thermique de la couche charbonneuse. Les deux bancs
sont validés sur des matériaux de référence, et la diffusivité thermique de la couche

charbonneuse est identifiée 2 3.9.10° m>.s™.
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4. Identification paramétrique par la méthode du gradient
conjugué

Lors des démarches d’identification présentées précédemment, les diffusivités
thermiques de la couche ablative vierge et de la couche charbonneuse étaient supposées
constantes et ne dépendant pas de la température. Aussi, considérant soit la peinture
vierge (ne s'ablatant pas), soit la couche charbonneuse (ne gonflant pas), il était possible
de mettre en oeuvre une méthode d'identification basée sur I'observation de la réponse a
une sollicitation périodique dans un domaine statique. Une telle approche ne peut €tre
mise en oeuvre pour l'expertise de la couche visqueuse car il n'est pas possible de
maintenir (en régime permanent) un domaine de dimensions fixées. En effet, lorsque le
matériau se trouve dans cet état par nature transitoire, il subit des transformations
physico chimiques telles que sa structure et ses propriétés thermiques sont modifiées de
facon trés importante. Il devient indispensable de considérer 1’évolution de ces
parametres avec la température. Devant tenir compte de la thermo dépendance des
parametres (discrétisés par un vecteur inconnu de grande taille), des frontieres mobiles
et du fait que la sollicitation n'a pas une forme définie a priori, la méthode itérative du
gradient conjugué a été mise en oeuvre pour traiter cette situation [Alifanov, 1994] ;
[Alifanov et. al, 1995].

Cette méthode d'optimisation qui a déja fait ses preuves en identification paramétrique
pour des systemes d'équations aux dérivées partielles non linéaires (voir par exemple
[Abou Kachfe, 2000] ; [Abou Kachfe et Jarny, 2001] ; [Autrique et. al, 2002], [Ucinski,
2005] et [Rouquette et. al, 2007]) nécessite la résolution itérative de trois probléemes
bien posés. Une difficulté réside en ce que les maillages sont mobiles et qu'en particulier
la résolution du probléme adjoint rétrograde est extrémement délicate (des soucis de
convergence pouvant survenir). C'est pourquoi, dans le paragraphe suivant, une
transformation de Landau est proposée afin de s'affranchir numériquement des

maillages mobiles [Landau, 1951] ; [Staggs, 2003].
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4.1.Modification du modele 1D

4.1.1. Transformation de Landau

On considere un modele direct reposant sur un systeme d’équations appliquées sur le
domaine géométrique suivant, semblable a celui présenté sur les figures 2.2a et 2.2b du

§2.1.:

x A x A
gft) = front 1
d’intumescence
Couche
g(0) = f{o)+106 _] (Couche croissante
croissante) _
Couche S = frcnlt g6 Couche
= pyrolyse i
ablative 2 ablative
Substrat Substrat
t=0 >0 B

Figures 4.1a et 4.1b : domaine géométrique pour le probleme direct.

On remarque toutefois sur cette figure que certaines notations sont différentes de celles
utilisées au chapitre 2 : p désigne I’épaisseur du substrat et par la suite 1’épaisseur
initiale de ’ensemble substrat + peinture est appelée e. On considérera en outre les
valeurs suivantes :

e p=10"m

e ¢=f(0)=2.10"m
Pour notre étude, l'objectif de la transformation de Landau est de considérer les
transferts thermiques dans un multicouche dont les frontieres sont fixes. On considere le

changement de variable suivant dans les sous domaines concernés :

si. xe[0,p] ye[0,p] y=x x=y

si xe[p.f(1)] yelpe]  y=

si xe[f(t),g(t)] ye[e,Ze] y:2e+e
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La géométrie du domaine ainsi modifié¢ devient :
Y A

2e ——

Figure 4.2 : domaine géométrique a frontieres fixes pour le systeme transformé

On constate ici que 1’épaisseur du substrat p reste inchangée, et que 1’épaisseur initiale

de peinture e représente désormais une frontiere permanente. La couche ye ] p,e[
correspond au matériau ablatif et ce sont ses propriétés intrinseques qui vont étre

modifiées afin de prendre en compte son ablation xe ] p.f (t)[ A noter que la

transformation de Landau ajoute aussi un terme de diffusion.

On remarque également que le domaine a une épaisseur totale de 2e. Afin de valider la
méthode consistant a réaliser le changement de variable évoqué précédemment, on se
propose de résoudre un systeéme d’équations de forme similaire a celui du modele direct
décrivant le comportement des peintures intumescentes (voir chapitre 2, §2.1). Pour ce

systéme, une solution exacte est connue.

4.1.2. Résolution d’un probleme exact

On choisit un systeme d’équations admettant des solutions exactes. La démarche de
validation consiste dans un premier temps a résoudre ce probléme « académique » a
I'aide du logiciel COMSOL Multiphysics®, et a comparer les résultats des calculs
numériques aux solutions exactes. Dans un second temps, le changement de variable
(transformation de Landau) explicité au paragraphe précédent est appliqué au systéme
d’équations, dont les résultats numériques sont 2 nouveau comparés aux solutions
exactes. Enfin, une comparaison synthétique des résultats des deux modeles avec les
solutions exactes permet de discuter la validité de la démarche. Le systeme d’équations

suivant (non transformé, et donc basé sur le domaine présenté sur les figures 4.1a et
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4.1b) ne reproduit pas le comportement thermocinétique propre a la réaction
d’intumescence, et ne décrit notamment aucune perte de masse. Le déplacement des

frontieres mobiles f{r) et g(t) est cependant pris en compte, et obéit aux équations

suivantes, ot ¢ est le temps en secondes 7€ [0;300]:

f= =———(e-p-107) [4.2]

(é, — _30} [4.3]

Ces équations ont été définies de facon a admettre une solution analytique exacte tout
en fournissant une description réaliste des phénomenes d’ablation et de gonflement. Les

équations décrivant les transferts thermiques au sein des trois couches de matériau font

intervenir une conductivité thermique qui varie avec la température A(6). On

considerera en outre que les autres propriétés thermiques p et C sont identiques d’une

couche a lautre, ce qui permet d’écrire pour les trois domaines

V(x,1)e ]0, p[ U |p. £ (1) U ]f (1), g (1) XT I’équation suivante:

pcaﬁ(x,t) B d

9 06(x,1)
ot ox

ot

J=106(2—[6.106]x2—2t) [4.4]

On considere sur la frontiere g(z) une condition limite de premiere espece en imposant

la température suivante :
6(g(r),1)=10°g ()" +1 [4.5]

Sur la frontiere opposée, x = 0, la condition limite est de type Neumann homogene,

avec un flux thermique nul :

1(9)—896():” =0 [4.6]
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Aux interfaces entre les couches (x = p et x = f{t)), on consideére une condition de

continuité des flux et des températures :

e i
2(60) ae(ﬁs;(r),z) _1(0) aa(fsgl(r),r)

e(pinf’t) = e(psup’t)

O( fiu (1):1) = 6(fup (1)1 [4.8]

Enfin, la condition initiale pour la température dans tout le domaine xe [O; g (0)] et la

position des frontieres mobiles sont :
6(x,0)=10x f(0)=e 2(0)=e+10"° [4.9]
Si I’on attribue les valeurs suivantes aux parametres thermiques :

pC=2.10° et 1(6)=6 [4.10]

La température 6, (x,7), solution exacte du systéme, s’écrit :

exa

0., (x,1)=10°x" +1¢ [4.11]

exa

Le déplacement des frontieres mobiles est décrit par les expressions suivantes :

2

fm(t)=€—3(t)02 (e-p-107°) [4.12]
2
gm(f)=%(6—p—10‘6)+e+10‘6 [4.13]
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0(x,1)-86,,(x,1)

G(x,t)

solution numérique calculée par le programme (logiciel Comsol®). Cet écart est tracé en

La figure 4.3 ci-apres présente 1’écart relatif

, ot O(x,t) est la

fonction du temps pour trois points: x = 0; x = p; x = g(t). Cette figure présente
plusieurs artefacts numériques dus aux divers pas de discrétisation. Elle permet
néanmoins de constater que [’écart relatif entre les températures calculées et les
températures exactes reste inférieur a 0,15 % tout au long de la simulation. Ces écarts
proviennent des approximations inhérentes a la méthode de calcul par éléments finis,

notamment en raison d’un pas de temps élargi pour réduire la durée des calculs.

2,0E-03

1,5E-03

1,0E-03

e |
\_|

0,0E+00

Ecart relatif

-5,0E-04

-1 . 0E-03 T T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300
Temps [s]

Figure 4.3 : écarts relatifs entre températures exactes et solutions numériques

Les figures 4.4 et 4.5 ci-apres présentent respectivement le tracé des écarts relatifs

A= Ft) o 800~ (1)
f(1) g(1)

pendant les 300 secondes de simulation.
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Temps [s]

0 50 100 150 200 250 300
0,00E+00 . .

-2,00E-05

-4 00E-05 \\
_6,00E-05 \
-8,00E-05

-1,00E-04 \\

Figure 4.4 : écarts relatifs entre valeurs simulées et exactes de la position de f{t)

Ecart relatif

-1,20E-04

2,00E-04

1.00E-04 /\

0,00E+00

-1,00E-04 /
-2,00E-04

-3,00E-04 /
-4,00E-04 /

-5,00E-04 ‘ ‘ ‘
0 50 100 150 200 250 300
Temps [s]

Ecart relatif

Figure 4.5 : écarts relatifs entre valeurs simulées et exactes de la position de g(t)

L’observation des figures 4.4 et 4.5 montre que 1’écart maximal entre les solutions
exactes des positions des fronts et leurs valeurs calculées par le modele est de 0,05 %.

Ce tres faible écart traduit une nouvelle fois la validité du modele développé. Des
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comparaisons similaires sont réalisées ci-apres avec les résultats d’un modele reposant
sur le systeme d’équations [4.2] a [4.8] transformé par le changement de variable
(transformation de Landau [Landau, 1951] ; [Staggs, 2003]) décrit par 1I’équation [4.1].

Ce changement de variable, entraine des modifications des dérivées spatiales :

si. xe[0,p] ag(_g;c’t) - 80(_();1,t)
si xe[pf(0)] ae;;‘”) N f?t‘)fpaegyy”)=Kl(t)(e—p)86§yy’t) [4.14]
. 360(x.1) e 00(y.1) 90 (y.1)
si xe[f£(1).g(1)] w2070 o =K,(1)e %
avec Kl(t):; et Kz(t):;.
f(t)-p g(t)-£(z)
Les dérivées temporelles sont également modifiées :
. 96(x,1) 96(y,1)
si xe[0,p] P - EY
- P SO0 1 (e p - ) )22
si xe| p,f(r)
=220k - F 0 ) 4151
96(x,1) . aﬁ(y,t)_
: d 9
sioxe[f(8(0] ' 36(3.1)

Les vitesses de déplacement des fronts de pyrolyse f (t) et d’intumescence g(t)

interviennent dans le calcul de certaines des dérivées temporelles écrites ci-dessus, il
convient donc de conserver les équations [4.2] et [4.3] (qui ne subissent pas de
modification) dans le systeéme transformé. Les transferts de chaleur au sein des couches
de matériau sont enticrement décrits par la seule équation [4.4] dans le systéme initial.

Le changement de variable implique des modifications différentes dans chacune de ces
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couches, il est donc nécessaire de recourir a une équation pour chaque sous domaine.

Dans la couche correspondant au substrat V(y,7)e [0, p[xT :

96 (y,1)
ot

9°0(y,1)
dy’

pC - (9) =10°(2-(6.10°) y* - 2¢) [4.16]

Dans la seconde couche de matériau, V(y,7)€ |p,e[xT :

pC  38(y.1) oo 0 O001) _
KOe—p) o RO 4.17]
106 6 2 - h 06 ! .
KOz 1) ~2]+pC =L () gyy )
avee x, = 2e=))+ (NG =p)
e-p
Dans la troisieme couche de matériau, V(y,t)€ Je,2¢[ XT :
pC  96(y.1) 2°0(y.1) _
WT_l(e)Kz(I)e PR 18]
10 [2—(16(-218));2 _ZtJ+pCK2(t)[(X2—f(t))g(t)+(g(t)—Xz)f(t)Jae(.();’t)

(y=2¢)(g ()= £ (1))

e

avec X, =g(1)+

L’équation [4.5] décrivant la condition limite sur la face exposée au flux s’écrit

désormaisen y=2e,Vte T :
6(2e,1)=10°g (¢)" +1 [4.19]

La condition limite de flux nul imposé en y=0,Vte T s’écrit de la méme facon que

dans le systéme non transformé :
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=0 [4.20]

La condition initiale pour la température et les fronticres mobiles s’écrit,

Vye [O,Zej,tzo :
8(,0)=6.,(».0) f(0)=e g(0)=e+10° [4.21]
En raison du changement de variable, la température Gem(x,t), solution exacte du

systeme, s’exprime dans chaque couche avec une équation différente. Dans la couche

correspondant au substrat V(y,7)€ |0, p[ xT , aucune modification n’est apportée :

6, (y,1)=10y* +1 [4.22]

Dans la couche intermédiaire V( y,7) € ] D, e[ xT , la température exacte devient :

egm(y,z)=106><(p(e_y):fl(f)(y_p)]zﬂ (4.23]

Dans la couche supérieure enfin, V(y,z)€ Je,2¢e[xT la température exacte s’écrit :

+1 [4.24]

(y—2e)(g(t)—f(f))j2

e

9g.m(y,t)=106x[g(t)+

o -6
(y’t) exa(y’t) , ou 0(x,t) est la
0(y,t)

solution numérique calculée par le programme basé sur la transformation de Landau

La figure 4.6 ci-dessous présente I’écart relatif

(notée TL). Cet écart est tracé en fonction du temps pour quatre points : y =0;y =p;

y=eety="2e.
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2,0E-03

s y:O

1 DE-03 S S—
y=e

—y=2e

0,0E+00 “Ngpmrrees
-1,0E-03

-2,0E-03 \
-3,0E-03 \

-4,0E-03 : ‘ : . . .

0 50 100 150 200 250 300
Temps [s]

Ecarts relatifs

Figure 4.6 : écarts relatifs entre températures exactes et solutions numériques (TL)

Cette figure permet de constater que les écarts obtenus avec le modele modifié par la
transformation de Landau sont similaires a ceux observés sur la figure 4.3 (avec une
valeur maximale apres 300 secondes d’environ 0,35 %), ce qui démontre la validité de
I’approche pour le calcul des températures. Les figures 4.7 et 4.8 présentent
f() = fou (1)
£(1)

respectivement une comparaison entre les écarts relatifs et

(1) = 8. (1)
g(1)

de Landau.

obtenus avec le modele initial et le modele modifié par la transformation
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0,0E+00

-2,0E-04
-4,0E-04 \
-6,0E-04
f(t)
—f(t) TL
-8,0E-04 \
-1,0E-03

-1 ,2E-03 T T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300
Temps [s]

Ecart relatif

Figure 4.7 : écarts relatifs entre valeurs simulées et exactes de la position de f{t)

On constate sur les figures 4.7 et 4.8 que les écarts obtenus avec le modele transformé

sont supérieurs a ceux observés précédemment avec le modele initial. Leurs valeurs

maximales restent toutefois tres faibles, de I’ordre de 0,12 % pour f (t) et 0,11 %

pour g(7).

L’ensemble des figures présentées montre une correspondance satisfaisante entre les
résultats des deux modeles (basés respectivement sur le systeme d’équation initial et sur
le systeme modifié par la transformation de Landau) et les solutions exactes. Ces bons
résultats permettent d’envisager 1’application de la méthode des gradients conjugués au
modele transformé a frontieres fixes pour 1’identification de la conductivité thermique

de la couche intermédiaire.
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1.1E-03
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Ecart relatif

Figure 4.8 : écarts relatifs entre valeurs simulées et exactes de la position de g(t)

4.2.Méthode du gradient conjugué

La méthode du gradient conjugué ([Minoux, 1983]) utilisée ici est particulierement
adaptée aux cas présentant un grand nombre de parametres a identifier. Dans la situation

présente, on considere la conductivité thermique de la couche intermédiaire définie dans

la partie ablative (c'est a dire y € [p,e]). Cette conductivité est désignée par la suite par

le terme 4, (6) .

4.2.1. Formulation dans le cadre du probleme exact

Pour cette situation décrite au paragraphe 4.1.2, la conductivité thermo dépendante est
définie par : A(0)=60 Vye[0,p]ule,2e]. En pratique, on cherche 2 identifier le
parametre inconnu A4, (6) Vye[p,e] comme une fonction continue linéaire par

morceaux, sur une plage de températures fixée telle que, par exemple

@ [-500,2000]. Sur une telle plage, si on cherche a obtenir des segments sur des

intervalles de longueur 100 K, alors on écrira :
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26
4, (0)=2 4;5,(6) [4.25]

ou s i () pour j=1,---,26 forment la base des fonctions chapeaux (voir la figure ci

dessous) :

. s1 s2 s7 s25

0 X\ /\ \ /\
f f f f f f f f f f f f f f f f f f
-500 -400 0 100 200 1900 2000

Figure 4.9 : la base des fonctions chapeaux s, () pour j=1,---,26 et O [—500, 2000]

L’objectif est alors de déterminer les 26 A, définissant les 25 segments de maniere a

reconstruire le lambda inconnu A, (6) comme une fonction continue linéaire par

morceaux. Cette fonction est représentée par le vecteur suivant :

[4.26]

Cette formulation est trés générale car elle ne paramétrise pas a priori la forme de la

fonction A4, (8). 11 est toujours possible de raffiner la discrétisation en augmentant la

taille du vecteur A pour décrire des thermo dépendances plus fines (tous les 10 K par

exemple).

Dans la situation présentée, il s’agit d’identifier I’ensemble des composantes du vecteur

A, Pour ce faire, la méthode des gradients conjugués est mise en ceuvre afin de
minimiser I’écart quadratique entre des valeurs de température exactes (données par les

solutions [4.22] a [4.24]) et des valeurs simulées (calculées a I’aide du modele
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numérique présenté au paragraphe précédent dans les équations [4.16] a [4.21]). Cet

écart est représenté par la fonctionnelle suivante :

— 1 — A 2
J(ﬂ)=aj(9(0;t;ﬂ)—0(t)) dt [4.27]
T
avec : G(O;t;/i) : Température calculée par le modele en face arriere (x = 0)
é(t) : Température exacte en (x=0) (voir équation [4.22])
T Intervalle de temps correspondant a I’existence de la phase

visqueuse

Pour présenter la méthode des gradients conjugués, les notions de dérivée directionnelle
et de gradient doivent étre considérées (voir une présentation détaillée dans un cadre
thermique dans [Abou Kachfe, 2000]). Dans ce qui suit le parametre inconnu (la

conductivité de la couche intermédiaire A ) est noté Z . Dans le cas qui nous intéresse,

m

ou Z dépend de la température, on a en fait un vecteur de R : Z=(z,).

Considérons 6Z =(8z,)_ L+ S1 I'on suppose que J est différentiable au sens de

i=l,

Gateaux (ou G-différentiable) en Z [Géateaux, 1919]), alors :

J(Zl+€§Zl"")_‘](zl"")+J(Zl’zz+g§zz"")_J(ZwZ2"")
E E

571(2,62) = lim[

-0

+]
[4.28]

26

=>(57(2.5z,))

i=1

Puisque J :R* - R alors J(Z):R* > R* et J'(Z)= 8_]8_]
9z, 02,4
o7
9z, 0z, Y
On a aussi : <J'(Z),5Z>: S N = <—§zi>
T \ 9z,
0J |\ 92 l
02,4
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Ou (u,v) est le produit scalaire dans I'espace fonctionnel adéquat.

J(”.’Zi+8§Zi’”.)_‘]('”’zi’”.)

or, 9 =lim

donc
azi £-0 gé'zi
a_J&,. _ limJ(m’Z" +g§zi’...)_‘](...’zi’...) 5 (Z,é'zi)
azi £-0 E
ainsi :
26
(1'(2).62)=3"(67(2.67,)) =67 (2.62) [4.29]

i=1

La minimisation de la fonctionnelle J(Z) par la méthode des gradients conjugués

([Minoux, 1983]) consiste a calculer itérativement 1’argument Z""' € R* tel que :

z™=7"—yd" [4.30]
avec: y,e R : profondeur de descente
d"eR*:  direction de descente

Ainsi, la minimisation de la fonctionnelle J par la méthode des gradients conjugués
repose sur les déterminations itératives de ces deux grandeurs. Un algorithme général
permettant de réaliser cette minimisation est proposé dans [Minoux, 1983] et la forme

suivante s'inspire de [Abou Kachfe, 2000].

1. Initialisation, n=0 : la valeur initiale de A est choisie intuitivement
(connaissance a priori) et appelée A°. La direction de descente initiale est quant

a elle définie par le gradient de la fonctionnelle J en A%

d’=-vJ(1°)= —((g—il_lw“zj(ﬂ) [4.31]
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2. Itération n<n+1: la valeur de A 2 D'itération n est appelée A", et définie

par:
At ="+ y,d" [4.32]

Avec la profondeur de descente ¥, telle que :

y, =arg min(J (/T” +yd" )) [4.33]

yeR
La direction de descente suivante d"*' est définie par :

" =-vy(a")+pd" [4.34]

3. Arrét des itérations si J (1”“) <J 4> €tétape 2

Avec J,,, : seuil de tolérance pour la minimisation de la fonctionnelle quadratique
J (1) Différentes stratégies peuvent étre suivies pour le choix de ce test d'arrét, on

peut se référer a [Hanke, 1995] par exemple.

La mise en oeuvre de cet algorithme nécessite donc deux étapes essentielles a chaque
itération : la résolution de I'équation [4.33] pour déterminer la profondeur de descente et
le calcul du gradient pour la définition de la prochaine direction de descente (équation
[4.34]).

Pour 1'équation [4.33], il est justifié dans [Abou Kachfe, 2000] et [Abou Kachfe et

Jarny, 2001] de choisir a chaque itération :
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7, =+ > [4.35]

Ou 50(0;t;2”) est la fonction de sensibilité définie par :

. .Zn g\ _ . 'Z"
s0(0 70 =g 2L o)~ 0(0 7

-0 E

[4.36]

Ci-dessus, &6 ., est la variation de température provoquée par la variation &d".

Compte tenu du fait que pour la situation étudiée un seul capteur est considéré (a la
position y=0), il convient de résoudre numériquement un probleme varié plutdt que

d'exprimer le probleme de sensibilit¢ (comme dans [Rouquette et. al, 2007], par

exemple).

Le calcul du gradient de la fonctionnelle J est effectué en introduisant un probleme
adjoint basé sur une formulation Lagrangienne du probleme de minimisation (avec

contrainte sur 1'état). On considere le probleme direct (équations [4.2] a [4.9]) formulé

en xe [O;g(r)] avant transformation de Landau. On introduit alors 1’équation de

Lagrange suivante :

g(r) g(1)

(6, 4,.w)==[ [ (6(x.1)-6() ) dtdx+J-j[pC——dzv e)gma)w(x,t)jy/dm [4.37]

ou:  y(x,t) estle multiplicateur de Lagrange

J, (x) la distribution de Dirac au point x=0

B(x.1)=-10°(2-[6.10° |x* -2r).

De plus A(8)=6 Vxe0,p[U]f(1).g(t)] et 2(8)=4,(6) Vxe |p.f (1)

D'autre part, on a :
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(6 +e86.4,.y)~1(6:4,.¥) , (0.4, +eh,.y)~L(0.4,.y)

in (8

80(6,4,,y) =lim ¢ y
_ ¥ 50+ 2L 5i + L sy
2307 T " T ay
_y al o/
Quand ¥ (x,1) est fixé, oy (x,1)=0, alors : M—a—ép ﬁ&’”
d'ou :
8(r) R 8(r) 850
(6.2,.w)=] [ (6(x.1)-8(1))8, (x)S0drdx+ | EpC——A )5€)jl/fdtdx+---
T 0 T 0 [4 39]

s(1)

I I (—dlv Slgrade )I//dtdx
T 0

Considérons le second terme :

® une premiere intégration par parties par rapport au temps donne :
006 =T,

0
f pCa—y/dt [pCoy] _, —j pCSo aw dt
T

® une premiere intégration par parties par rapport a x donne :

<) a(a(6)s0) T “Wa(a(e)se
[ (-a )';VdX—|: ((ax) )W:l . ((ax) )%—de

0 0 0

® une seconde intégration par parties par rapport 2 x donne :
st a(a(e)s8) 1" s sl
| (—A(/l(é’)&ﬁ?))l//dx:[—%v/} +[/1(a)5eaa—‘”} — [ A(6)s6nyadx
0 X X o 0

0

Ces équations sont simplifiées en considérant les conditions aux limites du probleme de
sensibilité :

* initialement : 69 (x,r=0)=0
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e conditions aux limites

Ainsi,

X

+;{_Mm (;),r)}dz —jz(e(o,t))a‘e(o,t) a"'a(o’t) dt

%
%

)‘

-f j {A(6) c6Ay} dxdt + j (~div(525rad6))ydrx
T 0 T

o'—.

En considérant maintenant le dernier terme et que :

d 200 d 260 060 dy
2 °v il
P (5/1 axj = (5/1 » j oA — o 9 il vient :

| (aiv(257ad T 969
l}[(—dlv(é‘/igmdﬁ))wdtdx “{_$(5’1§ ) a2l ax af}dtd

<) 0609y ,
l[&——lzﬁjjd%x&

D'ou finalement :

8(1) s(1)
50(6,4,.w)= [ [ (6(x.1)=6())8,(x)80didx+ | pCO(x,1, )y (x.t,)dr~ | _[pCé‘&aa—l/t/dtdx
T 0 0 0T

+j{——a(/1(9)§9)y/(( }dt [A(6( )59(0t)ay/a(0’t)dt

X

00 " W 200y
{ﬂ(&)&&At//}ddeﬂ—é‘ﬂaV/l dt+”5,1_a_d,d

De plus, le multiplicateur de Lagrange i est fixé de telle sorte que :

%56 0 , Voo

00
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On cherche donc a avoir :

vxe[0,g(t)] w(x1,)=0 [4.40]

Il s'agit ici d'une condition "initiale" : on a un probléme rétrograde en temps.
Le systeme précédent devient alors :

8(1) 8(1)
50(6,4,.w) = H(e(x,t)—é(z))ao(x)aedtdx—”pcaeaa—"t’dzdx
T

0 0T

+j{_wy,(g(t),t)}dz—jz(e(o,z))ae(o,t) Iy (0.1) dt

8(r) &) &(r)
_I I {/1(9)56Aw}dxdt+f[—5ﬂg—el//} dt+j I 52909V 4.
T 0 T x

0 T 0

Toujours pour satisfaire 3—256 =0 , Vd6, on considere les doubles intégrales et ¥

doit vérifier V(x,1)e [0, (¢)|x[0.T, ] :

(e(x,t)—é(t))é})(x)—(pC%—VII+/i(6)ij:0

Clest a dire V(x,7)e [O,g(t)]x[O,Tf] :

pC%—y:+/1(9)AW:(ﬁ(x,t)—é(t))é'o(x) [4.41]

C'est 1'équation d'état (non physique a cause du signe des opérateurs différentiels).
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Le systeme précédent devient alors :

(A(6)49) Iy (0.1)
ol(0,4 ,w)= -— 7 dt— [ A(6(0,1))56(0,¢ “Ldt
(6,4,.¥) H s —v(2(0), I 0,1))90(0,1) ==
20 TV Y 369y
j{ A= z//} di+ | [ SA===drdx
. ox |, 9 X Ox
Toujours pour annuler 3—259 =0 , V0, on considere maintenant les conditions aux
limites :
e On poseen x=0 (position du capteur)
oy (0,7)
Yte|0,T, =0 [4.42]
[ f] ox
e enx=g(1):
vie[0T,]  y(g(1).1)=0 [4.43]

Ainsi si W (x,t) est fixé de maniere a satisfaire les équations ([4.40] a [4.43]) alors

Vo6 %59 0.

20

Ainsi, 80(0,A,y) = g—ﬁé‘l

ae 96 dy
On obtient : 6/(6, A, =||-0A— d oA— dtdx
n obtien (6,4,¥) ﬂ oW l//:l t+j I T

=0 (d'apres [4.6]) il vient

x=0

Considérant que (g (t),1) =0 (d'apres [4.43]) et que ?
x

2(1)

00 dy
1 00(6, 4, = O ——dtdx
( l//) l’! ox ox :
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Comme (J'(1),64)= 67 (A4,64) et que 6] =8¢ (car 6 étant solution du probleme

direct alors £ =J ).
On en conclut que le gradient du critere est J' (A1) = I I —
Comme o4 n'a de sens que dans la couche visqueuse on écrira
, 00 dy . . o
J(A)= I I —a—dtdx. En pratique 4, (6) est parfaitement défini par un vecteur
T p

26
(paramétrant une fonction continue et linéaire par morceaux). 4, (6)=> 4s,(6) ou
i=1

5,(8) est la base des fonctions chapeaux. Le vecteur de paramétres recherchés est donc
26
A=(4)_. . €R® et 64, =) 5,(6)54 . En fait:
o i=1

67 =560=(1"(2).04)=Y(J'(2)s5,(6).04) -

i=1

-eme

Ainsi la i composante du vecteur gradient est :
£(1)
, 06 d
7=[ [ 22555, (6(xt)) drdx [4.44]
T p

La résolution du probleme adjoint (équations [4.40] a [4.43]) permet donc le calcul du
gradient a chaque itération et donc celui de la direction de descente [4.34]. En pratique,
la transformation de Landau est mise en oeuvre autant pour le probleme direct
(équations [4.2] a [4.9]) que pour le probleme adjoint (équations [4.40] a [4.43]). Ce
changement de variable ayant déja été explicité et validé au paragraphe 4.1.2, il n'est pas

développé ci-apres.
Dans le paragraphe suivant, la campagne expérimentale menée au Four Solaire

Principal est présentée. Elle a permis de mesurer les températures en face arriere de

I'échantillon exposé a un flux thermique provoquant l'apparition de la couche visqueuse.
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4.3.Campagne expérimentale au Four Solaire Principal

Les valeurs expérimentales de température nécessaires a la démarche d’identification
exposée au paragraphe précédent sont mesurées lors d’un essai au four solaire principal
impliquant un montage similaire a celui qui est présenté sur la figure 3.27. L’échantillon
est une plaque d’acier carrée de 10 cm de coté et d’une épaisseur de 2 mm, recouverte
d’une couche d’accroche et d’une couche de peinture intumescente. Le protocole
expérimental consiste & soumettre 1I’échantillon a un flux thermique constant calibré de
manire a ce que la réaction d’intumescence ait lieu a vitesse modérée. Le dispositif
métrologique associé se compose de :

- 5 thermocouples soudés en face arriere de la plaque d’acier pour les mesures
de température. Leur emplacement est identique a ce qui est indiqué sur la
figure 3.30a.

- 1 caméra vidéo qui filme le profil de I’échantillon.

L’objectif de I’essai est d’obtenir I’évolution de température de la face arriere de
I’échantillon en fonction du temps é(t) pendant la période d’existence de la couche

visqueuse. La durée totale du test recouvre I’ensemble de la réaction, jusqu’a ce que la
peinture soit entierement charbonneuse, mais seules les températures mesurées entre le
début de la réaction de pyrolyse et la fin de la carbonisation de la phase visqueuse sont
exploitées. Cette période est déterminée par I’observation des images prises par la
caméra vidéo qui filme 1’échantillon. Les figures 4.10a, 4.10b et 4.10c illustrent les
différentes étapes de la réaction telles qu’elles peuvent étre identifiées d’apres les

images vidéo.

Développement Réacti
de boursouflures eac‘ “fn
terminée

Premieres
fumées

Figures 4.10a a 4.10c : identification des étapes de la réaction d’apres les images vidéo
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Le début de la réaction de pyrolyse, qui marque la naissance de la couche visqueuse, est
caractérisé par un important dégagement de fumée et I’apparition progressive de
boursouflures sur la surface de la peinture (figure 4.10a). Ce gonflement accompagné de
fumée se poursuit tout au long de la réaction (figure 4.10b), jusqu’a la disparition totale
de la couche visqueuse (figure 4.10c). L’examen de la vidéo a permis de déterminer que
les bornes temporelles de la réaction se situent entre 283 et 780 secondes, comme

indiqué sur les thermogrammes suivants (figure 4.11) :

200 I e e TR
g P Vi
o 180 e
= +
5 160 /
(] Vs S
8 140 5 TC1 |
© 4 _
T / Durée de la réacti o
® 100 ’4 / uree de la reaction Tc3 |
=]
s 80 / TC4 |-
Q [/
§ e0 _ —TC5 |-
" el

40 /

20

g 283 s 780 s

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Temps [s]

Figure 4.11 : évolution de la température de la face arriere de I’échantillon

La moyenne des températures fournies par les 5 thermocouples est ainsi calculée, et son

évolution entre t = 283 s et t = 780 s est égale a é(t) L’identification du vecteur de

conductivités thermiques A peut donc étre réalisée en résolvant le probleme inverse.

4.4.Méthode du gradient conjugué - cas réel

Dans cette partie, nous nous proposons de formuler les équations nécessaires a

I’identification du vecteur conductivité thermique A dans la couche visqueuse a partir
de la méthode du gradient conjugué. Rappelons que lorsque le matériau se trouve dans

cet état, il est indispensable de considérer la thermo dépendance de sa conductivité
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thermique. Les expérimentations menées a partir du four solaire principal (cf.

paragraphe 4.3) nous ont permis de déterminer la plage temporelle sur laquelle il est

nécessaire de considérer les températures expérimentales 6(r) afin d’identifier ces

N

parametres, a savoir te[283;780] secondes. Dans ce qui suit, les équations du

probleme direct, du probleme de sensibilité ainsi que du probléme adjoint transformés

afin de s’affranchir des frontieres libres seront détaillées.

4.4.1. Résolution du probleme direct transformé

On considere le modele direct reposant sur le systeéme d’équations transformé par [4.1],

[4.14] et [4.15] appliqué sur le domaine géométrique de la figure 4.2. De la méme

maniere que précédemment, la couche ye ] p,e[ correspond au matériau ablatif et ce
sont ses propriétés intrinseques qui vont étre modifiées afin de prendre en compte son
ablation xe |p, f (1)[ -

Le systeme d’équations suivant reproduit dorénavant le comportement thermocinétique
propre a la réaction d’intumescence, et décrit la perte de masse dans un tri-couches dont

les frontieres sont fixes :

E
Aexp| ———— si 8(y,t)=6 etye|p,e
k(y,t)= ( RG(y,t)J (>.1) [p-e]

[4.45]
0 sinon

" (1) =] p, k(y.t)dy [4.46]
A AT S — Y 447

’ dt (e=p)K (1) 7 '

avec: K, (t)= !
T f(r)-e

V, (1) =k, V, (1) [4.48]
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i=g ()i =V, (t)+V,(t)=(1+k,)V, () [4.49]

Pour la gestion des transferts de chaleur au sein du sous domaine n°l correspondant au

substrat V(y,1)€ |0, p[xT:

=0 [4.50]

20(y.1) 9 96(y.1)

pC—— | A(O)—
ot dy dy

En considérant que la conductivité thermique de I’acier a une dépendance (bien que

faible) a la température.

Les transferts de chaleur au sein du sous domaine n°2, correspondant a la couche de

peinture ablative V(y,t)e€ |p,e[XT :

PG, (1-K, (t)(y_p)f'(r))@_zqz (r)(p—e)z%[ﬂz(e) ag(-(,;’t)j s
:_pzk(y’t)Hp

Dans le sous domaine n°3, correspondant a la couche croissante V( y,t) € ]e, 2e[><T:

aﬁ(y,t)
ot

,03C3(1—K2 (t)((y—e)g'(t)—(y—Ze)f'(t)))

L’adaptation des propriétés thermiques de la couche croissante en fonction de sa

température :
103 Iovixq 103 pchar
C3 = Cvisz] pour 6 ( Vs t) < eclmr 5 C3 = Cchar pOur 0 ( Y, t) 2 Hchar [4 53]
2’3 ﬂ’visz] 2’3 lchar
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La condition limite sur la face supérieure, en y=2e¢ VteT s’écrit:

4 (0)ek (0221 6) o) -0,) -2 1) [4.54]

Notons que cette équation est écrite dans le cas général ou le coefficient d’échange

convectif peut étre lui aussi thermo dépendant.

Les contacts aux interfaces sont toujours considérés parfaits, les conditions aux limites

y=e et y=p impliquent donc la continuité des flux et des températures :

: 00 ,
23 ag(emf’t) :ﬂz (eSllP t) [455]
dy dy
0 (€ o1)=6/(e,y.1) [4.56]
En y=p:
) 200 ,
A 98 ( Py t) ) (Pup-1) [4.57]
dy dy
g(pinf’t)ZH(psup’t) [4.58]
La condition limite sur la face arriere de I’échantillon y=0 VreT :
90(y.1)
%(9)T=h(9)(9(y’f)—9m) [4.59]

Les conditions initiales de température et de position des frontieres s’écrivent quant a

elles Vye [O, 26], t=0:

6(y.0)=6,, f(0)=g(0)=e [4.60]
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En considérant ce nouveau systeme d’équations pour le probleme direct, le probleme de
sensibilité transformé peut €tre écrit en tenant compte du changement de variables

exprimé par I’équation [4.1].

4.4.2. Résolution du probleme de sensibilité transformé

L’algorithme de minimisation du gradient conjugué présenté précédemment nécessite la

détermination des parametres %, et d", respectivement profondeur de descente et
direction de descente. Le premier d’entre eux est défini pour chaque itération n de

I’algorithme par la relation suivante :

7, :argmin(%l(a(O;t;Z"+7c?")_é(t))2d;j [4.61]

reR

La solution de cette équation est donnée par :

1(5‘9(0?“2”)(‘9(0?’22”)—9(1)))&

Vo = [4.62]

ou 5&9(0;t;2") est la fonction de sensibilité définie par :

60(0:1:7") = lim 22 g SO A v ed')6(0ni ) [4.63]
-0 g £—0 E

66 ., est la variation de température provoquée par la variation ed". Le terme

o = Q(O;I;Z” +ed ”) est la solution du probleme de sensibilité transformé associé au

probleme direct transformé.
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4.4.3. Résolution du probléeme adjoint

La direction de descente est obtenue en résolvant le probleme adjoint basé sur

I’équation de Lagrange associée a la fonction de minimisation suivante :

1
(0, 4,.¥)=—
( in ) 2

N —
o'—.
—_—
[
—
=
-~
N—
|

D>
—
-~
N—
N —

o
(S %)
—_
N—
N
&

[4.64]

En suivant le méme cheminement que dans le paragraphe 4.2.1, le probleme adjoint

rétrograde en temps peut s’écrire :

vOe ol P (0200 (0-4)a, () 465
V(y.t)e |p.e[xT

~p.C (1=K, (1) (5 - p)f’(t))%—f—ﬂz(e)Kf(r)(e—p)2az"gif”)+y/ag(69):o [4.66]
V(y.1)e Je.2¢[ xT

‘/’scs(1‘Kz(f)((y—e)g'+(y—Ze)f’))%—Z/—ﬂg(e)Kj(z)ezwzo 14.67]
y={0,2¢}, VieT

w(o,t)z%y‘“):o ; W(ze,[):%iw):o 4.68)

Vye[0,2¢] w(y.t,)=0 [4.69]

Une fois 6(y,z) calculé, on peut en déduire ﬁ(x,t) et, comme précédemment le

gradient du critére peut s’écrire a la i”" composante :

£
, 69
J = l [ a_a_y/ (6(y,1))dtdy [4.70]
P

Q.)
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En considérant que A est une fonction continue et linéaire par morceaux telle que

définie équation [4.25].

La résolution itérative du probleme direct (évaluant le critere), du probleéme adjoint
(pour le calcul du gradient du critére et donc de la prochaine direction de descente) et du
probleme de sensibilité dans la direction de descente (pour estimer la profondeur de

descente), permettra d'identifier la conductivité thermique de la couche visqueuse.
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4.5.Bilan

Ce chapitre présente les premieres étapes du développement d’une démarche
spécifiquement dédiée a 1’identification de la conductivité thermique non linéaire de la
couche réactive de peinture intumescente.

Les protocoles mis en ceuvre au chapitre précédent pour identifier la diffusivité
thermique des couches vierge et charbonneuse de peinture ne sont pas adaptés a 1’étude
d’un matériau dont la géométrie évolue avec le temps et les propriétés avec la
température. Une démarche originale, basée sur la méthode du gradient conjugué, est
donc proposée pour identifier la conductivité thermique de la couche réactive.

Cette méthode a été développée dans un premier temps pour une situation
académique, basée sur un systeme d’équations semblable a celui du probleme réel mais
admettant des solutions exactes. Ce modele simplifié décrit 1’élévation de température
et le déplacement des frontieres mobiles d’un matériau multicouches soumis a une
température imposée en face avant et a une condition de flux nul en face arriere. Afin
de s’affranchir du déplacement des frontieres libres du domaine géométrique (ce qui
complique la résolution du probleme de sensibilité associé a ce probleme direct), un
changement de variable (transformation de Landau) est introduit. Le domaine résultant
présente une géométrie comptant trois couches distinctes dont les frontieres sont
immobiles, et dont la partie intermédiaire correspond a la couche réactive. La validité de
ce changement de variable est évaluée en comparant les résultats obtenus par chacun
des modeles (transformé et non transformé) aux solutions exactes de température et de
position des fronticres libres, et les écarts relatifs observés, tous inférieurs a 0,5 %,
permettent d’envisager le recours a cette méthode pour [I’identification de Ia
conductivité thermique de la couche intermédiaire.

Dans un second temps, une démarche expérimentale utilisant le Four Solaire
Principal est mise en ceuvre pour mesurer la température en face arriere d’une plaque
revétue de peinture intumescente et soumise a un flux thermique permettant le
développement de la couche réactive.

Considérant ces mesures, la procédure d'identification est explicitée pour les

équations décrivant le phénomene d'intumescence.
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Conclusion et perspectives

Les trois themes principaux abordés dans cette these sont 1’étude expérimentale
des peintures intumescentes, la modélisation de leur comportement et 1’identification de

certaines de leurs propriétés thermiques.

Le premier chapitre, enticrement consacré au premier de ces sujets, est fortement
influencé par la problématique militaire de I’étude : il repose en effet sur une analyse
complete du comportement des peintures intumescentes face a des sollicitations
correspondant a des agressions thermiques fréquemment rencontrées sur le champ de
bataille. La présentation du fonctionnement des peintures intumescentes et de leurs
performances dans le secteur civil est complétée par plusieurs campagnes
expérimentales d’essais impliquant le Four Solaire Principal comme source de flux pour
la simulation d’agressions « longues » (incendies) et « courtes » (BLEVE et explosions
nucléaires). Ces tests ont notamment démontré la bonne adaptation de I’ensemble des
moyens expérimentaux mis en ceuvre a l’étude des performances des peintures
intumescentes sur différents types d’échantillons, permettant ainsi d’envisager la
conduite de campagnes d’essais futures au Four Solaire Principal. Les performances des
peintures intumescentes observées dans ce contexte (efficacité contre les hauts flux
thermiques, capacité de régénération dans certaines conditions, etc.) permettent
notamment d’affirmer qu’elles constituent une option valide pour la protection de

matériel militaire en conditions de combat.

La modélisation du comportement des revétements intumescents sous hauts flux
fait I’objet du deuxieme chapitre. Les résultats qui y sont présentés montrent qu’en dépit
d’une relative simplicité, le modele mathématique développé lors de cette étude permet
de décrire de facon réaliste la réaction d’intumescence ainsi que les transferts de chaleur
au sein d’un systetme composé¢ d’un substrat revétu d’une couche de revétement.
Contrairement a 1’approche adoptée par certains auteurs, le modele présenté ici ne décrit
pas les phénomenes chimiques complexes intervenant lors de la réaction
d’intumescence, et se base sur une description cinétique simplifiée. Les analyses de

sensibilité réalisées sur le modele ont démontré que les propriétés telles que la
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diffusivité thermique des différentes couches de peinture étaient des parametres « clés »

a bien connaitre pour améliorer la précision des résultats.

En considérant ces résultats d’étude de sensibilité, des démarches
d’identification paramétrique sont mises en place, et décrites dans les deux derniers
chapitres de cette thése. Dans un premier temps, les protocoles d’identification de la
diffusivité thermique de la couche de peinture vierge et de la couche charbonneuse par
méthodes périodiques sont présentés. Ces études ont nécessité le développement de
modeles mathématiques indépendants pour calculer les déphasages théoriques entre une
sollicitation périodique et la réponse des échantillons testés. Plusieurs moyens d’essais
expérimentaux ont également été utilisés pour les mesures de déphasages, on peut

notamment retenir deux aspects originaux :

e La mise en ceuvre du Four Solaire Principal en tant que source de sollicitation
périodique, qui a permis d’identifier la diffusivité thermique de la couche
charbonneuse de matériau intumescent.

e [’utilisation du Four a Image de Lampe dans une configuration similaire,
validée sur un matériau isolant de référence. Le recours a ce dispositif
expérimental peut notamment €tre envisagé a titre de « solution de secours »
lorsque I’ensoleillement ne permet pas de réaliser d’essais de longue durée au

FSP.

En complément de ces protocoles d’identification par méthodes périodiques, la
technique des gradients conjugués a été appliquée dans le cadre d’une démarche visant a
identifier la conductivité thermique non linéaire de la couche réactive de peinture
intumescente. Ces travaux, qui font 1’objet du dernier chapitre, ont nécessité le
développement d’un modele mathématique simplifié permettant de valider 1’ensemble
de la démarche, ainsi que 1’utilisation de la Transformation de Landau permettant de

s’affranchir des frontieres mobiles du domaine géométrique.

Les perspectives ouvertes par cette étude sont nombreuses, et portent sur

I’ensemble des théemes abordés.
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Les tests de performance des peintures intumescentes au FSP sont poursuivis
dans le cadre d’une collaboration du groupe EHF avec le CAEPE (Centre
d’Achevement et d’Essais des Propulseurs et Engins). Ils impliquent plusieurs
campagnes de tests prévues pour la fin de I’année 2009, portant principalement sur la
protection de matériaux composites intervenant notamment dans la fabrication de tubes

de missiles.

En termes de modélisation, plusieurs évolutions sont a envisager. Dans un
premier temps, une étude plus fine des phénomenes physico-chimiques intervenant lors
de la réaction d’intumescence permettrait de mettre au point un modele plus complexe,
basé sur une structure autorisant une description plus réaliste de la cinétique de la
réaction. D’autre part, le développement de modeles 2D (abordé a la fin du chapitre 2)
voire 3D donnerait la possibilité de traiter des situations plus diverses, notamment en
prenant en compte des géométries complexes de pieces d’architecture telles que des
poutres IPE et IPN par exemple. L’introduction de ce type d’éléments permettra a terme
de décrire les phénomenes de « gonflement concurrentiel ». Ils surviennent lorsque deux
éléments revétus de peinture intumescente sont exposés a un flux thermique élevé, et
que les surfaces de leurs revétements respectifs entrent en contact du fait de leur
gonflement. Les photographies ci-dessous présentent un exemple de situation typique

pouvant donner lieu a ces phénomenes :
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L’identification des propriétés thermiques de la peinture intumescente est un
point crucial de cette étude. Les résultats obtenus sur les couches vierge et
charbonneuse de peinture (présentés au chapitre 3) permettent en particulier d’améliorer
la précision des différents modeles de comportements développés ou en cours de
développement. Cependant, les analyses de sensibilité ont démontré que d’autres
entrées avaient une grande influence sur les résultats, notamment les parametres
thermocinétiques A (facteur pré-exponentiel) et E (énergie d’activation de la réaction).
En complément d’une analyse plus fine du comportement physico-chimique des
peintures, une étude thermodynamique (pouvant notamment impliquer des mesures en
calorimétrie différentielle) est a envisager afin de déterminer précisément les valeurs de

ces parametres.
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