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Résumé

L'objectif de nos études est d’appliquer la technique de radiométrie photothermique
modulée, technique non intrusive et applicable a distance, pour d'une part, mesurer
I'épaisseur et la diffusivité thermique d'une plaque, et d’autre part, caractériser une couche
sur un substrat. Un modéle thermique du chauffage 3D a été développé avec prise en
compte de I'échange thermique par convection dans le cas d'une plaque, et de la résistance
thermique de l'interface dans le cas d'une couche sur un substrat. Une analyse de sensibilité
des parametres sur le déphasage et des études multiparamétriques ont été réalisées a l'aide
d'un code de calcul développé sous Matlab. Des formules simples ont ainsi été déterminées
pour mesurer |'épaisseur et la diffusivité thermique d'une plague ainsi que le rapport des
effusivités thermiques dans le cas d'une couche sur un substrat. Les formules établies pour
les plaques ont été validées expérimentalement sur des plaques d’épaisseur variant de
100um a 500um pour différents métaux : inox 304L, nickel, titane, tungstene, molybdene,
zinc et fer. L'incertitude de ces déterminations est inférieure a 10% pour I'épaisseur et
inférieure a 15% pour la diffusivité thermique.

La technique a ensuite été appliquée a des gaines de Zircaloy-4, qui représentent
une application tres intéressante dans le domaine du nucléaire : les résultats montrent que la
présence de la couche d'oxyde, d’épaisseur quelques um, n'a que trés peu d’influence sur
les déterminations de I'épaisseur et de la diffusivité thermique du Zircaloy-4. Le
comportement du déphasage a hautes fréquences (> 1 kHz) ouvre de plus de nouvelles
perspectives, avec la possibilité d'étendre le domaine d’application de la méthode aux

couches semi-transparentes et aux couches trés minces (inférieures au um).



Abstract

Modulated photothermal radiometry, a remote non-intrusive technique, was used to
measure the thickness and the thermal diffusivity of a metal plate and to characterize a layer
on a substrate. A thermal model of 3D heating was developed with considering the thermal
exchange by convection for a plate and the thermal resistance of the interface for a layer on
a substrate. The sensibility analysis and the multi-parameter studies on the phase shift were
performed by the code developed with the Matlab software. Simple formulas were obtained
to determine the thickness and the thermal diffusivity of a plate and the ratio of the thermal
effusivities for a layer on a substrate. The obtained formulas were experimentally validated
for 100 ym - 500 um plate thickness of various metals (stainless steel 304L, nickel, titanium,
tungsten, molybdenum, zinc and iron). The uncertainty of the measurements was lower than
10 % for thickness and lower than 15 % for thermal diffusivity determination.

The same technique was applied in the study on Zircaloy-4 cladding that may be of
particular interest for the nuclear industry. It was found that the presence of the oxide layer of
some um thickness had practically no effect on the thickness and the thermal diffusivity
measurements of Zircaloy-4 cladding. However, the observed effect of a phase shift on high
frequency (> 1kHz) may open new perspectives and widen the field of the method application

for semi-transparent layers and for very thin layers (of less than pym thickness).
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Nomenclature

A —longueur d'onde du rayonnement, [m]

¢ — vitesse de la lumiere dans le vide, [m/s]
h — constante de Plank, [J-s]

K — constante de Boltzmann, [J/K]

€ — émissivité de la surface

D — diffusivité thermique, [m?/s]

E — effusivité thermique, [Ws®°/m°K]

k — conductivité thermique, [W/m-K]

¢ — capacité calorifique massique, [J/kg-K]
o — masse volumique [kg/m?]

a — coefficient d'absorption, [m™]

R. - réflectivité

L — épaisseur, [m]

R — résistance thermique, [m?K-W™]

ro — rayon du faisceau laser en 1/e intensité, [m]
z — profondeur, [m]

f — fréquence, [Hz]

@ — phase, [°]

T — température, K ou °C

t —temps, [s]

Syp— coefficient de sensibilité réduit
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Introduction

La connaissance des propriétés thermiques d'un matériau est de premiere
importance dans de nombreux secteurs industriels: génie mécanique (résistance des
matériaux a la variation de température), aéronautique (protection thermique), électronique
(protection des capteurs), génie de procédé (modification des structure, des formes),
métallurgie (fonderie, soudage, traitements thermiques), contréle non-destructif (imagerie
infrarouge)...La connaissance précise des propriétés thermiques permet d'évaluer au mieux
le comportement en température et le transfert thermique dans les systemes complexes.

Actuellement, la caractérisation des propriétés thermiques est trés développée avec
de nombreuses recherches et applications opérationnelles sur la mesure de la conductivité
thermique, capacité calorifique, diffusivité thermique, effusivité thermique, résistance
thermique... pour les matériaux isotropes, anisotropes, opaques, semi-transparents... sous
forme de solide (plaque, cylindrique...) ou liquide. Parmi les nombreuses méthodes de
caractérisation, nous nous intéresserons aux méthodes de mesure active non-destructives
qui consistent a exciter I'échantillon par une source de chaleur de rayonnement
électromagnétique, et a étudier I'élévation de température en collectant le rayonnement
infrarouge émis par la surface. La technique s’appuie sur l'ajustement aux mesures
expérimentales d'un modéle thermique multiparamétrigue du chauffage. Les propriétés
thermiques peuvent ainsi étre mesurées. Ces informations sont aussi utilisées pour la
détection de défaut ou la mesure de I'épaisseur de I'échantillon. Le choix de cette méthode

s'explique par plusieurs avantages:

- le procédé est sans contact et a distance, ce qui peut permettre de réaliser des
mesures in-situ,
- la détection synchrone permet d'obtenir, avec un bon rapport signal sur bruit et deux

informations: I'amplitude et la phase du signal thermique.

Parmi les propriétés thermiques, la diffusivité thermique joue un réle important dans
le processus de transfert de chaleur; elle mesure l'aptitude d'un matériau a réagir a un
changement de température. Nous cherchons une méthode qui peut mesurer a la fois la
diffusivité thermique et I'épaisseur de I'échantillon pour contréler par exemple leurs variations
a long terme avec des applications possibles dans le domaine nucléaire.

Ce mémoire comporte quatre chapitres distincts présentant une étude

bibliographigue, une analyse théorique et I'application expérimentale.

Le premier chapitre présente I'étude bibliographique concernant les différentes

méthodes non-destructives pour la caractérisation des propriétés thermiques d’'un matériau.
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Deux grandes catégories de techniques se distinguent, caractérisées par un chauffage
impulsionnel ou modulé. Chaque technique présente des avantages et des inconvénients : le
chauffage impulsionnel présente un avantage en terme de temps de mesure, alors que les
méthodes de chauffage modulé apportent plus d’informations sur le signal thermique
(amplitude et phase). La radiométrie photothermique modulée est la méthode retenue pour

un bon rapport signal sur bruit.

Le deuxieme chapitre présente I'étude théorique du déphasage. Aprés la
présentation d’'un modéle 3D pour le chauffage d’'une couche sur un substrat avec la prise en
compte de la résistance thermique de l'interface couche-substrat, les cas particuliers suivant
sont étudiés : une plaque et une couche sur un substrat semi-infini. Dans le cas d'une
plaque, la prise en compte de I'échange thermique avec I'environnement est aussi étudiée.
Aprés des analyses de sensibilité et des études multiparamétriques, nous en déduisons des
formules simples qui permettent de déterminer I'épaisseur et la diffusivité thermique d’'une
plaque. D'autres formules simples sont établies pour le cas d’'un solide de grande épaisseur

et celui d'une couche sur un substrat.

Le troisiéme chapitre présente le montage expérimental mise en ceuvre pour la
validation des mesures de I'épaisseur et de la diffusivité thermique. C'est un montage
classique de la méthode radiométrie photothermique modulée. Les procédures de la
calibration des dispositifs ainsi que les étapes de la mesure des paramétres d’épaisseur et

de diffusivité thermique sont aussi présentés.

Le quatrieme chapitre présente les résultats expérimentaux du déphasage pour
différents matériaux et les mesures de I'épaisseur et de la diffusivité thermique qui en
résultent. L'analyse des résultats a validé la méthode développée pour le cas d’'une plaque.
La méthode est ensuite appliquée au cas de gaines combustibles vierges et pré-oxydées
pour lesquelles il est montré que la méthode de mesure de I'épaisseur et de la diffusivité
thermique est toujours valable. De plus, les différences de déphasage constatées a haute
fréquence pour différentes épaisseurs de couche d'oxyde permettent d'envisager la

possibilité de caractériser ces couches d'oxydes.
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Dans ce chapitre, nous allons étudier différentes méthodes existantes de
caractérisation des propriétés thermiques d'un matériau pour en préciser les limites, les
avantages et les inconvénients. La technique que nous avons choisi d’approfondir est la
radiométrie photothermique modulée qui sera donc détaillée. Enfin nous précisons les

objectifs de nos travaux.

1.1. Propriétés thermiques et différentes méthodes

de caractérisation

1.1.1. Propriétés thermiques

Les différentes propriétés thermiques caractérisant les matériaux sont détaillées ci-

dessous. Ce sont des grandeurs physiques qui dépendent toutes de la température.

> Conductivité thermique  k(Wm™K™)

La conductivité thermique caractérise le transfert thermique par conduction en

dT
présence d’'un gradient de température, qui s’exprime par la loi de Fourier q= —kd— ou q
X

est le flux thermique (Wm™), dT/dx est le gradient de température.

» Capacité thermique ou capacité calorifique C(J/K)
La capacité thermique mesure la capacité d'un corps a absorber de I'énergie

thermique. Elle représente I'énergie qu'il faut apporter a un corps pour augmenter sa

dQ

température d'un kelvin: C=—=.
dT
La capacité calorifique massique est exprimée par c=—, ou m est la masse.
m

La capacité calorifique volumique est exprimée par 'OC:V' ou p est la masse

volumique et V le volume.

k
> Diffusivité thermique D(m?%s): D=—
o

La diffusivité thermique mesure la vitesse d'un matériau a réagir & un changement de
température. Elle est le rapport entre la conductivité thermique et la capacité calorifique
massique, donc elle augmente avec la capacité d'un corps a conduire la chaleur et diminue

avec la quantité de chaleur nécessaire pour changer la température d'un corps.
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> Effusivité thermique E( JK'm?s™?): E =,k

L'effusivité thermique mesure la capacité d'un matériau a échanger de I'énergie
thermique avec l'environnement. Elle est la racine carrée du produit de la conductivité
thermique et de la capacité calorifique massique. Comme la diffusivité thermique, I'effusivité
thermique est une grandeur qui quantifie I'inertie thermique. A la différence de la diffusivité

thermique qui décrit la rapidité du déplacement de la chaleur a travers un matériau,

I'effusivité décrit la rapidité d'un matériau & absorber la chaleur.

1.1.2. Différentes méthodes de caractérisation des

propriétés thermiques d'un matériau

Les méthodes de caractérisation d'un matériau s’appuient généralement sur I'étude
théorique de la conduction thermique dans les solides réalisées par Carslaw et Jaeger'. A
partir de cette théorie, plusieurs méthodes sont déduites pour différentes applications. Deux
grandes catégories de méthodes de mesure des propriétés thermiques se distinguent par

I'échelle temporelle du chauffage: transitoire ou périodique.

1.1.2.1. Méthodes de caractérisation par chauffage  transitoire

La méthode, appelée méthode Flash, consiste & soumettre la face avant d'un
échantillon a une impulsion de flux de chaleur de courte durée et a observer I'évolution
temporelle de la température (appelée thermo-gramme) en face avant ou en face arriere (cf.
figure 1.1-1.2). L'impulsion d'énergie peut étre produite par une lampe, un flash ou un
faisceau laser. La durée de l'impulsion doit étre bien plus faible que le temps de propagation
du flux thermique jusqu'a la face arriére de I'échantillon. Pour un échantillon parfaitement
isolé (conditions adiabatiques), I'élévation de la température de la face arriere est due

uniqguement a la conduction et les températures de la face avant et de la face arriére tendent
o o ... Dt :
vers une valeur T;, qui s’exprime en fonction d’'un temps réduit ? (le nombre de Fourier),

ou L est I'épaisseur de I'échantillon, t est le temps de chauffage.
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Figure 1.1. Chauffage impulsionnel
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Figure 1.2. Réponses en température des faces avant et arriere & une impulsion flash sur la

face avant

> Méthode flash — face arriere

Proposée en 1961 par Parker et al.?, la méthode flash — face arriere permet la
détermination de la diffusivité et de la capacité thermiques des matériaux solides,
homogenes et isotropes; la conductivité thermique est le produit de la diffusivité et de la

capacité thermiques. Deux formules simples ont été trouvées :

L2
D=139—— (1-1)
772 |:ﬂ1/2
_ Q _
C= LT (1-2)

Ou: D, pc sont la diffusivité¢ thermique et la capacité thermique volumique du
matériau ; L est I'épaisseur ; ti, est le temps de demi-montée de la température sur la face
arriere de I'échantillon (cf. figure 1.3) ; T, est la température limite de la face arriére ; Q est
la quantité totale d’énergie absorbée par unité de surface de la face avant (I'absorption en

face avant doit étre homogene).
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Figure 1.3. Elévation de la température de face arriere (vers la température limite)

La détermination de la capacité thermique (eq. 1-2) est délicate, car la mesure de la

guantité d’énergie absorbée est tres difficile. De plus, la température limite n’existe pas dans

le cas réel mais c’est plutot une température maximale qui est identifiée.

En revanche, la mesure de la diffusivité thermique (eq. 1-1) est la méthode la plus

connue et la plus utilisée grace a sa simplicité, sa précision et sa fiabilité. Cette méthode de

laboratoire, qui peut étre mise en ceuvre simplement et éventuellement sans contact, est de

plus en plus utilisée comme outil de contrdle industriel. Elle a fait I'objet de nombreuses

études sur les méthodes de calcul et d’estimation de parametres, les capteurs, les dispositifs

d’acquisition et de traitement des données:

effet du coefficient d’échange thermique avec I'environnement sur la réponse en
température®*>®, L’effet de la perte de chaleur peut étre minimisé par un chauffage
impulsionnel périodique’.

I'étude de I'effet de la durée finie de I'impulsion®®°

a conclu que la méthode flash est
efficace si la durée d'impulsion est courte par rapport au temps de réponse thermique
et il existe une épaisseur optimale pour un matériau donné.

le probleme de la non-uniformité du flux incident est identifié par exemple dans le cas

d’'une excitation par laser***?%

étude des propriétés thermiques des matériaux monocouches, anisotropes'>*®*.
études des matériaux multicouches®® et matériaux semi-transparents™®.

Un inconvénient de cette technique est que la mesure radiométrique de la

température nécessite de connaitre précisément I'émissivité du matériau, qui est en général

inconnue. De plus c’est une méthode de laboratoire qui demande l'accés aux 2 surfaces

avant et arriere de I'échantillon.
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> Méthode flash — face avant

Proposée en 1976 par Gartsman et al'®, et ensuite développée et appliquée par

2021 |a méthode flash - face avant permet également de déterminer la

Leung et Tam
diffusivité thermique. Cette méthode s’'appuie sur le temps caractéristique t. qui est a
l'intersection des deux asymptotes (cf. figure 1.4) : I'une est aux temps courts et l'autre est
aux temps longs (le signal est considéré stationnaire a Tj,,). La diffusivité thermique peut étre
calculée par la formule suivante :
L2
=— (2-3)
7Tt

T face avant

Tiim

Dt, 1 Dt
2 = 12

Figure 1.4. Chute de la température de face arriére (vers la température limite)

Il faut remarquer que le temps t. est trés court (<< ty, temps de demi-montée de la
température sur la face arriére), donc le signal thermique obtenu est trés peu fiable et cela
peut poser des difficultés pour les analyses expérimentales®. A cause de ce probléme, la

méthode flash — face avant est moins développée que la méthode flash — face arriere.

1.1.2.2. Méthodes de caractérisation par chauffage =~ modulé

Le principe commun a ces techniques consiste a chauffer I'échantillon par une
stimulation énergétique modulée et & étudier les rayonnements thermiques qui sont émis par
cet échantillon chauffé. En régime stationnaire, la réponse thermique de I'échantillon est
également décrite par un signal modulé dont I'amplitude et la phase dépendent de la
fréquence de la stimulation énergétique (cf. figure 1.5). L'amplitude et la phase de cette onde
thermique sont mesurées sur une petite zone chauffée au moyen d'un détecteur infrarouge
et d'un amplificateur a détection synchrone.

L'avantage des techniques s’appuyant sur le chauffage modulé est que la phase ne
dépend ni de la réflectivité, ni de I'émissivité du matériau, ni de la puissance du chauffage.

Un inconvénient est que le temps de mesure est plus long que la méthode flash car c’est une
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méthode résolue en fréquence (elle demande la mesure du déphasage a plusieurs
fréquences) et de plus il faut attendre un certain temps pour que la réponse thermique de

I'échantillon atteigne le régime stationnaire.

A ,
Température
surfacique

Amplitude de la température
AT

< Déphasage
Ae

Température moyenne Source de chauffage

Ty

Température

Puissance du chauffagg‘

AVAVAVA!

Figure 1.5. Variation de la température surfacique sous une source de chauffage modulée

[
»

Temps

La méthode de chauffage modulé a été utilisée tout d’abord par Angstrém en 1861%°
pour déterminer la conductivité thermique d’'une barre cylindrique dans I'air ambiant: une
source de chauffage périodique est appliquée sur un cété de la barre, I'autre c6té est chauffé
par la conduction. Deux thermocouples sont mis en deux points différents suivant la direction
longitudinale de la barre pour mesurer I'amplitude et le déphasage entre ces deux points. La

conductivité thermique k de la barre peut étre déterminée par la formule suivante :
2
K = pe T ofx, —x,)

(& —ﬂ)[”n[ﬁj

Ou : k est la conductivité thermique, p est la masse volumique, c est la capacité thermique

(1-4)

volumique, f est la fréquence. X1, X2, ¢1, ¢2, A1, A, sont respectivement la position, la phase et
'amplitude des deux points mesurés.

A partir de la formule ci-dessus, la diffusivité thermique peut étre déterminée
(D=k/pc), mais lors des travaux d'Angstrom, la diffusivité thermique n’est pas encore connue

comme une propriété thermique, elle n'est définie par Kelvin qu'en 1880. La méthode
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d'Angstrom est démontrée analytiquement en 1961 par Cowan®: il a montré que le
chauffage sinusoidal est plus efficace que le chauffage rectangulaire ou d'échelon, la
diffusivité thermique peut étre déterminée en connaissant le déphasage entre le signal
thermique de la face avant (face de chauffage) et celui de la face arriére de I'échantillon.
Cette méthode est particulierement adaptée pour les faibles conducteurs (D<0,1 cm?/s) a
haute température (>1000 K). L'apport d’énergie par rayonnement demande que le matériau
Soit opaque.

Depuis, plusieurs méthodes utilisant le chauffage modulé ont été développées,
essentiellement pour la détermination des propriétés thermiques et la détection de défauts,
mais aussi pour la détermination de ['épaisseur. Nous donnons ci-dessous quelques

exemples de caractérisation :

> Détection de défauts

En 1968, Edward J. Kubiak?® a introduit la méthode des ondes thermiques qui permet
de localiser, en temps réel, la position et I'étendue de fissures dues a la fatigue dans les
cellules d’avion; c’est aussi une méthode sans contact et non destructive. Cette technique
réalise un balayage a vitesse constante de la source de chauffage, chaque point sur la
surface de I'échantillon recoit une méme quantité d’énergie dans une méme période de
temps, donc la température sera la méme pour tous les points non endommagés. Une
fissure fait augmenter la température rapidement car I'écoulement de chaleur depuis la zone
chauffée n’est plus omnidirectionnel, la fissure représente une restriction au flux de chaleur.

En 1880, A.G.Bell a découvert le signal acoustique lorsqu'un solide est chauffé par
une source de chaleur modulée. En 1976, A. Rosencwaig et A. Gersho?® ont introduit la
théorie de l'effet photo-acoustique sur des matieres solides avec un modele thermique 1D
pour une plaque (transparente ou opaque). Lorsqu'une source de chaleur modulée est
absorbée par un solide dans une cellule fermée, un signal acoustique qui dépend des
parameétres optiques, thermiques et géomeétriques du systeme est produit dans la cellule. En
utilisant ce signal photo-acoustique, les applications a la détection des défauts ont été
développées®”%,

Une technique pour extraire des informations thermiques a partir du signal photo-
acoustique résultant des interférences produites par l'onde thermique est proposée en
1982%. Sj I'epaisseur de I'echantillon est comparable ou inferieure a la logueur de diffusion
thermique, I'onde thermique dans I'échantillon produit des réflexions multiples sur les deux
surfaces et l'interférence produite aura une incidence sur I'amplitude des ondes transmises.
Cette interférence est ensuite utilisée pour la détection de défauts et la mesure d'épaisseur

de revétements®.
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» Mesure des propriétés thermiques

Toujours en utilisant la méthode photo-acoustique, les valeurs de la diffusivité
thermique et de l'effusivité thermique des matériaux ont été déterminées a partir de la phase
et I'amplitude du signal photo-acoustique en fonction de la fréquence pour plusieurs types de
plaques métalliques minces®-*%,

La diffusivité thermique d'une couche mince liée a un substrat transparent peut étre
mesurée a partir de la phase des ondes thermiques qui sont détectées par interférométrie a
partir de la réflectance modulée du substrat®®. Cette technique est utilisée pour déterminer la
diffusivité thermique de polymére de 5um d'épaisseur®, ou de couches d’alumine, de
zirconium, et de chrome d’épaisseurs situées entre 50 et 100 pm35.

La diffusivité thermique des films minces (semi-conducteurs poly-cristallins et semi-
conducteurs de polymeére) est aussi mesurée par effet mirage®*. Pour ces matériaux, la
mesure est réalisée par la détermination de la différence entre deux mesures de phase, en

faces avant et arriere.

» Détermination de I'épaisseur

En utilisant la théorie de l'effet photo-acoustique, I'épaisseur d'une couche mince
située entre un bloc d'aluminium et d'une feuille d'aluminium noirci de 0,5 mm d'épaisseur est
déterminée®’.

La radiométrie photothermique a été utilisée pour déterminer I'épaisseur d'un
revétement sur un substrat®®. Cette méthode fait appel a la fois a la fréquence ou se trouve la
courbure maximum sur la courbe de l'amplitude en fonction de la fréquence, et a la
fréquence de la pente maximale sur la courbe de déphasage en fonction de la fréquence. La
technique est valable quelles que soient les propriétés du matériau du substrat, mais est plus
précise lorsque celles-ci different sensiblement de celles du revétement.

Parmi les méthodes photothermiques® (photo-acoustique®®*, radiométrie

42,43 44,45,46)

photothermique et photo-pyro-€électrique , la méthode de radiométrie
photothermique modulée qui utilise I'émission infrarouge est largement utilisée pour la
mesure de la diffusivité thermique. Cette méthode de radiométrie photothermique modulée

est présentée dans le paragraphe suivant.

1.2. Radiométrie photothermique modulée

Le montage expérimental associé a la méthode de radiométrie photothermique
modulée est présenté sur la figure 1.6. Il comprend, outre I'échantillon a caractériser, trois

éléments principaux: une source de chauffage de I'échantillon (par exemple: un laser), un
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détecteur infrarouge pour collecter le signal thermique de I'échantillon et un dispositif pour
traiter le signal thermique (par exemple: un amplificateur a détection synchrone). Le signal
thermique est caractérisé par une amplitude et une phase par rapport au signal de la source
de chauffage. A partir de ces deux informations, les propriétés thermiques et I'épaisseur de
I'échantillon peuvent étre déterminées.

Echantillon
Source de chauffage

Dispositif Détect
étecteur
pour traiter

. infrarouge
lec cionaniy

v
Amplitude
Phase

Figure 1.6. Montage associé a la radiométrie photothermique modulée

Le terme radiométrie photothermique est introduit par Nordal, P.E., and Kanstad,
S.0.*? en 1979 & loccasion de la résolution du probléme de détection de faible flux
thermique (6T<0,1K).

Pour le chauffage modulé, plusieurs modéles thermiques ont été développés avec
différentes géométries de I'échantillon, différents chauffages (1D?6#7#48:49.5051 ' 3[)52.53,34.55,56.57y
différentes conditions aux limites (sans ou avec échange thermique, avec résistance
thermique entre couche et substrat...). Un des premiers modéles 3D a été développé pour
un échantillon homogéne, avec des propriétés optiques et thermiques spatialement
uniformes, qui est chauffé par un laser gaussien®®. L'amplitude de la température surfacique

peut étre exprimée sous la forme suivante:

lots $
2ex{— 5er2} ) (;;2 L 2imt [1+a'1 /52 L 2imt J
4 D D

/ D
Pour une plaque thermiquement épaisse L >> Py

T(r) :;f Jo( & )dE (1-5)

Ou:
a, k, D et L sont respectivement le coefficient d’absorption, la conductivité thermique, la
diffusivité thermique et I'épaisseur de I'échantillon

ro est le rayon du faisceau laser en 1/e intensité
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Jo est le 1% ordre de la fonction de Bessel de premiéere espece

r est la distance radiale a partir du centre de la zone chauffée de I'échantillon

La radiométrie photothermique modulée a été utilisée pour la mesure de la diffusivité
thermique du solide en utilisant la relation linéaire entre la phase et la direction radiale

r.56,59,60,61,62,63,64 .

m, =—/77tf / D (1-6)

ou m, est la pente de la phase de la température surfacique

Les résultats des mesures montrent que les principales erreurs systématiques sont
associées a la résolution spatiale de I'appareil, aux pertes de chaleur vers l'air environnant
par convection et rayonnement.

La mesure de la diffusivité thermique est ensuite élargie aux matériaux anisotropes®
et aux échantillons semi-transparents®. La conductivité thermique peut-&tre aussi

67,68

déterminée dans le cas d'une couche mince (1um) isotrope ou anisotrope®.

Les techniques de caractérisation des couches sur un substrat sont aussi

développées’® 7273

pour contrbler I'épaisseur des couches ou mesurer le temps de diffusion
thermique, le coefficient de réflexion thermique et le rapport des effusivités thermiques de la
couche et du substrat.

Les différents éléments et phénoménes que le modéle doit considérer sont

décrits dans les paragraphes suivants.

1.2.1. Photothermique - Phénomenes thermiques du

chauffage par laser

Le laser permet un transfert de chaleur par rayonnement. Le rayonnement est un
mode d'échange d'énergie par émission et absorption de radiations électromagnétiques
suivant le processus (cf. figure 1.7) :

- Emission: Il y a conversion de [I'énergie fournie & la source en énergie
électromagnétique (ou rayonnement)

- Transmission : La transmission de cette énergie électromagnétique se fait par
propagation des ondes avec éventuellement absorption par le milieu traversé.

- Réception: A la réception, il y a conversion du rayonnement électromagnétique
incident en énergie thermique (absorption).

Lors de linteraction entre laser et matiére, trois phénoménes thermiques sont

identifiés: la création de la source de chaleur, le transfert de chaleur par conduction et le
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dommage thermique. On se place dans des conditions ou ce dommage n'a justement pas

Transfert de chaleur
par ravonnement

lieu.

Création de la source de chaleur

Dommage thermique

Transfert de chaleur

par conduction

Figure 1.7. Phénoménes mis en jeux lors du chauffage par laser

1.2.1.1. Création de la source de chaleur (conversi on de
rayonnement en chaleur)
La source de chaleur est induite par conversion de la lumiere (ou rayonnement) laser
en chaleur (cf. figure 1.8). Une partie de I'énergie incidente est absorbée par le corps et le
chauffe. Le reste de I'énergie est réfléchi a la surface ou transmis dans le matériau. Dans le

cas présent, I'absorption est quasiment totale en surface, et il n'y a pas de transmission de

rayonnement, la chaleur est transmise par conduction.

flux incident = flux réfléchi + flux absorbé + flux transmis

Incidence Réflexion

Absorption

Transmission

Figure 1.8. Réflexion, transmission et absorption du rayonnement

Absorption :
L'absorption provoque une décroissance de lintensité de la lumiére avec la

profondeur, déterminée par le coefficient d'absorption @ du matériau. En général, « est une
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fonction de la longueur d'onde et de la température. Pour a constante, l'intensité I décroit
exponentiellement avec la profondeur z en fonction de la loi de Beer-Lambert : I = Iye~%%, ou
lp est lintensité en surface aprés la perte par réflexion. La pénétration optique ou la
profondeur d'absorption est définie par § = 1/a, qui est la profondeur a laquelle l'intensité de

la lumiere transmise décroit a 1/e de sa valeur initiale a l'interface.

1.2.1.2. Mécanismes de transfert de la chaleur par  conduction

Le transfert de chaleur’ dans la matiére est essentiellement assuré par le
mécanisme de conduction, car l'influence de la convection est négligeable.

Lois de Fourier:

Sous un gradient thermique gradT, la quantité de chaleur d°Q qui traverse une

surface dS dans le sens de la normale 7 pendant un temps dt est donnée par la loi de

Fourier (cf. figure 1.9) :

Quantité de chaleur d?Q=-k gradT ‘ndSdt (1-7)
_d*Q_ _, ——-

Flux de chaleur do = ol -k gradT ndS (1-8)
d’Q -

Densité de flux de chaleur d¢ = =-k gradTn (1-9)

dSdt

Ou : k est la conductivité thermique de matériau (W.m™.K™). Le signe — signifie que le
flux chaleur progresse dans le sens opposé du gradient thermique, c’est-a-dire des hautes

températures vers les basses températures.
s
radT
g ds

Figure 1.9. Transfert thermique par conduction

Equation de la chaleur:

Rappel du premier principe de la Thermodynamique :

AE = AE; + AE, +AU =W + Q (1-10)

AE est la variation totale d'énergie du systeme

AU est la variation de I'énergie interne du systeme (énergies cinétiques et potentielles
microscopiques des particules qui le constituent)

AE_. est la variation de I'énergie cinétique a I'échelle macroscopique (mouvement du

systeme dans un référentiel donné).
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AE, est la variation de I'énergie potentielle a I'échelle macroscopique, du systeme en
interaction avec des champs gravitationnels ou électromagnétiques.

W est la partie de I'énergie qui correspond au travail de transfert d'énergie entre le
milieu extérieur et le systeme.

Q est la quantité d'énergie mise en jeu sous forme de chaleur (conduction thermique,
convection, rayonnement).

Considérons un champ de température T dans un volume V limité par une surface S

de normale n dun corps de masse volumigue et capacité calorifiqgue volumique pc,
conductivité thermique k. Dans le cas d'un transfert par conduction pendant un intervalle de

temps dt, les termes de I'équation (4) peut-étre écrits sous les formes suivantes :

Q = Jj - dg dsdt = Jjjdivlk gradT)dv dt (1-11)
s v
oT
AU -W = [[] pc—dV dt (1-12)
v ot
AE; = —[[[P dV dtavec P est la densité volumique de I'énergie du laser (1-13)
v
AE. =0 (1-14)
En remplacant les équations de (1-11) a (1-14) dans (1-10), on obtient :r
= mdlv(k gradT)dV dt = —mp dV dt+ m pC— dv dt (1-15)
= dIV(k gradT)+ P= ,oc%—T (1-16)
Pour un matériau isotrope, homogeéne:
= k dlvkgradT)+ gradk gradT + P = ,oc%—T (1-17)

En coordonnées cartésiennes, I'équation de la chaleur est écrite sous la forme:

2 2 2
—k 0T az+az dk [a_Tj o7 (aTj +P:pca—T (1-18)
ox? oy? oz dT | Lox ay 0z ot

Si la conductivité thermique est constante, I'équation de la chaleur en coordonnées

cylindriques est écrite sous la forme:

(62T 10T 1 8°T asz T
-k —+ +—|+P=p0c—

=z 1-19
o2 ror r296% 972 ot (1-19)
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1.2.1.3. Dommage thermique

Trois types de dommages thermiques peuvent étre identifiés :
- Changement irréversible des propriétés thermiques du matériau
- Création de couche oxyde

- Changement de forme

1.2.2. Radiométrie - Rayonnement thermique et la

détection

Tous les corps, quel que soit leur état, solide, liquide ou gazeux, émettent un
rayonnement de nature électromagnétique. Le rayonnement se propage dans I'espace libre

a la vitesse de la lumiére.

1.2.2.1. Corps noir

C’est un corps qui absorbe toutes les radiations qu'il recoit indépendamment de son
épaisseur, de sa température, de l'angle d’incidence et de la longueur d'onde du
rayonnement incident.

Propriétés du corps noir :

- Tous les corps noirs rayonnent de la méme maniere.

- Le corps noir rayonne plus que le corps non noir & la méme température.

Loi de Planck :

Cette loi définit la luminance énergétique monochromatique L(j’T d'un corps noir en
fonction de la longueur d'onde A et de sa température absolue T (cf. figure 1.10):

L0 _ 2hc? 1

AT P hc
exp—— -1

KAT

c =299 792 458 m/s (vitesse de la lumiere dans le vide)
h = 6,626 17x10°* J.s (constante de Planck)
k = 1,380 66x10% J/K (constante de Boltzmann)

T est la température de la surface du corps noir en Kelvin

(1-20)

ou:
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Figure 1.10. Luminance énergétigue monochromatique du corps noir

Lois de Wien :
Amax T = 28981mK (1-22)
L), 7 = 1280107°T° (1-22)

Cette loi montre que la longueur d’onde d'émission maximale A..x se déplace vers les

courtes longueurs d'onde lorsque la température s'éléve

Loi de Stefan-Boltzmann : elle donne l'exitance énergétique M? du corps naoir, a

partir de l'intégration de la loi de Planck sur toutes les longueurs d'onde :

M2=0T* (1-23)
Avec 0 = 56710°Wm?K ™
1.2.2.2. Corps réels

Facteur d’émission ou émissivité :

L'émissivité monochromatique ou totale est définie par le rapport entre de luminance

d'un corps réel et celle du corps noir a la méme température:

L/‘T M
— ) . — T
g/],T - g-l-——

(1-24)
5 e

ou L,r et My sont la luminance énergétique monochromatique et ['exitance

énergétique d'un corps réel.
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L'émissivité caractérise la propriété émissive d’'un corps réel par rapport a la propriété
émissive d’'un corps noir dans les mémes conditions de température et de longueur d’'onde et
est toujours inférieure a 1: e < 1

L'émissivité des corps réels dépend de :

- la nature physique de la surface (diélectrique ou conductrice)
- I'état de surface (défaut de planéité, rugosité,..)

- I'état chimique de cette surface (oxydation, graisse, peinture...).

1.2.2.3. Détection des ondes thermiques

La température en tout point de la surface est détectée par I'émission infrarouge a
partir d'une petite zone, idéalement un point, déplacée latéralement a partir du point
d'excitation. Dans une premiére approximation, la loi de Stefan-Boltzmann peut étre utilisée

pour calculer:
W=¢goT? (1-25)
ou W est la puissance du rayonnement émis par unité de surface de I'échantillon a la

température T. Au premier ordre, une faible variation de température, 8T, donne lieu & un

changement dans le rayonnement émis:

ON =4egT3 T (1-26)
Le signal détecté, S, peut alors étre considérée comme proportionnel a dW, soit

a&=dr (1-27)
ou ¢ est une constante de proportionnalité qui dépend de la température T et de divers

paramétres optiques, thermiques et instrumentaux.

» Détecteur infrarouge

Les détecteurs infrarouges sont les capteurs qui convertissent I'énergie lumineuse en
énergie électrique. Pour la détection du rayonnement thermique (énergie lumineuse),
plusieurs types de détecteurs sont proposés dans le commerce. Deux grandes catégories

des détecteurs apparaissent: détecteur thermique et détecteur photonique”®.

Le détecteur thermique convertit indirectement les photons en électrons: les photons
de lumiere sont absorbés par un matériau, en augmentent la température, et ainsi en
modifient les propriétés électriques. Le signal lumineux est donc converti en signal
électrique. L’inconvénient de ce type de détecteur est que le temps de réponse est

relativement long a cause des phénomeénes thermiques. On distingue trois types de

détecteurs thermiques: thermopiles, bolometres et pyroélectriques.
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- Une thermopile est formée de plusieurs thermocouples. Chaque thermocouple est
composé de deux conducteurs soudés en V. La tension électrique est créée par effet
thermoélectrique.

- Un bolomeétre est sensible a la variation de résistivité d'un matériau qui dépend de la
variation de température.

- Un pyroélectrique est constitué d'un cristal isolant dont la maille n'a pas de centre de
symétrie. Le fonctionnement dépend de la variation de la polarisation électrique

spontanée avec la température.

Les détecteurs photoniques convertissent directement les photons en électrons, donc
le temps de réponse est plus rapide que celui des détecteurs thermiques. On distingue trois
types de détecteurs photoniques: photoémissif, photoconducteur et photovoltaique.

- Un photoémissif est constitué d'un matériau (semi-conducteur ou métal) placé dans
le vide. Les électrons sont éjectés du matériau par effet photoélectrique externe.

- Un photoconducteur est constitué d'un matériau semi-conducteur intrinséque. Les
électrons sont libérés au sein du matériau par effet photoélectrique interne qui
modifie la conductivité électrique du matériau.

- Un photovoltaique est constitué d’'un matériau semi-conducteur inhomogéne. Les
électrons sont libérés au sein du matériau par effet photoélectrique interne qui

modifie la barriere de potentiel de la jonction.

1.3. Détection synchrone

Le signal sorti du détecteur infrarouge est souvent trés faible et noyé dans le bruit,
donc il faut une technique pour extraire le signal utile du bruit. Parmi les méthodes
analogiques, la détection synchrone’” est une technique trés efficace.

Le fonctionnement d'un amplificateur a détection synchrone s'appuie sur la
décomposition du signal d'entrée en ses composantes de Fourier et sur l'orthogonalité des
fonctions sinusoidales. Le signal d'entrée est multiplié par le signal de référence qui a une
fréquence stable et intégré pendant un temps déterminé, généralement de l'ordre de
guelques secondes. Le signal résultant est un signal de courant continu, ou tous les sighaux
gui n'ont pas la méme fréquence que le signal de référence sont atténués a zéro par un filtre
passe-bas. Seule la composante de méme fréquence que le signal de référence, soit la
composante synchrone, est détectée.

Sous forme d'équation, considérons que le signal d'entrée est un spectre de plusieurs

fréquences f;, le signal est sous forme: S, ;¢e = A+ 2 A cos(Zlei t+g, ) Ce signal est relie
i
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a une entrée d’'un multiplieur. On place sur l'autre entrée un signal sinusoidal de fréquence
fo: S = Ay cod27Tfyt).
En sortie du multiplieur, on obtient:

S :%(AD% [€0s(277 fot) + X Ay[A [Eos(27r fyt) [EoS(27T T t + ¢, )]),

ou bien:

s=§(AD% ans<2nfot)+%zA[cos(2n( fo = fi)t=¢)+cod2m(fy + f )t +¢, )]]

Apres le filtre passe-bas de faible fréquence de coupure f;, toutes les fréquences
(fo+f) et (fo-f) qui sont plus grandes que f. sont éliminées, il ne reste que la composante
spectrale de fréquence (fo-f) qui est plus petite que f., soit la composante a une fréquence

proche de la fréquence de référence.

1.4. Objectifs de la these

Il n'existe pas actuellement de technique simple, non-destructive et sans contact pour
mesurer a la fois I'épaisseur et de la diffusivité thermique d'un matériau. Ces deux
parameétres doivent étre mesurés par deux méthodes différentes, ce qui conduit a des
configurations expérimentales complexes avec un temps de mesure long. La connaissance
des valeurs de I'épaisseur et de la diffusivité thermique et de leurs variations aide a
déterminer la durée de vie des composantes. Une application que nous visons est de
contrbler I'épaisseur et la diffusivité thermique des composants difficiles d'accés dans le
domaine nucléaire. L'objectif de notre étude est d'utiliser la technique de radiométrie
photothermique modulée pour:

- développer une méthode pour mesurer I'épaisseur et la diffusivité thermique des
plagues (analyse théorique, numérique et validation expérimentale),

- étendre la méthode de caractérisation d'une plaque pour différents coefficients
d'échange thermique avec le milieu,

- étudier la caractérisation d'une couche sur un substrat.
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Dans ce chapitre, un modéle thermique du chauffage par laser est présenté pour le
cas d'une couche sur un substrat. A partir de ce modéle, des analyses de sensibilité sont
réalisées pour déterminer I'impact des différents parametres sur le déphasage, puis des
études multiparamétriques sont effectuées en vue de déterminer des formules simples pour
mesurer certaines propriétés thermiques.

Notons que dans les travaux précédents réalisés au laboratoire, un modele thermique
pour le cas d’une couche sur un substrat semi-infini a été développé®’, ce modéle ne permet
pas d’'étudier le cas d'une couche mince sur un substrat de faible épaisseur. Le modéle
développé au paragraphe 2.1 traite le cas général d’'un substrat d’épaisseur Ls qui peut étre
mince ou épais. Notons également que ce travail complémentaire ayant été réalisé en fin de
these, il n'est pas pleinement exploité dans les paragraphes suivants, en particulier dans le

cadre de I'étude paramétrique.

2.1. Modele thermique pour le chauffage 3D par

laser d'une couche sur un substrat

Un synoptiqgue du chauffage par laser considéré dans ce chapitre avec les
paramétres pris en compte est présenté en figure 2.1. Nous utilisons un laser de rayon r, (&
1/e d'intensité) pour chauffer une couche sur un substrat. Le laser est en régime modulé de
fréquence f.

Rayon a 1/e r Laser

Fréquence de modulation f
Eclairement laser sur la surface I(r, t)

Couche \/

Résistance thermique entre couche et substrat: R

Substrat

Couche Substrat

Conductivité thermique k. Conductivité thermique kg

Capacité calorifique volumique p.c, Capacité calorifique volumique pgc,
Diffusivité thermique D, = pkz Diffusivité thermique D¢ = pkz
Effusivité thermique E. = |/ k.. p.c, Effusivité thermique E; = |/ k. psCs
Coefficient de réflectivité R, Epaisseur Lg

Coefficient d’absorption a,
Epaisseur L,

Figure 2.1. Synoptique du chauffage par laser d'une couche sur un substrat
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2.1.1. Présentation du modele

Le modéle thermique est développé pour le chauffage par un faisceau laser d'une
couche absorbante en surface (I'épaisseur de la couche doit étre beaucoup plus grande que
la longueur d’absorption L. >> 1/a.) sur un substrat d’épaisseur Ls. Le matériau est supposé
homogeéne, isotrope, sans rugosité.

En coordonnées cylindriques, les équations de la chaleur dans la couche et dans le

substrat peuvent étre écrites sous la forme :

AT 24T  9%4T 104T _

c.— =k + += +a.(1- I(r,t)e?” (0<zs<L, 2-1
Pelc | 52 oz v oar (=R )I(rt) (0sz<Ly (2-1)
pCGAT_k 62AT+62AT+16AT (Le< z < LotLy) (2-2)

T e - cSZ=Lctls -

S ot 5| 972 or?2 r or

ou:

- ke, pe.c. et kg, ps,cs sont respectivement la conductivité thermique (W/m/K), la

masse volumique (kg/m®) et la capacité calorifique massique (J/K/kg ) de la couche et du
substrat.
- L¢ et Ls sont respectivement I'épaisseur (m) de la couche et du substrat.

- a., R, sont respectivement le coefficient d'absorption (m™) et la réflectivité de la

couche a la longueur d'onde du laser.

- z et r sont respectivement la direction de propagation du faisceau laser et la
distance radiale a partir du centre de la zone chauffée sur I'échantillon.

- 1(t,r) est I'éclairement (W/m?) du laser a la surface de la couche (z=0).

- AT(t,z,r)=T(t,z,r)-T; est I'élévation de la température (K) due au chauffage par laser

(T; est la température initiale et T(z,r,t) est la température de I'échantillon).

La couche et le substrat sont reliés thermiquement par une résistance thermique R.
L'échantillon est supposé plongé dans l'air ambiant, a environ 20°C, avec, éventuellement,
un faible courant d'air, donc les échanges thermiques par convection sont négligeables (le
coefficient d'échange thermique de l'air ambiant est trés faible, h = 10 Wm?K™). Les
conditions initiales et les conditions aux limites sont les suivantes:

Condition initiale:

AT(t=0,zr)=0 (2-3)

Conditions aux limites:

04T

= =0 2-4
] (2-4)
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04T -0 (2-5)
0Z |- ge1,
—k, 04T = -k, oAt =1 (AT|Z:LC_ -4t ) (2-6)
0Z |, - 0z [+ R c

On suppose que I'éclairement du laser peut étre décrit par : | (t,r)=1(t)[f (r)

2
]
Pour un faisceau Gaussien: f (r)= ex{——zJ
f'o
Pour un faisceau uniforme:  f (r)=1 (r<ry); f (r)=0 (r>ry)

Ou rq est le rayon du faisceau laser en 1/e intensité

On peut décomposer I(t) sous la forme de séries Fourier®”:

1(t)=1,+X%,(a, sin(277n f t)+b, cod27n f t)) = ReX"., I e 2™t (2-7)
Ou:
I, =P/( m,oz) est I'éclairement moyen incident sur la surface, avec P la puissance

moyenne du laser

s 2N
-~ . =l , . \ ie .
|, =iyaZ +b’e ’L est 'éclairement complexe correspondant a la n“™ harmonique

¢ =atan(b, /a,) estla phase de la n®™ harmonique

1/ f 1/ f
a, =2f [I(t)sin(2znft)dt ; b, =2f [I(t)cos@rn ft)dt
0 0

La réponse thermique en régime stationnaire peut étre elle-méme écrite sous la
forme de séries Fourier :

AT(t,z,r) = ATy (z.r)+ X2, (A, sin(27n 1)+ B, cod277n f t)) = ReX®, AT 2™ (2-8)
Ou:

AT, est I'élevation moyenne de la température de chauffage.

~ —ign i
AT, =iy AZ +BZe T st I'amplitude complexe de la n“™ harmonique de la variation de

température

¢7 =atan(B, / A, )est la phase de la n®™ harmonique du signal thermique

1/ f 1/ f
A, =2f [AT(t)sin(2rnft)dt ; B, =2f [AT(t)cos@mn ft)dt
0 0
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En régime stationnaire, on peut considérer que les propriétés thermiques de la
plaque sont indépendantes des variations résiduelles de température, car les variations AT,
restent trés petite (de I'ordre de la dizaine de Kelvin au maximum). A partir de (2-1), (2-2), (2-

7) et (2-8), I'équation de la chaleur peut étre décrite en régime stationnaire sous la forme :

04T, , 0°4T, +}aAfHJ a.(1-R,)~

|.e ¢ f (r)(0<zs Lo)(2-9)

. Pl , = _
—-i2mnf ——=AT, =
k : (622 arZ r or

C C

—i2mnf %A‘Fn = (LeSzsLotLs) (2-10)

S

O2AT,  02AT,  104T,
+ + =
0z° a2 r oar

Les solutions mathématiques générales™ des équations (2-9) et (2-10) sont :

AT (zr)= T(Fﬂ(f B+ Fg( et + Zeld ” LR g Fnj Jo( &1 )d& (0sz5Lo) (2-11)
0 C

AT, (2,0) = [([Fa( B4 + Fo(£)6%°) 3 (& )dE (LiszsLorly) (2-12)
0

Ou:

w :\/EZ—ZHHDth [40%; WS:\/EZ—Zn[ﬂDth P
C

{2[.2
= o(<) avec O(&) = 520 4 — faisceaugaussien
&2 -af -2mlmK ; r, J,( &, ) — faisceawniforme

C

T
J,(ér)= 1 [cos(nt —¢rsinT )d7 est la fonction de Bessel de premiére espéce
TTo

En appliquant les équations (2-11) et (2-12) aux conditions limites (2-4), (2-5), (2-6)

ona:
ai(1-R)+-
2-4)—> F4 =F I F, .13
(2-4) cl 2~ kc('uc ( )
(2_5) N FSle—Ws( Ls*le) — FSZ eWS( Lg+le) (2-14)
(2-6)  KePeFat® o KW Fpeee —k WP qem™e kg F e (2-15)
+aZ(1-R,)1,e%F, =0
1) - 1 1 _ 1
Fsl[ks(,US +Eje ¥ske FSZ[ksl’Us _EjeWSLC - FClEe Yele _ FC2 EeWCLC
2-7)— (2-16)

_ ac(l_ Rc )Tne_aCLC
k.R

F, =0
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En remplacant (2-13) et (2-14) dans (2-15) et (2-16), on obtient:
|:c2 (e_%LC - eWCLc )kcwc - Fsz (eZWSLS - 1)kswseWSLc

(2-15) — - (2-17)
+F,aZ(1-R;)1, (7% —e¥e ) =0
2 % (et +e¥ele )+ Fsz(ez“”sLS(ks% +2) -k + Fﬁ] o +
(2-16) — (2-18)
+ F C (1 RC )I e_wCLC - e_aCLC = O
k.R v,
A partir des deux équations (2-17) et (2-18), on détermine la valeur de F,:
~_ B
Feo :_ac(l_Rc)lnFnZ (2-19)

ou:

A= (e_%LC el )kct'uc(eZWSLs (ks + %) — (ks _%

B =a, (e—ach _e—’-/’cl-c { ZWsLs(k (/j + = ) (k L/J _%)j_'_ikc(g —WCLC _e—acl_c )(ezwsl-s

De (2-19) et (2-13), on détermine la valeur de F;:

__ B a. ]
a.(1- Rc)lnFn[A ka (2-20)

En remplacant (2-19) et (2-20) en (2-11), nous avons l'expression analytique de la
variation de la température surfacique d’'une couche sur un substrat en régime stationnaire

pour la n®™ harmonique de séries Fourier:

2B_ a
A K.,

AT (z=0,r)=a.(1- RC)I IF( ki}lo({r)d{ (2-21)

C

ou:
1 1

)| & e ettt e -1,

- 1)k s"ps

A= (e ¥ele —g¥cle )kcwc(ez“/sLs (k. + = )- (kW - = )) —% (e %cte + g¥elte )(e¥sts — 1)k W,

R

B = a. (e‘ﬂcLC — e—Wch {eZWsLs(ksl,Us +1) - (ksl,US _l)j +i( a. —WCLC _ e—acl_c )(ezl’usl-s
R

R Rk, ¥,
<(2|,2
F, = o(<) o avec O(¢&)= 620 4 - faisceaugaussien
¥ —al-2mOmO ¢ ro J1( &y ) — faisceawniforme
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J (& :lzjrcos(nr—frsinr)dr
TTo

w :\/EZ—ZHHDth [40%; QUS:\/EZ—Zn[thf Gokﬁ
C S

I, =iya? +b§e_i¢E; ¢ =atan(, /a,)

1/ f 1/ f
a,=2f [I(t)sin(2anft)dt ; b, =2f [I(t)cos@mnft)dt
0 0

Le calcul du déphasage entre le laser et la réponse thermique de la face avant

donne, pour la premiere harmonique (n=1):

A¢ = atan(Im(4T, (z=0,r))/Rd4T, (z=0,r))) (2-22)

L’amplitude et le déphasage de I'élévation de la température de la surface dépendent
de plusieurs parameétres et I'ajustement, par rapport & des valeurs expérimentales, de leurs
variations en fonction de la fréquence de modulation du laser peut permettre de déterminer
ces parameétres. Cet ajustement est toutefois rendu tres difficile par le grand nombre de
paramétres. C’est pourquoi, dans les paragraphes suivants, notre étude va se concentrer sur
la variation du déphasage qui, contrairement a la variation de I'amplitude, ne dépend ni de la

puissance du laser, ni de la réflectivité, ni de I'émissivité (cf. équation 1-28, 2-21 et 2-22).

2.1.2. Intérét des analyses de sensibilité¢ et des € tudes

multiparamétriques

La détermination des parameétres peut étre réalisée par ajustement du modele aux
résultats expérimentaux, mais cet ajustement n’est pas unique, comme le montrent le
tableau 2.1 et la figure 2.2 : plusieurs combinaisons de paramétres peuvent en effet donner
une méme courbe de déphasage. Le premier échantillon correspond a une couche Al,O3 de
100um, le deuxieme a une couche Cr,O3; de 45um, le troisieme a une couche de matériau
non réaliste. Les trois échantillons sont sur un substrat inox semi-infini avec différentes
valeurs de résistance thermique entre la couche et le substrat et sont chauffés par un méme
faisceau laser, proche de celui utilisé dans les essais expérimentaux en chapitre 4. Les

couches sont supposées opaques et absorbant en surface a la longueur d’'onde du laser.
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Tableau 2.1. Parametres de trois échantillons donnant une méme courbe de déphasage en

fonction de la fréquence (voir figure 2.2)

Echantillons
1er 2éme 3éme
Puissance moyenne du laser P (W) 10 10 10
Rayon du faisceau laser gaussien ro (Lm) 1970 | 1970 | 1970
Capacite calorifique de la couche PcCe (MIIM3/K ) 4 6 0.5
Conductivité thermique de la couche K. (W/m/K) 20 6 3
Coefficient d’absorption de la couche a. (um™) 20 20 20
Réflectivité de la couche R 0.65 0.65 0.65
Epaisseur de la couche L. (um) 100 45 110
Epaisseur du substrat Ls (Um) 0 % 0
Capacité calorifique PsCs (MI/M¥K ) | 3.4 3.4 3.4
Conductivité thermique ks (W/m/K) 13 13 13
Résistance thermique entre la couche et le R (Wm2.K) 410% | 4.10* | 410
substrat

-15

Déphasage (°)
A
gl
/

1 10 100 1000 10000
Fréquence (Hz)

== couche AI203 100pm/Inox
- couche Cr203 45um/Inox
couche inconnue 110pm/Inox

Figure 2.2. Trois courbes de déphasage en fonction de la fréquence voisine pour 3

échantillons différents

Cet exemple montre qu’il n’est pas possible d’identifier un échantillon complétement
inconnu a partir de la seule mesure du déphasage en fonction de la fréquence. Nous avons
donc effectué une analyse de sensibilité et une étude multiparamétrique pour identifier des
cas concrets pour lesquels cette ambiguité serait levée.

Dans la suite, nous avons choisi d'étudier ce modéle théorique pour différents cas

particuliers: une plaque, un solide de grande épaisseur, une couche sur un substrat semi-
infini.
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2.2. Application au cas d'une plaque

Le modele thermique d'une couche sur un substrat développé en partie 2.1 peut étre
transformé en modéle pour une plaque dans les cas suivants:

- Soit I'épaisseur du substrat est égale a zéro,

- Soit la résistance thermique R entre la couche et le substrat est tres grande (R=<«),
c’est-a-dire qu'il n’y a aucun transfert thermique par conduction entre la couche et le
substrat. Dans ce cas, la couche et le substrat sont bien séparés thermiquement,
donc pour le modéle thermique, le substrat n'a d’'influence ni sur I'amplitude ni sur le

déphasage de la variation de température.

L'amplitude de la température surfacique peut alors étre simplifiée sous la forme

suivante>*:
P(<$) N
_ R\ &2 -a?-27imorf B
ATn(z:O,r):—a(l kR°)'”j k (2-23)
Ox _ 2a(e“”“ —e‘”L)_ﬂ

()U(e%_e_%) (,U+1 ‘]O(C(r)déT

Ou: W =& -2l h F [pe/k
o, ¢, k, a, R, L sont respectivement la masse volumique (kg.m™), la capacité calorifique
massique (J.K'kg™), la conductivité thermique (W.m™.K), le coefficient d’absorption (m™), le

facteur de réflectivité et I'épaisseur de la plague (m).

2.2.1. Prise en compte des conditions d'échange

thermique par convection dans le cas d’'une plaque

Dans le cas d’'une plaque uniforme, contrairement au modéle présenté au paragraphe
2.1, le modele présenté ci-dessous introduit la condition d’échange thermique entre les deux
faces de I'échantillon et le milieu expérimental. Cette condition permet d’étudier les impacts
de I'environnement sur les mesures ; en particulier elle permet d'utiliser le modéle dans
plusieurs autres milieux (courant de gaz, eau...) que dans celui du laboratoire (air ambiant
stable), la ou les échanges par convection ne peuvent plus étre négligés. Le synoptique est

donné sur la figure 2.3.
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Rayon a 1/e ry,
Fréquence f;
Eclairement laser sur la
surface I (t, 1)

Laser

Coefficient de réflectivité R
Face avant Coefficient d'échange thermique h

Plaque &j
Face arriere Coefficient d'échange thermique h Chaleur
S . transmise FELE B
Conductivité thermique k r
Capacité calorifique volumique c, ‘%
Plague Diffusivité thermique D = — z A
. . v zone de chauffage
Coefficient d’absorption a
Epaisseur L

Figure 2.3. Synoptique du chauffage par laser d'une plague seule avec prise en compte de

I'échange thermique par convection.

En coordonnées cylindriques, I'équation de la chaleur d'une plaque (homogéne,

isotrope, surface sans rugosité) chauffée par un laser, peut-étre écrite sous la forme :

aT %T 9°T 10T _
—=Kk| —+—+"— |[+a(1-R)I(t,r e * 0<zs<L 2-24
" (022 52 rar] (1-R)I(t,r)ke z (2-24)

Avec la condition initiale :

AT(t=0,zr)=0 (2-25)

Et les conditions aux limites :

04T 04T

el =ulT -T : —_— = ulT _ -T 2-26
62 o /'I( z=0 a) aZ L ,U( z=L a) ( )

ouu = h/k, h(wWm?3K™) est le coefficient d’échange thermique entre la surface de la plaque

et le milieu environnant (I'échange thermique par convection est supposé beaucoup plus
important que I'échange par rayonnement que I'on continue de négliger). On suppose que la
température de I'environnement T, est égale a la température initiale de la plaque T,.
Donc: T, —-T,=4T(t,z=0,r); T, -T,=4T(t,z=L,r)

En utilisant la décomposition de Fourier de I'intensité du laser et de la variation de la
température (cf. paragraphe 2.1) et en appliquant les conditions limites (2-26) en (2-24),
nous avons I'expression analytique de I'élévation de la température de la face avant d’'une

plaque en régime stationnaire pour la n*™ harmonique du laser :
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(<)

xJo(&r)x
2

—a“ -2t
AT (z= Or)-a(1 kR°)I j k (2-27)

L _ ol

[t -e (,u+a_,u+aj_,u+a+l de

et - U-Y¥ u+¥) pu+y
Ou:
W =& -2 mF Cpe/k; u=hik

&rg &g _ fai : 17 _

o(¢&) = Texp( 2 ) - faisceaugaussien . Jn(fr):I—T(j)cos(nr—frsmr)dr

Iy J1( éry ) — faisceauuniforme

=iy/a? +b§e_i¢E; ¢ =atan(p, /a,)

1/ 1 1/ f
=2f [I(t)sin(2znft)dt; b, =2f [I(t)cos(2n ft)dt
0 0

Comme l'amplitude, le déphasage thermique pour la premiére harmonique (n=1)
A¢ = atan(Real (4T, )/Imag(4T,)) dépend des paramétres (k, pc, a, L, ro, h). Il est
important de déterminer l'influence de ces différents paramétres afin de déterminer ceux qui
ont un fort impact et a quelles fréquences. Les valeurs de base des parametres utilisés dans
cette partie 2 sont données dans le tableau 2.2. Ces valeurs sont choisies pour le cas d'une
plague Inox 304L que I'on va mesurer dans la partie expérimentale, le coefficient d'échange
thermique correspond a la convection libre de I'eau”. L'intensité est supposée de la forme

I(t)=1,(1-cos(276t)). A partir d'un cas particulier, nous allons généraliser les résultats

pour les autres matériaux. Tous les calculs dans la partie 2.2.2 et 2.2.3 seront basés sur

I'équation 2-27.

Tableau 2.2. Parametres utilisés pour I'analyse de sensibilité et I'étude multiparamétrique.

Cas d'une plaque

k pc a L |roalle| r P R h
(Wm™ K H|(MI.K*m®) [ (um™) [ (um) | (pm) | (um) | (W) ° (Wm?K™)
13 3.7 36 400 | 1740 0 10 | 0.65 100

2.2.2. Analyse de sensibilité des parametres

Une étude de sensibilité vise a déterminer, parmi les variables d’'entrée X; d'un

modele, celles qui ont le plus d'impact sur la variable d’intérét 7. La quantification de cet
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impact se fait souvent via I'estimation du coefficient de sensibilité® Sqip =X 0_,7 Pour
Xi

connaitre le niveau de variation de la variable d'intérét /7 suite a une variation de 9% de la

variable d'entrée X;, on prend % multiplié par le coefficient de sensibilité S)q In

Remarque : Les études portant sur la variation de I'amplitude et du déphasage en

fonction de la fréquence de modulation du laser

2.2.2.1. Analyse de sensibilité du déphasage aux di fférents

parametres

Les courbes de déphasage d’'une part, de sensibilité du déphasage aux parametres
k, pc, a, L, ro, r, h d'autre part sont présentées dans les figures 2.4-2.6 pour le cas d'une
plague Inox d’épaisseur 400um, chauffée par un faisceau laser de rayon (a 1/e) 1740um. La
zone d’analyse de I'émission d'infrarouge est considérée comme ponctuelle. Ces courbes de
déphasage et de sensibilité peuvent étre reproduites pour les autres matériaux avec
différentes épaisseurs et pour les autres rayons de faisceau laser. Les observations
suivantes sont aussi valables pour les autres valeurs des parametres.

La figure 2.4 présente la sensibilité des parametres au centre de la zone chauffée.

k=13Wm 'K, pc=3.7MJK'm™, L=400pm, r,=1740um,
r=0um, o=36pm™", h=100Wm2K"

45 T T T
C ) — ACD
\@ )
= 1 Sya0
K]
k7] s Spc/A(D
c 1T
8 | SL/A:D

S
s i rO/AD
@ | N ] emeemesasee
g SrIA(D
E | S(x/A(D
-% i Sh/AcD
(=]
1 1
2 4 6
10 10 10

Fréquence(Hz)

Figure 2.4. Déphasage et sensibilité des parametres sur le déphasage en fonction de la
fréquence. Plaque Inox d’épaisseur 400um chauffée par un faisceau laser de 1740um de

rayon.
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» Sensibilité de a,r, h
Les courbes de sensibilité de a, r, h étant confondues avec la ligne de zéro (figure

2.4), elles sont présentées séparément, a une échelle dilatée, sur les figures 2.5 et 2.6.

k=13Wm™'K", pc=3.7MJK'm™®, L=400um, r =1740pm,
r=0pm, a=36pm™", h=100Wm2K""

15 | ' |
a/AD
1 B p—
2 05f |
)
g o
Q
(7]
0.5l |
-1 L : ' I
10° 10° 10° 10° 10’
Fréquence(Hz)

Figure 2.5. Sensibilité du déphasage au coefficient d’'absorption et au coefficient d’échange

thermique. Plague Inox 400um chauffée par un faisceau laser de 1740um de rayon.

k=13Wm'K”, pc=3.7MJK'm, L=400um, r =1740um,
r=800pm, ¢:=36pum"", h=100Wm2K""

Sensibilité(°)
&
A

-7 1 1 1 . 1 p 6
10 10 10
Fréquence(Hz)

Figure 2.6. Sensibilité du point mesuré en fonction de la fréquence. Plague Inox 400pum

chauffée par un faisceau laser de 1740um de rayon.
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Sur la figure 2.5, dans le cas dune plague opaque (L.a>>1), le coefficient
d'absorption a une influence sur le déphasage uniquement a tres hautes fréquences. Le
coefficient d’échange thermique a lui une influence sur le déphasage uniquement aux tres
basses fréquences.

La figure 2.6 présente la sensibilité du point mesuré a r=800um du centre de
chauffage (r~ro/2) (car d'une mesure au centre de chauffage ne peut pas montrer la
sensibilité du point mesuré). Elle montre que l'influence de la position du point mesuré est
non négligeable quand ce dernier est éloigné du centre de la zone chauffée. Pour éviter ce
probleme, nous devons veiller a ce que le détecteur infrarouge recoive le flux thermique

d'une petite surface située au centre de cette zone.

» Sensibilité de k, pc

Sur la figure 2.4, il apparait que les valeurs de la sensibilité du déphasage a la
conductivité thermique et a la capacité calorifigue sont équivalentes (car ces valeurs de
sensibilité sont égales en valeur absolues et de signes contraires). Ces 2 paramétres sont
corrélés, leur influence peut étre rassemblée en un seul paramétre : le ratio k/pc, soit la
diffusivité thermique D. On le voit dans I'équation 2-27, ou seul D intervient.

De plus, les sensibilités du déphasage a la conductivité thermique et a la capacité
thermique sont égales a zéro lorsque le déphasage est minimal, ce qui signifie que le
déphasage minimal est indépendant des propriétés thermiques de la plaque. Donc,
connaissant la valeur du déphasage minimal, nous po uvons déterminer I'épaisseur de
la plaque sans en connaitre les propriétés thermiqu es®.

La sensibilité aux parametres thermiques conductivité thermique et capacité
calorifique est maximale de part et d'autre du minimum de déphasage (marques rouges sur
la figure 2.4). Ce sont donc les positions a priori optimales pour déterminer les propriétés
thermiques par la méthode d'ajustement des paramétres. Chaque position a ses avantages
et inconvénients, donc suivant les conditions expérimentales, nous choisirons le domaine de
fréquences ou réaliser I'ajustement.

La position rouge a gauche, aux plus basses fréquences, sera préférée pour les
mesures in situ, car elle ne nécessite pas la connaissance exacte de I'épaisseur de la plaque
(faible sensibilité), mais elle demande une connaissance précise du rayon de faisceau laser
(sensibilité maximale) ; par contre, 'amplitude de la variation de température est plus forte
aux basses fréquences, donc la variation des propriétés thermiques sera plus importante et
la condition des propriétés thermiques indépendantes de la température risque de n'étre plus
valable.

La position rouge a droite, aux plus hautes fréquences, sera préférée pour une

mesure en laboratoire car I'épaisseur de la plaque peut étre mesurée avec précision.
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Compte tenu du fait que la sensibilité aux propriétés thermiques est nulle, et donc de
son intérét pour la mesure de I'épaisseur, la position que nous avons choisi d'étudier est au
déphasage minimal ou on a un compromis entre la mesure in situ et la mesure en
laboratoire, ainsi qu‘entre la demande de précision de I'épaisseur de la plaque et du rayon de

faisceau laser.

2.2.2.2. Analyse de sensibilité de Il'amplitude aux différents
parametres
Afin de compléter les informations apportées par le déphasage, la méme étude est

réalisée sur la variation de I'amplitude de I'élévation de température. Cette étude et I'analyse

de sensibilité aux différents paramétres sont présentées sur la figure 2.7.

k=13Wm 'K, pc=3.7MJIK'm™, L=400um, r,=1740um
r=0um, a=36um " h=100Wm?K"
__ 150 : ‘ :
= —_—AT
g 100 ] Sk/AT
% 50 | SRR pC/AT
c S
4 LIAT
[72] 0k
g: rO/AT
g 50+ | [t zr/AT
= e /AT
g' -100 i Spiat
< 150 | | | 1
10 10° 10° 10" 10°
Fréquence(Hz)

Figure 2.7. Amplitude de la variation de température et sensibilité de cette amplitude aux
différents paramétres en fonction de la fréquence. Plaque Inox 400um chauffée par un

faisceau laser de 1740um de rayon.

On voit que les influences du coefficient d'absorption et de la position de la mesure
sur lI'amplitude thermique sont négligeables par rapport a celles des autres parametres, k,
pc, L, ro, dont les impacts sont importants a basse fréquence. En plus de ces paramétres,
I'amplitude thermique dépend aussi de la puissance du laser et de la réflectivité de la
surface. A basse fréquence, I'amplitude de la température est tres élevée, donc I'hnypothése
d’'une variation négligeable des propriétés thermiques prise dans le modele théorique risque

de ne plus étre valable. A haute fréquence, I'amplitude thermique est trés basse, ce qui
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entraine des difficultés dans la détection de la variation du rayonnement infrarouge,

particulierement a grande distance.

2.2.2.3. Conclusion sur I'analyse de sensibilité

Cette analyse de sensibilité confirme lintérét de la mesure du déphasage de
I'élévation de température par rapport a celle de son amplitude :
- le déphasage minimal est indépendant des propriétés thermiques de la plaque,
- les trois parametres principaux qui ont une influence sur le déphasage sont la
diffusivité thermique, I'épaisseur de la plague et le rayon de faisceau laser,
- les influences du coefficient d'absorption, du coefficient d'échange thermique et de la
position du point mesuré sont négligeables dans le domaine de fréquences considéré

et sous certaines conditions qui sont précisées dans le paragraphe suivant.

2.2.3. Etude multiparamétrique sur le déphasage

Nous allons maintenant étudier l'influence des parametres coefficient d'absorption a,
coefficient d'échange thermique h et position radiale r sur le déphasage, en particulier sur les
valeurs du déphasage minimal ¢, et de sa fréquence f,, L'Objectif de cette étude
multiparamétrique est de trouver des relations simplifiées entre les parametres d’entrée
(épaisseur et diffusivité de la plaque, L et D, et rayon du faisceau laser gaussien, ry) et les

paramétres du minimum de déphasage (@min, fmin)-

2.2.3.1. Influence du coefficient d'absorption, du coefficient
d'échange thermique et de la position du point mesu re

Les influences de aq, h, r sur le déphasage sont illustrées sur les figures 2.8 a 2.10.

Les paramétres modélisés sont donnés sur le tableau 2.2.

» Influence de a, coefficient d’absorption
On voit sur la figure 2.8, qui représente la variation du déphasage en fonction de la
fréquence, que, dans le cas des matériaux opaques a>>1/L, le coefficient d'absorption a tres
peu d'influence sur la courbe de déphasage. L'influence du coefficient d'absorption dans le
cas d'un matériau opaque n’apparait qu’aux tres hautes fréquences, hors du domaine de
notre étude. Dans le cas d'un matériau absorbant surfacique (ici a>>1um™), on peut donc
considérer que l'influence du coefficient d'absorption est négligeable de 1Hz a 10kHz, plage

expérimentale considérée dans notre étude.

49



Le cas d'un matériau transparent au faisceau laser, qui n'est pas traité par le modéle

théorique développé, ne rentre pas dans le cadre de notre étude.

D=0.038cm?/s, L=400um, r.=1740um

0 T T 1
a=100um”

Déphasage(®)

10° 10* 10
Fréquence(Hz)

_90 I 1 5

Figure 2.8. Déphasage en fonction de la fréquence pour différentes valeurs du coefficient

d'absorption. Cas d'une plaque.

» Influence de h, coefficient d’échange thermique de la plaque
La figure 2.9 montre que l'influence du coefficient d'échange thermique sur la courbe

de déphasage n’existe qu’a tres basse fréquence.

D=0.038cm?/s, L=400pum, r.=1740um
O T T T

— h=10Wm2K""
e h=100Wm™K"
| s =4 000WmM 2K’
h=2000Wm2K"’
. — h=5000Wm2K"

Déphasage(®)

107 10* 10
Fréquence(Hz)

6

Figure 2.9. Déphasage en fonction de la fréquence pour différentes valeurs du coefficient

d'échange thermique. Cas d'une plaque.
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Cette influence est négligeable pour les valeurs de h<1000Wm™2K™ (valeur typique
obtenue avec un écoulement d’eau forcé) a partir de 1Hz. Pour les échanges thermique plus
importants (h>2000Wm™K™), il apparait des perturbations a trés basse fréquence, cela peut-
étre dO a l'effet 3D mais aussi au calcul numérique. Dans notre cas d'étude, nous allons
rester sous l'air ambiant (h=10Wm?K™) pour les essais expérimentaux, donc cette

perturbation n'a pas d’influence sur notre résultat.

» Influence de r, position du point de mesure
La position du point mesuré a une influence non négligeable, en particulier si ce
point est éloigné du centre du chauffage. Sur la figure 2.10, on peut voir que cette influence
devient importante a partir d'une position r=ro/2. Dans les essais expérimentaux, nous

devrons donc veiller a ce que la zone collectée soit bien centrée sur la zone de chauffage et

ait un rayon plus petit que ro/2.

D=0038mn%s,L=400pm,%=1740pm
0 : : .

— =)
............. r=0.25 T
r=0.5r0
7 r=0.75r

r=r

Déphasage(°)

_90 1 1 1 1
107 10° 10° 10" 10°

Fréquence(Hz)

Figure 2.10. Déphasage en fonction de la fréquence pour différentes positions du point

mesuré. Cas d'une plaque.

» Conclusion sur le domaine d'étude
Pour pouvoir négliger les influences des trois paramétres, a, h, r sur le déphasage,
nous retenons donc les conditions suivantes : des matériaux opaques, absorbant en surface
(a>>1pm™), avec un échange thermique entre la surface et I'environnement inférieur &

1000Wm™2K™ qui est équivalent avec la convection forcée de I'eau, et une mesure faite au

centre du chauffage (r=0).
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2.2.3.2. Influence de la diffusivité thermique, de I'épaisseur et du

rayon de faisceau laser sur la courbe de déphasage

Afin d'observer l'influence de la diffusivité thermique sur le déphasage, nous tracons
plusieurs courbes de déphasage en fonction de la fréquence pour différentes valeurs de la
diffusivité thermique (figure 2.11). Les autres parameétres sont fixés selon les valeurs du
tableau 2.2. De méme, les influences de I'épaisseur de la plaque et du rayon de faisceau

laser sur le déphasage sont présentées en figures 2.12 et 2.13.

» Influence de D, diffusivité thermique
La figure 2.11 confirme que le déphasage minimal est indépendant de la diffusivité
thermique. La variation des valeurs de la diffusivité thermique se traduit seulement par un
déplacement de la courbe de déphasage suivant l'axe de la fréquence, la valeur du
déphasage minimal restant constante. Donc, comme montré précédemment dans la
référence®, on peut mesurer I'épaisseur de la plaque & partir d e la valeur du

déphasage minimale si on connait le rayon  rq du faisceau laser.

L=400um, r =1740um

0 | . - — D=0.02cm’/s
1] s D=0.04cm?/s
s D=0,08¢m /s
- . D=0.16cm?/s
: —— D=0.32cm?/s
E NG | oo D=0.64cm?/s
£ - D=1.28cm?/s
§ |
75+ |
90 e o 107 10° 10°
Fréquence(Hz)

Figure 2.11. Déphasage en fonction de la fréquence pour différentes valeurs de la diffusivité

thermique de la plaque.

Expérimentalement, les signaux thermiques sont plus stables pour les fréquences
estimées de 1Hz & 100Hz. Cela signifie que I'étude sera restreinte aux valeurs de diffusivité,
ni trop petites (D>0,01cm?®/s), ni trop grandes (D<lcm?®s) pour lesquelles le déphasage

minimal reste dans cette plage de fréquences.
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» Influence de L, épaisseur de la plaque

La figure 2.12 montre par ailleurs que plus I'épaisseur de la plaque est petite, plus les
courbes de déphasage approchent la valeur de -90° ; de plus, elles se superposent a basse
fréquence. La propagation de la chaleur atteint en effet trés vite I'épaisseur de la plaque, le
transfert est proche d’'un transfert unidirectionnel (le modéle 3D approche le modéle 1D).
(Rappel: un chauffage est considéré comme un chauffage 1D si le rayon r, du faisceau laser
est grand devant la longueur de diffusion thermique L = (D£®® [ (D/)°°. Le transfert
thermique est vraiment 1D quand la fréquence est élevée, ou |'épaisseur petite ou le rayon
de faisceau grand).

A l'inverse, pour une épaisseur de la plaque trop grande, les courbes de déphasage
ne montrent plus de minimum, donc I'épaisseur de la plague ne peut pas étre déterminée (ou
est tres difficile a déterminer) par la courbe de déphasage. Pour notre application, nous nous
sommes plus intéressés aux plaques de faible épaisseur, inférieure a 1mm. On verra par la
suite que notre méthode de caractérisation peut étre aussi appliquée pour les grandes

€paisseurs mais sous certaines conditions.

D=0.038cm?/s, r.=1740um
0 . .

| =5um
mummn L=10um
T L=20um
L=40pm
= L=80pm
""""""" L=160pum
s | =32 0pm
L=640um
— L=1280pm
............. L=2560pm
[ — L=5120pm

Déphasage(°)

Fréquence(Hz)

Figure 2.12. Déphasage en fonction de la fréquence pour différentes valeurs de I'épaisseur

de la plaque.

» Influence de ro, rayon du faisceau laser (en 1/e intensité)
Sur la figure 2.13, on voit que, quand le rayon r, devient tres grand, la courbe de
déphasage approche la valeur -90°, le modéle 3D approche le modele 1D (cf. la remarque
précédente de la figure 2.12). A linverse, quand ry devient petit (faisceau focalisé), le

minimum de déphasage ne peut pas étre observé. Dans le cas de notre étude, nous allons
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choisir un rayon de faisceau laser de type standard (quelqgues mm) pour les mesures des

épaisseurs de quelques centaines de micrometres.

D=0.038cm?/s, L=400um

0 T T T T
—_— r0=200pm
i I I, r0=400pm
LLLLLLLLLL LU r0=800pm
% i r0=1 600pum
o
% | r0=3200|.|m
f& e [ Z6400HM
2 1| e 7,=12800pm
r0=25600pm

107 10° 107 10* 10°

Fréquence(Hz)

Figure 2.13. Déphasage en fonction de la fréquence pour différentes valeurs du rayon de

faisceau laser. Cas d'une plaque.

» Conclusion sur le domaine d'étude
Expérimentalement, nous nous intéresserons donc aux conditions suivantes :
- Diffusivité thermique comprise entre 0,01cm?/s et 1cm?/s,
- Epaisseur de plaque inférieure & 1 mm,

- Rayon du faisceau laser millimétrique.

2.2.3.3. Variation de la valeur et de la fréequence du déphasage
minimal ( @min, fmin), en fonction de Ila diffusivité
thermique et de I'épaisseur de la plague et du rayo n du

faisceau laser

L’étude de sensibilité réalisée au préalable nous a conduit a nous intéresser plus
particulierement & la variation du déphasage minimal (¢, et de la fréquence (fnin) a
laquelle se produit ce déphasage en fonction de la diffusivité thermique (D), de I'épaisseur de
la plaque (L) et du rayon de faisceau laser (ry) (cf. figures 2.14 et 2.15). En utilisant
I'ajustement analytique, nous déterminons les fonctions analytiques qui sont les meilleures

représentations des relations entre ces paramétres. Le coefficient de détermination rp est
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un indice de la qualité de l'ajustement de la courbe analytique aux points mesurés. Plus rp

est proche de 1, meilleur est I'ajustement. Les ajustements présentés sur les figures 2.14 et

2.15 sont les meilleurs ajustements possibles pour ces courbes. Le coefficient rp est

déterminé par:

o ZOEX(Y-)
VZ(x=%)?2(y-¥)?

sur la figure 2.14, x = L ou 1o}, y = lomal), entre la courbe d'ajustement et les données a

ou X, y sont les écarts, selon les 2 axes (par exemple

ajuster; X, y sont les moyennes des écarts.

Les données de la modélisation (points bleu) en figures 2.14 et 2.15 sont
déterminées a partir des figures 2.11 & 2.13. Les courbes de régression sont obtenues par le

logiciel Excel.

» Relationsentre L, r o et @nmin
La figure 2.14 montre que le déphasage minimal varie comme une fonction
exponentielle de I'épaisseur de la plaque et de linverse du rayon du faisceau laser. Le
coefficient rp indique un trés petit décalage entre les valeurs modélisées et les valeurs de la
régression analytique, décalage qui pourra étre corrigé par un coefficient de correction. Cette
régression analytique est valable quels que soient I'épaisseur de la plague et le rayon du

faisceau laser. Les relations entre @i, L et rot peuvent étre écrites sous les formes:

|@min = 90expl- ¢ L) (2-28)
— -1
|¢min|_90eXF(_Z Lfo ) (2-29)
Ou Zro et ¢, sont des coefficients qui ne dépendent respectivement que de r, et L.
r,=1740um, D=0.038cm?/s 90 D=0.038cm?/s, L=400pm
: 75 1
75 iyl = 90exp(-9.1041) = 1@ul= 90exp(-574r ;7
\é rp? = 0.9995 560 ] ry2 = 0.9972
260 [ & modélisation B 45 | [ ¢ moddiisation
——regression ——regression
g5 ==gnatque __J 3p | L——anavtique |
1 10 100 1000 2E-05 0,0002 0,002
L(um) ret(um)

Figure 2.14. Déphasage minimal en fonction de I'épaisseur de la plaque et de l'inverse du

rayon de faisceau laser
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> Relationsentre D, L, r et fuin
La figure 2.15 montre que la fréquence au déphasage minimal varie linéairement en
fonction de la diffusivité thermique de la plaque, de l'inverse de I'épaisseur de la plaque et de
l'inverse du rayon du faisceau laser. Les relations entre f.,, D, L et ro peuvent étre écrites

sous les formes:

frnin = ZrO,L (D (2-30)
frnin = Zro,D o (2-312)
fmin =< L0 Dfo_1 (2-32)

Oou ZrO‘L, ¢rpp €t {\ p sont des coefficients qui dépendent de D, L et ro

L=400um, r,=1740um
100 -
| fin = 67.671D,
| rD2 =1
N
I 10 -
:
e ¢ modeélisation
——régression
analytique
1 T T TTTTaT T T TTTTT T T TrTTrT
0,01 0,1 1 10
D(cm?/s)
r0=1740|1m, D=0.038cm2/s D=0.038cm2/s: L=400le
1000 - 10 - ’
5 f . =1216.6L1 | f,,=4104.5r,1
100 - rp2 = 0.9999 : rp? = 0.9891
N ] N
= <1
o ] — E
10 4| ¢ modelisation - ¢ modélisation
—regrles_sion @ ——regression
analytique analytiqgue
1 T T 1T rorrrrg T T T rrrrrm T LB LR L] 0,1 T LI L | T T T rrrrrm T T T T rrrr
1 10 100 1000 1E-05 0,0001 0,001 0,01
L(um) rg*(Hm™)

Figure 2.15. Fréquence au déphasage minimal en fonction de la diffusivité thermique, de

I'épaisseur de la plague et de l'inverse du rayon de faisceau laser
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Le coefficient rp indique que la fonction d'ajustement analytique pour la variation de
rayon de faisceau laser (2-30) n'est pas aussi précise que pour la variation de I'épaisseur et
de la diffusivité thermique (2-31, 2-32). On peut utiliser un autre ajustement analytique plus
précis mais la fonction obtenue sera beaucoup plus compliquée. Nous en restons a des
relations simples et le décalage de la fonction d'ajustement sera corrigé par des coefficients

de correction.

2.2.3.4. Deétermination des relations simples

A partir des équations de 2-28 a 2-32, nous déterminons les relations entre les
paramétres diffusivité thermique, épaisseur, rayon de faisceau laser, valeur et fréquence du

déphasage minimal.

» Détermination de I'épaisseur de la plaque L
A partir de (2-28) et (2-29), on obtient:

P min| = 9Oe><|0(— 4L ro‘l) (2-33)
A partir de (2-30), (2-31) et (2-32), on obtient:

f o =¢;DL*r, ™" (2-34)
ou ¢ > {¢ sont respectivement les coefficients de correction de @i, et fon Ils

dépendent de la valeur de @ni, et du rapport ro/L (cf. figure 2.16).

Pour déterminer I'épaisseur de la plaque, (2-33) permet d’établir la relation suivante:

L= r—Oln 90
Z¢ |¢min|

avec une précision de plus de 99% (2-35)

Ou @nin(°) est le déphasage minimal; L(m) est I'épaisseur de la plague; ro(m) est le rayon du

faisceau laser en 1/e intensité; Z¢ est un coefficient qui dépend de @i,

Avec une précision proche de 95%, la formule (2-35) peut étre simplifiée par:
L= gro |nﬂ
3

@ min
La relation (2-35) est une optimisation d'une relation établie dans la these
précédente®:
L=r,(022793,, + 578562, + 568824, + 20862010 (2-36)
Avec onmnen°;Lenm;rpenm
La relation (2-35) est obtenue a partir d’'une régression logarithmique, et la relation (2-

36) est déterminée par une régression polynomiale. La relation (2-35) est plus simple, et plus
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précise avec le coefficient de correction ¢y . La formule (2-36) a une précision équivalente a

celle de la formule L = %ro Ini.

|¢min|

» Détermination de la diffusivité thermique D

Pour déterminer la diffusivité thermique de la plague, nous avons la relation:

avec une précision de plus de 99% (2-37)

Ou fmin(Hz) est la fréquence au déphasage minimal; {; est un coefficient qui dépend de

Prmin
De (2-35) et (2-37), on obtient:
Iy’ 90
=—0 fnIn——: avec une precision de plus de 99% (2-38)
Zf Zaﬁ |¢min|

Le rayon du laser r, est mesuré avant d'effectuer les mesures de déphasage. Pour
déterminer la diffusivité thermique, I'épaisseur de la plaque peut étre calculée auparavant

par la formule (2-35).

> Valeurs des coefficients

$p et s
Afin de déterminer les coefficients {4 et ¢, nous appliquons les relations (2-35) et

(2-37) a plusieurs cas d'étude sur les différentes épaisseurs, diffusivités thermiques et
rayons du faisceau laser. Les résultats sont présentés en figure 2.16 avec une précision de

plus de 99%. Les domaines de validité seront précisés dans le paragraphe suivant.

1,56 0,58
1,54 0,56
1,52 /TN 054 1N
1,5 / N\ 0,52 N
1,48 / \ 0,5 AN
o . Y
1,46 0,48 \\
1,44 0,46
1,42 \ 0,44 N
’ \ ! ™
1,4 0,42
1,38 ++—+—++ 4+ o4 LTI TIl]]
-90 75 -60 _45 -90 75 .60 _45
(pmin (pmin

Figure 2.16. Valeurs de coefficients Z¢ et{¢ en fonction de @min

58



2.2.3.5. Limite d'application des relations simples

Les coefficients Z¢ et{; ne dépendent pas des propriétés thermiques, ils dépendent

seulement du déphasage minimal ¢, La figure 2.17 montre que déphasage minimal n’est

correctement observé que dans l'intervalle -45° a -90°. Il en résulte que les formules (2-35)

r
et (2-37) sont limitées au domaine 2 < TO <100

D=0.038cm?/s, L=400um

0 T T T —
— rOIL—1

B IR rOIL=1 5
_ " rolL=2
90-; i rOIL=5
o]
§ ] rOIL=20
:ag; ............. rDIL=1 00
2 S I rOIL=200

102 10° 10 10" 10°
Fréquence(Hz)

Figure 2.17. Déphasage en fonction de la fréquence pour différentes valeurs du rapport ro/L.

Cas d’'une plaque Inox.

2.3. Application au cas d'une plague épaisse L>>r0

Le modele thermique d'une couche sur un substrat, traité en partie 2.1, peut étre
transformé en un modéle pour un solide de grande épaisseur en prenant L. trés grande
(Le>>rg et L >> (DM®®). La couche est alors si épaisse que la conduction de chaleur ne peut
pas atteindre le substrat. Les paramétres du substrat n‘ont pas d’influence sur la température

de la face avant, et dans ce cas, la température de chauffage de I'équation (2-21) peut étre

simplifiée sous la forme suivante:

_9(&)|1- ud
a(1-R )M, = JE2 -2 X Coe/ k

n
)
Ko Ez—az—ZITDJmeE{i—C

3o( &1 )dE (2-39)

Afn(z:O,r)=
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2.3.1. Analyse de sensibilité des parameétres

L'analyse de sensibilité du déphasage A¢ = atan(Real(4T,)/Imag(4T,)) est

présentée en figure 2.18. Nous étudions le cas d'un bloc de titane qui est chauffé par un

faisceau focalisé gaussien de r,=100um (en 1/e intensité).

k=22Wm~ 'K, pc=2.26MJIK 'm?, r.=100um,

r=0um, a=36u m'1,
45 T T T T

—AD

w
o
T
I

15 ‘ k/IAD

pC/AD

i rO/AD

i r/AD

a/AD

A
(62}
T

Déphasage(°), Sensibilité(°)
o
o

_90 Il 1 1 Il

10° 10° 4 g

i 10 10
Fréquence(Hz)

Figure 2.18. Déphasage et sensibilité des parametres sur le déphasage d'un solide de

grande épaisseur

Comme dans le cas d'une plaque, les valeurs de la sensibilité du déphasage a la
conductivité thermique et a la capacité calorifique sont équivalentes et leur influence peut
étre rassemblée en un seul parametre : le ratio k/pc, soit la diffusivité thermique D. Les
sensibilités aux paramétres r et a sont négligeables pour les matériaux opaques, absorbants
surfaciques et pour une mesure au centre du faisceau laser (r<rq/2).

Seuls la diffusivité thermique et le rayon du faisceau laser ont une influence sur la
courbe de déphasage comme on peut voir sur I'équation (2-34). Les influences de la
diffusivité thermique de la couche et du rayon du faisceau laser sont maximales au

déphasage -22,5°.

2.3.2. Etude multiparamétrique

Nous tracons en figure 2.19 et 2.20 la variation des courbes de déphasage pour
différentes valeurs de la diffusivité thermique et du rayon du faisceau laser. On peut voir que

la courbe de déphasage se déplace suivant I'axe de la fréquence quand ry et D varient. Les
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courbes de déphasage varient de facon tres simple, elles décroissent de 0° a -45°

respectivement des basses fréquences vers les hautes fréquences.

Déphasage(°)

L>>r0, r0=1740pm

—— D=0.02cm?s
s D=0, 04cm?/s
s D=0 086M2/s

D=0.16cm?/s
—— D=0.32cm?/s
25
25
D=2.56cm?/s

10

-2

10° 10° 10* 10°

Fréquence(Hz)

Figure 2.19. Déphasage en fonction de la fréquence pour différentes valeurs de la diffusivité

thermique. Cas d'une plague épaisse L>>r,

Déphasage(®)

L>>r D=0.097cm?/s

e I =20Um
=40um
=80um
=160um
—_— =320um
s [ =640umM

wimnn T

o ©

unnmnm

o O O o

10

10° 107 10
Fréquence(Hz)

10°

Figure 2.20. Déphasage en fonction de la fréquence pour différentes valeurs du rayon de

faisceau laser. Cas d'une plaque épaisse L>>r

Pour mieux identifier qualitativement le déplacement des courbe de déphasage, nous

tracons en figure 2.21 les courbes montrant la variation de la fréquence au déphasage -22.5°

(f225°) en fonction de la diffusivité thermique et du rayon de faisceau laser.
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Figure 2.21. Fréquence au déphasage -22.5° en fonction de la diffusivité thermique de la

couche et du rayon de faisceau laser

Nous utilisons la méme méthode de détermination de formule simple que dans la

partie 2.2. Par ajustement analytique, les relations entre ces parametres sont déterminées:

fooos =p Uy (2-41)
Oou Zro et {psont les coefficients qui dépendent respectivement de r, et D,

De (2-40) et (2-41) on a:

f_ps = 285410° D[,

La diffusivité thermique d'un solide de grande épaisseur peut étre déterminée via la

fréquence correspondant au déphasage égal a -22,5°:

> D=35007°f_,, O avec une précision supérieure a 95%

2.4. Application pour le cas d'une couche sur un

substrat semi-infini

Dans plusieurs échantillons, le substrat a une épaisseur qui est trés grande devant
I'épaisseur de la couche. Pour simplifier les études sur ce type d'échantillons, nous
considérons que l'épaisseur du substrat est infinie. L'amplitude de la variation de la

température surfacique de la couche peut alors étre écrite sous la forme suivante®”:
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Pour faciliter I'analyse de sensibilité et I'étude multiparamétrique, nous allons étudier
différents cas de ce modeéle suivant la condition du contact thermique entre la couche et le
substrat et suivant le rapport entre I'épaisseur de la couche et le rayon du faisceau laser
(chauffage 1D ou 3D). Trois cas du contact thermique sont distingués : isolant thermique
parfait (R=«), contact thermique intermédiaire (R) et contact thermique parfait (R=0). Le cas

d'isolant thermique parfait est équivalent au cas de la plaque étudié au paragraphe 2.2.

2.4.1. Contact thermique parfait entre la couche et le

substrat

Le contact thermique parfait signifie que la résistance thermique R est nulle (R=0) et
gue le flux thermique est totalement transféré sur le substrat par conduction. A partir de (2-
21) et en posant R=0, la variation de la température surfacique peut alors étre réduite sous la

forme suivante®’:
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2.4.1.1. Analyse de sensibilité des parametres

La sensibilité des paramétres dans le cas du contact thermique parfait est plus
complexe que dans le cas du contact thermique isolant car I'amplitude et le déphasage
dépendent d’'un plus grand nombre de parametres. Cette analyse de sensibilité sera divisée
en deux cas qui dépendent du rapport entre le rayon du faisceau laser et I'épaisseur de la

couche:
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- une couche mince micrométrique qui a une épaisseur beaucoup plus petite que le
rayon du faisceau laser (ro>>L.) (figure 2.18),

- une couche d’épaisseur comparable au rayon du faisceau laser (figure 2.19),

Dans cette analyse de sensibilité, nous avons fait un changement de parametre
thermique pour I'expression analytique de I'amplitude thermique. C’est-a-dire nous avons
étudié la diffusivité thermique (D., Ds) et l'effusivité thermique (E., Es) qui sont les
combinaisons des parameétres conductivité thermique et capacité thermique (D=k/pc et
E=(k.pc)*?).

Les valeurs utilisées pour les analyses de sensibilité dans cette partie 2.4 sont
présentées dans le tableau 2.3. Ces valeurs correspondent a une couche de titane sur un
substrat de fer. Les valeurs de I'épaisseur et du rayon du faisceau laser seront présentées

dans les sous-paragraphes suivants.

Tableau 2.3. Parametres utilisés pour I'analyse de sensibilité et I'étude multiparamétrique.

Contact thermique parfait entre couche et substrat

D, E. D Es a P R
(cm?/s) |(kWs'?m2K )| (cm?/s) | (kWs*'?m2K™?) | (um™) (W) c
0.097 7 0.241 16.3 20 10 0.65

2.4.1.1.1. Cas 1:rp>>L (chauffage 1D)

Pour ro>>L, la figure 2.22 montre qu'a basses fréquences (f < 50Hz), les influences
de la diffusivité thermique du substrat et du rayon du faisceau laser sont beaucoup plus
importantes que celles des autres parameétres; de plus, les sensibilités de ces deux
parameétres sont maximales pour la valeur -22,5° du déphasage. Par contre a plus hautes
fréquences (f > 100Hz), les influences de ces deux paramétres sont négligeables et les
impacts de I'épaisseur, de la diffusivité thermique, de I'effusivité thermique de la couche et de
I'effusivité thermique du substrat deviennent plus importantes. Mais, au déphasage maximal
(marque rouge sur la figure 2.22), les sensibilités de I'épaisseur et de la diffusivité thermique
de la couche sont égales a zéro et seules l'effusivité thermique de la couche et celle du
substrat ont une influence sur le déphasage maximal. De plus, les sensibilités de ces deux
effusivités thermiques sont corrélées, donc leur influence peut étre rassemblée en un seul
paramétre, leur rapport. Dans la partie suivante (partie 2.4.1.2), nous allons détailler

l'influence du rapport E/Es sur ce déphasage maximal.
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Figure 2.22. Déphasage et sensibilité d'une couche sur un substrat semi-infini dans le cas

24.1.1.2. Cas?2:

R=0etry>>L

ro = L (chauffage 3D)

Quand la valeur de I'épaisseur de la couche approche la valeur du rayon de faisceau

laser ro = L (figure 2.23), la variation de la courbe de déphasage en fonction de la fréquence

devient plus simple (le déphasage décroit de 0° a -45° avec deux asymptotes a 0° et -45°),

mais linfluence des paramétres est toujours complexe. Tous les parametres ont des

influences sur la partie décroissante de la courbe et n'ont pas influence sur les parties

asymptotes a 0° et -45°.

Dans cette situation, nous n'avons pas de point particulier, la

caractérisation peut étre réalisée par l'ajustement des parameétres, mais s'avérera trés

difficile, et surtout ambigué, car il pourra étre possible de trouver plusieurs combinaisons de

valeurs qui donnent la méme courbe de déphasage.

L =100um, D_=0.097cm?/s, E 7kWs”2m 2K, o =20pm’’

D =0. 241cm§Is E =16. 3kWs 2m2K! rO—ZOO}Jm, r=0pm
__ 30 ‘ . .
% AD
E 151 i Spese
:E 0 iDs/_\m
$ Ec/AD
é 87 SEsl._\cD
]
e I N (e e e ] Il SLc/m
5 — SrDM(D
£

451

‘% Su/‘,:'\m
0 60 1 1 I 1

10° 10° 10 10* 10°

Fréquence(Hz)

Figure 2.23. Déphasage et sensibilité d'une couche sur un substrat. R=0, ro = L
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2.4.1.2. Etude multiparamétrique sur le déphasage, cas 1: ro>>L
(chauffage 1D)

Dans la partie 2.4.1.1.1, on a conclu que le déphasage maximal (marque rouge en
figure 2.22) ne dépendait que du rapport E/Es pour ro>>L. On va maintenant tracer plusieurs
courbe de déphasage avec différentes valeurs du rapport E./Es pour détailler des influences
de ce rapport sur le déphasage extrémal. Les courbes sont présentées en figure 2.24.

Nous pouvons observer sur cette figure que, quand le rapport E./Es devient supérieur
a un, le déphasage maximal est transformé en déphasage minimal (marques rouges en
figure 2.24). Ce déphasage minimal présente la méme caractéristique que le déphasage
maximal quand E/E.<1 (partie 2.4.1.1.1). C'est-a-dire que seuls E. et Es ont une influence
sur cet extremum. Les points rouges sur la figure 2.24 montrent les positions du déphasage

extrémal.

DC=0.097cm2/s, L_=10um, r,=1740um, r=0um, a=20pm™’, DS=O.241cm2/s
0
— EC/ES=0.01
E /E =0.02
C S
_1 5 i ECIES=OO4
nnm E I’E =008
C S
e E /E =0.16
C S
-30 E /E =0.32
— C s
‘a—; LT ECIES=064
g’ myrnn E ’IE =1 28
0 .45 c s
j —FE /E =256
o C S
n@ —
2 E /E =5.12
7] S U U Y W N A N — E/E =10.24
............. E /E =20.48
C S
—E/E_=40.96
-75 E /E_=81.92
.................. E /E =163.84
M, Ny .__”;‘-"' c s
_90 1 L 1 g 1
107 10° 10° 10" 10°
Fréquence(Hz)

Figure 2.24. Déphasage en fonction de la fréquence pour différentes valeurs du rapport

E./Es. Contact thermique parfait (R=0) et ro>>L.
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Ensuite, sur la figure 2.25, on a tracé les valeurs du rapport E./Es en fonction du
déphasage extrémal (Pexirsmal):
En utilisant I'ajustement analytique, la relation entre le rapport E./Es et le déphasage

QPextremal €St déterminée avec plus de 95% de précision:

E
= — 0 —tan(¢extréma|)l'5 pour L<<ry et un contact thermique parfait (2-45)
S
100 -
] g_z = —tan(@Porereman) *° ——regression analytique
10 E ¢ Modélisation
W
Ty E
0,1 -
0,01 ] T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
-90 -75 -60 -45 -30 -15 0

Pextrémal (o)
Figure 2.25. Rapport E./Es en fonction du déphasage extrémal. Contact thermique parfait
(R=0) et roe>>L.

2.4.2. Contact thermique intermédiaire entre la cou che et

le substrat

C'est le cas le plus difficile pour la caractérisation thermique de la couche car
linfluence de la résistance thermique est non négligeable devant celle des autres
paramétres. Dans les deux cas ro>>L et rg=L, les courbes de sensibilité des parametres (cf.
figure 2.26) n'ont pas de point particulier permettant la détermination de relations simples. La
caractérisation du matériau de la couche peut alors étre réalisée grace a l'ajustement des
parametres par le modéle théorique, mais le résultat peut n'étre pas unique car plusieurs
combinaisons des parametres peuvent donner des courbes de déphasage qui sont trés

proches (cf. figure 2.2).
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Figure 2.26. Déphasage et sensibilité d'une couche sur un substrat, contact thermique

intermédiaire, ro >>L.

2.5. Conclusions du chapitre 2

Les principaux résultats de modélisation obtenus dans ce chapitre sont résumés ci-

dessous:

Développement d'un modéle théorique pour le cas d'une couche sur un substrat avec
une résistance thermique entre la couche et le substrat,
Développement d'un modéle théorique pour le cas d'une plaque avec prise en

compte des échanges thermiques par convection avec I'environnement,

Les deux modeles peuvent étre utilisés pour déterminer les paramétres thermiques

d’'une couche ou d'une plaque par ajustement avec des résultats expérimentaux de mesure

de déphasage entre le signal thermique de la couche et I'excitation laser en fonction de la

fréequence de ce dernier. Toutefois, le résultat peut n'étre pas unique car plusieurs

combinaisons des parametres peuvent donner des courbes de déphasage qui sont trés

proches (cf. figure 2.2).

Réalisation d'analyses de sensibilité et d'études multiparamétriques dans les cas
d'une plaque, d'un solide de grande épaisseur et d'une couche sur un substrat,

Détermination de formules simples donnant d’une part les valeurs de la diffusivité
thermique et de I'épaisseur d'une plaque, d’'autre part le rapport entre les effusivités

thermiques d'une couche et du substrat sur lequel est déposée cette couche.

Les formules simples établies dans ce chapitre sont résumées dans le tableau 2.4 et

les figures 2.27-2.29.
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Tableau 2.4. Bilan des résultats théoriques

Plaque

Plaque épaisse

Couche sur substrat,
contact thermique
parfait

chauffage 3D

chauffage 3D

chauffage 1D

ro/100 < L < ry/2 L >>rg L << rg
L =£—0In |¢90 |
@ min E 15
DC = 35-10_8 f_22_5° r02 E_C = _tan(¢extrémal)
D, =—1 f L °
c Zf min='0
» Plaque
0
L 70 I 90
=—In

-15 1 ((p |@min
< 30 - bt
(] = — . T
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(a)
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Figure 2.27. Détermination de I'épaisseur et de la diffusivité thermique d’'une plaque

Dans le cas d'une plaque d'épaisseur comprise entre ro/100 et ro/2, la méthode
développée montre la capacité de mesurer sans contact et a distance I'épaisseur de la
plague et sa diffusivité thermique. Cette mesure peut aussi s'appliquer au cas d’'une couche

sur un substrat avec isolant thermique.
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Figure 2.28. Détermination de diffusivité thermique d’un solide

Dans ce cas, la forme de la courbe de déphasage est simple et la détermination de la

fréquence f.,, 5. est plus précise que la fréquence fon.

» Couche/substrat — interface thermique parfait

c
E_ = _tan((pextremal)l's
s

1
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Figure 2.29. Détermination du rapport des effusivités de la couche et du substrat
Dans le cas d'une couche d'épaisseur petite devant le rayon du faisceau laser

(L<<ry), la formule peut étre appliguée pour les contacts couche-substrat qui sont
thermiquement parfaits.
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Le schéma du dispositif expérimental est illustré sur la figure 3.1. Aprés une bréve

présentation générale, les paragraphes suivants détaillent ce dispositif.

Echantilon | | ;Ffl%itrictor

I———.——
~

Laser a fibre, I ' Photodiode
1080nm 78 . . 300-1100nm

Réflexion spéculaire
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.,
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2f
Détecteur
A/

Figure 3.1. Schéma du montage expérimental
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Nous avons utilisé le laser a fibre Manlight ML50-CWR-TKS de longueur d'onde 1080
nm pour chauffer I'échantillon avec une puissance moyenne de 5 W a 10 W. Cette puissance
moyenne est modulée (modulation sinusoidale). Le rayon du faisceau r, au niveau de
I'échantillon est égal & 1740 um (rayon a 1/e en intensité). Une lame séparatrice transmet
1% de la puissance du laser vers une photodiode qui permet d’acquérir le signal de
référence temporelle du faisceau.

Le rayonnement thermique émis par I'‘échantillon est mesuré par un détecteur IR
VIGO PVMI-3TE-10.6 dont plage spectrale utile s’étend de 2 pm a 10 um. Une lentille
convexe en ZnSe est utilisée pour imager la zone chauffée retenue sur une la surface du
détecteur de rayon 800um. Un filtre de germanium, transmettant seulement les longueurs
d'onde comprises entre 2 um et 14 um, a été placé devant le détecteur, afin d'éviter que la
réflexion diffuse du laser ne perturbe la détection (car le détecteur a une sensibilité résiduelle
a la longueur d'onde 1um).

Nous avons utilisé un amplificateur a détection synchrone SR530 pour déterminer le
déphasage entre le signal lumineux du laser et le signal thermique : Ap = @tpermique — Praser
pour différentes fréquences du laser. L'analyse de la courbe de déphasage en fonction de la
fréquence permet de déterminer certaines propriétés de I'échantillon.

Le détecteur Vigo ayant une sensibilité maximale dans la plage spectrale de 6 um a 9
pum (cf. paragraphe 3.2.1), nous avons choisi de chauffer I'échantillon jusqu'a une
température entre 50°C et 200°C (la loi du déplacement de Wien donne un maximum de la
courbe d’émission du corps noir a la longueur d’onde 8,9um a 50°C et 6,1um a 200°C). De
plus, pour que les propriétés thermiques puissent étre considérées comme constantes au
cours de la mesure, I'amplitude de la variation de température en régime stationnaire est
restée inférieure & 10K. La lentille en ZnSe est réglée de maniére a imager sur le détecteur
IR le flux thermique venant du centre de la zone chauffée en surface de I'échantillon; le
rayon de la surface de mesure doit étre inférieur a 50% du rayon de la surface de chauffage
pour ne sonder qu'une zone de I'échantillon ayant une température tres proche de la
température du centre de la tache éclairée.

Pour éviter les retours de faisceau dans le laser, la surface de I'échantillon doit faire
un angle faible 6 par rapport au plan perpendiculaire a I'axe incident. La taille du faisceau est
alors multipliée par cos6 dans une direction. On choisit 8 faible (<10°) de fagon a étre dans le

cadre de I'approximation cos6~1 (cf. figure 3.1).

73



3.1. Laser et générateur de fonction

3.1.1. Caractéristiques générales

Le laser a fibre ML50-CWR-TKS et le générateur de signal périodique délivrant un
signal de synchronisation sont présentés dans la figure 3.2. La sortie du générateur de
fonction (impédance de sortie: 50 Q) est séparée en deux voies : une pour le fonctionnement
du laser (impédance d’entrée : 50Q) et I'autre pour Il'utilisation comme le signal de référence
de l'amplificateur a détection synchrone (impédance d’entrée: 1MQ). Le générateur de
fonction peut produire un signal continu ou un signal modulé sinusoidal, rectangulaire ou
triangulaire, d’amplitude et de fréquence variables. La tension maximale du générateur
électrique ne doit pas dépasser 5V et la fréequence ne doit pas dépasser 5kHz pour un
fonctionnement correct du laser. Le laser ML50-CWR-TKS est un laser a fibre délivrant
jusgu'a 50W de puissance de sortie en continu et jusqu'a 25W en alternatif (figure 3.3), avec
une qualité de faisceau qui est proche de la limite de diffraction (M? <1,1). La conception
tout-fibore garantit la robustesse du laser, sans piece optigue d’alignement. Les
caractéristiques du laser sont présentées dans le tableau 3.1. Le laser dispose d’un faisceau
rouge pour indiquer la direction du faisceau et pour faciliter le réglage avant les essais
expérimentaux. Le faisceau laser est de type Gaussien avec une longueur d'onde centrale
de 1080nm. Le rayon du faisceau laser, mesuré par une caméra CCD (Charge-Coupled
Device), est égal a 1740um (a 1/e en intensité); la procédure de mesure est détaillée dans la
partie 3.1.2.

§ Laser Manlight

Output power (dB)
(with attenuation)

-65
1070 1075 1080 1085 1090
Wavelength (nm)

Figure 3.2. Laser a fibore ML50-CWR-TKS et générateur de fonction (gauche) et spectre

optique délivré (droite)

La puissance du laser en régime alternatif dépend faiblement de la fréquence (figure
3.3). La variation de la puissance du laser restant trés faible, on peut donc considérer que la

température moyenne pendant le chauffage reste identique pour toutes les fréquences
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testées de 1Hz a 1kHz; cela permet d’assurer que les propriétés thermiques du matériau
restent constantes pendant toute la durée des mesures, ce qui est tres important pour la

précision des mesures.

—x— 10 Hz
—o— 100 Hz
---o---500 Hz
—8—1kHz
—e— 2 kHz
—o—5kHz
—— 10 kHz
—+— 20 kHz
—e— continu

I:)moyenne (W)
Pcontinue (W)

0,5 15 2,5 3,5 4,5
Amplitude de la tension (V)

Figure 3.3. Puissance du laser ML50-CWR-TKS en fonction de la valeur de la tension, a

différentes fréquences

Tableau 3.1. Caractéristiques du laser a fibre ML50-CWR-TKS

Dimension mm 448x451x132
Mode d'opération Continu, modulé
Puissance nominal W 50

Longueur d'onde centrale Nm 1080

Qualité de faisceau (M?) 1.1

Forme de faisceau Gaussien
Diameétre du faisceau a 1/e pm 1740
Fréguence de modulation Hz <5kHz

Tension maximale V 5

La puissance du laser doit étre bien contrdlée pour:

- dune part avoir un chauffage pas trop important, pour éviter d’'endommager la
surface de I'échantillon. Les matériaux les plus sensibles a la puissance du laser sont ceux
qui ont une faible diffusivité thermique et qui par conséquent accumulent la chaleur a
proximité de la zone chauffée par le laser.

- dautre part avoir un chauffage pas trop faible pour avoir un rapport signal sur bruit
suffisant au niveau du détecteur. A l'inverse, les matériaux a grande diffusivité thermique
diffusent rapidement la chaleur, donc leur chauffage nécessite plus de puissance. Par

expérience, avec le détecteur VIGO PVMI-3TE-10.6, nous devons observer sur
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I'amplificateur SR530 une amplitude supérieure a 5uV pour avoir une bonne mesure de
déphasage.

La puissance du laser est réglée pour assurer la température voulue sur I'échantillon.
Un thermocouple est donc placé en face arriere de I'échantillon pour mesurer la température
(le thermocouple sera enlevé pendant la mesure de déphasage). Nous avons aussi la
possibilité d’'observer a I'ceil I'état de surface pour détecter un changement de couleur si
I'échantillon est trop chauffé.

3.1.2. Mesure du rayon du faisceau laser

Le montage expérimental de cette mesure est présenté en figure 3.4.

Densités optiques

]

e

Tl CONVEXE  |m—

—

Lames R=1% ‘ ~
__ Verre gravée h Caméra CCD

Figure 3.4. Montage expérimental de la mesure de la taille du faisceau laser

Pour cette mesure, le laser fonctionne en régime continu, pour une meilleure stabilité
de l'amplitude de la puissance, et donc une simplification de I'observation du faisceau. Une
caméra CCD et une carte d'acquisition sont utilisées pour observer le faisceau laser, le
traitement sur un ordinateur est réalisé a I'aide du logiciel Spiricon. Pour éviter de la saturer,
on place devant la caméra CCD des lames qui dévient 99% de la puissance du faisceau
ainsi que des filtres de differentes densites optiques pour la réduire encore. La taille du
capteur de la caméra, 4,6 x 6,3 mm? (568 x 756 pixels avec une taille de pixel de 8,6 x
8,3um), étant insuffisante pour mesurer le diameétre du faisceau laser, une lentille convexe a
été utilisée pour le réduire afin de pouvoir observer le profil complet du faisceau laser. Une
lame de verre gravée est placée dans le plan ou le faisceau doit étre mesuré (ce plan étant
imagé sur la CCD) pour déterminer le facteur de grandissement. Cette lame n’est utilisée

gue pendant cette phase d’'étalonnage.
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3.1.2.1. Calibration

Le schéma de calibration est présenté dans la figure 3.5. La lame de verre gravée est
positionnée dans le plan de I'échantillon et la lentille en fait une image nette sur la caméra
CCD.

Plan d'observation

de la @améra Densités optiques
Lames 1% Lame de Lentille )
Laser . Cameéra CCD :
verre gravée  convexe Ordinateur

Figure 3.5. Schéma de la calibration du montage. L'image du faisceau sur le schéma est

obtenue avec un grandissement de % environ

Nous déterminons au microscope qu’une unité sur le verre gravé mesure 49,9 +
0,1um. (figure 3.6)

Figure 3.6. Mesures des intervalles entre graduations sur la lame de verre gravée

Le profil d'éclairement sur la caméra est présenté sur la figure 3.7. Les minimums du
profil de faisceau correspondent aux traits d'unités sur le verre gravé. Pour minimiser les
incertitudes, on n'analysera que la zone centrale des profils.

Sur l'axe vertical, du 33°™ au 138°™ pixel (105 pixels), il y a 34 minimums, soit 33
intervalles. Un pixel vertical correspond donc a 15,7 um (=49,9*33/105) sur le plan
d'observation.

Sur l'axe horizontal du 27°™ au 139°™ pixel (112 pixels), il y a 36 minimums, soit 35
intervalles. Un pixel vertical correspond donc a 15,6 um (=49,9*35/112) sur le plan
d'observation.

Finalement, un pixel de la caméra correspond dans le plan d'observation a un

rectangle de 15,6 um x 15,7 um.
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Figure 3.7. Images et profils du faisceau laser dans le plan d'observation avec lame graduée
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3.1.2.2. Mesure du rayon du faisceau laser

On retire maintenant le verre gravé pour analyser I'image du faisceau sur la caméra
CCD (cf. figure 3.8).

Plan d'observation

de la @améra Densités optiques
v —
o .
Laser Lames 1% Lentille Caméra CCD X
convexe Ordinateur

Figure 3.8. Schéma de mesure du rayon de faisceau laser

Avec le profil de faisceau obtenu sur l'ordinateur, nous récupérons les données en
intensité d'éclairage en chaque pixel avec le logiciel Spiricon. Pour déterminer le rayon du
faisceau laser, nous devons faire une régression analytique d'un profil gaussien. Dans ce
cas, on a fait une régression 2D pour avoir une meilleure précision. On cherche la fonction la

plus adaptée aux résultats expérimentaux sous la forme suivante:

, A{ (x-x) +(y—yo)2J+B

I‘O2

Avec: | est l'intensité du laser, A est l'intensité maximale, B est le bruit correspondant
au niveau d'éclairement a l'infini du faisceau, x et y sont les deux directions horizontale et
verticale, X et yo sont les coordonnées du centre du profil, ry est le rayon du faisceau laser a
1/e en intensité.

Le résultat de I'ajustement des valeurs théoriques sur les valeurs expérimentales est
présenté sur la figure 3.9 et le tableau 3.2. Le profil du faisceau laser se présente bien sous
forme gaussienne dans les deux directions. On a observé une petite variation de la taille du

faisceau laser suivant la puissance du laser.
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Figure 3.9. Profils expérimentaux et ajustement théorique sur les résultats expérimentaux du

faisceau laser gaussien
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Tableau 3.2. Rayon du faisceau laser en fonction de la puissance du laser

Puiss_ance en Rayon(um) Nombre de
continu (W) mesures
4.6 176245 4
6.5 175945 4
8.8 173845 4
13.8 17205 4
27.7 171845 4

Pour la technique de radiométrie photothermique modulée, la puissance du laser
varie sinusoidalement. Nous prenons comme valeur centrale la valeur moyenne obtenue
dans le tableau 3.2. L'incertitude tenant compte de ces variations est de 2%. Cette
incertitude est faible et n'influence pas beaucoup la mesure de I'épaisseur et de la diffusivité
thermique comme cela sera montré par la suite dans le chapitre 4.

Finalement le rayon du faisceau laser est déterminé: ry=1740+30um en 1l/e

intensité.

3.2. Detecteur infrarouge et photodiode

3.2.1. Deétecteur infrarouge

Notre objectif est de détecter une faible variation du signal thermique, de I'ordre de
guelques dizaines de Kelvin & basse fréquence et de moins de 1K a haute fréquence. Pour
détecter les flux a haute fréquence, nous avons besoin d’'un détecteur qui a un temps
réponse rapide et pour détecter les faibles flux, nous avons besoin d’'un détecteur qui a une
faible puissance équivalente au bruit (NEP-Noise Equivalent Power).

La NEP est définie comme étant le flux donnant un signal juste égal a la valeur

efficace de bruit. Elle dépend de la longueur d’onde car la sensibilité en dépend.

NERA)= YA
R(A)

Sy est la densité spectrale (A%/Hz)
Af est la bande passante (Hz)
R(A) est la sensibilité du détecteur (A/W)

Pour caractériser les détecteurs, les constructeurs ont introduit la détectivité qui est
une grandeur normalisée, plus générale. La détectivité est inversement proportionnelle a la
NEP, un bon détecteur doit donc avoir une grande détectivité spécifique dans la gamme de

longueurs d'onde qu'on veut analyser.
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D * (A):M => NEF(/]):M
NER A D*(A)
Avec A (m?) la surface sensible du détecteur.

La détectivité spécifique de différents types de détecteurs infrarouges est présentée
sur la figure 3.10.

Le détecteur HgCdZnTe correspond le mieux a notre besoin car il est efficace sur une
large bande spectrale de 2um a 10um, ce qui le rend sensible a faible température (<200°C).
La détectivité spécifique des détecteurs HgCdzZnTe est moindre que celle d’autres types de
détecteur pour les longueurs d'onde inférieures a 6pum, mais la température de I'échantillon
est souvent de 50°C a 200°C, températures qui donnent des longueurs d'onde du maximum

d’émission supérieures a 6pm.

IDEAL CASE FOR PHOTOVOLTAIC DETECTOR
LIMITED BY 293K BACKGROUND \
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i
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""""-..L._ HgCdZnTe
. : . " @ 243K
€9 — fL P\ - s1PMT N PYROELECTAIC - -
LY / "
- o T
.,
1€8 — THERMOPILE —/ & -

P

H T4z
- Py _____________._.-—--"'"_'_ & 260K
iE8 1 1 1 | 1 1 1 ] 1 | 1

2 4 ] a8 o 12
WAVELENGTH (pm)

Figure 3.10. Détectivité spécifique de différents types de détecteur infrarouge®

» Détecteur Vigo PVMI-3TE-10.6
Le détecteur PVMI-3TE-10.6 (IR photovoltaic multiple junction detectors
thermoelectrically cooled optically immersed) a été choisi pour sa large bande spectrale qui
le rend utilisable pour la détection d’'une large gamme de températures de l'ambiante a
1200°C. De plus, il n'a pas de bruit de scintillement et son temps de réponse rapide permet
de l'utiliser a haute fréquence. Avec une bonne détectivité spécifique et une petite surface
active, la forte sensibilité de ce détecteur le rend adapté a la détection des faibles flux

thermiques. La détectivité spécifique du détecteur 3TE-8 est plus grande mais sa bande
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spectrale est limitée a 8um, donc il est difficile de détecter les faibles températures. Les
caractéristiques du détecteur PVMI-3TE-10.6 sont présentées sur le tableau 3.3 et la figure
3.11.

Tableau 3.3. Caractéristiqgues du détecteur Vigo PVMI-3TE-10.6

Bande spectrale 1,5-11um
Temps de réponse mns
Taille de la zone active 1x1mm?,
hyper-hémisphere

Rayon de la zone active 0,8mm
Angle de vue 36°
Fréguence coupure minimale OHz
Fréquence coupure maximale 50MHz -
Excursion de tension de sortie (R = 50Q) 1V =
Densité de bruit de sortie 1110nV/\VHz ‘
Détectivité +20 % & 10.6um 1,3.10°cmVHz/W
Résistance du détecteur 380Q
Stabilité de la température 0.01K
AT max 114K
lopt 0.45A
Vimax 3.6V
Qmax 0.27W
Dimension (sans thermoélectrique L 12,4mm x
refroidisseur) $15,2mm

6E +9

PVMI-3TE-8

5E+9

4E +9

3E+9 PVMI-2TE-8

PVMI-3TE~10.6
2E+9
e -_/' \\ .

1 2 3 4 5 6 7 8 9 0 N 12 13

Figure 3.11. Détectivité spécifique des détecteurs Vigo PVMI-nTE®

3.2.2. Photodiode

La photodiode est utilisée pour mesurer la phase entre le signal du générateur
électrigue et le signal sorti du laser. Sa bande spectrale, de 300nm a 1100nm, est adaptée a

la détection de la longueur d’onde émise par le laser qui est de 1080nm. Le temps de
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réponse est inférieur a 1ns ce qui permet de mesurer un signal a hautes fréquences. Les

caractéristiques de la photodiode sont données dans le tableau 3.4 et la figure 3.12.

Tableau 3.4. Caractéristiques de la photodiode FND-100

Photodiode FND -100
Taille de la zone active 5.1mm?*
Rayon de la zone active 1,27mm
Bande spectrale 300-1100nm
Temps de réponse (50Q) 1ns
Résistance 350
NEP 2,9.10"° WHHz
Sensibilité maximale 0.62 A/W a 900nm

L2 o N S A I [ A TR A S R AN BN GG BN G i A

Réponse spectrale

0.6

(A/wW)

SENSIBILITE

a.2 Tension de polarisation =90 V

 OURRY (IS, (NS (OO NN | WO N LN | U0 RPN PSOUS | SSO0 ¢

Olj;lllllllllllllll
0.3 04 0.5 0.6 0.1 0.8 0.9 1.0 11 1.2

~
Figure 3.12. Sensibilité de la photodiode FND-100

3.3. Systeme optique de collection du rayonnement

infrarouge

Le détecteur infrarouge VIGO n’est pas équipé de systéme optique de focalisation ni
de filtrage spectral. Une lentille convexe en ZnSe a donc été utilisée pour focaliser le flux
thermique sur la zone sensible du détecteur et un filtre Germanium pour couper toutes les
longueurs d’'onde jusqu’'a 2 pm, filtrant ainsi la longueur d’onde du laser, 1080nm (cf. figure
3.13).
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Figure 3.13. Spectre de transmission de la lame de Germanium®*

La lentille convexe ZnSe, de distance focale 50mm et de diamétre 25mm, image sur
le détecteur PMVI le centre de la surface du matériau chauffée par le laser. Elle a une
transmission de 70% entre 600nm et 20um.

La surface sensible du capteur a pour rayon 800 um. Pour n'imager que la partie
centrale du faisceau, limitée a la moitié de la largeur a 1/e en intensité, soit ro/2=870um, il
faut que le grandissement rcapeulTeolecie SOIt Supérieur ou égal a 1. Il faut trouver un
compromis entre un fort grandissement qui tend vers une mesure ponctuelle, et un
grandissement proche de 1, qui augmente le signal thermique. La lentille ZnSe doit se placer
a une distance inférieure 2f de I'échantillon.

Dans la suite, nous utilisons un grandissement égal a 1 pour tous les échantillons
pour avoir un signal thermique maximal. Le schéma du systéme optique de collection en

configuration grandissement égal a 1 est présenté en figure 3.14.

rchauﬁage:l740l-lm

Echantillon
Filtre Germanium Lentille ZnSe / \rcollectée:8ooum
'captesr=800M A {
Détecteur :>
VIGO
2f \
S ERREEE TR e LR EEEEEEEE

Figure 3.14. Schéma du systeme optique de collection
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3.4. Amplificateur a détection synchrone

L'amplitude du signal thermique étant trop faible pour étre traitée directement, nous
avons utilisé un amplificateur a détection synchrone. Le schéma de principe de
I'amplificateur a détection synchrone SR530 est présenté sur la figure 3.15.

Le principe de fonctionnement du SR530 est présenté en paragraphe 1.2.3 avec un
signal d’entrée et un signal de référence. Le signal de référence doit étre stable en fréquence
et doit avoir une amplitude minimale de 100mV. Les impédances d’entrée pour le signal
d’entrée et le signal de référence sont respectivement de 1MQ et 100MQ. Les fréquences

mesurables vont de 0,5Hz a 100kHz.

~ bl &
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- M] “J' |
.y |
e
o
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e oueum .

. Ay Low Pass Filter
Signal dg référence fr

PLL

Experiment e Lock-In Amplifier
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Phase-Lock Loop

Figure 3.15. Schéma de principe de I'amplificateur a détection synchrone SR530

La fréquence du signal de référence est détectée automatiquement en passant le
"Phase-Lock Loop" (PLL)*. Le PLL a deux sorties, cos (w;t) et sin (w;t). De l'autre coté, le
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signal d'entrée Vscos (wst + &) est amplifié par un amplificateur différentiel. La sortie de cet
amplificateur différentiel est multipliée par les sorties du PLL en deux "Phase sensitive
detectors" (PSD1 et PSD2):

Vpsa =Vs COS@; 1) COSEt + @) = I 2V cod(w, +wg )t + @) + I 2V, cog(w, —w )t + @)
Vpsi =Vs Sin(w,t)cosfugt + @) = Y2V sin{(w, +wg )t + @)+ 12V, sir{(w, —wg )t + @)

La somme des composantes de fréquence de chaque PSD est atténuée par un filtre
passe-bas, et seules les fréquences inférieures sont transmises a I'amplificateur de courant
continu. Le filtre passe-bas peut avoir des constantes de temps jusqu'a 100 secondes,
pouvant donc rejeter les bruits qui s’écartent de plus que 0,0025 Hz de la fréquence de

référence.

L'amplitude et le déphasage a la sortie sont déterminés par:
_ 2 2
R_6/psdl +Vpsd2 )

@= —tan‘lﬁ/psd2 / Vpsdl)

Dans notre expérience, le signal de la photodiode n’est pas suffisamment stable en

1/2
zVS

fréquence; il faut donc utiliser le signal du générateur comme signal de référence. Le détail
des mesures est présenté en paragraphe 3.6.
Quelques caractéristiques du SR530 sur la mesure du déphasage sont présentées

dans le tableau 3.5.

Tableau 3.5. Quelques caractéristiques de I'amplificateur a détection synchrone SR530

Dimension 43x43x13cm
Impédance 100MQ
Signal d'entrée Bruit 7nV/VHz & 1kHz
Précision 1% (de 2Hz a 100kHz)
Stabilité 200ppm/°C
Fréquence 0,5Hz a 100kHz
Impédance 1MQ
Amplitude minimale 100mvVv
25s a 1Hz
- AfA Temps d'acquisition 6s a 10Hz
Signal de référence P q 26 3 10kHz

0,01° rms a 1kHz,
100msec, 12dBTC
Dérive de phase 0,1°/°C
Erreur de phase <1° pour f>10Hz

Bruit de phase

Pour avoir un signal stable, le temps de moyennage sur I'amplificateur a détection
synchrone SR530 doit étre supérieur & 3s pour le signal de laser, et supérieur a 10s pour le

signal thermique (le signal laser est beaucoup plus stable que le signal thermique).
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3.5. Procedure, réglage et calibration du déphasage

interne des dispositifs

La fréquence et la puissance du laser sont réglées par le générateur de fonction.
Avant la mesure de déphasage, la température de I'échantillon est contr6lée par un
thermocouple en face arriere. Pendant la mesure, seule la fréquence varie, la puissance du
laser restant fixe. A chaque fréguence, nous souhaitons mesurer le déphasage entre le

signal thermique et le laser A¢y,ermiquelaser- L€ Signal du laser (détecté par la photodiode)

n'est pas assez stable pour servir de référence a la détection synchrone.

Ces mesures font intervenir divers éléments de la chaine : le laser Manlight ML50-
CWR-TKS, la photodiode FND-100, le détecteur infrarouge VIGO PVMI-3TE-10.6 et
I'amplificateur a détection synchrone SR530, qu'’il est nécessaire de calibrer.

Dans notre procédé, les précisions de la mesure du déphasage sont importantes pour
déterminer le minimum de déphasage et la fréquence au minimum de déphasage avec une
grande précision.

Le déphasage A¢; entre le signal du générateur de fonction et le signal sorti du laser
détecté par la photodiode vaut A¢; :A¢Iaser+A¢photodiode+ A¢amp|ificaeur- ol  APiaser
A9 photodiode€t APampiiicaeur SONt, respectivement, la phase interne du laser, de la photodiode
et de I'amplificateur a détection synchrone. D'autre part, le déphasage 4¢, entre le signal
thermique détecté par le détecteur IR et le signal du générateur de fonction vaut
A9, = APjaser + Ainermiquetaser T APdetecteur IR T APampiificacurs  OU APgetecteur iR €St 12 phase
interne du détecteur IR. A¢;, et AP, sont les déphasages affichés sur I'écran de
l'amplificateur & détection synchrone. La valeur de A¢; est stable et ne nécessite pas des
mesures réguliéres. Par contre, la valeur de A4¢, dépend évidemment de chaque
échantillon. Le déphasage entre le signal thermique et le laser vaut donc:

A¢thermiquelaser:A¢2 _A¢1 _A¢detecteur_lR +A¢photodiod-

Le déphasage 4@ ynorodiode™ APdetecteur IR @ €t€ mesuré a l'aide d'un hacheur optique

avec le laser en régime continu.

La fréquence du générateur électrique a été mesurée par I'amplificateur a détection
synchrone avec précision = 99,5%. La précision des mesures de déphasage est analysée en
chapitre 4.

Les différentes étapes de calibrations et réglages sont précisées ci-dessous.
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3.5.1. Calibration du déphasage Iinterne du détecteu r

infrarouge et de la photodiode

Pour cette vérification des déphasages internes du détecteur infrarouge et la
photodiode, le laser n'est pas modulé et traverse le hacheur optique (SR540 de Stanford
Research Systems). La modulation est provoquée par le hacheur optique de 4Hz a 4kHz. Le
détecteur infrarouge est réglé pour recevoir la réflexion du laser (pas de filtre Germanium).

Le schéma expérimental est présenté sur la figure 3.16.

Hawy SR

elle o o s 0@ W )

Echantillon

—> Signal d'entrée, 100MQ
50Q

Photodiode

Amplificateur a
détection synchrone

50Q
—>] Signal de référence, 1IMQ

Hacheur

Y
Détecteur IR Signal d'entrée, 100MQ
500 Amplificateur a
détection synchrone
50Q

Hacheur

. Signal de référence, 1IMQ
Détecteur IR

Photodiode

Figure 3.16. Schéma expérimental de vérification des déphasages internes du détecteur IR
et de la photodiode. Ici le détecteur IR est sensible au rayonnement laser seulement (pas de

chauffage notable)

Nous avons mesuré le déphasage A4¢; entre le hacheur optique et la photodiode

A¢3:A¢3nacheur+A¢photodiode+A¢amp|ifica€-ur et le déphasage A¢4 entre le hacheur et le

détecteur IR (sans filtre de germanium) 4@, = A¢4nacheurt APdetecteur IR + APampiificaeur» OU
Ap; et A¢, sont les déphasages affichés sur I'écran de l'amplificateur & détection

synchrone; A¢3achewr  4P%nacheur dépendent des positions relatives exactes de la

photodiode et de la zone de I'échantillon imagé sur le détecteur Vigo par rapport au faisceau
laser, mais ne varient pas avec la fréquence.
On sintéresse a la valeur variable avec la fréquence de

Ap3 =~ A4 = A0 3hacheur— Db4nacheur A¢photodiode_ A¢detecteur_IR , valeur qui serait associee par

exemple a un temps de réponse non négligeable. Il n'est pas envisageable d’avoir une

composante, constante avec la fréquence, non nulle.
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Pour une position relative donnée, on obtient le graphe en figure 3.17. L'écart est

presque constant (=8,6°) pour toutes les fréquences. On en déduit que cet écart est di a
AP3acheur— A94hacheur € QUE A¢detecteur_lR _A¢photodiode: 0°. De plus, cette conclusion sera

confirmée en paragraphe 3.7 avec la vérification des mesures du déphasage.

0
¢ Déphasage de photodiode  mDéphasage de détecteur Vigo

-5
> oot *°
o o o o0
g -10
0
@
<
[oN
‘O
0 .15 —_

-20 T T T 1

1 10 100 1000 10000
Fréquence (Hz)

Figure 3.17. Déphasages internes du détecteur Vigo et de la photodiode FND-100

La courbe bleue est la valeur de A@; =AP3, 1eut AP pnowodiode™ APampiiicaenr €L 12

courbe rouge est la valeur de A¢4 = A¢4hacheur+ A¢detecteur_IR + A¢amplificaeur'

3.5.2. Déphasage entre le signal laser et le signal

électrique

Le déphasage 4¢; ne dépend pas de la position de la photodiode par rapport au

centre de faisceau. Seule I'amplitude du signal diminue quand la photodiode s'éloigne du
centre du faisceau. L'incertitude de la mesure de déphasage est trés petite: +0,1°.
Le schéma de la mesure est présenté sur la figure 3.18. Le signal électrique est

sinusoidal de type U(t)=U, —Uocos(zm) ou Uy est l'amplitude et f la fréquence. La

photodiode est placée apres un miroir qui transmet seulement ~1% de la puissance du laser.
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Générateur électrique,

| signal modulé

J Laser
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1%
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Entrée

Amplificateur a —» Déphasage A,

Référente détection synchrone | Amplitude

Figure 3.18. Schéma de mesure du déphasage entre le signal sorti du laser et le signal

électrique de référence

Le déphasage entre le signal du laser et le signal électrique

AP, = APjaser + AP photodiods™ APampiiticacur €St Présenté dans la figure 3.19. Cette courbe de

déphasage est mesurée une fois et utilisée pour tous les matériaux.

——0.5V —=—1V 1.5V

N
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[EnY
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Figure 3.19. Déphasage entre le signal sorti du laser et le signal du générateur électrique

pour différentes valeurs de I'amplitude du signal électrique
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On peut voir que ce déphasage varie faiblement avec la puissance du laser. Le
déphasage a basse fréquence est d0 a l'amplificateur & détection synchrone. A haute
fréquence (f > 500 Hz), on peut voir une forte chute de ce déphasage. Comme le déphasage
de défaut de la photodiode est constant, cette chute est due au fonctionnement du laser. Il y
a un retard de déphasage entre I'entrée et la sortie du laser, de plus l'oscillateur interne de
ce laser fonctionne correctement pour les fréquences inférieures a 5kHz, donc les
déphasages donnés au-dela cette fréquence sont moins précis. Les fréquences optimales
sont de 1Hz a 1kHz.

Sur la figure 3.20, on observe aussi une décroissance de la puissance du laser a
haute fréquence ce qui confirme qu'il y a une dégradation de fonctionnement du laser a

haute fréquence. Cela peut aussi influencer sur la mesure de déphasage.

0.5V —=—1V 1.5v

25
K
S 20
o
S
9@15
T o
538
‘» 5 10 =T
T o
25 5 '
"3 G000 ———————————Lo
'E- W»
O J J LN L B B LA | T LI B B B B BB | J J L L B B L B | T LN L B B B I )
<
1 10 100 1000 10000

Fréquence (Hz)

Figure 3.20. Amplitude du signal sorti de la photodiode pour différentes valeurs de

I'amplitude du signal électrique du générateur de fonction
3.5.3. Reéglage et mesure du déphasage entre le sign al
thermique et le signal électrique

3.5.3.1. Reéglage

Le déphasage 4¢, dépend de la position relative entre la zone chauffée par le

faisceau laser et la zone visualisée par le détecteur infrarouge, donc il faut régler leurs

positions pour une mesure au centre de la zone de chauffage. Pour cela, nous utilisons un
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systéme de réglage micrométriqgue. Les résultats du réglage sont présentés sur la figure
3.21.

L'incertitude de la mesure de déphasage a 2,5Hz est +0,2° et celle & 10Hz est de
+0,2° a £0,5°. Pour une distance r inférieure & ~500um, le déphasage et I'amplitude ne
varient pas suivant la distance r. A partir de 500um, le déphasage et I'amplitude diminuent
guand le détecteur s'éloigne d’une visée au centre du faisceau.

Le réglage de la photodiode est plus facile que celui du détecteur Vigo car le
déphasage mesuré par la photodiode est beaucoup moins sensible a la position mesurée
que le déphasage mesuré par le détecteur Vigo. Le détecteur Vigo doit avoir une position r
de moins de 500pm par rapport au centre de faisceau.

Faisceau laser Zone imagée sur le détecteur Vigo

ro=1740um r=800um
-50 a - 1,6
55 & ° o - 1,4
| o - 1,2
60 ¢ —_
> 60 o 1 E
O -65 - O - 08 3
© Y ()
4l - 06 S
\q_) ) | ’ _ ’ E
a 75 02 <
-80 . . . . 0
0 500 1000 1500 2000 2500
r(um)
¢ Déphasage a 2,5Hz @ Déphasage a 10Hz ®mAmplitude a 2,5Hz A Amplitude a 10Hz

Figure 3.21. Influence sur le déphasage et I'amplitude de différentes positions du détecteur
IR par rapport au centre de faisceau. Mesures effectuées avec le détecteur Vigo sur une

plaque Inox 304L 400um avec un grandissement égal a 1

3.5.3.2. Procédure de mesure

Le schéma de la mesure de déphasage entre le signal sorti du laser et le signal

électrique de référence est présenté sur la figure 3.22.
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Figure 3.22. Schéma de mesure du déphasage entre le signal thermique et le signal

électrique de référence

Le signal d'entrée de l'amplificateur & détection synchrone est le signal sorti du

détecteur infrarouge, le signal de référence est toujours le signal sorti du générateur. Les

résultats de A4¢, sont mesurés et présentés au chapitre 4 sous forme du déphasage final

A¢thermique—laser = A¢2 - A¢1 + A¢3 - A¢4 .

3.6. Mesure de [I'épaisseur et de la diffusivité

thermique

Une fois que la courbe de déphasage Auemiquelaser €St Mesurée, nous allons

ensuite déterminer le déphasage minimal ¢, et la frequence au déphasage minimal f,,
puis appliquer les formules (2-35) et (2-37) pour déterminer I'épaisseur et la diffusivité
thermique. Pour limiter les erreurs, la fréquence f., est déterminée selon la procédure
suivante (cf. figure 3.23):
- Les fréquences des mesures sont appliquées régulierement en échelle de log. Nous
mesurons 30 fréquences de 1Hz a 1kHz.
- Déterminer le déphasage minimal @, par le point de mesure le plus bas
- Deéterminer tous les déphasages dans l'intervalle [@min; ®mint0,5°] (car l'incertitude des
mesures est ~0,5°)

- Déterminer les fréquences minimale et maximale des déphasages dans cet intervalle:

1:pre_min; 1:pre_max
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- Compte tenu de I'échelle logarithmique, la fréquence au déphasage minimal est

donnée par la moyenne géométrique des deux fréquences précédentes:

fmin :\/f pre_min x f pre_max

- Appliquer les formules L =fon 9 o D, = 1 fmin LT POUr déterminer
o |Prinl s
I'épaisseur et la diffusivité thermique.
-30 -
45 -
©
(@] 4
& -60 -
@
<
‘% o
D _75 _(pmin+01
._/
(Pmin f . f
-90 T p're'mll;]"'ll T T IDIre1_rlnal.xll T T T T TTTT T T T T TTT
1 10 frin 100 1000 10000
Fréquence (Hz)
——Titane 127um

Figure 3.23. Détermination de la fréquence au déphasage minimal

3.7. Vérification de la mesure de déphasage

Pour vérifier si notre montage est bien réglé et fonctionne correctement, nous allons
vérifier les mesures a haute fréquence. Un échantillon de grande épaisseur donne un
déphasage -45° pour presque toutes les fréquences sauf aux basses fréquences en raison
d'un effet 3D du transfert thermique. Un effet 3D apparait quand le rayon du faisceau laser r,
est comparable a la longueur de diffusion thermique Laiusion thermique= (D/f)o'5 ou plus petite.

La figure 3.24 montre un exemple de résultat pour une plague Inox 304L d’'épaisseur

3cm qui donne un déphasage constant a -45° pour les hautes fréquences. Ce déphasage est

mesuré par A@ermiquelaser = 491 — 49, , C'est-a-dire que la différence de déphasage de défaut

du détecteur infrarouge et de la photodiode est négligeable A@ eiecieur 1R ~ 4A¢ photodiode= 0° -
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Figure 3.24. Déphasage de I'lnox 304 L 3 cm d'épaisseur

3.8. Conclusion du chapitre 3

Ce chapitre a présenté I'ensemble des dispositifs que nous allons utiliser pour les
mesures au chapitre 4: un générateur de fonction, un laser a fibre délivrant un faisceau
gaussien de longueur d'onde 1080nm (Manlight ML50-CWR-TKS), une photodiode 300nm a
1100nm (FND-100), un détecteur infrarouge de 1,5um a 11um (Vigo PVMI-3TE-10.6), un
amplificateur a détection synchrone (SR530 Standford research systems). Le rayon de
faisceau laser a été mesuré: r,=1740um+z30um. La mise en place, la calibration des
dispositifs et la vérification de la mesure de déphasage sont aussi détaillées dans ce

chapitre.

La procédure des essais expérimentaux consiste a chauffer un échantillon a une
température de 50°C a 200°C par le laser Manlight. Le signal thermique est collecté par le
détecteur Vigo, le signal de laser est collecté par la photodiode FND-100. Le déphasage
entre le signal thermique et le signal du laser est mesuré grace a l'amplificateur SR530.
L'épaisseur et la diffusivité thermique sont déterminées a partir de la valeur et de la

fréquence du déphasage minimum.
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Ce chapitre a pour objectif de vérifier expérimentalement la validité des formules (2-
35) et (2-37) permettant de déterminer I'épaisseur et la diffusivité thermique de plaques.
L’étude porte sur des plaques métalliques puis des gaines de combustibles, ces dernieres
constituant une application dédiée au domaine du nucléaire. Les incertitudes de mesures

sont déterminées, ainsi que les conditions optimales de mesure.

4.1. Conditions expérimentales et évaluation des

incertitudes

4.1.1. Conditions expérimentales

Tous nos essais expérimentaux sont réalisés avec un méme diamétre de faisceau
laser qui est mesuré au chapitre 3. La puissance du laser est modifiee en fonction de
I'épaisseur et des propriétés thermiques de I'échantillon.

Une condition pour pouvoir déterminer le minimum de déphasage est que le rapport

entre le rayon de faisceau laser et I'épaisseur de I'échantillon soit entre deux et cent:
25%0s100 (cf. paragraphe 2.2.3.5). Dans notre cas, le rayon du faisceau laser est 1740um,

les épaisseurs que I'on peut mesurer se situent donc entre 20 um et 900 um.

Pour mesurer les épaisseurs en dehors de cet intervalle (20 pum < L < 900um), il faut modifier
le rayon du faisceau laser, ce qui peut étre réalisé a I'aide d’'un systeme optique (cf. figure
4.1).

Plan

] d’echantillon
Lentille

L

Figure 4.1. Systeme d’agrandisseur du faisceau de laser

Par exemple, pour mesurer un échantillon d’épaisseur L. supérieure a 900 um, il est
nécessaire que la taille du faisceau sur I'échantillon soit supérieure a 1800 um. On utilise
pour cela une lentille L, de distance focale f; placée sur le faisceau laser avant I'échantillon.

La taille du faisceau dans le plan de I'échantillon E est multipliée par un facteur:
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LLE-f
- 1 ; - A : : L .
agrandissenent = — ¢ - Pour que la taille du faisceau sur I'échantillon soit supérieure a sa
1

f

taille initiale, il donc faut choisir une distance : LE > 2f;.

A linverse, pour mesurer les échantillons de moins de 20 pum d'épaisseur, il faut
choisir une distance L,E <2f; pour réduire le diametre de faisceau sur I'échantillon.

Dans le cas d'une faible épaisseur ou d’'une grande épaisseur, il est aussi nécessaire
de faire évoluer la puissance de chauffage pour avoir un signal suffisant tout en limitant

I'élévation de température.

4.1.2. Evaluation d’incertitudes

Les incertitudes intervenant sur la détermination de I'épaisseur et de la diffusivité
thermique d’'une plaque a partir des formules (2.35) et (2.37) sont, d'une part l'incertitude liée
a la mesure du rayon a 1l/e du faisceau laser dans le plan de I'échantillon, d’autre part

l'incertitude de la détermination du minimum de déphasage et de sa fréquence.
4.1.2.1. Calcul d'incertitude composée de la mesure  de I'épaisseur
et de la diffusivité thermique

D'aprés la formule de propagation de lincertitude®, les incertitudes composées

relatives a I'épaisseur et a la diffusivité thermique sont déterminées par les équations

suivantes:
oL 2 ) 2 _ 0 90
\/(aroJ (&) +(a¢m.n] ()" avec L= Hinp

o o

= e (2

2
r
avechzifmero— O f 90

~ > > 'min In——:
zf (fZ¢ |¢min|

e

Les différentes sources d'incertitudes sont listées et évaluées dans le paragraphe suivant.

= D
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4.1.2.2. Sources d'incertitudes

> Incertitudes dans la détermination du rayon du fais ceau laser : &ry=£30um

- Incertitude de la méthode de mesure : le rayon a 1l/e a été évalué au paragraphe
3.1.2.2a 1740 + 30 pm.

- Incertitude du positionnement du plan de I'échantillon: La mesure du rayon du
faisceau laser est réalisée sur un plan perpendiculaire a la direction du faisceau laser. Par
contre, pendant les essais expérimentaux, ce plan est tourné légerement de quelques
degrés pour s’affranchir de la réflexion spéculaire. Les conséquences de cet effet sur le

rayon de faisceau sont négligeables par rapport aux autres sources d’incertitudes.

> Incertitudes dans la détermination du minimum du dé phasage : &, =+ 0,5°

- Incertitude de I'observation sur I'amplificateur a détection synchrone du déphasage
entre la photodiode et le générateur: Les valeurs du déphasage A@,; obtenues varient
typiguement de = 0,1° autour de la valeur finalement retenue. Ces fluctuations sont
attribuées aux bruits constitutifs de I'amplificateur a détection synchrone.

- Incertitude liée a la position de la photodiode : une étude aprés réajustements
successifs de la position de la photodiode indique une faible variation de la valeur de la
phase de = 0,05°.

- Incertitude de répétabilité de la mesure du déphasage de la photodiode: le
déphasage est mesuré a différentes dates indique une variation de = 0,1°.

- Incertitude de I'observation sur 'amplificateur & détection synchrone du déphasage
entre le détecteur IR et le générateur : Les valeurs du déphasage A, varient typiquement de
+0,3° a£0,4° pour les fréquences de 1Hz a 2Hz, de £ 0,2° & £ 0,3° pour les fréguences de
2Hz a 100Hz (domaine ou se trouve souvent le minimum de déphasage) et de + 0,4° a +
0,6° pour les fréequences de 100Hz a 1kHz. L'incertitude de la mesure pyrométrique est
supérieure a celle de la mesure par photodiode car le rapport signal sur bruit est plus faible.

- Incertitude liée a la position du détecteur IR (cf. figure 3.19) : pour évaluer l'incertitude
du positionnement du détecteur IR, nous le déplacons latéralement a l'aide d'une vis de
réglage micrométrique par pas de 0,1mm. On retrouve une variation gaussienne du signal IR
liée au profil gaussien du chauffage. Dans nos essais, le détecteur IR est donc réglé en haut
de cette gaussienne a + 0,5mm. L'erreur due au fait que la mesure est faite sur 800 um au
lieu d’'étre ponctuelle sera pris en compte au paragraphe 4.4. Avec une erreur de
positionnement transverse de 0,5 mm autour du centre de la zone chauffée, la variation du
déphasage est de + 0,1°.

- Incertitude de répétabilité de la mesure du déphasage du détecteur IR: le déphasage

est mesuré a différentes jours indique une variation de + 0,2°.
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L'incertitude de déphasage est la somme quadratique des incertitudes listées ci-
dessus. La prise en compte de toutes ces sources d’incertitude ameéne a une incertitude

globale d'environ de +0.5° sur la détermination du minimum de déphasage.

> Incertitude dans la détermination de la fréquence a  u minimum de déphasage
frmin @ Ofmin = - 5% et +10%

- Incertitude sur le réglage de la fréequence modulation : elle est de + 0,01 Hz pour les
fréquences de 1 Hz & 10 Hz et £ 0.1 Hz pour les fréquences supérieures a 10Hz. Cette
incertitude, est négligeable devant la suivante.

- Incertitude sur la détermination de f, sur la courbe de déphasage: il existe un
intervalle autour de f.,;, de -5% a +10% ou la valeur du minimum de déphasage est difficile a
distinguer. A cause de I'échelle logarithmique, l'incertitude aux valeurs supérieures est plus
grande que lincertitude aux valeurs inférieures (cf. figure 4.2). Dans les calculs

expérimentaux, cette incertitude est élargie a +10%.

Déphasage (°)
o
o

75 5% lelel 10%
‘90 T T T LI B | A T T T T T T T T T T T T T T
1 10 fmin 100 1000

Fréguence (Hz)

——Titane 127um

Figure 4.2. Exemple de l'incertitude de la fréquence au déphasage minimum de titane 127um

4.2. Les plagues métalliques

4.2.1. Caractéristiques des plagues

Toutes les plaques sont de dimensions 5 x 5 cm2 (cf. figure 4.3), les caractéristiques

données par le fournisseur sont présentées dans le tableau 4.1 suivant:
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Tableau 4.1. Caractéristiques des plaques métalliques

Matériau Epaisseur +10% Pureté (%) Etat
Nickel 0,1mm inconnue inconnu
Nickel 0,5mm 99,0+ % Laminé

Molybdéne 0,2mm 99,9 % Recuit
Titane 0,1mm 99,6+ % Recuit
Titane 0,5mm 99,6+ % Recuit

Tungsténe 0,1Imm 99,95 % Laminé

Fer 0,5mm 99,5 % Dur

Zinc 0,5mm 99,95 % Laminé

Zinc 0,1mm 99,95 % Laminé
Inox 304L 0,4mm inconnu inconnu

Figure 4.3. Exemple d'un échantillon de Zinc 508um

4.2.2. Notations

Les résultats de mesure du déphasage obtenus avec les plaques métalliques sont
présentés sur les figures 4.8 & 4.13. Les tableaux 4.2 & 4.7 présentent les résultats de
mesure des différents paramétres:

(1) — La puissance moyenne du laser qui est mesurée grace au montage de la figure 3.3.

(2) — La température est mesurée par un thermocouple placé en face arriere de I'échantillon
avec une incertitude de +5°C (cf. figure 4.4). Comme les échantillons sont de faibles
épaisseurs, inférieures a 1mm, la température mesurée en face avant peut étre estimée par

modélisation, la différence est de I'ordre de 5°C a 10°C.

Thermocouple en

‘ face arriere

Zone de chauffage

Figure 4.4. Schéma d’installation de la mesure de température
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(3) — Dy, diffusivité thermique de référence est donnée & la température mesurée®’. Les
valeurs de référence sont données pour les matériaux recuits et de haute pureté.
(4) — Ly, épaisseur de référence est mesurée au laboratoire par une colonne de mesure. La
colonne de mesure est un dispositif de mesure avec un contact surfacique. Ces mesures
sont rapides et fiables.
(5) — ro rayon de faisceau laser est mesuré a I'aide d’'une caméra CCD (cf. chapitre 3)
(6) — @min et fmin, valeur et fréquence du déphasage minimal sont mesurées sur la courbe de
déphasage (cf. paragraphe 4.1.2).

90

(7) — L, épaisseur est déterminée par la formule (2-35) L = 0, W .
@ min

(8) — D, diffusivité thermique est déterminée par la formule (2-37) D, :Zi fminLroavec L =
f

L, déterminée en (7).

(9) — Dp diffusivité thermique est déterminée par la formule D, =Zi fminLlfo@vec L = Lyet
f

valeur de référence déterminée en (4).
Nous présentons également I'écart a la valeur de référence et lincertitude (cf.
paragraphe 4.1.2.1) exprimée en % des mesures de |'épaisseur et de la diffusivité thermique.
Nous allons aussi comparer les résultats obtenus avec la méthode d'ajustement qui
utilise le modéle théorique développé au chapitre 2. Le meilleur ajustement correspond a la
valeur minimale de la somme des écarts quadratiques entre les valeurs théoriques et les

valeurs expérimentales a différentes fréquences (cf. figure 4.5).

. , . 2
Meilleur ajustement = min (z 6(pthéorique—expérimental )

R
o
]

Déphasage (°)

1 10 100 1000
Fréquence (Hz)

—o—Expérimentaux ——Théorique

Figure 4.5. lllustration de la méthode d'ajustement des parametres
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4.2.3. Résultats de mesures du déphasage

Les résultats des déphasages pour différents matériaux (titane, inox 304L, fer, nickel,
tungsténe, molybdéne, zinc) sont donnés sur la figure 4.6 a 4.13. Les mesures de I'épaisseur
et de la diffusivité thermique sont dans les tableaux 4.2 a 4.10. Les discussions et
conclusions pouvant étre communes aux différents résultats, certains commentaires des
figures sont présentés dans le paragraphe suivant 4.2.4.
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4.2.3.1.

Titane

L'amplitude thermique obtenue est suffisamment grande pour que le signal thermique

ne soit pas perturbé par le bruit sur toute la plage de fréquences de 1Hz a 1kHz. Les
déphasages obtenus sont stables avec une incertitude de moins de 0,5°.

Déphasage (°)
< o A
a1 o a1

©
o

[EnY

100

Fréquence (Hz)
Ajustement L=115um, D=0.057cm2/s

—o—Expérimentaux - titane 127um
—A— EXxpérimentaux - titane 456um

1000

— Ajustement L=450um, D=0,069cm2/s

Figure 4.6. Mesures du déphasage en fonction de la fréquence pour 2 plaques de Titane

d’épaisseurs 127 um et 456um et courbes d’ajustement correspondantes

Tableau 4.2. Résultats des mesures sur la plaque de Titane

Indice Titane Plague 1 —127um | Plaque 2 — 456pum
1 Puissance moyenne W 2,5 7,5
2 Température °C 13045 14045
3 D« référence cm?/s 0,082+0,008 0,081+0,008
4 L.« référence um 127+2.,5 456125
5 ro mesuré um 1740+30
Pmin Mesuré ° -81+0,5 -60,3+0,5
6 fminmesurée Hz 18,5+1,9 4,25+0,4
pum 12147 458+12
7 L, mesurée écart 5% 0,5%
incertitude 6% 3%
cm?/s 0,072+0,09 0,074+0,008
8 Dn1 mesurée avec L, écart 12% 9%
incertitude 12% 10.5%
cm?/s 0,076+0,008 0,073+0,007
9 D> mesurée avec L écart 8% 10%
incertitude 10% 9.5%
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4.2.3.2. Inox 304L

Comme dans le cas de titane, avec une température de 180°C, le signal thermique
est fort et le déphasage est stable avec une faible incertitude.

La méthode d'ajustement donne des résultats qui correspondent aux résultats donnés
par les formules simples. Les données de la littérature correspondent a des alliages de fer
dont la composition chimique est proche de celle de I'inox 304L (alliage de fer avec nickel,

chrome et quelques autres matériaux).

IN
[S)
J

Déphasage (°)
o
(&)

-65 -

1 10 100
Fréquence (Hz)

1000

Expérimentaux - inox 304L 400pum —— Ajustement L=364um, D=0.034cm2/s

Figure 4.7. Déphasage en fonction de la fréquence pour une plaque d’lnox 304L d'épaisseur

400um et courbes d'ajustement correspondantes

Tableau 4.3. Mesure de I'épaisseur et de la diffusivité thermique d'Inox

Indice Inox 304L
1 Puissance moyenne W 11,5
2 Température °C 180+5
3 D¢ référence cm/s 0,039+0,004
4 L. référence pm 400+2,5
5 rpo mesuré pm 1740+30
Pmin Mesure ° -64,8+0,5
6 fmin Mesurée Hz 2,540,3
pum 372+11
7 L, mesurée écart 7%
incertitude 3%
cm?/s 0,034+0,003
8 D, mesurée avec L, écart 11.5%
incertitude 9%
cm?/s 0,037+0,003
9 Dm2 mesurée avec L écart 5%
incertitude 9%
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4.2.3.3. Fer

Comme pour l'inox 304L, une puissance de 11,5W a été utilisée pour chauffer
I'échantillon de fer d’épaisseur 496um. Dans ce cas, la température est moins élevée car la
diffusivité thermique du fer est plus grande que celle de I'inox. A haute fréquence, le signal

thermique n'est pas suffisant fort, donc une instabilité du déphasage est observée.

Déphasage (°)

1 10 100 1000
Fréquence (Hz)

Expérimentaux - fer 496um  —— Ajustement L=480um, D=0.142cm2/s

Figure 4.8. Déphasage en fonction de la fréquence pour une plaque de Fer d'épaisseur

496um et courbes d'ajustement correspondantes

Tableau 4.4. Mesure de I'épaisseur et de la diffusivité thermique de Fer

Indice Fer
1 Puissance moyenne W 11,5
2 Température °C 905
3 D¢ référence cm/s 0,191+0,019
4 L. référence pm 496425
5 ro mesuré pm 1740+30
Pmin Mesure ° -58,8+0,5
6 fmin Mesurée Hz 9+0,9
um 489+13
7 L, mesurée écart 1.5%
incertitude 3%
cm?/s 0,168+0,018
8 D, mesurée avec L, écart 12%
incertitude 10.5%
cm?/s 0,171+0.017
9 Dm2 mesurée avec L écart 10.5%
incertitude 10%
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4.2.3.4. Nickel

La courbe de déphasage du Nickel 506um est proche de celle du Fer 496 um car

I'épaisseur et la diffusivité thermique de ces deux échantillons sont proches. La température

et le signal thermique de la plaque 506um est plus petite que celle de la plaque 100um, c'est

pour cette raison que nous observons que le déphasage de la plaque 506um correspond

moins a la valeur théorique.

-30

-45

-60

Déphasage (°)

-75

-90

10

100

Fréquence (Hz)

—e—Expérimentaux - nickel 100um
—#— Expérimentaux - nickel 506um

1000

— Ajustement L=96um, D=0.115cm2/s
— Ajustement L=480um, D=0.117cm2/s

Figure 4.9. Déphasage en fonction de la fréquence pour Nickel 100um et 506um et courbes

d’ajustement correspondantes

Tableau 4.5. Mesure de I'épaisseur et de la diffusivité thermique d'Inox

Indice Nickel Plague 1 —100um | Plague 2 — 506pum
1 Puissance moyenne W 4,2 11,5
2 Température °C 13045 7045
3 D, référence cm/s 0,185+0,018 0,204+0,020
4 L.« référence pm 100+2,5 506+2,5
5 ro mesuré pm 1740+30
@min Mesure ° -82,54#0,5 -58,8+0,5
6 frmin Mesurée Hz 5045 9+0,9
pm 1007 489+13
7 L, mesurée écart 0.5% 3.5%
incertitude 7% 2.5%
cm?/s 0,158+0,020 0,168+0,018
8 D,y mesurée avec L, écart 14.5% 17.5%
incertitude 12.5% 10.5%
cm?/s 0,159+0,017 0,174+0,018
9 Dm2 mesurée avec L écart 14% 14.5%
incertitude 10.5% 10%
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4.2.3.5. Tungstene

Comme pour le cas de nickel 506um, le résultat de la courbe d’ajustement ne

correspond pas tres bien aux résultats expérimentaux a cause d'une faible température.

Déphasage (°)
o
o

¥
(6]
1

1 10 100 1000
Fréquence (Hz)

—— EXxpérimentaux - tungsténe 315um —Ajustement L=326um, D=0.530cm2/s

Figure 4.10. Déphasage en fonction de la fréquence pour Tungstene 315um et courbes

d’ajustement correspondantes

Tableau 4.6. Mesure de I'épaisseur et de la diffusivité thermique de Tungstene

Indice Tungsténe
1 Puissance moyenne W 11,5
2 Température °C 7015
3 D, référence cm?/s 0,626+0,062
4 L. référence pm 315+2,5
5 o mesuré gm 1740+30
Pmin Mesure ° -69,5+0,5
6 fmin mesurée Hz 55455
um 292+10
/ L, mesurée écart 7%
incertitude 3%
cm?/s 0,565+0,060
8 Dn1 mesurée avec L, écart 10%
incertitude 11%
cm’/s 0,609+0,062
9 Dm2 mesurée avec L écart 3%
incertitude 10%

109



4.2.3.6. Zinc

On peut voir que le résultat sur I'échantillon 508um est plus précis que sur
I'échantillon 104um en valeur de diffusivité thermique. L'échantillon 104pm a une mauvaise
qualité de surface avec les taches blanches (cf. figure 4.11), mais ces taches n'ont pas
d'influence sur la mesure de I'épaisseur. Par contre il est vraisemblable que la qualité de
surface ait perturbé la mesure de la diffusivité thermique sur I'échantillon 104um, donc peut-
étre que la dégradation n'est pas seulement surfacique. On ne peut pas conclure sur la
précision de la mesure de la diffusivité thermique du zinc 104um car la valeur de référence

ne correspond pas a I'état de I'échantillon.

Figure 4.11. Echantillon de zinc 104pum

-30 1
',0—0/0/0\0\0\“
—~-45 1
©
()]
& -60 -
@
<
[oX
‘O
O .75 -
'90 LR | T T T T T T TTT T T T T T 1] T T T T T T
1 10 100 1000 10000
Fréquence (Hz)
—e—EXxpérimentaux - zinc 104um — Ajustement L=120um, D=0.278cm2/s
Expérimentaux - zinc 508um — Ajustement L=480um, D=0.304cm2/s

Figure 4.12. Déphasage en fonction de la fréequence pour Zinc 508um et courbes
d’ajustement correspondantes
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Tableau 4.7. Mesure de I'épaisseur et de la diffusivité thermique de Zinc

Zinc Plague 1 —508um | Plague 2 — 104um
1 Puissance moyenne W 2,5 11,5
2 Température °C 905 605
3 D,« référence cm?/s 0,395+0,039 0,408+0,04
4 L. référence pm 508+2,5 104+2,5
5 ro mesuré pm 1740430
Pmin Mesure ° -59,240,5 -82.5+0,5
6 fmin Mesurée Hz 19+2 8849
pm 481+13 1007
7 L., mesurée écart 5% 4%
incertitude 13% 7%
cm?/s 0,350+0,037 0.281+0,035
8 D,y mesurée avec L, écart 11.5% 31%
incertitude 10.5% 12.5%
cm?/s 0,369+0,037 0,292+0,031
9 Dm2 mesurée avec L écart 6.5% 28.5%
incertitude 10% 10.5%
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4.2.3.7. Molybdéne

Parmi tous les échantillons testés, le résultat de la diffusivité thermique Dy, du

molybdéne est la seule valeur qui soit supérieure a la valeur de référence. Cet échantillon

est le seul qui a les caractéristiques proches I'échantillon de référence avec un taux de

pureté de 99,9% et en état recuit (cf. paragraphe 4.2.1).

-30 -

Déphasage (°)
o A
o (&)

¥
(6]
1

©
)

Expérimentaux - molybdéene 210um —— Ajustement L=214um, D=0.51cm2/s

10

Fréquence (Hz)

100

1000

Figure 4.13. Déphasage en fonction de la fréquence pour Molybdéne 210um et courbes

d’ajustement correspondantes

Tableau 4.8. Mesure de I'épaisseur et de la diffusivité thermique de Molybdéne

Indice Molybdéne
1 Puissance moyenne W 8
2 Température °C 9045
3 D, référence cm?/s 0,52+0,052
4 L. référence pm 210+2,5
5 ro mesuré pm 1740430
@min Mesure ° -75.5%0,5
6 fmin Mesurée Hz 77.5+10
pm 19848
7 L, mesurée écart 5.5%
incertitude 4%
cm?/s 0,515+0,057
8 D1 mesurée avec L, écart 1%
incertitude 11%
cm?/s 0,545+0,056
9 Dm2 mesurée avec L écart 5%
incertitude 10%
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4.2.3.8. Discussions et conclusions du résultat des plaques

Sur les figures, on voit tres bien la différence entre les courbes de déphasage
obtenues pour deux plaques de méme matériau mais avec des épaisseurs différentes. La
puissance de chauffage pour les échantillons est différente car elle a été adaptée a
I'épaisseur et au matériau. Avec une méme puissance, la température est plus élevée pour
les matériaux qui ont une diffusivité thermique plus faible (par exemple entre fer et inox, avec
une puissance de 11,5W, la température de fer est 90°C et celle de I'inox est 180°C).

Une température élevée donne plus de signal thermique donc le déphasage obtenu
par I'amplificateur & détection synchrone est plus stable. Par contre, une température élevée
risque de créer une couche d'oxyde ce qu'on ne souhaite pas, donc il faut choisir une
puissance raisonnable pour le niveau du signal thermique mais aussi pour ne pas détériorer
le matériau.

Les valeurs de la diffusivité thermique D, déterminées a partir de I'épaisseur de
référence sont plus pres des valeurs de référence et présentent moins d'incertitude que
celles de Dy,; déterminées a partir de I'épaisseur mesurée par la relation (2.37). Dans ce
second cas, il faut en effet ajouter les incertitudes sur la valeur de I'épaisseur. Toutefois,
l'intérét de la méthode développée est la capacité a mesurer en méme temps les deux
parametres, diffusivité et épaisseur, sans contact et a distance. Les mesures de D,,; sont
souvent insuffisantes pour une mesure de référence, mais peuvent étre tout a fait suffisantes
pour le contrble ou le suivi de la variation de la diffusivité thermique a distance. Pour une
mesure de référence, il faut utiliser les valeurs de D, avec des incertitudes inférieures a
10%.

Par ailleurs, il faut remarquer que les valeurs données pour la diffusivité thermique de
référence sont celles pour des matériaux de haute pureté (>99,9%); dans notre cas, le taux
de pureté des matériaux est parfois moins élevé (cf. paragraphe 4.2.1), ce qui peut conduire
a une sous-estimation de la diffusivité thermique. La sous-estimation de la diffusivité
thermique vient aussi de la détermination de la fréquence f.,. L'optimisation de f., sera
présentée en paragraphe 4.4.

Les résultats obtenus avec la méthode d'ajustement sont moins précis que ceux
obtenus par les formules simples malgré de nombreux points expérimentaux. Cela peut en
partie s’expliquer par le fait que les plus faibles valeurs d'incertitudes sont celles obtenues au
niveau du minimum de déphasage. En effet, & basse fréquence, 'amplitude thermique n’est
pas suffisamment faible (~10K a 1Hz) et cela en résulte une variation d’environs 2% de la
diffusivité thermique. Au contraire, & haute fréquence, le signal thermique détecté par le
détecteur IR est faible (~20uV a 500Hz) et il en résulte une instabilité dans la mesure de

'amplificateur & détection synchrone. De plus, 'amplificateur a détection synchrone a une
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meilleur performance de 3Hz a 500Hz (cf. figure 3.19). Si la méthode d’ajustement est
appliquée uniqguement sur la courbure autour du minimum de déphasage, les résultats
correspondent aux résultats obtenus par les formules simples.

La comparaison avec les valeurs de la littérature est présentée en figure 4.14. Nos
résultats de diffusivité thermique sont un peu inférieurs aux valeurs de référence, cela
pourrait étre di a l'erreur associée au fait que le détecteur IR ne vise pas une zone
ponctuelle autour du centre de la zone chauffée, la sous-estimation sera corrigée en

paragraphe 4.4.
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1 - Molybdéne
E\ —— Nickel

Titane

T ——Tungstene
Zinc
= |nox 304L
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Diffusivité thermique (cm
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e Tungstene
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Figure 4.14. Comparaison entre les valeurs mesurées et les valeurs de référence de la
diffusivité thermique®’. Les courbes en trait plein représentent les valeurs de référence, les

points carrés représentent D, et les points ronds représentent Dy,
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4.3. Les gaines Zircaloy-4

Au-dela du cas de plaques planes métalliques, nous nous sommes intéressés a des
gaines de Zircaloy-4, qui représentent une application trés intéressante dans le domaine du
nucléaire.

Le Zircaloy 4 est un alliage de zirconium (98,23 % en masse), étain (1,45 %), chrome
(0,10 %), fer (0,21 %), et hafnium (< 0,01 %)®. C'est le matériau de gainage principal des
combustibles des centrales a eau sous pression. Il existe des variantes du Zy-4 (taux d'étain
plus faible) qui permettent de diminuer la desquamation de la couche d'oxyde qui se forme
pendant le fonctionnement.

La comparaison entre la taille de la gaine et la taille de la zone de chauffage est
illustrée en figure 4.15. Comme le diameétre de la gaine est beaucoup plus grand que la zone

chauffée, on peut considérer la zone de chauffage comme une surface plane.

4.3.1. Caractéristiqgue des gaines Zircaloy-4

La géométrie de la gaine est cylindrique avec 9.5 mm de diamétre externe et 0.57

mm d'épaisseur (cf. figure 4.15). La gaine noire est recouverte d’'une couche d'oxyde.

?9.5mm

<>
N~

Diametre|de la zone de]chauffage

3.5mm
<—>

IA kI

—— e
1.6mm
Diameétre|de la zone collectée
par Je détecteur |

Figure 4.15. Photo d’échantillons de gaines de Zircaloy-4 (oxydée en bas) et comparaison

entre le diametre de la gaine, de la zone de chauffage et de la zone collectée par le

détecteur IR
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4.3.2. Résultats de mesure de déphasage

4.3.2.1. Gaine Zircaloy-4 vierge

Nous avons d'abord chauffé la gaine a une puissance faible qui n'entraine pas un
dommage surfacique, puis & une puissance plus élevée pour voir les effets de la couche
d'oxyde surfacique formée. Les résultats de mesure de déphasage sont présentés sur la
figure 4.16. Les températures obtenues sont de 70° et 330°C avec les puissances
respectives de 2,7 W et 4,2W. La température est mesurée avec un thermocouple placé en
face interne de la gaine. A 330°C, une couche nanométrique d'oxyde ZrO, apparait sur la

surface de la gaine sous la forme d’une tache noire sur la zone de chauffage (cf. figure 4.15).

Déphasage (°)
o
o

-65 -
-70 1——Gaine Zircaloy 4 & 70°C
75 |+ Gaine Zircaloy 4 4 330°C
-80 T T T LA LI L | T T T LI L L | T T T LI L L | T T T T rrrj]
1 10 100 1000 10000

Fréquence (Hz)

Figure 4.16. Déphasage en fonction de la fréquence de la gaine Zircaloy-4

Sur le tableau 4.9, I'épaisseur mesurée présente un écart de 3% a 6% par rapport a
la valeur réelle, l'incertitude de mesure est de 2 a 3%. La diffusivité thermique mesurée a un
écart de moins de moins de 10% par rapport a la valeur réelle, I'incertitude de mesure est de
9%. Les valeurs mesurées de I'épaisseur et de la diffusivité thermique sont surévaluées par
rapport aux valeurs de référence. Cela pourrait étre di a la forme cylindrique de la gaine.

Les précisions des résultats a 70°C et ceux a 330°C sont quasi identiques.
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Tableau 4.9. Mesure de I'épaisseur et de la diffusivité thermique de la gaine Zircaloy-4

Gaine Zircaloy -4 vierge Echantillon 1 Echantillon 2
1 Puissance moyenne W 2,7 4,2
2 Température °C 7015 33045
3 D,« référence cm?/s 0,073+0,003 0,079+0,003
4 L. référence pm 570+2,5 570+2,5
5 ro mesuré pm 1740430
Pmin Mesure ° -53,54#0,5 -52,8+0,5
6 fmin Mesurée Hz 3,11+0,3 3,38+0,3
pm 590+15 605+11
7 L., mesurée écart 3.5% 6%
incertitude 2.5% 2%
cm?/s 0,068+0,006 0,076+0,007
8 D,y mesurée avec L, écart 7% 3.5%
incertitude 9% 9%
cm?/s 0,066+0,006 0,071+0,006
9 Dm2 mesurée avec L écart 10% 10%
incertitude 9% 9%

4.3.2.2. Gaine Zircaloy-4 avec couche d'oxyde

Dans la réalité, au cours du fonctionnement en cceur d’'un réacteur a eau pressurisée,
a ~300°C pendant plusieurs années, la couche d'oxyde devient importante. Suivant la loi de
Fick, on peut calculer I'épaisseur de la couche cumulée dans le temps. De notre c6té, nous
allons étudier l'influence de cette couche d'oxyde sur la mesure de I'épaisseur et de la
diffusivité thermique de la gaine. Pour le dép6t de couche d'oxyde, la gaine est mise au four
pour former la couche d'oxyde avec les conditions suivantes:

- Température 500°C sous air pendant 37 heures pour avoir 5um d'oxyde
- Température 550°C sous air pendant 23 heures pour avoir 10um d'oxyde
- Température 550°C sous vapeur pendant 51 heures pour avoir 15um d'oxyde

L'état de surface de I'échantillon avec 10um de couche d'oxyde est affecté par I'effet
de nitruration. Les deux autres échantillons ont une bonne surface de couche d'oxyde. Les
échantillons de couche d'oxyde sont chauffés avec une méme puissance 2,7W. Les mesures
de déphasage sont présentés en figure 4.17.

L'influence de la couche d'oxyde a basse fréquence est tres faible et nous pouvons
toujours utiliser la méthode du déphasage minimal pour déterminer I'épaisseur et la
diffusivité thermique de la gaine, les résultats sont présentés dans le tableau 4.10. Les
incertitudes des mesures sont inférieures a 10%.

A haute fréguence, l'influence de la couche d'oxyde est tres forte, le déphasage
décroit apres le déphasage maximal, a 20Hz environ. Nous avons tracé pour comparaison

en figure 4.18, les courbes théoriques obtenues avec un échantillon identique a celui utilisé
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mais qui aurait une absorption surfacique parfaite. Ces courbes théoriques sont tracées avec

I'équation 2-21 avec une couche ZrO, d'épaisseur de 5um, 10um et 15um sur un substrat de

Zircaloy-4 d'épaisseur 570um (la couche ZrO2 est supposée absorbante surfacique). Elles

donnent, comme les courbes expérimentales obtenues, une décroissance forte aux hautes

fréquences, peut étre due a la couche d'oxyde.

Cette couche est en réalité transparente au rayonnement laser dans la gamme de

longueur d'onde 1um, donc notre modéle théorique n'est plus représentatif et la

caractérisation de la couche d'oxyde n’est pas possible en utilisant le modele actuel.
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Figure 4.17. Déphasage en fonction de la fréequence de la gaine Zircaloy 4 avec couche

d'oxyde

Tableau 4.10. Mesure de I'épaisseur et de la diffusivité thermique de la gaine Zircaloy 4 avec

une couche d'oxyde

Gaine Zircaloy -4 avec couche d'oxyde
Epaisseur de
coSche d'oxyde Hm 5 10 15
1 Puissance W 2.7 2.7 2.7
moyenne
2 Température °C 10045 10045 10045
3 D, référence cm/s 0,073+0,003 | 0,073+0,003 | 0,073+0,003
4 L. référence pum 570+2,5 570+2,5 570+2,5
5 o mesuré um 1740430
Pmin Mesure ° -53,340,5 -53,140,5 -54,7+0,5
6 fmin mesurée Hz 3,11+0,3 3,11+0,3 3,38+0,3
pum 594415 598+15 564+15
7 L, mesurée écart 4.2% 4,9% 1%
incertitude 2.6% 2.6% 2.5%
Dmn1 mesurée cm?/s 0,068+0,006 0,069+0,006 | 0,071+0,006
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8 avec L, ecart 6,3% 5,7% 3,2%
incertitude 9% 9% 9%
b i cm?/s 0,066+0,006 | 0,066+0,006 | 0,071+0,006
9 mz Mestree écart 10% 10% 2,3%
avec L : :
incertitude 9% 9% 9%
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Figure 4.18. Comparaison entre les résultats expérimentaux et théoriques des gaines

Zircaloy-4 oxydées

La comparaison entre les valeurs mesurées et les valeurs de référence est présentée

sur la figure 4.19.

0,1 - —Référence

= Zircaloy 4 ® Zy4 vierge & 70°C
e 009 - Zy4 vierge & 330°C
N A Zy4 avec couche d'oxyde a 100°C
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Figure 4.19. Comparaison entre les valeurs mesurées et les valeurs de référence de la

diffusivité thermique de zircaloy-4%%°
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4.4. Optimisation des mesures des plaques

L'étude multiparamétrique du paragraphe 2.2.3.1 sur la position du point de mesure
nous a conduits a collecter le signal IR provenant d'une surface dont le rayon est inférieur a
ro/2, ro étant le rayon a 1/e du faisceau laser sur I'’échantillon. Pour optimiser nos résultats, il
est possible d’améliorer ces conditions de mesure ; deux options d'optimisation ont été
identifiées:

- la premiere option est de déplacer la lentille convexe pour avoir une zone de mesure
la plus petite possible, tout en veillant a garder un signal suffisant pour le bon
fonctionnement de I'amplificateur & détection synchrone.

- la deuxieme option est de calculer l'influence de I'effet de moyenne résultant de la
mesure du déphasage du rayonnement thermique issu d’'une surface de rayon rp (rp

=ro/2 selon 2.2.3.1) et non d'un point.

4.4.1. Méthode d’optimisation

La suite du paragraphe présente cette derniére option dans le cas d’'un faisceau laser
de rayon ro, = 1740 um et d’'un détecteur infrarouge qui collecte le signal issu d’une surface
de rayon rp = 800 um. Les 2 surfaces sont supposées centrées sur I'impact du faisceau.

La composante variable du rayonnement thermique mesuré par un détecteur
infrarouge est calculée a I'aide de la loi de Stefan-Boltzmann sur une surface Sp de rayon rp
(en supposant la luminance lambertienne et la réponse du détecteur plate sur le domaine de

1,5um a 11ym):

dFthermique: £0 ufm 2hc? 1 4
dS 15um A ox hc _1
KAT
14m 277 hc? 1
=£Q | 5 o dA
15um Cc _
exp————~ 1
r{k/](TO J_rAT)J
11m 277 hc? 1
|:thermiunSD = J. £Q I 5 dAds
SO 15m A ox hc 1
kA(T, +4T)
=
r=rp A=1um 2
=£Q | | 2rthe 1 27rrdAdr

5
r=0 A=1fm A ox hc 1
kA(T, = 4T)
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r=o A=1um 277 hc? 1

2 ARy ermi =£Q e
therm'unSD rio A= J{alm /]5 ex L - 1 ﬂ
KA(T, +4T)
=
r=rp A=1um 2
e P 2mrhe 1 2rrdAdr

7 B 5
r=0 A=15um A ox hc 1
kA(T, - 4T)

Q est I'angle solide sous lequel est vu la lentille de collection depuis I'échantillon

ou

€ est I'émissivité

A et agsecteur SONt la longueur d'onde et le coefficient d'absorption du détecteur
c =299 792 458 m/s (vitesse de la lumiere dans le vide)

h = 6,626 17x10°* J.s (constante de Planck)

k = 1,380 66x10% J/K (constante de Boltzmann)

To et AT sont la moyenne et I'amplitude de la température surfacique en Kelvin

Le déphasage est I'argument du flux thermique AFemique - To €t AT sont calculées par
I'équation (2-27) avec n=0 et 1.
Les formules (2-35) et (2-37) sont appliquées avec rp tres petit pour une mesure ponctuelle
au centre de chauffage. Nous allons comparer cette mesure ponctuelle avec la mesure sur
une surface de rp=800um (cf. figure 4.20). Dans les calculs, on considére qu'une mesure

effectuée sur une surface de rayon 1 um peut étre assimilée a une mesure ponctuelle.

D=0.038cm?/s, L=400um, r,=1740um
-40 |
—r=1pm
A5 | e p=800UM
g 50 _
© zone de chauffage
:agf = re=1740um |
o
-60 |
_65 ey, " ' i - | | | | o
1o 10° 10° 10’
Fréquence(Hz)

Figure 4.20. Comparaison entre le déphasage résultant d'une mesure ponctuelle et celui
résultant d'une mesure sur une surface de rayon rD
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La difféerence de déphasage 0@, = @min(o = um)—-¢.(rp =800um) ne
dépend pas de la diffusivité thermique de I'échantillon car le déphasage minimal ¢, n'en
dépend pas. Les valeurs de d¢,,,, calculées en fonction de I'épaisseur sont représentées sur

la figure 4.21 (pour r,=1740um, les épaisseurs mesurées sont limitées a l'intervalle [ 20 um ;
900 um], cf. paragraphe 1.2.3.5)
Pour un faisceau laser et un détecteur infrarouge fixés, la valeur de la fréquence f,

dépend de la diffusivité thermique et de I'épaisseur, mais la différence relative de fréquence
&, =log(fi,(rp = um))—log(f,;,(ry =800um)) n'en dépend pas. En effet, en échelle
logarithmique, la courbe de déphasage est seulement déplacée suivant I'axe de fréquence et
la forme ne change pas quand la diffusivité thermique et I'épaisseur varient (cf. figure 2.11 et
2.12). La valeur de &, est &, = 202107, cette valeur est obtenue par la modélisation.

M min €t &oin SONt utilisées pour corriger les valeurs du déphasage minimum et de sa
fréquence selon les relations:

P min_optimisé = P min + Prmin

et fmin_optimisé = 1048[ fmin

14

) A
/
0,6

il /S
/

0,2 /

0 200 400 600 800 1000
Epaisseur(um)

Figure 4.21. Difference de déphasage d¢,,,, en fonction de I'épaisseur de I'échantillon dans

le cas d'un faisceau r,=1740 pm.
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4.4.2.

diffusivité thermique

Résultats optimisés de I'épaisseur et de la

Les équations (2-35) et (2-37) permettent de calculer de nouvelles valeurs corrigées

d’épaisseur et de diffusivité (diffusivité calculée avec la valeur de L résultant de I'équation 2-

35). Les résultats sont présentés sur le tableau 4.11 suivant.

Tableau 4.11. Résultats de la mesure d'épaisseur et de la diffusivité thermique, sans et avec

correction
Titane Titane Fer Molybdéne Inox 304L
127um 456um 496um 210um 400um

T 400 410 370 360 450
(K) +5 15 5 5 15

ro 1740 1740 1740 1740 1740
(um) +30 +30 +30 +30 +30

D -81 -60.3 -58.8 -75.5 -64.8
°) +0,5 +0,5 +0,5 +0,5 +0,5
fmin 18.5 4.25 9 70 2.5
(Hz) +2 +0.5 +1 +10 0.3
L. 121 458 489 198 372
(um) +7 +12 +13 +8 +11

D, 0.072 0.074 0.168 0.465 0.034

(cm?/s) +0.009 +0.008 +0.018 +0.057 +0.003

D in_optimisé -80,6 -59,2 -57.6 -74.8 -63.7
°) +0,5 +0,5 +0,5 +0,5 +0,5
fmin_optimisé 19,4 45 9.4 81,2 2.6
(Hz) +2 +0.5 +1 +10 0.3
Loptimisee 127 480 513 209 392
(um) +7 +13 +13 +8 +11

Doptimisée 0.079 0.081 0.185 0.568 0.038

(cm?/s) +0.009 +0.008 +0.019 +0.062 +0.003
L rgs 127 456 496 210 400
(um) +2.5 +2.5 +2.5 +2.5 +2.5
D« 0.082 0.081 0.191 0.52 0.039

(cm?/s) +0.008 +0.008 +0.019 +0.052 +0.004
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Tableau 4.11. Résultats de la mesure d'épaisseur et de la diffusivité thermique, sans et avec

correction (continue)

Nickel Nickel Tungsténe Zinc Zinc 104um
100um 506um 315um 508um
T 410 350 350 370 330
(K) +5 15 5 5 15
o 1740 1740 1740 1740 1740
(um) +30 +30 +30 +30 +30
D -82,5 -58.8 -69.5 -59.2 -82.5
®) +0,5 +0,5 +0,5 +0,5 +0,5
fmin 50 9 55 19 88
(Hz) +5 +1 5 +2 15
Lo(um) 100 489 292 481 100
+7 +13 +10 +13 +7
D, 0.158 0.168 0.565 0.350 0.281
(cm?/s) +0.020 +0.018 +0.060 +0.037 +0.035
D rin_optimisé -82,1 -57.6 -68.6 -58,0 -82,1
®) +0,5 +0,5 +0,5 +0,5 +0,5
frmin_optimisé 52,4 9.4 57.6 19.9 92,2
(Hz) +5 +1 5 +2 +2
Loptimisee 105 513 308 505 106
(1Um) +7 +13 +10 +13 +7
Doptimisee 0.175 0.185 0.623 0.384 0.311
(cm?/s) +0.021 +0.019 +0.066 +0.04 +0.038
L ref 100 506 315 508 104
(um) +2.5 +2.5 +2.5 +2.5 +2.5
D¢ 0.185 0.204 0.626 0.395 0,408
(cm?/s) +0.018 +0.02 +0.062 +0.039 +0.004

On peut voir que les résultats de la diffusivité thermique se sont améliorés et
approchent les valeurs de référence avec une incertitude de 5% a 10%. Les résultats de
I'épaisseur ont toujours une incertitude de 5% a 10% par rapport aux valeurs de référence.
La comparaison entre la justesse des valeurs mesures avant et aprés l'optimisation est
présenté en figure 4.22 et 4.23. Pour la mesure de I'épaisseur, les valeurs optimisées ne
sont pas meilleures a cause de lincertitude du déphasage. C'est difficile d'obtenir une
incertitude moins de 5%. Pour les mesures de la diffusivité thermique, les valeurs optimisées

sont meilleurs (sauf pour molybdéene).
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Figure 4.22. Comparaison entre la justesse des valeurs mesures avant et apres

I'optimisation de la mesure de I'épaisseur
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Figure 4.23. Comparaison entre la justesse des valeurs mesures avant et apres

l'optimisation de la mesure de la diffusivité thermique

4.5. Conclusions du chapitre 4

Nous avons développé une méthode compléete pour la détermination de I'épaisseur et
de la diffusivité thermique d'une plaque absorbante avec I'épaisseur dans l'intervalle [ro/100 ;
ro/2]. Cette méthode est non destructive, sans contact et a distance. Elle peut aussi

s’appliqguer & une géométrie cylindrique si le diameétre est suffisamment grand devant le
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diametre du faisceau laser (dans notre cas rgyingique=3.l0). L'épaisseur et la diffusivité
thermique peut étre déterminées par les formules suivantes:
90 1

)
L=—21In eteD=—f_ Lt
Zp |Gl Z; ™ °

ou L, D et ry sont respectivement I'épaisseur, la diffusivité thermique et le rayon de faisceau

laser a 1/e en intensité; Qmi, et fmin sont le déphasage minimum et sa fréquence; ¢, et {; sont
des coefficients connus qui dépendent respectivement du déphasage minimum et du rapport
ro/L.

Cette méthode a été validée sur différents matériaux métalliques, titane, fer,
molybdéne, inox, nickel, tungstene et zinc, pour les épaisseurs de 100 um a 500 pum. Les
résultats sont obtenus avec un défaut d'incertitude de moins de 10% pour I'épaisseur et de
moins de 15% pour la diffusivité thermique.

Une application sur les gaines Zircaloy-4 a aussi été validée pour les gaines neuves
et les gaines oxydées jusqu'a 15 um d’épaisseur de couche d'oxyde. La couche d'oxyde en
face externe n'a d’influence ni sur la mesure de I'épaisseur ni sur celle de la diffusivité
thermique de la gaine. Les échantillons avec différentes épaisseurs de couches d’'oxyde se
différencient par leurs courbes de déphasage a haute fréquence. Cela permet d’anticiper une

possibilité de caractériser cette couche d’oxyde.
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Conclusions generales

Ce travail rentre dans le cadre général du contréle non destructif de matériaux, sans
contact et a distance, ne demandant qu’un acces optique a la face avant des composants,
contrble particulierement adapté au milieu du nucléaire. Une nouvelle méthode de
détermination des propriétés thermiques, basée sur la technique de radiométrie
photothermique modulée est présentée dans les cas d'une plague et d'une couche sur un

substrat.

La technique consiste d’abord a: - chauffer un échantillon par un laser de puissance
modulée; - acquérir le rayonnement infrarouge émis par I'échantillon - et filtrer le signal
obtenu par détection synchrone. En régime stationnaire, la réponse thermique peut étre
décrite comme un signal modulé dont I'amplitude et la phase dépendent de la fréquence de
modulation du laser. La connaissance du déphasage et de I'amplitude de cette réponse
thermique a différentes fréquences permet de caractériser I'échantillon par ajustement d'un
modele théorique associé. Par rapport a 'amplitude, le déphasage présente I'avantage d’étre

indépendant de la réflectivité de I'échantillon et de la puissance du laser.

Les parametres optiques et thermophysiques sont supposeés rester constants sur la
plage de température explorée par le régime stationnaire. Les analyses de la sensibilité et
les études multiparamétriques ont permis d’établir des formules simples pour déterminer les

propriétés thermiques d'une plaque ou d'une couche sur le substrat.
Les résultats obtenus sont les suivants:

Modéle théorigue:

- Développement d'un modéle thermique du chauffage 3D pour le cas d'une couche
sur un substrat avec la prise en compte de la résistance thermique de l'interface.
- Prise en compte de I'échange thermique par convection (loi de Newton) avec

I'environnement dans le cas d'une plaque.

Calcul numérique:

- Développement d'un code de calcul (Matlab) pour la modélisation du déphasage

(analyse de sensibilité, étude multiparamétrique) et de I'amplitude thermique.

Les formules simples:

» Cas d'une plaque opaque , absorbant en surface:

L’épaisseur L et diffusivité thermique D sont déterminée par les formules :
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L=r—oln 90 -i
Z¢ |¢min| Zf

ou rq est le rayon du faisceau laser (en 1/e intensit€), @min, fmin SONt respectivement le

minimum de déphasage et sa fréquence

Ces formules sont applicables pour les plagues opaques avec une épaisseur L plus
grande que la longueur d'absorption laser 1/a et beaucoup plus petite que les autres
dimensions de la plaque. Le rayon du faisceau laser doit étre compris dans la gamme
2L <rp,<100L.

> Cas dune plaque épaisse (L>>rg): D = 351078 f_,,rf

ou f,, - st la fréquence au déphasage -22.5°

» Cas d'une couche mince (L<<ry) sur un substrat avec un contact thermique
parfait :
E 15
E_C = _tan(¢extrémal)
S
ou E., Es sont respectivement l'effusivité thermique de la couche et celle du substrat,

Qextremal €St l€ déphasage extrémal (minimal ou maximal)

Validation expérimentale:

- La validation expérimentale a été faite sur des plagues métalliques d’épaisseur
100um a 500um avec les matériaux inox 304L, nickel, titane, tungsténe, molybdéne,
zinc, fer. Les valeurs de I'épaisseur sont obtenues avec une incertitude de moins de

de 10% et celles de la diffusivité thermique avec une incertitude de moins de 15%.

- Nous avons aussi réalisé des essais sur des gaines Zircaloy-4 (vierges et pré-
oxydées). Les résultats montrent que la présence de la couche d'oxyde, d'épaisseur
guelques um, n'a pas d'influence sur les déterminations de I'épaisseur et de la
diffusivité thermique du Zy4, les valeurs déterminées sont proches des valeurs de
référence. La différence entre les résultats expérimentaux et les valeurs de référence
peut étre due a la forme cylindrique de la surface de I'échantillon, tandis que les
formules simples ont été déterminées pour des surfaces planes. Le modéle ou la
configuration expérimentale peuvent étre modifiés pour assurer une meilleure

précision de la détermination.
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- Dans le cas des échantillons pré-oxydés, nous observons que le déphasage a haute
fréquence dépend de I'épaisseur de la couche d'oxyde. Cette information pourrait

étre utilisée pour caractériser cette couche.
Bilan:

En conclusion, la radiométrie photothermique modulée présente plusieurs avantages:
le traitement et la configuration expérimentale sont simples; le déphasage ne dépend ni de la
puissance du laser ni des propriétés optiques de la surface. La méthode peut étre utilisée
pour déterminer I'épaisseur et les propriétés thermophysiques de plagues et de tubes, pour
suivre leurs variations dans le temps ou pour détecter des défauts. La compréhension du
comportement de la diffusion thermique dans le temps, a différentes températures, en

environnements séveres, peut en effet aider & déterminer la durée de vie des composants.

Perspectives

Il serait intéressant d’étendre le domaine d’application de la méthode, par exemple :

- adautres types de matériaux,

- aux couches semi-transparentes et aux couches tres minces (inférieures au pum) cas
en particulier des couches d'oxydes dont linfluence a haute fréquence a été
observée,

- aux plagques trés minces,

- aune couche sur un substrat fini,

- aux multicouches.
L’amplitude thermique apportant aussi des informations sur le matériau en

complément du déphasage, il serait intéressant de I'exploiter pour augmenter la précision

des mesures.
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