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Résumé

De nombreux procédés de la recherche et de 'industrie utilisent ’extraction liquide-liquide,
technique qui permet la séparation sélective de produits au sein d’un mélange. A cet effet,
deux liquides non miscibles sont mis en contact : une phase aqueuse et une phase organique,
I'une contenant généralement une molécule extractante capable de transférer les éléments
désirés a lautre. Le transfert se produit & la surface de contact entre les deux phases.
Aprés le transfert, les deux phases sont séparées par décantation. Dans la pratique, ces
opérations sont effectuées dans des appareils industriels. Pour optimiser et comprendre le
fonctionnement de ces dispositifs, il est important de déterminer les caractéristiques fonda-
mentales de I’émulsion. Il s’agit notamment des paramétres liés a la vitesse des écoulements
ainsi que ceux liés au mélange des fluides comme 'aire interfaciale, le taux de rétention,
ou la distribution en taille de la population de gouttes. Plusieurs techniques d’imagerie
peuvent étre utilisées pour les mesurer. L'une d’elles, I’holographie numérique, est bien
connue pour permettre la reconstruction compléte en 3D d’un écoulement & partir d’'une
seule acquisition. Ce travail de thése traite d’une application de I’holographie numérique
en ligne directement sur des gouttes en mouvement dans une phase liquide continue. La
taille des gouttes a imposé lexploration d’un régime de diffraction peu étudié & ce jour.
Dans ce domaine, le modéle du disque opaque classiquement employé n’est pas valide et
un meilleur accord est obtenu avec un modéle mixte lui associant une lentille mince. La
focalisation des hologrammes est réalisée via une méthode dédiée et automatique qui a
été établie & partir d’une étude compléte de la littérature. Dans un deuxiéme temps, afin
de mesurer des rétentions plus élevées, elle est complétée par une approche inverse per-
mettant de corriger les mauvais positionnements et de restituer les gouttes non détectées.
Ce traitement a été appliqué a des résultats expérimentaux, sur un dispositif de référence
produisant des gouttes calibrées, et comparé & des mesures indépendantes. Ces essais ont

validé la pertinence de I’holographie pour la caractérisation des émulsions.

Mots clés :  Holographie numérique en ligne, Gouttes, Caractérisation des émulsions,

Extraction liquide-liquide






Abstract

Several processes used in research and industry are based on liquid-liquid extraction, a me-
thod designed for selective separation of products in a mixture. In liquid-liquid extraction,
two immiscible liquids are contacted : an aqueous phase and an organic phase, one of which
generally contains an extractant molecule capable of transferring the desired elements to
the other phase. The transfer occurs at the contact surface between the two phases. After
transfer, both phases are separated by settling. In practice, these operations are performed
in industrial apparatus. In order to optimize the operation of these devices, it’s important
to determine the fundamental characteristics of the emulsion. These include parameters
related to the fluid flow velocity as well as parameters related to fluid mixing such as
the interfacial area, hold-up, and size distribution of the droplets population. Numerous
imaging techniques can be used to measure these parameters. One of them, digital holo-
graphy, is well-known for allowing complete reconstruction of information about a 3D flow
in a single shot. This PhD work deals with a direct application of digital in line hologra-
phy to droplets rising in a continuous liquid phase. The droplet size imposes a regime of
intermediate-field diffraction hardly explored to date. Acquired diffraction patterns show
that the usual dark disk model is not valid and that good agreement is obtained with a
mixed model coupling thin lens with opaque disk. Hologram focusing is nevertheless per-
formed with a dedicated automated method. A literature review has been conducted to
identify the sharpest autofocus function for our application. In a second step, in order to
measure high retention rates, an inverse problem approach is applied on all the outliers
and missing droplets. This hologram restitution treatment has been applied to experimen-
tal results with a comparison to independent measurements. The main results obtained
with calibrated droplets are presented detailing the test device and instrumentation. They

have validated the relevance of holography for the characterization of emulsions.

Keywords : In line digital holography, Drops, Characterization of emulsions, Liquid-

liquid extraction
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Introduction

C’est une certitude, dans un monde de sept milliards d’individus qui consomment cha-
cun annuellement 2800 kWh d’électricité et 1800 kg d’équivalent pétrole, les ressources
primaires vont se raréfier, les problématiques écologiques s’intensifier et la valorisation
des déchets prendre une place prépondérante. Dans ce contexte, comme ils permettent de
recycler les produits manufacturés, il est fort probable que 'ensemble des procédés de sépa-
ration tiennent une place de plus en plus significative dans I'industrie et la société. Parmi
ces procédés, la séparation par extraction liquide-liquide présente certains avantages : faible

besoin en énergie, rendement de séparation élevé et haute pureté des produits obtenus.

Les travaux présentés dans ce manuscrit ont trait & I’étude de ce procédé. Ils s’inscrivent
en particulier dans ’ensemble des recherches conduites en France sur le cycle du combus-
tible nucléaire, notion qui fait communément référence a la succession d’étapes appliquées
a l'uranium brilé dans les centrales nucléaires. Toutefois, les résultats obtenus dans ce
contexte spécifique sont transférables & I’ensemble des applications de I’extraction liquide-

liquide.

Le cycle du combustible comprend de multiples étapes, depuis 'extraction du minerai, en
passant par la concentration de 'uranium, son enrichissement en isotope 235, la fabrication
du combustible, I'utilisation en réacteur, pour finir par la gestion des déchets. Suivant le
sort réservé au combustible usé, aprés son séjour en réacteur, ce cycle peut étre ouvert,
si les combustibles sont conservés en 1’état d’aprés irradiation, ou fermé, s’ils font 'objet

d’un traitement-recyclage. On parle alors de retraitement.

Rapidement, la production d’électricité francaise par énergie nucléaire a été associée a
un cycle du combustible fermé, intégrant non seulement des étapes de retraitement mais
aussi une valorisation des "cendres nucléaires". Le procédé retenu pour ce retraitement
est de type hydrométallurgique (voie aqueuse) et est connu sous 'appellation PUREX,
acronyme de Plutonium and Uranium Refining by EXtraction. Il a été historiquement

développé aux Etats-Unis par les équipes de ’'Oak Ridge National Laboratory® dans la

i. Source International Energy Agency - Valeurs moyennes qui ne reflétent pas les disparités!

23



INTRODUCTION

continuité du procédé REDOX. Il permet de séparer plutonium et uranium des autres
éléments présents dans le combustible usé que sont les actinides mineurs et les produits de
fission. Il repose sur des méthodes d’extraction liquide-liquide, mettant en jeu du tributyl-
phosphate (TBP) a titre de molécule extractante, ce dernier étant dilué dans une coupe

pétroliére, classiquement du tétrapropyléne hydrogéné (TPH).

Si 'aval du cycle met en ceuvre Uextraction liquide-liquide pour retraiter les combustibles
usés, 'amont exploite aussi cette technique pour purifier 'uranium. Dans ce cas I'uranium
est extrait des minerais par attaque acide, en général de I’acide sulfurique, puis isolé par

extraction liquide-liquide au moyen d’une amine tertiaire (alamine 336161).

Comme son nom l'indique, 'extraction liquide-liquide est basée sur la mise en contact de
deux liquides non miscibles, une phase aqueuse et une phase organique, choisies pour leurs
caractéristiques!. L’objectif final est de faire passer d’une phase a 'autre les éléments a
séparer. Ce transfert de matiére s’effectue a la surface de contact entre les deux phases,
surface que I’on cherche logiquement & maximiser en réalisant une émulsion. Aprés transfert,
les deux phases, I'une enrichie et 'autre appauvrie en éléments & récupérer, doivent étre

séparées. Cette opération se fait simplement par décantation ou par extraction centrifuge.

En pratique ce type d’opération s’effectue dans des appareils dédiés que I’'on nomme contac-

teurs. Leur mode de fonctionnement permet de les classer selon deux catégories :

— les contacteurs a étages discrets, famille dans laquelle on trouve les mélangeurs-décanteurs
ou les extracteurs centrifuges. Dans ce type d’appareil chaque étape comprend une phase
de mélange suivie d’une phase de décantation ;

— les contacteurs continus comme les colonnes pulsées, les colonnes a disques rotatifs ou
les colonnes a effet Couette. Dans ce cas le mélange et la décantation sont continus. La
coalescence de la phase dispersée se fait & une extrémité de 'appareil.

Les appareils les plus utilisés pour les étapes de retraitement sont les mélangeurs-décanteurs,

les colonnes pulsés et les extracteurs centrifuges Bl 1a ﬁgurepropose une vue schématique

du principe de 'extraction liquide-liquide en colonne pulsée ainsi qu’une photo d’émulsion

réalisée dans une colonne de laboratoire.

Tous les appareils d’extraction liquide-liquide ont des caractéristiques communes :

— ils fonctionnement toujours avec deux phases immiscibles circulant & contre courant ;

— une phase est dite dispersée (indicée d dans ce document), l'autre est continue (indicée
¢ dans ce document). Si la phase continue est la phase aqueuse I'appareil fonctionne en
mode FAC (fonctionnement en phase aqueuse continue), dans le cas contraire il fonc-

tionne en mode FOC (fonctionnement en phase organique continue). La phase dispersée

ii. Le TPH est un mélange d’hydrocarbures contenant en moyenne : 4,2% de C1oHaz ; 19,1% de C11Hag ;
74,1% de 012H26; 1,9% de ClgHzg et 0,7% de Cl4H30.
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sée de laboratoire de dia-
meétre =25 mm munie d’un
garnissage a disques tron-
qués

Figure 1 — Principe de 'extraction liquide-liquide en colonne pulsée

se trouve toujours sous forme de gouttes;
— on caractérise la dispersion d’une phase dans 'autre par différentes grandeurs. Les défi-
nitions des plus usitées sont rappelées dans le tableau [I];
— il existe un niveau d’interface entre les deux phases. Dans le cas d’une colonne il est situé
en bas du fiit en mode FOC et en haut du fit en mode FAC.
L’autre point commun & tous les dispositifs d’extraction liquide-liquide est qu’ils sont reliés
a un dispositif permettant de communiquer une certaine quantité d’énergie aux fluides
pour favoriser la formation de I’émulsion. Dans le cas des mélangeurs-décanteurs cette
énergie est fournie par des agitateurs mis en rotation. Les extracteurs centrifuges utilisent
un phénomeéne de cisaillement généré par un rotor. Pour les colonnes pulsées, 1’énergie
nécessaire a la formation de ’émulsion est apportée en faisant osciller les phases au sein

d’un garnissage, a 'aide d’une pulsation d’air comprimé ou d’un dispositif mécanique.

Dans tous ces appareils, il est important de connaitre I’hydrodynamique de I’écoulement
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Grandeur Notation Définition

Diamétre d’une goutte dont le rapport
volume/surface est le méme que le rapport

d volume /surface calculé sur ’ensemble des gouttes de
32 3
n;d;
I'émulsion, d3g = > ", ——=%,

2= i P2
gouttes de diamétre d

Diamétre moyen

de Saut
e vauter n est le nombre de

) Rapport entre le volume de phase dispersée Vj et le
Taux de rétention I} Vy
volume total V;+ V., 8 =

Vi+ Ve
Aire interfaciale Surface d’échange entre les deux phases. a = 65/d,, si
par unité de a la phase dispersée est constituée de gouttes

volume sphériques

Tableau 1 — Grandeurs classiquement utilisées pour caractériser une émulsion dans un
appareil d’extraction liquide-liquide

car elle conditionne la cinétique de transfert entre les phases donc lefficacité d’extrac-
tion. Eclairé par cet état des lieux succinct, on comprend aisément que ’optimisation du
fonctionnement de ces dispositifs d’extraction est nécessairement lié & une connaissance
détaillée des phénomeénes impliqués dans la formation de ’émulsion. A ’échelle du labora-
toire, la démarche mise en jeu pour comprendre ces phénomeénes, s’appuie sur un triptyque
regroupant des essais de génie des procédés, des simulations numériques, en particulier sur
I’hydrodynamique, et des mesures des caractéristiques physiques des écoulements. Sur ce
dernier point, on va s’intéresser a des grandeurs se rapportant & la vitesse d’écoulement
des fluides comme & des grandeurs se rapportant au mélange de fluides et & leur surface
d’échange. La caractérisation de ces écoulements, en particulier la mesure du diamétre et
de la vitesse des gouttes, paramétres primordiaux pour comprendre les forces agissant sur

ces derniéres (force de trainée, poussée d’Archimeéde, etc...), reste encore & ce jour délicate.

Elle repose sur des techniques expérimentales qui peuvent se classer en deux grandes caté-

gories : intrusives et non intrusives.

Par définition, les techniques intrusives reposent sur l'introduction d’un dispositif au sein
de 1’écoulement. Il peut alors s’agir de systémes de prélévement de I’émulsion associés &

des dispositifs de caractérisation déportés ou de capteurs introduits dans I’écoulement pour
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réaliser des mesures in situ.

Ces prélévements sont souvent effectués a I’aide d’un systéme de captage relié & un capillaire
qui véhicule les fluides jusqu’au dispositif de mesure. Les gouttes prélevées se transforment
dans le capillaire en volumes cylindriques dont on détecte la présence en utilisant des cellules
photoélectriquesl ou des électrodes de mesure de conductivite Y. Cette derniere méthode
permet d’obtenir en sus des informations sur le transfert de matiére qui s’est opéré dans
les gouttes en fonction de leur diametre. Une autre technique envisageable pour analyser
ces prélévements est la granulométrie laser. Dans ce cas, le prélévement doit étre réalisé de
fagon a ne pas modifier les caractéristiques de I’échantillon (rupture ou coalescence induite),

ce qui reste délicat et contraint fortement la méthode de prélévement.

Concernant l'introduction de capteurs au sein des écoulements on retrouve essentiellement
deux technologies, 'anémométrie fil chaud et les méthodes optiques. L’anémométrie fil
chaud permet de mesurer la vitesse de la phase continue et le taux de rétention en un point

de ’écoulement 1

, en quantifiant la variation de la puissance transférée depuis un fil fin
chauffé par effet Joule et refroidi par le passage du fluide. C’est une technique faiblement
intrusive, qui présente une excellente résolution spatiale et temporelle. Les méthodes op-
tiques permettent d’accéder a des valeurs locales du taux de rétention en mesurant des
variations d’indice de réfraction dans les fluidesP?. D’autres sondes permettent d’accéder
a des grandeurs statistiques comme la granulométrie des gouttes par exemple en filmant

leur passage dans un entrefer millimétrique !,

L’emploi de ces techniques reste cependant sujet & discussion : représentativité du pré-
lévement, influence du dispositif introduit dans I’écoulement sur les caractéristiques de

I’émulsion, etc...

Dans le domaine des méthodes non intrusives différentes techniques sont applicables. Il
s’agit essentiellement de méthodes optiques, en lumiére cohérente comme incohérente, qui
peuvent étre ponctuelles (anémomeétrie phase doppler) ou de champ (holographie numérique
en ligne). Les plus simples sont basées sur une visualisation des émulsions associée a un

traitement d’images, les plus complexes exploitent des signaux interféromeétriques.

Dans le domaine de la caractérisation des écoulements diphasiques liquide-liquide les appli-
cations de ces techniques sont rares. On trouve toutefois quelques exemples. Ainsi, 'image-
rie par transmission sur ’axe ou "ombroscopie" a été employée pour mesurer les dimensions
et les positions des gouttes et, moyennant des hypothéses (sphéricité des gouttes et erreurs
de perspective négligeables), évaluer par calcul I'aire interfaciale volumique moyenne, en
fonction du cycle de pulsation ™. Toutes ces techniques d’analyse d’images souffrent ce-

pendant du fait qu’il n’est pas possible de voir ’ensemble de I’émulsion présente dans un
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volume donné lorsque la fraction volumique de phase dispersée dépasse quelques pourcents.

Les techniques optiques ne sont pas les seules méthodes de mesure employées pour caracté-
riger les écoulements liquide-liquide. On peut citer aussi I'utilisation d’ondes ultrasonores :
la détermination du temps de parcours d’une telle onde au sein d’une émulsion renseigne
sur la fraction volumique de la phase dispersée, pour autant que ’on connaisse précisément
la vitesse de cette méme onde dans chacune des phases considérées™8. T utilisation de pro-
priétés magnétiques[w] ou électriques ™ des fluides sont également envisageables, méme si

celles-ci peuvent étre intrusives dans certains cas.

L’objectif de ce travail de thése est de proposer une méthode non intrusive
de caractérisation des émulsions permettant d’obtenir la taille et la vitesse des

gouttes de phase dispersée.

La technique qui a été retenue est une technique optique exploitant la diffraction en lumiére
cohérente : ’holographie numérique en ligne. Une des originalités est 1'utilisation directe

des gouttes de phase dispersée comme particules diffractantes.

Ce manuscrit décrit application de cette méthode & un écoulement liquide-liquide. 11 est

divisé en trois parties :

— la premiére partie comprend deux chapitres. Elle propose une revue ciblée de différentes
techniques utilisées pour la caractérisation des écoulements diphasiques et détaille celle
retenue pour cette étude : '’holographie numérique avec un montage en ligne;

— la deuxiéme partie, divisée en trois chapitres, aborde le coeur du travail de thése. Elle
décrit I’application de la méthode & la caractérisation de gouttes au sein d’un écoulement
liquide/liquide, en traitant, dans un premier temps, des aspects numeériques, puis, dans
un deuxiéme temps, des résultats expérimentaux ;

— la troisiéme et derniére partie, porte sur le déploiement de cette méthode sur un type

d’appareil d’extraction liquide-liquide, la colonne pulsée.
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Premiére partie

Imagerie de particules en écoulement
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Chapitre 1

Diagnostics optiques pour la
caractérisation des écoulements
diphasiques

Ce premier chapitre propose une vision synthétique des différentes techniques utilisées pour

caractériser des écoulements diphasiques, et plus spécifiquement déterminer les propriétés

de la phase dispersée. La technique doit étre non intrusive ce qui a orienté cette recherche

bibliographique vers les méthodes basées sur l'optique. Les écoulements & étudier sont

liquide-liquide, mais dans certains cas, le champ de cette étude bibliographique & volon-

tairement été étendu aux écoulements gaz-liquide ou solide-liquide car ils sont nettement

plus présents dans la littérature. Les techniques sont toutes non intrusives. Elles ont été

rassemblées en trois catégories, d’aprés une classification courante dans cette discipline 18,

a savoir :

— les techniques ponctuelles qui sont des techniques de mesure locales caractérisant les
particules une a une;

— les techniques intégrales qui caractérisent globalement, a travers des grandeurs moyennes,
un ensemble de particules;

— les techniques de champ qui caractérisent individuellement et de fagon simultanée un
ensemble de particules.

Chaque technique est abordée de la facon suivante :

— une fiche synthétique, axée sur la mise en ceuvre;

— une description de ses principes physiques de base;

— quelques illustrations remarquables.

Evidemment cet inventaire n’est pas exhaustif et le panel présenté ne constitue pas I’en-

semble des méthodes applicables & l'instrumentation des écoulements. 11 s’agit des plus
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utilisées. La derniére partie du chapitre justifie le choix d’une de ces techniques pour la

caractérisation des écoulements liquide-liquide.

Dans ce chapitre, selon la nature de ’écoulement, la phase dispersée est désignée par les

termes bulle ou goutte, ou de facon générique, par le terme particule.

1.1 Les techniques de mesure en un point de I’écoulement

Ce premier paragraphe décrit deux techniques ponctuelles : anémométrie phase Doppler

et la réfractomeétrie arc-en-ciel.

1.1.1 Anémométrie Phase Doppler

Anémomeétrie Phase Doppler ou

N .
om Interférométrie Phase Doppler

Gamme de

. N . 0,1 um < d < quelques mm
diamétres mesurés e queld

Uniquement laser (jusqu’a trois longueurs
d’onde différentes)

Sources de lumiére

Produit commercial Oui (Dantecs Dynamics, TSI inc., ...)

1.1.1.1 Principe

Cette technique dérive de 'anémomeétrie laser Doppler (LDA en anglais acronyme de Laser
Doppler Anemometry). Elle a pour objectif la mesure simultanée de la vitesse et du dia-

métre des particules. Elle est basée sur la mesure de la fréquence de modulation du signal
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lumineux diffusé par une particule qui traverse un volume optique formé par l'interférence

de deux faisceaux lasers (figure .

==
TN

signal électrique
du récepteur

amplitude

Figure 1.1 — Principe de 'anémométrie laser Doppler, source ONERA. L’interférence entre
les deux faisceaux forme un réseau de franges lumineuses dont l'intensité est modulée par
le passage d’une particule

Dans le cas de I'anémomeétrie phase Doppler, I’acquisition est réalisée sur plusieurs détec-
teurs positionnés spécifiquement dans ’espace. La paternité de cette technique est attribuée

a Durst et Zarel*

, qui ont montré 'existence d’une relation linéaire entre le diameétre des
particules mesurées et le déphasage des signaux Doppler enregistrés en deux points distincts
de I'espace, relation pouvant étre utilisée pour mesurer la taille des particules. Comme dans
de nombreuses techniques de mesures dimensionnelles employées en mécanique des fluides,
les particules sont supposées strictement sphériques. On peut trouver une description trés

détaillée des aspects théoriques et pratiques de ’anémomeétrie phase Doppler dans les re-

i. Lorsque les particules traversent le volume optique, elles diffusent un signal lumineux, modulé par
les franges d’interférence. La fréquence du signal fs est liée a une des composantes V, de la vitesse de la

S A S
particule par la relation : V, = s = .7f, ol A la longueur d’onde du laser et § I’angle entre les deux
d  2sin(%/2)
faisceaux.
ii. Cette technique est souvent nommée PDA, acronyme de Phase Doppler Anemometry.
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[20]

vues réalisées par Black et al. en 1996 et Durst et al. en 19971 ou encore dans les

theses de F. Onofri4 et de C. Hespel 23,

Détecteur 1 El
g
® :
m Détecteur 2 | z:g;z:; L
AV | o
@ Temps
(a) Trajets optiques des signaux (b) Signal enregistré

Figure 1.2 — Principe de la PDA

De maniére simplifiée, le principe de cette technique repose sur I’observation des "bouffées"
Doppler dans deux directions différentes. Les fréquences de ces "bouffées" Doppler sont
identiques car indépendantes de la position du détecteur. A contrario, comme elles suivent
des trajets optiques différents, elles sont déphasées d’une grandeur proportionnelle & la
taille de la particule (figure . Pour des positions bien déterminées des détecteurs, la
relation entre ce déphasage, A¢, et la taille de la particule peut étre considérée comme
linéaire, de la forme A¢ = ATvz/AT = f(d, AWP).

En fait, trois modes de diffusion de la lumiére sont exploitables, la réflexion, la réfraction
de premier ordre et la réfraction de deuxiéme ordre. Ils conditionnent la position des détec-
teurs. L’expression qui lie le déphasage au diamétre des particules est fonction du mode de
diffusion dominant (dans les expressions qui suivent les notations font référence a la figure
13).

S'il s’agit de la réflexion on écrit :

27 sin0/2sin ¥
Ap=—
A /2(1 = cosf/2cos U cos )

(1.1)

Dans le cas de la réfraction, on obtient :
2 n,sinf/2sin ¥

L
A \/2(1 + cos /2 cos U cos @) [1 + n2 — n,/2(1 + cos?/2cos W cos p)]

A = (1.2)

avec n, l'indice relatif de la phase dispersée et d le diamétre de la particule.

On remarque que dans le cas de la réfraction, cas qui nous intéresse nos particules étant

généralement translucides, pour déterminer le diamétre il faut connaitre I'indice de réfrac-
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Figure 1.3 — Montage classique en PDA, source Dantec™

tion de la goutte. Cet indice est fonction de la température, température qui est donc un
parameétre qu’il faut ¢ minima connaitre, voire maitriser, au moment de ’acquisition. En
général le rapport signal sur bruit est moins bon en réfraction qu’en réflexion. Dans tous
les cas, la précision des mesures dépend au premier ordre de la sphéricité des particules
observées et de la forme du volume de mesure. D’autre part, on voit sur la figure que le
déphasage augmente avec la taille de la particule. Comme il s’exprime modulo 27, il existe
une limite en taille pour les particules au dela de laquelle il y a une ambiguité sur la mesure.
Conséquence directe, les montages sont souvent plus complexes que celui présenté en figure
[[.3] Ils integrent trois détecteurs ce qui permet de lever cette ambiguité et d’augmenter la
dynamique en taille des particules mesurables. A contrario, le déphasage n’est significatif
que si la particule est suffisamment grande. Il existe donc une taille minimale de particules
mesurables par ce procédé. On comprend donc aisément que le nombre de particules par
unité de volume ne doit pas étre trop important pour permettre une mesure acceptable.

C’est une deuxiéme limitation du dispositif.

Il est possible d’atténuer ces limitations en utilisant deux faisceaux lasers de longueurs
d’onde différentes et situés dans des plans orthogonaux4. Ce double dispositif (Dual PDA
en anglais) est de plus en plus utilisé, notamment pour la caractérisation des aérosols.
I améliore la précision sur le dimensionnement des particules et diminue I'influence de
’hypothése de sphéricité ainsi que Pimpact du volume de mesure3. Dans ce cas on utilise
des lasers a argon ionisé car ils ont deux raies d’émission, 1'une située dans le bleu (488
nm) et l'autre située dans le vert (514,5 nm). En théorie, cette technique ne nécessite
pas de calibration, qu’elle soit préalable ou postérieure. Toutefois de nombreux auteurs

recommandent de réaliser quand méme une phase d’étalonnage pour s’assurer en particulier
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du bon positionnement des capteurs.

1.1.1.2 Principaux résultats

La PDA fait partie des techniques de base de l'instrumentation appliquée & la mécanique
des fluides pour lesquelles la littérature est abondante. La majorité des publications porte
sur des exemples liés & I'instrumentation d’écoulements gaz-liquide 282728 On trouve aussi
de nombreuses applications autour de la mesure des aérosols, en particulier pour 'industrie
automobile P¥. I’inutilité de la calibration en fait une technique souvent choisie comme ré-
férence pour valider localement des résultats obtenus par d’autres méthodes. En 2005 Laak-
konen et al.B3% proposent justement une comparaison entre 'anémométrie phase Doppler
et deux autres techniques, sur un écoulement gaz-liquide, la premiére étant non intrusive
(imagerie par ombroscopie) contrairement & la deuxiéme (prise d’échantillons par sonde
d’aspiration). Dans I'ensemble I’accord entre les résultats obtenus avec les différentes tech-
niques n’est pas bon. Pour les auteurs les écarts sont essentiellement liés aux différences
entre les gammes de mesure de ces techniques. Logiquement ’anémométrie qui possede
la plus grande gamme de mesure conduit & la meilleure estimation de la distribution en
nombre de bulles. A contrario, comme dans le cas de la distribution en volume la me-
sure des grosses bulles est prépondérante, les résultats sont meilleurs avec les deux autres

techniques qui ne reposent pas sur 'hypothése de sphéricité .

On a vu que pour des liquides translucides il est indispensable de maitriser 'indice de
réfraction relatif des particules mesurées pour obtenir correctement le diamétre des gouttes.
Cette contrainte est relativement simple & lever quand la phase dispersée est unique mais le
probléme se complexifie quand les écoulements deviennent triphasiques (cas, entre autres,

32133)

de la précipitation en colonne pulsée[?’”). Certains auteurs! proposent des méthodes

d’acquisitions permettant de lever cette incertitude pour deux phases dispersées.

Comme précisé au paragraphe précédent, la technique est trés dépendante de la forme
des gouttes. Plus on s’éloigne de gouttes parfaitement sphériques, plus on se trompe sur
les grandeurs mesurées. Ceci est particuliérement vrai pour les grandeurs volumétriques,
comme ’aire interfaciale volumique, pour laquelle le diamétre intervient au cube. En 1998,
une communication de Lohner et al.BY étudie les potentialités de cette technique sur
des écoulements représentatifs d’un dispositif d’extraction liquide/liquide et montre que
la relation entre le déphasage des signaux Doppler et le diameétre des gouttes est linéaire
jusqu’a 3,5 mm. Au deld, comme la forme des gouttes s’éloigne de plus en plus de celle d'une

spheére, des erreurs sur la mesure du diamétre équivalent apparaissent. Ceci conduit a des

iii. Plus les bulles sont grosses, moins elles sont sphériques.
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sous-estimations systématiques du volume qui, selon les auteurs, pourraient étre réduites
avec un systéme & deux longueurs d’onde. La mesure de la vitesse terminale d’ascension

est quant & elle en bon accord avec les prédictions des modéles.

D’autres paramétres peuvent influencer la qualité des mesures des diamétres et des vitesses
par anémomeétrie phase Doppler. C’est en particulier le cas pour tous les éléments réglables
tel que la puissance du laser et la haute tension appliquée sur les tubes photomultiplicateurs.
On peut trouver une étude détaillée de I'influence de ces différents parameétres sur la mesure
de gouttelettes d’eau produites par un nébuliseur, dans un article de Kapulla et Najera 1351
Sans rentrer dans les détails, cet article démontre qu’une bonne maitrise de ces réglages
est nécessaire pour obtenir des résultats corrects. Les auteurs concluent d’ailleurs par une

proposition de procédure générique pour le réglage de ces paramétres.

L’anémométrie phase Doppler est une technique qui peut répondre aux besoins de caractéri-
sation des émulsions en colonne pulsée. Elle donne acceés a des grandeurs d’intérét (mesures
simultanées de diamétre et de vitesses), avec toutefois deux inconvénients notables :

— les mesures sont ponctuelles et présentent un probléme de représentativité ;

— les dispositifs d’instrumentation sont complexes.
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1.1.2 Méthode arc-en-ciel et diffusion critique

Nom Réfractomeétrie arc-en-ciel

Gamme de

diamétres mesurés 10,0 pm < d < 1,0 mm

Sources de lumiére Uniquement laser

Produit commercial Non

1.1.2.1 Principe

La réfractométrie arc-en-ciel est une technique permettant de déterminer l'indice de ré-
fraction et le diamétre d’une particule ou de plusieurs particules. Elle s’appuie sur un
phénomeéne d’interférence qui apparait au voisinage d’un angle particulier, ’angle d’arc-
en ciel lorsqu’une particule intercepte un faisceau laser. En ce sens, elle s’apparente au

phénoméne d’arc-en-ciel classique observable dans la nature.

Dans le formalisme de 'optique géométrique, on trouve, au voisinage de cet angle d’arc-en
ciel, deux rayons optiques (rayons dits interne et externe sur la figure ayant deux
parcours optiques différents. Ils interférent, provoquant la génération de franges. C’est le
signal véhiculé par ces franges qui est exploité pour remonter aux caractéristiques de la

particule.

On trouve cette technique sous deux formes, la forme standard et la forme globale :
— sous sa forme standard il s’agit de caractériser une seule particule. On parle de réfracto-
meétrie arc-en-ciel standard (RAS). L’interrogation se fait avec un laser focalisé;

— sous sa forme globale, on somme les arcs-en-ciel issus de plusieurs particules ce qui permet
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Faisceau incident

Rayon externe

Rayon interne / - _\ri
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e “ Réfraction d'ordre p=2
7
7

a) Réfraction d’ordre p=2 dans la région de 'angle arc- xemple de figure d’interférence obte-
Réfraction d’ord 2 dans la région de I'angl b) E le de fig d’interfé bt
en-ciel nue sur un spray d’eau B¢

Figure 1.4 — Principe de la réfractométrie arc-en-ciel

de remonter aux caractéristiques moyennes de la population. On parle de réfractométrie
arc-en-ciel globale (RAG). C’est un volume de I’écoulement qui est investigué.
Pour que le phénoméne soit observable il faut que la particule soit transparente et qu’elle
ait un indice de réfraction relatif, n,., supérieur & un. Quand cet indice de réfraction relatif
est inférieur & un, on peut observer le méme type de diagramme de diffusion & un angle dit
angle critique. De la méme maniére, il est alors possible de remonter au diamétre et & la

137]

composition des particules®f. Cette deuxiéme méthode existe aussi sous les deux formes,

standard et globale.

Expérimentalement le signal arc-en-ciel se présente sous la forme d’un réseau de franges
irrégulier (figure [1.4b)).

D’aprés 'optique géométrique, pour une particule, I’angle d’observation de 1’arc-en-ciel

peut s’établir de la fagon suivante en fonction de 'ordre de diffusion :

D) 2 2
-1 n;y —1
p—1 = 2arctan % — 2parctan % (1.3)
pr—n; pr =1y

Cet angle ne dépend que de I'indice de réfraction relatif de la particule. Si cet indice varie,
cela se traduit par un décalage angulaire du diagramme de diffusion. La mesure de ce
décalage est donc une mesure de l'indice de réfraction de la particule. C’est une méthode
trés sensible a V'indice de réfraction (précision supérieure a 10*3)[231, applicable sur des
particules uniques, dont la dynamique de mesure est limitée par les dimensions du champ

d’observation.

Théoriquement cette mesure ne varie pas avec le diamétre et la forme des particules. En
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réalité, I’approche proposée par 'optique géométrique ne rend pas compte de 'ensemble
des phénoménes et des variations des figures d’arc-en-ciel apparaissent pour des particules
de petit diametre (<100 pm)P3 comme pour des objets non sphériquest8l. De surcroit,
pour les petites particules, on observe des phénoménes d’interférence secondaires (entre
la réflexion et la réfraction) sous la forme de structures oscillantes qui se superposent au
diagramme de diffusion. Ces phénomeénes parasites rendent la technique délicate a exploiter

sous sa forme standard.

FEn conséquence, le traitement le plus couramment utilisé repose sur 'inversion d’un dia-
gramme de diffusion (figure , qui est une coupe de la figure d’interférence. Il s’agit
en fait d’une comparaison avec des figures d’arc-en-ciel simulées numériquement & par-
tir d’une théorie ondulatoire ou électromagnétique (Airy B8l Lorenz-Mie généraliseB
Nussenzuveig [40]) plus compléte que 'optique géomeétrique. Dans ce cas, le traitement de
I'information se fait en deux temps :

— la mesure du diameétre & partir de la position de la premiére et de la deuxiéme frange. 11

est indépendant de I'indice;
— la mesure de l'indice & partir de I’angle d’arc-en-ciel.
La méthode globale permet de diminuer la sensibilité a ces phénoménes parasites, en par-

ticulier ceux liés & la non sphéricité. Elle ne donne toutefois accés qu’a des grandeurs

moyennes.
34 ’ ‘ ‘ : '
i o0 (1) Measured - Fig. 8 (a)
1! --------(2) Reconstructed, log-norm
1
L © —— (3) Measured - Fig. 8 (b)
A\ 4) o _. - (4) Reconstructed, log-norm
L A

CSP, normalized intensity profile

0 , ‘ ‘ .

24 27 30 33
Scattering angle, 0 [deg]

Figure 1.5 — Diagramme de diffusion a ’angle critique, mesuré expérimentalement et
reconstruit numériquement, pour deux gouttes d’eau en ascension dans de I’huile de silicone
(n = 1,4042) Bl
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1.1.2.2 Principaux résultats

L’essentiel des travaux publiés autour de la réfractométrie arc-en-ciel porte sur des mesures
de la température dans les gouttes, en particulier dans les sprays B, Dans ce domaine les
premiers travaux publiés par van Beeck et Riethmuller8 ont montré qu’il était possible,
avec la forme standard, d’obtenir simultanément le diamétre et la température de gouttes
d’eau millimétriques, chutant dans de lair, avec une précision de 1 °C (qui correspond a

leur erreur de calibration).

Dans sa forme globale, la réfractométrie arc-en-ciel, a été utilisée sur des écoulements
liquide-liquide. Cest le cas des travaux de Vetrano et al.B8 qui mesurent la taille et la
température de gouttes d’huile de silicone dispersées dans de l'eau, au sein d’un réservoir
agité. Les résultats obtenus par réfractométrie arc-en-ciel sont comparés avec des mesures
par thermocouple en ce qui concerne la température et avec des mesures par ombroscopie en
ce qui concerne les diameétres. Dans les deux cas, les résultats obtenus par la méthode arc-
en-ciel sont en bon accord avec ceux des deux autres techniques (94 % de correspondance

pour le diamétre moyen et 1,9 °C d’écart sur la température moyenne).

On trouve des applications plus industrielles sur des dispositifs expérimentaux de plus
grandes dimensions. C’est le cas des travaux conduits par Lemaitre et al. B243] qui portent
sur I’étude des transferts de chaleur et de masse entre des gouttelettes pulvérisées et ’atmo-
sphére dans des conditions thermo-hydrauliques représentatives d’un accident grave dans
un réacteur nucléaire a eau pressurisée. Ces travaux sont réalisés sur une maquette critique
de grande dimension (cylindre de 7 m?). Ils associent deux techniques de mesure, 'imagerie
en défaut de mise au point pour la taille des gouttes (cf. et ’arc-en-ciel global pour

leur température (précision atteinte : 1 °C).

L’indice de réfraction est aussi une fonction de la composition des particules. Sa mesure est
un moyen de quantification des espéces en solution ainsi que de leur transfert d’une phase
dans l'autre. Cette forme d’exploitation de la RAS a été proposée dés le départ par Roth
et al. P4 Plus récemment, en 2011, Tagutchou et al. B3 suivent, par RAG, I’absorption
du COg par des monoéthanolamines (MEA) dans un spray. Ils montrent que la mesure
de I’évolution de l'indice de réfraction permet d’évaluer 'efficacité de cette absorption du
CO, par la phase liquide. Dans le méme esprit, Wilms et al. ¥ tracent, apres étalonnage,
I’évolution de la composition d'une gouttelette, contenant différentes chaines de n-alcanes,

au cours de son évaporation, & condition de mesurer par ailleurs sa température.

Le méme type de résultats, c’est-a-dire la mesure simultanée du diamétre et de I’indice re-
latif, a été obtenu par la méthode de ’angle critique sur des écoulements gaz-liquide BT, De

fait, dans le domaine des émulsions, ces méthodes sont applicables sur tous les écoulements,
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qu’il s’agisse d’un fonctionnement en phase aqueuse continue ou d'un fonctionnement en

phase organique continue.

Au final, concernant les aspects hydrodynamiques, les techniques RAS et RAG n’apportent
que peu d’informations. Elles sont limitées & la granulométrie. Leur principal intérét, pour
la caractérisation des émulsions, réside dans la mesure de la concentration dans les gouttes
via 'indice de réfraction, avec pour perspective le suivi des échanges entre la phase dispersée
et la phase continue. 1l faut toutefois noter qu’il s’agit de techniques de laboratoire en plein

développement qui mettent en ceuvre des dispositifs d’instrumentation complexes.

1.2 Les techniques de champ

Ce deuxiéme paragraphe traite des techniques de champ. Quatre d’entre elles sont abor-
dées : 'ombroscopie, la fluorescence induite par laser, I'imagerie laser en défaut de mise au

point et I’holographie numérique.

1.2.1 Ombroscopie

Imagerie par transmission sur 1’axe ou

Nom .
ombroscopie

Gamme de
diamétres mesurés

10,0 pm < d

Sources de lumiére Laser ou lumiére incohérente

Produit commercial | Oui (LaVision, R&D Vision, CILAS, ...)
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1.2.1.1 Principe

Initialement ’ombroscopie ("backlight illumination" ou "shadowgraphy", en anglais) est
une technique non intrusive développée pour mesurer, via des variations d’indice de réfrac-
tion, des changements de la masse volumique au sein d’un fluide, changements générale-
ment liés & des variations de température et/ou de pression. On utilise alors une source
lumineuse quasi ponctuelle que 'on place derriére le fluide perturbé a étudier, un capteur
réceptionnant la lumiére. Par extension, en utilisant des sources de lumiére diffuse ou col-
limatée (figure , elle permet de réaliser des images & contre-jour des objets, pouvant
étre exploitées pour mesurer certaines grandeurs dimensionnelles (taille) et statistiques
(population). On trouve aussi des applications spécifiquement dédiées aux mesures dimen-
sionnelles dans I'industrie basées sur 1’utilisation de diodes laser C’est historiquement la

technique la plus ancienne pour mesurer la granulométrie des sprays.

@og o
@,
®°e
'.
Eclairage . ,
. g, Particules Caméra
collimaté

Figure 1.6 — Exemple de montage ombroscopique

L’ombroscopie est une technique simple de conception, mais elle présente une difficulté
majeure liée aux flous intrinséques a la mise au point. Avec cette technique, ’estimation de
la taille des particules n’est correcte que dans le plan de mise au point. Plus on s’éloigne
de ce dernier, plus le contour de la particule devient flou et la mesure de ses dimensions
difficile. Pour corriger cet effet deux approches sont possibles, une approche numérique et

une approche optique. Elles sont souvent utilisées de facon complémentaire.

D’un point de vue optique, il faut minimiser les effets de perspective dans la profondeur de
champ. Les objectifs macroscopiques sont exploitables mais le type d’objectif le plus adapté
est I'objectif télécentrique voire bi-télécentrique. Avec ce type d’objectif, deux objets situés
dans la profondeur de champ ne produiront la méme image sur le capteur que s’ils ont les
mémes dimensions. Le grandissement est le méme dans toute la profondeur de champ et il
n’y a plus de correction & apporter suite aux erreurs de perspective. Ce type d’objectif est de

conception plus complexe car on impose sa pupille d’entrée a U'infini (image du diaphragme

iv. Sources laser de faible cohérence qui permettent d’éviter I'apparition du speckle.
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d’ouverture). Comme il ne collecte que les rayons lumineux ayant une direction paralléle a
I'axe optique, la taille maximale des objets qu’il peut imager est approximativement égale
au diameétre de sa lentille d’entrée. La mesure d’objets de grandes dimensions conduit donc
a Vutilisation d’un objectif de grandes dimensions. Le sujet (objet) est rendu sur le capteur
suivant une transformation isométrique. Ce type d’objectif impose 1'utilisation d’éclairage

de forte intensité.

Comme les mesures sont réalisées, & 'aide d’un étalonnage, sur des projections en deux
dimensions, le traitement des images ne doit pas altérer la mesure afin de fournir une
information la plus proche possible de la valeur réelle. En général I'image originale est codée

210 niveaux de gris. Elle est ensuite binarisée, souvent apres soustraction d’une

sur 2% ou
image de fond, pour permettre une détection de contour sur les gouttes a mesurer. Cette
étape se fait en fonction d’un seuil de niveau de gris et peut par conséquent conduire a une
détérioration de l'information. Des traitements d’image basés sur I'analyse du contraste,
en particulier via 'exploitation des gradients des niveaux de gris, permettent de corriger

les erreurs liées & ces aspects numériques ETEs]

Pour les aspects vélocimétriques cette méthode de mesure est souvent utilisée en montage
stéréoscopique pour accéder a la troisieme composante de la vitesse. Dans tous les cas, on ne
peut suivre simultanément qu’un nombre de particules limité. S’il devient trop important
des ambiguités de trajectoire apparaissent rendant impossible le traitement des images.
Une autre limitation de cette technique est liée a la vitesse de ’écoulement qui ne doit pas
étre trop importante, pour que la particule reste dans le champ de vision du détecteur.
En ce qui concerne 'exploitation stéréoscopique de ces méthodes, on peut se reporter aux
travaux de Maas et al. B et Malik et al. BY qui, en deux articles, décrivent par le détail une
méthode pour déterminer avec trois caméras la position et la trajectoire d’une particule
en trois dimensions. Les différents algorithmes de suivi des particules font aussi I'objet de

nombreux articlesPLE253]

1.2.1.2 Principaux résultats

Cette technique est particuliérement adaptée aux mesures dimensionnelles et statistiques.
On trouve donc logiquement dans la littérature des applications essentiellement dédiées a la
mesure d’une population de bulles ou de particules. Sur ce type d’écoulement, ’ombroscopie
est une technique efficace, notamment car I’écart d’indice de réfraction entre la phase

dispersée et la phase continue est trés prononcé.

v. Transformation d’une image & n niveaux de gris en une image a deux niveaux de gris.
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C’est sur l'instrumentation des écoulements gaz-liquide que l'on trouve le plus d’articles.

Le systéme ombroscopique comprend classiquement trois éléments :

— un éclairage stroboscopique pour figer I’écoulement ;

— un objectif & faible profondeur de champ;

— une méthode de traitement des images permettant de rejeter les particules situées hors
champ.

B4 mmontrent, des 1998, qu’il est possible de mesurer de

Avec ce type de montage, Hay et al.

maniére satisfaisante (précision de 50 um sur la mesure du diameétre) la granulométrie d’'une

population de gouttes d’eau polydispersée. Avec le méme type de configuration, Broder et

Sommerfeld (2003) 53 caractérisent complétement un écoulement gaz-liquide (vitesse des

deux phases et granulométrie). Dans ce but, ils utilisent un rétro-éclairage & LED pulsées

ainsi que des particules d’ensemencement de grandes dimensions (50 um). Ce systéme,

couplé & une optique & trés faible profondeur de champ, et associé & un traitement des

images permettant de rejeter toutes les particules situées en dehors de la zone de netteté,

leur permet de mesurer :

— la vitesse des bulles par PTV (Particle Tracking Velocimetry) ;

— la vitesse de la phase continue par PIV (Particle Timage Velocimetry) sur les particules
d’ensemencement ;

— les dimensions des bulles.

La principale limitation dans cette étude est liée au taux de vide qui doit rester trés faible

(entre 0,7 et 1,7 % pour ’'étude) pour permettre un fonctionnement ad hoc des algorithmes

de rejet des bulles hors champ.

On trouve dans la littérature des articles dans lesquels cette technique est comparée a
d’autres méthodes de mesure et qui démontrent sa pertinence. On peut notamment citer
les travaux de Tassin et al. 58 qui proposent une comparaison approfondie entre des mesures
par PDA et des mesures ombroscopiques sur des bulles d’air injectées une a une dans une
capacité parallélépipédique remplie d’eau (250 pm < d < 3 mm). L’accord entre les deux
techniques est bon pour les mesures de diamétres comme pour les mesures de vitesses,
avec un écart maximal constaté pour les diamétres de 7% sur I'ensemble de la gamme de
taille. Il reste inférieur & 10% pour les mesures de vitesse sur une plage allant de 0,05 &
0,30 m.s~ L.

Le traitement des images reste le point délicat pour une mesure correcte des dimensions
des objets observés. Le choix du niveau de seuil & appliquer pour binariser les images est
particuliérement crucial. La possibilité d’éliminer par traitement des images les objets situés
en dehors de la profondeur de champ est aussi un paramétre important. Ces deux aspects

ont fait I’objet de plusieurs articles. Dans ce domaine, on peut citer les travaux de Lecuona
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et al. P qui décrivent une méthode compléte de traitement du signal permettant de mesurer
simultanément sur une population de gouttes, 'histogramme de distribution en diamétre, le
déplacement et donc la vitesse. Leur algorithme de traitement comprend en particulier une
étape remarquable permettant d’éliminer les gouttes hors champ, via un calcul du gradient
de niveau de gris sur tout le contour des gouttes identifiées. Elle est précédée par une étape
d’élimination des gouttes superposées. L’évaluation des grandeurs recherchées, diamétre et
vitesse, est réalisée sur la population de gouttes restantes. Les diamétres des gouttes sont
calculés, a partir des surfaces, en supposant que ces derniéres sont sphériques, la vitesse est
calculée en dérivant les trajectoires (obtenues par un algorithme de PTV). Cette méthode a
été validée sur deux cas physiques. Le premier est I’observation de billes de verres calibrées.
1l a permis de montrer que ’écart entre le diamétre mesuré par ombroscopie et le diamétre
réel est au maximum de 10% et que dans la majorité des cas il reste inférieur a 3%. Le
deuxiéme porte sur la mesure d’un spray d’eau. Il a permis de fixer les limites maximales
en fraction de phase dispersée pour 'algorithme de PTV. Plus récemment I'approche de

Lecuona a été reprise et améliorée sur des écoulements solide-liquide P et des spraysH8l,

Un autre aspect intéressant de cette technique est son apport quand elle est couplée a
d’autres méthodes de mesure. De plus en plus, 'ombroscopie est utilisée en association
avec la PIV. Dans cette configuration elle permet de réaliser des images de ’écoulement ;
images qui servent ensuite de "masques", eux-mémes appliqués aux acquisitions de PIV
pour distinguer les deux phases au moment du calcul d’intercorrélation. On retrouve ici
un traitement de linformation analogue a celui utilisé pour le couplage FIL/PIV. Parmi
les articles intéressants sur cet emploi de 'ombroscopie, on peut citer les travaux de Joshi
et al. 58 qui utilisent ce couplage pour la caractérisation d’un écoulement gaz-liquide dans
une colonne rectangulaire de faible épaisseur. Leur dispositif fonctionne sur une étendue
importante de diameétre de bulles (entre 0,1 et 15 mm) avec un taux de rétention modéré
(5%). Avec le méme type de couplage Fujiwara et al.B proposent une mesure de la struc-
ture de ’écoulement d’eau autour d’une bulle de gaz millimétrique en ascension. Dans
cet article les acquisitions ombroscopiques sont réalisées & partir de deux points de vue a
90 ° permettant une reconstitution en trois dimensions de la trajectoire et du volume de la
bulle.

Concernant 1'utilisation de la technique sur des écoulements liquide-liquide, on peut citer

4] menés sur une colonne pulsée expérimentale.

les travaux récents de Randriamanentena
La colonne fonctionne en mode FOC, la phase continue étant du TPH et la phase dispersée
de I’eau colorée avec du bleu de méthyléne. Dans cette configuration, I’ombroscopie permet
de mesurer simultanément les dimensions et les positions 2D des gouttes. A partir de ces

données et moyennant un certain nombre d’hypothéses (sphéricité des gouttes et erreurs

46



1.2. LES TECHNIQUES DE CHAMP

de perspective négligeables), il est possible de remonter, par calcul, & une "cartographie"

de I'aire interfaciale volumique moyenne, & différents instants du cycle de pulsation.

Pour finir, on peut noter que, I'ombroscopie est souvent utilisée de maniére plus intrusive,
via des sondes placées dans les fluides, ce qui permet des mesures & des taux de rétention
plus éleves L3460l

1.2.2 Fluorescence induite par laser

Nom Fluorescence induite par Laser

Gamme de
diamétres mesurés

Sources de lumiére

Produit commercial Oui (Dantecs Dynamics, LaVision, ..)

1.2.2.1 Principe

La fluorescence induite par laser (Laser Induced Fluorescence) est une méthode de diag-
nostic optique permettant de visualiser et déterminer certaines propriétés (concentration,
température et pression) dans un fluide®H. Elle repose sur exploitation des propriétés
de luminescence qu’ont certaines molécules. De maniére simplifiée, il s’agit d’exciter de
fagon maitrisée une substance qui va se désexciter en émettant de la lumiére. On mesure
alors cette lumiére de désexcitation qui renseigne sur les propriétés du milieu. Dans le cas
de la FIL, on utilise les propriétés de photoluminescence, pour lesquelles I’excitation est
réalisée avec une source lumineuse. La figure rappelle schématiquement le processus de

luminescence moléculaire consécutif & une excitation par de la lumiére. L’émission se fait
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toujours & une énergie plus faible que ’absorption, ce qui décale le spectre lumineux vers

les couleurs rouges.

r
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Figure 1.7 — Principe de la photoluminescence

La substance fluorescente ou "fluorophore", qui est 1’élément clef, se caractérise par diffé-

rents parametres :

1. son rendement quantique, ¢4 défini comme la fraction de molécules excitées qui re-
tournent a ’état fondamental avec émission de photons de fluorescence. Une valeur
nulle ou proche de zéro caractérise une substance non fluorescente. Il varie en fonction

de 'environnement du fluorophore (concentration, pH, polarité,. .. ) ;

2. son coefficient d’extinction molaire ou absorbance linéique molaire, ). C’est la pro-
babilité d’absorption d’une molécule & une longueur d’onde donnée (). Il s’exprime
en m?. mol™!. A partir de ce coefficient on établit
— ’absorbance a la longueur d’onde A, donnée par A = e,ClI, si [ est ’épaisseur du

milieu absorbant (m) et C' la concentration du fluorophore (mol. m=3);

— la brillance (ou intensité de fluorescence) qui est le produit ey x ¢q;

3. le déplacement de Stokes, c’est-a-dire le décalage entre la longueur d’onde du maxi-

mum d’émission et la longueur d’onde du maximum d’excitation ;

4. le temps de vie de fluorescence 7, c’est-a-dire le temps aprés lequel l'intensité lumi-

neuse a décru d’un facteur 1/e.

Ces paramétres, autrement dit le choix de la substance fluorescente, conditionnent les per-

formances de cette technique. Les substances fluorescentes les plus fréquemment utilisées
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en visualisation des écoulements sont la rhodamine-B, la rhodamine-6G, la fluorescéine et
plus accessoirement 1’éosine. On trouve aussi de nombreuses espéces présentes naturelle-

ment dans les phénomeénes de combustion (CHy, radicaux libres; ...).

La relation entre le signal de fluorescence, l'intensité de la source lumineuse et la concen-
tration fluorophore est linéaire. Ainsi, si on se place dans le cas d’une nappe laser se propa-
geant dans la direction X, le signal émis par une molécule fluorescente, a une profondeur
x, s'écrit :

S¢(x) = Ipe"MT¢,Cey (1.4)

Avec Ihe" N Vintensité lumineuse a la profondeur z en fonction de Iy 'intensité incidente
du laser et () le coefficient linéique d’absorption du milieu traversé, a la longueur d’onde
A

Bien que la fluorescence ait lieu indépendamment de 1’état (solide ou liquide) de la sub-
stance fluorescente, I'environnement (pH, milieu, . .. ) a une influence sur ces parameétres 16263]
La concentration en substance fluorescente impacte aussi le rendement de fluorescence par
des phénomeénes de "quenching". Ce signal est donc une fonction de la longueur d’onde
(M), de la température (T'), de la pression (P) et de la concentration en fluorophore (C').
Cette dépendance vis & vis de la température et de la pression en font un outil de mesure

naturel de ces deux parameétres.

Du point de vue temporel, les réactions mises en jeu pour la luminescence sont extrémement
rapides (=~ 1079 s). Leur durée est donc négligeable pour I'observation de la plupart des
écoulements classiques, pour lesquels ’échelle de temps se situe entre la microseconde et la
milliseconde. C’est donc une technique qui dispose d’une excellente résolution temporelle. Il
en est de méme pour la résolution spatiale essentiellement inféodée & la qualité du capteur.
Lorsque la mesure est effectuée dans un plan, avec une nappe laser, on parle de PLIF

(Planar Laser Induced Fluorescence). C’est une configuration trés fréquente.

Au final, ce procédé permet d’accéder facilement & des informations qualitatives (structure
et forme d'un écoulement) comme & des informations quantitatives (température d’une
flamme, taux de rétention en écoulement diphasique, ...). Il est donc trés utilisé. Quand
I’écoulement est diphasique, il est fréquent de réaliser une adaptation d’indice de réfraction
entre les deux phases pour que la nappe laser et la lumiére de fluorescence ne soient pas

réfractées.

Enfin cette technique peut étre couplée a d’autres techniques de mesures. C’est particulie-
rement vrai avec la vélocimétrie par image de particules pour I’observation d’écoulements

diphasiques 64651
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1.2.2.2 Principaux résultats

La littérature est riche en exemples d’applications de la FIL a la visualisation des fluides. On
trouve différentes illustrations, allant de la visualisation de la structure d’un écoulement,

& la mesure du taux de rétention, en passant par la distribution en taille des gouttes.

La FIL est avant tout un outil d’observation des écoulements. Un exemple intéressant de
ce type d’application est proposée par F. Hewitt et al. 8967 en 2006. Cette équipe applique
la FIL & la visualisation de la structure d’un écoulement liquide-liquide, au sein d’une
tuyauterie cylindrique verticale. La phase aqueuse est la phase ensemencée en substance
fluorescente. Avec leur dispositif expérimental, les auteurs observent de facon détaillée
I’évolution dynamique de la structure des phases. Ils visualisent notamment des phéno-
meénes de coalescence et/ou de rupture de gouttes, et ceci pour une large plage de vitesses
d’écoulement des fluides (de 0,01 & quelques m. s~1). L’exploitation quantitative de leurs
observations leur donne accés & une mesure en continu de la fraction "surfacique" d’un
liquide par rapport & I'autre, qui est directement une évaluation du taux de rétention.

1681 Tls portent sur

Toujours dans ce domaine, on peut citer les travaux de Deusch et Dracos
un systéme de visualisation des écoulements en trois dimensions par PFIL. I’écoulement
a observer est monophasique. Il est scanné a haute fréquence (de 250 Hz a 500 Hz) a
laide d'un couple laser continu/miroir. Les acquisitions sont réalisées avec une cameéra
rapide synchronisée sur ce dispositif. L’objectif de I'observation est la visualisation du
développement d’un jet turbulent dans un volume de liquide au repos. Ces travaux montrent
que la PFIL est 'une des techniques tomographiques les plus simples & mettre en ceuvre
tout en étant I'une des mieux résolues en temps et en espace. C’est pourquoi elle est
fréquemment utilisée pour obtenir ce type de résultatsf, en particulier sur des écoulements

turbulents 7.

La FIL est aussi un outil quantitatif, notamment via la mesure des concentrations instanta-
nées de la substance fluorescente. Pour cette raison, elle est trés appliquée a l'instrumenta-
tion des phénoménes de combustion ol elle permet de mesurer la température des flammes.
Sur ce principe, on trouve des applications de la FIL & la mesure quantitative de propriétés

1 qui proposent, en

des fluides. On peut se reporter aux travaux de Van Cruyningen et al.
1990, la description compléte d’un systéme dédié a la mesure quantitative de la dispersion
d’un jet en régime turbulent au sein d’un fluide statique. Dans cet article, ils montrent qu’il
est possible de relier directement l'intensité mesurée sur un pixel avec la concentration en
substance fluorescente du volume élémentaire observé. Au dela de ces aspects techniques,
I'intérét de cette publication est qu’elle décrit exhaustivement les différentes étapes de la

conception d’un tel systéme, depuis le choix de la substance fluorescente, en passant par
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I’ensemble laser-optique-caméra, jusqu’au traitement du signal. Qui plus est, I'influence
des différents éléments sur la quantification du signal est amplement détaillée. Toujours
sur les mesures quantitatives, on peut citer, en 2003, A.W. Fitch et X. Nil qui utilisent
la FIL pour déterminer le coefficient de dispersion axiale dans une colonne "segmentée"
au sein d’un écoulement oscillant. Ils positionnent cette méthode comme une alternative a
celles classiquement utilisées et qui mettent en jeu des colorants. L’écoulement étudié est
monophasique et le fluide, de I’eau, ne circule pas dans la colonne. L’intérét de ces travaux
réside dans la qualité des résultats, qui présentent un excellent rapport signal sur bruit, et

permettent de mesurer simultanément la dispersion radiale et la dispersion axiale.

Le dernier aspect intéressant de la FIL est sa capacité a fournir des informations dimen-
sionnelles sur la phase dispersée. En effet, 'intersection entre une nappe laser suffisamment
"fine" et des gouttes ensemencées en substance fluorescente, fournit une mesure de certaines
dimensions de ces derniéres. On peut alors proposer 1’évaluation de plusieurs parameétres
comme la distribution en taille des gouttes, le taux de rétention, voire, dans certaines
conditions, I'aire interfaciale. C’est une technique trés employée dans le domaine de la mo-
torisation pour examen des systemes d’injection™4 et de maniére plus générale pour
la mesure des sprays. Sur ce dernier point elle est souvent couplée avec succés a d’autres

[75176]

méthodes . Par exemple, en association avec une mesure de la diffusion élastique (dif-

fusion de Mz'e), elle permet d’obtenir directement une cartographie du diamétre moyen

de Sauter dans un spray 7.

En ce qui concerne ’examen de procédés d’extraction liquide-liquide, la PLIF est une
technique qui a été employée pour évaluer la distribution en taille des gouttes de phase

dispersée ainsi que le taux de rétention. On peut citer les travaux d’Augier 164]

qui sont
trés aboutis sur ces aspects. Dans ces travaux, ’observation porte sur une colonne sans
garnissage et non pulsée. Elle fonctionne en mode FAC et les deux phases circulent & contre-
courant. L’indice de réfraction entre les deux phases est adapté trés finement, avec des
fluides thermostatés pour s’affranchir des effets liés & température. Des travaux similaires
ont été conduits récemment au laboratoire de génie chimique et d’instrumentation 4.
L’étude porte aussi sur une colonne d’extraction liquide-liquide, fonctionnant en mode

FOC, mais cette fois-ci en intégrant la pulsation et le garnissage.

Au final, on peut dire que la fluorescence induite par laser fait partie des techniques de ré-
férence pour I'instrumentation des écoulements. C’est sans aucun doute une des techniques
la plus facile & déployer. Elle ne présente pas de traitement complexe du signal et permet

d’obtenir facilement des informations surfaciques (distribution en taille des gouttes, taux

vi. La diffusion élastique est proportionnelle & la surface des gouttes, la fluorescence a leur volume, le
rapport des deux quantifie directement le dsa.
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de rétention dans un plan) pouvant conduire a l’évaluation de grandeurs volumétriques

(taux de rétention volumique, aire interfaciale).

1.2.3 Points de gloire et imagerie laser en défaut de mise au point

Interferometric Laser Imaging Droplet
Nom Sizing ou Interferometric Particle
Imaging ou Glare Points Technic

Gamme de

diamétres mesurés 10,0 pm < d < 1,0 mm

Sources de lumiére Uniquement laser

Produit commercial Oui (Dantecs Dynamics, LaVision, ..)

1.2.3.1 Principe

Sous certains angles de diffusion, 'observation d’une particule transparente de taille signi-
ficative permet de mettre en évidence deux points brillants sur sa surface. Ils s’agit des
points de gloirem. Du point de vue de 'optique géométrique, ce sont les points d’impact
et de sortie des rayons réfléchis et réfractés ou ayant connu plusieurs réflexions internes
arrivant dans la direction d’observation comme indiqué par la figure [[.§ Ces points de
gloire sont dépendants de la taille et de I'indice de réfraction de la particule. Ils sont &

Porigine de plusieurs méthodes de mesure applicables aux écoulements diphasiques.

La mesure de la distance séparant les points de gloire de la réflexion et du premier ordre
de la réfraction est un moyen d’obtenir les caractéristiques de la phase dispersée™. En

choisissant un angle d’observation adapté, il est possible de mesurer, dans le temps, deux
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Faisceau incident g, réfraction

Plan image

Figure 1.8 — Formation des points de gloire pour la réflexion et la réfraction du premier
ordre, dans le modéle de 'optique géométrique

impulsions d’intensité, lors du passage d’une particule & travers une nappe laser. La pre-
miére correspond & la réflexion et la deuxiéme a la réfraction. Le décalage temporel entre
ces deux impulsions permet de remonter a la distance séparant les points de gloire, donc a
la taille de la particule si 'indice de réfraction est connu. La relation qui lie le diamétre de

la particule avec les distances séparant les points de gloire, Dpg, est la suivante 23

+
2 P
\/n% +1— 2n, cos (2T>

Cette technique est connue sous le nom de Pulse Displacement Technic. De facon complé-

(1.5)

n, sSin (197")
0, " 2
d=2Dpg | cos < 2

mentaire, le rapport des intensités des points de gloire peut étre exploité pour estimer la

partie réelle de l'indice de réfraction 3.

Enfin, il est possible d’étudier les interférences entre la lumiére issue des points de gloire
de la réflexion et de la réfraction. Dans ce cas, 'image d’une particule en défaut de mise au
point est un cercle contenant un réseau de franges d’interférences. C’est I'imagerie laser en
défaut de mise au point, utilisée pour la premiére fois par Ragucci et al. BY Pour obtenir
ces interférences, on observe les gouttes suivant un angle de collection pour lequel les
intensités dues & la réflexion et & la réfraction sont proches et dans un plan situé a I'avant
du plan de focalisation des points de gloire (cf. figure .

Cette condition permet d’obtenir un bon contraste entre les franges. Le nombre de franges

vii. Cet angle est fonction de l'indice de réfraction.
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Figure 1.9 — Principe de 'observation des points de gloire en défaut de mise au point 2

est une fonction de l'indice et du diamétre. Le diamétre du cercle est dépendant de la
position de la goutte dans la nappe. Le lien entre le nombre de franges Ny et le diametre

de la goutte est le suivant :

(1.6)

. (U
nysin | —
2AN; Vy " < 2 )
d= AU, cos ( +

2 P
n2 41— 2n, cos <2T>

Avec n, l'indice de réfraction relatif de la particule, A¥, = 2NA, NA étant ouverture

angulaire.

En général, on utilise pour cette technique un montage analogue & ceux exploités en vé-
locimétrie par imagerie de particules, c’est-a-dire un laser & double cavité et une caméra.
Ce type de montage permet d’enregistrer deux images séparées par un court intervalle de
temps. Le suivi des figures de diffraction entre ces deux images donne alors accés & deux

composantes de la vitesse des particules.

Il est important de noter que ces techniques ne sont applicables qu’aux particules sphériques

et transparentes.

1.2.3.2 Principaux résultats

L’imagerie des points de gloire est I'une des techniques de base pour l'instrumentation des
écoulements. Elle est surtout adaptée aux mesures dans les écoulements ayant un faible
taux de phases dispersées, et en particulier pour la caractérisation des sprays 18182 - pp
effet, si trop de gouttes sont présentes dans le volume de mesure il y aura superposition
des franges d’interférences donc perte d’information. Pour augmenter le nombre de gouttes

qui peuvent étre traitées, certains auteurs proposent des méthodes de compression des
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B3] par des systemes optiques["| ou numériques. Ce type de compression entraine

franges
une perte d’information sur la position des gouttes dans ’écoulement au profit de ’obten-

tion des histogrammes de taille plus statistiquement représentatifs.

Le nombre de franges étant directement lié au diamétre des gouttes, 'enregistrement du
motif d’interférence sur un capteur numérique impose le respect du critére de Shannon.
Ce critére détermine directement le taille maximale des gouttes mesurables, qui, de fagon
simplifiée, doivent produire, a minima, des franges de deux pixels. Sur ces aspects, les
relations entre les montages optiques, les concentrations en gouttes et les limites de la

méthode, ont été étudiés en détail par Damaschke et al 4.

En ce qui concerne l'exploitation des points de gloire au plan de mise au point, l'un des
articles les plus complets est celui proposé par Dehaeck et all3). Grace a cette méthode les
auteurs montrent qu’il est possible de caractériser, de facon trés précise, la taille et la vitesse
(2D) des bulles dans un écoulement diphasique. En ce qui concerne la taille, les résultats
différent de moins de 1% par rapport a des observations par ombroscopie. En ajoutant
une seconde nappe laser & I’'opposé de la premiére, les auteurs font apparaitre un troisiéme
point de gloire qui permet d’évaluer I'indice de réfraction et la sphéricité de la goutte. De
plus, d’un point de vue strictement théorique, cette technique peut étre utilisée avec des
fractions de phase dispersée sensiblement plus grandes qu’avec ILIDS (jusqu’a 1500 fois
plus de bulles par rapport & 'ILIDS en montage classique et jusqu’a 100 fois plus de bulles
par rapport a U'ILIDS avec compression optique) ou l'ombroscopie. La deuxiéme nappe
laser permet 1'utilisation avec un angle d’observation arbitraire, ce qui permet d’envisager

le couplage avec d’autres méthodes de mesure.

Une association entre ILIDS et la PIV a été exploitée par Hardalpulas et all% pour
caractériser simultanément la vitesse et la taille des gouttes ainsi que la vitesse de la
phase gazeuse, dans un spray. Un des points intéressants de cet article est la méthode de
suppression des points de gloire dans les images PIV, via I'exploitation de transformées en
ondelettes, afin qu’ils ne faussent pas I’évaluation de la vitesse de la phase gazeuse.

187) avec un

Une application plus industrielle de la technique est proposée par Quérel et al.
dispositif aéroporté pour la mesure des gouttelettes d’eau dans la troposphére. Dans ce cas
IILIDS est complétement intégrée sous la forme d’un capteur embarqué avec un traitement
en temps réel de 'information qui donne accés directement a la distribution en taille des

gouttes.

Pour finir, il est possible, avec cette technique, de réaliser facilement une modélisation

compléte de la réponse de ’ensemble du systéme optique. Par exemple, en couplant les

viii. Par exemple en insérant un jeu de lentilles cylindriques pour focaliser les franges selon un axe.
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intégrales de Huygens-Fresnel avec des corrections dans l'approximation paraxiale basées
sur le formalisme matriciel 8 on peut décrire la réponse de la plupart des configurations
d’imagerie en défaut de mise au point. Il devient en particulier possible de prendre en
compte de forts astigmatismes dans le systéme optique créés par la présence de dioptres
cylindriques comme les fiits des colonnes. Cette approche et ce formalisme ont été intro-
duits par Shen et al.B en 2012. Dans cet article, les auteurs montrent que 'on peut
caractériser expérimentalement par ILIDS, des gouttelettes d’eau (d = 30 wm), dans un
tube cylindrique en quartz de 35 mm de rayon et de 4 mm d’épaisseur, c’est-a-dire une

configuration optique analogue & celle des colonnes utilisées en extraction liquide-liquide.

L’image des points de gloire avec ou sans défaut de mise au point, est une donc technique
toute indiquée pour 'observation des écoulements liquide-liquide. Comme ’ensemble des
techniques de champ, elle est essentiellement limitée par le nombre d’objets observables

simultanément.

1.2.4 Holographie numérique

Holographie numérique en ligne, Digital

Nom In-line Holography

Gamme de

diamétres mesurés 10,0 pm < d < 3,0 mm

Sources de lumiére Uniquement laser

Produit commercial Non
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1.2.4.1 Principe

L’holographie est une technique relativement ancienne fréquemment utilisée pour la gra-
nulométrie des particules (ou aérosols) en mouvement 2. A ce titre, elle fait partie des
techniques a retenir pour l'instrumentation des appareils d’extraction liquide-liquide. Elle
permet d’obtenir une image des particules en trois dimensions. Jusqu’a présent elle était
limitée par sa lourdeur car elle nécessitait ’emploi de plaques photographiques dites "holo-
graphiques", d’une excellente résolution non accessible avec des capteurs numériques. Les
progres récents dans le domaine des caméras font qu’il est aujourd’hui possible de réaliser
des hologrammes numériques®H. Son principe est relativement simple®4. Pour enregistrer
un hologramme, il faut faire interférer sur un détecteur (émulsion photographique, cap-
teur numérique) deux faisceaux de lumiére cohérente issus d’une seule source de lumiére

monochromatique (laser).

Séparatrice Faisceau de

référence X
- I

Faisceau ?
éclairant I'objet Colonne

Onde de

référence 4,

Détecteur
Onde objet 0,

Figure 1.10 — Schéma de principe de ’holographie

Le premier est dirigé sur le détecteur, le second sur I'objet & holographier diffusant la
lumiére qu’il regoit en direction du détecteur (figure|1.10)). La rencontre des deux faisceaux
crée une figure d’interférence porteuse des informations concernant la forme de 1’objet et

sa position dans I’espace.

Considérons deux ondes, une onde de référence d’amplitude complexe Ay = agel @it90) ef

une onde diffractée par I'objet d’amplitude complexe O, = 0,e/(“+®) en un point (z,v)
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d’un détecteur éclairé par ces deux ondes, on re¢oit U'intensité lumineuse I(x,y) suivante :
I(z,y) = a2 + 0% + 20.a0cos (¢o — ¢) (1.7)

Cette intensité est proportionnelle & I’amplitude de ’onde réfléchie ainsi qu’a son déphasage
par rapport & 'onde de référence. Elle contient donc des informations dimensionnelles sur

I'objet qui produit I'onde diffractée.

Si aprés enregistrement, on éclaire le détecteur, en général une plaque photosensible, avec

I’onde de référence on effectue une "lecture" de I’hologramme. On fait alors apparaitre trois

ondes distinctes :

— l'onde de référence Ag dont 'amplitude est modulée d’un facteur | O, + Ag |?;

— Tonde objet O, - | Ag |2, modulée par un facteur | Ay | unitaire si "onde de référence
est plane;

— une onde conjuguée de l'onde objet.

Depuis une quarantaine d’années, I’avénement des progrés, dans le domaine des capteurs

comme dans celui des ordinateurs, fait que cette restitution physique peut étre réalisée

numériquement. Pour utiliser une métaphore, on peut dire que ’on simule le processus

d’illumination de I’hologramme avec une onde de référence "numeérique". Ce type de resti-

tution a été proposé a partir des années 702394

sur la base d’hologramme enregistré sur
plaque photographique et numérisé a posteriori. Les progrés technologiques réalisés dans
le domaine des CCD (résolution, dynamique) ont permis, dans les années 90, I'enregistre-
ment direct des hologrammes sur des capteurs numériques 1951 1acquisition et le traitement
deviennent alors indépendants du traitement chimique des plaques comme de la mise en
place de systémes optiques pour la lecture, réduisant considérablement les contraintes ex-
périmentales de la technique, avec cependant un interfrange enregistrable moins résolu.
Depuis les années 2000, cette forme numérique de I'holographie est devenue trés utilisée
en dehors des laboratoires d’optique, notamment dans le domaine de la caractérisation des

écoulements.

L’un des intérét de la technique est qu’elle permet d’enregistrer les hologrammes a la
fréquence d’acquisition de la caméra et permet donc d’obtenir un suivi tridimensionnel des

objets, c’est-d-dire de mesurer la vitesse de déplacement des objets.

1.2.4.2 Principaux résultats

Cette technique, dans son montage en ligne, facile & mettre en ceuvre et d’une stabilité
suffisante pour une exploitation en dehors d’un laboratoire d’optique, est celle qui a été

retenue pour notre étude. Son principe et quelques exemples d’application sont détaillés
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DIPHASIQUES LIQUIDE/LIQUIDE

dans le chapitre suivant. C’est pourquoi, pour une vue d’ensemble des principaux résultats

accessibles avec cette méthode de mesure, on se reportera & la section du document.

1.3 Choix d’une technique adaptée aux écoulements dipha-
siques liquide/liquide

Ce dernier paragraphe du chapitre propose un bilan de ’ensemble des techniques évoquées
dans les sections précédentes. Dans un second temps, il motive le choix de I’holographie
numérique. Un bilan des différentes techniques abordées par cette étude bibliographique est

présenté tableau [I.T] sous le prisme de la caractérisation des écoulements liquide-liquide.

A partir de ce bilan, il est possible de choisir une technique de mesure.

1. L’objectif est la caractérisation de la phase dispersée de I’écoulement, il est avan-
tageux de choisir une méthode permettant d’obtenir simultanément la vitesse et le
diametre des gouttes. Les mesures doivent étre réalisées sur un volume représentatif
ce qui de fait élimine les techniques ponctuelles. Les techniques intégrales (spectromé-
trie d’extinction, diffractometrie laser) ont été éliminées dés le départ pour préserver
la possibilité de mesurer le comportement individuel de chaque goutte. Au final il

reste donc les techniques de champ.

2. Comme les paramétres recherchés sont la vitesse et le diamétre des gouttes, toutes les
techniques de champ sont applicables. Toutefois ’holographie numérique et I'ILIDS
semblent étre les choix les plus intéressants, car elles offrent la possibilité de mesurer
les trois composantes de la vitesse. Nous avons retenu I’holographie numérique pour
deux raisons essentielles :

— elle donne accés simultanément aux trois composantes de la vitesse et a la dimen-
sion des gouttes;

— dans sa configuration en ligne, elle est simple & mettre en ceuvre et d’une grande
stabilité ce qui permet d’envisager des mesures sur des dispositifs vibrants comme

la, colonne pulsée.

Le chapitre suivant détaille ’holographie numérique en ligne.
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Technique Résultats Limitations Diamétres Vitesses
attendus

Faible taux de
rétention, mesure +++ Tt
locale

Vitesse (3C) et

PDA . N
diamétre

. .. Faible taux de
. Diamétre et indice ) .
Arc-en-ciel , . rétention, mesure ++ -
de réfraction
locale

Mesure dans un

Vitesse (2C), )
plan, mesure

FIL dimensions(2D) et o ++ I
. volumétrique
concentration
complexe
I .
X Vitesse (2C) et . Ca 1brat1(;n.
Ombroscopie dimensions(2D) importante, faible ++ 11
taux de rétention
. % .
ILIDS Vltesse. (2q, 3C*) et Falb’le ta}lx de oy H
diamétre rétention
Vitesse (3C) et Faible taux de
HN diamétre rétention o it

Tableau 1.1 — Bilan de I’étude bibliographique du point de vue de la caractérisation de la
phase dispersée d’un écoulement liquide-liquide

Légende : +++ [« 0,1 um & qgs mm|; ++ [qgs um a qgs mm]|; 11 [m. s7']; 1 [em. s7']; * Uniquement
dans I’épaisseur de la nappe.

60



Chapitre 2

Holographie numérique de particules
en ligne

Préambule Ce chapitre, ainsi que les chapitres qui suivent, font référence 4 deux notions
qu il est important d’introduire. La premiére est la notion de restitution. Dans ce document,
elle est employée pour désigner la propagation, en différents plans et par calcul, de I'intensité
enregistrée par le capteur. La deuziéme est la notion de focalisation. Elle se rapporte a
laction de trouver, dans l’ensemble des plans restitués, le plan qui contient la position du
centre de la particule. Une goutte est dite restituée quand sa position dans l’espace et son

diametre sont estimés.

Ce chapitre rappelle succinctement les grands principes de 'holographie numérique et de
la restitution des hologrammes. La littérature est abondante dans le domaine et les notions
abordées ici sont volontairement réduites & 'essentiel. Aprés un rappel sur ’holographie,
les différentes notations et notions utilisées sont introduites en partie deux. Le troisiéme
paragraphe aborde les aspects numériques du calcul de propagation. La quatriéme partie
porte sur les contraintes associées au traitement numeérique des hologrammes. L’influence
de la prise d’intensité par le capteur et des limitations du montage en ligne sont traitées
en partie cing. La derniére partie décrit quelques applications classiques de 1’holographie

numérique de particules.

2.1 Rappel et généralités sur I’holographie numérique en ligne

Du point de vue étymologique, le mot holographie vient du grec holos (en entier) et graphein

(écrire). 11 signifie donc tout écrire. Sur le plan physique, il s’agit d’enregistrer des inter-
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LIGNE

férences entre une onde monochromatique de référence et la méme onde diffractée par un
objet. Ces interférences, enregistrées sous la forme de modulations d’intensité, contiennent
des informations sur la phase de ’onde lumineuse, donc des informations tridimensionnelles
sur 'objet diffractant. Le signal, 8’il est enregistré sur un support physique, peut ensuite
étre restitué en le placant dans un faisceau de lumiére monochromatique similaire & celui
utilisé comme référence. Plusieurs montages optiques 9697 sont possibles pour enregistrer
un hologramme. Ils différent notamment par :

— la forme du front d’onde (plan ou sphérique) ;

— les parcours des ondes (identiques ou différents) ;

— l'angle entre les ondes et le capteur (nul ou non).

En holographie numérique de particules on utilise, le plus souvent, un montage en ligne
(figure dit montage de Gabor, en référence a l'inventeur de 1’holographie (prix Nobel

de physique en 1971).

) Sensor
Emulsion
drops » .
00 L ]
Laser
v v
S — e
[ uv v 800 . .
Bl
y o ot p
/ | - [} ."
X Reference beam . -
Diffracted wave woomomomem
z Recorded intensity

Figure 2.1 — Holographie numérique de particules, montage en ligne dit de Gabor

L’emploi de ce montage se justifie par sa simplicité, qui le rend accessible & des non spé-
cialistes de I'optique, et par sa stabilité, permettant une utilisation dans d’autres environ-
nements que les laboratoires d’optique. Ces raisons en font le montage le plus utilisé en
holographie numérique de particules. On note cependant que dans certaines configurations,
les autres montages, qu'ils soient & un ou deux faisceaux et/ou hors axe, peuvent étre utilisés
a profit. Les montages & deux voies sont plus sensibles aux vibrations, donc a priori moins
adapté a 'observation des écoulements dans les dispositifs d’extraction liquide/liquide, en

particulier les colonnes pulsées.

Dans la configuration en ligne, un seul faisceau sert d’onde de référence et d’onde diffractée

et ’hologramme enregistré est simplement la figure de diffraction des objets & une distance
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finie. L’étape d’enregistrement consiste a éclairer ’écoulement ensemencé a ’aide d’un fais-
ceau lager collimaté et filtré spatialement. On obtient ainsi une lumiére cohérente spatiale-
ment et temporellement, particulierement adaptée a la diffraction. Un capteur numérique
(CCD, CMOS ou SCMOS) est positionné perpendiculairement au faisceau et enregistre
en aval U'intensité lumineuse diffractée par les traceurs. Par exemple, pour un objet sphé-
rique, l'intensité diffractée correspond a des anneaux concentriques. Les informations sur

la position et la taille des particules sont contenues dans ces figures de diffraction.

L’holographie numérique en ligne présente un certain nombre de caractéristiques qui mé-

ritent d’étre soulignées :

— comme son nom l'indique, elle repose sur un montage en ligne qui ne nécessite 1'utilisa-
tion que d’un seul faisceau. Elle présente donc 'avantage d’étre a la fois simple et stable,
permettant notamment de s’affranchir des difficultés liées & la maitrise des différences
de parcours entre les deux ondes. L’exploitation des interférences impose toutefois des
conditions de cohérence spatiale et temporelle sur la source, conditions qui dans les faits
sont facilement accessibles avec un laser courant. I’onde issue de la source est généra-
lement choisie quasi-plane. L’exploitation d’une onde sphérique est toutefois possible, il
peut méme s’agir d’un moyen pour améliorer la résolution suivant ’axe ~ 1981 .

— T'utilisation directe d'un seul capteur numérique permet une mesure en trois dimensions
exploitable par des méthodes numériques de traitement du signal. Pour mesurer le mou-
vement, le capteur doit permettre la prise d’une série d’images. La fréquence d’acquisition
conditionne ’étendue des vitesses mesurables, I'illumination directe du capteur autori-
sant la mesure de phénomeénes rapides y compris avec des sources de faibles puissances;

— le traitement du signal fait en général appel & un calcul de propagation. Dans un grand
nombre de situations, ce calcul se fait avec un modéle simplifié de champ scalaire. Cette
approximation se justifie moyennant un certain nombre d’hypothéses et en particulier des
contraintes sur les objets observés qui doivent avoir une taille significative par rapport
& la longueur d’onde de lumiére.

En général, le capteur n’est pas couplé a une optique spécifique et les dimensions trans-

versales du champ sont identiques & celles du capteur. Dans cette configuration, certains

auteurs ont montré qu’il était possible de détecter des particules positionnées en dehors du
champ®¥ 11 est toutefois possible d’ajouter un objectif devant le capteur pour ajuster le

champ. Dans ce cas, une étape de calibration est nécessaire 10

Une fois enregistrement réalisé, '’hologramme est restitué numériquement par calcul de
la diffraction. Différentes méthodes mathématiques sont possibles pour réaliser cette resti-

tution. Les principales sont rappelées au paragraphe [2.4]
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2.2 Aspects théoriques
2.2.1 Notations et rappels sur la diffraction

Cette section rappelle les aspects théoriques de la diffraction et de ’holographie numérique.
Le systéme de coordonnées utilisé dans les expressions ci-aprés pour repérer les différents
plans est présenté en figure . Dans ce repére, le plan (u,v) est le plan objet, le plan
(z,y) est le plan d’enregistrement et le plan (£,7) est le plan de restitution. L’axe z est
I'axe de propagation de 'onde incidente. Dans ce systéme de coordonnées la propagation
est physique entre le plan objet et le plan capteur, puis numérique entre le plan capteur et

le plan de restitution.

Onde de A v y
référence / \ Image virtuelle n
A

d
4 x pd

Objet | /NS o 4
diffractant o
\

7 N\
’

Za

/ / Image
/ réelle
ZT‘
L\~Zr\
Plan de I'hologramme
(capteur)

Plan objet Plan de restitution

Figure 2.2 — Systéme de coordonnées utilisé

On rappelle que le phénoméne de diffraction s’appuie sur le caractére ondulatoire de la
lumiére. Il fait référence & la déviation que subit une onde qui se propage lorsqu’elle passe
au voisinage d’un obstacle ou lorsque son extension est limitée par une ouverture. En toute
rigueur le calcul du champ d’une onde propagée doit se faire a partir des équations de
Mazwell pour prendre en compte 'ensemble des composantes du champ électrique E , I'en-
semble des composantes du champ magnétique H ainsi que leur couplage. En pratique, en
s’appuyant sur des hypothéses simplificatrices (milieu de propagation homogene, isotrope,

etc...), il est possible de ramener ce calcul a la propagation d’un champ scalaire. Cette
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approximation est particuliérement adaptée a la propagation en espace libre ou dans des

milieux de propagation ayant des caractéristiques proches de ’espace libre.

Dans ce cas, la propagation suivant ’axe z d’'une onde monochromatique plane est décrite

par intégrale de Rayleigh-Sommerfeld. En reprenant les notations de la figure cette

o= [

— X est la longueur d’onde;

intégrale s’écrit :

Dans laquelle :

— k = 27/x est le nombre d’onde;

— 2z, est la distance séparant les centres des deux plans;

- r= \/,22 (u—12)? + (v —y)? est la distance entre un point du plan source et un point
du plan d’observation ;

— A(u,v) est le champ dans le plan source (u,v), ici le plan de la particule;

— 3 est la surface projetée de 'obstacle.

Cette intégrale est une formulation du principe de Huygens-Fresnel qui permet de prévoir

I’évolution d’une surface d’onde au cours de sa propagation en considérant que la surface

> de l'objet diffractant est en fait une somme infinie de sources fictives et ponctuelles

émettant des ondes sphériques.

Dans le cas ot le plan source et le plan d’observation sont paralléles, cette intégrale s’ex-

prime sous la forme d’un produit de convolution :

A (z,y) = // A(u, v)h(z — u,y — v)dudv (2.2)

jkr

z
ott h(zw,y) = = est la réponse impulsionnelle.

g 12
2.2.2 Diffraction dans I’approximation de Fresnel

En I’état, 'intégrale de Rayleigh-Sommerfeld reste difficile & manipuler et il est commode
de faire une approximation supplémentaire, dite approximation de Fresnel. Cette approxi-

mation porte sur la distance r et repose sur deux conditions :

1. une distance d’observation grande par rapport a la taille de 'objet diffractant, per-
mettant de remplacer r par z, au dénominateur du terme d’amplitude des ondes
sphériques secondaires (eq. [2.1)) ;

2. une condition sur les dimensions de 'objet diffractant vis & vis de la longueur d’onde

3

2 >> wd'/4x, d étant ici le diameétre), permettant

(pour des objets sphériques : z
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d’exprimer r sous la forme d’un développement en série de Taylor dans le terme

exponentiel.

Elle permet d’écrire l'intégrale de Rayleigh-Sommerfeld sous la forme suivante :

ek [(z—u)*+(y—v)*]
A, /\Zr 2.
(z,9) v // U, v) dudv (2.3)

et de faire apparaitre la réponse impulsionnelle de Fresnel :

ejkz’r ,71-(12+y2)

(2.4)

h’Z ) =
(2,y) v

ou encore, en placant le terme de phase quadratique a l'extérieur de l'intégrale, sous la

(2 +y? (w40 ur + vy
b T\ T, T2 ‘j’“<>
—e " / A(u,v) " /e “r dudv  (2.5)

JAzy

forme :

AZ’I‘ (.’,U7 y) =

Cette derniére formulation permet de mettre en relief le calcul de la diffraction dans I’ap-
proximation de Fresnel et fait apparaitre un terme quadratique qui module le champ dans
le plan source. Ce terme est a I’origine de la définition du nombre de Fresnel, Ny = 7d*/axz,,

qui caractérise le régime de diffraction.
Généralement, on distingue trois cas selon la valeur de Ny :

1. Ny << 1, le terme quadratique est assimilable & I'unité, la figure de diffraction est la
transformeée de Fourier du champ dans le plan source A(u,v). On parle de diffraction

de Fraunhofer aussi appelée diffraction a l'infini;

2. Ny =1, le terme quadratique doit étre pris en compte. Il module la figure de diffrac-
tion en fonction de la distance. On parle de diffraction de Fresnel. C’est le mode qui

nous intéresse en holographie numérique de particules;

3. Ny >> 1, le produit de convolution tend vers une fonction proche du champ dans le
plan source. Quand Ny — +o0, le motif correspond a l'ombre de la pupille si cette

derniére est opaque.

Pour finir sur ces rappels théoriques, on peut remarquer qu’en prenant en considération
les fréquences spatiales y = o et v = SV il est possible d’exprimer la diffraction dans
z z

. . T , .
I'approximation de Fresnel sous la forme d'une transformee de Fourier :

' u? + v
x+y) ( 22 )
/Auv )\

o ‘
A, (z,y) = bz \ 2 e WAV Gy, (2.6)
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2.3 Aspects numériques du calcul de propagation

Il est possible de calculer numériquement la propagation du champ scalaire & partir des

expressions établies ci-dessus. Le calcul a réaliser est le suivant :

A, (z,y) = A(u,v) * hy, (z,y) (2.7)
avec A(u,v), Pamplitude du champ dans le plan objet et A, (z,y), 'amplitude du champ
propagé a la distance z,.

Pour faire ce calcul, deux approches numériques, utilisant généralement la transformée de
Fourier rapide, sont exploitables™ . Elles sont illustrées de maniére synthétique en figure
[2.3] en reprenant les notations de la figure 2.2 .

Réponse
Amplitude complexe impulsionnelle Amplitude complexe
du champ objet  |p===—cccccce== <] duchamp propagé
A(u,v; 0) + by, (,9) A, (x,¥;2)
F F1
Fonction de
Spectre du transfert Spectre du champ
champ objet > propagé
TF[A(w,v;0)] TF[A, (x,v;z
H,, (e fy) |42, (v 2]

Figure 2.3 — Méthodes de propagation numérique du champ scalaire

La premiére approche est une convolution directe avec la réponse impulsionnelle de Fresnel
(en pointilles sur la figure 2.3). En général, ce calcul s'effectue via trois transformeées de

Fourier en écrivant :
A, (x,y) = TFTF(A(u,v)).TF(h.,(z,y))] (2.8)

La deuxiéme voie exploite la fonction de transfert du propagateur de Fresnel (en trait plein

sur la figure [2.3)). Dans ce cas, le champ propagé s’écrit :

A (z,y) = TFTF(A(u,v)).H, (15 1,)] (2.9)

Zr

avec H, (ry 1) = ejkzre*j”(ffﬁf%)/\zr, la fonction de transfert du propagateur de Fresnel

et fx, fy, les fréquences spatiales associées & x et y.
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Dans les deux cas, le passage dans le domaine discret impose un certain nombre de condi-

tions sur ’échantillonnage afin de limiter I’apparition d’artefacts numériques.

Pour la premiére méthode, le terme & échantillonner correctement est la phase de la réponse
impulsionnelle. Il faut enregistrer deux points par période, soit un écart entre la valeur
du signal sur le point n et sur le point n + 1 inférieur & m. Si on considére un pavé
d’échantillonnage carré de N points, donc N points par ligne, eux mémes carrés de Az de

coté, le respect de la condition ci-dessus conduit & écrire :

© [NAz\? m [ NAx 2
— —A < 2.1
Azp < 2 > Az < 2 a:> " (2.10)

Ceci se traduit par une condition sur la distance de propagation qui doit alors étre supé-

rieure a une distance minimale z,,;, telle que :

NAz?

Le non respect de cette condition provoque un phénomeéne de repliement spectral illustré
en figure 2.4]

14 ‘

I [
— Réponse impulsionnelle
— Fonction de transfert

Fantéme db au repliement spectral

o
®

o
)

Amplitude [u.a]

1N
'S

02

|
-(?.01 -0.008 -0.006 -0.004 -0.002 0 0.002 0.004 0.006 0.008 0.01
Distance suivant I'axe x [m]

Figure 2.4 — Tllustration du repliement spectral pour une propagation avec la réponse
impulsionnelle du propagateur de Fresnel - Propagation d’une ouverture circulaire a une

NAz?

distance z < 3

Dans le deuxiéme cas, le terme & échantillonner est la phase de la fonction de transfert.

1 e .
m), la condition & respecter entre deux points
x

En reprenant les mémes notations (¢ =
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2.3. ASPECTS NUMERIQUES DU CALCUL DE PROPAGATION

consécutifs n et n + 1 devient :

Ne)® N 2
TAZy (;) — T2y <2€ — E) <7 (2.12)

Ce qui équivaut cette fois-ci & écrire pour la distance d’enregistrement :

NAz?
Zmar < Tx (213)

Le phénoméne de repliement spectral apparaissant pour des distances de propagation su-

périeures A zpq, est illustré en figure [2.5

0.7

— Fonction de transfert

T T
— Réponse impulsionnelle

Ameplitude [u.a]

0.2

0.1

22

T il i Y i | | g B Pl Bl titne' 5.
-(9.01 -0.008 -0.008 -0.004 -0.002 0 0.002 0.004 0.008 0.008
Distance suivant I'axe x [m]

Figure 2.5 — Illustration du repliement spectral pour une propagation avec la fonction de

transfert du propagateur de Fresnel - Propagation d’une ouverture circulaire a une distance
NAz?

A

>

Il existe donc un lien étroit entre les choix de la méthode de propagation et 1’échantillon-
nage, synthétisé par le tableau La réponse impulsionnelle, en raison du sous échan-

tillonnage de sa phase, est a l'origine de copies périodiques du champ pour les "courtes
2

distances" de propagation. Pour une distance de propagation z =

, les deux propa-
gateurs sont équivalents. A "longue distance", la propagation avec la fonction de transfert
peut conduire & des artefacts qui ne seront pas visibles avec la réponse impulsionnelle car
elle agit comme un filtre pour les hautes fréquence. Le signal propagé est alors plus lissé

mais pas nécessairement plus précis.
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2.4. RESTITUTION NUMERIQUE DES HOLOGRAMMES

Réponse impulsionelle Fonction de transfert
ikzp .7r(.7:2+12) ikzp —7 2 2 -
Propagateur hy (z,y) = ?J;ZT ety H., (1) = ke g—im(f3+13) Az
Fréquence
maximale du NAzx Az
signal & Nz AL
échantillonner
Fréquence 1
) ) - NAx
d’échantillonnage Az
Condition de NAz2 NAz2
Shannon z 2z h\ z < S

Tableau 2.1 — Conditions d’échantillonnage des deux méthodes de la propagation dans
I'approximation de Fresnel

2.4 Restitution numérique des hologrammes

La restitution de ’hologramme est en fait une propagation numérique de I’'intensité enre-

gistrée par le capteur, via la théorie de Rayleigh-Sommerfeld et selon différents plans de

Paxe z,. Celle-ci étant réelle, le sens de propagation (42, ou —z,) est indifférent. Pour cal-

culer cette propagation et obtenir le champ restitué, noté Ar,,, plusieurs transformations

mathématiques sont possibles. Elles sont largement détaillées dans la littérature. Pour les
plus courantes on peut citer :

— la restitution par convolution avec la réponse impulsionnelle de Fresnel et des conditions
sur z,, méthode proposée par KreisH9 en 1997. Une variante de cette méthode, consis-
tant & "fenétrer" cette réponse impulsionnelle pour limiter les artefacts numériques, a
été introduite par Fournier 9 en 2003 ;

— la restitution par transformée en ondelettes, méthode proposée par Bu]rangalmSJ en 2000;

— la restitution par transformée de Fourier fractionnaire, proposée par Coétmellec en
2002 104,

i. L’emploi du terme champ peut étre vu comme un abus de langage car c’est I'intensité qui est propagée.
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2.4. RESTITUTION NUMERIQUE DES HOLOGRAMMES

D’autres approches moins classiques ont aussi été étudiées. Les deux plus remarquables

sont :

— la décomposition directe de I’hologramme sur une base spécifique d’ondelettes discrétes,
les Fresnelets, proposée par Liebling en 20041951 .

— une approche par résolution de problémes inverses, proposée par Denis en 2006 106107

La plupart des auteurs utilisent le traitement par convolution avec la réponse impulsionnelle

pour réaliser cette restitution. Le calcul a réaliser est alors le suivant :

Ar,, (&m) = I(z,y) * b, (€,n) (2.14)

avec I(z,y), 'intensité enregistrée par le capteur.

Comme pour la propagation du champ scalaire, on retrouve pour ce calcul deux approches

numériques. Elles sont illustrées de maniére synthétique en figure 2.6

Réponse
Hologramme ___i_nlrlu_ls_ic_m_n_elle Champ restitué
1(x,y;0) Arzr(xry; z)
*hz, (x,y)
F F
Fonction de
Spectre de transfert Spectre du champ
I’hologramme > restitué
TF[I(x,y;0)] TF|Ar, (x,v;2)
H, (fx, fr) [ - ' ]

Figure 2.6 — Utilisation du calcul de propagation dans le cas de la restitution d’un holo-
gramme

Pour les travaux présentés ici, la méthode de propagation utilisée est celle s’appuyant sur la
fonction de transfert, car elle limite & deux le nombre de TFR a calculer tout en répondant

aux contraintes liées aux conditions opératoires. Le champ restitué s’écrit alors :

Ar, (&n) =TF NTF(I(2,y))-H,, (fx.1y)] (2.15)
Pour faciliter la restitution, le propagateur a été dimensionné en fonction du capteur utilisé
et la contrainte sur la distance de propagation a été transformée en contrainte sur le

positionnement de la caméra (cf. [5.1.4)).
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Dans tous les cas, le calcul est effectué en différents plans afin de reconstituer I’ensemble du
volume observé. L’écart Az entre deux de ces plans conditionne directement la précision
de mesure suivant ’axe optique. Dans les approches classiques, basées sur un calcul de
propagation, il existe toujours un compromis entre la précision du positionnement suivant

I'axe z et le nombre de plans calculés.

2.5 Limitations liées au montage en ligne

S’il est efficace en raison de sa simplicité, le montage en ligne présente trois limitations
significatives. La premiére, et plus importante d’entre-elles, est qu’il ne permet pas d’enre-
gistrer la phase de l'objet contrairement & un montage & deux voies. La deuxiéme est liée
a existence d’une image virtuelle qui dans le cas d’'un montage en ligne & la particularité
d’étre indissociable de 'image réelle; on la nomme image jumelle. Enfin, la troisiéme est

une limitation sur le nombre d’objets dans le champ.

2.5.1 Prise d’intensité par le capteur et image jumelle

L’utilisation conjointe d’un capteur numérique et du montage en ligne a une incidence sur
la restitution des hologrammes : I'apparition d’une image dite "jumelle". 1l s’agit d’une
image défocalisée des objets holographiés qui se superpose a 'image réelle au moment de
la restitution. Pour comprendre I'existence de cette image, il faut se pencher sur la nature
des détecteurs. Ils ne sont sensibles qu’a la valeur moyenne du carré du module des champs
électriques. Tls mesurent donc soit une intensité (notée I(x,y) en W/m?), soit une énergie
par unité de surface (en J/m?) quand la source est impulsionnelle. Cette intensité peut
s’écrire de la facon suivante :

I(w,y)  |Ar., (2,9) (2.16)

ou encore :
I(z,y) < Ar., (z,y)Ars, (2, y) (2.17)

En rappelant que Ar,, (z,y) peut s’interpréter comme la somme de deux ondes, une onde

de référence Ay et une onde diffractée O, (z,y), cette intensité devient :
I(z,y) o< |Aof* + 0z, (z,y)]* + A0.0% (2, y) + A5.0x, (2,y) (2.18)

Elle se décompose alors en quatre termes :
— un terme constant et uniforme |Ag|?, caractéristique de I'intensité de 'onde de référence ;
— une image réelle Ag.O} (z,y);

— une image virtuelle A35.0,, (z,v);
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2.5. LIMITATIONS LIEES AU MONTAGE EN LIGNE

— un dernier terme |O,, (z,y)|?, caractéristique des interférences entre les figures de dif-
fraction qui constitue une source de bruit.

C’est cette grandeur qui est propagée au moment de la restitution numérique de 1'ho-

logramme. Elle traduit une perte d’information sur la phase. Sa propagation numérique

s’écrit de la facon suivante :

Ar., (§,m) = 1(z,y) * hs,.(&,n)
= [l[Ao* + 10z, (z,y)|> + A0.0% (z,y) + A5.0z, (,y)] * h=, (&,1)
= A(u,v) +[|Ao)* +10:, (z,y)° + 45.0:, (z,y)] * h=, (£, 1)
——

Champ objet Champ "fantdéme"

(2.19)

on rappelle que Ag.O} (z,y) * h.,(§,n) = A0.O;, (x,y) * h_.,.(&,n).

Cette derniére formulation fait apparaitre deux champs, le champ objet restitué et un
champ "fantéme" contenant l'image jumelle. La figure illustre ce phénomeéne sur une
simulation numérique. Il se traduit par I’apparition d’oscillations dans le plan de mise au

point.

111
100}
11
200}
10.9
300
108
400}
o0 £ 0.7
2 500 ©
© 600} 06
. 0.5
900} { JO3
1000+ : ‘ | | ] 02
200 400 600 800 1000
Pixels

Figure 2.7 —lustration du bruit associé a I'image jumelle au plan de focalisation de I’objet
pour une simulation numérique reproduisant les conditions expérimentales du chapitre

Pour un montage en ligne ces deux images sont indissociables. L’existence de cette image
jumelle a pour conséquence une dégradation du rapport signal sur bruit des hologrammes
qui a poussé de nombreux auteurs & étudier sa suppression. Dans ce domaine deux ap-

proches sont possibles : une approche visant a modifier les conditions d’enregistrement via
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2.5. LIMITATIONS LIEES AU MONTAGE EN LIGNE

[108]

I'utilisation d’un montage hors axe ou une approche numérique de suppression a pos-

H08l Pour la mesure d’objets millimétriques, le choix du plan de

teriori de 'image jumelle
focalisation (meilleur plan au sens de la restitution numeérique, cf. s’effectue & partir
d’indicateurs calculés sur certaines parties localisées de la figure de diffraction et la dé-
gradation du rapport signal sur bruit liée & 'image jumelle est moins prégnante. De fait,

aucun traitement n’a été effectué pour réduire 'influence de 'image jumelle.

2.5.2 Onde de référence et onde objet non séparées

Par définition, un hologramme est le résultat de l'interférence de deux ondes, dont 'une
est de référence car elle est envoyée directement sur le support d’enregistrement. Dans un
montage en ligne, 'onde de référence et I’onde objet sont confondues et la lumiére non
diffusée est prise comme référence. Pour que cette approximation reste valide, la fraction
de lumiére diffractée doit rester suffisamment faible par rapport & la part de 'onde non
diffractée. Evidemment plus le nombre de gouttes augmente plus cette fraction diminue
jusqu’a atteindre une limite ot I’hologramme "disparait". Pour quantifier cet impact lié

1091 propose, en 1974, d’utiliser une grandeur qu’il nomme

au nombre de gouttes, Royer!
la "densité d’ombre". Il s’agit du rapport entre la somme des sections des gouttes et la

surface de I’hologramme S. En fonction du diameétre d; des gouttes ce critére s’écrit :
d?
Do = T2l (2.20)

D’aprés ce critére, ’hologramme reste exploitable tant que DO < 10%. En deca de 1% la
qualité est excellente, au dela de 10 % I’hologramme devient inexploitable et il est nécessaire
d’abandonner le montage en ligne. Rapporté aux dimensions du volume investigué dans
une colonne de laboratoire et pour une population mono-disperse de gouttes de 1 mm de

diameétre, ces critéres correspondent a des taux de rétention compris entre 0,01% et 0,25%.

On peut illustrer cette limitation a l’aide de simulations numériques. La figure 2.§] présente
six exemples de simulations réalisées sur un nombre croissant de "gouttes" millimétriques
(0,7mm < d < 2,5mm), placées de maniére aléatoire dans un espace borné, et mesurées
avec un capteur de gain unitaire. Ces simulations mettent clairement en évidence la dégra-
dation du signal liée a la diminution de I’énergie de 'onde de référence. A I'extréme, quand
le nombre de gouttes devient trop important, les figures de diffraction se superposent sous
la forme d’un bruit, qualifié de bruit de "speckle" en raison de sa granularité, et 'informa-
tion est perdue. Il s’agit d’une limitation importante qui va cantonner 1’'utilisation de cette

technique & 'observation d’émulsions a faible taux de rétention.

ii. Volume d’interrogation parallélépipédique d’environ 9 cm?.
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Figure 2.8 — Influence du nombre de gouttes dans le champ de vision sur les hologrammes
enregistrés avec un montage en ligne

2.6 Applications classiques de I’holographie numérique

Pour finir ce chapitre d’introduction a I’holographie numérique de particules, il est intéres-

sant de rappeler les différents domaines dans lesquels cette technique est appliquée. On en
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distingue essentiellement deux : la microscopie et 'instrumentation pour la mécanique des

fluides.

La microscopie : On trouve dans la littérature différentes applications de 1’hologra-
phie numérique & la microscopie. Elles exploitent de multiples montages optiques, avec ou
sans objectif, suivant un ou plusieurs angles d’observation. Les caractérisations présentées
portent sur toutes sortes d’éléments microscopiques depuis les pollens jusqu’aux micro-
organismes, y compris pour I’étude de leurs déplacements, M2 op passant par Uexamen

sH3l [ensemble de ces travaux a abouti a

de cellules vivantes comme les globules rouge
la définition de plusieurs méthodes de positionnement suivant 'axe 2P pour des objets
réels comme pour des objets de phase pure®9). La technique a aussi été appliquée a 1’étude
d’écoulement a I'échelle micromeétrique ™8 ouvrant des perspectives d’applications pour la

micro-fluidique.

L’instrumentation pour la mécanique des fluides : C’est dans ce domaine que I’'on
trouve le plus grand nombre d’utilisations. Comme pour la microscopie, les développements
autour de la mécanique des fluides ont fait émerger plusieurs méthodes de positionnement

suivant l'axe optique. Elles seront, pour partie, détaillées dans la section

Initialement, I’holographie numérique de particules a été employée avec succés pour la
mesure de la vitesse au sein des écoulements via un ensemencement, en PIV comme en
PTVHZLS8  Dang ce domaine, sa capacité a positionner dans espace les particules
d’ensemencement donne accés facilement aux trois composantes de la vitesse et en fait
une technique de plus en plus exploitée (nombre de publications croissant depuis 2000.
Appliquée directement sur la phase dispersée d'un écoulement diphasique, aussi bien gaz-
liquide que liquide-liquide, c’est une technique qui permet d’accéder & la granulométrie

sH9 - q'étudier des phénomenes comme la cavitation 2% ou encore de suivre

[21199]

des spray
les mouvements de gouttelettes dans des écoulements . Plus récemment, et en lien
direct avec les applications traitées dans cette étude, il a été démontré que I’holographie
numérique en ligne peut étre utilisée pour mesurer simultanément la taille et la position
de gouttelettes ou bulles micrométriques, en mouvement dans des écoulements air/eau ou

eau/huile 122,

Quelles que soient leurs applications, tous ces exemples extraits de la littérature font réfé-
rence a des objets diffractants ayant des dimensions typiquement comprises entre quelques
micromeétres et quelques centaines de micrométres, observés a des distances de 'ordre de

la dizaine de millimétres. Ceci correspond a des nombres de Fresnel inférieurs ou égaux

iii. Source : citation report Web of Science.
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Diamétre des Distance de Nombre de Application /
particules (pm) mesure (mm) Fresnel Référence
10,0 30,0 ~4,1x1073 PIV / Pan et al.
Caractérisation
20.0 40,0 ~12 %102 d’écoulements

diphasiques /
Tian et al.

Microscopie /

~ -3
20,0 50,0 ~ 9,9 x10 Malkiel ef al.
PTV /
—~ -2
50,0 60,0 ~ 5,2 x 10 Chareyron et al.
1000,0 350,0 ~ 3,5 i

Tableau 2.2 — Tllustration des régimes de diffraction classiquement rencontrés en hologra-
phie numérique de particules, la derniére ligne du tableau se rapporte & ’observation de
gouttes millimétriques & des distances de quelques centimétres

4 1072 (cf. tableau , ce qui s’apparente & des régimes de diffraction intermédiaires
entre le régime de Fresnel et le régime de Fraunhofer. Qui plus est, la petite taille des
particules autorise la présence d’un grand nombre d’éléments dans le champ d’observation
sans dégradation significative du rapport signal sur bruit, telle que définie par le critére de

Royer.

Pour les gouttes qui font I’objet de cette étude le diamétre varie de quelques centaines de
micromeétres & deux ou trois millimétres, et le nombre de Fresnel typique est compris entre
0,5 et 15, ce qui correspond & de la diffraction en champ proche. Pour retrouver des régimes
de diffractions équivalents a ceux de la littérature, il faudrait placer le plan du capteur a des
distances supérieures au métre, ce qui est matériellement compliqué. Une des conséquences
de ce grand nombre de Fresnel est ’absence de phénoméne de focalisation prononcée, en
particulier de visualisation du céne de diffraction, ce qui impacte directement la restitution

et le choix de la méthode de positionnement suivant I’axe z.
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La caractérisation et le positionnement dans l'espace de gouttes millimétriques et transpa-
rentes, par holographie numérique en ligne, impose donc un certain nombre d’adaptations
des techniques classiques de restitution. Elles sont présentées dans les deux chapitres sui-

vants.
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Deuxiéme partie

Caractérisation de gouttes sur des
images holographiques
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Chapitre 3

Simulation des gouttes et choix d’une
méthode de positionnement suivant
I’axe optique

Cela a été évoqué dans la partie précédente, 'application de I’holographie numérique a la
caractérisation de gouttes transparentes millimétriques présente deux spécificités notables :
la taille des objets diffractants et la proximité des indices de réfractions entre les deux
liquides utilisés. Ces spécificités vont entiérement déterminer les deux aspects présentés
dans ce chapitre, & savoir le modéle de transmission choisi pour simuler numériquement
les gouttes et la méthode de positionnement suivant 'axe z. A cette étape, méme si ce
chapitre est essentiellement consacré aux aspects numériques de 'holographie, il a été

nécessaire d’introduire un résultat expérimental.

3.1 Simulation numérique des gouttes

Définir un modéle numérique capable de traduire le comportement de la lumiére diffusée par
les gouttes est un point fondamental en holographie numérique. Avec un tel modéle il est
possible de reproduire numériquement 1’étape d’enregistrement de I’hologramme donc de
travailler sur des simulations, parfaitement maitrisées, pour choisir et optimiser la méthode
de restitution. Il donne aussi accés & une évaluation de la qualité des restitutions par
comparaison entre ’hologramme synthétisé & partir des gouttes restituées et ’acquisition

correspondante enregistrée par le capteur.

Pour modéliser la diffusion d’'une onde monochromatique par des particules plusieurs mé-
thodes sont applicables. Communément elles sont classées d’aprés un paramétre de taille,

a = 27r/x, qui rapporte les dimensions de 'objet, ici une particule sphérique de rayon 7,
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3.1. SIMULATION NUMERIQUE DES GOUTTES

a la longueur d’onde A de la lumiére. On distingue en général trois cas en fonction de ce

parametre 50 .

— si a < 1 la diffusion est calculée & partir du modeéle de Rayleigh aussi appelé modéle du
dipole;

— sl a > 1 les lois de optique géométrique et la diffraction de Fraunhofer sont applicables ;

— si @ >~ 1 des théories plus complexes, basées sur la résolution des équations de Mazwell
sont nécessaires ; la théorie de Lorenz-Mie généralisée (TLMG) est la plus couramment
utilisee 123 Elle permet de décrire rigoureusement l'interaction entre un faisceau lumi-
neux arbitraire et une sphére homogéne.

En général, la plupart des auteurs travaillent avec des particules opaques micrométriques

et des observations a la limite entre le champ proche et le champ lointain (Ny ~ 1072, of.

paragraphe , c’est-a-dire dans le cas ot o > 1. Dans cette configuration, pour restituer

I’hologramme, le champ est classiquement calculé dans ’approximation scalaire et chaque

objet est assimilé & un masque de transmission binaire du type :

ds
0 st p< >
t(u,v) = (3.1)
1 st > %
P2

avec p? = u® 4 v2, d, étant le diamétre de la section apparente de la particule considérée

comme parfaitement sphérique.

3.1.1 Les limitations du modéle disque opaque

Ce type de modéle, qui assimile les objets diffractants & des disques totalement opaques,
est bien adapté a la simulation de la diffraction dans les conditions décrites ci-dessus.
Si on se référe uniquement au parameétre de taille «, il est aussi adapté & la mesure de
gouttes millimétriques Quand ces derniéres sont transparentes, ¢’est une approximation ;
les gouttes se comportant en réalité alors comme des lentilles, c’est-a-dire plus comme des

masques de phase que comme des masques d’amplitude.

Il est facile d’illustrer cette différence en comparant la restitution d’une acquisition réalisée
sur une goutte sphérique d’un millimétre de diamétre avec la propagation d’un disque
opaque de méme dimension. Dans cet exemple, la restitution de la goutte et la propagation
du modeéle disque opaque sont calculées, suivant 'axe optique, en différents plans séparés

d’un intervalle Az d’un millimeétre, et ceci, sur un espace de plus ou moins dix centimeétres

i. a =5 x 10® pour une goutte de 1 mm éclairée par laser HeNe a 632,8 nm.
ii. Note : ’hologramme exploité pour cette illustration a été acquis sur le dispositif de test dans les
conditions définies au chapitre 5] il a été réalisé sur une goutte de TPH en ascension dans de ’eau statique.
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Figure 3.1 — Principe de 'examen du volume restitué au travers d’un plan de coupe

autour de la position supposée de la goutte. L’ensemble de ces restitutions forme un volume
que ’on peut couper par un plan perpendiculaire aux plans restitués, passant par le centre
de la goutte, tel qu’illustré par la figure La comparaison entre ces plans de coupe
permet de valider ou invalider, I’adéquation entre la mesure et le modéle. Cette méthode
d’examen de ’ensemble du volume restitué a notamment été proposée par Yang et al. [121]

en 2006.

Pour la configuration décrite ci-dessus, les deux coupes obtenues sont comparées en figure
. 1l apparait clairement sur celle qui se rapporte aux restitution de '’hologramme .a)
un maximum local d’intensité qui n’est pas présent lors de la propagation du modéle du
disque opaque b). Ce maximum local est attribuable & la focalisation de la lumiére

incidente par les gouttes, qui étant transparentes se comportent comme des lentilles boules.

Une analyse expérimentale plus détaillée, consistant & mesurer ’écart entre le plan médian
de la goutte et le plan de ce maximum d’intensité en fonction du diameétre des gouttes (cf.

tableau , permet de montrer que cette distance correspond a la distance focale f d’une
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Distances [m]
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(a) Restitution d’une acquisition

Distances [m]

500 550 600 650
Pixels

(b) Propagation du modéle disque opaque

Figure 3.2 — Comparaison entre la restitution d’une acquisition et la propagation du
modéle disque opaque - Un zoom aux abords du plan médian de la goutte (z = 0,36 m)
a été effectué, les niveaux de gris ont été normalisés et les échelles different entre 1’axe
horizontal et ’axe vertical

lentille boule d’indice de réfraction n = 1,087 et de diametre dfY] Autrement dit, une
partie de la lumiére est réfractée par les gouttes; elle n’apparait pas avec la propagation

d’un modéle disque opaque.

En conséquence, pour simuler correctement des gouttes millimétriques et transparentes, le
modéle disque opaque doit étre a minima complété pour prendre en compte totalement ou

partiellement la réfraction.

L’importance de ce phénoméne va évidemment dépendre des caractéristiques des gouttes,
en particulier des deux paramétres influencant au premier ordre la réfraction : le diamétre
et la transparence. Pour bien comprendre l'influence de la réfraction et fixer les limites
a partir desquelles elle doit étre considérée, il est important de conduire une étude de

sensibilité sur ces deux paramétres.

Expérimentalement, une telle étude est difficile, voire impossible, & conduire car elle né-
cessiterait une maitrise simultanée du diamétre, de 'indice de réfraction et de la position
dans l'espace des gouttes. Nous avons donc retenu une approche numeérique en exploitant

des hologrammes simulés avec la TLMG. Le code employé est celui qui a été développé par

iii. Indice de réfraction relatif du TPH dans 'eau.

. nd
AR TR
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Ecart moyen entre le plan du

Diameétre de la goutte Focale . ; ;
[mm] correspondante [mm] maximum d’intensité et le plan
médian de la goutte [mm]
0,7 2,4 2,1
1,0 3.4 3,0
1,3 4.4 4,1
1,5 5,1 4,9
1,8 6,1 5,8
2,1 7,1 6,3

Tableau 3.1 — Comparaison entre la position du maximum d’intensité et la focale de lentille
boule correspondante - La focale est calculée avec les conditions définies plus haut, I’écart
entre les plans est mesuré sur les restitutions (Az = lmm)

les équipes du CORIA[125].

Les liquides utilisés pour ces simulations sont ceux des essais expérimentaux présentés au
chapitre [5], a savoir :

— pour la phase continue, de ’eau d’indice de réfraction réel ng,0 = 1,3317 & 632,8 nm et

95 o261 .

— pour la phase dispersée, du TPH d’indice de réfraction réel nppp = 1,4425 & 25 °C
Toutes les simulations, basées sur la TLMG et présentées dans ce chapitre, ont été cal-
culées & une longueur d’onde de 632,8 nm. Elles servent de simulations de référence. On
notera toutefois que dans le cas de gouttes millimétriques, le nombre de réflexions internes
devient tres important P20, En conséquence, le nombre de termes a prendre en compte est
grand et le calcul plus complexe que dans le cas de gouttes micrométriques. Il n’est pas
exclu que, pour certains calculs, des problémes numériques apparaissent. Dans ce cas, les

hologrammes ne sont pas exploitables. La TLMG a donc été essentiellement exploitée pour

v. COmplexe de Recherche Interprofessionnel en Aérothermochimie.
vi. Mesuré au réfractomeétre d’Abbe.
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3.1. SIMULATION NUMERIQUE DES GOUTTES

établir grossiérement les limites d’utilisation du modéle disque opaque.

3.1.2 Influence de la taille des gouttes

Le premier paramétre d’influence est la taille des gouttes. Le diameétre des gouttes dans
les dispositifs d’extraction liquide-liquide s’étale sur trois décades, du micromeétre au milli-
meétre. Dans cette gamme, les gouttes ont un parameétre o >> 1 et la réfraction est toujours
présente. Evidement, au sens physique stricto sensus, il n’existe pas de taille minimale vis
a vis de la réfraction. Toutefois, plus la goutte est petite plus I’énergie réfractée est faible,
la surface d’interaction avec ’onde devenant de plus en plus réduite. De plus, I’énergie ré-
fractée arrivant au capteur diminue avec la focale de la goutte. On peut donc intuitivement
penser qu’il existe une taille en deca de laquelle le maximum d’intensité lié & la réfraction
ne sera pas détecté et que les gouttes suffisamment petites seront correctement simulées

avec le modéle du disque opaque.

Les restitutions des gouttes millimétriques (grosses gouttes) et des gouttes micrométriques

(petites gouttes) sont trés différentes. Pour s’en convaincre, il suffit de comparer deux

coupes réalisées sur des simulations, calculées avec la TLMG et représentatives des condi-

tions expérimentales. Une comparaison de ce type est présentée en figures et .

Des différences apparaissent nettement, sur la phase comme sur U'intensité. Les gouttes de

petites dimensions, assimilables & des objets totalement opaques, présentent deux caracté-

ristiques notables :

— une intensité quasi constante qui passe par un minimum local et unique & la position de
la goutte;

— une phase qui évolue en 1/2[124J, fonction inverse de la distance avec un saut carac-
téristique dans le plan médian de la goutte, que l'on ne retrouve pas pour les gouttes
millimétriques.

Pour ces derniéres, la variation de l'intensité en fonction de la distance de restitution a

deux extrema locaux, un minimum au plan de focalisation (au sens de la restitution) et un

maximum au plan focal. En dehors de ces extrema, ’évolution de cette fonction n’est plus
monotone comme dans le cas des petites gouttes. La phase, quant a elle, a une structure
nettement plus complexe, qui n’est plus symétrique par rapport au plan médian et qui

présente de multiples sauts.

Pour anticiper sur la deuxiéme partie de ce chapitre, ces différences hypothéquent ’exploi-

vii. Gouttes d’indice de réfraction de 1,08 observées a une distance de 40 cm par un capteur carré de
1024x1024 pixels eux-mémes carrés de 17 pm de coté.

viii. En coordonnées cylindriques, le champ reconstruit suivant un axe qui passe par le centre de la goutte
s’écrit : E,(0) = U2 avee | = mr3,/x et rq0 le rayon du disque opaque correspondant a la goutte.
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Figure 3.3 — Evolution de la phase en fonction de la distance de restitution - Comparaison
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Figure 3.4 - Evolution de I'intensité en fonction de la distance de restitution - Comparaison
entre une goutte micrométrique et une goutte millimétrique

tation de certaines méthodes de positionnement suivant ’axe optique, en particulier celle
proposée par Murata et al. /28 basée sur la recherche d’un minimum d’intensité au centre
de la particule en fonction du plan de restitution et celle proposée par Yang et al. P24 qui
s’appuie sur la recherche du plan dans lequel a lieu un saut de phase. De la méme facon,
I’existence d’un maximum local d’intensité va imposer des adaptations a la plupart des
méthodes de focalisation décrites par la littérature et généralement basées sur un modele

de type disque opaque.

87



3.1. SIMULATION NUMERIQUE DES GOUTTES

A partir de ces simulations, on peut, en faisant varier la taille de la goutte, toutes choses
restant égales par ailleurs, trouver le diamétre maximal au deld duquel le modéle "disque
opaque" n’est plus valide. Une telle étude de sensibilité est présentée en figures et [3.6]
On voit, sur ces figures que, pour la phase comme pour 'intensité, cette limite se situe aux
environs de 60 um, quand on se base sur les critéres décrits ci-dessus. Jusqu’a 100 pm, il
v a un seul minimum local d’intensité et les méthodes de focalisation basées sur ’analyse

de l'intensité du champ restent applicables.

Transposée au régime de diffraction, cette condition sur le diamétre devient la condition
suivante : pour des gouttes transparentes, il faut prendre en compte la réfraction quand
Ny>3x1072

Radians
o ©
o ©

d =55 pum

36 37 38 39 40 41 42 43 44 36 37 38 39 40 41 42 43 44

pif ] Pip 1
1 d=60pm | | .| d=95um | |

Radians
o

.

C
\

o

36 37 38 39 40 41 42 43 44 36 37 38 39 40 41 42 43 44

pi 1P -
- S =
1 d=65um | | | d=100pm ||

42 43 4

Radians
o

_pl
36 37 38 39 40 41 42 43 44 36 37 38 39 40 M

°

pi, B L 4
| d=75pm | |

36 37 38 39 40 41 42 43 44

| N N N N O ]
i d=285um |

Radians
o

\
o

Radians
(@)

\
i

d=200pum ||

36 37 38 39 40 41 42 43 44 36 37 38 39 40 41 42 43 44
Distance de propagation [cm] Distance de propagation [cm]

Figure 3.5 — Evolution de la phase du champ reconstruit en fonction du diameétre des
gouttes - Profils suivant un axe qui passe par le centre de la goutte

88



3.1. SIMULATION NUMERIQUE DES GOUTTES

w/m?2
(@)
(6)]

o
n
(o))
(6)]
-
3
o
(6]
o
"
©
o
T
3

O 1 1 1 1 1 1 1 L 1 1 i 1
36 37 38 39 40 41 42 43 44 36 37 38 39 40 41 42 43 44

£ d=60um | | 05F d=95um
E os ,
0 i H i 0 L L
36 37 38 39 40 41 42 43 44 36 37 38 39 40 41 42 43 44

O 1 1 1 i 1
36 37 38 39 40 41 42 43 44

N§0157 d=85um | 0,5¢ d=200um |4

O 1 i 1 1 i 1 1 1 1 1 1 1
36 37 38 39 40 41 42 43 44 36 37 38 39 40 41 42 43 44
Distance de propagation [cm] Distance de propagation [cm]

Figure 3.6 — Evolution de l'intensité du champ reconstruit en fonction du diamétre des
gouttes - Profils suivant un axe qui passe par le centre de la goutte

3.1.3 Influence de l’indice de réfraction

Le deuxiéme parameétre d’influence est l'indice de réfraction. Ecrit sous sa forme complexe,
n(A) = n(X) — ik()), il rend compte & la fois de la réfraction et de Pabsorption dans les
gouttes. Les deux phénoménes sont en "compétition" et quand I'absorption devient trop

importante la réfraction disparait.

La partie imaginaire de I'indice de réfraction, notée k, est aussi appelée coefficient d’extinc-
tion. Il est directement 1ié & ’absorption dans les gouttes, via un coefficient macroscopique

a dit coefficient d’absorption, qui caractérise I'atténuation linéique de la lumiére.

Avec ce coefficient et en appliquant la loi de Beer-Lambert, il est possible de calculer T, la

transmission moyenne de la lumiére par une goutte de diametre d.

nk,
T=e%l=¢ A (3.2)
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avec d = mdf3 la distance moyenne parcourue par la lumiére qui traverse une goutte de

diameétre d.

1 T
0.9+ -
0.8 Refraction H
0.7+ -
Transition
0.6 -
~ 0.5+ i -
Disque opaque
0.4+ -
0.3+ / -
0.2 ——d =500 um 7
——d=1mm
0.1 ——d=2mm ,
0 | | | I

Figure 3.7 — Absorption & 632,8 nm dans des gouttes de 0,5 mm, 1,0 mm et 2,0 mm de
diameétre en fonction de la partie complexe de son indice de réfraction

En faisant varier k, tout en conservant n et d constants, il est possible de calculer avec
la TLMG des hologrammes de gouttes devenant de plus en plus opaques. La propagation
de ces simulations et leur examen selon la méthode décrite au paragraphe permet de
classer les gouttes en trois types :

— les gouttes transparentes, pour des valeurs de k comprises entre 0 et 1076 ;

— les gouttes semi-transparentes, pour des valeurs de k comprises en 1076 et 1072

— les gouttes opaques, pour des valeurs de k supérieures a 1072

C’est ce qui est illustré en figure On voit sur cette figure que seules les gouttes du troi-
siéme type sont assimilables & des disques opaques. Le diamétre des gouttes a logiquement
une influence ; elle est toutefois moins importante que celle du coeflicient d’extinction. Les
bornes proposées ici, pour k, sont applicables & I’ensemble de la gamme de diamétres des

gouttes étudiées.

Avec les liquides classiquement utilisés dans les dispositifs d’extraction liquide-liquide qui
font I'objet de cette étude, le coefficient k est toujours inférieur a 10*6 Les gouttes sont

du premier type. Pour atteindre un niveau de coefficient d’extinction suffisant pour pouvoir

ix. A 632,8 nm et & 25 °C k = 1,4680 x 10~° pour I'eau ™8 La transmission relative du TPH par
rapport a lair est de 99,1 % (mesuré au spectrophotométre).
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utiliser le modéle disque opaque, il faudrait opacifier les gouttes en ajoutant un colorant
(du bleu de méthyléne par exemple) donc modifier les propriétés hydrodynamiques des

liquides. Cette option n’a pas été retenue.

La conclusion de cette analyse de sensibilité est que le modéle disque opaque reste valide
pour des gouttes transparentes jusqu’a un diameétre de 60 pm (100 pwm si la méthode de
recherche est basée sur 'analyse de I'intensité restituée). Au-dela, la nécessité de prendre en

compte la réfraction par les gouttes s’impose et le modéle disque opaque doit étre complété.

3.1.4 Proposition d’un modéle simplifié

Pour la gamme de gouttes produites dans les dispositifs d’extraction liquide-liquide, les dia-
métres sont majoritairement supérieurs & 60 um et la réfraction doit étre prise en compte.
Utiliser la TLMG pour simuler les hologrammes est une possibilité mais elle impose des
temps de calculs importants (plusieurs dizaines d’heures pour simuler un hologramme d’une
dizaine de gouttes millimétriques sur une machine standard). Il ne s’agit donc pas d'un
outil adapté & un traitement courant. Pour valider la performance de la restitution par
comparaison entre I’hologramme mesuré et un hologramme synthétisé, il est nécessaire de

disposer d’un outil plus simple.

Dans ce but, nous proposons un modéle de transmission simplifié capable de reproduire
Iinfluence de la réfraction en un temps de calcul raisonnable. Basé sur optique géomé-
trique, il s’agit d’'un modéle "mixte", fusionnant le masque d’amplitude du disque opaque

avec le masque de phase d’une lentille boule. Il s’écrit de la facon suivante :

e Af st pLm

t = d :
W) =10 & n<p<y (3:3)
d
1 si > —
st P>
. . nd
avec 1 le rayon pris en compte pour la lentille boule , f = m la focale et d le

diameétre de la goutte.

Comme le montre la figure [3.8] la propagation dans I’approximation scalaire de ce modele

permet bien de rendre compte du maximum d’intensité lié & la focalisation.
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Figure 3.8 — Comparaison entre la restitution d’une acquisition et la propagation du modéele
mixte - Un zoom aux abords du plan médian de la goutte (z = 0,36 m) a été effectué, les
niveaux de gris ont été normalisés et les échelles différent entre I’axe des abscisses et ’axe
des ordonnées

3.1.4.1 Dimensions de la lentille boule

La goutte est décrite par deux fonctions, ce qui impose de définir la limite entre la zone

correspondant au disque opaque et la zone correspondant au masque de phase, c¢’est-a-dire

de calculer le rayon & prendre en compte pour la lentille boule en fonction du diamétre

de la goutte. Cette limite est liée & 1’échantillonnage du terme de phase de la lentille. En
. . Tp? . o

considérant ce dernier, ¢ = ——, on peut écrire la condition ci-aprés :

)
%
o (f— \/fz—r?> (- VPt AP < (3.4

ot Ar; est le pas d’échantillonnage.

Ce qui permet de définir 7, , le rayon de la pupille qui limite la lentille échantillonnée

dans le respect du théoréme de Shannon :

)\\/—4Ar12+16f2—>\2_ﬂ 55

4 4Arl2 + A2 2

Tlma:t = 4

qui est arrondi a ¢.Ary, avec ¢ un entier tel que ¢.Ar; <y, ..

Le tableau [3.2] présente des exemples de rayons de pupilles, calculés avec cette méthode,

pour des gouttes caractéristiques des dispositifs d’extraction liquide-liquide.
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Diameétre de la Ouverture
goutte [mm)] i [0} numérique

0,7 0,034 35

1,0 0,051 33

1,3 0,068 32

1,5 0,085 30

18 0,102 30

2,1 0,102 35

Tableau 3.2 — Dimension de la lentille boule en fonction du diameétre de la goutte, pour
des gouttes de TPH dans de I’eau

Du point de vue de 'optique géométrique, le diamétre maximal & prendre en compte, peut
se déterminer en remarquant que les rayons issus du bord de la pupille ne parviennent pas
au capteur. C’est ce qui est illustré par la figure [3.9]

On peut établir que h, le rayon du disque éclairé par la réfraction & la distance z, s’écrit

en fonction de r; le rayon de la pupille considérée, de la fagon suivante[f]:

f—2R+ /R?—r?
h= (2~ f) ’ (3.6)

T

Avec cette expression, il est possible, pour les conditions expérimentales décrites au chapitre
[l de calculer la fraction de capteur éclairé par la lumiére réfractée en fonction de la distance
de mesure et du diametre des gouttes. Cest ce qui est illustré en figure[3.10] Sur cette figure
on voit que, pour récupérer dans notre configuration expérimentale 100 % de 1’énergie
réfractée par la goutte indépendamment de son diamétre, il est nécessaire de se placer a
une distance maximale de 0,425 métre. Au dela, pour les gouttes de diamétre d > 0,5 mm,

une partie de la lumiére réfractée n’est pas interceptée par le capteur. Cette condition va

x. R est le rayon de la goutte considérée, voir figure
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Figure 3.9 — Réfraction dans les gouttes - Aspects géométriques

se traduire expérimentalement par une contrainte sur la distance entre le plan objet et le

plan capteur.

A partir de ce modéle, la simulation d’un hologramme se fait par propagations successives
de goutte en goutte, depuis le plan de la premiére goutte, celle qui est la plus éloignée
du capteur, jusqu’au plan du capteur. A chaque plan contenant une goutte, le masque
de transmission défini par I’équation est appliqué & l’ensemble du champ propagé.
Au niveau du capteur, la prise d’intensité est simulée en calculant le carré du module du
champ. Cette méthode de propagation permet de prendre en compte plus rigoureusement la
contribution de chaque goutte qu’une simple somme des différents champs & distance. Elle
ne permet toutefois pas de restituer correctement les interférences multiples, ¢’est-a-dire la

diffraction des ondes diffractées par les gouttes.

3.1.4.2 Comparaison modéle simplifié¢ / simulation théorie de Lorenz-Mie

Pour valider la pertinence de ce modéle simplifié avec la TLMG, il est possible de comparer

sH29 En limitant cette comparaison a un

les hologrammes produits avec les deux théorie
espace numérique correspondant au domaine expérimental, c’est-a-dire des distances de
propagation comprises entre 0,1 m et 0,5 m et des diamétres de gouttes compris entre 0,7
mm et 2,5 mm, I’écart, en valeur absolue, entre TLMG et Fresnel reste inférieur a 0,05.
C’est ce qui est illustré en figure pour une des configurations expérimentales. Ce
résultat permet de valider la pertinence des hologrammes simulés en propageant le modele

mixte. L’accord entre les deux théories est moins bon pour les hautes fréquences.
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Figure 3.10 — Fraction du capteur éclairée par la lentille boule, en fonction du diamétre
des gouttes et de la distance d’acquisition

La figure [3.11b] montre I’écart entre une simulation réalisée avec le modéle mixte et une
simulation réalisée avec le modéle disque opaque. Elle confirme la nécessité de prendre en

compte la réfraction pour obtenir des simulations numériques correctes.

Le positionnement du maximum d’intensité lié & la réfraction est aussi en accord avec les
résultats expérimentaux (illustration sur la figure pour un exemple particulier). Tl
apparait clairement que le modéle mixte reproduit mieux la réalité physique que le modéle
disque opaque, en particulier au voisinage de la goutte. Pour cet exemple, avec la TLMG,
la position du maximum est légérement décalée. Dans les faits, 'intensité du maximum
peut varier d'un facteur 2 entre deux acquisitions successives sur des gouttes supposées
identiques, tout comme, la position du plan dans lequel se trouve ce maximum qui n’est
pas connu avec une précision inférieure au millimétre. Les modéles étant basés sur des
hypothéses (sphéricité parfaite, indice réfraction constant,...), ils ne sont pas & méme de
reproduire ’ensemble des variations expérimentales. Ceci explique les écarts constatés entre

acquisitions et simulations quelle que soit 1a théorie utilisée pour les simulations.
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Figure 3.11 — Comparaison entre les différents modéles

3.2 Meéthodes de positionnement suivant 'axe z

On rappelle que I'on entend par focalisation 'action de positionner les gouttes suivant ’axe

z par restitution de ’hologramme, c’est-a-dire de trouver le meilleur plan de mise au point
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Figure 3.12 — Comparaison entre les différents modéles et une série d’acquisitions réalisées

sur une population de gouttes mono-disperse

pour chacune des gouttes détectées sur ’hologramme.

Automatiser cette focalisation est certainement 'un des aspects les plus critiques de 1’ho-
lographie numérique de particules. Divers critéres de détection automatique sont proposés
dans la littérature, d’autres auteurs préférent utiliser des méthodes plus "empiriques" ba-
sées sur une analyse visuelle des hologrammes restitués. L’approche retenue pour cette

étude est une focalisation automatique au moyen d’une fonction de mérite.

3.2.1 Analyse de la littérature

La littérature propose plusieurs méthodes de focalisation. On peut les classer en trois
grandes familles :

— les méthodes basées sur la recherche de singularités dans les restitutions;

— les méthodes basées sur le calcul de restitution;

— et les méthodes basées sur le calcul d’un indicateur.

Méthodes basées sur la recherche de singularités dans les restitutions : Souvent
les méthodes de focalisation sont basées sur ’analyse locale des niveaux de gris des images
restituées et la recherche de singularités, en particulier d’'un minimum local d’intensité.

Sur ce principe Murata et al. 228 proposent de positionner les particules sur l'axe z en
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recherchant le minimum du niveau de gris du centre de la particule en fonction du plan
de restitution. Ce minimum n’est pas toujours unique, et & partir du méme indicateur
certains auteurs améliorent la focalisation via ['utilisation de méthodes d’analyse de profils
(par exemple via une méthode de "palpage" morphologiquell?’ol) ou par analyse simultanée
de I'image restituée de la particule et de la transformée ayant permis la restitution P19
Un exemple patent de la qualité de ces méthodes est celui présenté par Tian et al. en
2010122 Dans cet article, les auteurs réussissent a focaliser, & partir d’une acquisition un
nombre important de micro-bulles (~ 1700 bulles ayant un diamétre compris entre 9 et
600 um). Leur algorithme repose sur la recherche des minima d’intensité en périphérie des
gouttes, c’est-a-dire sur I’ensemble du cercle décrit par le diameétre apparent de la goutte.
Les amas de gouttes sont déconvolués par application d’un modéle de mélange gaussien.

Ces méthodes sont les plus fréquemment employées.

Méthodes basées sur le calcul de restitution : La deuxiéme famille repose sur 'ana-

131 qui, aprés une reconstruction

lyse des paramétres de restitution. C’est le cas de Liebling!
par projection sur une base d’ondelettes discrétes, utilise les différents coefficients de pro-
jection pour déterminer le plan en z de mise au point. D’autres traitements permettent
d’accéder directement au plan de mise au point de part leur méthode de reconstruction. On
peut notamment citer Iapproche inverse proposée par Soulez et al. 108132 Cette meéthode
itérative est basée sur la comparaison entre I’hologramme mesuré et un hologramme numé-
riquement synthétisé & partir, entre autres, de deux parameétres, la taille de la particule et
sa position supposée en z. La mise au point est réalisée quand 1’écart entre les deux holo-

grammes est minimal. De fait, la réalisation de cette mise au point contient implicitement

I'information sur la position en z.

Méthodes basées sur le calcul d’un indicateur : Les méthodes basées sur I’analyse
des valeurs numériques du champ complexe reconstruit sont une troisiéme alternative. Sur

B33l yhontrent que, comme la phase doit théoriquement s’annuler

ce principe Pan et Meng
au plan de restitution, on peut utiliser la partie imaginaire du champ reconstitué pour
localiser les particules selon ’axe z. Ils proposent d’utiliser comme indicateur la variance
de la partie imaginaire du champ reconstruit autour de la particule, le point de focalisation
correspondant au passage par un minimum de cet indicateur. De la méme fagon, Dubois
et al. /15 ytilisent la minimisation de intégrale du module du champ complexe reconsti-
tué. Ils montrent que cet indicateur passe par un minimum au point de focalisation pour
un objet d’amplitude purement réelle et par un maximum pour un objet de phase pure.

Le traitement de I’ensemble du champ complexe est aussi utilisé par Yang et al. 24 qui
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montrent qu’il est possible de trouver le point de focalisation en z via la détection de sauts
de phase (la phase passant brutalement de m & —7) sur certains groupes de pixels de 'image
reconstituée. D’autres auteurs réalisent au préalable des traitements mathématiques sur le
champ restitué pour améliorer la focalisation. On peut notamment citer Fugalll?"ll qui pro-
pose une méthode basée sur un calcul de ’écart-type du champ complexe restitué dans une
zone localisée autour du centre de la particule a localiser. Au préalable, le champ restitué
est convolué avec un filtre de Sobel qui permet d’améliorer sensiblement le rapport signal
sur bruit. La méthode proposée dans ce dernier article est applicable, selon les auteurs,
& des hologrammes mélangeant des particules de petites dimensions et des particules de
grandes dimensions. Un bonne vision d’ensemble des méthodes de focalisation exploitant

les propriétés du champ complexe est proposée par Choi et al. 13,

Les autres méthodes : Enfin, il existe des méthodes qui n’appartiennent pas & 'une
de ces trois catégories. C’est le cas de celle proposée par Yang et Kang qui est basée sur
le calcul du coefficient de corrélation entre deux images séparées par un espace arbitraire

de 262 mm. Comme cela est démontré dans leur article 33l

, ce coefficient passe par un
maximum au plan de focalisation quand il est calculé & partir du module des champs

reconstruits.

3.2.2 Choix de la méthode

Les méthodes de la premiére catégorie reviennent a considérer les gouttes comme des
disques opaques et & chercher les minima d’intensité caractéristiques de leur position. Elles
ne sont donc pas applicables en I’état & des gouttes millimétriques et transparentes. Il en
est de méme pour certaines méthodes exploitant le champ complexe restitué, comme celle

proposée par Yang et al., basée sur la recherche de sauts de phase.

Les méthodes de la troisiéme catégorie associent restitution et focalisation. Elles imposent,
de fait, I'utilisation d’une méthode de restitution spécifique. Elles restent cependant appli-
cables, en particulier 'approche inverse qui présente 'intérét de permettre, en utilisant les

hautes fréquences de 'hologramme, la restitution de particules hors champ.

Il est donc naturel de se tourner vers les méthodes de la deuxiéme catégorie basées sur
le calcul d’un indicateur. Pour une goutte millimétrique et transparente, six indicateurs
sont exploitables. Ils permettent de construire une fonction de mérite qui va réaliser la

focalisation (33IBII6I35]
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1. la somme du module du champ

MOD(z) =) |Ar(&,m;2)| (3.7)
&m
2. la variance du champ
VAR(z) = % S {are ) - A} (3.8)
&m

3. la somme du gradient du champ

GRA(z) =) _|VAr(&,m;2)| (3.9)
&m

4. la somme du laplacien du champ au carré

LAP(z) = Z {V2Ar(§,n; z)}2 (3.10)
&n

5. la somme du spectre du champ dans 'espace de Fourier
SPEC(z) = Z log {1 +TF ‘{Ar(g,n;z) - Ar(z)}H (3.11)
T&.0n
6. le coefficient de corrélation entre deux images séparées par un intervalle 26z

CO(2) = Zg Zn (Ar (& m; 2+ 62) —m) (Ar (& m;2—62) —m)

\/(ZE pO (A?" (& mz+dz) — Ar(z + 5z))2> (Zg > (Ar (& mz—0z)— Ar(z — 62))2)
(3.12)

avec Ar(&,m; z) le champ restitué a la distance z et Ar(z) sa moyenne. N est le nombre
de pixels pris en compte. De maniére simplifiée, toutes ces méthodes basées sur le calcul
d’un indicateur s’apparentent a des méthodes de dénombrement des anneaux de diffraction.
Elles cherchent le plan dans lequel ce nombre d’anneaux passe par un minimal local, plan

caractéristique de la focalisation.

Graphiquement, 1’évolution de ces six indicateurs, calculés a partir d’'un hologramme si-
mulé (une goutte de 986 um placée a 40 cm du plan d’enregistrement ), en fonction de
la distance de propagation est présentée en figure Pour cette simulation, le pas de
restitution choisi vaut A, = 1 mm et le calcul des indicateurs est réalisé sur I’ensemble du
champ restitué¢ (N = 10242). Une analyse plus détaillée de cette figure, permet de mettre

en évidence les points suivants :

xi. Cette partie exploite des hologrammes calculés numériquement, sauf mention contraire ils 'ont été
avec ces parameétres.
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— l'indicateur M OD(z) passe par un minimum local et l'indicateur VAR(z) par un maxi-
mum local. Les deux courbes normalisées sont approximativement complémentaires,
MOD(z) =1—VAR(2)[!| Les extrema locaux (39,8 cm) ne correspondent pas exacte-
ment & la position du plan central de la goutte. Cet écart, qui n’apparait pas pour les
simulations réalisée avec la modéle disque opaque, est un effet de la réfraction ;

— l'indicateur GRAD(z) passe aussi par un minimum local. Il est situé a 40,1 cm et ne
correspond pas non plus exactement & la position du plan central de la goutte;

— les indicateurs SPEC(z) et LAP(z) présentent tous les deux au plan de focalisation, un
saut brutal d’'un maximum vers un minimum ; les maxima des sauts correspondent au
plan de focalisation ;

— P’indicateur C'C(z) passe bien comme attendu par un maximum au plan de focalisation.

|

%0 35 40 45 50 %0 35 40 45 50
Distances [cm)] Distances [cm]

%0 35 40 45 50 40
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Figure 3.13 — Evolution des six indicateurs en fonction de la distance de propagation -
A Texception de CC(z), les fonctions ont été normalisées par mise & ’échelle entre 0 et 1
pour faciliter leur comparaison

Ces six fonctions de mérite contiennent totalement ou partiellement des informations sur
la position du plan central de la goutte. Elles permettent toutes d’accéder, plus ou moins
facilement, & la focalisation. Il est possible de classer ces indicateurs en fonction de leur

"efficacité" a focaliser des gouttes millimétriques et transparentes. C’est ce qui est présenté

xii. En effet pour les simulations numériques Ar(z) = 1.
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dans les paragraphes suivants.

Calcul des indicateurs sur la partie imaginaire du champ complexe restitué :
Le champ restitué est un champ complexe. On peut donc, en chaque plan, calculer les
six indicateurs non seulement sur son module ou son argument, mais aussi sur sa partie
réelle ou sur sa partie imaginaire. Appliqué a l'indicateur VAR(z) et pour les hypothéses

formulées plus haut, on obtient les évolutions présentées en figure [3.14]

Sur cette figure, il apparait nettement que les indicateurs calculés sur les parties réelles

ou imaginaires du champ ont des extrema locaux exactement au plan de focalisation de la

goutte.
1 ; :
: H —Module
: 1 |—Angle I
09 - ST PUTUURT i Partie imaginaire
= — Partie réelle
08— 1
i
07 T T PR UTOSUPTOR
0.6 : : _ :
i H
: H Planidu centre de |a goutte
o [ ) ]
s 08 : e :
04|~ .
03 i a
i
I
02— T —
!
!
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1
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Figure 3.14 — Evolution de Iindicateur V AR(z) en fonction de la distance de propagation
calculé sur les différentes parties de ’ensemble du champ restitué, les fonctions ont été
normalisées par mise & I’échelle entre 0 et 1 pour faciliter leur comparaison

Les six indicateurs calculés sur la partie imaginaire et avec les mémes hypotheses (d =
986 wm, z, = 40 cm), sont représentés en figure . A nouveau les calculs sont réalisés
sur ’ensemble du champ restitué. Hormis pour la fonction M OD(z), on constate que tous
les indicateurs présentent un minimum local au plan de focalisation. Les mémes calculs
réalisés sur la partie réelle donnent des résultats comparables mais pour lesquels les minima
sont remplacés par des maxima (& I’exclusion de U'indicateur GRAD(z) qui passe toujours

par un minimum).
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Figure 3.15 — Evolution des six indicateurs, calculés sur la partie imaginaire du champ
propageé, en fonction de la distance de propagation - A l'exception de CC(z), les fonctions
ont été normalisées par mise & I’échelle entre 0 et 1 pour faciliter leur comparaison

Ce constat démontre qu’il est préférable d’exploiter les parties réelles et/ou imaginaires
des champs restitués pour focaliser précisément les gouttes. Nous avons utilisé la partie
imaginaire du champ restitué et basé la focalisation sur la détection des minima locaux,

que nous appellerons "pics de focalisation".

Calcul des indicateurs sur une zone limitée au voisinage de la figure de diffrac-
tion : Jusqu’ici, le calcul des fonctions de mérite a été effectué sur I’ensemble du champ
restitué. Toutefois, quand le nombre de figures de diffractions augmente, il devient difficile,
voire impossible, de distinguer tous les minima locaux. Un indicateur calculé & partir de
I’ensemble du champ restitué est alors inexploitable. C’est ce que montre la figure [3.16]
qui représente ’évolution de l'indicateur laplacien (LAP(z)), en fonction de la distance de
restitution, pour un hologramme simulé & partir de quinze gouttes dont les dimensions et
positions ont été choisies de facon aléatoire. La fonction de mérite ainsi calculée ne per-
met pas de distinguer facilement les quinze minima locaux attendus, correspondant aux

différents plans de focalisation des gouttes.

Une alternative, permettant de dépasser cette difficulté, consiste a ne plus considérer 1’en-
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Figure 3.16 — Evolution de LAP(z) en fonction de la distance de propagation pour un
hologramme simulé a partir de 15 gouttes - La fonction de mérite est calculée sur la partie
imaginaire du champ propagé et est normalisée par mise a 1’échelle entre 0 et 1

semble du champ propagé pour réaliser le calcul de I'indicateur, mais seulement une partie
réduite de ce dernier, localisée autour de la figure diffraction concernée. Si on recommence
le calcul de la fonction de mérite, dans les mémes conditions, mais en limitant N, le nombre
de pixels pris en compte, & une fraction de I’hologramme qui inclut le motif de diffraction
(cercles rouges sur la figure , on obtient les courbes de la figure .

Dans ce cas, on calcule, pour chaque goutte, une fonction de mérite qui passe par un
minimum local au plan de focalisation. Quand les figures de diffraction se superposent
(zone centrale de la figure plusieurs pics de focalisation peuvent apparaitre; le plus
"marqué" correspond généralement & la position de la goutte (cf. paragraphe sur le

traitement des amas de gouttes).

Grace a cette approche, il est possible de focaliser plusieurs gouttes & partir d’un seul
hologramme. C’est un processus en deux étapes : une premiére étape pour la détection
et 'isolement des figures de diffraction dans 'hologramme et une deuxiéme étape pour le

calcul de la fonction de mérite sur chaque partie de ’hologramme ainsi isolée.

Les dimensions de la fraction de I’hologramme utilisée pour la focalisation peuvent étre
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Figure 3.17 — Fraction de I’hologramme pris en compte pour calculer I'indicateur pour
chacune des gouttes

optimisées au regard du calcul des indicateurs. En effet, il est possible de définir une
zone bornée autour de la figure de diffraction dans laquelle il y a assez d’information
pour déterminer par calcul le plan de focalisation, tout en étant suffisamment limitée pour
permettre une exploitation optimale de I’ensemble de ’hologramme. Cette zone est baptisée
"zone utile" de la figure de diffraction. Elle contient les IV pixels qui vont servir au calcul de
I'indicateur en chaque plan de restitution. D’un point de vue fréquentiel, définir cette zone
revient & délimiter le domaine de fréquences qui contient l'information. Pour les figures
de diffractions produites par les gouttes, la forme optimale de cette zone est un disque
troué, c’est-a-dire une surface borné par deux cercles. Le cercle interne permet d’exclure
du calcul I'énergie liée & la réfraction qui est une source de bruit. Le cercle externe délimite
le nombre d’anneaux pris en compte (hautes fréquences). La figure montre les limites
de cette zone utile exprimées en fonction du rayon de 'ombre géométrique de la goutte,
ro. Elle a été établie en deux temps sur la simulation numérique d’une goutte centrée dans
le plan z,y et située en z = 0,4 m. Dans un premier temps, le rayon du cercle interne a
été augmenté progressivement (courbe en rouge) pour déterminer la zone de focalisation
qui lui est associée. Dans un deuxiéme temps, c’est le rayon du disque externe qui a été

diminué progressivement (courbe en bleu).
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Figure 3.18 — Evolution de LAP(z) en fonction de la distance de propagation pour un
hologramme simulé & partir de 15 gouttes - Pour chaque goutte, le calcul est effectué sur
une fraction de I’hologramme incluant la figure de diffraction

D’aprés cette figure, la focalisation reste exacte tant que les deux conditions suivantes sont

remplies :

— un disque interne ayant un rayon supérieur a 40% et inférieur a 65% du rayon de 'ombre
géométrique de la goutte;

— un disque externe ayant un rayon supérieur ou égal & 120% du rayon de ’ombre géomé-
trique de la goutte.

Au final, nous avons retenu un rayon interne de 0,4 X 7, et un rayon externe de 2,0 X r,.

Ces parameétres, déterminés de facon empirique, fonctionnent pour notre configuration

expérimentale. Il faudrait les ajuster pour un autre montage, en particulier si la distance

entre le plan moyen des gouttes et le plan capteur change significativement.

Classement des indicateurs et choix de la fonction de mérite : Comme le montre
la figure pour l'indicateur LAP(z), les fonctions de mérite sont portées par une ligne
de base, qui ne contient pas d’information utile et qu’il est intéressant de supprimer préa-
lablement & la recherche des pics de focalisation. Nous avons réalisé cette suppression a
I’aide d’un ajustement par la méthode des moindres carrés asymétriques. Cette méthode,

fréquemment employée en traitement des spectres dans différents domaines B3037  egt fa-

106



3.2. METHODES DE POSITIONNEMENT SUIVANT L’AXE Z

0415

0.41 —O— Rayon externe |- B

— - Rayon interne

0405

0.4¢=:

0.395

Focalisation
correcte

Focalisation
correcte

039 e

0385 e

Plan de focalisation

0375 P

037

I
|
I
|
I
|
|
|
I
:
I
038} i
|
|
|
I}
i
I
|
I
|
I
|
|

0.365

0 50 100 150 200 250

Rayon du cercle pris en compte pour le calcul de l'indicateur
exprimé en pourcentage de 'ombre géométrique de la goutte

Figure 3.19 — Détermination de la zone utile sur les figures de diffraction

cilement adaptable & nos indicateurs. De fagon simplifiée, son principe est de compléter la
méthode classique des moindres carrés pondérés par un terme asymétrique qui va permettre

d’obtenir un ajustement excluant les pics en raison de leur symétrie.

La méthode repose sur la minimisation de la grandeur suivante :
2
S=> wilyi—z)+2> (%) (3.13)
i i

avec y le vecteur signal & ajuster, z le vecteur ligne de base, w un vecteur de pondération

et A2z, = z; + 22i_1 + zi_o le terme d’asymétrisation.

A est le paramétre qui permet de régler la balance entre les deux termes d’ajustement. Plus
il est grand, plus la ligne de base est "lissée". Il doit étre adapté & chaque type d’indicateur
et peut étre optimisé par des méthodes numériques™38. La ligne de base ainsi déterminée
est soustraite a l'indicateur brut. Cette méthode de suppression de la ligne de base est

illustrée en figure [3.20)

Une fois les lignes de base supprimées, nous avons comparé les six indicateurs et le plus
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Figure 3.20 — Surpression de la ligne de base pour l'indicateur LAP(z) pour un parameétre
A =100

efficace a été retenu. Cette efficacité de focalisation a été définie & partir de deux critéres :
un niveau de rapport signal sur bruit maximal et une largeur & mi-hauteur (LMH) du pic

de focalisation minimale.

Pour un indicateur quelconque, Ind(z), le rapport signal sur bruit est défini de la fagon

suivante :

min(Ind(z))
Ind(2)

RSB = 201log,, (3.14)

avec min(Ind(z)) la hauteur du pic de focalisation et Ind(z) la moyenne de 'indicateur,
a lexclusion du pic de focalisation. 11 est calculé aprés soustraction de la ligne de base et

caractérise la robustesse du positionnement.

La LMH est tout simplement la largeur du pic de focalisation mesurée & mi-hauteur par
rapport au niveau de bruit résiduel, une fois la ligne de base déduite. Elle donne un ordre
de grandeur de la capacité de l'indicateur a discriminer deux gouttes dont les figures de

diffraction se superposent. Le tableau présente une synthése de cette comparaison.

On peut remarquer que deux des six indicateurs, MOD(z) et SPEC(z), ne présentent pas
de pics significatifs. Le premier car il n’a pas été congu pour étre appliqué sur la partie

imaginaire du champ, mais sur son module 115 Le deuxiéme car la limitation du calcul

xiii. La méthode de focalisation est basée sur linvariance du module dans plan z,y vis & vis de la
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Fonction de focalisation RSB moyen [dB] LMH moyenne [mm|
MOD(z) 6,5 Pas de minimum local
VAR(z) 228 5
GRAD(z) 19,6 7
LAP(z) 23,0 p
SPEC(z) <1,0 Pas de minimum local

CC(z) 13,4 2

Tableau 3.3 — Comparaison entre les différents indicateurs

de l'indicateur & une zone particuliére autour de la position des gouttes dans le plan x,y
a pour conséquence une perte d’information plus importante dans le domaine spectral que

dans le domaine spatial.

Au final, les deux indicateurs les plus robustes, pour la focalisation des gouttes millimé-

triques et transparentes sont :

LAP(z) = " {V2S (Ar(&,n;2)} (3.15)
&mn
et . )
VAR(z) = = > {S (4r(g mi2)) - S (Ar€,m2) } (3.16)
3]

ol & désigne la partie imaginaire.

Pour les essais expérimentaux présentés au chapitre [5] nous avons retenu, pour le posi-
tionnement des gouttes, la somme du laplacien de la partie imaginaire du champ, car cet
indicateur présente une LMH légérement meilleure. La focalisation s’effectue par recherche
du minimum de cette fonction calculée sur une portion restreinte de ’hologramme située

autour de la figure de diffraction concernée.

propagation.
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3.2. METHODES DE POSITIONNEMENT SUIVANT L’AXE Z

Cette méthode de traitement des hologrammes en deux étapes, détection puis focalisation,
et en particulier la recherche des figures de diffractions dans I'image, est détaillée dans le

chapitre suivant.
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Chapitre 4

Méthode de traitement des
hologrammes

Le chapitre précédent a mis en relief la nécessité de traiter les hologrammes par partie pour
parvenir & un positionnement correct de toutes les gouttes dans 'espace. Ceci implique un
traitement séquentiel qui va reposer sur trois ou quatre étapes, en fonction de la densité

de gouttes. Ces différentes étapes sont :
1. une étape de recherche et d’isolement des figures de diffraction ;
2. une étape de positionnement ;
3. une étape de vérification de la restitution ;
4. une étape d’optimisation, fonction du résultat de 'étape de vérification.

Ce chapitre est essentiellement consacré a la description de D'algorithme de traitement
élaboré & I'occasion de ce travail. Sauf mention contraire, ’ensemble des exemples et illus-

trations sont réalisés a partir de simulations numeériques.

En fin de chapitre, les limites de ’algorithme concernant le traitement des amas de gouttes,

pour lesquels les figures de diffraction se superposent, sont abordées.

Remarque préalable Dans ce chapitre, les coordonnées dans le plan objet (u,v), dans
le plan d’enregistrement (x,y) et dans le plan de restitution (§,n) sont confondues. Elles

sont notées (x,y).
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4.1. TRAITEMENT DES HOLOGRAMMES

4.1 Traitement des hologrammes
4.1.1 Etape 1 : Recherche des figures de diffraction

La premiére étape du traitement d’un hologramme est la recherche des figures de diffraction
dans l'image enregistrée par le capteur. C’est ’étape fondatrice de la méthode qui va

permettre de construire un masque binaire permettant le traitement par parties.

Les figures de diffraction sont des groupes d’anneaux concentriques; il s’agit donc d’iden-
tifier pour chaque goutte la position du centre de ces anneaux et un disque englobant la
partie exploitable du signal de diffraction (cf. paragraphe . Dans le cas des amas,
il faut étre capable de procéder a une forme de déconvolution permettant de séparer les

figures de diffraction.

Il existe plusieurs méthodes, développées au cours des deux derniéres décennies, pour effec-

tuer la reconnaissance de forme dans une image. De facon non exhaustive, on peut citer :

— les techniques basées sur la transformée de Hough (TH) et ses variantesH 38l ;

— les techniques d’ajustement & des modeéles par la méthode des moindres carrés 39 ou
par la méthode RANSAC (Random Sample Consensus) 4% .

— D'exploitation des algorithmes génétiques;

— les méthodes basées sur la logique floueH4

— les méthodes des descripteurs (Fourier, SIFT,...). Par exemple les descripteurs SIFT 142
(Scale Invariant Feature Transform) transforment I'image en une large collection de vec-
teurs caractéristiques, invariants aux changements dans I'image (translation, rotation,
distorsions géométriques locales,...) ;

— la détection par corrélation entre deux images, 'image & traiter et une image du motif
recherché;

— les opérations de morphologie mathématique.

De facon générale, ces algorithmes ne sont pas "universels" et se révélent efficaces pour une

catégorie d’'image donnée. Par exemple, la méthode des descripteurs de Fourier est bien

adaptée a la recherche de texture, c’est-a-dire de motifs répétés dans l’imagelM?’J, mais

relativement peu efficace pour détecter des formes isolées.

Au départ de cette étude, deux méthodes classiques ont été envisagées pour détecter les
figures de diffraction :

— la détection de cercles par transformée de Hough, dont le principe est décrit en annexe
— un traitement basé sur une succession d’opérations de morphologie mathématique.

La transformée de Hough est particuliérement adaptée a la recherche de formes géomé-
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4.1. TRAITEMENT DES HOLOGRAMMES

triques simples. Elle est donc indiquée pour la détection des figures de diffraction. La
deuxiéeme approche a été retenue car la structure du contraste dans les images hologra-
phiques est suffisamment simple pour permettre une binarisation efficace, qui est la pre-

miére étape d’un traitement par opérations de morphologie mathématique.

Ces deux méthodes sont différentes dans leur principe. La TH repose sur la construction
d’un accumulateur a partir duquel un certain nombre de cercles vont étre choisis grace a
un systéme de vote. Le traitement par morphologie mathématique est, quant a lui, une
succession d’opérations permettant d’isoler des zones de I'image correspondant aux figures
de diffraction, en exploitant leur contraste au lieu de leur forme géométrique. Le choix final
de la méthode a été effectué en fonction de deux critéres : la performance de détection et

la rapidité de traitement.

La figure présente une comparaison des efficacités de détection des deux méthodes.
Chaque point est la moyenne de 500 traitements. Elle montre clairement que le traite-
ment par morphologie mathématique est plus efficace que la TH, puisqu’il permet une
segmentation correcte jusqu’a 45 gouttes de fagon automatique et jusqu’a 70 gouttes avec

un marquage manuel.

100 T T T T T T T T -

—o— Opérations de morphologie mathématique - Marquage automatique
90 --+--Transformée de Hough .
% Opérations de morphologie mathématique - Marquage manuel

80~

70~

60

50

40

30

20

Nombre de figures de diffraction détectées

10

| | 1 | | | |
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Nombre de figures de diffraction dans I'hologramme

Figure 4.1 — Comparaison entre la transformée de Hough et le traitement par morphologie
mathématique pour la recherche des figures de diffraction dans I’hologramme

i. Les mentions marquage manuel/automatique font référence a la création de 'image des marqueurs

(cf. paragraphe|4.1.1.1)).
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4.1. TRAITEMENT DES HOLOGRAMMES

Le deuxiéme avantage des opérations par morphologie mathématique est 'indépendance
du temps de traitement vis & vis du nombre de figures de diffraction que contient I’image.
En effet, pour la transformée de Hough, quand ce nombre croit, l’accumulateur contient de
plus en plus d’information, ce qui augmente, logiquement, le temps de traitement propor-
tionnellement. Au contraire, dans le cas d’un traitement par morphologie mathématique,
le nombre d’opérations a réaliser reste constant, quel que soit le nombre de gouttes. En
conséquence, quand les hologrammes se complexifient le traitement par morphologie ma-

thématique devient plus rapide que la TH.

Comme il est plus efficace et plus rapide, c’est le traitement par morphologie mathématique
qui a été retenu pour la recherche des figures de diffraction. Le paragraphe suivant décrit,
pour un exemple, les étapes de ce traitement, depuis la lecture de ’hologramme jusqu’au

marquage des figures de diffraction.

4.1.1.1 Détection des figures de diffraction

Cela a été introduit, la méthode de segmentation est basée sur une succession d’opérations
de morphologie mathématique. L’algorithme de traitement correspondant est présenté en
annexeB] Il repose sur les cing opérations décrites ci-apreés. L’objectif final est de construire

un masque binaire permettant le traitement des hologrammes par partie.

Opération n°1 : La matrice d’entiers codés sur 16 bits non signés, lue depuis le capteur,
est préalablement normalisée en une image de niveau de gris codée entre 0,0 (noir) et 1,0
(blanc), pour faciliter la binarisation. Le résultat obtenu est illustré en figure .

08
08

@ @

[J) [J)

2 X

o o
04
0.2

200 400 600 800 1000 200 400 600 800 1000
Pixels Pixels
(a) Image en niveau de gris de I'hologramme (b) Binarisation de I'image en niveau de gris

Figure 4.2 — Lecture et binarisation de I'hologramme
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4.1. TRAITEMENT DES HOLOGRAMMES

Cette image est ensuite binarisée. Le seuil de binarisation est déterminé automatiquement

par la méthode proposée par Otsu en 1979044 Te résultat obtenu est illustré en figure

[4.2bl

Opération n°2 : La deuxiéme opération a pour objectif de nettoyer I'image binaire
en éliminant les petits éléments et les défauts. Il s’agit d’une ouverture morphologique
(érosion suivie par une dilatation), avec pour élément structurant un disque de 5 pixels de
rayon#5l - Cette opération est immédiatement suivie par un remplissage des groupes de
pixels de valeur 0, quand ils sont situés au sein d’amas de pixels de valeur 1. Le résultat
obtenu est présenté en figure A cette étape les figures de diffraction et les amas de
figures de diffraction sont discriminés du fond continu de I'image, mais il est impossible de

les différencier.

200

400

Pixels

600

800

1000

0

200 400 600 800 1000
Pixels

Figure 4.3 — Nettoyage de 'image binaire

Opération n°3 : L’opération suivante est le calcul de la transformée en distance 8.

Elle permet de traiter les amas de gouttes. Au cours de cette opération, chaque pixel se voit
attribuer une valeur déterminée en fonction de sa position dans 'image binaire. Plusieurs
distances peuvent étre calculées, nous avons retenu la distance euclidienne qui est adaptée

[147]

a la détection de cerclest*8. Dans ce cas, pour un pixel (x1,y1) quelconque, non nul,

on calcule la distance d. = \/(xl — avo)2 + (y1 — yo)Q, qui le sépare du pixel (xg,y0) de
valeur nulle le plus proche et on le porte a cette valeur. Avec cette transformation, plus le
pixel est éloigné de la bordure de la zone considérée, plus la valeur qui lui est attribuée est
importante. Pour les zones correspondant & des amas, plusieurs maxima apparaissent. Pour

le traitement des hologrammes, c’est I'opposée de la transformée en distance euclidienne
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4.1. TRAITEMENT DES HOLOGRAMMES

qui est exploitée, ce qui permet d’améliorer les performances de 'opération n°5. Dans ce

cas les maxima deviennent des minima. Le résultat de ce traitement est présenté en figure

44

Pixels

200 400 600 800 1000
Pixels

Figure 4.4 — Calcul de la transformée en distance euclidienne

Opération n°4 : En faisant apparaitre un minima par figure de diffraction, 'opération
n°3 traite la quasi totalité des amas. Toutefois, quand les figures de diffraction sont trop
superposées, l'utilisation de la transformée en distance euclidienne ne permet pas une
séparation correcte. Dans ce cas, il est intéressant d’imposer & 'image de la transformée en
distance euclidienne une image de "marqueurs" permettant de positionner précisément le
centre de chaque figure de diffraction et d’assurer une meilleure déconvolution des amas.
Cette image de "marqueurs" (figure peut étre produite de deux facons. Soit elle
est calculée automatiquement en cherchant 'ensemble des maxima locaux par rapport &
un seuil fixé, ici 0,2 fois 'intensité maximale de 1'image en niveau de gris. On obtient
alors une image binaire qui comprend notamment ’ensemble des centres des figures de
diffraction. Soit, pour ameéliorer l'efficacité de détection, cette image de marqueurs est
concue "manuellement", en marquant sur l'image initiale le centre de chaque figure de

diffraction.

Une fois imposée & l'image obtenue avec 'opération n°3, elle permet de spécifier dans
chaque amas la position des centres, ce qui détermine le nombre de partitions (figure
nécessaires a leur traitement. Pour finir, la partie de I'image correspondant & la partie nulle
du masque défini avec 'opération n°2, tout comme les centres des amas, sont mises & une
valeur théorique de —oo pour renforcer le contraste entre les zones d’intérét et le fond de

I'image. L'image résultante est une image dérivée de la transformeée en distance euclidienne,
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dans laquelle les centres des figures de diffraction et I’extérieur des zones identifiées ont

pour valeur —oo (figure [4.5¢)).

Pixels
Pixels

200 400 600 800 1000 200 400 600 800 1000
Pixels Pixels
(a) Image des marqueurs (b) Imposition de I'image des marqueurs sur la

transformée en distance euclidienne
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(c) Mise & —oo des pixels de valeur nulle et des centres
des amas (pixels représentés en gris)

Figure 4.5 — Traitement des amas par imposition d’une carte de marqueurs

Opération n°5 : La derniére opération est la segmentation de 'image par ligne de
partage des eauxM48l. Dans ce type de traitement les niveaux de gris de I'image sont
considérés comme un relief topographique. La segmentation est obtenue en simulant une
montée progressive du niveau d’eau a partir des minima de ce relief fictif. Ici le remplissage
s’effectue depuis les zones qui ont pour valeur —oo. A chaque fois qu’un niveau haut est
atteint, le pixel est considéré comme appartenant & une frontiére. Un ensemble de pixels

de ce type connectés délimite la frontiére d'une zone de l'image. Cette zone est alors
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labellisée, c’est & dire identifiée comme un ensemble particulier de 'image. Le résultat
de ce traitement est présenté en figure . La représentation en fausse couleur permet
d’identifier les différentes zones labellisées. Chacune d’entre-elles correspond & une figure

de diffraction dans I'image.
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Figure 4.6 — Segmentation par ligne de partage des eaux et labellisation des zones utiles
de 'image

Sur toutes les zones labellisées les parameétres suivants sont calculés :

— les coordonnées x,y du centroide;

— la longueur, [,, du grand axe de I'ellipse qui a le méme second moment centré normalisé
que la zone 49,

— lalongueur, I, du petit axe de cette ellipse qui a le méme second moment centré normalisé
que la zone;

— un nombre, nommé nombre d’Euler, N¢, défini comme le nombre d’objets dans la région
moins le nombre de trous dans les objets de la région. On obtient pour ’ensemble des
zones correspondants & des figures de diffraction Ne = 1. Pour le reste de I'image, Ng # 1.
Ce nombre permet donc de repérer les zones correspondant aux figures de diffraction.

Les coordonnées du centroide sont celles du centre de la zone d’intérét correspondant a

la figure de diffraction. A partir de [, et [, un rayon équivalent est calculé en écrivant

lo +1p
’I”eq =

. Ce rayon équivalent est une évaluation de 'ombre géométrique de la goutte.
C’est cette grandeur qui est multipliée par 0,4 et 2,0 pour déterminer les limites de la zone
utile (cf. paragraphe [3.2.2)). Le résultat final est une délimitation des figures de diffraction
telle qu’illustrée en figure 4.7
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Figure 4.7 — Résultat de la recherche des figures de diffraction

4.1.2 Etape 2 : Extraction de la partie utile du signal et traitement

Cette recherche des figures de diffraction permet d’établir un masque binaire qui va servir
a extraire le signal utile des hologrammes. Le masque binaire correspondant a la simulation

numeérique utilisée pour les illustrations est présenté en figure [£.8]

A Taide de ce masque, la détermination du plan focal repose sur les étapes suivantes :

1. définition d’un espace d’interrogation borné de zpin & Zmaer €t d’un pas de recons-
truction Az (typiquement 1,0 mm). Les limites de l'espace d’interrogation doivent

étre en accord avec les dimensions du volume de fluide observé. Le nombre de plans
Zmax — Fmin
— +1;

reconstruits est n, =
P Az

2. pour chaque goutte :
(a) création d'un masque binaire limitant la zone de traitement & la goutte concer-
née:
(b) pour chaque plan restitué :
i. multiplication de la partie imaginaire du champ restitué par le masque;
ii. calcul de l'indicateur LAP(z) sur I'image résultante ;
iii. stockage des valeurs de z et de LAP(z).
(¢) a partir des tableaux de données de z et de LAP(z), construction de la fonction
de focalisation et suppression de sa ligne de base (cf. paragraphe ;
3. recherche des minima de chaque fonction de focalisation et des plans z correspon-

dants.
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Figure 4.8 — Masque binaire permettant ’extraction de la partie utile du signal

Ce processus de traitement est illustré pour une goutte (la goutte n°3 en figure
Le résultat est la détermination des trois coordonnées cartésiennes du centre de la goutte.

Dans le plan (z,y), la précision de ce positionnement est liée au pas d’échantillonnage, ici
17 um. Suivant I'axe z, la précision est conditionnée au pas de restitution, c¢’est-a-dire ici 1
mm. Pour ’améliorer et descendre en dessous de ce dernier, il est possible d’ajuster, sur la
partie de la fonction de focalisation située & proximité du minimum, un modéle parabolique.
L’équation de cette parabole, de la forme z = a x [LAP(2)]? + b, est établie en prenant en
considération cing plans de part et d’autre du minimum. Son sommet, z; = — /24, est une

évaluation de la position du plan de focalisation inférieure au pas de restitution.

La figure[4.10]illustre 'impact du pas de restitution ainsi que I’apport de la méthode d’ajus-
tement sur la précision du positionnement suivant I’axe optique. Sur cet exemple, la goutte
est positionnée correctement quand le pas de restitution est égal a la précision recherchée.
Ainsi, un pas de recherche de 0,5 mm permet un positionnement & + 0,5 mm alors que pour
obtenir un positionnement & + 0,1 mm, un pas de recherche de 0,1 mm est nécessaire. Sur
ces résultats, il apparait aussi nettement que ’ajustement parabolique permet de descendre
& une précision inférieure au pas de restitution. Il permet donc de diminuer le temps de
traitement des hologrammes en proportion du rapport du nombre de plans restitués. Par
exemple, restituer avec un ajustement parabolique pour un positionnement a £+ 0,1 mm

permet de gagner un facteur 5 sur le temps de calcul.

ii. En référence & la numérotation portée sur le masque binaire, figure
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A - Restitution suivant chaque plan B - Masque binaire
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Figure 4.9 — Illustration du traitement du signal pour une goutte - A - Restitution des
différents plans - B - Construction du masque binaire - C - Extraction de la part signal
utile - D - Construction de la fonction de focalisation

Pour mesurer le diamétre apparent, d, on se place au plan de focalisation. Sur la restitution
correspondant & ce plan, l'image est recentrée sur la goutte concernée et est réduite & une
zone carrée de 2r., de coté. Cette image réduite est alors transformée en une image binaire
sur laquelle le rayon du cercle correspondant & la goutte est mesuré par transformée de
Hough. Ce processus est illustré en figure pour la goutte n°3. Ce rayon est considéré
comme étant celui de la goutte supposée parfaitement spheérique (cf. annexe @I) Sur cette
mesure, il est possible de descendre & une précision sub-pixel et d’associer un écart-type
oq = 0,26/,/H1501

A partir de ces résultats, il est possible de reconstituer I’ensemble du nuage de gouttes
mesuré comme le montre la figure [4.12]. Sur cette figure I’échelle de couleur fait référence

au diametre des gouttes.
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Figure 4.10 — Influence du pas de restitution et de I'ajustement parabolique sur la position
suivant I’axe z - Les zones cerclées de rouge montrent l'impact de ’ajustement parabolique

4.1.3 Etape 3 : Vérification de la restitution

Quand le nombre de gouttes devient supérieur a cinquante, ce premier traitement de 1’ho-
logramme peut conduire & des erreurs de positionnement voire & des manquements. A ceci
deux raisons, la méthode de recherche des figures de diffraction qui n’a pas une efficacité
de 100 % quand le nombre de gouttes augmente et la dégradation du rapport signal sur
bruit de la fonction de focalisation quand les superpositions de figure de diffraction sont

plus nombreuses.

Il est donc nécessaire de vérifier la pertinence de la restitution. Dans cette optique, il
est possible de simuler, & ’aide du modéle défini au paragraphe [3.1.4.1] un hologramme

correspondant au résultat de la restitution, pour ensuite le comparer avec ’acquisition.

Cette comparaison est effectuée en deux étapes :

— une premiére étape de vérification du positionnement et du dimensionnement de chaque
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Figure 4.11 — Mesure du rayon pour une goutte - Focalisation sur la goutte (figure de
gauche) - Mesure sur I'image binarisée (figure de droite)

goutte détectée;

— une deuxiéme étape d’examen du reste de 'hologramme pour vérifier ’absence de goutte
non détectée.

Pour les deux étapes, le traitement s’appuie sur le masque binaire construit au moment de

la recherche des figures de diffraction.

Au cours de la premiére étape, acquisition (1) et simulation numérique (I2) sont multipliées
par le masque correspondant a la figure de diffraction examinée, puis un calcul de coefficient
de corrélation (CC) est effectué entre les deux images Si le résultat de cette corrélation
est inférieur & 0,975, la goutte est considérée comme étant mal restituée. Cette valeur de

0,975 a été ajustée par retour d’expérience.

La deuxiéme étape est réalisée en examinant la multiplication entre I'image complémentaire
du masque binaire et une image de résidu, qui est le carré des écarts entre I et Is normalisés

sur chaque pixel. Pour un pixel (x,y) quelconque, ce résidu s’écrit :

Il(xay) - IQ(mvy) ?
Ig(l',y) (41)

En cas de gouttes non détectées, I'image R va présenter des extrema locaux a ’empla-

R(l‘,y) =

cement des carences. L’analyse de ces zones permet de trouver la position des gouttes
non détectées. Chaque goutte ainsi positionnée, se voit attribuer comme caractéristiques

la position suivant z et le rayon moyen des autres gouttes.

Pour illustrer ce processus de vérification, on peut modifier les résultats obtenus a ’étape 2,

par exemple, en décalant de 1 cm la position suivant z de la goutte n°3, tout en supprimant

iii. Le calcul de ce coefficient est le méme que celui de 'indicateur CC(z).
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Figure 4.12 — Résultat d’une restitution

complétement la goutte n°14. L’analyse de la restitution, & partir des critéres définis ci-
dessus, est illustrée en figure [£.13]

Sur cette vérification, on voit que les deux erreurs ont été identifiées. La goutte n°13 est

aussi identifiée comme mal restituée car elle fait partie d’'un amas avec la goutte n°14.

Si la vérification ne met en évidence ni carence ni mauvaise restitution, le processus de

traitement de ’hologramme s’arréte. Dans le cas contraire la restitution est optimisée.

4.1.4 Etape 4 : Optimisation

A Tl'issue de la vérification, il est possible de procéder & une optimisation ciblée du résul-
tat, c’est-a-dire centrée sur les zones mal restituées. A cet effet, la méthode du simplexe,

proposée par Georges Dantzig en 19475 est particulierement adaptée.
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Figure 4.13 — Vérification de la restitution, les cercles rouges désignent les gouttes mal
positionnées, les cercles jaunes les gouttes non détectées

De facon simplifiée, cet algorithme de résolution des problémes d’optimisation linéaire,
permet de trouver rapidement le minimum d’une fonction. Si on sait construire une fonction
minimale pour un écart entre acquisition et restitution nul, on peut appliquer cette méthode
pour trouver rapidement la restitution optimale d’un hologramme a partir d’un traitement
initial.

Dans cette étude, nous avons retenu comme fonction de mérite la norme euclidienne de la
matrice des résidus, qui est la matrice des écarts entre 'acquisition et la restitution. Le
calcul de cette norme est limité au masque de la goutte correspondante pour simplifier la
résolution du probléme et n’optimiser qu'une goutte a la fois. Toutefois, comme ce processus
d’optimisation repose sur une comparaison des intensités il est important de simuler la
réfraction. En conséquence, le masque interne, utilisé pour le calcul de la fonction de
focalisation, n’est pas pris en compte. L’optimisation de ’hologramme dans son ensemble
est donc une optimisation, une a une, de chaque goutte mal restituée. L’ensemble des
gouttes doit étre simulé & chaque étape, indépendamment du masque, afin de prendre en

compte les interférences entre gouttes.

Pour une goutte, 'optimisation s’effectue en trois étapes :
— une premiére étape qui correspond a une optimisation sur la position x,y du centre de
la figure de diffraction ;

— une deuxiéme étape qui correspond & une optimisation sur la position suivant 'axe
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z. Cette deuxiéme optimisation se fait sur un espace borné, de zmin & Zmaz, a aide
d’un algorithme différent de I'algorithme classique du simplexe, basé sur la méthode de
Brent 5241531 .
— une derniére étape d’optimisation sur le rayon des gouttes.
L’intérét de ce traitement séquentiel est qu’il permet de minimiser les confusions entre
diameétre et positionnement suivant ’axe optique. En effet, comme une figure de diffraction
peut étre le résultat de différentes combinaisons entre le diamétre et la position, il est impor-
tant d’optimiser ces parameétres en deux temps et éviter ainsi que l’algorithme ne converge
vers un minimum local qui ne soit pas la solution recherchée. Comme il est plus difficile de
mesurer précisément la position suivant z que le rayon, 'ordre de ce traitement séquentiel
doit étre respecté pour obtenir une optimisation vers la focalisation. Généralement, il est
nécessaire de répéter les deux derniéres étapes pour atteindre un positionnement correct

avec la précision recherchée.
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Figure 4.14 — Chemin emprunté par l’algorithme d’optimisation le long de la surface de la
norme euclidienne des résidus

Il est possible d’illustrer graphiquement le principe de cette optimisation. C’est ce qui est

proposé en figure Sur cette figure, I’ensemble des solutions de la fonction de mérite,
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4.2. TRAITEMENT DES AMAS DE GOUTTES

pour une goutte, en fonction du rayon en pixel et de la position suivant 'axe z, est présenté
sous la forme d’un relief. Le minimum de cette surface correspond a la solution du probléme
pour la position suivant z et pour le rayon. Le trajet en pointillés est un exemple de chemin
suivi par ’algorithme d’optimisation, depuis une mauvaise restitution, pour converger vers
ce point. Sur ce trajet chaque point désigne un calcul d’optimisation On distingue les
différentes étapes du processus d’optimisation, & savoir une optimisation sur z avec d fixé
suivi par une optimisation sur d avec z fixé, ce processus étant répété deux fois. Comme il
existe une plus forte pente pour les "lignes de niveau" z = cste, les optimisations suivant

le diamétre permettent un gain plus important que celles suivant 'axe z.

Cette optimisation allonge considérablement le temps de traitement des hologrammes[’]
Elle permet d’augmenter notablement le nombre de gouttes correctement positionnées dans
I’hologramme, comme l'illustre la figure Sur cette illustration le nombre de gouttes
correctement positionnées, passe de 55 & 80. Ce gain sera certainement moins important

pour les résultats expérimentaux eu égard a la dégradation du rapport signal sur bruit.

4.2 Traitement des amas de gouttes

Comme cela a été évoqué dans le paragraphe précédent, le traitement des amas reste
le point le plus délicat & mettre en ceuvre. En effet, de facon analogue & 1’ombroscopie,
deux gouttes dont les centres ont les mémes coordonnées dans le plan z,y, mais ayant des
positions différentes suivant I’axe z , vont projeter sur le capteur deux figures de diffraction
qui vont se superposer complétement. Dans cette configuration, il devient difficile, voire
impossible, de déconvoluer les signaux pour positionner correctement ces deux gouttes dans

I’espace.

Quand les positions des deux centres dans le plan z,y différent, les figures de diffraction
sont plus ou moins superposées, entrainant un multiplexage fréquentiel plus ou moins
difficile & traiter. La figure illustre ce point a partir d’une simulation numérique.
Dans cet exemple, la goutte de petit diamétre (d = 20 px, z = 0,395 m) et la goutte
de grand diamétre (d = 60 px, z = 0,340 m) ont un recouvrement de 50%. Le tracé de
lindicateur LAP(z) en fonction de la distance de restitution, fait apparaitre deux minima

locaux correspondant aux positions respectives de chacune des gouttes, alors qu'une seule

iv. Les valeurs initiales sont respectivement de 37 pixels pour le rayon et de 41,2 cm pour la position
suivant z. Le résultat, 29 pixels pour le rayon et de 40,0 cm pour la position suivant z, est atteint en 49
itérations.

v. Pour un hologramme de 80 gouttes, le temps de traitement initial est d’environ 600 secondes,
I'optimisation des 41 gouttes mal restituées porte ce temps de traitement a 48500 secondes, avec un critére
de convergence de 10 *m sur la distance suivant z et 10 'mm sur le rayon et une machine de calcul
standard.

127



4.2. TRAITEMENT DES AMAS DE GOUTTES

100 ! ! . ! ! ! ! ! !
gl J— [n—— T _______________ J— [n— T o ?

8 sof

2

3 70

g f : z é : s 5 : 5

E BOL ............. e SR ............... e o e SR .............

o : : : - : : : | ]

£ | | | é | | | |

8 50_ e N ............. .............. e

] : : : : : : :

£ 5 : 5 § 5 “a-g : g

g 40_ .............. e ............... ........... ............... e ............. .............. EETEIRE:

o : E : : 5 : E 5 :

2 § 5 ? : 5 §

o 30 T e « AERPRIR D Fe : e : — - -

5 : : : 5 : —® - Restitution sans optimisation

g § E : : ? —o— Restitution avec optimisation

et 20_ ............. ............ oo ............... .............. ............ e A ............... A —
10k e, ............ .............. ............... ............. ............. ............... ............. |

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Nombre de gouttes dans I'hologramme

Figure 4.15 — Influence de 'optimisation du traitement sur le nombre de gouttes correc-
tement positionnées

goutte a été détectée par 'algorithme (cercle rouge sur la figure [4.16]). Ceci démontre que
la convolution des signaux ne conduit pas & une perte compléte de U'information et autorise

un traitement des amas.

A partir de ce constat, il est possible de postuler 'existence d’une limite & la superposition ;
limite & partir de laquelle il devient impossible de traiter les amas avec la méthode décrite au
paragraphe précédent. Au premier ordre, elle semble liée aux performances de I'algorithme

de recherche.

Quoiqu’il en soit, la connaissance de cette limite est importante, car elle détermine les
performances de la méthode de traitement. Afin de I’évaluer, il est possible d’étudier les
performances de la méthode de traitement sur des amas de deux gouttes dont les positions
sont maitrisées. C’est ce qui est présenté dans les paragraphes suivants sur la base de

simulations numériques.

Les deux cas suivants sont considérés :
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Figure 4.16 — Indicateur LAP(z) pour une simulation numérique d'un amas de deux
gouttes, une goutte de 340 pm (cercle orange) et une goutte de 1,02 mm (cercle vert), avec
50% de recouvrement

— le cas de deux gouttes de méme diamétre ;

— le cas de deux gouttes de diamétres différents. Ce deuxiéme cas est lui-méme subdivisé
en deux sous cas, selon que la goutte de petit diamétre se situe devant ou derriére la
goutte de grand diamétre, par rapport au plan du capteur.

A chaque fois, trois écarts selon z (1 mm, 10 mm et 50 mm) ainsi que quatre fractions

de recouvrement pour la surface des gouttes (0%, 25%, 50% et 75%), sont testés. Dans

ces simulations, la premiére goutte est toujours positionnée au centre de '’hologramme. La
deuxiéme prend différentes positions en fonction de la fraction de recouvrement désirée.

Dans ce cas, la fraction de recouvrement est définie comme la part de ’'ombre géométrique

de la deuxiéme goutte en intersection avec 'ombre géométrique de la premiére goutte.

Cette notion est illustrée en figure Sur cette figure, les cercles rouges délimitent le

contour des ombres géométriques des gouttes. Les deux gouttes sont décalées suivant 1’axe

z de 10 mm, la goutte de petit diameétre est placée entre le capteur et la goutte de grand

diamétre.
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Figure 4.17 — Exemples de simulations numériques d’un amas de deux gouttes, une goutte
de 340 pm et une goutte de 1,02 mm - a - 75% de recouvrement - b - 50% de recouvrement
- ¢ - 25% de recouvrement - d - 0% de recouvrement

4.2.1 Cas de deux gouttes de méme diamétre

Pour ce premier cas, les deux gouttes ont le méme rayon, 0,51 mm soit 30 pixels. La goutte
notée G1 est fixe. Elle est située a 'arriére plan, en z = 0,400 m La goutte notée G2 est
celle qui est déplacée pour les différentes simulations. Ses positions respectives suivant ’axe
z sont : 0,399 m, 0,390 m et 0,350 m. La figure [£.1§] présente les résultats du traitement

de cet amas, pour le rayon r et pour la position suivant z, avant et aprés optimisation.

Sur cette figure, I’échelle de couleur correspond a I’écart absolu entre la valeur attendue
et la valeur restituée. Avant optimisation, la restitution des diamétres et positions suivant
z est correcte jusqu'a 50% de recouvrement. Avec 75% de recouvrement, la goutte G2
n’est pas détectée. Si 'optimisation permet de discriminer les deux gouttes avec 75% de

recouvrement, la position de la goutte G2 reste entachée d’une erreur.

vi. Distance entre le plan du capteur et le plan du centre de la goutte.
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Figure 4.18 — Traitement d’un amas de deux gouttes identiques

4.2.2 Cas de deux gouttes de diamétres différents

Pour ce deuxiéme cas, les gouttes ont deux diametres différents. La goutte notée G1 est
fixe, elle a un diameétre 0,51 mm soit 30 pixels. La goutte notée G2 est mobile, elle a un
diamétre de 170 pum, c’est-a-dire 10 pixels. Le facteur 3 sur les rayons a été choisi pour
accentuer la différence entre les deux figures de diffraction. Il s’agit d’une configuration

défavorable.

4.2.2.1 Cas d’une goutte de petit diamétre placée devant une goutte de grand
diamétre

Dans ce cas, les positions respectives de la petite goutte G2 suivant I’axe z sont : 0,399 m,

0,390 m et 0,350 m. La figure [f.19] présente les résultats du traitement de cet amas, pour
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le rayon et pour la position suivant z, avant et aprés optimisation. A nouveau, ’échelle de

couleur correspond & 1’écart absolu entre la valeur attendue et la valeur restituée.
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Figure 4.19 — Traitement d’'un amas de deux gouttes de diamétres différents, la goutte de
petit diameétre G2 est située entre la goutte de grand diameétre G1 et le capteur

Avant optimisation la restitution des diamétres et positions suivant z n’est correcte que
jusqu’a 25% de recouvrement. Au-deld, la goutte G2 n’est pas détectée. L’optimisation

permet de discriminer les deux gouttes, jusqu’a 50% de recouvrement.

4.2.2.2 Cas d’une goutte de petit diamétre placée derriére une goutte de grand
diamétre

Dans ce cas, les positions respectives de la petite goutte G2 suivant 'axe z sont : 0,401 m,

0,410 m et 0,450 m. La figure présente les résultats du traitement de cet amas, pour
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le rayon et pour la position suivant z, avant et aprés optimisation. L’échelle de couleur

représente toujours ’écart absolu entre la valeur attendue et la valeur restituée. Dans ce
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Figure 4.20 — Traitement d’un amas de deux gouttes de diamétres différents, la goutte de
grand diamétre G1 est située entre la goutte de petit diameétre G2 et le capteur

cas la figure de diffraction associée a la goutte G2 est masquée par celle liée & la goutte
G1. Avant comme aprés optimisation la goutte G2 n’est pas détectée. L’optimisation ne
permet pas de discriminer les deux gouttes. Tout se passe comme s’il n’y avait qu’une seule

goutte.

De ces simulations on peut dresser le bilan suivant :

— la déconvolution reste efficace jusqu’a 75% de recouvrement, si la population des gouttes
est homogeéne en diameétre, ce qui permet de traiter la plupart des amas;

— quand les gouttes ont une distribution en diamétre plus étendue (dimar = 3 X dpin), les

gouttes de petit diameétre sont détectables jusqu’a 50 % de recouvrement si elles sont

133



4.2. TRAITEMENT DES AMAS DE GOUTTES

situées devant les gouttes de grand diameétre ;
— de facon analogue aux techniques ombroscopiques, quand une goutte de petit diamétre
est masquée par une goutte de grand diameétre, elle n’est pas détectée.
Cette étude du traitement des amas clos le chapitre 4. Elle sera a nouveau abordée, mais
cette fois-ci du point de vue expérimental, dans le chapitre suivant qui est dédié a ’éva-

luation des performances de la méthode sur un dispositif de référence.
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Chapitre 5

Validation sur un dispositif
expérimental de référence

Ce chapitre traite la partie expérimentale des travaux. Il décrit le dispositif, dit de référence,
congu et utilisé pour définir les performances de ’holographie numérique en ligne pour la
caractérisation des écoulements liquide-liquide. Il propose une analyse non exhaustive des
différentes causes d’erreurs liées aux conditions expérimentales et présente les résultats

obtenus pour des gouttes de TPH en ascension dans un volume d’eau statique.

5.1 Description du dispositif de référence

Pour déterminer expérimentalement les performances de ’holographie numeérique quant a
la caractérisation des émulsions, un dispositif permettant de générer simultanément une

"a été concu et réalisé. Dans cet outil, aprés

population de une a sept gouttes "calibrée(s)
qu’elles ont été créées, les gouttes se déplacent au sein d'un tube (¢i=30 mm) simulant
le fit d’une colonne d’extraction liquide-liquide. Ce tube est amovible. Il a été enlevé
pour les essais présentés dans ce chapitre. L’ensemble est placé dans une double enveloppe
parallélépipédique qui minimise les déformations optiques apportées par le ft. Cette double
enveloppe posséde douze hublots permettant de visualiser ’émulsion. La figure propose

une vue d’ensemble du dispositif de référence.
De maniére simplifiée on peut décomposer ce dispositif par ses quatre fonctionnalités :

1. un faisceau de sept aiguilles de chromatographie associées a un systéme de percussion,

assurant la génération des gouttes;

2. une zone libre, permettant aux gouttes d’atteindre leur vitesse terminale de chute ou

d’ascension ;
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3. une zone centrale d’interrogation ;

4. un décanteur assurant la collecte de la phase dispersée.

(a) Modele 3D (b) Photographie du dispositif

Figure 5.1 — Colonne étalon pour la génération de populations de gouttes calibrées

Le systéme est réversible, les positions des différentes zones étant inversée, en fonction
du mode d’utilisation (F.A.C. ou F.O.C.). Dans son ensemble, le dispositif présente une

hauteur d’environ 60 ¢cm pour une section totale de 100 cm?.

Deux fluides on été utilisés dans ce dispositif, I’eau et le TPH. Leurs principales caracté-

ristiques sont rappelées dans le tableau [5.1]

Les sections ci-dessous détaillent les principales zones d’intérét du dispositif.

5.1.1 Geénération des gouttes

La génération des gouttes est assurée par un systéme en forme de "poire" qui bloque
sept aiguilles dans une position déterminée. Il s’agit d’aiguilles de chromatographie dont

le diamétre interne est de 0,18 mm, le diamétre externe de 0,52 mm et la longueur de
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Masse volumique p  Viscosité dynamique  Tension interfaciale
en kg.m™3 4 20 °C 1 en Pa.s a 20 °C en N.m~! 3 20 °C

Eau 998,2 1,0 x 1073
43 x 1073

TPH 760,19 1,26 x 1073

Tableau 5.1 — Caractéristiques de fluides utilisés dans le dispositif de référence

100 mm. Les aiguilles se terminent par un embout de surface plane, perpendiculaire & leur
axe. Elles sont enchéssées dans une masselotte, elle-méme solidaire d’un arbre se déplacant
dans un solénoide (cf. figure [5.2]).

Ceci permet, via une impulsion électrique de courte durée, de déplacer brutalement les
aiguilles. Une certaine quantité d’énergie est alors communiquée aux gouttes en formation
sur la pointe des aiguilles, qui se décrochent avant d’avoir atteint leur taille critique, c’est
a dire la taille atteinte en ’absence d’action mécanique, & 1’équilibre des forces de gravité

et de tension superficielle des fluides.

Figure 5.2 — Détail du dispositif de génération des gouttes

3 571 pour notre application)

Quand le débit d’alimentation des aiguilles est faible (0,5 mm
on peut alors, avec ce type de systéme, piloter directement la taille des gouttes via la

fréquence des impulsions électriques envoyées au solénoide.
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En effet, en posant F' la fréquence des impulsions (en Hz) et @ le débit de phase dispersée
injectée dans les aiguilles (en mm?3.s™!), on peut établir facilement que le diamétre des

gouttes d (en mm) vaut :

d= | —% (5.1)

Ainsi, & débit constant le diamétre des gouttes est directement dépendant de la fréquence
des impulsions. La gamme de diamétres accessibles est alors comprise entre celui correspon-
dant a la taille critique, obtenue en ’absence de pulsation, et celui correspondant a la taille
minimale de gouttes, obtenue pour la fréquence de pulsation maximale admissible par le
solénoide. Dans notre cas nous pouvons générer des populations uniformes de gouttes dont
le diameétre varie entre 0,7 mm et 2,6 mm. On notera, que cette relation entre le diameétre
et la fréquence est indépendante des paramétres physiques des fluides, en particulier de
la tension superficielle. Pour que la relation soit valide, il faut que ’énergie communi-
quée par 'impulsion soit adaptée aux deux fluides, c’est & dire suffisamment importante
pour lutter contre les forces qui tendent & retenir la goutte. C’est le cas pour notre dis-
positif en mode F.A.C., avec un mélange eau/TPH. Toute modification du dispositif ou le

changement d’un des deux fluides nécessitera une adaptation du systéme d’impulsions.

5.1.2 Zone d’accélération

L’alimentation en phase dispersée et la création des gouttes sont pilotées par une application
informatique, associée & un systéme électronique. Une fois créées, les gouttes se déplacent

dans le dispositif.

Le mouvement des gouttes dans la colonne de test (chute ou ascension) est la conséquence
de trois forces : la poussée d’Archimeéde, le poids et la force de trainée. En appliquant le
principe fondamental de la dynamique, on peut établir une expression analytique permet-
tant de déterminer I’évolution de la vitesse des gouttes U en fonction du temps ¢. Pour une

goutte ascendante on obtient ’expression suivante :

(5.2)

v _ (pc B 1) ~ pAUCp
dt Pd 2Vapa

avec p la masse volumique, V' le volume, A = 7d°/4 la surface projetée de la goutte, U sa
vitesse, Cp le coefficient de trainée et g 'accélération de la pesanteur. Dans cette expression

I'indice d se rapporte & la phase dispersée et I'indice ¢ & la phase continue.

De la méme facon, on établit pour une goutte descendante que :

v _ (1 B pc> ~ pAU*Cp
dt pPd 2Vipa
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5.1. DESCRIPTION DU DISPOSITIF DE REFERENCE

La résolution numérique de ces équations permet de calculer la vitesse terminale, Uy, des
gouttes ainsi que le temps au bout duquel on peut considérer que cette vitesse est atteinte.
Dans cette expression, la relation choisie pour le coefficient de trainée C'p est importante.
Il s’agit toujours d’une relation empirique ou semi-empirique dont le choix est essentielle-
ment déterminé par le nombre de Reynolds particulaire (Re,) et par un certain nombre
d’hypothéses quant a la nature et & la forme des gouttes. Dans notre cas, il est acceptable
de les considérer comme sphéres parfaites et non déformables. Dans ce contexte, pour une
gamme de diameétres correspondant & nos gouttes, le nombre de Reynolds varie entre 20
et 280, et plusieurs formulations sont disponibles dans la littérature™. Les plus communes
sont rappelées dans le tableau

Le choix de cette formulation peut, toutes choses étant égales par ailleurs, conduire & des
écarts sur la vitesse terminale. C’est ce qui est illustré en figure [5.3| ou1 les résultats obtenus

avec les différentes corrélations du tableau [5.2] sont comparés.

12 '
11+ ; i 4
10+
9 [
8 [
@
E. 4 M el [— Schiller & Naumann
= . Kurten et al.
N N~ N L Lapp|e |
----------- Kaskas & Brauer
] ——Ihme et al. L
——— Abraham
-==weeee Glift & Gauvin
4 ww Gilbet et al. |
Moyenne des corrélations
3§ Moyenne + 2¢ B
Moyenne - 2c
2 : |
0.8 1 1.2 1.4 1.6 1.8 2 22 2.4 26

d [mm]

Figure 5.3 — Influence du coeflicient de trainée sur le calcul de la vitesse terminale

Sur cette figure, la courbe rouge en trait plein correspondant & la valeur obtenue en moyen-
nant les résultats des différentes corrélations pour chaque diamétre. De facon arbitraire,
c’est la valeur qui sera retenue pour les comparaisons avec les résultats expérimentaux. En

considérant que toutes les évaluations de la vitesse terminale sont équiprobables, on peut
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Condition sur le

Déviation en %

Auteurs nombre de Reynolds Expression pour Cp de Cp
Schiller et 24 .
Nawmann Re, < 800 T (1 +o0, 153627687) 5a-4

P
Lapple Re, < 1000 274 (1 40 125R€0’72) 5a-8
Rep ) P
K
“’Zf” ol 0,1 < Re, < 4000 2L 8 008 74-6
: Rep \/ Rep
Kaskas et X
B Re, < 3 x 10° ;i oA o 20 4 -18
€p \/ Rep
Ihme et al. Re, < 10° 2 A8 36 10 4 -10
Re, = ReDT™
Abraham Re, < 6000 0, 2924 (1 +0, 153627687) 94a-6
24 0,687
Clift et = (140,15R™T) + \
sz N Re, < 3 x 10° Re, g 64 -4
auvin 4p —1,16
0,42/ (4+4,25 x 104 Rey " )
G”b;l” ol 0,2 < Re, < 2000 0,48 + 28 Re, % 24 4 -11

Tableau 5.2 — Exemples de formulation du coefficient de trainée pour des sphéres rigides,

Pec
avec Re, =

C

et p1 la viscosité dynamique, sourcel

i

proposer, en s’appuyant sur ’étendue des valeurs & chaque diamétre, un encadrement de

cette valeur moyenne. Pour un diamétre donné, on peut définir une incertitude pour cette

valeur moyenne avec la relation suivante :

g =

_ 2(Utyee — Ut

min)

V12
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5.1. DESCRIPTION DU DISPOSITIF DE REFERENCE

L’intervalle délimité autour de la valeur moyenne par cette incertitude est représenté en

bleu sur la figure [5.3

Au final, le mouvement des gouttes dans le dispositif peut étre vu comme la succession de

deux étapes, la transition entre elles s’effectuant progressivement :

— une premiére étape pendant laquelle elles vont accélérer jusqu’a atteindre leur vitesse
terminale;

— une deuxiéme étape pendant laquelle elles se déplacent dans la phase continue avec leur
vitesse terminale.

Dans le cas de ’écoulement d’une phase dispersée au sein d’une phase continue immobile, on

peut raisonnablement supposer que les gouttes ont un mouvement rectiligne uniformément

accéléré. Ceci permet de calculer la distance qui leur est nécessaire de parcourir pour

atteindre leur vitesse terminale. En se placant au dela de cette distance on s’assure que

la population de gouttes se déplace avec une vitesse constante et connue. C’est ce qui a

permis de dimensionner la colonne étalon. Nous avons considéré que la vitesse terminale

était atteinte quand I’écart relatif entre deux calculs successifs était inférieur & une partie

par million.

Le tableau présente, a titre d’exemple, les résultats obtenus en moyennant les différents
modeles pour des gouttes de TPH en ascension dans de l'eau statique (avec les caractéris-
tiques de fluides présentées en tableau [5.1).

. Vitesse terminale Uy Distance parcourue pour atteindre
Diamétre (mm) 1 . .
(cm.s™) la vitesse terminale Uy (cm)
0,7 2,9 £ 0,1 < 0,5
1,0 44+ 0,1 < 2,0
1,5 6,7 £ 0,2 < 3,0
2,0 8,7+0,3 <55
2,6 10,8 + 0,3 < 10,0

Tableau 5.3 — Vitesse d’ascension de gouttes sphériques de TPH dans de 1’eau statique
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L’ensemble des éléments établis ci-dessus supposent la sphéricité des gouttes. Pour déter-
miner la forme d’une goutte en mouvement dans un fluide, il faut se reporter au diagramme
de forme proposé par Clift, Grace et Weber ™. Pour notre gamme de diamétre, de 0,7 mm

a 2,5 mm et pour nos conditions opératoires, cette hypothése est tout a fait valide (cf.
Annexe @

Ce dispositif, tel que congu et utilisé, permet donc la production de gouttes sphériques, de

diameétre connu et vitesse maitrisée.

5.1.3 Zone d’interrogation

Sur le dispositif étalon, la zone d’interrogation est située a environ 15 cm des aiguilles.
C’est une distance suffisante pour qu’elles aient atteint leur vitesse terminale (cf. tableau
. Cette zone ne présente pas de caractéristiques particuliéres, si ce n’est que 'ensemble
des éléments en verre BK7 la constituant ont été polis & quelques A. Leur influence sur le

résultat de mesure est donc minimisée.

5.1.4 Systéme d’acquisition

Pour les premiers essais, afin de valider le bon positionnement des gouttes par holographie
numérique, un systéme d’acquisition & deux voies a été retenu. Il est présenté schémati-

quement en figure 5.4

La voie n°1 est une voie ombroscopique. Elle exploite une source de lumiére blanche (diodes
électroluminescentes), plane, collimatée, uniforme (uniformité de + 10 % pour 98,71 % des
pixels) et de forte luminance (57 583 cd/m?). Les images sont réalisées & travers un objectif
bi-télécentrique présentant une lentille d’entrée de 100 mmde diamétre. Cet objectif a les
caractéristiques suivantes : une profondeur de champ de 22,6 mm, un grossissement de
0,276 et une erreur de télécentricité inférieure a 0,054° dans la profondeur de champ.

Sur cette voie I'image des gouttes obtenue est une projection dans le plan (z,y).

La voie n°2 est la voie holographique. Elle exploite une source laser Hélium-Néon continue
rouge (632,8 nm), fibrée et d’une puissance de 30 mW (avant injection dans la fibre). La
collimation est réalisée au moyen d’une lentille convergente (¢ = 50 mm, f = 500 mm).

Sur cette voie I'image des gouttes obtenue est une projection dans le plan (x,y).

Les deux voies sont équipées de caméras identiques, parfaitement synchronisées. Cette

synchronisation est obtenue en mettant en phase les deux mémoires des caméras; l'enre-

i. Mesurée expérimentalement
ii. Mesuré expérimentalement
iii. Donnée fabricant
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Source laser .+ Colonne test

<

Objectif bi-
télécentrigue
-

- -]

57 | BN

Figure 5.4 — Illustration du montage a deux voies utilisé pour les acquisitions

gistrement des séquences est alors déclenché simultanément sur les deux caméras grace a

un trigger externe unique, assurant un appariement parfait des images.

Les deux cameéras sont équipées de capteurs CMOS, ayant une résolution de 1024x1024
pixels, chaque pixel mesurant 17 um de coté. Pour la plupart des essais la cadence d’ac-
quisition a été de 60 images par seconde, avec une durée d’exposition de 1/15000 s sur la

voie holographique et une durée de d’exposition de 1/5000 s sur la voie télécentrique.

La caméra de la voie n°l a été placée a une distance permettant d’observer les gouttes dans
la profondeur de champ de l'objectif bi-télécentrique. La restitution numérique des holo-
grammes s’appuyant sur la fonction de transfert du propagateur de Fresnel (cf. paragraphe
H, , on rappelle que le capteur de la voie holographique doit étre placé de maniére
a obtenir un échantillonnage de la phase de H,, respectant le théoréme de Shannon. En

considérant un capteur carré de N pixels, soit N points d’échantillonnage par ligne, eux

mémes carrés de Ax de coté, le pas d’échantillonnage est ¢ = VA et la condition a
x
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respecter entre deux points consécutifs n et n 4+ 1 vaut en bord de champ :

Ne\? N 2
TAZy <2€> — TAZy (28 - E) <7 (5.4)

Soit une distance d’enregistrement telle que :

LA
Zmar < b\ ’ (55)

ou L est la longueur du capteur donnée par L = N.Azx.

Pour les capteurs et le laser décrits ci-dessus, la distance d’enregistrement maximale, pour
un échantillonnage en limite de la condition de Shannon, est de 46,77 cm. Cette condition
est moins contraignante que celle liée & 1’échantillonnage du terme de phase de la lentille
boule (cf. paragraphe . La caméra de la voie holographique a été placée de fagon a

toujours respecter les deux critéres.

Ce montage & deux voies permet une comparaison directe du positionnement des gouttes

suivant ’axe z.

5.2 Analyse des causes d’erreurs

Différents parameétres expérimentaux pourront entrainer une dégradation de la qualité du
positionnement suivant ’axe z. Ils méritent une analyse de sensibilité préalable sur si-
mulations numériques permettant d’anticiper leur impact sur les résultats expérimentaux.
Les trois principaux qui ont été identifiés sont le bruit résiduel dans les hologrammes, la
courbure du front d’onde et les réglages de la caméra. En vue de définir, pour ces trois para-
métres, des limites assurant un positionnement optimal suivant z, leur influence respective

a été évaluée sur des simulations numériques.

5.2.1 Sensibilité au bruit

La suppression de la composante continue des hologrammes s’obtient en réalisant une
division pixel & pixel de I'acquisition brute par une acquisition en ’absence de gouttes. Elle
est complétée par une diminution du bruit résiduel par la méthode du flou gaussienllMJ.
Ce processus est illustré en figure Cette suppression n’est pas parfaite. Elle laisse un
bruit persistant susceptible de dégrader la qualité des restitutions donc la précision du
positionnement suivant ’axe optique. Une analyse de ce bruit, au sens des critéres définis

551 [156] 1 evolution de la variance de ce bruit en fonction de sa

par Chehdi, a été conduite
valeur moyenne (figure [5.6a)) ainsi que les histogrammes réalisés a partir des écarts-types

du bruit (figure |5.6b)), permettent de conclure qu’il s’agit d’un bruit additif. La mesure de
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Hologramme brut Image de fond Hologramme net
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Figure 5.5 — Méthode de correction du fond par division d’un hologramme brut par une
image de bruit, zoom sur le bruit résiduel

son autocorrelation montre qu’il est peu corrélé spatialement Il est donc possible de le

simuler par ajout d’un bruit gaussien aux hologrammes numériques.

La mesure des paramétres statistiques de ce bruit sur 2700 hologrammes nets donne les
résultats suivants (exprimés en niveau de gris) :

— moyenne (m) : 0,998;

— écart-type (o) : 0,051.

La moyenne, m, correspond au niveau de gris moyen du fond continu des hologrammes ;

le bruit sera donc simulé en ajoutant aux hologrammes numériques un bruit gaussien

2

de moyenne nulle et de variance v X o;,,

ou k est un scalaire permettant d’obtenir un
niveau de bruit croissant. La figure[5.7] présente les résultats obtenus pour dix hologrammes
numériques simulant une goutte de 1 mm de diamétre, centrée et perturbée par un bruit
additif croissant avec un facteur v variant de 1 & 20. Pour cette simulation, la distance,

suivant ’axe optique, qui sépare le centre de la goutte du plan du capteur est de 40,0 cm.

Sur cette figure, les évolutions du rapport signal bruit pour deux indicateurs (VAR(z) et
LAP(z)) et dans I'hologramme, aprés suppression de la composante continue, sont tracés
simultanément avec ’écart sur la position de focalisation suivant z, pour les deux mémes
indicateurs. Il apparait clairement que l'influence du bruit résiduel est négligeable jusqu’a
des niveaux de bruit significatifs (v = 5). Ceci permet de conclure que le traitement des

hologrammes est relativement robuste vis a vis du bruit résiduel.

Il existe une différence de comportement entre les deux indicateurs, avec en particulier une

dégradation plus rapide du positionnement suivant z avec l'indicateur LAP(z). Ce constat

iv. Le pic central de la fonction d’autocorrélation du bruit présente en moyenne une largeur & mi-hauteur
de deux pixels.
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35 T T T T T T T T

Variance du bruit
N
N (6,1

N
o

05 1 1 1 | 1 1 L 1
0.96 0.97 0.98 0.99 1 1.01 1.02 1.03 1.04 1.05

Moyenne du bruit

(a) Variance du bruit en fonction de la moyenne du bruit, mesuré sur 1360 hologrammes nets.
La répartition est caractéristique d’un bruit additif [155)
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(b) Histogramme type des niveaux de gris dans une image de bruit résiduel

Figure 5.6 — Examen des caractéristiques du bruit résiduel de ’hologramme

sur des simulations numériques est confirmé par le passage au domaine expérimental. L’in-

dicateur LAP(z) est plus sensible au bruit résiduel.
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Figure 5.7 — Influence du bruit résiduel sur la qualité du positionnement suivant 1’axe
optique

Concernant le rapport signal sur bruit dans les images[] sur ces simulations numériques,
suivant les indicateurs, une perte comprise entre 2 et 10 dB est acceptable. Cela corres-
pondant une a dégradation du RSB d’un facteur 1,2 & 3. Cette tolérance au bruit sera

probablement moins importante pour les hologrammes expérimentaux.

5.2.2 Courbure du front d’onde

La méthode de restitution numérique présuppose que l'onde diffractée par les gouttes est
rigoureusement plane. De fait, une onde légérement convergente ou divergente, qu’elle soit
astigmate ou non, peut étre & l'origine d’un mauvais positionnement en 1’absence de prise

en compte de la courbure correspondante dans les calculs de propagation.

Physiquement, il est possible d’évaluer la courbure de I'onde incidente avec des dispositifs
interférométriques. Pour les essais présentés dans ce chapitre, le dispositif qui a été utilisé

est une lame de shearing (cf. Annexe|E|). Pour mesurer expérimentalement cette 'influence,

v. Les RSB d’une image est généralement évalué en calculant le rapport entre la moyenne de la zone cor-
respondant au signal (Smoy) et Pécart-type de la zone correspondant au bruit (o). Il s’exprime en déciBel.

. . - . S,
En accord avec les standards industriels utilisés pour les caméras on écrit : RSB = 20log, < oy >
oB
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il aurait fallu courber de maniére croissante, en déplacant la derniére lentille, 'onde plane
initiale avant sa diffraction par les gouttes tout en maitrisant parfaitement la position des
gouttes dans 'espace. Maitriser, de facon reproductible, la position des gouttes est délicat,
c’est pourquoi la simulation numérique a été préférée. Numériquement, il est possible de
simuler de la méme fagon une courbure du front d’onde en intercalant un objet de phase
calculé. On peut alors regarder 1’écart qu’il existe entre la position réelle de la goutte et
la position restituée, en fonction de cette courbure. En général on Iexprime sous la forme

d’un déphasage entre le centre et le bord du champ.

35 T " T

30r .

10° 10 10
Déphasage (1)

107 10°

Figure 5.8 — Influence de la forme du front d’onde sur la qualité du positionnement suivant
I’axe optique

La figure présente la variation en millimétre de la valeur absolue de cet écart de posi-
tionnement, | A |, en fonction de la courbure de l'onde incidente exprimée sous la forme
d’un déphasage calculé en nombre de longueur d’onde . Ici, 'examen de la variation de la
valeur absolue est pertinent, car le sens de courbure du front d’onde, qu’elle soit divergente
ou convergente, n’a pas d’influence sur la valeur numérique de I’écart, seul le signe change,

la focalisation se faisant avant ou apreés la position réelle de la goutte.

On voit sur la figure que la courbure de l’onde n’a pas d’incidence jusqu’a un déphasage
de 0,2 X, soit 126,5 nm. Ceci correspond & un rayon de courbure maximal pour le front
d’onde de 250 m. Il s’agit donc d’un paramétre sensiblement influent, et la planéité du front

d’onde, dans cette gamme de tolérance, a été vérifiée au niveau du capteur avant chaque
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acquisition. Pour la lame de shearing & notre disposition, la courbure limite mesurable &

632,8 nm est d’environ 100 m. C’est cette valeur qui a été recherchée avant chaque mesure.

5.2.3 Réglage de la caméra

Le dernier élément qui peut étre & l'origine d’erreur de positionnement suivant I'axe 2z est
lié au capteur lui-méme, il s’agit de la correction ~ appliquée aux images. A priori, cette
correction est fixée & un et il n’est pas nécessaire de la prendre en compte. Il n’existe
cependant pas d’information ni sur la précision de ce réglage, ni sur sa dérive en fonction
du temps. Il est donc intéressant de regarder l'impact qu’aurait une variation de cette
correction entre 'acquisition de l'image du fond continu et l'acquisition de l'image du

signal.

Cette influence est facile a reproduire numériquement, en portant les hologrammes simulés
a la puissance 7 et les simulations du fond continu & la puissance 7;. Une variation de
plus ou moins 30% autour de la valeur nominale, v = 1 a été explorée. La qualité des
restitutions a été vérifiée avec deux indicateurs, I’écart par rapport a la position exacte de
la goutte suivant I’axe optique et le RSB sur 'indicateur. En ce qui concerne 1’écart sur
la position, dans la gamme explorée, les réglages du v sont sans influence. Pour 'ensemble

des couples ~, vy, I’écart sur la position est nul.

26.3

1.3

26.2
1.2

26.1
1.1 26

y de I'hologramme

©
©
T

o
®

0.7r

0.7 0.8 0.9 1 1.1 1.2 1.3
y de I'image de fond continu

Figure 5.9 — Influence des réglages du ~ sur le RSB de l'indicateur LAP(2)

Pour le rapport signal sur bruit une légére amélioration est constatée quand le v de I'holo-
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gramme est trés supérieur au vy du fond continu. Le gain reste toutefois trés marginal et
cette voie d’amélioration n’a pas été exploitée. Pour 'ensemble des acquisitions le v a été

réglé & 1 et sa dérive éventuelle a été considérée sans incidence.

5.3 Reésultats expérimentaux

Cette partie présente les résultats expérimentaux pour des séries de gouttes mono-disperses

ou poly-disperses en diamétre, générées individuellement ou en groupe. Pour ’ensemble de

ces essais, le dispositif a été opéré en mode FAC, avec des gouttes de TPH en ascension

dans de I’eau statique. Les essais ont porté sur les points suivants :

— performance de la méthode de focalisation ;

— précision de la mesure des diamétres et des vitesses;

— précision du positionnement suivant l'axe z;

— capacité A traiter les amas de gouttes;

— capacité a suivre individuellement, dans le temps, des gouttes au sein d’une population
poly-disperse ;

— capacité & mesurer simultanément plusieurs dizaines de gouttes.

Dans cette partie, la notion de groupe désigne un ensemble de gouttes qui sont proches

dans le dispositif expérimental. Elle est distincte de la notion d’amas qui implique une

superposition des figures de diffraction.

Le passage sur un dispositif expérimental nécessite 'application d’une correction qui est
I’objet du paragraphe suivant. Il est suivi par une évaluation des performances de la mé-
thode de focalisation sur des hologrammes expérimentaux, qui conduit naturellement & la

présentation des résultats.

5.3.1 Correction de la position des gouttes dans l’approximation pa-
raxiale

Le positionnement exact des gouttes dans tout dispositif nécessite 'application d’une cor-
rection. En effet, la restitution de la position via la FTF, s’appuie sur 'hypothése d’une
propagation dans le vide. Cette hypothése est sans incidence quand les mesures ont lieu
dans l'air. Au contraire, quand les matériaux traversés ont des indices de réfraction diffé-
rents de un, il devient nécessaire de tenir compte du systéme optique traversé pour restituer
correctement la position selon ’axe optique. Les dioptres utilisés étant plans, cette correc-

tion ne s’applique pas aux positions mesurées suivant = et y.

Si l'on écrit sous forme matricielle®8 (les notations font référence a la figure [5.10) la
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propagation des rayons dans les deux configurations on obtient :

()= 7))

— pour la propagation a travers N plans paralléles d’épaisseur 2z et d’indice n :

()=, =) ()

— pour la propagation libre :

y
FPlan d’'entrée Plan de sortie
A
/ A)Q
Y ¥2 Axe optique
Z, zZ, z
Entrée (y,, 9,) Systéme optique Sortie (y,, 9)

Figure 5.10 — Notations utilisées dans le cadre du formalisme matriciel appliqué & 'optique
paraxiale

Pour que ces deux propagations soient équivalentes, il faut que les matrices de transfert,
caractéristiques des deux systémes, soient égales. En considérant les deux matrices de

transfert ci-dessus, ceci revient & écrire que :

N
Zi
Zp = —
n
i=1 "
Pour notre configuration expérimentale, dans le cas des essais sur le dispositif de référence,
trois milieux d’indices et d’épaisseurs différents sont traversés depuis l'interaction de la
goutte jusqu’au capteur (la vitre protectrice du capteur est prise en compte dans 1’épaisseur

du hublot). Cette configuration est illustrée en figure |5.11]

La relation entre les deux chemins vaut alors :

Zagr Zyerre Zeau
Zy = + +
Nagr Nwerre Neau
Dans cette relation, ’ensemble des variables est connu, & I'exclusion de 1’épaisseur d’eau

traversée Zegy-
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Plan de la goutte Plan du capteur

I\

Eau Verre BK7 Air
n=1,33 n=1,51 n=1,00
2="7 z=8mm Z = variable mais connue

Figure 5.11 — Matrice des milieux traversés par la lumiére entre le plan de la goutte et le
plan du capteur

On peut donc facilement remonter a la position exacte z du centre de la goutte qui, au

final, s’écrit en fonction de la cote restituée z, :

Zair Zverre

Z = Zgir t+ Zverre + <Zr - - Neau (56)
Nair TNyerre

C’est a partir de ces cotes corrigées qu’a été calculé 'ensemble des positions et vitesses

présentées dans les parties suivantes.

5.3.2 Indicateur et optimisation sur un résultat expérimental

Le passage du domaine numérique au domaine expérimental est examiné ici. Il se traduit, de
fagon attendue, par une diminution des performances de la méthode de focalisation. Il est
possible de I’évaluer sur des résultats expérimentaux en les comparant avec les performances
présentées dans les deux chapitres précédents, obtenues sur les simulations numeériques.
C’est 'objet de ce paragraphe préliminaire a la présentation des résultats expérimentaux.
1l se propose de préciser cette dégradation sur les deux aspects de la méthode de restitution :

la focalisation et I'optimisation.

5.3.2.1 Focalisation d’un hologramme expérimental

Sur les hologrammes, le passage dans le domaine expérimental s’accompagne d’une dégra-
dation logique du rapport signal sur bruit dans les images. Les ordres de grandeur de cette

dégradation sont les suivants :

152



5.3. RESULTATS EXPERIMENTAUX

— pour une goutte unique de 1,0 mm de diameétre, environ 10 dB de perte;;

— pour deux gouttes de 1,0 mm de diamétre en amas, avec 0 % de superposition, entre 10
dB et 12 dB de perte;

C’est donc une dégradation significative, puisqu’elle correspond, en moyenne, a un RSB

3,3 fois plus faible. Toutefois, le niveau moyen du RSB des hologrammes expérimentaux,

autour de 20 dB, reste celui d’images présentant un bon contraste.

Cette dégradation se répercute sur la fonction de focalisation. Ainsi, pour une goutte de 1,0
mm de diamétre, la perte moyenne est de 3,0 dB par rapport aux simulations numériques,
c’est-a-dire que le RSB est deux fois plus faible. Elle s’accompagne aussi d’une perte de

résolution liée a une augmentation de la largeur a mi-hauteur.

Ces deux points sont illustrés en figure pour une acquisition sur une goutte de 1,0 mm

de TPH en ascension dans I’eau statique.

1 0 T T T T T

-10 .

=30+ RSB = 21,1 dB i
M LHM = 2,3 mm

Fonction de focalisation [u.a.]

_50 1 1 | 1 | 1 1 | 1
35 36 37 38 39 40 41 42 43 44 45

Distance de restitution [cm]

Figure 5.12 — Indicateur LAP(z) pour un hologramme expérimental réalisé sur une goutte
de TPH de 1,0 mm de diamétre en ascension dans de 1’eau statique

Localement, pour l'indicateur LAP(z), cette dégradation du RSB peut étre suffisamment
importante pour conduire & un mauvais positionnement suivant ’axe z, ce qui confirme
le comportement mis en évidence avec 1’étude du bruit résiduel. La dégradation est liée

aux dérivées secondes du laplacien, qui rendent la fonction de focalisation plus sensible au
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bruit. Le retour d’expérience montre que l'indicateur VAR(z) est, en moyenne, beaucoup
moins sensible & la dégradation du RSB. Il s’agit donc d’un indicateur plus "robuste". Il
reste toutefois moins résolu que l'indicateur LAP(z). Cette différence de comportement est

illustrée en figure [5.13

Le traitement de cet hologramme expérimental, fait apparaitre un cas, celui de la goutte
n°4, pour lequel la focalisation avec LAP(z) conduit & un positionnement initial errone.
Les courbes, tracées en figure montrent la différence de "robustesse" de l'indicateur
VAR(z) et I'indicateur LAP(z) pour cette goutte.

A Tinverse, les courbes tracées en figure illustrent la différence de résolution pour la
goutte n°7. La focalisation de cette goutte permet aussi de mettre en relief ’absence de
lien entre la dégradation de l'indicateur LAP(z) et le fait que la goutte fasse ou non partie
d’un amas. En effet, dans ’exemple choisi, la goutte n°7, qui fait partie d’un amas avec la

goutte n°6, est focalisée correctement & partir de l'indicateur LAP(z).

Bien que peu fréquente, cette instabilité de l'indicateur LAP(z) nous a conduit a une
adaptation de la méthode de focalisation pour le traitement des hologrammes expérimen-
taux. Chaque goutte est d’abord focalisée selon la méthode décrite aux chapitres 3 et 4. Le
RSB de la fonction de focalisation est ensuite vérifié pour chaque goutte. S’il est inférieur
a 19 dB , Vindicateur VAR(z) est calculé pour la goutte concernée. Les deux plans de
focalisation ainsi obtenus sont comparés. S’ils présentent un écart, le plan déterminé avec
I'indicateur VAR(z) est conservé. Cette approche permet de bénéficier des performances
de lindicateur LAP(z) pour la quasi totalité des gouttes, tout en se prémunissant des

instabilités occasionnelles.

5.3.2.2 Optimisation d’un hologramme expérimental

Sur le plan de 'optimisation un premier constat peut étre établi en ce qui concerne la fonc-
tion de mérite. Comme pour 'indicateur de focalisation, pour ’ensemble des restitutions
d’hologrammes expérimentaux, le minimum qui désigne la solution optimale est moins pro-
noncé. Une illustration de cette différence est présentée en figure pour la goutte n°4
de la figure [5.I3] Sur cette figure, les points rouges désignent la solution proposée par la
focalisation initiale. On constate que cette solution initiale est proche de I'optimum recher-
ché. D’autre part, comme pour les simulations numériques, cette cartographie des solutions

possibles montre une plus grande variabilité sur le rayon que sur la position suivant z.

Sur cette cartographie, la zone autour du rayon optimal forme une vallée dans laquelle se

trouve la solution recherchée. Cette vallée présente d’autres minima locaux pouvant étre

vi. Seuil déterminé expérimentalement, valable pour nos essais et notre configuration de mesure.

154



5.3. RESULTATS EXPERIMENTAUX

Pixels

100 200 300 400 500 900 1000
Pixels

(a) Hologramme expérimental

4 x10° 2 5X10° 100
o) o
% 0 0 a
g s

-3 . : . : ‘ y y y y 60 . . . . . . . . . . .100

032 034 036 038 04 042 044 046 048 05 83 032 034 036 038 04 042 044 046 048 05
Distance de resitution [m] Distance de resitution [m]
(b) Fonctions de focalisation pour la goutte n°4 (c) Fonctions de focalisation pour la goutte n°7

Figure 5.13 — Comportement des fonctions de focalisation LAP(z) et VAR(z) pour deux
gouttes d’un hologramme expérimental

considérés comme une solution par le processus d’optimisation.

A T'image de la focalisation initiale, cet examen détaillé conduit & choisir un certain nombre
d’ajustements pour la méthode d’optimisation. Comme il existe une pente nettement plus
importante que pour les simulations numériques quand on suit une ligne de niveau z = cste

il parait opportun de débuter 'optimisation par le rayon de la goutte. Le deuxiéme constat

155



5.3. RESULTATS EXPERIMENTAUX

404
35

30

25 ;I::::ZF‘”
0.25

. 0
Distances [m] . Rayon [pixel]

B4 o o o ‘
42 | ———————————
40 S f
38
36
34
32
30p

D T

261 B R

i i i
0.25 0.3 0.35 0.4 0.45
Distances [m]

24

(b) Surface de la norme euclidien des résidus en projection sur z, z

Figure 5.14 — Cartographie de la norme des résidus pour une goutte de 0,58 mm (17 pixels),
incluse dans un amas et en ascension dans de I'eau statique

est que l'optimum suivant z est situé & proximité du plan de focalisation initial 11 est

vii. Ces constats ont été faits pour I’ensemble des hologrammes expérimentaux.
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donc profitable de limiter 'optimisation sur ’axe z & une zone réduite autour du plan de
focalisation initial pour éviter les piéges que sont les autres minima locaux. Enfin, comme
dans le cas de 'optimisation des simulations numériques, il est intéressant de répéter ce

processus deux fois.

Au final, pour une goute, 'optimisation de la restitution d’un hologramme expérimental

repose sur les trois étapes suivantes :

— une premiére étape qui correspond & une optimisation sur la position x,y du centre de
la figure de diffraction ;

— une deuxiéme étape d’optimisation sur le rayon des gouttes, sur un intervalle borné de
(Tmin =1 — 10 px) & (Tmae = i + 10 px);

— une troisiéme étape sur la position suivant 'axe z, sur un espace borné de (zpin = 2; —50
mm) & (Zmee = 2; + 50 mm),

ol z; et r; sont les résultats de la focalisation initiale.

L’optimisation de I’ensemble de I’hologramme se fait goutte aprés goutte, toutefois les

hologrammes synthétisés & chaque étape prennent en compte ’ensemble des gouttes pour

reproduire au mieux les amas.

C’est sur cette base qu’ont été traités les résultats expérimentaux présentés dans les para-
graphe suivants. A moins que cela ne soit spécifié, les résultats sont ceux d’un traitement

automatique sans optimisation.

5.3.3 Mesure de diamétres et de vitesses

La premiére série d’essais a porté sur I’évaluation des diameétres et des vitesses. Les condi-

tions de ces essais sont les suivantes :

— phase continue statique;

— phase dispersée sous la forme d’une goutte isolée mono-disperse, produite par laiguille
centrale du dispositif d’injection ;

— RSB,0yen de 25,8 dB, mesuré sur 1360 hologrammes.

Six diameétres de gouttes ont été testés, avec pour chaque diamétre N évaluations. Chacune

de ces évaluations est la moyenne de n acquisitions réalisées pendant le passage de la goutte

dans le volume d’interrogation. La fréquence d’acquisition des images étant fixe (60 images

par seconde), ce nombre n varie uniquement en fonction du diameétre de la goutte.

Sur la voie holographique, les diamétres sont mesurés avec la méthode décrite au chapitre 4.
Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau 5.4} Sur la voie ombroscopique, ils sont

évalués par un traitement d’image basé sur la transformée de Hough (cf. annexe [A).
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Les vitesses sont calculées en suivant au cours du temps les coordonnées (z,y, z) du centre
des gouttes. Les incertitudes sont évaluées par un écart-type expérimental calculé & partir

des résultats de chaque série.

]}Dl&@etre Diametre moyen Vitesse moyenne Nombre
théorique du . i , ..
. . mesuré par HN mesurée par HN d’acquisition
dispositif de 1
o (mm) (cm.s™+) N xn
référence (mm)
0,7 0,73 £ 0,02 4,01 +£ 0,16 104 x 21
1,0 1,00 £ 0,04 4,88 + 0,24 169 x 20
1,3 1,29 £ 0,02 6,07 + 0,16 110 x 15
1,5 1,46 + 0,06 6,78 £ 0,3 141 x 14
1,8 1,78 £ 0,04 8,05 £ 0,18 88 x 11
2,1 2,07 £ 0,04 9,26 + 0,18 97 x 10

Tableau 5.4 — Diamétres moyens et vitesses moyennes mesurés par holographie, les incer-
titudes sont données avec un facteur d’élargissement de 2

La comparaison des diamétres mesurés par holographie numérique et par ombroscopie, avec
les diamétres produits par le dispositif de référence calculés d’aprés ’équation (5.1f) montre

un bon accord sur 'ensemble de la gamme de diametres investiguée (figure |5.15)).

Il en est de méme pour les vitesses mesurées sur les deux voies, comme l'illustre la figure
5.16] ainsi que pour 'accord entre mesure par holographie et vitesse terminale de chute.
Naturellement, ’évaluation des vitesses par ombroscopie est limitée & deux composantes
(projection sur le plan y—z). Cette deuxiéme comparaison est présentée en figure pour
deux coefficients de trainée différents (Schiller & Naumann, Kaskas & Braueur). Pour cette
deuxiéme comparaison, I’accord est moins bon pour les faibles vitesses, autrement dit pour
les gouttes de petit diameétre. Cette différence est attribuable & la méthode de calcul de la

vitesse terminale qui fait appel a des termes approchés (coefficient de trainée).
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Figure 5.15 — Comparaison entre les diameétres produits par le dispositif de référence et
les diamétres moyens mesurés par HN et ombroscopie

Cette premiére série de résultats permet de conclure que la méthode de mesure est efficace
pour la caractérisation du diamétre et des vitesses de gouttes isolées en ascension dans un

fluide statique.

Les essais, présentés ici pour des séries de gouttes uniques et isolées, ont été reproduits
sur des chapelets de 4 et 7 gouttes en ascension simultanée. Les résultats obtenus sont

similaires, ce qui confirme 'efficacité du traitement des hologrammes expérimentaux par

partie (cf. paragraphe [3.2.2]).
5.3.4 Précision du positionnement suivant ’axe z

La deuxiéme série d’essais a porté sur ’évaluation de la précision du positionnement suivant
I’axe optique. A I'aide du montage a deux voies, les positionnements suivant z par les deux
méthodes ont été comparés. La méthode ombroscopique a été choisie comme méthode de

référence pour ces essais.

Les conditions ont été les suivantes :
— phase continue statique;

— phase dispersée sous la forme de trois gouttes de méme diameétre (1,0 mm), produites
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Figure 5.16 — Comparaison entre les vitesses moyennes mesurées par HN et les vitesses
moyennes mesurées par ombroscopie

par Daiguille centrale et deux autres aiguilles du dispositif d’injection. Les gouttes sont
injectées de fagon a former une diagonale qui évite la formation d’amas de figures de
diffraction (figure ;
— RSBoyen de 23,2 dB, mesuré sur 1360 hologrammes.
Les deux voies d’acquisition étant totalement appariées, les positions des gouttes ont été
directement comparées pour chaque paire d’images. Pour ces essais, ’ensemble des dé-
pouillements a été automatisé, sur la voie ombroscopique comme sur la voie holographique,

avec un pas de restitution de 1,0 mm sur cette voie.

Les résultats de cette comparaison sont présentés en figure On distingue nettement
les trois groupes de gouttes, correspondant a chacune des positions. Sur cette figure les

boites rouges marquent une zone de + 1,0 mm autour de la position attendue.

Ces essais démontrent que le traitement initial des hologrammes permet d’atteindre faci-
lement une précision de 1,0 mm sur le positionnement suivant 1’axe z. Sur l'ensemble des
612 gouttes mesurées, I’écart absolu moyen entre la voie holographique et la voie ombrosco-
pique est de 0,30 mm & £+ 0,04 mm (écart-type expérimental sur la moyenne sans facteur

d’élargissement). Ceci valide la performance du positionnement suivant 1’axe z.
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Figure 5.17 — Comparaison entre les vitesses moyennes mesurées par HN et les vitesses
terminales de chute calculées avec deux formulations différentes du coefficient de trainée

5.3.5 Gouttes superposées

Cette troisiéme série d’essais a été conduite pour vérifier, expérimentalement, les perfor-

mances de la méthode de restitution sur des amas de deux gouttes.

Les conditions sont les suivantes :

— phase continue statique;

— phase dispersée sous la forme de deux gouttes de méme diamétre (1,0 mm ou 1,3 mm),
produites par 'aiguille centrale et 'aiguille située devant 1’aiguille centrale, & la méme
coOte suivant I’axe x. Les gouttes sont injectées de facon & monter I'une derriére ’autre
pour former un amas de figures de diffraction.

— RSBoyen de 22,2 dB, mesuré sur 1360 hologrammes.

Expérimentalement les performances n’ont été évaluées que sur des amas de deux gouttes.

Les distances suivant z entre les centres des deux gouttes constituant ’amas ont été direc-

tement comparées. Le traitement initial a été optimisé.

Comme le montre la figure [5.20] I’écart entre les deux séries de mesure est plus important
que pour les gouttes isolées. I’encadrement en rouge marque une zone de + 1,0 mm autour
de la position attendue. Pour les gouttes de 1,0 mm, sans recouvrement, sur l’ensemble des
21 doublés de gouttes mesurés, I’écart absolu moyen entre la voie holographique et la voie

ombroscopique est de 0,8 mm & + 0,5 mm (écart-type expérimental sur la moyenne sans
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Figure 5.18 — Exemple de résultats expérimentaux obtenus sur 3 gouttes de 1,0 mm, en
ascension dans de l’eau statique - Les écarts en rouge sont les écarts mesurés en millimeétres
entre les centres des trois gouttes, la premiére goutte sert de référence sur les deux images

facteur d’élargissement). Pour les gouttes de 1,3 mm, avec un pourcentage de recouvrement
qui varie entre 0,2% et 20%, sur I’ensemble des 34 doublés de gouttes mesurées, 1’écart
absolu moyen entre la voie holographique et la voie ombroscopique est de 1,0 mm & =+

0,5 mm.

Les performances de ces essais sont moins bonnes que celles obtenues sur les simulations
numeériques. De plus, & 'inverse des simulations, le nombre d’essai limité ne permet pas
d’établir un lien de corrélation direct entre le pourcentage de recouvrement et la précision
du positionnement suivant l’axe z. Néanmoins, on peut noter que ’écart absolu moyen est

plus important pour les gouttes de 1,3 mm.
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Figure 5.19 — Comparaison des positionnements suivant 1’axe z avec les deux voies de
mesure

Globalement les résultats de ces essais pointent une faiblesse de la méthode de restitution

concernant le traitement des amas, malgré une optimisation des focalisations initiales.

Toutefois, ils sont & mettre en perspectives sur deux plans :

— un plus faible RSB pour ces acquisitions par rapport a celles réalisées sur des gouttes
isolées, lié & une turbidité plus grande de la phase statique;

— les carences du modéle qui ne tient pas compte des interférences multiples et limite
probablement 'optimisation des amas.

Le travail sur les amas s’est limité a ces deux cas expérimentaux. Il mérite trés certainement

un approfondissement.

5.3.6 Mesure d’une population de gouttes poly-disperse

Les derniers essais de référence ont concerné la mesure de populations de gouttes poly-
disperses. Pour générer cette population de gouttes, de facon aléatoire, un débit plus im-
portant a été injecté dans les aiguilles, en I’absence de percussion. Expérimentalement,
nous avons constaté que ce mode opératoire permet d’établir, de facon progressive, une

population de gouttes poly-disperses de plus en plus nombreuses.
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Figure 5.20 — Comparaison des positionnements suivant l’axe z avec les deux voies de
mesure pour deux gouttes formant un amas - Cas des gouttes de 1,3 mm de diamétre

Les conditions des essais sont les suivantes :

— phase continue statique;

— phase dispersée sous la forme de gouttes de diamétres dispersés et inconnus, produites
par trois aiguilles, avec un débit d’injection de 25 mm3.s~!.

— RSBinoyen de 25,2 dB, mesuré sur 661 hologrammes.

Dans cette configuration de mesure, deux approches ont été évaluées. Une approche, que

I’on peut qualifier d’approche Lagrangienne, qui consiste & suivre individuellement chaque

goutte. Une deuxiéme approche, qualifiée d’approche Eulérienne, qui cherche a mesurer

sur une acquisition des grandeurs macroscopiques pour le plus grand nombre de gouttes

possible.

5.3.6.1 Suivi individuel

En réalisant des acquisitions successives, il est possible de reconstruire les trajectoires de
populations poly-disperses en diamétre de gouttes. Les trajectoires sont reconstituées avec
un algorithme de tracking élémentaire, basé sur une recherche de proximité dans la direction

principale de déplacement.
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La figure 52T montre un exemple de ce type de suivi. Dans ce cas les résultats sont obtenus
par l'analyse d’une succession d’hologrammes pris a des intervalles de temps, dt, de 1/60 de

seconde.
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Figure 5.21 — Suivi individuel de gouttes de TP en ascension, en groupe, dans un volume
statique d’eau
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Ce suivi individuel permet de mettre en évidence les interactions entre les gouttes. A titre
d’exemple, & partir des acquisitions présentées sur la figure [5.21] il a été démontré que la
vitesse de chaque goutte dépassait systématiquement la vitesse terminale donnée par les
corrélations. Cette différence, d’un facteur 1,5 en moyenne, étant supérieure aux variations
lites & la température, elle peut raisonnablement étre attribuée & une combinaison entre
Iimpulsion initiale des gouttes et les effets liés & leur déplacement en groupe (effets de

trainées collectifs).

Ce suivi individuel permet aussi une évaluation des effets liés a la structure locale de
I’écoulement. Il est notamment possible de mesurer des accélérations localisées, dans le
temps et ’espace, sur une ou des goutte(s) particuliere(s). Une illustration de ce type de
résultat est proposé en figure Sur cet exemple, I’évolution de la vitesse instantanée
de trois gouttes issues du cas présenté sur la figure [5.21] est tracé. Il apparait nettement
que les gouttes n°1 et 2, qui sont au sein d’un groupe (partie droite des figures), subissent
des accélérations locales, quand la goutte n°3, plus isolée (partie gauche des figures), a une

trajectoire rectiligne & vitesse constante.

10

—O— Goutte n°1
—0— Goutte n°2 | ]
—0— Goutte n°3
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Figure 5.22 — Evolution de la vitesse instantanée de trois gouttes au sein d’une population
de gouttes poly-disperses - La goutte n°3, isolée, suit une trajectoire & vitesse constante,
les gouttes 1 et 2 subissent des changements de vitesse
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5.3.6.2 Grandeurs moyennes

Quand le nombre de gouttes enregistré par '’hologramme devient plus important, il est
possible, dans une approche de type Eulérienne, de calculer des grandeurs moyennes. Un
exemple de ce type de traitement est présenté en figure [5.23] Dans cet hologramme, 43
gouttes, ayant des diamétres compris entre 0,5 mm et 2,8 mm, ont été restituées. En raison

du nombre de gouttes plus important, le traitement initial a été optimisé.

3,0 mm
2,5 mm
5 K
> 2,0 mm
©
1,5mm
©
(]
() F11,0mm
©
0.015 h
0.01
037 o 0.005 0.5 mm
z[m]
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Figure 5.23 — Restitution en 3D d’une population de gouttes poly-disperses

A partir de cette restitution, il est possible de déterminer la distribution du diamétre de
gouttes (figure puis de calculer les grandeurs caractéristiques de I’émulsion. Ici trois
diamétres caractéristiques (cf. annexe ont été évalués :

— le dig qui est le diamétre moyen de la population de gouttes;

— le ds2 (diamétre de Sauter), qui caractérise les échanges surfaciques,

— le dys, qui caractérise les transferts massiques.

Suivant le méme principe, il est alors facile d’évaluer d’autres grandeurs d’intéréts, comme
I'aire interfaciale ou le taux de rétention, puis de suivre leur évolution dans le temps. Sept
essais de ce type ont été réalisés. Le plus grand nombre de gouttes correctement positionnées
dans un hologramme expérimental a été de 72 gouttes. C’est un résultat proche de celui

obtenu sur les simulations numériques. Le nombre de gouttes mesurables est limité par les
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Figure 5.24 — Distribution volumique des gouttes

superpositions de figures de diffraction. Ce phénomeéne est accentué en présence de gouttes
de grand diamétre qui vont masquer le signal des gouttes de petit diameétre, comme l'illustre
la figure
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(a) Hologramme a to (b) Hologramme a to + 0t (c) Hologramme a to + 25t¢
Figure 5.25 — Illustration du recouvrement par des gouttes de grand diameétre
Dans une émulsion établie, avec un dig ~ 1 mm, 'ordre de grandeur & retenir est de 60
gouttes correctement positionnées aprés optimisation de I’hologramme. Pour une colonne

de 25 mm de diamétre, cela correspond & un taux de rétention d’environ 0,35 % (pour un

volume d’observation 18,5 cm?) .
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Les résultats présentés dans ce chapitre ont fait l'objet d’une publication dans la revue

157 Sur le plan instrumentation, il est possible de porter

Optics and Laser in Engineering!
un regard critique sur cette série d’essais. En particulier, on peut noter que les conditions
d’acquisition n’ont pas été optimisées eu égard a la dynamique du capteur utilise (RSB
de 60 dB). Ceci peut expliquer partiellement les performances limitées, notamment pour
le traitement des amas. Avec un temps d’exposition plus long, il aurait sans doute été
possible d’améliorer le contraste des anneaux de diffraction, c’est-a-dire la précision du

positionnement suivant z.

Indépendamment de cette considération sur les acquisitions, ces résultats permettent une
évaluation correcte des performances intrinséques de I’holographie numérique sur des gouttes
dans un écoulement liquide-liquide. Ils démontrent qu’il s’agit d’'une méthode d’intérét pour

leur caractérisation.

Néanmoins, ils ne sont pas représentatifs des performances qui vont étre obtenues dans
une colonne pulsée de laboratoire. Pour appréhender 'impact du passage sur ce type de
dispositif, il est nécessaire de conduire des essais complémentaires dans trois domaines :

— les performances vis & vis du génie des procédés;

— le traitement numérique;

— la prise en compte des conditions optiques liées & la géométrie des colonnes.

C’est I'objet du chapitre suivant, dernier chapitre de ce document.

viii. Un gain d’un facteur 3 parait envisageable.
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Troisiéme partie

Mise en ceuvre sur les appareils
d’extraction liquide-liquide
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Chapitre 6

Vers les appareils d’extraction
liquide-liquide

Le chapitre 5 a permis de déterminer les performances de I’holographie numérique sur des
gouttes de phase dispersée en ascension dans un fluide statique. S’il s’agit de conditions
expérimentales adaptées a une évaluation de la méthode de mesure, elles ne sont pas
représentatives des conditions hydrodynamiques couramment rencontrées dans une colonne
pulsée. En effet, dans ce type de dispositif, la phase continue est en mouvement et les
gouttes de phase dispersée, en raison de ’énergie qui leur est transmise, sont soumises &
des ruptures comme & des coalescences. Il est donc important de vérifier les capacités de la
méthode sur les points suivants :

— le positionnement de gouttes dans une phase continue dynamique;

— la capacité a suivre I’évolution de la granulométrie d’une population de gouttes;

— la possibilité de suivre la rupture ou la coalescence des gouttes.

Une série d’essais a été conduite pour vérifier ces aspects. Elle est présentée en premiére

partie de ce chapitre.

Les essais sur le dispositif étalon ont permis d’arréter la limite de la méthode concernant
le nombre de gouttes observables simultanément. Cette limite s’entend dans le cas d’une
recherche des caractéristiques de chaque goutte. 1l est possible d’envisager que d’autres
approches numériques permettent d’évaluer les caractéristiques moyennes d’un plus grand

nombre de gouttes. C’est 'objet de la deuxiéme partie de ce chapitre.

Enfin, la géométrie classique des colonnes est cylindrique. Leur principal élément est un fat
en verre qui induit un fort astigmatisme. Il rend la focalisation des hologrammes impossible

avec la méthode décrite aux chapitres 3 et 4. Ce point est abordé dans la troisiéme partie.
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6.1. BILAN ET POSITIONNEMENT PAR RAPPORT AUX AUTRES
TECHNIQUES DE CHAMP

Au préalable, nous pouvons dresser un bilan des résultats obtenus, en les placant en pers-
pective avec quelques résultats comparables, issus de la littérature et obtenus avec d’autres

méthodes de mesure.

6.1 Bilan et positionnement par rapport aux autres tech-
niques de champ

Limitation en nombre de gouttes : Comme toutes les techniques de champ 1’ho-
lographie numérique est limitée quant au nombre de gouttes mesurables simultanément.
Cette limite est essentiellement liée au traitement des images, c’est-a-dire relativement in-
dépendante de la méthode de mesure. De fait, on retrouve le méme type de limitation
quavec des techniques alternatives comme I'ombroscopie ou 'ILIDSE#83 En Pétat des
connaissances actuelles, cette limitation intrinséque aux techniques de champ ne parait
pas dépassable. Pour augmenter le nombre de gouttes mesurables, il faut passer sur des
techniques de mesure locales 158l Le parti pris est alors de limiter le volume d’observation,
donc d’échantillonner ’émulsion pour accéder & des rétentions plus importantes. En 1’état
de l'art, la limite supérieure, permettant une restitution fiable aprés optimisation, est
de 70 gouttes de diamétre moyen 0,85 mm soit une DO < 13 % ce qui est cohérent

avec le critére proposé par Royer.

Gamme de diamétre : La gamme de diamétre mesurée est adaptée a celle rencontrée
dans les dispositifs d’extraction liquide-liquide. Elle démarre a4 50 um pour finir a
3 mm. Pour le montage en ligne sans objectif exploité ici, c’est une étendue légérement
plus limitée que celle accessible avec 'imagerie par transmission (de 10 pm a 7 mm, avec

un éclairage collimaté et un objectif télécentriquelwsj).

Trajectoires et vitesses : Par rapport aux autres techniques de champ, la mesure
des vitesses est 'atout majeur de ’holographie numérique. Comme elle donne accés a la
position en trois dimensions du centre des gouttes, elle permet une mesure des trois
composantes de la vitesse, la o les autres techniques de champ (ILIDS, Ombroscopie,
FIL), qui exploitent des projections, ne permettent de remonter qu’a deux composantes.
C’est la seule technique de champ qui permet d’obtenir des performances en terme de
vélocimétrie analogues a celles des techniques ponctuelles. Les résultats présentés au cha-

pitre 5 ont permis d’établir qu’il est aisé de mesurer des objets ayant des vitesses allant

i. Pour notre configuration de mesure et notre capteur.
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jusqu’a quelques dizaines de centimétres par seconde. L’utilisation de caméras rapides as-
sociées & un éclairage direct du capteur, laisse penser que des vitesses de 'ordre du métre
par seconde sont accessibles. Il s’agit de vitesses extrémes rencontrées localement dans
les écoulements. Ceci correspond & la limite supérieure des vitesses 2C mesurées actuelle-

1581 Dans ce domaine, I’holographie numérique permet de couvrir

ment par ombroscopiel
I’ensemble des vitesses de gouttes typiquement rencontrées dans les dispositifs d’extrac-
tion liquide-liquide. De par son caractére tridimensionnel, elle se positionne comme une

alternative intéressante & l'imagerie par transmission.

6.2 Aspects génie chimique

Dans cette partie, nous présentons les résultats d’essais et de simulations complémentaires.
Ils ont été effectués afin d’esquisser les performances atteignables sur une émulsion en
colonne pulsée. Quand ils sont expérimentaux, ces essais ont été conduits sur deux appareils,
le dispositif de référence et la cellule d'un granulométre. Quatre points ont été examinés :
— la limite quant au taux de rétention ;

— l'influence de la mise en mouvement de la phase dispersée;

— le suivi granulométrique;;

— la possibilité d’observer des phénomeénes locaux comme des ruptures de gouttes.

6.2.1 Limite en taux de rétention

Une des informations importantes pour le génie des procédés est le taux de rétention. Pour

évaluer la limite supérieure mesurable pour cette grandeur avec ’holographie en ligne, nous

nous sommes appuyés sur des simulations numériques. Cette évaluation s’est déroulée en

deux étapes :

— dans un premier temps, génération d’un hologramme numérique avec le modéle défini
au chapitre 3;

— dans un deuxiéme temps restitution de cet hologramme & partir de la méthode définie
aux chapitres 3 et 4;

Les taux de rétention calculés & chacune des deux étapes ont ensuite été comparés. Les

résultats de cette comparaison sont présentés en figure Le hold-up est simulé pour

un volume d’observation de 18,5 cm? qui correspond au volume d’observation dans une

colonne de diamétre, ¢, de 25 mm. La population de gouttes est poly-disperse avec un djg

de 1,0 mm =+ 0,17 mm.
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Figure 6.1 — Limite en taux de rétention mesurable pour une colonne de diamétre ¢ =
25 mm

Ces simulations confirment que la limite théorique atteignable avec optimisation se situe
aux environs de 0,35%. Sans optimisation, elle chute & environ 0,2%. Comme le montre
la figure , ces résultats sont cohérents avec le critére de RoyerB0 qui postule que la

densité d’ombre doit rester inférieure & 10% pour que I’hologramme reste exploitable.

Pour les faibles rétentions, on peut établir une relation linéaire entre la densité d’ombre et
le taux de rétention. Elle est indépendante du diamétre des gouttes. Sur ces simulations,
le taux de rétention maximal correctement restitué aprés optimisation correspond a une

densité d’ombre de 13,9%, qui dépasse légérement le critére de Royer.

6.2.2 Mise en mouvement de la phase dispersée

Une des différences essentielle entre les dispositifs d’extraction liquide-liquide et le dispositif
de référence est le mouvement de la phase continue. Dans les colonnes pulsées, la phase
continue circule avec un débit généralement fixe, tout en oscillant sous I'influence d’une

pulsation dont I’amplitude varie en fonction des régimes de fonctionnement.

Dans le dispositif de référence tel que concu, il n’a pas été possible de reproduire des

conditions d’écoulement représentatives de celles rencontrées dans les colonnes pulsées,

ii. Cette limite est théorique car elle ne prend pas en compte les dégradations liées au passage dans le
domaine expérimental.
iii. Pour un nombre de superpositions limité, on peut écrire que 5(%) = 0,016 x DO(%).
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Figure 6.2 — Rapport entre le taux de rétention restitué et le taux de rétention simulé, pour
une colonne de diamétre ¢ = 25 mm, en fonction de la densité d’ombre dans I’hologramme

et en particulier d’imposer une vitesse suffisante & la phase continue (entre 0,001 m.s~!
et 0,5 m.s~1) tout en pulsant les fluides. La vitesse maximale imposée & contre-courant

comme & co-courant a été de 0,3 cm.s™!

, ce qui, au regard de la vitesse terminale des
gouttes, ne représente pas une vitesse de glissement significative. Au dela, il a été constaté
que le systéme d’injection ne produit plus des gouttes calibrées et que des bulles d’air

apparaissent dans le dispositif, ce qui dégrade le RSB.

Si elle n’est pas représentative d’un écoulement en colonne pulsée, cette mise en mouvement
de la phase continue se traduit quand méme par une perturbation de la trajectoire des

gouttes comme l'illustre la figure [6.3a}

Sous cette contrainte, nous avons réalisé quatre séries d’essais avec les conditions suivantes :
— phase continue en mouvement, avec des vitesses & contre-courant et a co-courant de
1.

0,15 cm.s™! 40,3 cm.s™!;

— phase dispersée sous la forme de trois gouttes de méme diameétre (1,0 mm), produites
par Daiguille centrale et deux autres aiguilles du dispositif d’injection. Les gouttes sont
injectées de fagon & former une diagonale qui évite la formation d’amas de figures de
diffraction ;

— RSBinoyen de 23,2 dB, mesuré sur 1360 hologrammes.

Par rapport aux essais de référence sur la mesure du diamétre et de la vitesse, on remarque
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une baisse du RSB. Toutefois, elle est du méme ordre de grandeur que celle constatée pour
les essais sur les amas de gouttes et ne peut donc pas étre attribuée avec certitude a la

mise en mouvement de la phase continue.
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Figure 6.3 — Mesure de la trajectoire de trois gouttes de TPH (d = 1,0 mm) en ascension
dans de ’eau en mouvement avec une vitesse & contre-courant

La figure[6.3b] présente les trajectoires restituées par holographie numérique pour les gouttes
n°l et n°2. La goutte n°3 n’est pas dans le champ de la voie holographique. Les deux
trajectoires sont correctement reproduites avec une profondeur de champ de 1 mm. En
effet, on constate sur la trajectoire de la goutte n°l trois écarts de positionnement de

1 mm, et, pour la goutte n°2, trois discontinuités liées elles aussi & la profondeur de champ.

Les hologrammes ont été optimisés. Malgré tout, la profondeur de champ expérimentale
limite la précision du positionnement suivant ’axe z & 1 mm. Une diminution du pas de
restitution & 0,5 mm, ne conduit pas & une amélioration alors que cela a été constaté
sur les simulations numériques. Cette limite s’entend pour nos conditions expérimentales
(dispositif d’acquisition, laser et réglage du front d’onde). Il est possible qu'une amélioration
de la qualité des images permette de tendre vers les résultats obtenu par simulation, c’est-

a-dire un positionnement & 0,1 mm.
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6.2.3 Evolution des populations de gouttes

Si ’holographie numérique est avant tout une technique de suivi dynamique des gouttes,
elle présente aussi l'intérét de permettre une mesure concomitante de la granulométrie.
Pour appréhender ses performances dans ce domaine, nous avons réalisé des essais de suivi
de I’évolution granulométrique d’une population de gouttes. Pour ces essais, le dispositif

expérimental retenu a été la cellule d’un granulometre commercial[']

Un tel dispositif présente plusieurs avantages :

— un volume de mesure réduit qui limite le nombre de gouttes présentes simultanément
dans le champ;

— une fenétre d’interrogation de qualité optique;

— un systéme interne d’agitation permettant la mise en mouvement de la phase continue
avec différents régimes d’agitation connus;

— la possibilité d’exploiter le granulométre pour réaliser des mesures contradictoires.

Son principal inconvénient réside dans le fait que le volume d’interrogation ne correspond

qu’d une fraction du volume total de la cellule. C’est donc une configuration de mesure

pour laquelle la représentativité de ’émulsion observée se pose. Pour les essais conduits

ici ce probléme de représentativité n’a que peu d’incidence puisqu’il s’agit de comparer

I’évolution de la granulométrie dans la zone d’observation.

Ce dispositif est illustré en figure[6.4] Le volume d’observation présente un entrefer de 6 mm
et la cellule a un volume total d’environ 15 ¢cm?®. Les hublots sont silanisés}] de maniere
a les rendre hydrophobes. Ils présentent une surface de 800 mm?, supérieure au champ
observé par la caméra (=~ 300 mm?). Le volume d’interrogation est donc de 1,8 cm3, soit
12% du volume total.

Les conditions de ces essais sont les suivantes :
— phase continue (TPH), en mouvement ;
— phase dispersée (HyO) injectée en une fois avant la mise en route de 'agitation. Le

3

volume injecté est de 4,2 mm®, soit un taux rétention d’un peu moins de 0,03% ;

— RSBinoyen de 25,4 dB, mesuré sur 1360 hologrammes ;

Les essais se sont déroulés de la maniére suivante :
1. injection de la phase dispersée;
2. mise en mouvement de 'agitateur;

3. réalisation de la mesure juste aprés la mise en route de agitation[]| a une cadence

iv. Beckman Coulter, modéle LS 13 320.

v. Lasilanisation est une opération qui permet de greffer sur une surface de silice une molécule complexe
comprenant des radicaux silanes (octadecyltriméthosilane ODTMOS a 6 % massique).

vi. Dans l'objectif de pouvoir observer des ruptures sur des gouttes de grand diamétre.
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Agitateur

Figure 6.4 — Vue d’ensemble de la cellule utilisée pour les mesures de granulométrie

de 125 images par seconde.

Le traitement complet d’un film (1360 hologrammes) permet d’établir la granulométrie des
gouttes, & un régime d’agitation donné, avec une bonne statistique. On fait ici I'hypothése
qu’observer dans le temps I’échantillon qui passe devant le hublot équivaut & observer

I’ensemble de la population.

Les figures[6.5] et [6.6] illustrent le changement de granulométrie de la population de gouttes
pour deux régimes d’agitation (’agitateur passe de 1035 tours par minute & 1157 tours par

minute).

On voit clairement sur ces deux figures l'influence de ’agitation qui se traduit par une
augmentation de la rupture des gouttes donc par un diamétre de Sauter plus petit. L’holo-
graphie numérique permet de suivre facilement cette évolution, ce qui confirme sa capacité

a mesurer la granulométrie d’un ensemble de gouttes.

Sur le plan quantitatif, l'ordre de grandeur des résultats obtenus ici est en accord avec les
mesures contradictoires réalisées sur le granulométre, notamment pour le diamétre arith-
métique avec un djg de 0,47 mm + 0,18 mm pour le premier régime et un dyo de 0,34 mm
+ 0,13 mm pour le deuxiéme régime. Les distributions obtenues avec le granulométre sont
plus riches en petites gouttes (d<200 pm) qui n’ont pas été détectées par I’holographie

numérique. De fait, I’écart entre les deux mesures devient plus important pour la compa-
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Figure 6.5 — Granulométrie mesurée au premier régime d’agitation

raisons des d43 Cette différence peut étre expliquée par deux causes :

— Tinstant choisi pour la mesure par holographie, c’est-a-dire juste aprés la mise en route de
Iagitation, afin de favoriser 'observation de rupture. Les mesures sur le granulométre ont
été réalisées avec un régime établi, donc une population de gouttes moins poly-disperses ;

— la différence entre les deux méthodes d’observation. De par son principe (la diffraction
a l'infini a travers une lentille), la mesure réalisée sur le granulomeétre est plus sensible

aux gouttes de tout petit diamétre (d < 50 pum).

6.2.3.1 Suivi de la rupture et de la coalescence

Au dela de cette mesure de la distribution des gouttes, un des intéréts de ’holographie
numérique est de pouvoir détailler certains phénomeénes locaux plus isolés comme la rupture
ou la coalescence de gouttes. Ces essais, sur la cellule granulométrique, ont été ’occasion
d’observer ce type d’événement. La figure illustre une de ces observations. Sur cette
figure, les gouttes ont été identifiées a 'aide d’un code couleur pour faciliter le suivi de
leur trajectoire. Les fleches blanches marquent le sens de circulation principal de la phase
continue sous l'action de I'agitateur. Au cours de cette séquence, la goutte marquée en jaune
se scinde en deux gouttes de plus petit diametre (figure , apres s’étre déformée (figure
. La fréquence d’acquisition, 125 images par seconde, ne permet pas de visualiser les

vii. Selon les résultats obtenus avec le granulomeétre le das est égal au dyo.
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Figure 6.6 — Granulométrie mesurée au deuxiéme régime d’agitation

détails de ce processus.

Toutefois, une analyse quantitative par restitution de la séquence d’hologrammes permet
d’établir que la goutte, d’'un diameétre initial de 0,95 mm, s’est rompue de maniére dissy-
métrique en deux gouttes de diamétres respectifs, 0,9 mm et 0,53 mm. Le volume total

de 0,45 mm? est conservé aux erreurs de mesure prés. La restitution de cette séquence est
illustrée en figure [6.8]

Cet essai montre que ’holographie numérique est un outil capable de suivre les phéno-
meénes de rupture. Par analogie, on peut supposer qu’il en est de méme pour le suivi de
la coalescence. La focalisation des hologrammes permet de visualiser la déformation de la
goutte préalablement & sa rupture, ce qui donne accés & une information intéressante sur

les énergies mises en jeu lors de ces phénomeénes.

6.3 Aspects numériques

Cela a été abordé au chapitre 5, la limite en nombre de gouttes que 'on peut suivre indivi-
duellement se situe aux environs de 70. Au dela, les carences et les erreurs de positionnement

deviennent trop nombreuses pour permettre une approche Lagrangienne.

Toutefois comme cela a été démontré par Denis et al. B3 il est possible d’extraire directe-

ment des grandeurs moyennes de ’hologramme sans passer par ’étape de restitution. En
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Figure 6.7 — Suivi de la rupture d’une goutte par holographie numérique - Acquisitions

particulier, le calcul de la fonction d’autocorrélation d’un hologramme permet d’évaluer la
taille moyenne des gouttes. Il est donc intéressant d’examiner cette méthode de traitement
sur nos hologrammes de gouttes pour, en particulier, vérifier si elle permet de mesurer, via

des grandeurs moyennes, un plus grand nombre de gouttes que le suivi individuel.

6.3.1 Mesure de vitesses et diamétres moyens par autocorrélation

On peut démontrer que la fonction d’autocorrélation d’un hologramme sans son terme

constant (cf. équation [2.18)) contient une information sur le diameétre moyen des gouttes.
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Figure 6.8 — Suivi de la rupture d’une goutte par holographie numérique - Restitutions

Pour un modéle de type disque opaque, Denis et al. ont établi que la fonction d’autocor-
rélation est proportionnelle & celle du disque, quelle que soit la distance de propagation,

pour des nombres de Fresnel suffisamment petits.

En effet, a partir de 'intensité enregistrée I(z,y) et en négligeant le terme caractéristique

des interférences multiples, on peut écrire, pour une goutte :
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avec C(z,y), la fonction d’autocorrélation de l'intensité.

En introduisant 'expression de 'intensité établie avec 1’équation 2.18] on obtient :
C(z,y) = [AO.O;(m,y) + AE‘).OzT(m,y)} * [Ao.O;(—.%', —y) + A§.O;, (—z, —y)]* (6.2)
Ce qui revient a écrire, en utilisant le fait que les fonctions sont paires :
C(z,y) = [A0.0% (z,y) + A0, (z,y)] * [A0.0% (2, y) + A5.0;, (2,y)] (6.3)

En normalisant par Ag, cette équation devient :

Clz,y) = R(O,(z,9))] * [R (O, (z,y))] (6.4)
Soit :
Clz,y) = [Au,v) * R (hz, (z, )] = [A(u, v) * R (hz, (2, 9))] (6.5)
Qui g’écrit :
Clz,y) = [A(u,v) * A(u, v)] * [R (he, (2,y)) * R (hz, (2,9))] (6.6)
or, d’apres Fournier P09 .
(R (R, (2, ) * R (he, (2,9))] = 1216 + R (hoz, (2,9))] (6.7)

avec ¢ la distribution de Dirac.

Ceci signifie que C(x,y), la fonction d’autocorrélation, contient un terme directement pro-
portionnel au produit de corrélation du champ objet, ainsi qu'un terme proportionnel au
produit de corrélation du champ objet convolué avec la partie réelle du propagateur de Fres-
nel & la distance 2z,. Ce deuxiéme terme peut-étre négligé pour les conditions opératoires

de Denis ef al..

Pour plusieurs gouttes, on obtient ’autocorrélation d’un disque qui aurait le diamétre
moyen des gouttest®. La figure illustre un calcul de C(x,y) pour un hologramme
numérique réalisé a partir de 100 gouttes simulées de 30 pixels de rayon. L’autocorrélation
de ’hologramme est représentée ici comme une surface afin de mettre en évidence le pic
central, correspondant au produit de corrélation du champ objet et dont la forme est
porteuse de 'information sur la taille moyenne. Sur cette figure, on peut observer aussi des

pics de plus petite intensité qui correspondent aux inter-corrélations des gouttes.

Pour déterminer le rayon moyen, on utilise une coupe du pic central. Pour un disque (cas

du modele disque opaque), ce profil s’écrit en fonction du rayon R :

22
Cr(z) = 2R* |arccos (—) -t (6.8)

2R 2R
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Pixels Pixels

Figure 6.9 — Fonction d’autocorrélation normalisée calculée sur hologramme numérique de
100 gouttes de 30 pixels de rayon (= 1,02 mm de diamétre)

avec z la distance de corrélation. La tangente a l'origine de cette fonction coupe l'axe des

md s N
abscisses a T et permet d’évaluer le diamétre moyen.

Dans le cas du modéle mixte, ’autocorrélation n’est plus celle d'un simple disque. Il faut
calculer 'autocorrélation de la fonction décrite par I’équation [3.3] Pour I’évaluer, nous
avons retenu une approche numérique. Elle permet de déterminer x, un facteur correctif a
appliquer pour trouver la racine de la tangente correspondant au diamétre. Ce facteur s
est le rapport entre le diameétre calculé par autocorrélation du modéle disque opaque et le
diamétre calculé par autocorrélation du modeéle mixte (figure .

Nous avons évalué ce facteur x en fonction de d, pour des gouttes de diamétres compris
entre 0,07 mm et 3,0 mm. L’expression empirique déduite est la suivante :

a

-1
" 1420/

(6.9)

avec a = 0,12 et b = 10. Elle permet de remonter au diamétre réel a partir de I'intersection

avec 'axe des abscisses en écrivant :

 dxg + \/b?m? + 1623 + 8bag — 16mabag — b

d 27 (1 —a)

(6.10)

En réalité, comme l'illustre la figure [6.11} la position des gouttes par rapport au capteur a

une influence sur le calcul d’autocorrélation, indépendamment du modéle, qu’il soit mixte
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Figure 6.10 — Profil des fonctions d’autocorrélation normalisées, calculées avec le modéle
disque opaque et avec le modéle mixte, pour une goutte de 60 pixels de diamétre

ou de type disque opaque. Le terme R (ha,, (z,y)) de 'équation module le pic central.
Pour notre domaine de simulation, courtes distances et grosses particules diffractantes, cet
effet est plus important que pour les applications classiques de la littérature ™. Répercutée
sur la pente de la tangente & l'origine, cette modulation peut se traduire par un écart d’un

facteur 2 sur I’évaluation du diameétre moyen.

Afin de lisser cet effet, nous calculons la pente de la tangente & partir des dix premiers
points. Ceci impose un diamétre moyen minimal de 170 pm. Cette premiére approche
permet de compenser partiellement I'influence de la propagation. Le nombre de points
retenu ici est arbitraire et il convient & notre domaine de simulation. Dans la poursuite
de ces travaux, il serait intéressant d’approfondir ces aspects pour proposer une correction

plus générale.

Au premier ordre, trois paramétres sont susceptibles d’influencer les dimensions et la forme
de ce pic central : le rayon moyen des gouttes, la variance de la distribution et le nombre
de gouttes. Nous avons vérifié que la moyenne calculée ne dépend pas de la variance de la

distribution, jusqu’a des écarts-types de 15%.

Pour évaluer I'influence respective du diamétre et du nombre de gouttes, il est possible de
conduire une étude paramétrique sur la base de simulations numériques. C’est ce qui est

présenté ci-aprés. Chaque courbe est le résultat moyen de dix simulations.
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Figure 6.11 — Profil des fonctions d’autocorrélation normalisées en fonction de la distance
de propagation, pour une goutte de 60 pixels de diameétre

Influence du diamétre moyen : L’évolution attendue en fonction du diamétre moyen
des gouttes est un élargissement. C’est lui qui doit permettre de remonter au diameétre
moyen de la population. Cet élargissement est effectivement constaté sur les simulations,

comme le montre la figure [6.12

Influence du nombre de gouttes : Un faible nombre de gouttes va conduire & un
ensemble de figures de diffraction isolées. Dans ce cas, la fonction d’autocorrélation permet
d’obtenir une valeur correcte du diamétre moyen. Par contre, & partir d’'un nombre critique
(environ 150 gouttes pour des gouttes de 300 um de diametre), les superpositions se mul-
tiplient et la contribution des amas sur le calcul de la moyenne devient significative. Le
rayon moyen calculé est alors surestimé. Ce nombre critique est fortement dépendant de la
taille moyenne des gouttes. A titre d’exemple, pour des gouttes de 0,98 mm de diamétre,

d1o typique des dispositifs d’extraction liquide-liquide, ce nombre critique chute & 100.

Au final, en raison des corrections & apporter, cette fagon de traiter les hologrammes est peu
adaptée a notre configuration. Elle peut étre utilisée pour caractériser le diamétre moyen

des émulsions si les gouttes sont de petite taille (< 500 wm). Dans ce cas, elle permet de
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Figure 6.12 — Influence du nombre de gouttes dans I’hologramme sur la fonction d’auto-
corrélation - Le rayon est de 29 pixels et la dispersion de la population est nulle

mesurer directement les caractéristiques moyennes, pour un nombre de gouttes un peu plus
important qu’avec la méthode de traitement individuel. Les simulations numériques nous
montrent qu’avec ce type de traitement, le diameétre moyen est évalué au mieux a 15 %

pres.

Nous avons appliqué ce traitement a une acquisition (hologramme réalisé sur 14 gouttes).
Le diameétre moyen calculé par autocorrélation est de 0,58 mm pour un diamétre moyen

de 0,68 mm mesuré sur la voie ombroscopique.

Par extension, 'intercorrélation de deux hologrammes séparés d’un intervalle de temps dt,
permet d’évaluer deux composantes de la vitesse moyenne d’un groupe de gouttes. On
applique dans ce cas aux deux acquisitions le traitement classique des images de PIV. La
position du maximum du pic de corrélation par rapport au centre renseigne alors sur la
direction du vecteur vitesse. La distance entre ce maximum et le centre correspond & la
norme de la vitesse. La figure illustre ce traitement, sur ’acquisition décrite ci-dessus.

L’intervalle de temps entre les deux hologrammes, Jt, est de 50 ms.

Pour cette séquence, la vitesse moyenne mesurée par corrélation est de 3,4 cm.s™!. Elle
est en accord avec la moyenne des vitesses mesurée sur la voie ombroscopique qui est de

3,3 cm.s ™.
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Figure 6.13 — Influence du rayon moyen sur la fonction d’autocorrélation pour des gouttes
de 5 a 60 pixels de rayon

6.4 Aspects optiques

Cela a été dit, la géométrie type des colonnes pulsées est cylindrique. Ceci permet, entre
autres, d’obtenir des écoulements de symétrie axiale facile & étudier sur le plan hydrodyna-
mique. Du point de vue optique, cette géométrie induit un fort astigmatisme. Son influence
sur la génération de ’hologramme est double : avant I'interaction avec la goutte, il déforme
le front d’onde; aprés interaction, il modifie la figure de diffraction. La figure illustre
cette déformation pour une goutte de TPH de 1,0 mm de diamétre, en ascension dans de

I’eau statique.

Pour g’affranchir de ces deux effets, on peut envisager trois méthodes de correction, en
complément de la double enveloppe :

— linsertion d’une paire de lentilles cylindriques ;

— l'ajustement de I'indice de la phase continue avec celui du verre de la colonne;

— la prise en compte numérique de la déformation dans le traitement des hologrammes.

Ces méthodes sont abordées dans les paragraphes suivants.
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Figure 6.14 — Calcul d’intercorrélation réalisé entre deux hologrammes séparés par 50 ms
- La fléche représente la vitesse moyenne du groupe de gouttes

6.4.1 Correction optique

Sur la figure [6.16] est représenté le tracé de rayons dans le dispositif étalon aprés mise en
place du fit de la colonne. On constate que les rayons divergent. Un calcul permet d’établir

que le systéme a une focale équivalente de -118 mm sur 'axe z.

Comme attendu, la double enveloppe permet de minimiser cet effet. En sa présence, les pre-
miéres et derniéres réfractions sur le dioptre cylindrique, s’effectuent avec un saut d’indice
moins important, de 9 x 1072 (TPH = BK7) au lieu de 1,52 (air = BK7), ce qui compense
en partie 'effet du cylindre. Sans cette double enveloppe, le systéme est convergent avec

une focale équivalente de 96 mm.

L’insertion d’une paire de lentilles permet de finaliser cette correction comme le montre la
figure Sur cette illustration, les lentilles ont été dimensionnées en minimisant la focale

du systéme résultant, avec une contrainte de symétrie (les deux lentilles sont identiques).

Ceci démontre qu’il est possible d’aborder cet astigmatisme avec un systéme de compen-
sation optique. Une telle compensation n’est efficace que dans la partie centrale du champ.
En bord de champ, les aberrations sphériques deviennent rapidement importantes ce qui

limite son intérét.

Evidemment, chaque jeu de lentilles compensatrices est exclusivement adapté & une colonne

et & une phase continue d’indice donné. Autrement dit, ce type de correcteur devra étre
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Figure 6.15 — Figure de diffraction enregistrée pour une goutte de 1,0 mm de diamétre sur
le dispositif de référence en présence du fat de la colonne

différent pour chaque installation expérimentale. Enfin, la mise en ceuvre d’un tel systéme
de compensation est délicate, car elle nécessite un positionnement mécanique précis. Ce
dernier aspect rend complexe la mise en place de ce type de correction sur la majorité des

dispositifs d’extraction liquide-liquide.

6.4.2 Adaptation de I’indice de la phase continue

Une deuxiéme voie possible pour s’affranchir de l'effet de dioptre est d’adapter l'indice de
la phase continue avec celui du verre de la colonne (1,5186 pour le fat de notre dispositif
expérimental en BK7). Ce type de correction ne s’applique pas a I’étude d’un systéme réel

puisqu’elle impose un changement de fluide.

Dans ce but, certains sels solubles dans 'eau permettent d’obtenir des liquides avec un
indice de réfraction proche du verre. Les plus utilisés sont 'iodure de zinc (Znly), 'iodure
de sodium (Nal) et le thiocyanate de potassium (KSCN). Par exemple, le KSCN permet,
en fonction de sa concentration dans ’eau, de couvrir une gamme d’indices compris entre
1,33 et 1,49. Tl permet une bonne adaptation avec I'indice de la silice (1,48). Le tableau

présente les caractéristiques des principaux sels permettant de réaliser ce type d’ajustement.
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Figure 6.16 — Tracé de rayons avec ZEMAX™ pour la configuration sans ménisques com-
pensateurs

Figure 6.17 — Tracé de rayons avec ZEMAX™ pour la configuration avec ménisques com-
pensateurs

Pour obtenir une précision de 1 mm sur la position de gouttes, il est nécessaire d’avoir
un front d’onde ayant un rayon de courbure supérieur a 100 m (cf. paragraphe . La
précision sur l'indice permettant d’obtenir un front d’onde de cette qualité est de 1073[V11]
Il s’agit d’un ajustement trés fin. A titre d’exemple, pour obtenir une telle précision sur
Iindice avec du KSCN il est nécessaire de maitriser la concentration massique avec une
précision de 0,25 % autour d’une valeur moyenne de 60 %. De plus, & ces niveaux de
précision 'influence de la température doit étre prise en compte et il devient nécessaire de

thermostater les dispositifs et les fluides.

A notre connaissance, le seul sel permettant d’atteindre aisément l'indice du BK7 est I'io-
dure de zinc. T1 présente le défaut d’étre extrémement photosensible 8. Cette photosensi-

bilité se traduit par une opacification, le mélange se teintant en orange, y compris avec des

viii. Evaluation réalisée numériquement avec le modéle ZEMAX™.
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Gamme d’indice de

Solution réfraction

Todure de zinc 1,33 -1,62
Iodure de sodium 1,33 - 1,50
Thiocyanate de potassium 1,33 - 1,49
Thiocyanate d’ammonium 1,33 - 1,50
Thiocyanate de sodium 1,33 -1,48

Tableau 6.1 — Indice de réfraction & 20 °C des principales solutions salines utilisées pour
réaliser un ajustement d’indicel?

sources de lumiére artificielles comme les lasers. Une autre solution serait d’utiliser de la
silice pour le fiit, dans ce cas ’ajustement devient possible avec le KSCN qui est un produit
plus stable. Dans tous les cas comme pour la mise en place de lentilles compensatrices, la
difficulté & maintenir I'indice de réfraction & une précision de 10~3 gréve considérablement

I'intérét de cette approche.

6.4.3 Prise en compte numérique de la géométrie cylindrique

11 est aussi envisageable de prendre en compte 'astigmatisme par calcul. Avec les outils dont
nous disposons, on peut exploiter la séparabilité des variables d’espace en x et y & chaque
étape de la création de I’hologramme. En repartant de I’hologramme illustré en figure [6.15]
il est possible d’extraire le profil suivant ’axe y passant par le centre de la goutte(cf. figure
. Sur ce profil, 'information n’a pas été modifiée par le systéme optique et la méthode

de focalisation décrite aux chapitres 3 et 4 est applicable.

Ainsi, en calculant l'indicateur VAR(z) sur ce profil et en tragant sa variation en fonction

de la distance de restitution, on obtient la courbe de la figure [6.19

Il apparait clairement que l'indicateur passe par un minimum caractéristique de la foca-
lisation. Le niveau du rapport signal sur bruit est équivalent & celui obtenu & partir de

I’ensemble de la figure de diffraction.
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Figure 6.18 —Traitement d’un hologramme astigmate - Les zones noires, externe et centrale,
correspondent au masque binaire. L’indicateur est calculé sur le profil marqué en couleur

Sur cette illustration la position restituée dans le vide pour le centre de la goutte est de
37,3 cm. Aprés correction des milieux traversés, le centre de la goutte est positionné a

38,7 cm ce qui est cohérent avec la configuration de mesure.

Les hologrammes exploités ici sont favorables a ce type de traitement puisque la goutte
passe au centre de la colonne. Des gouttes plus excentrées présenteraient des formes ellip-
soidales plus étalées sur le grand axe donc plus difficiles a traiter, qui, de plus, vont favoriser
la formation d’amas de figures de diffraction. Néanmoins, comme cette approche présente

I’avantage d’utiliser les outils développés pour ce travail, elle mérite d’étre approfondie.

Pour exploiter I'information suivant I'axe x, il faut une approche en deux dimensions. Dans
ce cas, le traitement de l’axe horizontal impose de tenir compte des deux déformations,
avant et apres interaction avec la goutte. Si l’on s’en tient au centre du champ, la déforma-
tion de 'onde aprés interaction peut étre prise en compte simplement en considérant les
images des gouttes dans I’espace objet du systéme optique. On peut alors propager ’acqui-
sition jusqu’au plan du dioptre, puis appliquer le terme de phase de la lentille cylindrique
et terminer la propagation jusqu’au plan objet. Cette méthode suppose de connaitre par-
faitement la focale des lentilles cylindriques. Elle implique aussi un échantillonnage dans

le respect des conditions de Shannon de la phase de la lentille en bord de champ qui va

ix. Considérée comme une lentille mince.
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Figure 6.19 — Evolution de VAR(2) en fonction de la distance de propagation pour un
hologramme astigmate - La fonction de mérite est calculée sur le profil suivant I'axe y
passant par le centre de la goutte

limiter les focales tolérables.

La prise en compte de la déformation du champ incident est, quant & elle, facilement

réalisable dans des conditions de diffraction a grande distance ™. 11 suffit d’introduire un
Zs

grandissement holographique qui est le rapport K = , 0U zs est la distance entre

Zs — 2
la source et le capteur et z. la distance entre 'objet et le gapteur. Dans nos conditions
opératoires (Ny = 3), la relation proposée par Allano et al. n’est pas applicable. C’est un
aspect qui reste & étudier dans le cadre de cette approche bidimensionnelle.

Dans ce domaine, le traitement numérique le plus adapté repose sur l'utilisation de la

e84 Cet opérateur mathématique restitue l'objet en

transformée de Fourier fractionnair
une étape a partir d’hologrammes astigmates. De plus, il permet de s’affranchir des limi-
tations associées & ’échantillonnage des termes de phase. Cette approche est récente et les
outils numériques associés sont peu développés. Il s’agit trés certainement d’une méthode
prometteuse pour le traitement des hologrammes réalisées sur des émulsions en colonne

pulsée.
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CONCLUSION

Ce travail de these a porté sur la caractérisation des gouttes au sein d'un écoulement
liquide-liquide par holographie numérique en ligne. Au terme de ce document nous avons
vu qu’il est possible d’utiliser I’holographie numérique en ligne comme une méthode robuste

et automatique de caractérisation de la phase dispersée d’une émulsion.

Il s’agit d’'un travail dans le domaine de l'instrumentation, mais en lien étroit avec le
génie des procédés et la mécanique des fluides, disciplines pour lesquelles cette étude a
été conduite. Pour conclure ce mémoire, il est donc intéressant de dresser un bilan des

contributions apportées dans ces deux domaines.

Du point de vue de I’holographie numérique en ligne : Concernant cet aspect, il

est possible de synthétiser ce travail en quatre contributions.

Contribution n°1 : Sur le plan de I’holographie numérique de particules pour la ca-
ractérisation d’un écoulement, la premiére contribution de ce travail est I’exploration d’un
nouveau domaine de diffraction : celui des champs proches. Les configurations classiques
dans lesquelles I’holographie est utilisée pour fournir le diagnostic 3D d’un nuage de gouttes
correspondent a des nombres de Fresnel inférieurs a 1072, Pour cette étude ce nombre est
supérieur ou égal & 1. Une comparaison avec les applications classiques de la littérature
montre que ceci est a l'origine de plusieurs différences. La nécessité de travailler dans ces
domaines de diffraction a permis, aprés une étude détaillée de la littérature, de dégager une

méthode de focalisation adaptée et automatisée, a travers le calcul d’un indicateur fiable.

Contribution n°2 : En holographie numérique, le traitement repose, partiellement ou
totalement, sur la propagation du champ en utilisant un modéle de transmission. Pour la
plupart des applications, ce modeéle est celui du disque opaque. Au cours de cette étude,
nous avons montré que ce modéle ne permet pas de reproduire fidélement la diffraction
sur des gouttes transparentes. Pour ces derniéres, il faut prendre en compte la réfraction.
Ce travail a donc été 'occasion d’introduire un nouveau modéle de transmission, qualifié
de modeéle mixte, qui compléte le modéle disque opaque par une lentille centrale. Son
domaine d’utilisation a été borné et nous savons qu’il doit étre utilisé pour des objets
transparents, d’indice relatif 1,08, quand Ny > 3 x 1072. Méme s’il s’agit d’un modéle
simplifié, les comparaisons avec des simulations numériques basées sur la théorie de Lorenz
Mie généralisée, théorie qui décrit rigoureusement l'interaction entre un faisceau laser et
une particule sphérique, ont démontré sa pertinence. Enfin, ce modéle est a l'origine du
traitement complémentaire des hologrammes, en permettant les deux étapes suivantes :

— la vérification de la qualité des restitutions;
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— leur optimisation via la minimisation d’une fonction de meérite (norme euclidienne des

écarts entre les simulations et les acquisitions) par une méthode du simplexe.

Contribution n°3 : En ce qui concerne la focalisation des hologrammes ces travaux
ont permis de valider une sensibilité de positionnement des objets millimétriques intéres-
sante sur I’ensemble de la profondeur de champ. Sur le plan expérimental, I’objectif initial,
un positionnement & + 1 mm a été atteint. Les résultats sur les simulations numériques
laissent penser qu’il existe encore une marge de progression permettant d’envisager un

positionnement submillimétrique.

Contribution n°4 : Le travail sur des gouttes millimétriques a imposé un traitement
des hologrammes par partie. Cette contrainte a été & Dorigine du développement d’un
traitement automatique des hologrammes, et, notamment d’une méthode d’extraction de
Iinformation via la détection de formes dans une image. L’algorithme appliqué ici au traite-
ment des hologrammes est robuste. Il sera facilement transférable & d’autres problématiques

d’imagerie et répondra aux exigences du traitement des hologrammes astigmates.

Du point de vue du procédé : Sur le plan du procédé, ces travaux sont une pre-
miére étape vers la mise au point d’'une méthode d’instrumentation applicable & un suivi

individuel du comportement des gouttes dans les dispositifs d’extraction liquide-liquide.

Ils ont démontré que pour ce type de caractérisation, 1’holographie numeérique en ligne

présente de nombreux avantages, et, en particulier :

— d’étre une technique non intrusive ne nécessitant qu’un seul accés optique ;

— de permettre simultanément une mesure tridimensionnelle de la position et une mesure
des trois composantes de la vitesse ;

— d’étre, grace au montage en ligne, robuste sur le plan optique, donc peu sensible aux
vibrations qui sont fréquentes sur les appareils d’extraction liquide-liquide ;

— d’étre simple a mettre en place et d’exploiter du matériel classique de laboratoire (un
laser de faible puissance et une caméra sans optique).

De part son principe 'holographie numérique est une technique compléte pour la carac-

térisation des gouttes d’émulsion, puisqu’elle permet d’accéder & ’ensemble de grandeurs

d’intérét que sont : la vitesse, le diameétre et la trajectoire. Sur le plan du nombre d’indi-

vidus mesurables simultanément, la densité de gouttes atteinte dans ce travail est proche

de la limite physique comme le confirme le critére de Royer. Il s’agit donc d’une technique

dédiée & un suivi individuel des gouttes qui s’accorde bien avec 'approche Lagrangienne

de la mécanique des fluides.
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Quelques perspectives... Ces travaux ont été réalisés dans des conditions favorables,
c’est-a-dire sur une maquette dédiée, en géométrie parallélépipédique et avec un nombre
de gouttes limité. La prochaine étape est le transfert de la technique & des maquettes
réellement exploitées pour la recherche et le développement en génie des procédés tout en

essayant d’augmenter le nombre de gouttes caractérisées.

Pour ce faire, deux verrous essentiels sont a lever :

— le premier concerne la prise en compte de la géométrie cylindrique des colonnes. Cela a
été abordé a la fin du chapitre 6, les parois cylindriques de la colonne induisent un astig-
matisme important, ce qui impose la mise en place d’'un traitement numérique adapté
aux informations collectées. Dans ce domaine, nous avons vu que plusieurs méthodes
étaient envisageables, il semble toutefois que la transformée de Fourier fractionnaire soit
la piste la plus prometteuse;

— le deuxiéme verrou concerne la concentration des émulsions dans les colonnes d’extrac-
tion. Classiquement, les colonnes de laboratoire fonctionnent avec des taux de rétention
compris entre 5% et 10%. Aujourd’hui, avec ce travail, la faisabilité de la caractérisation
par holographie numérique est acquise pour des faibles taux de rétention (< 1%). Il reste
donc & gagner un facteur compris entre dix et vingt pour arriver au niveau type de réten-
tion dans les colonnes. Pour progresser vers ce but, plusieurs voies sont envisageables :
en traitement numérique ou via le montage expérimental.

Sur le plan expérimental, on pourra explorer :

— le couplage avec des techniques alternatives qui exploitent des angles d’observation
différents, telle que 'imagerie lagser en défaut de mise au point;

— l’utilisation d’un systéme de compression optique, basé sur un jeu de lentilles cylin-
driques, puisque l'exploitation en une dimension des hologrammes semble possible
pour réaliser la focalisation.

Sur le plan numérique il sera intéressant d’approfondir la méthode d’optimisation, en re-

tranchant & l'acquisition la contribution de chaque goutte correctement restituée, et ainsi

améliorer le rapport signal sur bruit des résidus ce qui devrait permettre d’augmenter le

nombre d’individus correctement positionnés.
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Annexe A

Principe de 'algorithme de Hough et
traltement des images
ombroscopiques

11621, et a été

La transformée de Hough (TH) a été développé par Paul Hough en 1962
brevetée par IBM. Dans les derniéres décennies, la transformée de Hough est devenu un
outil standard dans le domaine de la vision artificielle, suite & sa généralisation par Richard
Duda et Peter Hart!38, De facon traditionnelle, elle permet la détection de droites, de
cercles ou d’ellipses. Elle peut aussi étre étendue & la recherche d’objets plus complexes.
Un de ses intéréts majeurs est de présenter une bonne robustesse vis & vis des discontinuités
et des éléments manquants d’une structure, ce qui en fait une méthode trés utilisée pour
la détection en présence de bruit. Le principe général de la transformée de Hough est
d’établir une projection entre ’espace de I'image et un espace de parameétres représentatifs
de la forme recherchée. Préalablement, I'image est simplifiée par détection de contours
via un filtre classique (Sobel, Prewit, Canny,...), qui permet d’obtenir une image binaire

contenant les principaux contours (figure |A.2]).

Cette annexe présente la détection de deux types de formes dans les images : des lignes et
des cercles. Comme la méthode a été exploitée pour traiter automatiquement les images
ombroscopiques, les exemples choisis s’appuient sur des images prises sur le dispositif de

référence. Une image typique est présenté figure
Le traitement de ce type d’image repose sur les étapes suivantes :

1. détection par TH des bords de la fenétre de visualisation (pointillés rouges sur la

figure [A 1)) ;

2. calcul de la position (pointillés verts sur la figure [A.1)), en pixels, du milieu de la

colonne, & partir des deux bordures détectées ;
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Figure A.1 — Illustration du traitement des images ombroscopiques

3. détection des gouttes, coordonnées du centre et rayon, par TH (cercles bleus sur la
figure |A.1) ;
4. calcul de la position relative, en pixels, du centre des gouttes par rapport au milieu

de la colonne;

5. calcul du facteur d’étalonnage pixels/mm et de la position du plan du milieu sur I’axe

z (distance séparant le plan capteur du milieu de la colonne) ;
6. calcul de la position du centre des gouttes et de leur diamétre en mm.

Dans cette méthode de traitement, la TH est utilisée deux fois. Une fois pour détecter
les lignes et une fois pour détecter les cercles. Les deux paragraphes suivants décrivent

I’application de la TH & la détection de ces éléments géométriques dans une image.

Détection de lignes par transformée de Hough

Le détection de droite par transformée de Hough exploite les coordonnées polaires. I.’équa-
tion polaire d’une droite D du plan est p = x cos(0) + y sin(0), si 6 est Pangle par rapport a
I’axe des abscisses et p la distance entre le point considéré et l'origine du repére cartésien.

Dans le plan (p, ), chaque point du plan image est représentée par une sinusoide. Ce plan
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est parfois nommeé espace de Hough (ou des parameétres) et 'opération qui consiste a passer

dans ce plan, transformée de Hough.

Pixels

100 i 200 300 400 500 600 700 80O 900 1000
Pixels

Figure A.2 — Image des contours

L’intérét de cet espace de représentation réside dans la détection d’alignement. En effet,
une droite passant par n points dans l’espace image va correspondre, dans l’espace de
Hough, au point d’intersection des n sinusoides représentant ces points. La détection de
ces points d’intersection permet donc de remonter aux parameétres (p, 6) caractéristiques
de la droite.

L’algorithme de Hough utilise une matrice accumulatrice qui représente le plan (p, 6), de
dimensions (p, ¢) ou p est le nombre de valeurs de p possibles et ¢ le nombre de valeurs de 6.
Pour chaque point (x,y) de I'image binaire traitée, chaque droite (p, ) passant par ce point
ajoute une unité dans I’élément correspondant de la matrice. A la fin de "accumulation,
les points de la matrice dont la valeur est la plus élevée correspondent a un grand nombre
de points alignés sur 'image. Ces droites sont sélectionnées a partir d’un seuil ajustable, ce
qui constitue ’étape la plus délicate de la méthode. L’utilisation des coordonnées polaires
permet de contourner le probléme des lignes verticales qui existe avec l'utilisation d’un

espace paramétrique (a, b) reposant sur 'équation cartésienne de la droite, y = ax + b.

L’algorithme de ce traitement est décrit ci-aprés.
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Figure A.3 — Transformée de Hough de I'image de contours les cercles verts entourent
les maxima de la matrice

Algorithme A.1: Détection de droites dans une image de contour par transformée
de Hough
Données : Matrice image des contours I, seuil s
Résultat : Matrice des couples C(u,v) décrivant les droites
1 A(dim(p),dim(0)) =0 ;
2 pour chaque I(z,y) € I faire
3 si I(z,y) =1 alors

4 pour chaque 0 € [—7/27/2] faire

5 p =z cos(f) + ycos(f)

6 A(round(p), round(0)) = A(round(p),round(9)) + 1
7 finprch

8 finsi

9 C(u,v) = [A(p,0) > $]

10 finprch

La syntaxe utilisée est celle du logiciel MATLAB™.
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Détection de cercles par transformée de Hough

La détection des cercles est analogue. L’équation paramétrique d’un cercle peut s’écrire
(x — a)? + (y — b)? = 72, il faut donc déterminer trois paramétres a,b,r. Dans ce cas, &

chaque point (z,y) de I'image correspond une surface dans ’espace (a, b, r).

Pour ce faire, un accumulateur a trois dimensions, A(a,b,7), est initialisé. Pour un point
quelconque du contour (z,y), tous les points de cet accumulateur, qui satisfont I’équation

du cercle : (z — a)? + (y — b)? = 72, sont incrémentés.

500 —
400 —
300 —
K]
Q
X
= ,
200 —|
oo //— 600
' -
16 14 - ~ /
12 10 8 6 . ~ ) 0
Pixels

Figure A.4 — Coupes d’un accumulateur en trois dimensions pour la recherche de cercles
dans l'image de contours

Pour finir, les maxima de A sont sélectionnés. Les coordonnées (a,b) correspondent aux
coordonnées du centre du cercle et la troisiéme dimension r au rayon. La plage de rayon
doit étre limitée a un intervalle borné [rin Tmaz|. Plus cet intervalle est grand, plus le

temps de traitement est important.
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L’algorithme de ce traitement est le suivant :

Algorithme A.2: Détection de cercles dans une image de contour par transformée
de Hough

1
2
3

4
5
6
7

8
9

Données : Matrice image des contours I, seuil s, intervalle des rayons [rmin Tmaz]
Résultat : Matrice C(x,y,r) décrivant les cercles
A(dim(a), dim(b), dim(r)) =0 ;
pour chaque r € [y, rmaee) faire
pour chaque I(z,y) € I faire
siI(z,y) =1 alors
| A(a,b,r) = A(a,b,r) + 1
finsi
finprch
finprch
C(z,y,r) = [A(a,b,T) > ]

Par extension d’autres formes géométriques, comme les ellipses, peuvent étre détectées

avec cette méthode. La dimension de 'accumulateur croit comme le nombre de parameétres

nécessaires a la description de la forme (5 pour un ellipse).
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Principaux Algorithmes

Algorithme B.1: Détection des figures de diffraction dans un hologramme

Données : Matrice Hologramme H

Résultat : Matrice M[3,n] des rayons et coordonnées des centres
// Traitement de 1’hologramme

I=mat2gray(H);

BW = im2bw(I, graythresh(I));

se = strel(’disk’, 5);

BW1 = imopen(BW, se);

BW2 = imfill(BW1, "holes’);

marker = imextendedmax(I, 0,2xmax(I( :)));

D1= -bwdist( BW2, ’euclidean’);

D=imimposemin(D1,marker); D( BW2) = -Inf;

L = watershed(D);

stat=regionprops(L, Centroid’,’Minor AxisLength’,’'MajorAxisLength’,’EulerNumber’);

© N O O N

[
o

// Création de la structure gouttes
11 si length(stat)<=1 alors
12 ‘ M[1,n]=M][2,n]=M][3,n|=0;

13 sinon

14 n=1;

15 pour ii = 1 : length(stat) faire

16 si stat(i1). BEulerNumber==1 alors
17 M][1,n|=(stat(ii).MinorAxisLength + stat(ii).MajorAxisLength)/4;
18 M]|2,n|=stat(ii).Centroid(1,1);
19 M]3 ,n|=stat(ii).Centroid(1,2);
20 n=n-+1;

21 finsi

22 finpour

23 finsi
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Algorithme B.2: Mesure du rayon des gouttes

© w

Données : Matrice Hologramme H, z, position suivant 1’axe z, masque binaire des
gouttes

Reésultat : Rayons des gouttes

F = propage2D(H,propagateur distance z,);

pour kk = 1 : ngoutte faire

I=imcrop(abs(F),[zone de focalisation, 2 fois 7, masque binaire|);

BW = im2bw(I,graythresh(I));

se = strel('disk’,5);

BW2 = imopen(BW se);

BW3 = imfill(BW2,’holes’);

// Transformée de Hough

[centres, rayon| = TH(BW3,[rin=10 7pa:=120]);

finpour

Algorithme B.3: Vérification de la restitution

(= IS, G N

© 0w =

10
11

Données : Acquistion, Simulation, masque binaire des gouttes, structure gouttes,
seuil

Reésultat : gouttes marquées

// initialisation

1 ngoutte=size(goutte,2);

nx = size(Acquisition,1) ; ny = nx;
// Détection des gouttes mal restituées
pour kk=1 :ngoutte faire
masques=zeros(size(Acquisition));
pour nn=1 :length(masque(kk).positionz) faire
L masques(masque(kk).positiony(nn), masque(kk).positionx(nn))=1;
goutte(kk).CC=corr2(|Acquisition x masques|,[Simulation x masques|);
si goutte(kk).CC)<seuil alors
‘ goutte(kk).mark=1;
sinon
L goutte(kk).mark=0;
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Algorithme B.4: Détection des gouttes ratées

Données : Acquistion, Simulation, masque binaire des gouttes, structure gouttes
Reésultat : gouttes non détectées, masque gouttes non détectées
// initialisation

1 ngoutte=size(goutte,2);

// Création du masque

masques=zeros(size( Acquisition));

pour kk=1 :ngoutte faire

L pour nn=1 :length(masque(kk).positionz faire

[SL T U M

L masques(mask(kk).positiony(nn), mask(kk).positionx(nn))=1

6 masques— masques;
// Création de la carte des gouttes non détectées
7 extractionl=Acquistion X masques; extraction2=Simulation x masques;
8 delta=extractionj-extractions;
9 SQR=mat2gray(delta?/extraction3);
10 SQR(SQR<0.2)=0;
// seuil arbitraire basé sur le REX
11 BW=im2bw(SQR, graythresh(SQR));
12 BW=imfill(BW, "holes’);
13 se = strel(’disk’, 10); BW = imopen(BW, se);
14 BW = imclearborder(BW);
// Recherche des gouttes non détectées
15 stat=regionprops(BW, ’Centroid’);
16 si isempty(stat))<seuil alors
17 ‘ Fin;
18 sinon
19 pour #=1 :length(stat) faire
20 centre(ii,1)=stat(ii).Centroid(1,1);
21 L centre(ii,2)=stat(ii).Centroid(1,2);

22 ngouttes-ratées=size(centre,1);
// Création des gouttes non détectées
23 pour tt=1 :ngouttes-ratées faire

24 Création gouttes(tt);

25 goutte(tt).positionz=z moyen;

26 goutte(tt).rayon=round(rayon moyen);
27 Création masque gouttes(tt);
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Algorithme B.5: Optimisation

Données : Structure gouttes-resituees
Reésultat : Structure gouttes-resituees optimisée
// gouttes-resituees et numgout sont des variables globales
1 for =1 :size(gouttes-restituees) do
// Optimisation suivant x et y
if gouttes-restituees(iii).mark==1 then
3 numgout=gouttes-restituees(iii).index;
v=|gouttes-restituees(numgout).rayon
gouttes-restituees(numgout).positionz...
...gouttes-restituees(numgout).centrex gouttes-restituees(numgout).centrey|;
x = fminsearch(@optimizexy,v);
end

end
pour =1 :size(gouttes-restituees) faire
// Optimisation suivant r

o 9 & O«

9 si gouttes-restituees(iii).mark==1 alors
10 numgout=gouttes-restituees(iii).index;
11 ri=gouttes-restituees(iii).rayon;

12 Tmin="4-10;
13 Tmaz="i+10;
14 x = fminbnd(@optimizer,rmin,"maz);
15 finsi

// Optimisation suivant d
16 si gouttes-restituees(iii).mark==1 alors
17 numgout=gouttes-restituees(iii).index;
18 zi=gouttes-restituees(iii).positionz;
19 Zmin=2;~0.05;
20 Zmaz—=2;+0.05;
21 x = fminbnd(@optimizer, zmin,2maz );
22 finsi

23 finpour
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Algorithme B.6: Exemple de fonction d’optimisation - Cas du rayon

Données : rayon, variables globales : gouttes-restituees FAI (faisceau) holo
(hologramme) distance masque numgout (nombre de gouttes)

Reésultat : Norme des résidus
gouttes-restituees (numgout).rayon=y;
masques—zeros(size(holo.D2.champ));
pour nn=1 :length(masque(numgout).positionz) faire

‘ masques(masque(numgout).positiony(nn), masque(numgout).positionx(nn))=1;
finpour

[holo-reconstruit] = generate-holo(distance,gouttes-restituees ,FAI);
residus=(holo.D2.champ-holo-reconstruit.D2.champ) x masques;
residu=norm(residus( :),2);

® N O Ok~ W N

Remarque : La syntaxe utilisée est celle du logiciel MATLAB™.
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Annexe C

Caractéristiques d’une population de
gouttes

Distribution de taille

En général, une population de gouttes est caractérisée par sa distribution en taille. Cette

distribution donne la probabilité de présence d’une goutte dans un volume de mesure, par

classe diamétre. Elle est souvent présentée de deux facons :

— en fonction des effectifs dans chaque classe. Normalisée par le nombre de gouttes, cette
distribution indique la probabilité de rencontrer des gouttes d’un certain diamétre ;

— en fonction du volume dans chaque classe. Cette distribution indique alors la fraction de
volume des gouttes d’une classe de diamétre.

La figure représente un mesure expérimentale de la granulométrie d'une population de

gouttes.

Diamétres représentatifs

A une population de gouttes, on associe un certain nombre de diamétres représentatifs. Ils
sont établis & partir de la description statistique de la population. Le nombre de gouttes

dont le diamétre est compris entre les longueurs L et L + dL s’écrit :

L+-dL

Nuwany =V [ WD) (1)

avec V le volume total observé. L’intégrale de cette fonction ¥ sur tout ’espace et sur toutes
les valeurs possibles donne, IV, le nombre total de gouttes. Elle se mesure en particules - m™

et peut s’évaluer a partir d’un histogramme expérimental.

Comme a toute distribution statistique, on associe & ¥ des moments de différents ordres.

L’expression du moment d’ordre ¢ est la suivante :
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Figure C.1 — Histogramme en diamétre d’une population de gouttes

Fonction ¥ [gouttes.m'4]

1.5 2 2.5 3
Diamétre [m] x 107

Figure C.2 — Fonction W correspondante a la distribution granulométrique de la figure

+o0
mq:/ LI%(L)dL (C.2)
0

Les rapports de ces moments d’ordres différents définissent plusieurs diamétres moyens
ayant une signification physique différente. Les plus couramment utilisés pour ’extraction

liquide-liquide sont :
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— djg = ™1/me qui est le diamétre arithmétique ou diamétre moyen en nombre. Cest la
moyenne des diameétres;

— d3g = m3/m, qui est le diametre de Sauter. C’est le diameétre qui caractérise le rapport
entre les effets de volume et les effets de surface.

— dg3 = Ma/my qui est le diamétre moyen en masse ou volume. Il caractérise les phénomenes
de transport de masse.

Pour les dispositifs d’extraction liquide-liquide, le diamétre de Sauter est particuliérement

intéressant car il est proportionnel & la surface d’échange entre les deux fluides. Plus il est

petit, plus 'interface entre les deux liquides est grande pour un volume de phase dispersée

donné.
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Annexe D

Diagramme de forme des gouttes

Le diagramme de forme de Clift, Grace et Weber ™ permet, sur la base du calcul de trois
nombre adimensionnels (nombre de Reynolds, nombre de Eétvis, nombre de Morton), un
classement de la forme des bulles et gouttes en mouvement dans un fluide statique. Ces

trois nombres sont définis de la facon suivante :

— le nombre de Reynolds, Re = p;—Ud ;

— le nombre de Eétvis, Eo = % :

A 4
— le nombre de Morton, M = p’;f;;c.
(&

avec p la masse volumique en kg.m—3 la viscosité dynamique en Pa.s, g 'accélération
Y q y M y q y g
2

de la pesanteur en m?.s~!, U la vitesse de la goutte en m.s™!, d le diamétre de la goutte
en m, et o la tension interfaciale N.m~!. Dans ces expressions l'indice d se rapporte a la

phase dispersée et 'indice ¢ & la phase continue.

Le calcul de ces trois nombres pour notre configuration, nos fluides et notre gamme de

diametre de gouttes donne les résultats présentés dans le tableau Dans ces limites,

Diamétre (mm) Reynolds Edtvés Morton

0,7-25 20,5 - 279.6 0,03 - 0,37 2,9 x 1071

Tableau D.1 — Vitesse d’ascension de gouttes sphériques de TPH dans de ’eau statique

I’hypothése de sphéricité pour la forme des gouttes est tout a fait justifiée comme l'illustre

la figure
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Figure D.1 — Limites du domaine d’étude sur le diagramme de forme de Clift, Grace et
Weber
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Annexe E

Principe de lame de shearing

Principe de la lame

Ce dispositif est un senseur qui permet de mesurer la déformation du front d’onde 1631 1641,

C’est un interféromeétre & décalage et & deux ondes. Il est simple & mettre en ceuvre et est
trés utilisé pour la collimation des faisceaux lasers. Il est a faces planes prismatiques et ne

possede généralement pas de traitements optiques particuliers.

Son principe est illustré en figure [E.1] L’interférogramme est obtenu par interférence entre
deux parties de la phase du faisceau, la premiére réfléchie par la face avant de la lame, la

seconde par la face arriére.

Vue de dessus Figure d'interférence

Fronts d'onde
réfléchis
Front d’onde incident

]

Vue de coté "{ \/
‘\
/

A

Figure E.1 — Principe de la lame de shearing

Sur l'interférogramme un certain nombre de grandeurs caractéristiques sont mesurées; le
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rayon de courbure de 'onde se calcule, en fonction de ces derniéres, & ’aide de la relation

ci-apres :

LU (E.1)
Asin(y)
Le sens d’inclinaison franges d’interférence permet de conclure sur la convergence de 'onde.
Pour notre lame, une inclinaison dans le sens horaire correspond & une onde convergente,

une inclinaison dans le sens anti-horaire & une onde divergente.

La limite majeure du dispositif est liée & I’épaisseur de la lame qui fixe la longueur de

cohérence de la source a [. > 2e.

Dans notre cas, la lame intercepte le faisceau au niveau de la caméra (figure [E.2a)). Pour
calculer le rayon de courbure de ’onde on reléve sur interférogramme les grandeurs ca-

ractéristiques par traitement d’image (figure [E.2b)).

Position de
la caméra

(a) Photographie de la lame de shearing placée au (b) Mesures des grandeurs caractéristiques sur I'in-
niveau du capteur terférogramme

Figure E.2 — Mesure de la courbure du front d’onde avec une lame de shearing

A titre d’illustration, a partir de l'interférogramme présenté en figure [E.2b] on obtient les

grandeurs suivantes :

Grandeur Pixels Meétres
S 55 3,6 x 1073
dy 15 99x107*
x 300 2,0 x 1072
y 25  1,7x1073

Ce qui correspond a un rayon de courbure R d’environ 68,7 m pour l'onde (laser HeNe a

632,8 nm). Le sens d’inclinaison des interférences indique que 'onde est convergente.

240



(zlossaire

Abréviations
CC Coefficient de Correlation
CCD Charge Coupled Device
CMOS Complementary Metal Oxide Semiconductor
CNAM Conservatoire National des Arts et Métiers
DO Densité d’ombre
FAC Fonctionnement en phase Aqueuse Continue
FOC Fonctionnement en phase Organique Continue
FTF Fonction de Transfert de Fresnel
KSCN Thiocyanate de potassium
HN Holographie Numérique
ILIDS Interferometric Laser Imaging Droplet Sizing
LIF Laser induce Fluorescence
LMH Largeur & Mi-Hauteur
NA Ouverture angulaire
PDA Phase Doppler Anemometry
PIV Particle Image Velocimetry
PLIF Planar Laser induce Fluorescence
PTV Particle Tracking Velocimetry
RAG Réfractometrie Arc-en-ciel Globale
RAS Réfractometrie Arc-en-ciel Standard
RSB Rapport Signal sur Bruit
SCMOS Scientific Complementary Metal Oxide Semiconductor
TBP TriButyl-Phosphate
TF Transformée de Fourier
TFR Transformée de Fourier rapide
TH Transformée de Hough
TLMG Théorie de Lorentz-Mie généralisée
TPH TétraPropyléne Hydrogéné
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Principales notations

a Aire interfaciale (m2.m~3)

A =rd/y Surface projetée d'une goutte (m?)

A(u,v) Amplitude du champ dans le plan source (u,v) (V. m™!)
A, (x,y) Amplitude du champ propagé a la distance z, (V. m™1)
Ay Amplitude de I'onde de référence (V. m~1)

Cp Coeflicient de trainée

C(x,y) Fonction d’autocorrélation

d Diameétre des gouttes (m)

d1o Diamétre moyen en nombre (m)

dso Diameétre de Sauter (m)

das Diamétre moyen en masse (m)

Ax Pas d’échantillonnage

f Focale d’une lentille (m)

F Fréquence des impulsions (Hz)

hs, (z,y) Réponse impulsionnelle du propagateur de Fresnel
H., (x.1v) Fonction de transfert du propagateur de Fresnel
I(z,y) Intensité enregistrée par le capteur (W/m?)

k= 2m/x Nombre d’onde (chapitre 2)

L Largeur du capteur

n Indice de réfraction

np Nombre de plans restitués

0., (z,y) Amplitude de I'onde diffractée par la goutte (V. m™!)
Q Débit de phase dispersée (m>.s7!)

R(z,y) Matrice des résidus

Re, Nombre Reynolds particulaire

r, R Rayons de la goutte (m ou px)

U Vitesse terminale (cm.s™1)

Teq Rayon de 'ombre géométrique de la goutte (px)
t(u,v) Fonction transmission de 'objet diffractant

U, v Coordonnées dans le plan objet

1% Volume d’une goutte (m?)

z,y Coordonnées dans le plan d’enregistrement

2, Zmins Zmaz, Zr Distances suivant ’axe optique (m)
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Symboles

]:

R)

Ne
R

Lettres grecques

& n

o= 27r'r/)\

T O

Transformée de Fourier

Partie imaginaire d’'un nombre complexe
Nombre d’ Euler

Partie réelle d’un nombre complexe

Coordonnées dans le plan de restitution
Parametre de taille

Taux de rétention

Longueur d’onde (m)

Diameétre du fit de la colonne (m)
Masse volumique (g.cm™3)
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Fabrice Lamadie
Mesure d’un écoulement diphasique

le cnam liquide/liquide par hlolographle le cnam

numérique en ligne

Application a la caractérisation des émulsions en
colonne pulsée

Résumé :

De nombreux procédés industriels (Iextraction liquide-liquide, des procédés pétroliers, etc...) mettent
en ceuvre des émulsions. Pour ces applications, la connaissance des caractéristiques fondamentales de
ces émulsions (concentration, granulométrie, etc..) est importante depuis la R&D jusqu’au pilotage du
procédé. Plusieurs techniques sont capables de mesurer ces parameétres. L'une d’entre elles, ’holographie
numérique en ligne, permet le positionnement en 3D d’un flot de particules & partir d’une seule caméra.
Elle est aujourd’hui utilisée dans un large spectre d’applications. Dans ce mémoire, nous présentons la
caractérisation de la phase dispersée d’une émulsion par holographie numérique avec un montage en ligne.
L’originalité de 'approche repose sur une utilisation directe comme particules diffractantes des gouttes
millimétriques de phase dispersée rencontrées en extraction liquide-liquide. Elle a nécessité le dévelop-
pement d’une méthode de traitement des hologrammes et de nouveaux modéles numériques permettant
de simuler la diffraction sur des gouttes transparentes. Avec cette méthode, des expérimentations ont
été réalisées sur un dispositif produisant des gouttes de vitesse et diamétre connus. Elles ont permis de
valider la pertinence de I’holographie pour la caractérisation des émulsions.

Mots clés :
Holographie numérique en ligne, Gouttes, Caractérisation des émulsions, Extraction liquide-liquide

Abstract :

Many industrial processes implement emulsions (liquid-liquid extraction, petroleum processes, etc...). For
these applications, it’s important, for R&D as well as for process control, to determine the fundamental
characteristics of the emulsion (concentration, particle size, etc...). Numerous imaging techniques can be
used to measure these parameters. One of them, digital holography, is well-known for allowing complete
reconstruction of information about a 3D Flow in a single shot. It has been used in a broad spectrum
of applications. This PhD memory presents a direct application of digital in line holography to liquid
droplets dispersed in a continuous liquid phase. A specific feature of this work is that millimeter-size
emulsion droplets are used directly as diffracting particles. It has required the development of a holograms
focusing method and of new model, allowing to simulate diffraction by transparent drops. With this
approach, experiments were performed on an apparatus that produces drops of known diameter and
velocity. The results have validated the relevance of holography for the characterization of emulsions.

Keywords :
In line digital holography, Drops, Characterization of emulsions, Liquid-liquid extraction
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