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Introduction

Un des enjeux majeurs du domaine aéronautique est de diminuer les cofits de
production et d’exploitation de leurs avions. Pour cela, un intérét grandissant est
porté sur les composites a matrice organique qui permettent d’envisager des cadences
de production et d’assemblage des pieces plus rapides, et moins de problemes de
corrosion que les matériaux métalliques. De plus, les matériaux composites présentent
I’avantage d’avoir une masse volumique plus basse que celle des métaux, tout en
conservant de bonnes performances mécaniques [13]. Ceci permet d’envisager un
allegement des structures aéronautiques et par conséquent une réduction de la
consommation en carburant.

Il existe deux grandes familles de matrices dans les composites organiques : les
thermodurcissables (TD) et les thermoplastiques (TP). Depuis plusieurs années, les
thermoplastiques font 1'objet de nombreuses études [51, 68, 81]. Les polymeres TP
présentent de nombreux avantages par rapport aux résines TD [75]. Les temps de
fabrication de pré-imprégnés TP sont plus rapides que dans le cas des TD car il
n’y a pas d’étape de réticulation. Les TP ne nécessitent pas de stockage a basse
température et la durée de stockage n’est pas limitée. Leur mise en ccuvre n’est pas
toxique et ils peuvent méme étre recyclés. De plus, leurs propriétés mécaniques sont
aussi bonnes voire meilleures que celles de leurs homologues TD, par exemple pour
la tenacité [46, 81]. Malgré leurs nombreux avantages, leur mise en oeuvre présente
quelques difficultés liées surtout a leur viscosité élevée [51]. De plus, beaucoup de
polymeres TP ont une température de fusion élevée, proche de leur température
de dégradation. Bien que la viscosité soit thermo-dépendante, 1'utilisation d’une
température élevée pour faire chuter la valeur de la viscosité n’est donc pas toujours
possible.

Une propriété importante des polymeres thermoplastiques est la possibilité d’effectuer
plusieurs cycles de mise en forme, car ils ne subissent pas de polymérisation irréversible
comme les polymeres thermodurcissables.Cette propriété est exploitée pour produire
des semi-produits appelés pré-imprégnés ou tapes (unidirectionnels ou non). Ces
semi-produits sont ensuite utilisés pour produire des pieces a géométrie plus ou moins
complexe en utilisant des procédés de dépose automatisée de type ATP (« Additive
Tape Placement ») ou AFP (« Additive Fiber Placement »)[54].

L’utilisation de polymere haute performance est souhaitée pour ce type de matériau,
entre autre pour leur résistance a la diffusion de vapeur, leur résistance a 1'usure
et leur résistance aux produits chimiques. Cependant, on leur connait quelques
inconvénients : un cotit élevé, une viscosité élevée, ainsi qu’une température de
dégradation proche de la température de fusion qui peut engendrer des difficultés



de mise en ceuvre. La température de mise en ceuvre implique également le besoin
d’outillages spécifiques.

Procédé de fabrication de pré-imprégnés thermoplastiques
Les procédés de fabrication

Pour la fabrication en continu de pré-imprégnés composites thermoplastiques, il existe
différentes méthodes, dans la plupart de ces méthodes, la premiére étape consiste
a réduire le chemin d’imprégnation parcouru par le polymere a 1’état fondu, afin
d’enrober les fibres de renfort. Sans cette étape, les temps nécessaires a 'imprégnation
seraient élevés en raison de la viscosité importante du polymere. Le maintien du
polymere a haute température durant une longue période peut engendrer la dégra-
dation accélérée de celui-ci. Pour répondre a cette problématique, le polymere est
mélangé aux fibres sous différentes formes mais chaque procédé est construite autour
d’un schéma identique. Des cantres supportant des bobines de fibres alimentent un
module d’imprégnation par un systeme de guidage et d’étalement. Le pré-imprégné
est chauffé pendant et/ou apres I'imprégnation pour améliorer la pénétration du
polymere. Enfin, un module de consolidation et un systeme d’enroulement completent
I'installation.

Autour de ce systeme de base, il existe différentes variantes basées sur différentes
méthodes d’imprégnation.

o Imprégnation par voie fondue Dans le procédé d’imprégnation en voie
fondue, les fibres de carbone passent dans un bain de polymere [18]. Le polymere
est chauffé au-dessus de sa température de fusion grace a un élément chauffant
externe. L’inconvénient principal de cette méthode est lié au fait que la haute
viscosité du polymere rend difficile sa pénétration au coeur du renfort fibreux.

o Imprégnation par empilement de films polymeére (Film stacking) Ce
procédé consiste a superposer un film de polymere sur une couche de fibres [77].
La configuration la plus commune consiste en deux films de polymeére de part
et d’autre d'une nappe de fibres, afin d’obtenir une imprégnation sur les deux
cotés du renfort. Un moyen de consolidation avec un systeme chauffant est
nécessaire pour permettre la pénétration du polymere au sein des fibres et pour
controler son refroidissement. Avec cette technique, les temps de consolidations
sont longs et le taux volumique de résine tend a étre élevé.

o Imprégnation par voie aqueuse (Slurry powder) L’imprégnation est
réalisée en trempant les fibres dans un bain, dans lequel le polymere sous forme
de poudre, est mis en suspension dans 1’eau. Des agents mouillants peuvent
étre ajoutés a la solution afin d’améliorer la stabilité et la dispersion de la
poudre de polymere. Ce procédé nécessite une forte capacité de séchage, car
une grande quantité d’eau doit étre évaporée en plus de la fusion de la résine.
Par contre elle permet une bonne pénétration de la résine au coeur du renfort
fibreux.

o Imprégnation par poudre seche Cette technique consiste a faire passer la
fibre dans un nuage de poudre de polymere, créé par différentes techniques :
lit fluidisé, pistolets électrostatiques... L’emport peut étre généré par un effet



électrostatique [51], et I'imprégnation se fait principalement en surface. Si
Ieffet électrostatique est utilisé, I'utilisation a la fois de fibres et de polymere
conducteurs n’est pas possible.

o Fiber commingling Une fibre comélée est constituée de filaments de polymere
mélées a une fibre de renfort afin d’obtenir une fibre dans laquelle celle-ci et le
polymere sont en contact intime [89]. Cette voie d’obtention nécessite donc une
étape préliminaire de filage textile du polymere, puis une étape de comélage
avec les fibres de carbone.

o Poudre/gaine imprégnation La fibre est mélée a une poudre de polymere
et le tout est entouré d’une gaine fine de polymere [90]. Cette méthode permet
de réduire la distance devant étre parcourue par le polymere a ’état fondu, de
plus la gaine permet d’éviter les pertes de matiere et d’assurer une présence de
polymere en surface et a coeur.

Le procédé d’imprégnation par voie aqueuse est le procédé étudié dans le cadre de ces
travaux, et plus particulierement ’étape de chauffage réalisée apres 'imprégnation
dans la suspension de poudre.

Imprégnation par voie aqueuse

La Figure 1 montre trois exemples de lignes d’imprégnation utilisant la technologie
d’imprégnation par voie aqueuse [46, 70, 87]. Chaque ligne est constituée des mémes
éléments :

e Systeme de déroulage,

« Bain d’imprégnation,

o Four de séchage pour I'évaporation de l'eau,
o Four de mise en fusion du polymere,

e Systeme d’enroulement.

En plus de ces équipements principaux, les lignes sont équipées d’un systeme de
mise sous tension pour garder les fibres a une tension constante au cours du procédé.
Les lignes de Ho et al. (Figure 1a) et Vodermayer et al.(Figure 1c¢) comportent par
ailleurs des modules de calandrage permettant de consolider le pré-imprégné a l'aide
de rouleaux thermo-régulés. Ce calandrage permet de réduire les porosités au sein
du pré-imprégné et améliore I’étalement du polymere autour des fibres.
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Figure 1 — Différents montages pour une imprégnation par voie aqueuse.
(a)Inspiré de [46],(b)Inspiré de [70] et (c)Vodermayer [87]



Le procédé d’imprégnation en phase aqueuse présente 'avantage d’étre simple a
mettre en ceuvre, de limiter le temps de séjour du polymere a ’état fondu et donc sa
dégradation, permet de faire varier le taux volumique de fibres entre 30% et 70% et
ne présente pas de danger pour l'utilisateur. La mise en route de la production est
rapide, et permet d’atteindre des vitesses de production de 'ordre de 1 & 5m/ min
grace au mélange intime des fibres et de la poudre qui réduit la distance d’écoulement
d’une particule de polymere.

Le bain aqueux est composé d’eau, de poudre de polymere et d’additifs, comme des
tensioactifs, qui améliorent la mouillabilité ou bien des épaississants qui permettent
de limiter la sédimentation. Les fibres sont étalées grace a un systeme de rouleaux
afin de permettre une meilleure pénétration de la solution dans la meche.

Les technologies utilisées pour les étapes de séchage et de fusion ne sont pas identiques
suivant les auteurs. Ho et al. [46] et Ramani et al. [70] utilisent deux fours IR, le
premier pour le séchage et le second, a une température plus élevée, pour la fusion.
Vodermayer et al.[87] utilisent, quand a eux, une chambre de séchage qui souffle de
I’air chaud pour I’évaporation de I’eau et un four pour la fusion du polymere. Le
type de four utilisé n’est pas précisé. Dans ce procédé, I'étape de séchage est 1’étape
limitante qui détermine la vitesse du procédé.

Texier et al. [85] utilisent une approche différente pour le séchage et la fusion de la
matrice. Apres imprégnation dans la solution aqueuse, le pré-imprégné est enroulé
puis tout d’abord séché a l’air libre pendant plusieurs heures. Le séchage est alors
poursuivi dans un four convectif porté a une température de 100°C pendant une
heure, puis a 177°C pendant 2 heures pour une solution de PEEK. Cette procédure
élimine 99% de 'eau liée. Apres cette étape de séchage, la consolidation est effectuée
dans une presse sous température et pression controlées.

Dans ce procédé, plusieurs éléments peuvent influencer le taux de fibres du pré-
imprégné :
o Parametres procédé : vitesse de la ligne, tension de la meche

o Parametres d’outillage : nombre et diametre des rouleaux d’imprégnation,
distance entre rouleaux d’imprégnation, profondeur du bain

o Parametres matériaux : extrait sec du bain, granulométrie de la poudre de
polymere, diametre des monofilaments constituant la fibre de carbone, viscosité
de la solution.

Contexte industriel

Ce travail, porté par I'Institut Clément Ader (ICA), a été mené dans le cadre du
projet METEOR « coMpEtitive ThErmOplastic pRepreg ». L’objectif de ce projet
est d’optimiser le cotit de fabrication d'un pré-imprégné destiné aux procédés OOA
(Out Of Autoclave) constitué de fibres de carbone haute résistance (HR) et d’une
résine thermoplastique haute performance de la famille des PAEK (Polyaryléther-
cétone). Piloté par 'IRT Saint Exupéry, ce projet comprend plusieurs membres
industriels (Airbus SAS, Arkema, Chomarat, Hexcel Reinforcments, Hutchinson SA,
Pocher Industrie et SD Tech Micro) et académiques (CNRT Matériaux (Caen, Le
Havre)) ainsi que des partenaires collaboratifs (Institut Clément Ader (ICA-Albi)).



Ce consortium regroupe des partenaires impliqués dans toute la chaine de fabrication
du pré-imprégné. Ce projet vise a lever des verrous technologiques, de la fabrication
de la résine sous forme de poudre de PEKK (Polyéthercétonecétone) a granulométrie
maitrisée jusqu’a la consolidation hors autoclave de ces pré-imprégnés.

L’IRT Saint Exupéry dispose d’une ligne d’imprégnation de fibres de carbone basée
sur la technologie d’imprégnation par voie aqueuse dont le schéma de principe est
présenté sur la Figure 2.

Module d Four IR Module de
Module odule de . . calandrage
d'étalement foulardage Partie 1: Partie II : &
) Evaporation Fusion du (@]
.U. [G) phase aqueuse polymére @) -
Bobine de
pré-imprégné
e a

Bobines de fibres T p -
Bain d'imprégnation

Figure 2 — Schéma de principe de la ligne de 'IRT Saint Exupéry.

Suivant le méme schéma que les lignes de la littérature, elle est composée de plu-
sieurs modules pour réaliser 'ensemble du procédé de fabrication de nappes de
pré-imprégné :

e Module de débobinage des fibres de carbone,

e Module d’étalement et d’assemblage des fibres de carbone,

e Module d’'imprégnation des fibres. Dans ces travaux un bain aqueux de poudre
de polymere PEKK est utilisé,

o Module de chauffage de fibres imprégnées : un four Infrarouge (IR) permet de
réaliser le chauffage du pré-imprégné afin d’évaporer la phase aqueuse et de
fondre la matrice polymere,

e Module de compactage du pré-imprégné.

e Module d’enroulage du pré-imprégné.
Ces travaux menés dans le cadre du projet METEOR visent a apporter une meilleure
compréhension de I'étape de chauffage du procédé de fabrication de pré-imprégné
par voie aqueuse. A travers Iétude des phénomeénes liés aux transferts de chaleur
au niveau du four IR, une amélioration de la qualité du pré-imprégné est attendue
grace a I'optimisation des parametres procédés.

Bibliographie : la morphologie des pré-imprégnés

Dans la littérature relative aux procédés par voie aqueuse, peu d’informations sont
disponibles sur 1’évolution de la morphologie des pré-imprégnés au cours des étapes
de séchage et de fusion. En effet, la plupart des auteurs se concentrent sur I’étape
de consolidation, au cours de laquelle une pression et souvent une température sont
appliquées afin de réduire les porosités [24, 81, 87].

Seuls les travaux de Vodermayer et al. [87] évoquent une évolution de la morphologie
du pré-imprégné au cours du chauffage sans donner d’informations quantitatives sur



ces évolutions (Figure 3). D’apres ces travaux, une relation existe entre la largeur du
pré-imprégné humide et le taux d’emport.

A 4

Entrance to Pre-impregnation  On-line measure- Drying Melting Consolidation
the bath (fibres, water, ment of the prepreg
powder, surfactant) width of wet tape

Figure 3 — Vision schématique de I'évolution de la largeur du pré-imprégné au
cours du procédé [87]

Dans leurs travaux, Ramani et al. [70, 71] proposent un premier modeéle pour I’étape
de séchage et un second pour la coalescence des particules. La Figure 4 montre
I’évolution de la température et du taux d’humidité du pré-imprégné en fonction du
temps. Le séchage, convectif dans le cadre étudié par Ramani et al., peut étre divisé
en trois temps : une premiere zone de chauffage et de séchage, une seconde zone ou
toute I’énergie fournie au pré-imprégné est utilisée pour le séchage sans augmentation
de température et enfin une troisieme zone ou il n’y a plus assez d’eau pour utiliser
toute I’énergie, le chauffage du pré-imprégné reprend et le front de séchage se recule
a I'interieur du matériau jusqu’a séchage total.
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Figure 4 — Etapes de séchage et de transfert de masse dans un milieu poreux
capillaire. Inspiré de [70]



Le processus d’enrobage des fibres de carbone par la matrice polymere au cours de
son chauffage a ét¢ décrit en différentes étapes par Ramani et Hoyle [71]. Initialement
a ’état de poudre avec une forme rugueuse, les grains commencent par se lisser.
L’étape suivante consiste en la coalescence des particules entre elles et la formation
de ponts entre les fibres. Enfin la formation de film, avec ou sans pont entre les fibres.
Les auteurs ont réalisés les essais avec des fibres de verre et différents polymeres
(nylon 11, syndiotactic polystyrene et PEKK). Entre 51s et 81s ont été nécessaires
pour effectuer ’ensemble des étapes.

Les essais effectués dans le cadre de cette étude ont un temps de séjour dans le four
IR de 31s. Ce temps est inférieur au temps nécessaire pour réaliser I’ensemble des
étapes de 'enrobage des fibres par la poudre polymere. La ligne d’imprégnation est
équipée d’un systeme de compactage positionné apres le four IR. Il permet d’accélérer
les derniers étapes de la coalescence afin de réduire les porosités du matériau. Ce
module n’est pas étudié dans ces travaux.

Objectifs

L’objectif principal de cette these est de modéliser le chauffage du pré-imprégné
au cours de son séjour dans le four IR. Pour remplir ces objectifs, plusieurs étapes
seront nécessaires. Dans un premier temps, il est essentiel de pouvoir caractériser et
modéliser les conditions de chauffage rencontrées par le pré-imprégné dans le four IR.
Dans un second temps, la caractérisation des propriétés optiques et thermo-physiques
du pré-imprégné est indispensable pour réaliser la modélisation du cycle thermique.

La difficulté de ce sujet réside dans le fait que la morphologie et la température du
pré-imprégné varient au cours du procédé. En effet, lors de son séjour dans le four IR,
le pré-imprégné subit plusieurs changements d’état : d'une part, une évolution des
fractions massiques des éléments constitutifs liée a I’évaporation de ’eau, et d’autre
part, une évolution de sa géométrie liée a la fusion et a I’étalement du polymere.
Parallelement a ces changements morphologiques, la température du pré-imprégné
est en évolution constante au cours du procédé. Les propriétés thermo-physiques et
optiques peuvent également dépendre de la température.

Organisation du manuscrit

Afin de répondre a ces objectifs, ce manuscrit est divisé en deux parties. La Partie I
se focalisera sur la caractérisation du procédé et plus particulierement le four IR.

Dans le Chapitre 1, la composition du four IR est détaillée, ainsi que son fonction-
nement. La caractérisation expérimentale du four est réalisée a 'aide de plaques
thermoplastiques instrumentées de thermocouples. Le protocole de fabrication de ces
plaques est détaillé et les parametres procédés influencant le chauffage sont mis en
évidence.

Le Chapitre 2 consiste en une étude bibliographique du chauffage IR. Les princi-
pales lois du rayonnement sont rappelées. Les propriétés caractérisant les échanges
radiatifs sont détaillées, et les principales méthodes de calcul d’échanges radiatifs
sont présentées. Ensuite, les émetteurs IR du four sont décrits précisément, et les
éléments liés a leur modélisation durant les échanges radiatifs sont présentés.



La modélisation des émetteurs IR fait I'objet du Chapitre 3. Les lampes de cette
étude sont des lampes halogenes tubulaires avec réflecteur intégré, émettant dans
le proche IR. La particularité de ces lampes réside dans 'effet du réflecteur sur la
distribution spatiale du rayonnement. La stratégie de modélisation, inspirée de la
modélisation des lampes sans réflecteur intégré, a ainsi été développée. Une approche
par identification inverse a été mise en ceuvre pour déterminer les parametres
du modele. La température de la lampe est caractérisée a partir de 1'utilisation
d’une lampe dite claire, sans réflecteur. Cela a permis de déterminer la fonction de
pondération de I’émission spatiale a partir de mesures effectuées avec la lampe a
réflecteur intégré.

Cette Partie I s’achéve par une modélisation d’'un module chauffant du four IR
présentée dans le Chapitre 4. Les propriétés optiques des différents composants ont
été caractérisées et leur influence sur les échanges radiatifs déterminée. Le modele
développé a alors permis de confronter les résultats numériques avec les données
expérimentales issues des essais de caractérisation présentés dans le premier chapitre.

Avec la modélisation du four IR en place, la caractérisation du pré-imprégné au cours
de son chauffage sur la ligne d’imprégnation fait 'objet de la Partie II du manuscrit.

Le fonctionnement de la ligne d’imprégnation en conditions de fabrication est tout
d’abord présenté dans le Chapitre 5. Une présentation plus détaillée des différents
procédés de fabrication de pré-imprégné est faite avec une focalisation sur le procédé
d’imprégnation par voie aqueuse. Les conditions de fonctionnement sont précisées, et
I'influence de certains parametres procédés est discutée. Les essais et prélevements
permettant la caractérisation des propriétés matériaux et la détermination des
fractions massiques et volumiques des différents composants du pré-imprégné au
cours du chauffage sont présentés.

Le Chapitre 6 présente la caractérisation des propriétés optiques du pré-imprégné
A différentes étapes du chauffage. A partir des fractions massiques et volumiques,
calculées dans le cinquieme chapitre, les propriétés thermo-physiques du pré-imprégné
au cours du chauffage sont déduites.

Le Chapitre 7 porte sur la modélisation de ’étape de chauffage du pré-imprégné dans
le four IR de la ligne d’imprégnation. Dans un premier temps, 1’énergie nécessaire au
chauffage du pré-imprégné, dans les conditions étudiées, est calculée afin d’estimer
les pertes convectives et radiatives. Une simulation est réalisée afin de calculer la
température moyenne dans la section du pré-imprégné en fonction de son déplacement
dans le four. Les résultats issus de cette modélisation sont comparés a des données
expérimentales et I'influence des échanges convectifs sur la température du pré-
imprégné est discutée.

Enfin, ce manuscrit se termine par une conclusion générale sur les travaux effectués,
ainsi que les perspectives a donner a cette étude.






Partie 1

Caractérisation du procédé : Four IR
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1.1 Présentation du four IR

1.1.1 Introduction

La ligne d’imprégnation de 'IRT-SE a été présentée dans sa globalité dans le chapitre
introductif de ce manuscrit. Dans le présent chapitre une description plus détaillée
du four IR de cette ligne sera donnée.

Le four IR est 1’élément clé du procédé de fabrication d'un pré-imprégné et constitue
le point central de ces travaux. En effet, la problématique porte sur 1’évolution
du pré-imprégné au cours du chauffage. Pour étudier cette évolution nous devons
d’abord comprendre les échanges d’énergie mis en jeu dans le four IR de la ligne
d’imprégnation, et plus particulierement les échanges thermiques.

Dans un premier temps, la composition et le fonctionnement du four seront décrits.
Ensuite, la démarche expérimentale établie pour caractériser son fonctionnement
est détaillé : la fabrication d’une plaque instrumentée sera détaillée ainsi que les
résultats obtenus lors du chauffage de cette plaque dans le four IR. Pour finir, des
éléments issus de campagne d’essais en condition de fabrication de pré-imprégné,
permettant d’illustrer le comportement du four, seront présentés.

1.1.2 Composition du four IR

Une vue globale du Four IR, en position ouverte, est donnée Figure 1.1. Ce four
comporte quatre modules chauffants et un systeme de ventilation.

Reflecteur céramique

Produit

Panneau de
lampe IR

Extraction

Figure 1.1 — Vue globale du four IR de la ligne d’imprégnation (IRT-SE) en
position ouverte
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La Figure 1.2 montre une coupe transversale d’'un module chauffant. Chaque module
est composé des éléments suivants :

o 24 lampes halogenes (2000W, 400V), réparties symétriquement dans les parties
inférieure et supérieure du four. Ces lampes constituent la source de chaleur
principale du four, I’énergie étant émise par rayonnement.

e Un ensemble de panneaux réflecteurs en céramique, disposés sur ’ensemble du
contour du four. Leur but est de rediriger le rayonnement vers l'intérieur du
four et de réduire les pertes radiatives vers 'extérieur.

» Des plaques en verre sont situées sur chaque module chauffant entre les lampes
et le produit a chauffer. Elles ont pour but de protéger les connectiques des
lampes, notamment vis-a-vis des fibrilles de carbone se détachant de la nappe
de carbone imprégnée.

Lampe Halogene

] U 000000000000 | |

Verre i& Rayonnement

Pré-imprégné Conduction

< Convection

Q00000000000

Réflecteurs

Figure 1.2 — Coupe transversale d’'un module chauffant du four IR

Entre chaque module chauffant, dans la partie basse du four, se trouvent des rouleaux
métalliques. Ils ont pour but d’assurer 1’élévation de la nappe vis-a vis des modules
chauffants, dans le cas ou la tension de la ligne d’'imprégnation ne serait pas suffisant
pour assurer cette fonction.

Le four est également équipé d’un systeme de ventilation :

e Un systeme de soufflage a I'intérieur des modules chauffants afin de refroidir
les connectiques des lampes halogenes par injection d’air. L’air s’évacue par
des orifices situés en périphérie de la plaque de protection de verre.

o Un systeme d’extraction, sous forme de lames rectangulaires, situés entre
chaque module (inférieur et supérieur). Ces lames permettent d’assurer un
renouvellement de I'air du four, renouvellement nécessaire car la vapeur d’eau
générée par le séchage de la nappe humide dans la premiere partie du four doit
étre extraite.
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Plusieurs moyens de mesure sont présents dans le four (Annexe A.1) :

o Pyrometres : Permettant de mesurer la température du produit chauffé en fin
des modules 2 et 4 et en sortie de four.

e Thermocouples : Permettant de mesurer la température des réflecteurs céra-
miques supérieurs dans les modules 2 et 4 et la température de l'air extrait du
four.

Au regard de ces éléments et comme schématisé sur la Figure 1.2, les échanges
thermiques dans le four se produisent suivant les trois modes de transferts de la
chaleur. La source principale d’énergie est évidemment radiative mais les échanges
au sein du pré-imprégné ainsi que dans les différents composants du four ont lieu par
conduction. Des échanges convectifs sont également présents sous forme combinée,
c’est a dire qu’il y aura de la convection forcée de la part du systéme de ventilation et
de la convection naturelle résultante des différences de température entre le produit
chauffé ou les éléments du four et I'air du four.

1.1.3 Fonctionnement du four IR

Le pilotage du four peut étre décomposé en deux parties : dans un premier temps
une partie chauffage composée des lampes halogenes et dans un second temps le
systeme de ventilation.

1.1.3.1 Lampes Halogénes

La Figure 1.3 montre la disposition des 4 modules chauffants dans la partie inférieure
(ou supérieure) du four. Le four est divisé en deux parties et le pilotage des lampes
halogenes dans chacune de ces parties se fait par zones. La partie A comprend les
deux premiers modules et est utilisée essentiellement pour I’évaporation de la phase
aqueuse. La partie B comprend les deux derniers modules chauffants et son role est
de faire fondre la matrice. Les lampes sont disposées de fagcon symétrique dans les
parties inférieure et supérieure du four.

Au sein de chaque partie (A ou B), les lampes se pilotent par groupe de 8. Il y a donc
6 zones par partie, soit 12 zones au total. De ce fait I'utilisateur doit définir, dans un
premier temps, les zones qu’il souhaite utiliser et dans un second temps la puissance
émise par chacune de ces zones. Le choix de la puissance se fait en pourcentage de
puissance électrique fourni aux lampes.

1.1.3.2 Ventilation

Le systeme de ventilation se pilote en pourcentage, avec une valeur minimale im-
posée de 50%, pour I'injection d’air et une valeur modulable entre 0 et 100% pour
Iextraction. La valeur maximale fournit le débit maximal de chaque sous-systeme.
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Partie A Partie B

Sens de defilement du pré-imprégné

Partie A PartieB

Zone 1 Zone 7
Zone 2 Zone 8
Zone 3 Zone 9
Zone 4 Zone 10
Zone 5 Zone 11
Zone 6 Zone 12

ORORO

Figure 1.3 — Organisation du pilotage des lampes halogénes au sein du four
IR (partie inférieure ou supérieure)

1.2 Caractérisation expérimentale du
fonctionnement du four IR

L’environnement du four étant tres difficile a instrumenter en raison de sa confi-
guration fermée en fonctionnement et de son fort flux radiatif, nous avons décidé
d’analyser I’évolution de la température de ’élément a chauffer afin de comprendre
le comportement du four. Deux plaques instrumentées ont ainsi été utilisées pour
analyser I'influence du paramétrage du four. Dans cette partie, les plaques instrumen-
tées et leur fabrication seront décrites. Les conditions expérimentales implémentées
dans le four de la ligne d’imprégnation seront présentées. Pour finir les résultats des
essais seront discutés.

1.2.1 Plaques instrumentées

1.2.1.1 Description des plaques

Les plaques instrumentées ont été fabriquées par thermocompression de deux plaques
de polymere thermoplastique entre lesquelles est disposé un ensemble de thermo-
couples de type K (Fil alumel (rouge -) et fil chromel (jaune +) () = 80pm, Omega).

Deux polymeres thermoplastiques amorphes ont été utilisés pour la fabrication des
plaques instrumentées : ’ABS (Acrylonitrile-butadiéne-styréne) et le PEI (Polyéthe-
rimide). Il est a noter que I’ABS utilisé dans cette étude (ABS-N) est un grade
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chargé de noir de carbone, ce qui lui donne un couleur noir et des propriétés optiques
particulieres.

Les propriétés thermo-physiques de ces deux matériaux sont données dans la Table
1.1. Dans un premier temps, la plaque d’ABS-N a été fabriquée. Sa température de
transition vitreuse étant proche de 110°C les essais n’ont pas permis d’appliquer les
puissances utilisées habituellement dans le four pour la fabrication des pré-imprégnés.
Pour cette raison, une seconde plaque a été fabriquée avec du PEI, qui a une
température de transition vitreuse de 217°C, soit environ 100°C de plus que ’ABS-N.
Cette différence de Tg a permis de réaliser des essais jusqu’a des températures plus
élevées et donc de réaliser des essais avec des puissances représentatives du procédé
en production.

Table 1.1 — Propriétés physiques de ’ABS-N et du PEI

Propriété Unité ABS-N PEI

Masse volumique p kgm™3 1050 [27] 1270 [86]

Capacité thermique C, Jkg7' K=t 1300 [27] 2.86 x T'[°C] + 1020,
T € [20 — 200]

Conductivité thermique k ~ Wm™ K~ 0.19 [27] 0.24 [86]

Température de transition °C 100 — 120 [27] 217 [86]

vitreuse T

1.2.1.2 Fabrication des plaques

La démarche globale employée est identique pour chaque plaque, mais du fait de la
différence des propriétés physiques des polymeres utilisés, quelques adaptations ont
été nécessaires pour la plaque PEL
Plaque instrumentée ABS-N
1. Préparation des thermocouples : micro-soudeuse sous atmosphere neutre d’argon
2. Découpe de 2 plaques d’ABS-N de 400mm * 400mm, d’épaisseur 1.5mm

3. Placement et collage des 13 thermocouples sur la plaque inférieure (Fig. 1.4
a-b). L’emplacement des thermocouples a été choisi afin de pouvoir mesurer le
champ de température pour différentes configurations de lampes a partir de
simulations préliminaires du four.

4. Assemblage des plaques d’ABS-N avec les thermocouples par thermo-compression
sous presse chauffante (Pilote EDyCO -Institut Clément Ader)

5. Découpe de la plaque consolidée (400mm * 300mm) dans le but de limiter les
effets convectifs liés a la taille de la plaque par rapport au produit usuellement
chauffé dans le four.

Plaque instrumentée PEI

1. Préparation des thermocouples (micro-soudeuse sous atmosphere neutre d’ar-
gon)
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Figure 1.4 — Emplacement des thermocouples au sein des plaques instrumentées.
Plaque d’ABS-N (a) Schématique et (b) Avant consolidation. Plaque de PEI (c)
Schématique et (d) Avant consolidation

2. Découpe de 2 plaques de PEI de 400mm * 400mm, d’épaisseur 1.5mm

3. Placement et collage des thermocouples sur la plaque inférieure (Fig. 1.4 c-d).
Le nombre de thermocouples a été augmenté par rapport a la plaque d’ABS-N
de 13 a 25 afin d’obtenir plus d’informations et d’assurer un résultat exploitable
en cas d’endommagement de thermocouples au cours de la fabrication

4. Assemblage des plaques de PEI avec les thermocouples par thermo-compression
sous presse chauffante (Pilote EDyCO -Institut Clément Ader)

5. Découpe de la plaque consolidée (400mm * 300mm )

6. Peinture de la plaque afin de la rendre opaque au rayonnement IR

1.2.1.3 Réponses des thermocouples

Sur ’ensemble des 13 thermocouples disposés entre les plaques d’ABS-N, seuls les
neufs situés sur les diagonales de la plaque sont finalement fonctionnels a l'issue
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de I'étape de fabrication (Figure 1.4). Afin de vérifier le fonctionnement des ther-
mocouples restants dans un environnement controlé, ils ont été soumis a un cycle
thermique en étuve. Pour chaque essai un thermocouple de type K a été placé a
proximité de la plaque afin de mesurer la température de 'air de 1'étuve. Cette
mesure est dite température de controle.

Plaque ABS-IN Pour cette étape de vérification, la plaque d’ABS-N a été soumise
au cycle de chauffage suivant (Figure 1.5) :
1. Rampe de 2°C/ min jusqu’a 45°C,
Palier de 60 min a 45°C,
Rampe de 3°C/min jusqu’a 60°C,
Palier de 60 min a 60°C,
Rampe de 1°C/min jusqu’a 70°C,
Palier de 60 min a 70°C,

Refroidissement a l'air libre (étuve ouverte).
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Figure 1.5 — Réponse des thermocouples de la plaque instrumentée d’ABS-N
lors d’un cycle thermique comportant des paliers isothermes réalisé en étuve.

Les résultats présentés sur la Figure 1.5 montrent que la température mesurée par
chacun des thermocouples dans la plaque lors des différents paliers correspond a la
température de controle. Un léger décalage est toutefois notable durant les phases de
chauffage entre la température de contrdle et la température mesurée au sein de la
plaque par les thermocouples. Cet écart peut étre attribué, en partie, au fait que la
chaleur doit se propager par conduction au sein de la couche d’ABS-N avant d’étre
percue par les thermocouples. Durant les étapes de chauffage, on constate un écart de
mesure entre les thermocouples mesurant la température maximale et minimale. Les
mesures effectuées indiquent néanmoins un écart négligeable lors du refroidissement.
En effet ’écart entre les thermocouples est lié & un gradient de température dans
lair de I’étuve lors du chauffage. Ce résultat a été mis en évidence lors des essais de
vérification réalisés sur la plaque de PEL
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Plaque PEI Sur ’ensemble des 25 thermocouples disposés entre les plaques de PEI,
seuls 20 sont fonctionnels. Les thermocouples non fonctionnels sont : 1.1, 2.1, 1.3,
2.3 et 1.5 (Figure 1.4c) .

La plaque de PEI a été soumise a un cycle de chauffage comportant trois étapes
(Figure 1.6) :

1. Rampe de 10°C/ min jusqu’a 150°C
2. Palier de 30 min a 150°C

3. Refroidissement libre, étuve fermée (consigne de température ambiante sans
consigne de vitesse).
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Figure 1.6 — Réponse des thermocouples de la plaque instrumentée de PEI
lors d'un cycle thermique en étuve.

Le chauffage de la plaque de PEI montre un décalage de 15°C entre la température de
controle et la température la plus élevée, relevée par le thermocouple TC22. Durant
le chauffage, un écart élevé, jusqu’a 25°C peut étre observé entre le thermocouple
mesurant la température la plus chaude et la plus froide (TC51) et 18min ont été
nécessaires pour atteindre une température stable lors de I’étape 2, avec un écart
maximum de 5°C entre les thermocouples apres stabilisation.

L’écart de température observée peut étre attribuée en partie a la conduction au
sein de la plaque comme cela était le cas pour la plaque d’ABS-N. Cependant, 1’écart
est trop élevé pour provenir uniquement de ce phénomene. Deux sources principales,
pouvant expliquer cet écart, ont été identifiées :

o La présence de porosités, introduites entre les deux plaques durant 1’étape de
consolidation. Ces porosités contribuent a ralentir la propagation de la chaleur
jusqu’aux thermocouples, plus ou moins, en fonction de leur taille. Cependant,
les essais de chauffage en étuve ont été effectués avec une vitesse de 10°C/ min
avec une source de chaleur convective. Sur la ligne d’imprégnation les vitesses
de chauffage, pour la plaque de PEI, sont supérieures a 100°C/ min avec un
chauffage radiatif prédominant, I’effet des porosités sera alors atténué.
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o Malgré les écarts observés lors du chauffage, une homogénéité des mesures peut
étre observée lors du refroidissement. Cette observation souléve un questionne-
ment sur 'origine des écarts lors du chauffage. L’hypothése d’un gradient de
température propre a l'enceinte de chauffage a été émise.

Pour évaluer l'influence de ’homogénéité de la température de l'air dans
I’enceinte de I'étuve sur la température mesurée par les thermocouples, la
plaque a été retournée (180° autour de l'axe y suivant la Figure 1.4c¢) et le
méme cycle de chauffage a été appliqué. La Figure 1.7 montre les isocontours
de température, interpolés a partir des données des thermocouples, dans le
référentiel de I’étuve, apres 1000s de chauffage. Dans les deux cas, la distribution
de température observée est de la méme forme. Cette information renforce
I’hypothese d'un gradient de température au sein de 1’enceinte, induit par des
échanges convectifs.
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Figure 1.7 — Comparaison de la température relevée par les thermocouples de
la plaque apres 1000s de chauffage, (a) en position de chauffage normale et (b)
tournée de 180° autour de 'axe y (Figure 1.4c)

Au vue de ces résultats et de la rapidité des phénomenes dans le four IR de 'IRT
avec un chauffage radiatif prédominant, I'utilisation des plaques dans le four IR de
la ligne d’imprégnation a été validée.

1.2.2 Conditions expérimentales

1.2.2.1 Placement des plaques dans le four

Les essais de chauffage des plaques instrumentées dans le four IR ont été réalisés en
positionnant celles-ci suivant deux configurations distinctes. Dans un premier temps
les plaques ont été positionnées au-dessus de la vitre inférieure du second module de
la partie A du four, a I'aide de cales en céramique (Figure 1.8). La plaque de PEI
a été centrée par rapport au module chauffant, tandis que la position de la plaque
d’ABS-N était légerement décalée vers la droite et vers 'avant du four. Cet écart
releve des difficultés rencontrées pour travailler dans un espace réduit. Cette premere
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configuration a eu pour but d’étudier 'effet de la puissance des lampes et du choix
des zones de chauffage sur la température de la matiere et sa distribution au sein de
la plaque.

30mm 25mm

(a) (b)

(d)

Figure 1.8 — Configuration 1 : Emplacement des plaques dans le four IR sur le
deuxieme module chauffant de la partie A du four IR. (a)&(b) Plaque d’ABS-N,
(c)&(d) Plaque de PEI

Une deuxieéme configuration d’essai a été exploitée avec la plaque d’ABS-N. Dans
cette seconde configuration, la plaque a été placée a cheval sur 'extraction séparant
les deux modules chauffants de la partie A du four (Figure 1.9). Le bord gauche de
la plaque est aligné avec le bord droit de la vitre du premier module. Elle n’est pas
centrée par rapport a 'extraction afin de soumettre la plaque au rayonnement des
lampes du module 2. Cette configuration a eu pour but d’étudier I'effet de ’extraction
sur le chauffage de la plaque. La plaque de PEI n’a pas pu étre étudiée dans cette
configuration en raison du temps disponible pour effectuer les essais. L’effet du taux
d’extraction sur son chauffage sera étudié grace aux essais effectués dans la premiere
configuration.
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(b)

Figure 1.9 — Configuration 2 : Emplacement de la plaque d’ABS-N au dessus
de la vanne d’extraction séparant les deux modules de la partie A du four IR

1.2.2.2 Configurations d’essai

Les essais effectués avec ces plaques instrumentées ont permis de mettre en évidence
I'influence de trois parametres. Il s’agit de la (ou les) zone(s) activée(s) pour le
chauffage, la puissance des lampes et le taux d’extraction de I'air du four. Le débit
de I'injection d’air a été maintenu constant. Le Tableau 1.2 résume les différentes
valeurs prises par ces parametres.

Table 1.2 — Parameétres variables lors des essais de chauffage dans le four IR de
la ligne d’imprégnation

Plaque Zones Puissance (%) Extraction
ABS-N [1:5] 5-8 0-20
PEI [1:5] 20 — 50 0 — 100

Pour 'ensemble des essais la plaque a été chauffée jusqu’a une température cible.
Lorsque la température cible est atteinte, par au moins un des thermocouples,
les lampes sont éteintes et la phase de refroidissement débute. Le choix de cette
température dépend de la température de transition vitreuse de la plaque utilisée
et de sa position dans le four. Pour les essais effectués avec la plaque située dans
le deuxieme module chauffant (Figure 1.8) ces températures sont de 60°C pour la
plaque d’ABS-N et de 120°C pour la plaque de PEI. Lorsque la plaque d’ABS-N est
située au dessus de la vanne d’extraction (Figure 1.9) la température cible est de
40°C.

La plaque est refroidie grace aux échanges convectifs forcés et naturels au sein du
four. Le retour a la température ambiante de la plaque entre deux essais n’étaient
pas envisageable dans le temps alloué aux essais. Pour cette raison une seconde
température cible de 25°C a été définie . La fin d'un essai et le début du suivant
pouvait avoir lieu lorsque ’ensemble des thermocouples indiquaient une température
inférieure a cette température cible.
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1.2.3 Résultats
1.2.3.1 Effet de la zone de chauffage

Les zones de chauffage a utiliser sont le premier choix que 'utilisateur doit effectuer
lors du paramétrage du four. Ce choix des zones est primordial et doit étre adapté a
la largeur du produit a chauffer et la température matiere a atteindre.

Les essais destinés a mettre en évidence I'influence des zones de chauffage ont été
réalisés avec une puissance des lampe fixe et dans la configuration 1 avec un taux
d’extraction d’air de 20%. Dans un premier temps, les essais ont été effectués en
utilisant uniquement une zone, puis dans un second temps, I'effet de I'utilisation de
plusieurs zones simultanément a été exploré. Bien que des essais similaires aient été
réalisés avec les deux plaques instrumentées, seuls les essais menés avec la plaque de
PEI sont présentés car plus représentatifs des puissances utilisées pour la production
de pré-imprégné carbone avec résine haute performance.

A T’aide des données de température mesurées par les thermocouples disposés a mi-
épaisseur de la plaque (Annexe A.2), la température sur l’ensemble de ce plan a été
interpolée. Cette étape a été effectuée dans Matlab® avec la fonction griddatta avec
une méthode cubique. Les thermocouples utilisés pour effectuer ces interpolations
sont représentés sur I’ensemble des graphiques par des points noirs.

Chauffage a une zone La figure 1.10 regroupe les isocontours de température,
apres 47s de chauffage a 20% de puissance.

Les résultats obtenus dans le plan passant par la mi-épaisseur de la plaque instru-
mentée peuvent étre interprétés d’un point de vue de la distribution de température
et de la température maximale atteinte par la plaque.

La température maximale atteinte lors de 'utilisation des zones 2 a 5 est comparable,
aux alentours de 80°C. Pour la zone 1 la température maximale se situe a 120°C.
Cette différence s’explique par ’emplacement des lampes dans le four. Lorsque les
lampes de la zone 1 sont actives, les émetteurs sont rapprochés et la zone centrale de
la plaque est atteinte par le rayonnement des deux lampes. Le flux regu par cette
surface est la superposition des flux émis par les émetteurs et la vitesse de chauffage
est plus importante. A l'inverse, lorsque les zones 3 a 5 sont utilisées (Figures 1.10c,
1.10d, 1.10e), la distance entre les émetteurs est telle que le flux requ localement par
la plaque n’est issu que d’un seul émetteur d’'un module chauffant, ce qui se traduit
par deux zones distinctes chauffées a la méme température (80°C au bout de 47s
de chauffage dans le cas présent). Le champ de température mesuré lorsque la zone
2 est active (Figure 1.10b) représente une condition de transition : la température
maximale obtenue est du méme ordre de grandeur que lors de l'utilisation des zones
3 a 5, mais la zone chauffée a cette température est plus étendue.
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Chauffage a plusieurs zones Afin d’assurer un chauffage sur I’ensemble du produit
lorsque celui-ci est large ou pour atteindre la température cible lorsque la vitesse
de la ligne est élevée, il peut étre nécessaire d’utiliser plusieurs zones de chauffage
d’une méme partie du four. La Figure 1.11 montre deux exemples d’isocontours de
température apres 31s de chauffage a 20% de puissance dans le cas d’utilisation de
plusieurs zones.
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Figure 1.11 — Isocontours de température apreés 31s de chauffage a 20% de
puissance utilisant plusieurs zones de chauffage simultanément.

Dans le premier cas (Figure 1.11a) les zones 1 et 3 ont été utilisées. La température
maximale atteinte est d’environ 80°C et le gradient sur ’ensemble de la plaque est de
I'ordre de 40°C. La zone chauffée est centrée par rapport aux lampes et le gradient
de température est progressif sur ’ensemble de la largeur de la plaque.

Dans le second cas (Figure 1.11b) les zones 1 a 3 ont été utilisées. La température
maximale atteinte est de 120°C et le gradient sur la surface est de 70°C. Le rajout
de la zone 2 provoque une augmentation de la température sur la zone centrale et
induit un gradient beaucoup plus prononcé entre le centre et les bords de la plaque.

Ces deux essais mettent en évidence I'importance du choix de la combinaison des
lampes. A puissance égale, la combinaison des zones 1 et 3 induit un chauffage plus
homogene de la plaque mais le temps de chauffage est plus long. La combinaison des
trois premieres zones permet de chauffer la zone centrale de la plaque plus rapidement
mais en contre partie génere des gradients de température plus forts dans la largeur
de la plaque.

1.2.3.2 Effet de la puissance d’alimentation des lampes

En parallele du choix des zones de chauffage, 'utilisateur doit également choisir la
puissance des lampes. Les résultats des essais effectués avec la plaque instrumentée de
PEI seront utilisés. De méme que pour ’étude précédente sur 'effet de la zone choisie,
I’analyse de la distribution de température et la température maximale atteinte est
réalisée.

La Figure 1.12 regroupe les isocontours de température pour l'utilisation de la
zone 1 avec des consignes de puissance des lampes allant de 20 a 50% apres 27s de
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chauffage. La forme de la zone chauffée pour I'’ensemble des puissances est identique.
Nous pouvons conclure que la puissance appliquée aux lampes n’a pas d’effet sur la
forme/taille de la surface chauffée. Cependant, les maximas des températures de ces
zones sont fortement impactés par la puissance.
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Figure 1.12 — Isocontours de température apres 27s de chauffage avec la zone
1 pour différentes puissances de lampe

La Figure 1.13 compare la température maximale a la demi-épaisseur de la plaque au
cours du chauffage. Dans un premier temps, la température reste stable, a température
ambiante, durant environ 10s. Ce temps comprends un temps de latence d’environ
7s entre le démarrage du four et 'allumage des lampes. Apres ce temps, le chauffage
débute pour I’ensemble des thermocouples. En fonction de la puissance de chauffage
la plaque met entre 27 et 47s pour atteindre une température de 120°C.

Ces résultats, bien qu’intuitifs, montrent que la puissance d’alimentation des lampes
doit étre adaptée aux conditions d’essai. En particulier, la puissance doit étre établie
en fonction de la température matiere a atteindre et de la vitesse de la ligne.
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Figure 1.13 — Evolution de la température maximale a demi-épaisseur de la
plaque au cours du chauffage avec la zone 1 & différentes puissances de chauffage

1.2.3.3 Effet du taux d’extraction

Les essais réalisés avec la plaque d” ABS-N en configuration 2 (Figure 1.9) ont permis
d’étudier l'effet du taux de 'extraction de I'air par les lames d’extraction du four sur
la distribution de température dans la plaque. Le taux d’extraction est modifié de
0 — 20%, pour une configuration zone/puissance fixe. La différence de température
mesurée par un méme thermocouple d’un essai & un autre est inférieure a 3°C, ce qui
indique que 'extraction d’air a une influence limitée sur la valeur de la température
de la plaque dans ces conditions dans cette gamme de température.

L’influence de 'extraction a également été étudiée en configuration 1 (Figure 1.8)
avec la plaque de PEI. Des valeurs de taux d’extraction entre 0 et 100% ont été
appliquées pour un chauffage avec la zone 1 a 40% de puissance. La Figure 1.14
montre la température maximale atteinte par la plaque en fonction du temps, pour
I’ensemble des essais. L’essai sans extraction est celui qui présente la température la
plus élevée mais aucun lien cohérent entre 1’ effet de I'extraction et la température
maximale n’a pu étre trouvée a partir de ces résultats.

Il est a noter que les essais, que ce soit pour la plaque d’ABS-N ou la plaque de PEI,
ont été effectués en augmentant progressivement ’extraction d’un essai a un autre.
Les écarts observés peuvent également étre liés a 'augmentation de température
de I'environnement du four (air ambiant, parois...) entre deux essais ou bien au
refroidissement lorsqu’il y a eu une pause entre les essais. Enfin, ces essais ont été
effectués sur une durée tres courte. L’influence de ce parametre, devra donc étre
étudié en condition réelle de production. Ce point sera traité au cours du Chapitre 5.

1.3 Conclusion partielle

Les composants principaux et le fonctionnement du four IR de la ligne d’imprégnation
ont été décrits et analysés.
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Le four IR est composé de 4 modules chauffants dont la source de chaleur est le
rayonnement provenant des émetteurs IR. Cependant, les trois modes de transfert
thermique sont présents dans le four : la propagation de la chaleur par conduction a
lieu dans le produit a chauffer, mais également dans les différents éléments du four
comme les réflecteurs céramiques et les plaques de verre. Des échanges convectifs
sont engendrés par le systéeme de ventilation du four et les échanges ont lieu sur les
différentes surfaces du four et du produit.

Le fonctionnement du four est directement lié au paramétrage des 12 zones des
lampes IR et a la puissance du systeme de ventilation. En effet, le four est divisé en
2 parties : la partie A comprenant 6 zones, utilisées pour ’évaporation de la phase
aqueuse, et la partie B comprenant également 6 zones, destinées a augmenter la
température du produit au-dessus de la température de fusion du polymere.

Afin de comprendre I'influence du paramétrage des lampes et de la ventilation,
une caractérisation expérimentale du fonctionnement du four a été menée. Deux
plaques de polymere thermoplastique, instrumentées avec des thermocouples, ont
été fabriquées par thermo-compression. Ces plaques ont permis de caractériser le
comportement du four indépendamment du pré-imprégné.

Ces plaques ont été utilisées pour effectuer des mesures de température dans le
four IR sous différentes conditions de chauffage. L’influence du nombre de zones de
chauffage utilisées pour conditionner thermiquement la matiere ainsi que la consigne
de puissance des lampes sur la température maximale atteinte par les plaques ont
été étudiées. Cette étude a mis en évidence le besoin de choisir ces parametres en
fonction de la largeur du produit, la température a atteindre et la vitesse de la ligne.
En revanche, I'utilisation des plaques instrumentées n’a pas mis en évidence un effet
marqué du systéme de ventilation sur le chauffage dans cette configuration.
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Dans le but de contrdler et optimiser la phase de chauffage d'un pré-imprégné durant
sa production, une modélisation du four IR a été développée. Cette modélisation
s’appuie sur les éléments bibliographiques relatifs au rayonnement IR qui est la
principale source de chaleur du four étudié (Chapitre 2). Devant le nombre d’émetteurs
présents dans le four IR de la ligne d'imprégnation, une stratégie de modélisation des
lampes IR a réflecteur intégré a été développée et fait 'objet du Chapitre 3. Enfin,
le dernier chapitre de cette partie, le Chapitre 4, traitera de la modélisation du four
IR. La seconde partie du manuscrit sera dédiée au pré-imprégné et son interaction
avec le four IR.
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2.1 Introduction

Généralement, les transferts thermiques se font suivant trois modes : la conduction,
la convection et le rayonnement. Contrairement aux deux premiers modes, le rayon-
nement se propage sous forme d’ondes électromagnétiques, il est donc généralement
prépondérant dans le vide ou pour des applications haute température. Ce chapitre
bibliographique se focalise donc sur ce mode de transfert qui est le mode prépondérant
dans le four IR de la ligne d’imprégnation.

Dans un premier temps, quelques généralités sur le rayonnement sont présentées, et
dans un second temps, la modélisation du rayonnement entre surfaces est abordée.
Enfin, ce chapitre se termine par une description des émetteurs IR et une étude
bibliographique sur les propriétés des différents composants principaux ainsi que leur
modélisation.

2.2 Généralités sur le rayonnement

2.2.1 Grandeurs et principes généraux du
rayonnement

Le rayonnement est I'un des trois modes de transfert de chaleur avec la conduction
(prédominante dans les solides) et la convection (prédominante dans les fluides).
La particularité de ce mode de transfert est qu’il ne nécessite pas de milieu ma-
tériel pour se propager. En effet, le rayonnement se propage sous forme d’ondes
électromagnétiques.

Ces ondes électromagnétiques sont caractérisées par leur longueur d’onde A (m) et
leur fréquence v (Hz). Elles se déplacent a la vitesse de la lumiére ¢ (ms™) :
c ¢
A=— avec c=— (2.1)
v n
Avec n l'indice de réfraction du mileu et ¢y la vitesse de la lumiere dans le vide
co = 3.108m s L.

L’aspect dual des ondes permet d’associer une fréquence a un photon transportant
de I'énergie :
E=hxv (2.2)

Avec E, I'énergie (J), h, la constante de Planck, h = 6.626.10731J s.

De méme, leur nature dépend de la longueur d’onde. Ainsi, le rayonnement thermique
correspond aux longueurs d’ondes comprises dans I'intervalle [107%; 10~7]m soit une
partie des ultra-violets, le visible et les infrarouges (Figure 2.1).
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Figure 2.1 — Spectre électromagnétique

Pour caractériser le comportement radiatif d’'un corps quelconque, il est nécessaire de
définir les différentes interactions possibles entre un flux radiatif et la matiere. Ainsi,
lorsqu’un flux radiatif ®; (W) est incident sur une surface, il peut étre absorbé, réfléchi
ou transmis. Le principe de conservation de I'énergie permet d’écrire 1’équation 2.3.

(I)i = O(/\q)i -+ p)\(I)Z -+ T)\(I)i (23)

Ou ay, py et 7y sont les coefficients d’absorpion, réflexion et transmission du matériau
pour la longueur d’onde \. Ce sont des propriétés dites spectrales, car elles dépendent
de la longueur d’onde du flux incident. La premieére loi de Kirchhoff dérive de
cette relation et est donnée par 1’équation 2.4.

1 =ay+pr+ 7 (2.4)

Une surface est dite opaque lorsqu’elle ne transmet par de rayonnement (7 = 0), la
conservation de I’énergie est alors donnée par I’équation 2.5.

1= [65Y + P (25)

La surface est semi-transparente lorsqu’elle transmet une partie du rayonnement

incident (7 # 0).

La maniere dont le rayonnement est réfléchi a la surface d’un matériau dépend de
I'état de surface (rugosité) de celui-ci. Il existe deux cas idéaux de réflexion : une
surface spéculaire reflete le rayonnement dans une direction privilégiée suivant la loi
de Snell Descartes (Figure 2.2a). La surface peut étre considérée comme spéculaire
lorsque sa rugosité o, est faible devant la longueur d’onde (§ < 1).

Une surface diffuse réfléchit le rayonnement incident dans des directions multiples.
Une surface est dite Lambertienne lorsque elle réfléchit de fagon uniforme dans
toutes les directions pour tous les angles d’incidence (Figure 2.2b).

Dans le cas général, la réflexion d’un flux incident peut dépendre a la fois de
I’angle d’incidence et de ’angle d’observation. La fonction permettant de décrire ce
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comportement est la fonction de distribution de réflectance bidirectionnelle (BRDF')
[59] et elle peut étre déterminée par spectroscopie IR a transformée de Fourier.

(a) Spéculaire (b) Diffuse (Lambertienne) (c) Diffuse (Cas général)

Figure 2.2 — Différents types de réflexion

2.2.2 Cas d’un corps noir

Le corps noir est un corps idéal qui absorbe toute 1’énergie qu’il regoit, sans réfléchir
ou transmettre. Il sert d’élément de référence en rayonnement, c’est le corps qui émet
le plus a une température donnée.

Vis-a-vis du rayonnement un corps peut étre considéré comme émetteur ou récepteur.
Lorsqu’il est considéré comme émetteur, on parle d’Emittance M[W m~2] (E dans
la littérature anglophone). Cette grandeur correspond a la puissance émise par
unité de surface par le corps. Lorsque le corps est considéré comme récepteur, on
parle d’Eclairement E [Wm™2] (G dans la littérature anglophone). Cette grandeur
correspond a la puissance incidente par unité de surface.

L’émittance spéculaire (émittance en fonction de la longueur d’onde) du corps noir
(Figure 2.3) est donnée par la Loi de Planck (Equation 2.6).

Cl)\_5

M= ———
A exp(f—,}—l)

(2.6)

Avec MY Iémittance spéculaire du corps noir (Wm™2), A la longueur d’onde (m), T
la température du corps (K) et ¢;, ¢y, des constantes de rayonnement.

Il est possible de calculer la longueur d’onde A, pour laquelle I'émittance d’un corps
est maximale a une température donnée en utilisant la loi de déplacement de
Wien (Equation 2.7).

2898

Am
T

(2.7)

L’intégration de la loi de Planck sur tout le domaine spectral permet de montrer que
95% de I’énergie d'un corps est émise dans l'intervalle [0.5A,; 5]
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Figure 2.3 — Emittance de Planck en fonction de la longueur d’onde et de la
température

Enfin la loi de Stefan Boltzmann (Equation 2.8), obtenue & partir de l'intégration
de la loi de Planck sur I’ensemble du domaine spectral avec I’hypothese d’un corps
Lambertien (corps qui émet et réfléchit de maniere diffuse), permet de calculer
I’émittance d’un corps noir a partir de sa température.

M° =oT* (2.8)

Avec M° I'émittance d’un corps noir (Wm™2), T la température du corps noir (K)
et o la constante de Stefan Boltzmann (0 = 5.67.103Wm 2 K™).

2.2.3 Cas d’une surface réelle

Le cas d’un corps noir est un cas idéal. Dans le cas d'une surface réelle, il faut prendre

en compte son émissivité ¢ qui est le rapport entre son émittance et I’émittance
d’un corps noir a la méme température (Equation 2.9).

My\(T)
ex= MO <1 (2.9)

Lorsque le corps est a I’équilibre thermodynamique, la deuxiéme loi de Kirchhoff
(Equation 2.10) permet de dire que, pour une longueur d’onde donnée, I’énergie émise
par le corps (g) est égale a I’énergie absorbée (a).

)= (2.10)

On appelle alors corps gris un corps dont ’émissivité ne dépend pas de la longueur
d’onde : € = ¢,. Il vient alors € = a d’apres 1'équation 2.10. De plus, la loi de Stefan

37



Boltzmann pour les corps gris permet d’exprimer ’émittance du corps M(T) en
fonction de sa température (Equation 2.11).

M(T) =eM(T) = eoT (2.11)

L’ensemble des définitions présentées dans cette partie sont essentielles pour modéliser
d’une part I’émission des émetteurs infrarouges et d’autre part les propriétés optiques
des pré-imprégnés qui sont étudiées dans la deuxieme partie de ce manuscrit.

2.3 Rayonnement entre surfaces
2.3.1 Cas général

Toute surface rayonne en fonction de sa température. Dans le cas ou les échanges
radiatifs sont importants, il est nécessaire de calculer le bilan des échanges entre les
objets éclairés. Différentes méthodes existent pour effectuer ce bilan.

L’équation de transfert radiatif (ETR) définit ce bilan énergétique. Elle exprime les
gains et pertes par émission, absorption et diffusion. L’hypothese simplificatrice de
stationnarité est utilisée en considérant que les transferts radiatifs sont tres rapides
devant les autres transferts d’énergie (Equation 2.12).

—=
Ly (s, § D —
dL(s, 1) ):—@LA(S,E))JFML‘;(S,S)JF—A/ d(Q —

ds AT Jo—an

(2.12)
Avec Ly(s, ©2) la luminance du matériau dans la direction €2, k) le coefficient
d’abs%ption, D, le coefficient de diffusion, 8y = k) + D, le coefficient d’extinction
7 -2 . . e, s
et ¢(Q2 — 1) la fonction de phase. Ce’ie fonction de phase est la probabilité pour
el s es . =
qu'un rayon provenant d'une direction 2 soit dévié dans la direction (2.

L’évolution de température d’un volume chauffé par rayonnement est donnée par
I'équation de la chaleur (conservation de I'énergie) (Equation 2.13) :

aT
Avec p la masse volumique, C), la capacité thermique, k la conductivité thermique et
g, le terme source radiatif (Equation 2.14) :

qr:/ /LA(S,ﬁ)?dQ)\ (2.14)
0 47

Dans le cas d’'un matériau opaque, cette équation est réduite a un flux de chaleur
surfacique qui peut étre pris en compte en tant que condition aux limites. Dans le
paragraphe suivant les méthodes les plus utilisées pour calculer cette condition aux
limites sont détaillées.
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2.3.2 Méthode des radiosités

La radiosité J (W m~2) d’une surface est définie comme la quantité de flux radiatif
quittant une surface par unité de surface. Elle est la somme de ’émission propre de la
surface et de la réflexion d'une partie de 1’éclairement regu par la surface (Equation
2.15).

J=e(T)oT* + p(T)E (2.15)

Le flux de chaleur net @ (W m™2) regu par une surface est donné par I’équation 2.16.

Q=E—J (2.16)

L’éclairement regu par une surface peut étre calculé a partir de considérations
purement géométriques. Le facteur de forme dFj; entre deux surfaces élémentaires
dA; et dA; est la fraction du flux émis par la surface dA;, qui est recu par la surface
dA;. Il est calculé a partir de I’angle solide entre ces deux surfaces (Equation 2.17).

cosb;cosb;

dF;; = LdA, (2.17)

2

Surface j

Surface i

Figure 2.4 — Facteur de forme entre deux surfaces [§]

Cette valeur du facteur de forme ne dépend pas de la surface émettrice. Dans le cas
de deux surfaces finies, le facteur de forme F;; est donné par I’équation 2.18.

1 cosl,;cos0;
F,=— — "I dAdA,; 2.1
J Az /Az /Aj 7'('7”2 J ( 8)

Si toutes les surfaces d’échanges considérées sont isothermes, opaques et Lamber-
tiennes, les relations suivantes sont applicables :
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o Surface convexe : Fy; =0

o Surface concave : Fy; > 0

» Réciprocité : A;F;j = A, Fjy;

o Additivité : Fyjir) = Fij + Fiy,

L’éclairement de la surface ¢ sur la surface j est alors donnée par 1’équation 2.19.

Eij = Fij5i0n4 (219)

Différentes méthodes de résolution peuvent étre utilisées pour calculer ces facteurs
de forme. Dans le cas de certaines configurations géométriques particulieres et
simples, des solutions analytiques existent. Howell et ses co-auteurs présentent un
catalogue détaillé des différents facteurs de forme analytiques [48, 49]. Ces expressions
analytiques sont obtenues par intégration directe de I’équation 2.18 par le calcul
analytique de l'intégrale de surface, ou par la transformation des intégrales de
surface en intégrales de contour a ’aide du théoreme de Stokes [78]. Deux principales
méthodes de résolution sont utilisées pour déterminer ces facteurs de vue : la méthode
de projection et la méthode de Monte-Carlo.

Méthodes de projection

1. Spheére unité Cette méthode, initialement développée par Nusselt [34], permet
le calcul de la premiére intégrale de surface de I'équation 2.18 [88]. Elle consiste a
placer une demi-sphere de rayon unité centrée sur la surface élémentaire dA;. La
projection conique de la surface A sur I’hémisphere est projetée orthogonalement
sur la base de la sphere contenant la surface élémentaire (Figure2.5). Le facteur
de forme est la fraction du cercle occupée par la projection.

/—Hemicube

Projection on hemicube

Projection on
unit hemisphere

Unit

Figure 2.5 — Comparaison entre la méthode de la sphere unité et I’hémicube.
3]
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2.

Hémicube La méthode de I'hémicube [19] est une modification de la méthode
de la spheére unité ou la surface A est projetée sur un cube centré sur la
surface élémentaire. La surface du cube est divisée en pixels dont les facteurs
de forme sont souvent pré-calculés. Cette méthode est utilisable dans le cas
de surfaces masquées, c¢’est-a-dire lorsque une autre surface bloque une partie
du rayonnement provenant de la surface A vers la surface dA; a cause de la
profondeur.

Méthode de Monte Carlo Cette méthode propose une approche statistique du
calcul des facteurs de forme. Une fonction de densité définit un nombre de rayons
émis par une surface, et 'angle d’émission de ceux-ci. Le facteur de forme est défini
par la fraction de rayons émis ayant atteint la surface éclairée [72].

2.4 Description d’un émetteur IR

2.4.1 Description d’une lampe halogéne tubulaire

Dans cette étude, le cas des lampes halogenes tubulaires électriques a courte longueur
d’ondes est traité. Deux types de lampe sont présentées : la lampe dite claire et la
lampe dite a réflecteur intégré. Les différents éléments de ces lampes sont schématisées
sur la Figure 2.6.

Un filament spiralé de tungstene : Celui-ci constitue la source du rayonnement.
I1 se comporte comme un élément résistif au travers duquel le passage de courant
se manifeste par une dissipation de la chaleur par effet joule. La température
d’équilibre du filament, et par conséquence le rayonnement émis par celui-ci,
est fonction du courant électrique qui le traverse, des dimensions du filament
et de I'environnement au sein duquel il est plongé. Le filament est doublement
spiralé, afin d’augmenter 'efficacité lumineuse par réflexion multiple et pour
limiter les pertes par conduction et convection avec son environnement.

Tube en quartz : Ce tube étanche, centré sur le filament de tungstene joue
plusieurs roles. D’une part, il permet d’isoler d’un point de vue thermique le
filament du milieu extérieur. D’autre part, il permet de protéger le filament des
effets de 'oxygene, au contact duquel le tungsténe s’oxyde. En correspondance
avec la bande spectrale d’émission du filament, le tube est transparent aux
courtes longueur d’ondes.

Un gaz neutre : Ce gaz, souvent de I’argon, est présent a l'intérieur du tube
afin de limiter I’évaporation du tungsténe qui se produit lorsqu’il est porté a
une température nominale de 2450K.

Un gaz halogene : Une trace de gaz halogéne est présente a l'intérieur du
tube en quartz. Celui-ci favorise, par activation d’une réaction chimique, la
formation d’un dépdt a partir de la sublimation du tungsténe, sur les parties
les plus chaudes du filament. Peterson [66] présente une description détaillée
du cycle halogéne mis en oeuvre au sein de ces lampes.

Réflecteur intégré : Dans le cas d'une lampe a réflecteur intégré, une couche de
peinture céramique est déposée sur la face arriere du tube de quartz.

41



Ces lampes sont également équipées d’anneaux de maintien, disposés régulierement
le long du filament. Ils permettent de maintenir le filament au centre du tube en
quartz. Les pertes par conduction au niveau de ces anneaux ont été négligées dans
ces travaux [61, 84].

Tube en quartz Tube en quartz
\ Gaz halogene \ Gaz halogene
R’eﬂec.teur o
céramique
Filament spiralé de Filament spiralé de
tungstene tungstene
(a) (b)

Figure 2.6 — Représentation schématique en coupe transverse d’une lampe
halogene tubulaire (a) Claire et (b) a réflecteur intégré

Sur les dispositifs industriels, dont fait partie le four IR étudié dans ces travaux,
un systeme aéraulique est présent. Ce systeme permet d’assurer une durée de vie
moyenne de 5000h des lampes IR[30]. Son réle est de maintenir les éléments de
fixation et de connexion électrique en molybdene du filament a une température
inférieure a 350°C, car au-dela de cette température, la dilation thermique des
matériaux provoque des fissures et finalement 1’'oxydation du filament. Ce systeme
aéraulique doit toutefois permettre de maintenir la température du tube en quartz
dans la plage [250 — 900]°C afin d’activer le cycle halogéne permettant le nettoyage
de la lampe.

Cette étude se focalise plus précisément sur deux lampes halogenes tubulaires. Chaque
lampe a une puissance nominale de 2000W pour une tension nominale de 400V. La
seule différence de construction entre ces deux lampes est la présence ou non d’un
réflecteur intégré (Figure 2.7). Leurs caractéristiques sont résumées dans le Table 2.1.

Table 2.1 — Caractéristiques techniques de la lampe claire et de la lampe a
réflecteur intégré [30]

Claire Réflecteur
Température de couleur 2450K 4+ 100K 2350K
Puissance 2000W + 6%
Tension 400V
Longueur de filament 411mm =+ S5mm
Diametre tube en quartz 11mm

42



Connectique

Revétement
céramique

Tube en
quartz

Anneau de
maintient

(b)

Filament

Figure 2.7 — Lampe claire (haut) et lampe a réflecteur de 1'étude. (a) Vue
d’ensemble et (b) Vue rapprochée mettant en avant le filament de tungsténe et
le réflecteur

La Figure 2.8 montre 1’éclairement d’une surface située a 50cm du centre de la
lampe en fonction de I'angle. Ces données sont fournies a titre indicatif, car elles
correspondent a des lampes de 1000W et nous n’avons pas d’information sur la facon
dont elles ont été obtenues. Toutefois, elles permettent de mettre en valeur I'impact
du réflecteur sur 1’émission spatiale du rayonnement de la lampe. En effet, ’émission
d’une lampe claire est indépendante de I’angle : son émission est isotrope. Lorsque
un réflecteur est rajouté sur la face arriere de la lampe ([90 — 270]°) une partie de
I’énergie initialement dirigée vers I'arriere de la lampe est redirigée vers 'avant. Il en
résulte une forte dépendance angulaire de 1’éclairement.

30 B 600 330
60 300
------- Claire
90 270 ). Reflecteur
120 240
150 210
180

Figure 2.8 — Flux a 50cm du centre d’une lampe claire et d’une lampe a
réflecteur intégré en fonction de 'angle [30]

Pour comparer 1’énergie totale émise par ces deux lampes, la puissance de chacune
est calculée en intégrant les flux correspondants sur une surface égale a celle d’un
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cylindre de rayon 50cm et de hauteur 1cm. Le rapport entre la puissance de la lampe
a réflecteur et la puissance de la lampe claire est de 0.98. Cette différence semble
tres faible et pourrait avoir plusieurs origines : des pertes d’énergie provoquées par la
présence du réflecteur, des erreurs de mesure ou bien des erreurs de calcul provenant
de la récupération des données a partir de la fiche technique. Au vu de I’écart tres
faible, la conservation de I'énergie entre la lampe claire et la lampe a réflecteur intégré
a été supposée dans le cadre de ces travaux.

2.4.2 Etude bibliographique

2.4.2.1 Propriétés physiques des composants de la lampe

Filament tungsténe La composition précise des filaments de tungstene n’est pas
connue mais leur composant principal est évidemment le tungsténe. Les propriétés
du tungstene pur ont donc servi de référence dans ces travaux.

L’émissivité spectrale du tungstene est issue de deux sources de données distinctes
dans la littérature en fonction de la bande spectrale d’intérét. L’émissivité spectrale
du tungstene peut étre décrite par le modele de Hagen-Rubens (Equation 2.20)
[50] établi pour les métaux purs, en fonction de la résistivité électrique r,, et de la
longueur d’onde A.

e\(T) = 365 (%AT))O'S _ 464@ (2.20)

Toutefois, les valeurs d’émissivité données par ce modele théorique divergent par
rapport aux résultats numériques sur la bande de longueur d’ondes [0.24—2.60]pm aux
températures équivalentes. Pour les longueurs d’ondes dans la bande [0.24 — 2.60]pm
les résultats issus de travaux expérimentaux [35] ont donc été pris comme référence.
Alinsi, en superposant les deux sources, 1’émissivité spectrale du tungstene peut étre
définie sur la bande [0.24 — 15]um (Figure 2.9) [12].

L’émissivité totale du tungsténe en fonction de la température est obtenue par
I'intégration de I’émissivité spectrale a différentes températures. Cette dépendance en
température peut étre décrite par un polynome d’ordre 2 (Equation 2.21). L’évolution
de I’émissivité intégrée du tungstene avec la température est illustrée sur la Figure
2.10).

e = —2.85¢ %77 +2.2143¢*T — 9.2555¢ > (2.21)

Tube en quartz Les propriétés optiques du tube en quartz ont été étudiées dans
les travaux de Monteix [61]. Dans ses travaux, Monteix a identifié les propriétés
spectrales du quartz a partir de données de la littérature et de mesures expérimentales
réalisées par spectrométrie IRTF sur des embouts plats et des demis tubes de lampes
(1000W, 235V) (Voir Chapitre 6). Les résultats sont présentés sur la Figure 2.11.

Ces résultats montrent que le tube en quartz est opaque au rayonnement IR pour des
longueurs d’ondes supérieures a 5pm. La température nominale des lampes de cette
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Figure 2.9 — Emissivité spectrale du tungstene pour différentes températures
[63].
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Figure 2.10 — Emissivité intégrée du tungstene en fonction de la température
[61]

étude est de 2450K, ce qui correspond a une longueur d’onde d’émittance maximale
Amae = 1.181m (Equation 2.7). A température nominale, 95% de 1’énergie est émise
pour des longueurs d’onde dans la gamme [0.59; 5.91]pum. Une partie du rayonnement
est donc absorbée par le tube. Néanmoins, la caractérisation des propriétés de la
lampe étant effectuée en présence du tube, 'effet de celui-ci est directement pris en
compte dans le modele de la lampe et il n’est pas nécessaire de prendre en compte
de facon explicite les interactions du tube avec le filament.
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Figure 2.11 — Propriétés spectrales du quartz [61]

2.4.2.2 Modélisation d’une lampe halogeéne

L’ensemble des résultats présentés dans cette section font référence a des lampes d’une
puissance nominale de 1000W et de tension nominale 235V dont le fonctionnement
général est identique a celui des lampes installées sur le four IR. La modélisation
d’une lampe claire est tout d’abord discutée avant d’évoquer la modélisation d’une
lampe avec réflecteur intégré.

Diametre équivalent

Dans de nombreux travaux, les lampes claires sont modélisées uniquement par un
cylindre équivalent représentatif de la surface émettrice du filament de tungstene.
L’Equation 3.1 correspond au modele utilisé pour déterminer le diametre équivalent
dyeq du cylindre. Ce diametre équivalent est déterminé a partir du diametre du
filament spiralé d,, et de ’épaisseur d’une spire e,, représentés sur la Figure 2.12.

d
diveq = TW {w n Z—Z] (2 — ) (2.22)

Température du filament

Plusieurs techniques ont été développées pour déterminer la température du filament
de tungstene en fonction de la tension d’alimentation. Cette température est essentielle
car elle est affectée au cylindre équivalent représentant la lampe afin de modéliser
I’émission d’une lampe. Le choix de la méthode dépend notamment des données a
disposition de l'utilisateur (émissivité, propriétés électriques, température nominale..).
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e Filament de tungsténe spiralé Cylindre équivalent

dWeq

Figure 2.12 — Diametre équivalent d’un filament spiralé [61]

Température de couleur :

Cette méthode est utilisée par les constructeurs de lampes pour garantir leur
qualité. Il s’agit de la température apparente corps noir. C’est-a-dire la couleur
du filament chaud est comparé a celle d'un corps noir, et la température de
corps noir permettant d’obtenir la méme couleur d’émission est la température
de couleur de 'objet.

Calcul :

— La premiere méthode de calcul identifiée prend en compte I’ensemble des
échanges des transfert de chaleurs du premier ordre de la lampe : filament,
convection dans I’Argon, quartz. Un bilan des puissances au sein de la
lampe permet de déterminer la température de la lampe[61].

(Dcv Env
(DrQ ext

Gaz (Ar) Tube quartz

]
A

Figure 2.13 — Transferts thermiques au sein d’une lampe halogene [61]
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— La deuxieme méthode [8, 63, 80] lie la température du filament 7y a la
tension nominale Uy de la lampe et a la tension de fonctionnement U.
Cette méthode nécessite la connaissance de la température nominale Ty .

Tf U 0.42
— = — 2.23
2 (U) (2.23)

Méthode des résistivités

Cette méthode consiste a identifier la température du filament a partir de la
mesure des caractéristiques tension-intensité des lampes [52, 61, 64, 69].

U(T)

: _ 5 (1)

Tf - f(?"w) ) Tw<T) = merw(Tamb) (2'24)
Avec 1, la résistivité du tungsténe pur [36], f, la dilatation thermique du
filament, U(T) et I(T) la tension et intensité de la lampe et R(Tp.) la
résistance des lampes a température ambiante. La relation entre la résistivité
et la température du filament est disponible dans la littérature [61]. Cependant,
la précision de cette méthode dépend fortement de la précision des mesures et
des valeurs de la résistivité en fonction de la température [12]. En effet, ces
valeurs sont souvent connues pour du tungsténe pur, mais les filaments des
lampes subissent des traitements thermiques et mécaniques qui peuvent induire
des changements de la valeur des propriétés.

Meéthodes optiques

Différentes méthodes optiques existent dans la littérature : la pyrométrie
monochromatique ou bichromatique reposent sur la mesure de la luminance et
a priori la connaissance de 1’émissivité du matériau [43], la spectrométrie [5]
et la thermoréflectométrie 2D [38, 39]. Pour mettre en ceuvre ces méthodes,
I'utilisation de corps noir, fonctionnant dans la gamme de température étudiée,
est nécessaire.

M¢éthode inverse

La derniere méthode trouvée dans la littérature est le calcul de la température
du filament a partir d'une méthode inverse [8, 27]. La lampe est utilisée a
différentes tensions pour chauffer une plaque opaque aux rayonnements IR, de
propriétés thermiques et optiques connues. La température sur la face arriere de
la plaque est relevée avec une caméra IR. La température du filament est alors
obtenue en minimisant 1’écart entre les résultats expérimentaux et numériques.
Cette méthode est facile a mettre en ceuvre mais nécessite une maitrise des
conditions expérimentales pour la mise en place du modele numérique.

La Figure 2.14 montre la comparaison entre la température de couleur, le calcul
tenant compte des échanges dans la lampe et la mesure de résistivité effectuée durant
les travaux de Monteix [61]. La dispersion des résultats met en évidence la difficulté
d’obtenir une mesure de température fiable.
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Figure 2.14 — Comparaison de différentes méthodes pour le calcul de tempéra-
ture du filament de tungstene [61]

Lampe a réflecteur intégré

Dans le cas d'une lampe ayant un réflecteur intégré sur sa surface arriere, la distribu-
tion spatiale du rayonnement est affectée (Figure 2.8). Dans ses travaux, Monteix a
étudié cette distribution a l'aide d’un montage expérimental utilisant une thermopile
[61]. I1 émet les hypotheses suivantes :

— Pour des lampes de méme dimension soumises a des puissances égales, le flux
radiatif total émis par la lampe a réflecteur est égal a celui établi pour une
lampe claire.

— Compte tenu de la rugosité du dépot, le réflecteur est supposé diffus.

La différence de signal regu par la thermopile dans le cas d’une lampe claire ®.(6) et
dans le cas d’'une lampe a réflecteur intégré ®,.(6) permet de définir un coefficient
d’efficacité K.s¢ fonction de I'angle 6 défini sur la Figure 2.15 (Equation 2.25). La
variation du coefficient K.;s avec I'angle 6 représente la distribution du flux émis
par une lampe avec réflecteur intégré.

®(6),
®(6).

Kepp = (2.25)

La Figure 2.16 représente le coefficient d’efficacité pour trois puissances d’alimentation.
Ce coefficient est défini uniquement pour la partie claire de la lampe. Ces résultats
montrent que la température du filament a une influence négligeable sur l'efficacité
du réflecteur et donc sur la distribution du rayonnement, mais que 1’éclairement
angulaire est notablement influencé par I’angle.
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Figure 2.15 — Schématisation de l'efficacité angulaire des réflecteurs [61]
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Figure 2.16 — Coefficient d’efficacité directionnelle du réflecteur diffus [61]

Eclairement

Des lors que la géométrie de la lampe a été définie et la température de celui-ci
déterminée en fonction de la puissance d’alimentation, il est nécessaire de choisir la
méthode qui sera utilisée pour calculer les échanges dans notre systeme. Le calcul de
I’éclairement peut se faire de plusieurs manieres. Dans cette section, les méthodes
utilisées pour le chauffage IR de maniere générale, indépendant de la forme de la
lampe est présenté.

o Solution analytique Lorsque la géométrie étudiée est simple, il est nécessaire
de se demander si une solution analytique existe. C’est le cas pour une lampe
tubulaire chauffant une plaque rectangulaire. L’Equation 2.26 définit le facteur
de forme Fy;_o pour une surface élémentaire dA; sur un cylindre droit A, de
hauteur h, de rayon r a une distance s de la plaque (Figure 2.17)[57].
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Figure 2.17 — Configuration géométrique pour le calcul de 'éclairement d’une
lampe tubulaire sur une plaque [57]

i _1(Y2—B+1> _1(C—B+1) 1
CcOoS _— —f-COS —_—

A-1 C+B-1
A+1 _I(YQ—B+1)
-Y cos —_
o _S_ S VA1) 44y VB (A-1))
-2 = 5~ op- C+B+1 . C—-B+1
—\/U coS
\/((J+B+1)2+4C VB(C+B-1)
1
] +Hcosl(ﬁ) |
(2.26)
_S. oyt oy_¥ gt
S=5 X=5 Y=0 H=o (2.27)

r r

A=X*+Y?+ 8% B=S2+X% C=(Hy)
Pour déterminer le facteur de forme de la lampe vers la plaque, il est nécessaire
d’utiliser la relation de symétrie :
—Fyu 2 (2.28)

Enfin I’éclairement sur chaque surface élémentaire de la plaque peut étre calculé :

Ey gy = JF2 —dl = eoT*F2 — dl (2.29)

Dans un cadre pratique, il existe tres peu de cas industriel avec une géométrie
aussi simple. Cependant, la solution analytique peut étre utilisée pour valider
le calcul de I’éclairement par une méthode numérique [25, 58, 63].

e Hémicube

Dans le cadre d’études de surfaces opaques, la méthode des hémicubes est tres
souvent utilisée pour les calculs d’éclairement. Cette méthode est implémentée
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dans le logiciel de calcul élément fini COMSOL Multiphysics®. Elle a été
utilisée pour simuler un large panel de procédés liés au chauffage IR : le
thermoformage [8, 32|, la polymérisation d’un composite dans un four IR [62,
63], la modélisation de lampes IR par méthode inverse [27], le soufflage de
bouteilles [25], le soudage laser [7] ou encore le placement de fibres automatisé
(AFP) [54].

e Lancer de rayons

La méthode de lancers de rayon est également employée, notamment dans le
cas ou des matériaux semi-transparents sont présents. Cette méthode a été
utilisée pour simuler le thermoformage[4] et le procédé de soufflage de bouteille
[9, 14]. Un logiciel basé sur la méthode de lancer de rayons a été développé a
I'Institut Clément Ader, Ray-heat [11, 25, 63]. Il a également été utilisé dans
I'étude du procédé d’ATP (Automatic tape placement) ou les surfaces sont
opaques mais ou des réflexions spéculaires multiples ont lieux entre la bande en
cours de dépose et le substrat justifiant une approche par lancer de rayon [82].

e Monte Carlo La derniere méthode trouvée dans la littérature est la méthode
de Monte Carlo [33, 42, 47, 72]. Cette méthode a été utilisée par exemple dans
les travaux de Dauphin [28] pour ’étude d’échanges radiatifs d’un systéme
d’éclairage automobile et par Dausseins [29] pour modéliser les propriétés
optiques d’un pré-imprégné.

Le choix de la méthode a utiliser dépend alors de la disposition géométrique du
systeme et des matériaux qui le composent. Pour des géométries simples, la solu-
tion analytique est a privilégier. Bien que les méthodes de lancer de rayons et de
Monte Carlo sont utilisables pour des matériaux opaques, leur utilisation est tres
coliteuse en temps de calcul puisqu’il faut un nombre élevé de rayons pour une bonne
représentation des échanges radiatifs. Dans cette étude, une méthode basée sur les
facteurs de forme par hémicube a été préférée.

2.4.2.3 Conclusion partielle

Dans ce chapitre, les lois fondamentales des échanges radiatifs ont été introduites
ainsi que les principales méthodes utilisées pour modéliser les échanges radiatifs entre
plusieurs surfaces. Apres une présentation des émetteurs IR utilisés dans cette étude ,
une étude bibliographique a été menée pour déterminer les propriétés caractéristiques
des éléments principaux des émetteurs, ainsi que les méthodes utilisées pour les
modéliser.

L’ensemble de ces éléments permettront de mener a bien la modélisation des émetteurs
IR (Chapitre 3) et du four IR (Chapitre 4) ainsi que la modélisation des échanges
entre le four IR et les pré-imprégnés (Chapitre 7).
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3.1 Introduction

Ce chapitre propose une modélisation des émetteurs infrarouges du four de la ligne
d’imprégnation dont la particularité est d’intégrer un revétement réfléchissant. Ce
réflecteur intégré modifie la distribution spatiale du flux radiatif et la stratégie de
modélisation des émetteurs IR avec réflecteur intégré est donc décrite dans un premier
temps. Le banc expérimental utilisé pour la caractérisation des émetteurs est ensuite
présenté ainsi que le modele numérique associé. Enfin, la démarche de caractérisation
inverse utilisée pour l'identification des parametres des émetteurs avec réflecteur
intégré est présentée et les résultats discutés.

3.2 Stratégie de modélisation d’'une lampe a
réflecteur intégré

La description des lampes claires et des lampes avec réflecteur intégré a fait ’objet
de la Section 2.4 du Chapitre 2. Les principales caractéristiques de ces émetteurs
sont rappelées dans la Table 3.1.

Table 3.1 — Caractéristiques techniques de la lampe claire et de la lampe a
réflecteur intégré [30]

Claire Réflecteur
Température de couleur 2450K £+ 100K 2350K
Puissance 2000W + 6%
Tension 400V
Longueur de filament 411mm =+ 5mm
Diametre tube en quartz 11mm

3.2.1 Modélisation lampe claire

Une lampe claire peut étre modélisée par un cylindre équivalent de longueur L et
de diametre d affecté d'une température Tjgmpe. La longueur L est définie par la
longueur du filament de tungstene dans son tube de quartz donnée dans la fiche
technique de la lampe (Table 3.1). Le diameétre d est obtenu a partir du diametre
équivalente dyy ., calculé a partir de 'équation 3.1 [61].

Aw,eq = d_W {

: 7r+—W} (2—7) (3.1)

dw

La Figure 3.1 montre une image du filament spiralé de la lampe claire. Les valeurs
mesurées du diametre du filament dy, et de son pas d’hélice ey, sont regroupées dans
le Table 3.2.

La température du filament de tungsteéne 7j4pe dépend de la tension d’alimentation
de la lampe. Cette relation entre Tjgmpe et la tension d’alimentation est parfois
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donnée dans les fiches techniques des lampes halogenes, mais dans le cadre de cette
étude, cette information n’était pas fournie et cette relation a di étre déterminée
expérimentalement.

Figure 3.1 — Filament spiralé en tungstene des lampes de 1'étude avec son
diametre dy, et son pas d’hélice ey,

Table 3.2 — Caractéristiques du filament spiralé des lampes de 1’étude

Nombre de pixels Longueur
Pas d’hélice ey 78 2881m
Diameétre du filament dy 497 1.83mm
Diametre équivalent dyy, - 2.71mm

3.2.2 Modélisation du réflecteur intégré

La comparaison des polaires de flux requ a 50cm (Figure 2.8) a permis de montrer
que le flux émis par une lampe avec réflecteur intégré de 1000W émet 98% du
flux d’une lampe claire de méme puissance. Cet écart étant tres faible nous avons
fait I'hypothese qu’il y a conservation de 'énergie émise entre la lampe claire et la
lampe a réflecteur intégré, c’est-a-dire que le réflecteur n’influe pas sur la quantité de
rayonnement émis. Nous pouvons également supposer que cette relation reste valable
quelle que soit la puissance de la lampe émettrice.

3.2.2.1 Conservation de la puissance

La puissance émise P par une surface S d’émissivité € a la température T est définit
par I’équation 7.4 ou J est la radiosité de la surface en [W m™2].

P=SxJ=S%eoT* (3.2)
Dans le cas des lampes claires, I'émissivité est celle du tungstene ¢ et la surface

émettrice est la surface apparente du filament de tungstene. La surface émettrice
est définie comme la surface d’un cylindre de rayon équivalent r, rayon déterminé
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par I’équation 3.1. Dans le cas de la lampe a réflecteur intégré, le choix du rayon
équivalent, noté R, est moins évident puisque le réflecteur sur la face arriere de la
lampe intervient également dans les échanges radiatifs. Le choix du rayon équivalent
R est présenté a la section 3.6.3.3, en méme temps que autres parametres du modele.

Dans la mesure ou les rayons équivalents des deux lampes ne sont pas égaux, il a
été choisi d’ajuster I’émissivité du tungstene afin de prendre en compte la différence
de rayon. Une émissivité équivalente ¢, a été intégrée dans la modélisation de la
lampe a réflecteur de facon a conserver la quantité d’énergie émise par ce dernier
par rapport a la lampe claire. La conservation de la puissance entre la lampe claire
P. et la lampe a réflecteur intégré (P,) peut étre exprimée par I’équation 3.3, dans
laquelle S, et S, désignent la surface du cylindre équivalent de la lampe claire et de
la lampes a réflecteur intégré.

Pc = Pr
Sw * J. = Sy *x J,.
2nrL x epoT" = 2 RL x e.0T* (3.3)
Ee = %Ef (34)

3.2.2.2 Distribution spatiale du rayonnement

Le modele choisi pour représenter la lampe a réflecteur intégré doit permettre de
redistribuer le rayonnement de la lampe dans I'espace. Pour ce faire, la surface du
cylindre équivalent a été divisée en 2N segments d’angle 6;. La lampe présentant un
plan de symétrie, N zones suffisent pour décrire la surface de la lampe. La Figure 3.2
montre 'exemple d’'un modele a 12 segments et N = 6 zones.

Plan de
symétrie

Claire 1
) \o
Réflecteur

Figure 3.2 — Modélisation par zones d’une lampe a réflecteur intégré. N = 6,

0 = 30°

Afin de distribuer le rayonnement, la radiosité J;, sur chaque segment S;, a été
modulée en conservant la puissance totale de la lampe égale a celle d'une lampe
claire (Equation 3.5). L’émissivité ¢; de chaque segment est le produit de 1’émissivité
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équivalente ¢, (Equation 3.3) et d'un coefficient de pondération k;. En combinant ces
éléments, il en résulte un lien entre I'angle des segments d’une part et le coefficient
de pondération de I'autre, définit par ’équation 3.7.

2N 2N 2N
Pi=> P=)Y SiJi=>» 0;RLxeoT* (3.5)
=1 =1 =1
r
& = kige = E]{flff (36)
N

3.2.2.3 Cas spécifiques

» Discrétisation en surfaces égales (0; = 0) . Lorsque la surface de la lampe
est découpée en segments de longueurs égales, c¢’est-a-dire pour ; = 6, il en
résulte = w/N. On obtient alors I’équation 3.8.

Zki:5:N (3.8)

o Lampe claire Une émission isotrope pour un nombre N de segments identiques
(0 = m/N) est obtenue en spécifiant k; = k. Il vient alors k = 1 et le modele
est alors identique a celui de la lampe claire.

3.3 Caractérisation expérimentale de la
distribution de chauffage

3.3.1 Présentation du banc expérimental

Le montage expérimental utilisé pour caractériser les lampes halogenes est présenté
sur la Figure 3.3. Le principe de ce banc de mesure consiste a chauffer une plaque sur
sa face avant avec une lampe et a enregistrer le champ de température obtenu sur la
face arriere a l'aide d’une caméra IR. Le banc est composé des éléments suivants :

o Une lampe halogene pilotée en tension. Cette lampe peut étre inclinée autour de
son axe afin de modifier la direction d’émission de la lampe a réflecteur intégré
par rapport aux autres éléments du banc expérimental. Cette orientation n’a
évidemment pas d’effet dans le cas de la lampe claire.

e Une plaque d’ABS-N dont les dimensions et caractéristiques thermo-physiques
et optiques sont données dans les Tables 3.3 et 3.4.

e Une caméra IR (FLIR SC325 [7.5 — 13]um).
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Lampe h

Plaque d'ABS

Figure 3.3 — Montage expérimental utilisé pour caractériser les propriétés
d’émission d'une lampe halogene tubulaire

Table 3.3 — Dimensions de la plaque d’ABS-N utilisée sur le banc d’identification
inverse

Propriété Unité Valeur
Hauteur h de la plaque mm 670
Largeur w de la plaque mm 680
Epaisseur e de la plaque  mm 1.5

Table 3.4 — Propriétés physiques [4, 27] de la plaque d’ABS-N utilisée sur le
banc d’identification inverse

Propriété Unité Valeur
€ - 0.94
- 0.96
i kgm—3 1050
k WmtK™! 0.19
Cp a Tymp Jkg 1K1 1300

3.3.2 Conditions d’essai

Pour I'ensemble des essais réalisés dans cette étude, la lampe a été placée a une
distance d = 18cm de la plaque a chauffer. Cette distance a été choisie compte tenu
des contraintes géométriques de l'expérience et pour permettre d’appliquer plusieurs
puissances sans déplacer la plaque. Une distance trop proche aurait chauffé la plaque
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trop rapidement dans le cas d’une haute tension d’alimentation, et une distance trop
importante n’aurait pas permis de faire des mesures a basse puissance.

La caméra infrarouge a été placée a une distance de 2.4m. Cette distance est supérieure
a la distance présentée sur la Figure 3.3. Durant les campagnes d’essais, la caméra a
été éloigné afin d’avoir une vue de ’ensemble de la face arriere de la plaque dans
le champ de la caméra. Pour chaque couple lampe/position, différentes tensions
d’alimentation ont été utilisées (Table 3.5).

Chaque essai se composait de deux phases :

— Une premiere phase durant laquelle la lampe est allumée pendant une durée ¢,

afin de chauffer la plaque jusqu’a une température cible.

— Une seconde phase de refroidissement durant laquelle la plaque est refroidie

par convection naturelle avec 'air ambiante de la piece.

Table 3.5 — Conditions d’essais

Tension (%) 20 30 40 50 60 80 100

Lampe claire
Réflecteur Position 1
Réflecteur Position 2

X X

SRl
SRl
SRl

Trois configurations de chauffages ont été retenues dans cette étude. La Figure
3.4 décrit ces configurations ainsi que la signature thermique obtenue apres 39s de
chauffage a 100% de puissance (400V) pour chaque cas.
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1. Lampe claire (Figure 3.4a, 3.4b) : La distribution de chauffage induit par

la lampe claire est elliptique et apparait symétrique, par rapport aux axes
horizontal et vertical passant par son centre, le centre étant défini comme le
point ou la température est maximale. Cette température maximale est de

65°C.

. Lampe a réflecteur intégré : Est (Figure 3.4c, 3.4d) : Cette position

est représentative du chauffage du pré-imprégné dans le four IR de la ligne
d’imprégnation. Il permet d’obtenir la méme forme de distribution que la lampe

claire mais avec un chauffage plus rapide, la température maximale atteinte
est de 75°C.

. Lampe a réflecteur intégré : Nord (Figure 3.4e, 3.4f) : Cette position

engendre une distribution de température tres différente des autres configura-
tions. En effet, la majorité du rayonnement est dirigée vers le haut de la plaque.
La distribution n’est plus symétrique dans la hauteur : la zone chauffée est
décalée vers le haut et la partie inférieure de la plaque est trés peu chauffée.
La température maximale atteinte dans cette configuration est de 70°C.
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Figure 3.4 — Schématisation des différentes configurations de chauffage et
champs de température expérimentaux correspondants obtenus pour une puis-
sance de 100% (400V) apres 39s. (a-b) Lampe claire, (c-d) Lampe a réflecteur
intégré, position est, (e-f) Lampe a réflecteur intégré, position nord
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3.4 Modele numérique du banc expérimental

La détermination des parametres de modélisation des deux lampes a été effectuée en
utilisant une méthode d’identification inverse. La simulation numérique est effectuée

avec le logiciel commercial de calcul par éléments finis COMSOL Multiphysics®.

3.4.1 Géométrie

La représentation numérique de I'expérience réalisée sur la banc expérimental se
composte de deux éléments :

1. La plaque : dans le cas présent, il s’agit d'une plaque rectangulaire de dimensions
670mm x 680mm x 1.5mm (Figure 3.5a)

2. La lampe :

o Dans le cas de la lampe claire, I'émetteur est modélisé par un cylindre de
rayon r = 1.355mm et de longueur L = 411mm.

e Dans le cas de la lampe a réflecteur intégré, I’émetteur est modélisé par
un cylindre de rayon R et de longueur L = 411mm, dont la surface est
divisée en N zones (Figure 3.5b).

0.2
e | [ () o
0.2 -
L/I/
iﬁ?ﬁ’ﬁ
(a) (b)

Figure 3.5 — (a) Représentation géométrique de 'expérience de chauffage, (b)
Représentation du cylindre équivalent montrant le découpage de la surface de
I’émetteur en N = 6 zones

3.4.2 Propriétés matériaux

Les propriétés thermo-physiques et optiques de I’ABS-N (Table 3.4) sont affectées a
la plaque. Les propriétés thermo-physiques de ’ABS ont été considérées constantes
car la température maximale sur la plaque a été limitée a 75°C durant les essais. La
variation des propriétés thermiques est faible entre la température ambiante et cette
température.
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Les propriétés du tungstene ont été affectées au cylindre a partir de la bibliotheque
matériaux de COMSOL Multiphysics®. L’émissivité du tungsténe est considérée
comme une fonction de la température telle que définie a la Figure 3.6 [61].

0.32

Emmisivité e
I I o
o ) N o
X ) © w
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N

|
1500 2000 2500 3000
Température (K)

Figure 3.6 — Emissivité du tungsténe en fonction de la température [61]

3.4.3 Conditions aux limites

Afin de reproduire les conditions physiques de 'expérience, le module de "transfert
de chaleur avec échanges radiatifs entre surfaces" a été utilisé. Plusieurs conditions
aux limites sont implémentées :
Lampe claire

o Température constante Tjgmpe sur le cylindre équivalent

« Radiosité imposée sur ’ensemble de la surface de la lampe

e = &7 (Tiampe) (3.9)

Lampe a réflecteur intégré
« Température constante Tjgmpe sur le cylindre équivalent
o Radiosité imposée sur chacune des N surfaces de la lampe
T

i (T (3.10)

E; =

Plaque d’ABS-N
« Isolation thermique sur les contours de la plaque
o Surfaces diffuses avant et arriere

o Flux de chaleur sur les surfaces avant et arriere, caractérisé par un coefficient
d’échange heer, [Wm™2K™1]. La valeur de ce coefficient d’échange fera 1’objet
de la section 3.5
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3.4.4 Maillage

y -

Plaque Un maillage a deux distributions a été imposé sur la face arriere de
la plaque (Figure 3.7a). Dans la direction y un total de 10 éléments ont été
utilisés et 50 dans la direction z. Afin de raffiner le maillage dans les zones de
fort gradient de température, c’est-a-dire au centre de la plaque, la distribution
a été effectuée suivant une suite arithmétique d’ordre 3, symétriquement par
rapport au centre de la plaque. Un nombre d’éléments plus élevé a été utilisé
dans la hauteur car c’est la direction qui sera exploitée pour comparer les
résultats numériques et expérimentaux.

Cette distribution surfacique est propagée depuis la face arriere, a travers
I’épaisseur de la plaque jusqu’a la surface avant. Un seul élément est utilisé
dans I'épaisseur.

Cylindre Un maillage quadrilatere est imposé sur une des surfaces extrémes
du cylindre avec un total de 5 éléments pour chacun des 2N segments sur la
surface latérale (Figure 3.7). Ce maillage, de méme que pour la plaque, est
propagé jusqu’a 'autre extrémité avec un seul élément dans la longueur du
cylindre.

1.5 0.2 0 -0.2 o

0.2

-0.2

(a) (b)
Figure 3.7 — Maillage éléments finis (a) Plaque , (b) Cylindre équivalent

3.5 Prise en compte de la convection

3.5.1 Corrélations Plaque plane verticale

Pour prendre en compte la convection, dans de nombreux cas, il est possible d’utiliser
des corrélations disponibles dans la littérature. Ces corrélations sont exprimées a

l’aid
(voir

e de nombres adimensionnels communément utilisés en mécanique des fluides

Annexe C).

La géométrie de notre cas correspond a une plaque plane verticale. Il existe différentes
corrélations pour ce cas. L’exemple donné par 1’équation 3.11 peut étre appliqué a la
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fois a des régimes laminaires et turbulents [65].

8/27Y 2

0.387Ra’®
1+ (0.492/ Pr)” 16]

Nup = < 0.825 + (3.11)

Cependant, ces corrélations sont obtenues pour un écoulement stationnaire avec une
plaque isotherme (température de surface constante). Ils peuvent étre adaptés dans
le cas d'un flux constant, mais toujours dans le cas stationnaire. La comparaison
des résultats donnés par ces corrélations avec les coefficients d’échange calculés au
refroidissement montre que les valeurs obtenues en utilisant les corrélations donnent
des valeurs trop faibles dans notre cas.

Récemment, Schaub et al. [73, 74] se sont intéressés a la convection transitoire pour
une plaque plane verticale dans I’air. Ils ont étudié des conditions aux limites de
type cyclique ou de type créneau, également pour une plaque isotherme ou un flux
uniforme. Ces travaux ont mis en évidence une évolution temporelle des échanges
convectifs, induite par des perturbations de la couche limite lors du chauffage. Pour
prendre en compte ’écart provoqué par ces perturbations par rapport au régime
quasi-stationnaire, ils proposent de modéliser la quantité additionnelle par une
augmentation linéaire au cours du temps de chauffage. Une décroissance linéaire est
proposée pour représenter le retour a la valeur d’échange quasi-stationnaire.

3.5.2 Coefficient d’échange calculé a partir du
refroidissement

Dans ces travaux un gradient de température sur la surface de la plaque permet
I'identification des parametres de la lampe a réflecteur qui n’émet pas un flux isotrope.
De ce fait, les hypotheses d’application des corrélations du paragraphe précédent
ne sont pas réunies. Une approche basée sur le calcul du coefficient d’échange lors
du refroidissement de la plaque sera alors appliqué. Le but est de déterminer une
fonction définissant le coefficient d’échange pour chaque configuration de chauffage.
Celui-ci dépendra a la fois de la température maximale atteinte par la plaque et de
sa position suivant la hauteur.

Dans un premier temps, un coefficient d’échange associé a chaque pixel a été calculé.
Ensuite, une dépendance spatiale a été établie pour chaque configuration. Puis une
relation entre la valeur d’échange maximale et la température maximale de la plaque
a été déterminée. Pour finir, ces différents éléments ont été combinés pour définir le
coefficient d’échange he.y,.

3.5.2.1 Valeurs locales du coefficient d’échange

Lors du refroidissement, les échanges thermiques agissant sur la plaque sont connus :
il y a d’une part les échanges convectifs entre la plaque et I'air environnant et d’autre
part ’émission propre de la plaque. L’utilisation du modele de petit corps, applicable
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en raison d’un nombre de Biot proche de 0.1 pour les coefficients d’échange étudiés,
permet de négliger la conduction dans le plan de la plaque. La température au cours
du refroidissement est alors calculée grace a ’équation 3.12 en chaque pixel.

T
pchaa—t = —h(T - Tamb)S - GABsU(T4 -

T )S (3.12)

Pour chaque cas expérimental, une routine d’optimisation dans Matlab® utilisant

I’algorithme d’optimisation "fmincon" a été utilisé pour déterminer le coefficient

d’échange le mieux adapté a chaque pixel. Cette fonction permet de trouver le mini-
mum d’une fonction a plusieurs variables sous contraintes non linéaires. L’algorithme
de "point intérieur" [20, 21] a été utilisé pour les problématiques de ce chapitre.

Un exemple du résultat issu de cette optimisation effectuée en un pixel est montré

sur la Figure 3.8. Un bon accord est trouvé entre les données expérimentales et
les valeurs numériques avec un coefficient d’échange constant. L’itération de cette
optimisation sur chaque pixel permet d’obtenir un champ 2D du coefficient d’échange

h.

T
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* Numerique: h=18.32 W.m2 K’
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Figure 3.8 — Comparaison entre les données expérimentales de température en
un pixel (Lampe claire , 100% de puissance), et la température calculée apres

optimisation du coefficient d’échange convectif h

La Figure 3.9 montre un exemple de champ obtenu pour un chauffage a 100% de
puissance avec la lampe claire, ayant atteint 74°C au centre de la distribution de

chauffage (voir Figure 3.4).

3.5.2.2 Dépendance spatiale
Le calcul des distributions du coefficient d’échange lors du refroidissement a permis

de mettre en évidence une dépendance spatiale du coefficient d’échange (voir exemple
Figure 3.9). Cinq cas différents en fonction du type de lampe et de la gamme de

puissance de la lampe ont été identifiés :
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Figure 3.9 — Coefficient d’échange h sur la plaque d’ABS-N apres un chauffage
jusqu’a 74°C avec une lampe claire a 100% de puissance

« Lampe claire [40 — 100]%

« Lampe claire [20 — 30]%

o Lampe réflecteur : Est [50 — 100]%
o Lampe réflecteur : Nord [50 — 100]%
o Puissances inférieures a 20%

Ces différents cas ne sont pas directement liés a la puissance elle-méme, mais au
gradient de température provoqué par celui-ci dans un temps plus ou moins long. En
dessous de 20% de puissance, le gradient de température est faible les distributions
de h ne font pas apparaitre de gradient particulier. Entre 20 et 40% de puissance,
des gradients apparaissent mais les températures maximales atteintes sont faibles et
les gradients de h sont donc faibles. Ces gradients se distinguent par ailleurs de ceux
obtenus pour des puissances supérieurs a 40%.

Les distributions du coefficient d’échange font également apparaitre des gradients
essentiellement marqués verticalement. Des premieres analyses préliminaires ont
ainsi permis de montrer qu’en appliquant une valeur moyenne de h variant avec la
hauteur de la plaque, les champs de température étaient correctement prédits. A
partir de cette observation, et du fait que la convection naturelle est un phénomene
essentiellement régit par des forces verticales, la dépendance spatiale a été recherchée
uniquement dans la direction Z, c’est a dire dans la hauteur de la plaque.

Pour représenter cette dépendance, des fonctions polynomiales d’ordre 3 ou 4 (Equa—
tion 3.13) ont été utilisées car leur versatilité permet plus facilement de représenter
les distributions verticales du coefficient d’échange.

h(z) = sz + a32° + a22” + a1z + ag (3.13)
Afin de limiter le nombre de parametres et de faciliter I'implémentation, il a été choisi

d’identifier un unique jeu de parameétres [ay — aq] et d’utiliser le parametre ay pour
décaler le profil du coefficient d’échange en fonction de la température maximale. La
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démarche suivante a été appliquée pour chaque configuration de chauffage afin de
déterminer les coefficients du polynéme h(z) correspondant :

1. Choix du degré du polynome.

2. Détermination de la zone d’application (Table 3.6). Cette limite est représentée
par des traits pointillés noirs sur I'exemple donné a la Figure 3.10a.

Table 3.6 — Hauteur limite dans la détermination de la fonction h(z)

Claire Réf. Est Réf. Nord
[40—100]% [20 —30]%  [50 — 100]% [50 — 100]%
Hauteur limite Z, -0.12 -0.12 -0.11 -0.015

(m)

3. Détermination des coefficients a; = f(puissance, essai), pour chaque puissance
d’alimentation, avec 3 essais par puissance. L’interpolation effectuée pour
chaque essai est illustrée sur la Figure 3.10a.

4. Calcul d’un polynéme moyen, permettant d’approcher I’ensemble des résultats
obtenus dans la configuration étudiée avec un jeu de parametres (Figure 3.10b).
Les valeurs moyennes des parameétres [ay — a;] identifiés pour les principaux
cas de chauffage sont présentés dans la Table 3.7.

5. Calcul de I'écart entre les coefficients d’échange expérimental et numérique
dans la hauteur de la plaque(Figure 3.10c). Cette derniére étape permet la
validation du modele et I'identification des zones a plus fort écart, comme la
partie haute de la plaque. Cette information peut étre utilisée pour interprété
les résultats issus du chauffage de la plaque.

Table 3.7 — Coeflicients de la fonction h(z)

ay as a9 aq
Claire Moyenne - 220.1 -105.6  -13.5
40 — 100]% Ecart-Type - 155 146 3.4
Claire Moyenne - 122.1 -40.6 -14.5
20 — 30]% Ecart-Type - 30.2 16.8 2.9
Réflecteur Est Moyenne - 184.3 -79.7 19.0
[50 — 100]% Ecart-Type - 23.1 12.3 2.5
Réflecteur Nord Moyenne -4522.7 3573.3  -943.1 648
[50 — 100]% Ecart-Type 612.9 448.0 104.4 6.5
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Figure 3.10 — Détermination de la dépendance spatiale du coefficient de convec-
tion. Lampe claire [40 — 100]% de puissance. (a) Approximation polynémiale du
coefficient d’échange indépendamment pour chaque essai, (b) Approximation du
coefficient d’échange par un polynéme moyen, (c) Différence entre le coefficient
d’échange expérimental et I'approximation polynomiale moyenne en fonction de

la hauteur
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3.5.2.3 Lien entre température maximale et le coefficient
d’échange

Afin de pouvoir adapter le coefficient ay de 1’équation 3.13 & chaque puissance
de chauffage et configuration de lampe, une relation entre le coefficient d’échange
maximal et la température maximale atteinte par la plaque au cours du chauffage a
été déterminée. La Figure 3.11 montre les couples (Tyaz, Pmae) relevés pour 'ensemble
des essais. Au vu de ces résultats une fonction linéaire a été choisie (Equation 3.14).

Tmax = ahma:p +b (314)

Pour chaque configuration de chauffage les coefficients (a, b) ont été déterminés en
effectuant une régression linéaire. Les résultats sont regroupés dans la Table 3.8.

Dans le cas de la lampe a réflecteur, les coefficients d’échanges sont plus élevés que
dans le cas de la lampe claire pour les mémes températures maximales atteintes. En
effet, il a été montré que les temps de chauffage pour atteindre une méme température
different d’une configuration a une autre et que le profil thermique induit est également
différent. Ces éléments influencent les échanges avec 'air environnant et donc les
échanges convectifs.
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Figure 3.11 — Relation entre la température maximale T,,,, atteinte par la
plaque lors du chauffage et le coefficient d’échange convectif maximal h,;,,, mesuré
au cours du refroidissement

3.5.2.4 Evolution du coefficient d’échange maximale

Dans les paragraphes précédents, nous avons identifié la relation entre la température
maximale sur la surface arriere de la plaque et le coefficient d’échange ainsi qu’une
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Table 3.8 — Coefficients de la fonction h(z) (Equation 3.13)

Configuration « b

Claire 0.198 3.5968
Est 0.107 11.691
Nord 0.0763 13.618

dépendance spatiale (coefficients [a;;a,] de I'équation 3.13). Afin de lier ces deux
éléments, I'ordonnée a 1’origine ag de 1’équation 3.13 reste a déterminer.
Pour déterminer ag la démarche est la suivante :

1. Calcul de la hauteur z,,,, pour laquelle le coefficient d’échange est maximal &
I’aide de la fonction dérivée de I’équation 3.13.

2. Calcul de la température maximale sur la surface de la plaque 1,4z

3. A partir des relations liant la température maximale et le coefficient d’échange
maximale (Table 3.8) le coefficient a I'origine peut étre déterminé.

h(zmaz> = hmax(Tmaz> — Qg (315)

3.5.2.5 Modele complet du coefficient d’échange

Pour conclure cette section sur la modélisation de la convection dans le cadre des
essais plaque/lampe effectuée dans ces travaux, 1’équation 3.16 résume les différentes
équations mise en place dans le modele numérique.

hmax(Tmaz) - aTmax + b
h(z) = agz* + azz® + ax2? + a1z + ag
R (zZmaz) =0

ao = h(Zmaz) — Q420 40

(3.16)

3 2
= A3%mar — 2802 — A1%max

3.6 Etapes d’identification
3.6.1 Démarche globale

Pour identifier les parametres de nos deux modeles (lampe claire/lampe réflecteur)
une approche par identification inverse a été utilisée. Le probleme d’optimisation
permettant d’identifier les parametres peut étre décrit par la formulation suivante :
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o Lampe claire

Variables de contréle
X = Tiampe
Fonction objective
Resge = Y (Thum (25, ta) — Teap(2j, ta))? (3.17)

7=0

Valeurs intitiales
Xo

Contraintes

Trin < X < Tz (3.18)

« Lampe a réflecteur

Variables de controle

X =k],i€[l:N—1]

Resgr = \/ Res%, + Res%; (3.19)

Fonction objective

ng nn
ReSGR - (Tnum,E(Zja ta) - Tezp,E(Zj) ta))2 + Z (Tnum,N<Zj7 ta) - Tea:p,N<Zj7 ta))2
7=0 7=0
(3.20)
Valeurs initiales
Xo
Contraintes
Lmin S X S Tmax (321)
hin <ki,i€[l:N—1] (3.22)

Il s’agit donc d’un probléeme de minimisation avec des variables de controle bornées
et des contraintes linéaires. Pour résoudre ce probleme, un calcul de température
utilisant COMSOL Multiphysics® a été couplé & un algorithme d’optimisation fmincon
dans Matlab®. La Figure 3.12 montre les différents échanges entre ces logiciels au
cours de 'optimisation. La définition des parametres initiaux se fait dans Matlab®,
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ces valeurs sont fournies & COMSOL Multiphysics® pour effectuer un calcul de
transfert thermique suivant le modele présenté dans les sections précédentes. La
température sur la face arriere de la plaque étant calculée, les données T (2, v, 2, t)
sont fournies cette fois-ci & Matlab®, qui calcule la fonction objectif & I’aide des
données expérimentales T}, (z,y, z,t). A l'issue de ce calcul, si un minimum local
est obtenu, le sous-programme fourni la valeur optimisée des parametres recherchés,
sinon il propose un nouvel ensemble de parametres et un nouveau calcul du champ

thermique est effectué.

Convergence?

Non

Figure 3.12 — Démarche d’identification par caractérisation inverse des para-
metres du modele de lampe claire ou de lampe a réflecteur intégré.

3.6.2 Température en fonction de la tension
d’alimentation

3.6.2.1 Objectif

La configuration de la lampe claire a été utilisée pour établir le lien entre la tem-
pérature du filament et la tension d’alimentation de la lampe. Les configurations
expérimentales utilisées dans le sous-programme d’optimisation sont présentées et
les résultats de 'identification sont discutés.

3.6.2.2 Configurations

La Table 3.9 présente les essais réalisés pour déterminer la relation entre la tension
d’alimentation et la température du filament. Sept niveaux de tension, entre 20%
et 100%, ont été appliqués et pour chaque tension, trois essais ont été effectués. Le
temps de chauffage a été défini lors du premier essai de chaque configuration. Pour
les puissances élevées, le temps a été choisi de maniere a limiter la température
maximale atteinte par la plaque au regard de la température de transition vitreuse
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de 'ABS-N (100 — 120°C, Table 1.1). Pour les puissances les plus faibles, le temps
d’essai a été défini de fagon a faire apparaitre un gradient de température suffisant
pour l'identification inverse, en limitant les essais & quelques minutes (jusqu’a 5
minutes). Ainsi, la température maximale de la plaque varie de 30°C pour les essais
a 20% de puissance a 74°C pour les essais a puissance nominale.

Table 3.9 — Configurations d’essais avec la lampe claire utilisées pour la déter-
mination de la température du filament en fonction de la tension d’alimentation

Puissance Tension Essai Temps de Température
(%) d’alimenta- chauffage ¢, maximale
tion V (s) atteinte T,,,,
(°C)
1 55 73.1
100 400 2 55 73.2
3 55 73.9
1 60 62.1
80 320 2 60 62.7
3 60 63.1
1 69 51.1
60 240 2 69 51.4
3 69 51.5
1 56 41.2
50 200 2 56 41.1
3 56 41.0
1 58 35.5
40 160 2 64 36.3
3 58 35.3
1 93 30.4
30 120 2 93 30.6
3 93 30.7
1 300 29.9
20 80 2 300 30.0
3 310 30.2

Dans cette partie, 'exemple de Dessai 1 & 100% de puissance sera utilisé pour
illustrer, sur la Figure 3.13, les données expérimentales qui seront exploitées pour
I'optimisation :

o 3.13a : Champ de température sur la face arriere de la plaque d’ABS-N en fin
de chauffage (¢t = ta = 55s). Le point de température maximale sera appelé
Tnae- Deux coupes passent par ce point, la premiere perpendiculaire a 1’'axe de
la lampe et la seconde parallele a celle-ci.
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e 3.13b Evolution de la température au cours du chauffage et du refroidissement
au point T,qz

e 3.13c Coupe perpendiculaire passant par T}, a t =t, = 55s . Ce graphique
trace la température en fonction de la hauteur de la plaque.

o 3.13d Coupe parallele passant par T},., a t =t, = 55s. Ce graphique trace la
température en fonction de la largeur de la plaque.

Comme évoqué dans la section liée a la convection, des observations effectuées au
cours de I’étude ont montré que lorsque le profil de température vertical est bien
estimé, alors la distribution horizontale de la température est également bien estimée.
De méme, si la prédiction de température est correcte en fin de chauffage alors
son évolution au cours du chauffage est également bien modélisée. Partant de ce
constant, seuls les profils de températures verticaux obtenus expérimentalement ont
été utilisées dans la routine d’optimisation pour identifier la température du filament

de tungstene.
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Figure 3.13 — Températures mesurées expérimentalement lors de l'essai 1 a
100% de puissance (400V), (a) Champ thermique sur la face arriere de la plaque
apres 55s de chauffage (b) Température en fonction du temps au point T},az, ()
Coupe perpendiculaire : Profil de température vertical en fonction de la hauteur,
(d) Coupe parallele : Profil de température horizontal en fonction de la largeur

(t = 55s)
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3.6.2.3 Température filament identifiée par optimisation

La Figure 3.14 compare la température mesurée expérimentalement et la température
calculée numériquement a l'issue de la routine d’optimisation dans le cas de 'essai 1
avec 100% de puissance. Dans cet exemple, 1’écart maximal observé est de 2°C en fin
de chauffage pour une température de lampe Tjgppe = 2415K.

Sur la hauteur, des écarts sont présents autour du pique de température et sur les
bords de la plaque (Figure 3.14a). Ces écarts peuvent étre attribués principalement
a la modélisation de la convection. En effet, la Figure 3.10 montre que le coefficient
d’échange modélisé dans cette approche est sous-estimé par rapport aux résultats
expérimentaux au centre de la plaque et surestimé au bords de celle-ci. Ces écarts se
répercutent sur la température calculée numériquement, elle est surestimé au centre
de la plaque et sous-estimé aux bords.

La forme de la distribution de température pour la coupe parallele (Figure 3.14b) est
la méme expérimentalement et numériquement. Cependant la température numérique
est plus élevée que la température expérimentale, car celle-ci est sur estimée en T,,,.
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Figure 3.14 — Chauffage lampe claire Essai 1 & 100% de puissance (400V), com-
paraison entre données numériques et expérimentales (a)Coupe perpendiculaire,
(b) Coupe parallele

Pour finir, la Figure 3.15 montre 1’évolution de la température du filament en fonction
de la tension d’alimentation. Pour chaque puissance, la moyenne de la température
identifiée par optimisation sur les trois expériences a été calculée. L’écart-type varie
entre 1, 3K et 5.2K en fonction de la puissance, un écart négligeable comparé a 1’ordre
de grandeur de la température de la lampe.

Sur cette méme Figure 3.15, deux autres résultats, issus de la littérature, ont été
tracés pour permettre la comparaison des résultats obtenus : les températures fournies
par le fabricant de la lampe pour des puissances supérieures a 40%, et la température
obtenue & partir de I'Equation 2.23 en considérant une température nominale de
2450K. Ces résultats n’ont pas été utilisés dans ces travaux pour plusieurs raisons.
Dans le cas des données de la fiche technique, le moyen de caractérisation n’est pas
donné et les résultats sont données pour une lampe de 1000W. L'Equation 2.23, est
déterminée analytiquement a partir de la résistivité du tungstene et a été utilisée
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pour des lampes de 1000W. Il n’avait pas été déterminée si cette équation devait étre
modifié pour tenir compte des dimensions du filament ou si elle dépendait uniquement
de la tension d’alimentation.

Les résultats obtenus dans le cadre de ces travaux par identification inverse montrent
que les trois méthodes semblent étre représentatives de la température du filament
en fonction de la puissance pour une lampe de 2000W. L’écart observé entre les
trois résultats est représentatif des difficultés liées a la mesure de la température du
filament qui ont déja été documentés, par exemple dans les travaux de Monteix [61].

Les trois résultats sont comparables pour des puissances supérieures a 80% mais pour
des puissance d’alimentation inférieures a 80% 1’écart augmente avec la diminution
de la puissance. La température obtenue par caractérisation inverse est encadrée
par les résultats de la fiche technique (borne supérieure) et les données analytiques
(borne inférieure). Ces observation permettent de valider 'utilisation des résultats
obtenues ici par identification inverse, dans la suite des travaux.
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Figure 3.15 — Température du filament de tungstene en fonction de la tension
d’alimentation

3.6.3 Détermination de la fonction de pondération
3.6.3.1 Objectif

La température du filament identifiée par analyse inverse a été implémentée dans
la modélisation de la lampe avec réflecteur intégré afin de déterminer la fonction
de distribution du flux radiatif de la lampe. Pour identifier cette distribution, la
surface de la lampe a été discrétisée en surfaces de taille identique, c’est-a-dire
avec un angle 6, constant (équation 3.8). Les essais expérimentaux utilisés dans le
sous-programme d’optimisation sont dans un premier temps présentés. Les tests
préliminaires permettant de définir les configurations d’optimisation et le rayon du
cylindre équivalent sont ensuite détaillés. Les résultats d’optimisation des coefficients
de pondération sont alors présentés. Le choix du nombre de zones est enfin discuté
ainsi que la validité des coefficients pour d’autres tensions d’alimentation.
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3.6.3.2 Configurations expérimentales

Pour déterminer la fonction de pondération, deux positions expérimentales sont
disponibles (Figure 3.16) avec un choix de tension d’alimentation. Cette démarche
ayant été établie avant d’effectuer les essais avec la lampe claire, et donc avant de
connaitre le lien entre tension et puissance, I'optimisation a été faite a puissance
nominale. D’autres tensions ont néanmoins été utilisées pour valider le modele. Les
données expérimentales décrivant les essais sont données dans la Table 3.10.

Figure 3.16 — Configurations expérimentales utilisées avec la lampes a réflecteur
intégré : (a) Position Nord et (b) Position Est

Pour les deux positions, le premier essai a 100% de puissance sera utilisé pour effectuer
I'optimisation. La Figure 3.17 et 3.18 montrent les résultats expérimentaux en lien
avec ces expériences. Comme dans le cas de la lampe claire, le profil de température
perpendiculaire a la lampe passant par le point de température maximale sera utilisé
dans I'optimisation (Figures 3.17¢,3.18¢). De plus, seulement les données comprises
dans la zone de modélisation de la convection (Figure 3.10) seront utilisées.
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Table 3.10 — Configurations d’essai dans le cas de la lampe avec réflecteur,
utilisées pour la détermination et la validation de la fonction de pondération

Puissance Tension Essai Temps de Température
(%) d’alimenta- chauffage ¢, maximale
tion V (s) atteinte 71,,,,,
(°C)
Position Est
1 39 75.13
100 400 2 39 75.25
3 39 74.46
1 191 69.83
50 200 2 81 51.2
3 86 52.11
1 365 32.75
20 80 2 365 32.96
3 365 33.72
Position Nord
1 50 73.85
100 400 2 50 74.0
3 50 74.43
1 106 50.58
50 200 2 112 51.34
3 106 50.62
1 275 29.95
20 80 2 282 29.77
3 275 29.75
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Figure 3.17 — Chauffage de la plaque avec la lampe a réflecteur intégré en
position Est et a 100% de puissance (400V) (Essai 1). (a) Champ thermique

sur la face arriere de la plaque apres 39s de chauffage montrant les coupes

perpendiculaire et parallele a la lampe passant par le point de température
maximale. (b) Température en fonction du temps au point T},q., (¢) Profil de
température vertical en fonction de la hauteur ¢, (d) Profil de température

horizontal en fonction de la largeur (¢t = 39s)
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Figure 3.18 — Chauffage de la plaque avec la lampe a réflecteur intégré en
position Nord et & 100% de puissance (400V) (Essai 1). (a) Champ thermique
sur la face arriere de la plaque apres 50s de chauffage montrant les coupes
perpendiculaire et parallele a la lampe passant par le point de température
maximale. (b) Température en fonction du temps au point T,4., (¢) Profil
de température vertical en fonction de la hauteur, (d) Profil de température
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3.6.3.3 Tests préliminaires

Avant de pouvoir déterminer le nombre de zones nécessaires pour donner la meilleure
modélisation de la lampe a réflecteur, il est d’abord nécessaire de choisir les confi-
gurations de lampes a utiliser dans le sous-programme d’optimisation (voir Section
3.6.1) et le rayon du cylindre équivalent donnant la meilleure prédiction.

Configurations d’optimisation La position Est est essentielle a la modélisation,
car c’est la position qui représente le chauffage du produit dans le four de la ligne
d’imprégnation. Le chauffage Nord est également importante car il permet de mettre
toutes les zones de chauffage de la lampe dans une position ou elles sont vues par la
plaque. L’utilisation de Matlab® dans la routine d’optimisation permet I'utilisation
d’une seule position lors de 'optimisation ou bien de deux positions simultanément.
Cependant, I'utilisation de deux positions a un cofit de temps de calcul non négligeable.
Afin de comparer l'effet de la position de la lampe sur le résultat d’optimisation,
un premiere analyse a été réalisée en maintenant le rayon du tube et le nombre de
zones constants. La Table 3.11 regroupe ’écart modeéle/mesure, appelé résidu dans
la suite, calculé dans le cas d’une optimisation avec chaque position. Lorsque une
seule position est utilisée, le résidu est faible, mais les mémes coefficients appliqués a
I’autre position donnent un résidu tres élevée. L’utilisation de deux positions permet
d’obtenir un compromis : le résidu de chaque position est légerement plus élevée
que celle obtenue pour la position seule, mais le résidu des positions combinées est
beaucoup plus faible. La minimisation du résidu dans le cas de l'utilisation de deux
positions est telle qu’il contrebalance 'augmentation de temps, il sera donc utilisé
dans la suite.

Table 3.11 — Ecart modele/mesure calculé pour chaque position, en fonction
de la position utilisée lors de 'optimisation pour déterminer les coefficients de
pondération

Configuration d’optimisation Resg Resy Resgr
Position Est 164.35 33.16 167.66
Position Nord 17.53 159.84 160.80
Positions Est et Nord 20.98 43.1 47.93

Rayon du cylindre équivalent Le deuxiéme parametre qui a été étudié est le
rayon de la lampe. Deux possibilités existent : I'utilisation du rayon équivalent du
filament de tungstene r ou le rayon du tube en quartz R. Le nombre de zones a été
fixé et le résidu pour chaque position calculée en fonction du rayon appliqué (Table
3.12). L’écart reste faible entre ces deux modeles, I'utilisation du rayon du tube en
quartz donne cependant le résidu le plus faible. Ceci semble pertinent puisque la
redistribution du rayonnement s’effectue au niveau du tube en quartz et non au
niveau du filament.
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Table 3.12 — Ecart modele/mesure calculé pour chaque position, en fonction
du rayon du cylindre équivalent

Rayon Resg Resy Resgr
r 21.16 44.75 49.5
R 20.98 43.1 47.93

3.6.3.4 Résultats d’optimisation

Le rayon du cylindre et les positions d’optimisations étant identifiés, I’étude du
nombre de zones nécessaires a la modélisation est la prochaine et derniere étape
pour définir la modélisation de la lampe a réflecteur intégré. La partie réflecteur
de la lampe couvrant la moitié de la circonférence de la lampe, N sera un nombre
pair, afin de ne pas avoir une zone qui représente a la fois la partie claire et la partie
réflectrice.

La Figure 3.19 montre ’évolution du résidu globale Resp et du résidu de chaque
position Resg et Resy, en fonction du nombre de zones. Le résidu globale diminue
avec 'augmentation du nombre de zones jusqu’a 6 zones. La diminution de Respg
continue, mais de fagon peu marquée jusqu’a N = 10 et augmente de nouveau pour
N = 12. Cette augmentation pourrait s’expliquer par les contraintes imposées par
I’algorithme d’optimisation. En théorie, la modélisation a 12 zones devrait permettre
a minima d’obtenir le méme résidu que la modélisation a 6 zones avec deux zones de
la modélisation a 12 zones égales a la valeur d'une zone de la modélisation a 6 zones
(Ni2,; = Nigit1 = Ng1 par exemples). Cependant, 'algorithme utilise des inégalités
strictes imposant une décroissance stricte aux k;, contrairement au modele proposé
par I'Equation 3.22 pour lequelle la décroissance des k; n’est pas stricte. Ainsi le
résidu obtenu avec 12 zones sera inférieur au résidu obtenu pour 6 zones, uniquement
si une modélisation avec 12 zones présente une amélioration par rapport a 6 zones.

La différence observé entre N=6, 8 et 10 étant tres faible pour le résidu global, I’étude
des écarts obtenus sur chaque position peut étre détaillée. Lorsque le nombre de zones
augmente le résidu de la position nord diminue alors que le résidu de la position Est
est minimale pour N=6. Cette derniere position étant celle utilisée dans 'application
industrielle, la minimisation de son résidu est a privilégier. Aussi, la modélisation de
la lampe a réflecteur a été faite avec N = 6 zones.

La figure 3.20 permet de comparer les résultats numériques aux données expérimen-
tales obtenues lors de 'optimisation. Les figures 3.20a et 3.20b montrent les profils
de température perpendiculaire et parallele a la lampe. Un tres bon accord entre les
résultats numériques et expérimentaux peut étre observé. Le profil de température
numérique est légerement décalé vers le haut par rapport au modele numérique. Cette
différence pourrait venir de plusieurs éléments du modele numérique qui different
des conditions expérimentales, par exemple :
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Figure 3.19 — Evolution de I’écart modele/mesure sur le profil perpendiculaire
en fonction du nombre de zones N du modele lampe a réflecteur intégré.

o Convection : Le modéle établi pour la convection naturelle dans ce probleme
permet la modélisation de la partie haute de la plaque et a été obtenu sur la
partie haute du profil vertical en tenant compte d’une température maximale
atteinte dans la plaque & un instant t donnée. En réalité, ce coefficient d’échange
pourrait également dépendre d’autres facteurs tel que la température de lair
ambiante et la vitesse de chauffage. Un aspect temporel pourrait également
exister, puisque les essais ont été réalisés en régime transitoire.

e« Plaque ABS-N : Dans le modele numérique, la plaque est parfaitement
plane, alors qu’en pratique, elle est légérement bombée en plusieurs endroits.
L’impact de ce défaut sur des calculs de transferts thermiques a été étudié
dans les travaux de Baumard [8]. Tl a montré que I'affaissement de la plaque
provoque une augmentation de la température au point chaud, par rapport
aux simulations avec une plaque plane et une diminution de la température
dans les coins. Ce défaut pourrait expliquer les écarts observés avec le profil
parallele.

Comme le montre le calcul du résidu, la prédiction de la température dans la position
Nord est moins précise que dans la position Est. En effet, sur le profil vertical
en configuration Nord, au-dessus de z = —0.015 (limite du modele convectif), un
écart prononcé entre les deux profils peut étre observé. Le modeéle numérique ne
réussit pas a reproduire le pic de température mesuré expérimentalement. En effet,
les problématiques évoquées ci-dessous sont amplifiées dans le cas du chauffage
en position Nord car la zone de chauffage est plus concentrée et le gradient de
température dans la hauteur plus complexe.

Pour terminer, les valeurs des coefficients du modele sont données dans la Table 3.13.
Lors de 'optimisation, les coefficients k; sont obtenus avec dix chiffres significatifs.
Cependant la convergence du résidu a lieu a partir de deux chiffres significatifs donc
les coefficients ont été simplifiés. Ces coefficients montrent une émission homogene
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sur la partie claire, supérieure a celle d’'une lampe claire, une émission inférieure a
celle de la lampe claire sur la premiere zone de la partie réflectrice k4, et une émission
nulle sur la face arriere.
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de puissance. Comparaison entre données numériques et expérimentales. Est (a)
Profil de température vertical, (b) Profil de température horizontal. Nord (c)
Profil de température vertical, (d) Profil de température horizontal

-03 02 01 0 01 02 03
Hauteur z (m)

Table 3.13 — Coefficients de la fonction de pondération du modele de la lampe
a réflecteur intégré pour N=6

ky ko ks Ky ks ke
Valeur 1.74 1.74 1.74 0.78 0 0

3.6.3.5 Application a d’autres puissances

La fonction de pondération ainsi définie, elle a été appliquée aux autres cas (Table
3.10) dans un calcul direct afin de valider son utilisation a toutes les puissances
d’utilisation de la lampe a réflecteur intégré. La Figure 3.21 présente le résidu moyen
pour chaque puissance étudiée. Pour les deux puissances, une augmentation du résidu
peut étre observée.
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Figure 3.21 — Ecart entre la température numérique et expérimentale par calcul
direct avec le modele de lampe a réflecteur

En regardant de plus pres les profils de température a 50% de puissance sur la Figure
3.22 et & 20% de puissance sur la Figure 3.23, la température calculée est sous-estimée
dans tous les cas par rapport aux températures mesurées. L’origine de cet écart peut
étre attribuée a différents facteurs :

o Dépendance en température des propriétés optiques du réflecteur,

o Le modele convectif dans le cas de la lampe a réflecteur sur-estime les échanges
convectifs & la paroi. Ceci est particulierement vrai pour les expériences ef-
fectuées a 20% de puissance, car un modele convectif dédié n’a pas pu étre
déterminé.

o Erreur sur la température du filament.

Cependant, I’écart de température maximal entre les données numériques et expéri-
mentales est de 3°C pour la configuration Est et de 5°C pour la configuration Nord,
cet écart reste acceptable et le modele de la lampe a réflecteur intégré établi pour
100% de puissance pourra étre utilisé pour ’ensemble de puissances de la lampe.
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3.7 Conclusion partielle

Une modélisation des lampes IR de la ligne d’imprégnation est proposée dans ce
chapitre. Basée sur une adaptation du modele existant pour les lampes claires,
la modélisation des lampes a réflecteur intégré permet de conserver la puissance
émise par le filament de tungstene, tout en effectuant une distribution spatiale
représentative de 'effet du réflecteur céramique.

Une approche par identification inverse couplant les mesures expérimentales a un
module d’optimisation a été mise en place . Les données expérimentales sont issues de
mesures réalisées sur un banc de mesure composé d’une lampe IR, d'une plaque d’ABS-
N et d’'une caméra IR. L’identification numérique des parametres de distribution de
I'émission des lampes a été réalisée en couplant Matlab® et COMSOL Multiphysics
®_ Pour mener & bien cette identification, les échanges convectifs ont été modélisés.
Un modele phénoménologique a été établi pour prendre en compte la convection
naturelle induite par le chauffage de la plaque par la lampe. Ce modele est adapté
pour chaque configuration de chauffage (lampe/position) et tient compte de la
température maximale atteinte par la plaque au cours du chauffage.

Enfin, les parametres du modele ont été déterminés. La température en fonction de
la tension d’alimentation a été déterminée grace a 'utilisation d’une lampe claire.
Ensuite, le nombre de zones utilisées dans la fonction de pondération permettant la
redistribution spatiale du rayonnement, et la valeur des coefficients de celle -ci ont
été déterminés en utilisant la lampe a réflecteur intégré.

Le modele de la lampe IR avec réflecteur intégré peut étre résumé par les éléments
ci-dessous :

— Rayon du cylindre équivalent : Rayon du tube de quartz R
— Longueur du cylindre équivalent : Longueur utile du filament
— Température du filament : Fonction de la tension (Figure 3.15)
— Nombre de zones : N =6

— Coefficients de la fonction de pondération :Table 3.13

La connaissance de la température de fonctionnement des lampes IR permet de
définir le domaine spectral de rayonnement IR dans lequel elles sont utilisées. A
partir de la loi de Wien, il vient Afqy,, = [0.58;10.6]pm. Dans le chapitre suivant, la
modélisation globale du four IR, dans laquelle la modélisation des lampes établie
dans ce chapitre est implémentée, sera présentée.
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4.1 Introduction

Ce chapitre présente la modélisation d'un module chauffant du four IR de la ligne
d’imprégnation effectuées dans COMSOL ©. Les propriétés optiques des différents
composants du four sont tout d’abord exposées. L’influence des plaques de verres
protectrices présentes dans le four est ensuite analysée. Les étapes de modélisation
du module de four alors détaillées, et les résultats du modele sont confrontés aux
résultats expérimentaux de chauffage de la plaque instrumentée de PEIL.

4.2 Propriétés optiques des composants du
four

Dans cette partie les propriétés optiques des réflecteurs en céramique du four, des
plaques de verre protectrices et de la plaque instrumentée de PEI sont présentées.
Dans un premier temps, le moyen expérimental et les configurations utilisées pour
déterminer les propriétés optiques sont présentés ainsi que le traitement des données
issues de ces essais. Pour finir, les résultats pour chaque matériau sont discutés.

4.2.1 Spectroscopie IRTF

Le spectrometre infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) (Brukers Optics, Vertex
70) est le moyen expérimental utilisé dans ces travaux pour déterminer la transmissi-
vité 7y et la réflectance p) du matériau. Pour ’ensemble des matériaux les mesures
sont effectués dans le proche IR (détecteur InGaAs) et dans le moyen IR (détec-
teur DLATGS). De plus, 'ensemble des mesures ont été effectuées a température
ambiante.

La Figure 4.1 montre deux configurations de mesures possibles avec un spectrometre

IRTF :

« Transmission normale-normale spectrale (Figure 4.1a). Un flux radiatif
® est envoyé sur un échantillon, le rayonnement transmis par I’échantillon ®§
est récupéré par un détecteur. Ces deux flux se propagent perpendiculairement
a I’échantillon et leur rapport définit le facteur de transmission ou transmission
apparente Ty (Equation 4.1).

ot

Ty =2 4.1

-5 (4.1

« Réflexion normale-hémisphérique spectrale (Figure 4.1b). Un flux radia-
tif @ est envoyé sur un échantillon, perpendiculairement a celui-ci. Une partie
de ce rayonnement est réfléchi ®% a la surface de ’échantillon vers l'intérieur
de la sphere. Apres un certain nombre de réflexions a 'intérieur de celle-ci,
I’ensemble du rayonnement réfléchi est recu par le détecteur. Le rapport de ces

flux définit le facteur de réflexion ou réflexion apparente R) (Equation 4.1).

_ 2

Ry=—= 4.2
=5 (42
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Echantillon

|

Source Détecteur

Echantillon Détecteur
(a) (b)

Figure 4.1 — Spectrometre IRTF : Configurations de mesures (a) Mesure de
transmission normale-normale, (b) Mesure de la réflexion normale-hémisphérique

Le lien entre les facteurs de transmission/réflexion et les coefficients de transmissivité
et de réflectance est donné par 'équation 4.3 [50].

_ (- p2)’ 7

1— (PATA>2
(1—py)° 73
1— (pama)’

\
(4.3)
R\ = p» [1 + 73

Dans le cas ou le matériau est opaque (7, = 0) la relation se réduit a 'équation 4.4.

T, =0
4.4
{R/\:PA (44)

La résolution numérique des équations 4.3 est basée sur une approche par méthode
inverse [7]. Les coefficients 7 et py sont identifiés avec un algorithme SQP (optimisa-
tion quadratique successive). Le systeme donné par I’équation 4.5 est résolu avec la
fonction fmincon dans Matlab®.

zo = [7o, po)
I > 7+
0 < myp<1
)22
r, = L=pn (45)
1= (pa7)
1—p)2T
\ 1—(pa7)
La double fonction objectif Res utilisée est donnée par I’équation 4.6 :
T)\ erp — T)\ num RA erp — R)\ num
Res = | -2 : + i o : 4.6
‘ T)\,ezp | | R)\,ewp ’ ( )
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Avec T ezp €t Ry cqp les facteurs de transmission et réflexion mesurés. T pym et
Ry num sont les estimations des facteurs de transmission et de réflexion a chaque
itération.

4.2.2 Emissivité spectrale et totale

Pour la modélisation du four IR, la connaissance de I’émissivité de chaque matériau
est nécessaire. Le calcul de la réflectance p) et de la transmission 7, a tout d’abord
été réalisé afin de calculer 'absorption ), du matériaux a partir de la premiere loi
de Kirchhoff a ’équilibre thermodynamique (Equation 4.7).

ay = 1—py— 7 Matériau semi-transparent (4.7)
ay = 1—py Matériau opaque ’

L’émissivité spectrale €, est alors obtenue a partir de la deuxiéme loi de Kirchhoff
(5 A= )\).

Pour effectuer la modélisation du four, le module "Transfert de chaleur avec échanges
radiatifs entre surfaces" de COMSOL® a été utilisé. Il ne permet pas de prendre en

compte une dépendance spectrale du rayonnement. Il est alors nécessaire de calculer
'émissivité totale (ou intégrée) e de chaque matériau (Equation 4.8).

2 e\ MY(T)dA

e(T) = =5
00 MJ(T)dN

(4.8)

Avec M} (T) Pémittance d'un corps noir [Wm™?] de température T [K].

Lors du chauffage IR dans le four, I’élément prépondérant est I’absorption de ’énergie
provenant des lampes par les différents éléments. Dans le chapitre précédent, il a
été établi que la température des lampes IR a réflecteur intégré varie sur la plage
[1400; 2450]K en fonction de la puissance choisie par 1'utilisateur. La dépendance
en température de 1’émissivité intégrée (absorptivité intégrée) a donc été prise en
compte dans notre modele.

4.2.3 Réflecteurs céramiques

De nombreux réflecteurs sont présents dans le four IR (voir Figures 1.1 et 1.2). Leur
but est de rediriger le rayonnement vers l'intérieur du four réduisant ainsi les pertes
d’énergie vers I'extérieur.

Les réflecteurs étant opaques, seule la mesure de la réflectance spectrale p, est
nécessaire pour définir le comportement du matériau. La Figure 4.2 montre cette
mesure en fonction de la longueur d’onde A. Une forte diminution de la refléctance
peut étre observée entre 0.9pm et 6pm. En effet, pour les longueurs d’onde dans le
proche IR, les réflecteurs réfléchissent entre 75% et 80% du rayonnement. Dans le
moyen IR une baisse de la réflectivité spectrale peut étre observée, au-dela de 6pm
le matériau est tres peu réfléchissant et absorbe la majorité du rayonnement.
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Figure 4.2 — Réflectance spectrale des réflecteurs céramiques du four IR de la
ligne d’imprégnation en fonction de la longueur d’onde du rayonnement incident

La Figure 4.3 montre la réfléctivité et ’émissivité totale des réflecteurs en fonction
de la température de la source. Ces courbes montrent que l'efficacité des réflecteurs
augmente avec la température des lampes. En effet, plus un corps est chaud plus sa
longueur d’onde d’émission maximale est décalée vers les faibles longueurs d’ondes
(voir Figure 2.3). Ce sont alors les propriétés réflectives de ce domaine spectral qui
sont prépondérantes.

0.65 T 1
—=-Emissivité totale
~ —+Réfléctivité totale
06 el .
~_
\\‘@\ . * r
2055 S — 1
— ™~ *
9 T —
\qJ o H
S 05r- T - ]
@ L —
E * = N _
S * o= —o—__
W 0.45 - . o 7
—6—
A —6—
P ¥
04 " =
P H
*
0.35 ‘ . .

| | | | | | |
1400 1500 1600 1700 1800 1900 2000 2100 2200 2300 2400
Température de la source (K)

Figure 4.3 — Emissivité et réflectivité totale des réflecteurs céramiques en
fonction de la température des lampes IR
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4.2.4 Plaque PEI

La plaque instrumentée de PEI est un matériau de référence qui sert, d’'une part
a illustrer le fonctionnement du four (voir Chapitre 1), et d’autre part a valider
la modélisation de celui-ci. En effet, de part sa position statique et ses propriétés
thermo-physiques connues, 'utilisation de cette plaque instrumentée permet de
s’affranchir, dans un premier temps, des difficultés de modélisation du pré-imprégné
liées aux changements de phases et a I’évolution de sa microstructure au cours du
chauffage.

Pour faciliter sa modélisation, la plaque a été peinte avec une peinture noire habi-
tuellement utilisée pour faire des mouchetis afin de la rendre opaque au rayonnement
et peu réfléchissante. Apres peinture de la plaque de PEI, les propriétés optiques ont
été mesurées. La Figure 4.4a montre les valeurs de la transmission normale spectrale
7y mesurée dans les domaines du proche et du moyen infrarouge. Cette valeur est
tres faible (7)< 0.04%) sur 'ensemble de la plage mesurée. La plaque a pu donc étre
considérée comme opaque au rayonnement IR.

La Figure 4.4b montre la réflectance hémisphérique spectrale en fonction de la
longueur d’onde. Ces mesures confirment la faible réflectivité de la peinture vis-a-vis
du rayonnement. En effet, sur 'ensemble du spectre étudié la réflectance est inférieure
0.1 et reste relativement constante.

La Figure 4.5 montre 1’évolution de I’émissivité totale en fonction de la température
de la source. L’évolution est tres faible sur I’ensemble du spectre. De ce fait, la
dépendance en température de la plaque peut étre négligée dans la modélisation et
la valeur moyenne ¢ = 0.947 a pu étre utilisée. Cette valeur est tres élevée, proche
de celle d’un corps noir, et la plaque absorbait donc la majorité du rayonnement
incident quelle que soit la température des lampes IR.
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4.2.5 Plaques protectrices en verre

Dans le four IR, des plaques en verre sont positionnées entre les lampes et le produit
a chauffer. Les plaques utilisées ont une épaisseur de 3mm. Leur but est de protéger
les lampes du produit, notamment des fibrilles de carbone qui peuvent générer
des contacts électriques indésirables et endommager les lampes. Les facteurs de
transmission et de réflexion sont présentés sur la Figure 4.6.
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Figure 4.6 — (a)Facteur de transmission 7 et (b) Facteur de réflexion R), de
la plaque protectrice de verre

Pour étre efficaces, ces plaques de verre doivent étre transparentes dans la plage
d’émission des lampes, c¢’est-a-dire Ao, = [0.58; 10.6]pm. Pour faciliter cette analyse,
la Figure 4.7 regroupe les éléments suivants :

o L’émittance spectrale MY d’un corps noir a 1400K et 2450K, les deux tempéra-
tures extrémes de la lampe IR a réflecteur intégré,

o La transmittance spectrale 7, de la plaque de verre (Figure 4.7a),

 La réflectivité spectrale p, de la plaque de verre (Figure 4.7b),
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« L’absorption spectrale a;, de la plaque de verre (Figure 4.7¢).

Dans le proche IR, jusqu’a 2.5um, 7, =~ 0.95 et le reste de ’énergie est réfléchi a la
surface du verre. Ainsi, pour une utilisation a haute température des lampes, les
verres permettent une bonne transmission du rayonnement. Cependant, a partir
de 2.5pm, 'absorption du verre augmente alors que la transmissivité chute jusqu’a
devenir nulle pour des longueurs d’onde supérieures a 4.9um. L’efficacité du verre
diminue donc avec la baisse de la température de la lampe IR, et I'utilisation des
lampes IR a basse puissance, en présence des plaques de verre, n’est pas recommandé
car cette configuration engendre des pertes énergétiques.

Le calcul de I’émissivité totale en fonction de la température (Figure 4.8) montre que
sa valeur est tres faible et qu’il y a tres peu d’évolution en fonction de la température.
De méme que pour la plaque instrumentée, une valeur moyenne, indépendante de la

température, peut étre utilisée pour représenter 1’émissivité de la plaque de verre :
e = 0.0349.
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4.3 Influence de la plaque protectrice en
verre sur le rayonnement de la lampe

4.3.1 Problématique

Comme évoqué précédemment, il n’est pas possible de prendre en compte une
dépendance spectrale dans le module COMSOL® utilisé pour effectuer la modélisation
du four. De plus, ce modele ne permet pas une prise en compte des matériaux semi-
transparents. L’effet des plaques de verre sur le chauffage a différentes températures
a donc été évalué.

4.3.2 Montage expérimental et conditions d’essai

Afin d’évaluer l'effet de la plaque de verre sur le chauffage d’un échantillon, la plaque
protectrice a été rajoutée au montage expérimental de caractérisation inverse utilisé
pour caractériser les lampes IR (Figure 4.9). La distance entre la plaque d’ABS-N
et la lampe d a été conservée afin de permettre la comparaison des essais avec
ceux effectués sans la plaque de verre. La plaque de verre a été positionnée a une
distance d; de la lampe et dy de la plaque d’ABS-N (Table 4.1). Les caractéristiques
thermo-physiques et optiques de la plaque dABS-N ont été données dans la Table
3.4.

Lampe
halogene

(b)

Figure 4.9 — Montage expérimental utilisé pour caractériser la plaque de verre
protectrice

La lampe IR a réflecteur intégré a été utilisée en position Est (Figure 3.4c) afin de se
rapprocher de la configuration de chauffage dans le four IR. Les essais de chauffage
ont été réalisés en utilisant les mémes trois puissances que celles utilisées pour les
essais sans la plaque de verre en position Est : P = [20, 50, 100]%.
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Table 4.1 — Dimensions de la plaque de verre et positionnement des éléments

Propriété Unité Valeur
d mm 180

dy mm 55

do mm 125
Hauteur A de la plaque cm 58
Largeur w de la plaque cm 55
Epaisseur e de la plaque  mm 3

4.3.3 Résultats

L’ajout de la plaque de verre sur le montage expérimental pourrait modifier deux
aspects de la distribution de température : la forme et 'intensité. La Figure 4.10
montre 'erreur relative entre la température mesurée sur la face arriere de la plaque
pour un chauffage avec et sans le verre pour les configurations suivantes :

e 100% de puissance apres 39s,
e 50% de puissance apres 81s,

e 20% de puissance apres 365s.

Pour chaque configuration, le chauffage avec la plaque de verre induit la méme forme
de distribution que lors du chauffage avec uniquement la lampe, c¢’est a dire un profil
centré elliptique. Dans le cas d’un chauffage a 20% de puissance, I'erreur relative
ne représente pas la forme de chauffage, cet écart provient d’un artefact de mesure
présent dans la partie inférieure droite de la plaque.

La Figure 4.11 compare I’évolution de la température sur la face arriere de la
plaque d’ABS-N. Pour les trois puissances de chauffage, la température est évaluée
pour un chauffage sans la plaque de verre et avec la plaque de verre a différents
instants. Ce probleme présente deux axes de symétrie d’'un point de vue géométrique :
verticalement et horizontalement par rapport au centre de la lampe (pour 1'utilisation
d’une lampe claire). Cependant, le phénomene de convection, lié a la masse volumique
du fluide, dépend de la hauteur considérée sur la plaque. Pour ces raisons, les
observations ici sont réduites au profil perpendiculaire passant par le point chaud.

L’écart de température AT(t) entre les configurations avec et sans la plaque de verre
augmente en fonction de la durée du chauffage. En effet, comme établi dans la section
4.2.5, la transmission de la plaque n’est pas totale. Cependant, il est intéressant
de noter que le temps de séjour d'un produit dans le four, lorsque celui-ci est en
configuration de production, varie entre 19s et 95s, avec une durée courante de 31s.
D’apres la Figure 4.11 les écarts suivants peuvent étre observés :

—100% : ATmae(30s) = 7°C
— 50% : ATz (418) = 4°C
—20% : AT (925) = 2°C
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Figure 4.10 — Erreur relative entre la température mesurée sur la surface
arriere de la plaque d’ABS-N pour des chauffages avec et sans la plaque de verre
protectrice

L’écart maximal de température augmente au cours du chauffage mais reste faible
dans ’ensemble des cas. Cependant, dans le fonctionnement de la ligne d’imprégnation
plusieurs lampes sont activées en méme temps. Ce qui accentue ’écart de température
mis en évidence lors des essais sur une lampe. L’effet de la propriété de transmission
du verre doit donc étre pris en compte dans le modele du four IR.
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Figure 4.11 — Evolution de la température en fonction de la hauteur [m] sur la
face arriere de la plaque (profil perpendiculaire), pour différentes puissances de

lampe, avec et sans la plaque de verre protectrice
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4.3.4 Modélisation de la plaque protectrice

La modélisation de la plaque de verre doit permettre de s’affranchir de la semi-
transparence du matériau et de la dépendance spectrale. De ce fait, la plaque ne doit
pas étre implémentée dans le modele sous sa forme géométrique comme c’est le cas
pour la lampe et la plaque d’ABS-N. Les hypotheses simplificatrices suivantes ont
donc été appliquées :
o La réflectivité py de la plaque de verre est négligée car tres faible dans le
domaine spectral d’émission des lampes (Figure 4.7b).

o L[’émission propre de la plaque de verre est négligée devant ’émission des
lampes.

Avec ces hypotheses, seule la quantité de rayonnement transmise par la plaque de
verre doit étre modélisée. Pour cela la transmission du verre 7, (Figure 4.7a) a été
intégrée sur le domaine spectral des lampes afin de calculer la transmission intégrée
7 selon 'Equation 4.9. La valeur de transmission en fonction de la température est
illustrée sur la Figure 4.12.
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Figure 4.12 — Transmission intégrée 7 de la plaque protectrice de verre

Afin de prendre en compte cette diminution de I’énergie recue par 'objet a chauf-
fer, cette valeur a été prise en compte directement dans le coefficient d’émissivité
équivalente de la lampe (Equation 4.10).

r
€ = ﬁkiT(T}ampe>5f<T‘lampe) (410)

La Figure 4.13 propose une comparaison des données expérimentales et numériques
recueillies durant les essais de chauffage de la plaque d’ABS dans les deux confi-
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gurations : lampe a réflecteur intégré avec et sans plaque de verre protectrice. Les
configurations étudiées sont :

e 100% apres 50s de chauffage,
o 50% apres 112s de chauffage.
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Figure 4.13 — Comparaison entre résultats expérimentaux et numériques (avec
et sans modélisation de la plaque protectrice de verre), sur le profil central
perpendiculaire aux lampes

Dans un premier temps, la différence de température entre les deux modeles est du
meéme ordre de grandeur que les écarts observés entre la configuration "avec' et "sans'
la plaque de verre 4.11. Le modele permet bien de réduire la quantité de rayonnement
regu par la plaque.

La comparaison des données expérimentales avec les deux modeles est plus difficile a
interpréter. Pour une puissance de 100%, les deux modeles sur-estiment la température
de la plaque, alors qu’a 50% les deux modeles sous-estiment la température de la
plaque. Les sources principales d’erreur pouvant expliquer cet écart sont :

o Erreurs issues de la modélisation de la lampe : Lors de la modélisation de la
lampe & réflecteur intégré, les Figures 3.20a et 3.22a ont montré, qu’en position
Est, la température de la plaque est sur-estimée a 100% et sous-estimée a 50%.

o Convection : Le modele convectif utilisé pour étudier ces modeles est celui
établi pour une lampe a réflecteur intégré en position Est (Section 3.5). Or, avec
I’ajout de la plaque de verre entre la plaque d’ABS-N et la lampe, les échanges
convectifs sont modifiés et cette modification n’est pas prise en compte dans
cette configuration avec plaque de verre.

Malgré I’écart observé entre le modele et les valeurs expérimentales, I'effet de 'inté-
gration de la transmission 7 dans I’émissivité de la lampe représente les tendances

observées expérimentalement. Cette stratégie a donc été utilisée pour la modélisation
du four IR.
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4.4 Modélisation d’'un module chauffant
4.4.1 Stratégie de modélisation

Dans ce chapitre, la modélisation du four IR de la ligne d’imprégnation est confrontée
aux résultats expérimentaux issus des expériences de chauffage effectuées avec la
plaque instrumentée de PEI (Figure 1.8c et 1.8d). Pour effectuer cette comparaison,
la modélisation d’un seul module chauffant est nécessaire.

Les hypotheses suivantes ont été appliquées :
o Les plaques de verre ne sont pas représentées par une entité géométrique. Elles
sont prises en compte au travers d’'une modification de 1’émissivité des lampes.
o L’évolution de la température de 'air et des réflecteurs est négligée.
o Les réflecteurs latéraux sont négligés.

4.4.2 Echanges convectifs

4.4.2.1 Parameétres d’influence

Comme dans le cas du chauffage de la plaque d’ABS-N en configuration verticale,
les échanges convectifs doivent étre considérés dans le four IR. Les deux principaux
éléments qui influencent les échanges convectifs sont la vitesse et la température de
I’air. Dans ce four la vitesse de l'air est régie par :

o le débit d’air injecté dans le four pour refroidir les lampes,

e le débit d’air extrait du four,
e la vitesse de déplacement du produit a chauffer,

« le mouvement de I'air provoqué par des forces volumiques (convection naturelle).
La température de I'air est une conséquence des éléments suivants :
o les échanges avec les différents éléments du four (réflecteurs, lampes, plaques
de verre, pré-imprégné),
e le taux de renouvellement de l'air et la température de celle-ci,

e le taux d’humidité de I'air.
L’étude de ces parametres n’est pas simple car ils ne sont pas indépendants les uns
des autres. La Figure 4.14 montre la température de la plaque instrumentée apres 37s
de chauffage, pour différents pourcentages d’extraction avec des conditions de lampes
identiques. Les courbes ne sont pas ordonnées, c’est a dire il n’apparait pas de lien
entre la température atteinte par la plaque et le pourcentage d’extraction. En effet,
beaucoup de parametres peuvent influencer la température de 'air indépendamment
du taux d’extraction. La température de l'air ambiant, la température du four au
début de l'essai ou le taux d’humidité de I'air sont quelques uns des parametres qui
peuvent expliquer ces différences.

Une étude poussée de I'influence des parametres expérimentaux sur le chauffage serait
nécessaire pour permettre une modélisation précise de ce phénomene. L’utilisation
d’un code de calcul de dynamique des fluides (CFD) aurait alors été une démarche
adaptée. Néanmoins, ce type de modélisation n’a pas pu étre réalisée dans le cadre
de cette étude en raison de la complexité et des temps de calcul conséquents.
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Figure 4.14 — Température dans la plaque instrumentée, apres 37s de chauffage
avec la zone 1 & 40% de puissance, en fonction du taux d’extraction (%)

4.4.2.2 Mode convectif

Afin de prendre en compte les échanges convectifs dans notre modélisation, les
corrélations présentes dans la littérature peuvent étre utilisées en premiere approche.
Afin de déterminer les corrélations les plus adaptées, il convient en premier lieu de
déterminer si la convection naturelle peut étre négligée devant la convection forcée
ou inversement. Cette hypothese peut étre étudiée a 1’aide du nombre de Richardson
Ri (Equation 4.11) qui est le rapport entre le nombre de Grashof Gr et le nombre
de Reynolds Rej, (voir Annexe C). Lorsque le nombre de Richardon est petit devant
0.1 (Ri < 0.1) la convection naturelle peut étre considérée négligeable devant la
convection forcée.

Gr _ Lgr gﬂ(T - Tamb)

Ri = =
2 2 2
Rej Ly, U

(4.11)

Dans I'équation 4.11, g [ms™2] désigne l'accélération de la pesanteur, 8 = 1/T [K™!]
le coefficient d’expansion thermique, u [ms™!] la vitesse du fluide, Lg, [m] la longueur
caractéristique pour le nombre de Grashof, et Lg. [m] la longueur caractéristique
pour le nombre de Reynolds. Pour Lg, [m] et Lg. [m], le rapport entre l'aire et le
périmetre de la plaque, et la longueur de la plaque dans la direction du four ont
respectivement été utilisés.

La vitesse de I'air dans le four a pu étre estimée au niveau des lames d’extractions
pour un four en position ouverte a ’aide d’une sonde a fil chaud. Avec une extraction
a 20%, la vitesse moyenne de 'air mesurée est de 5.6ms™! et pour une extraction
a 90% la vitesse moyenne est de 10.5ms~!. Quel que soit 1’écart de températures
(AT =T — T,,,p) atteint au cours des essais de chauffage de la plaque instrumentée,
la valeur du nombre de Richardson est inférieure & 0.1 & partir de Ims~!. De ce fait,
la convection naturelle est donc négligeable par rapport a la convection forcée.
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4.4.3 Modélisation COMSOL

4.4.3.1 Géométrie

La représentation géométrique du module chauffant et de la plaque instrumentée
effectuée dans COMSOL® est représentée sur la Figure 4.15. La Figure 4.15a montre
une vision d’ensemble du module. Celui-ci est composé de deux caissons réflectifs,
chacun contenant 12 lampes a réflecteur intégré. La Figure 4.15b montre une vision du
caisson inférieur et de la plaque instrumentée afin de donner une meilleure visibilité
de la géométrie.
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Figure 4.15 — Représentation géométrique : (a) d’'un module chauffant du four
IR de la ligne d’imprégnation, (b) de la moitié inférieure du module et de la
plaque instrumentée.

4.4.3.2 Matériaux

Les propriétés matériaux appliquées aux différents éléments se trouvent dans la Table
4.2. Les mémes propriétés que celles utilisées pour la lampe lors de sa caractérisation
ont été implémentées (Chapitre 3). Dans cette simulation, la température des réflec-
teurs et de la lampe sont imposées, ainsi que leurs propriétés optiques (Figures 4.3
et 3.6) et leurs propriétés thermo-physiques (alumine et tungstene). Ces dernieres ne
sont pas utilisées dans le calcul mais sont nécessaires au fonctionnement du module

thermique de COMSOL®.

4.4.3.3 Conditions aux limites

Les conditions aux limites ont été implémentées dans la modélisation au niveau des
surfaces des différents composants du four : les lampes, les réflecteurs céramiques et
bien évidemment la plaque instrumentée.
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Table 4.2 — Propriétés matériaux utilisées pour la modélisation du module
chauffant IR

Propriété Unité Lampe Réflecteur PEI
Tungstene Alumine PEI peint
p kgm—3 17800 [22] 900 [22] 1270 [86]
Cy Jkg ' K™! 132 [22] 3900 [22] 2.86 x T'[°C] + 1020,
T € [20 — 200]

k WmtK! 175 [22] 27 [22] 0.24 [86]

£ - Fig. 3.6 [61]  Fig. 4.3 0.947

Lampes

o Température constante Tjgmpe; sur le cylindre équivalent avec j € [1;6] le
nombre de la zone. En effet, un module comporte 24 lampes, regroupés en 6
zones. Sur la Figure 4.16a, les lampes de la zone 1 apparaissent en bleu. Chaque
zone est affectée de la température correspondant a sa tension d’alimentation
(Figure 3.15).

« Radiosité imposée sur chacune des N surfaces de la lampe.
r

€ =
7 Rr

kiTgf(ﬂampe) (412)

(a) (b)

Figure 4.16 — Représentation géométrique : (a) Lampes du module chauffant.
Les lampes de la zone 1 de chauffage sont représentées en bleu. (b) Plaque
instrumentée

Réflecteurs céramiques Les réflecteurs céramiques interviennent uniquement d’un
point de vue radiatif dans le calcul, compte tenu des hypotheses simplificatrices
effectuées. Les conditions aux limites utilisées sont alors :
 Surface diffuse sur les surfaces intérieures des caissons de chauffage (Figure
4.17a)

» Température ambiante imposée sur toutes les surfaces du caisson (Figure 4.17b)

T, = Tom (4.13)
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(a) (b)

Figure 4.17 — Réflecteurs céramiques de la moitié¢ inférieure d’un module
chauffant. Conditions aux limites : (a) Surfaces diffuses, (b) Température

Plaque instrumentée

 Surface diffuse sur I’ensemble des surfaces de la plaque (Figure 4.16b)

» Convection forcée : la configuration la plus proche correspond a de la convection
externe sur une plaque horizontale. Le coefficient d’échange a été calculé a
partir des corrélations données par 'Equation 4.14 [65]. Deux paramétres
permettent d’adapter cette corrélation a la configuration étudiée : une longueur
caractéristique L (Longueur de la plaque dans la direction x) et une vitesse
d’écoulement de 5.6ms™! (valeur relevée pour une extraction a 20% Section
4.4.2).

1/2
NG 0.3387Pr'/3Re;/ - Re, <5105
h— L (1+(0.468/Pr)2/3)y/+ 7 - (4.14)
k
2ZPT1/3(0.037R6‘2/5 —871) ; Rep>5-10°

Ces corrélations sont obtenues pour une plaque isotherme, ce qui n’est pas le
cas dans cette étude. Elles permettent cependant de mettre en évidence le role
important de la convection dans les échanges du four.

4.4.3.4 Maillage

o Lampes Maillage quadrilatere sur les extrémités du cylindre avec /N, éléments
sur chacun des 2N = 12 segments définis par le modele de lampe a réflecteur
intégré et Ny, éléments dans la longueur du cylindre.

« Réflecteurs céramiques Maillage tétraédriques de taille défini "extra grossier"
(Figure 4.18b)

o Plaque instrumentée Maillage régulier avec N, éléments dans la direction
x parallele aux lampes, IV, éléments dans la direction y perpendiculaire aux
lampes et N, éléments dans ’épaisseur de la plaque (Figure 4.18a)

La table 4.3 résume les caractéristiques du maillage du module chauffant.
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Table 4.3 — Propriétés du maillage du module chauffant

Nombre Lampe Plaque Réflecteur
d’élé- céra-
ments mique
Direction 5 1 30 40 3 Extra
grossier
Domaine 2115 3600 2174
o [ ]

0.1 02 03 04

o

() (b)

Figure 4.18 — Maillage éléments finis : (a) Plaque, (b) Réflecteur céramique
(partie basse)

4.5 Validation expérimentale

4.5.1 Configurations expérimentales

Dans cette partie, les résultats expérimentaux des essais de chauffage de la plaque
instrumentée de PEI présentés dans le Chapitre 1 sont confrontés aux résultats
numériques. La Table 4.4 résume les caractéristiques principales des essais utilisés.
L’ensemble de ces essais a été utilisé pour étudier 'influence de la puissance appliquée
aux lampes et de la zone de chauffage utilisée. Pour finir, 'influence d’un chauffage
a plusieurs zones a été analysée.

Table 4.4 — Configurations expérimentales : Plaque instrumentée PEI

Zone Puissance (%) Temps de compa-
raison (s)

1 20 : 10 : 50] 27

1:5 20 A7

1+3 20 31

1+2+4+3 20 31
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La Figure 4.19 rappelle 'emplacement des thermocouples fonctionnels au sein de
la plaque. Elle montre également les 3 profils qui sont utilisés, en plus des champs
thermiques, pour comparer les données :

— Une coupe passant par le centre de la plaque, parallelement aux lampes

— Deux profils perpendiculaires aux lampes. De coordonnée x = 115mm "gauche'
et x = 285mm "droite".
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0 30 115 200 285 370 400

y
mm

X

Figure 4.19 — Localisation des thermocouples dans la plaque instrumentée de
PEI

4.5.2 Influence de la puissance d’alimentation

La Figure 4.20 montre la distribution de température, a mi-épaisseur de la plaque de
PEIL au bout de 27s de chauffage, dans le cas expérimental (gauche) et numérique
(droite). Ici, uniquement la zone 1 a été utilisée, avec différentes puissances (20% —

50%).

Pour I’ensemble des puissances, la forme de la distribution numérique représente
bien les résultats expérimentaux. La symétrie par rapport a 'axe y est parfaite dans
le cas numérique. En effet, la configuration du four est symétrique, d’'un point de
vue géométrique, au sein d'un méme module. Les écarts a cette symétrie, observés
dans les cas expérimentaux, proviennent essentiellement de la plaque instrumentée
elle-méme, sa position semble étre décalée vers 'ouverture du four, ce qui peut avoir
eu un effet sur les échanges convectifs.

La Figure 4.21 compare les profils horizontaux (gauche) et verticaux (droite), pour
les différentes puissances étudiées.

Le Table 4.5 regroupe les différents écarts observés entre les données numériques et
expérimentales apres 27s de chauffage. L’écart moyen Err,, est calculé a partir de
I’Equation 4.15, avec n le nombre de thermocouples fonctionnels.

1 & TnumTel
Erry, = — Z Toum Ty (4.15)
=1

n < Tezp
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Les meilleurs résultats sont obtenus pour une puissance de 40%, avec un écart moyen
de 21.1% et un écart maximal en température de 26.5°C. Pour 50% de puissance,
I’écart maximal mesuré est tres élevé a 47.6°C, mais cette valeur reste ponctuelle
avec un écart de température moyenne AT,,cq, = 15.4°C.

Table 4.5 — Ecart de température entre données expérimentales et numériques
pour un chauffage avec la zone 1 apres 27s

Puissance (%) 20 30 40 50
AT, ae (°C) 28.5 24.0 28.3 47.6
AT ean (°C) 15.6 12.0 10.3 15.4
Erry, (%) 32.8 24.4 21.1 25.3
Ecart type (%) 8.1 11.8 7.8 16.4

Comme c’est le cas pour la modélisation du chauffage d’une plaque d’ABS-N avec une
seule lampe en présence d'une plaque de verre (Section 4.3.4), une sous-estimation de
la température a basse puissance(20—30%) et une sur-estimation & moyenne puissance
(40 — 50%) peuvent étre observées. Les conditions convectives étant différentes dans
les deux cas de chauffage, cette tendance provient probablement de la modélisation
de la lampe IR.
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Figure 4.20 — Comparaison du champ de température expérimental (gauche)
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Figure 4.21 — Chauffage d’une plaque instrumentée de PEI avec la premiere

zone a différentes puissances. Comparaison entre données expérimentales et

numériques. Profils paralléles (gauche) et perpendiculaire (droite) aux lampes IR
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4.5.3 Influence de la zone de chauffage

Dans cette section, la distribution spatiale de la température est examinée. Les
Figures 4.22 et 4.23 montrent les distributions expérimentales et numériques, a mi-
épaisseur de la plaque instrumentée de PEI, pour 20% de puissance avec différentes
zones de chauffage activées.

300

150 120
250 F 100 o0
200 — 50 [5)
—~ [ € L
£ e £ 80 o
5 150 8 5 0 £
S g [ I3
g 5 2 60 £
= = © (5}
100 - -50 2
ol -100 40
. o -150 20
0 50 100 150 200 250 300 350 400 -200 -100 0 100 200
Longueur (mm) Longueur (mm)
(a) Exp. Zone 1 (b) Num. Zone 1
300 120
150 120
ﬁ 110
2501 Qﬁ\ 1 100 100 100
200 L] L] L) L 90 .
[ 1 ~ = 50 ©
— 9 € I
E 80 «; é 80 °
5 150 . 1 70 8 5 0 E
S g [ I3
s 60 5 = 60 £
100 F g — -50 ©
. Y 50
40
50 -
0 . . .

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Longueur (mm)

(c) Exp. Zone 2

Longueur (mm)

(d) Num. Zone 2

300

i 40 -100
30
-150 20
20 -200 -100 0 100 200

150 120
3 ~ * 110
adl 100 100 100
200 | % o
~ 50 O
— 9 € I
E 80 «; £ 80 °
5 150 . . . 1 70 3 5 0 E
S g [ I3
3 ‘ 60 5 = 60 £
100 1 - -50 2
50
50 - A ] 40 -100 40
0 ) ) ) ) ) ) ) » -150 20
0 50 100 150 200 250 300 350 400 -200 -100 0 100 200
Longueur (mm) Longueur (mm)
(e) Exp. Zone 3 (f) Num. Zone 3

Figure 4.22 — Comparaison du champ de température expérimental (gauche)
et numérique (droite) obtenu apres 47s de chauffage pour différents zones de
lampes a 20% de puissance.
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Figure 4.23 — Comparaison du champ de température expérimentale (gauche)
et numérique (droite). Chauffage de 47s avec différents zones & 20% de puissance.

Comme c’est le cas pour un chauffage avec la zone 1, la distribution de température
numérique est symétrique. Pour I'ensemble des zones, la forme de la distribution
numérique est représentative de la forme expérimentale. Seule la zone 2 montre
quelques différences. En effet, expérimentalement un chauffage avec la zone 2 induit
une zone de chauffage unique mais plus étendue que celle de la zone 1. Dans le
cas numérique, 'apparition de deux zones est déja apparente. Le faible nombre
de thermocouples dans la zone chauffée permet d’expliquer pourquoi les gradients
n’apparaissent pas sur le champ thermique expérimental.

La Figure 4.24 montre la comparaison entre données expérimentales et numériques
sur les profils verticaux. Ces coupes permettent de confirmer I'efficacité du modele
en terme de zones. En effet, malgré une sous-estimation globale de la température
numérique, ’erreur sur la température est globalement homogene sur I’ensemble de
la plaque (Table 4.6) ce qui permet de retrouver la forme de la distribution.

En regardant de plus pres ’écart de température maximal observé entre les résultats
numériques et expérimentaux, un effet de la puissance sur la sous-estimation de la
température peut étre mis en évidence. Lorsque le chauffage par les lampes conduit
a lapparition de deux zones de chauffage distinctes sur la plaque (Zones 3-5), 1’écart
de température se situe autour de 35°C. Lorsque les surfaces de chauffage sont
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Table 4.6 — Ecart de température entre données expérimentales et numériques

pour un chauffage avec différentes zones a 20% de puissance apres 47s

Zone 1 2 3 4 5
AT e (°C) 58.6 40.8 35.5 38.4 32.4
AT ean (°C) 32.6 23.4 25.6 20.3 17.3
Erry, (%) 46.5 39.3 42.4 35.3 37.4
Ecart type (%) 8.1 8.3 6.6 13.3 8.1

plus rapprochées, comme dans le cas d’un chauffage avec les lampes de la zone
2, Iécart de température augmente. Enfin, lorsque les surfaces de chauffage sont
superposées (Zone 1), la différence de température est presque doublée par rapport a
la température maximale mesurée avec les autres zones. Ce résultat met en évidence
une sous-estimation de I’éclairement de la lampe a 20%.

121



120 1 ® 120 1
AN
//)K S [~ Numérique —— Numérique
/, SO —* Exp. Gauche —*- Exp. Gauche
100 [ //// < {~o- Exp. Droite 100 —C- Exp. Droite
® 9
° o 80f o
2 2 SO e
@ @ s AN
. J - \
g g 60t & N
£ £ Prad
s = el | | %
40 1 7 T~ \
| | | | | | 20 | | | | | |
-150 -100 -50 0 50 100 150 -150 -100 -50 0 50 100 150
Position suivant y (mm) Position suivant y (mm)
(a) Zone 1 (b) Zone 2
120 1 120
~— Numérique ——Numérique
—* Exp. Gauche —* Exp. Gauche
100 | —C Exp. Droite 100 —C- Exp. Droite
o o
© 80 @ 80f
= * >
© X © 5
2 60f , 8 : Q60| FTTTTEL e
g w T QE) \\\ -
= . - [t \\%,’/,-{
40 b 40 /\/\
20 : : : : : ‘ 20 : : : : : ‘
-150 -100 -50 0 50 100 150 -150 -100 -50 0 50 100 150
Position suivant y (mm) Position suivant y (mm)
(c) Zone 3 (d) Zone 4
120 1
—— Numérique
—#- Exp. Gauche
100 ¢ —C- Exp. Droite
9
@ 80f
2
© N
S oe0f
£ AN e
° R P
40 \ ~ /
20 : " : :
-150 -100 -50 0 50 100 150
Position suivant y (mm)
(e) Zone 5

Figure 4.24 — Chauffage d'une plaque instrumentée de PEI avec différentes zones
a 20% de puissance. Comparaison entre données expérimentales et numériques.
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4.5.4 Chauffage a plusieurs zones

Dans cette derniere section, 'utilisation de plusieurs zones simultanément est analysée.
Les configurations suivantes ont été étudiées, apres 31s de chauffage :

e Zomnes 1 + 3, Puissances : 20% et 40% , Figure 4.25
o Zones 2 + 3, Puissance : 30% , Figure 4.26
e Zones 1 + 2 + 3, Puissance : 20% , Figure 4.27

Dans '’ensemble des cas, la forme de la distribution est représentative de la forme
expérimentale, mais la température calculée numériquement est inférieure a la
température mesurée expérimentalement. En effet, le rayonnement de la lampe étant
sous-estimé a basse puissance, au moins jusqu’a 50%, la température de la plaque est
également sous-estimée. Cet effet est amplifié lorsque plusieurs zones sont utilisées
puisque I’éclairement regu localement par la plaque provient des lampes de plusieurs
zones.

De plus, il est possible que la convection soit sur-estimée dans la modélisation de
ce probleme. En effet, des corrélations de la littérature ont été utilisées pour définir
le coefficient d’échange (Section 4.4.2) bien que les conditions d’application de ces
modeles n’aient été vérifiées dans toute la zone de travail. En particulier, la vitesse
de I'air utilisée dans ces corrélations, qui provient de mesures au niveau des lames
d’extraction d’air, a été considérée constante alors qu’en réalité la vitesse de I'air
au niveau de la plaque est trés certainement plus faible. Le couplage de ces deux
parametres (Tjgmpe,lecn) €t le manque d’informations sur les échanges convectifs
empéchent l'utilisation d’une approche inversée, ici, pour affiner les conditions
d’éclairement de la plaque.

La Table 4.7 regroupe les écarts de température et I’erreur moyenne pour chaque
configuration. Ces résultats montrent qu'une augmentation de la puissance dans les
mémes zones engendre une augmentation de 1’écart de température AT entre les
données expérimentales et numériques. Néanmoins, l'erreur globale Err,, varie tres
peu dans son ensemble. L’utilisation de trois zones & 20% provoque une différence
élevée. Toutefois, pour 'ensemble des cas, I’écart type par rapport a I'erreur moyenne
reste assez faible, conséquence de l'efficacité du modele en terme de la distribution
géométrique du rayonnement.

Table 4.7 — Ecart de température entre données expérimentale et numérique
pour un chauffage avec plusieurs zones apres 31s

Zone/Puissance 1+3/20% 1+3/40% 2+3/30% 1+2+3/20%
AT ae (°C) 20.6 51.3 28.1 56.2
AT pean (°C) 13.9 32.8 14.7 40.3
Erry, (%) 24.9 28.4 20.9 433
Ecart type (%) 8.6 11.5 9.9 4.9

123



300

250
200 ~
£ d
£ °
5 150 2
& H
3 5
100
50 1
« — .
0 . . . . . . .
0 50 100 150 200 250 300 350 400
Longueur (mm)
(a) Exp. 20%
907
80
X
70t - T
~ - el N N
[0} L - \
é 60 * .
© *
250 /Jf—\
€
240t
30
20 ; : : ‘
-200 -100 0 100 200
Position suivant x (mm)
(c) || 20%
300 . . : : .
I/ . [ ] \\.
2501 \ 1
L) d
200 ] _
E 120 g
= °
5150 T 100 §
S g
5 &
100 - —
—
50 - —
-
L] L]
0 . . . . . . .
0 50 100 150 200 250 300 350 400
Longueur (mm)
(e) Exp. 40%
180
160 PEEE
e —— e T [N
—~ 140 = >

40
20 : ‘ : ‘
-200 -100 0 100 200
Position suivant x (mm)
(g) [l 40%

150

100

50

Largeur (mm)
o

-100

-150
-200 -100 0 100 200

Longueur (mm)

(b) Num. 20%

©
o

——Numérique
—% Exp. Gauche
B —GC- Exp. Droite

o]
o

Température (°C)
(& D ~
o o o

IN
o

30

20 : : : :
150 100 50 0 50

Position suivant y (mm)

(d) L 40%

150 180

0 150

o |

1
100 80

140

© L// .

Largeur (mm)
o

60

-100
40

-150 20
-200 -100 0 100 200

Longueur (mm)

(f) Num. 40%

180 1

——Numérique
160 s q

77~ |=* Exp. Gauche
~ {—©- Exp. Droite

Température (°C)
©® o n =
o o o o

AN
\\

[o2]
o

40t

20 - - - - ' '
-150 -100 -50 0 50 100 150
Position suivant y (mm)

(h) L 40%
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4.6 Conclusion partielle

Une modélisation d’'un module chauffant de la ligne d’imprégnation a été proposée
dans ce chapitre. Ce module tient compte du rayonnement des lampes, dont les 6 zones
peuvent étre utilisées simultanément a différentes puissances. La propriété réflective
des réflecteurs en céramique, composant le caisson du module, a été caractérisée et
intégrée au modele. Pour finir, les plaques protectrices de verre ont été intégrées au
modele en modifiant la quantité de rayonnement émis par les lampes.

Une bonne correspondance a été observée pour la distribution spatiale du rayonnement
entre les résultats expérimentaux et la prédiction numérique. Ce modele sera donc
tres utile aux utilisateurs de la ligne pour choisir les zones de chauffage en fonction
de la largeur du produit a chauffer.

Toutefois, des écarts de température ont pu étre observés entre le modele et les
résultats numériques. Ces écarts peuvent étre attribués a trois facteurs principaux :

o FErreurs de mesures expérimentales avec la plaque instrumentée provenant des
sources suivantes :

— Déplacement des thermocouples lors de la fabrication de la plaque
— Porosité de la plaque
— Planéité imparfaite de la plaque instrumentée.

o Modélisation de la lampe IR a réflecteur intégré simplifiée,

o Modélisation des échanges convectifs imparfaite.

Cette approche servira de base dans la modélisation du pré-imprégné au cours de
son séjour dans le four IR. Elle permettra, dans différentes configurations de lampes,
d’obtenir une distribution de I’éclairement qui sera appliquée comme condition aux
limites radiative a la surface du pré-imprégné. Cette modélisation fera I'objet de la
deuxieéme partie de cette these qui est organisée en trois chapitres :

o Fabrication de pré-imprégné sur une ligne d’imprégnation : dans ce chapitre,
les conditions de fabrication sont présentées ainsi que les différents moyens de
mesures mis en place ou existants. Pour finir, la morphologie du pré-imprégné
au cours du chauffage est détaillée.

o Caractérisation et modélisation des propriétés : Les propriétés optiques et
thermo-physiques des pré-imprégnés sont analysées au regard de leur morpho-
logie et de leur composition.

o Implémentation et simulation du procédé : la modélisation de 1’évolution du
pré-imprégné est au cceur de ce dernier chapitre.
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Partie 11

Caractérisation du matériau :
Pré-imprégné
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5.1 Fonctionnement de la ligne
d'imprégnation en conditions de
fabrication

Dans cette Partie II du manuscrit, le travail se focalisera sur le pré-imprégné et
son évolution au cours du procédé. Dans ce Chapitre 5 le fonctionnement de la
ligne d’imprégnation en conditions de fabrication sera exposé. Ensuite, le protocole
de prélevement et la préparation des échantillons seront décrits. Pour finir, une
étude de la morphologie du pré-imprégné au cours de son chauffage sera menée, les
dimensions du pré-imprégné seront étudiées ainsi que les fractions volumiques et
massiques des différents composants. Ces différents éléments permettront, dans le
Chapitre 6, d’effectuer la caractérisation et modélisation des propriétés optiques et
thermo-physiques aux différents stades de chauffage. Pour terminer ces travaux, le
Chapitre 7 présentera un premier modele de chauffage, réalisé sous COMSOL ©, qui
tiendra compte de la modélisation du four réalisée dans la Partie I du manuscrit,
les conditions expérimentales réelles utilisées en production et les propriétés du
pré-imprégné déterminées dans ces travaux.

5.1.1 Description des conditions de fabrication

5.1.1.1 Matériaux de I'étude

Dans cette étude, les matériaux suivants ont été utilisés pour la fabrication des
pré-imprégnés :

« Fibres : Fibres de carbone AS7-12K [45]

« Matrice : Poudre de Polyétheréthercétone (PEKK), PEKK7002PT [6], avec
une granulométrie de 20pm.

o Bain d’imprégnation : Suspension aqueuse de poudre de polymere, dispersée
avec un tensio-actif.

5.1.1.2 Parameétres de la ligne

Lors de campagnes de fabrication, un jeu de parametres procédé a été défini et a été
maintenu constant pour I'ensemble des essais.

Les parametres suivants sont restés fixes au cours des essais :
— Vitesse de la ligne,
— Tension de la ligne,
— Parametres d’imprégnation : matériaux et outillage,
— Débit de soufflage d’air,

— Débit d’extraction d’air.
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Les parametres de soufflage et d’extraction ont fait 'objet d’une étude préliminaire
afin d’évaluer leur impact. Les résultats de cette étude seront présentés dans la
section 5.1.2.

La puissance des lampes IR a été adaptée au cours des différents essais afin d’assurer
les températures cibles dans chaque partie du four. Tous les pré-imprégnés étudiés
ont été prélevés avant la phase de compaction dans le procédé de fabrication.

5.1.1.3 Stratégie de pilotage

Le four d’une ligne imprégnation basée sur la technologie d’imprégnation par voie
aqueuse a pour role d’assurer I’évaporation du solvant et la fusion de la résine. Dans
le cadre de cette étude, le four est utilisé pour la fabrication de pré-imprégnés a
matrice PEKK dont le point de fusion est de l'ordre de 331°C. La puissance des
lampes IR est donc adaptée dans les différentes parties du four (Figure 1.3) pour
assurer ces roles en fonction des autres parametres comme la vitesse de la ligne et
les spécifications visées du pré-imprégné (Table 5.1).

Table 5.1 — Caractéristiques cibles du pré-imprégné carbone/PEKK réalisé
dans le cadre de cette étude

Parametre Valeur
Poids surfacique (gm~2) 194
Laize (apres compaction) (mm) 49
Taux massique de résine (%) 32+2
Taux volumique de fibre (%) 60 + 2

5.1.1.4 Moyens de mesure sur la ligne d’'imprégnation

Sur la ligne d’imprégnation, différents moyens de mesure ont été utilisés pour suivre
I’évolution du pré-imprégné au cours du procédé de fabrication. Les détails liés a
leur emplacement sur la ligne se trouvent en Annexe A.1.

o Pyrometres : Trois pyrometres sont disposés le long de la zone de chauffage,
permettant de suivre la température du pré-imprégné le long de cette étape.
Au moment des essais, aucune donnée sur I’évolution de ’émissivité au cours
du procédé n’était disponible. Pour cette raison, la méme émissivité de ¢ =
0.75 a été utilisée pour les 3 pyrometres permettant un suivi qualitatif de la
température au cours du chauffage.

e Thermocouples :

— Deux thermocouples sont insérés dans le réflecteur céramique, au centre
du panneau supérieur du deuxiéme caisson dans chaque partie du four.
Ces thermocouples servent a suivre I’évolution de la température des
réflecteurs au cours du chauffage.
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— L’air extrait du four par les vannes d’extraction de la partie basse, est
mélangé dans une tuyere convergente. Un thermocouple est placé dans la
partie convergente, permettant une mesure indicative de la température
de l'air du four.

— Lors des essais effectués dans le cadre de cette these, des thermocouples
supplémentaires ont été rajoutés sur la ligne. Trois thermocouples ont été
positionnés au centre des bouches d’extraction 2, 3 et 4 afin d’avoir des
données supplémentaires sur la température de ’air dans les différentes
parties du four.

e Autres capteurs : Deux nappes laser sont positionnés apres la phase de
chauffage. Elles permettent de mesurer en ligne la largeur et ’épaisseur du
pré-imprégné.

5.1.2 Influence de I'extraction d’air

5.1.2.1 Problématique

Dans la modélisation de ’étape de séchage/fusion de la fabrication du pré-imprégné
sur la ligne d’imprégnation, une étape de modélisation d'un état stationnaire du
procédé serait idéal. Ce régime est obtenu une fois que les différents éléments du four
ont atteint une température constante. Cela inclut les réflecteurs, les panneaux de
verre et 'air du four.

Des essais de fonctionnement ont été menés dans le but d’évaluer I'impact de différents
parametres sur I'obtention du régime stationnaire. L’effet du taux d’extraction sur
I’obtention d’un régime stationnaire a été plus particulierement analysé au travers
de I’évolution de la température de l'air extraite du four. En effet, ce parameétre est
important en raison des nombreux échanges convectifs entre le pré-imprégné et ’air
au sein du four.

« Convection naturelle : Une différence de température entre l'air et le prépreg,
ou les autres éléments du four induit des échanges convectifs.

« Convection forcée :

— Des lors que les lampes IR sont allumées, le systeme de ventilation doit étre
activé afin de préserver les connectiques électriques des lampes (risques
d’arc d’électrique avec le dépot de fibrilles de carbone). Un équilibre
doit étre trouvé afin de remplir ce role tout en maintenant les lampes
au-dessus de la température nécessaire pour activer le cycle de sublimation
du tungstene [67].

— Le systeme d’extraction permettant d’évacuer 'air du four afin d’éviter la
saturation du four en fumée ou humidité.

— Le déplacement méme du produit dans le four.
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5.1.2.2 Description des essais

Afin d’évaluer I'impact du débit d’air dans le four sur l'obtention d’un régime
stationnaire, des essais ont été réalisés en maintenant constants les parametres
de fonctionnement décrits dans la section 5.1.1. Durant ces essais, seul le débit
d’extraction d’air a varié entre 15% et 90% afin de déterminer son influence sur
I’évolution de la température de lair extraite du four IR.

Table 5.2 — Influence de I'extraction de I’air : configurations et durée des essais

Extraction 90% 50% 30% 15% Durée

d’air de ID’essai
(min)

Essai 1 X 5)

Essai 2 X 12

Essai 3 X 14

Essai 4 X 11

Essai 5 X 14

Essai 6 X 26

Essai 7 X 29

Les zones 1 a 3 dans la partie A et les zones 7 a 9 dans la partie B (Figure 1.3) ont
été allumées et la puissance ajustée afin d’assurer I’évaporation de I'eau et la fusion
de la matrice.

Comme précisé dans la Table 5.2, le temps d’essais varie d'un essai a un autre. Ceci
n’était pas volontaire et est lié a des difficultés techniques rencontrées lors des essais.
Malgré cette variabilité de temps d’essai, I’ensemble des essais mentionnés ont pu
étre exploités. Les résultats sont donnés dans le paragraphe suivant.

5.1.2.3 Résultats

Durant cette campagne, aucun essai n’a permis d’atteindre un régime stationnaire.
En effet, la température de I'air extrait n’a jamais atteint une valeur stable. Afin de
comparer I’ensemble des huit essais entre eux, le temps nécessaire pour augmenter la
température de 'air extrait du four de 5°C sur des intervalles compris entre 35 et
75°C a été étudié. La Figure 5.1 met en évidence une tendance forte : la diminution
de 'extraction provoque une accélération de la montée en température de l'air.

Cependant, ces essais ne permettent pas de conclure sur I'impact de la consigne
d’extraction d’air du four sur la température finale de 'air, lorsque le régime station-
naire est atteint. En particulier, ces essais n’ont pas permis d’identifier si le régime
stationnaire conduit a une température d’air extrait identique, quel que soit le taux
d’extraction.

D’autres essais réalisés a I'IRT ont permis de constater qu’au moins 40min sont
nécessaires pour stabiliser la température de l'air extrait du four, mais ayant été
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Figure 5.1 — Temps de chauffage en fonction de la gamme de température pour
différentes puissances d’extraction de l'air

réalisés dans des conditions sensiblement différentes, ces essais n’ont pas fourni
d’informations suffisantes sur la température finale.

Une influence de I'extraction sur la variabilité de la température du pré-imprégné en
sortie du four a pu étre observée au cours de ces essais. En effet, pour des valeurs
d’extraction de 90% et 50%, la stabilité de la température de sortie est bonne
(0 < 10%), mais avec la diminution du débit d’extraction, la variabilité augmente
(0 > 10%). Ceci pourrait étre lié a une mauvaise évacuation de ’humidité et de
la fumée qui impacte les échanges convectif ou a la rugosité de la surface du pré-
imprégné qui impacte les mesures de température effectuées par le pyrometre A.
L’évolution de la morphologie du pré-imprégné fera 'objet de la section suivante.

5.1.2.4 Conclusion partielle

Le temps pour atteindre le régime stationnaire étant relativement long, les campagnes
d’essais réalisées dans la majeure partie de cette étude ont été limitées a environ
15min. Ce choix a permis d’effectuer plusieurs essais sous les mémes conditions afin
d’évaluer la répétabilité et de limiter la quantité de matiere engagée.

5.2 Le pré-imprégné aux différents stades de
la ligne d'imprégnation
5.2.1 Essais et préléevements

Afin de mieux comprendre le processus de séchage, de fusion de la matrice et d’analyser
I’évolution de la morphologie des pré-imprégnés aux différents stades du four, des
échantillons ont été prélevés a différents endroits de la ligne au cours d’une campagne
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de fabrication. Le protocole de prélevement dans le four IR est tout d’abord présenté,
ainsi que la préparation des échantillons en vue de leur caractérisation. L’analyse
porte sur deux points particuliers :

o L’évolution du taux d’humidité en fonction de la position dans le four

o L’évolution des taux volumiques des différentes phases composant le prepreg
en fonction de son état : sec, intermédiaire ou fondu.

Les résultats obtenus sont issus de trois campagnes d’essais (Essai A,B et C), d'une
durée de 15min chacun. Ces résultats seront repris dans le Chapitre 6 pour alimenter la
modélisation des propriétés thermo-physiques. Ces propriétés seront ensuite utilisées
dans le Chapitre 7 pour la simulation numérique du chauffage du pré-imprégné.
Ces essais ont été menés sous les conditions décrites dans la section 5.1.1.2. Des
informations supplémentaires sur les températures mesurées au cours des essais se
trouvent dans I’Annexe B.

5.2.1.1 Problématique

Une des difficultés de ces travaux, est la possibilité d’obtenir des informations sur le
produit en fonction de son état dans le four IR. En effet, la nature du produit et du
procédé souleve plusieurs problématiques :

o La nature fermée de ’enceinte du four IR et I'utilisation de rayonnement a
forte puissance rendent délicate I'instrumentation du four IR.

o La nature fibreuse du pré-imprégné, rend difficile les prélevements de matiere
dans le four, avant la fusion de la matrice. En effet, sans fusion de la matrice,
le pré-imprégné n’a aucune tenue et aucun échantillon ne peut étre prélevé
directement.

o Pour observer I'état du pré-imprégné a différents stades, il est nécessaire
d’effectuer des prélevements rapidement afin de limiter 1’exposition de la
matiere a la chaleur du four.

5.2.1.2 Protocole de préléevement

Des dispositifs ont été fabriqués afin d’effectuer des prélevements a différents endroits
du four. Un de ces dispositifs est montré sur la Figure 5.2. Il permet de prélever
environ 2/3 de la longueur du pré-imprégné dans le four IR (Prélevement P3 Figure

5.3).

Afin de maintenir la tension dans le pré-imprégné lors du prélevement, I’échantillon
est maintenu sur ses deux extrémités. Il est important de préciser que la tension
appliquée lors du prélevement n’est pas quantifiée et n’est pas la méme que celle
appliquée durant la fabrication.

D’autres dispositifs similaires ont permis de prélever la partie humide du prépreg
avant le four IR (P1 sur la Figure 5.3) et a Uentrée du four (P2 sur la Figure 5.3).
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Figure 5.2 — Exemple de dispositif de prélevement utilisé dans le four IR de la
ligne d’imprégnation. (a) Un dispositif et son échantillon prélevé, vue de dessus,
(b) Placement du dispositif dans le four IR
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Figure 5.3 — Localisations des prélevements dans le four IR.

5.2.1.3 Observations macroscopiques

La Figure 5.4 montre les échantillons prélevés a la sortie du four en position P3.
Ces images montrent une vision de dessus des échantillons. Trois zones peuvent étre
identifiées sur ces images.

1. Zone séche : Le pré-impréngé a un aspect blanchatre. La poudre de PEKK
n’a pas encore fondu et se trouve a 1’état rugueuse d’origine.

2. Zone de transition : Une zone en forme de V est visible. Dans celle-ci, la
fusion du polymere a commencé sur les bords du pré-imprégné, reconnaissable
par son aspect noir brillant. La poudre dans la zone centrale n’a pas encore
fondu et maintien son aspect blanchatre.

3. Zone fondue : La poudre de polymere a fondu dans toute la largeur du
pré-imprégné. Cette transition est accompagnée d’une diminution de la largeur
du pré-imprégné, visible sur la Figure 5.4b, qui est une conséquence de la
coalescence des particules et la formation de ponts entre les fibres (Figure 77).
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(b)

Figure 5.4 — Vue de-dessus de deux prélevements P3 de pré-imprégné a la sortie
du four et localisation de la zone de transition sec-fondu

5.2.1.4 Préparation des échantillons de pré-imprégné

Afin de caractériser les propriétés physiques, optiques et la microstructure du pré-
imprégné a différents stades du four, des échantillons ont été prélevés sur les rubans
de pré-imprégnés.

Mesure du taux d’humidité

Les échantillons présents sur les dispositifs positionnés en P1 et P2, ont été découpés
(Figure 5.5a) et placés dans des coupelles en aluminium (Figure 5.5b). Un protocole

de séchage a été appliqué sur ces échantillons afin d’évaluer le niveau de phase
aqueuse dans le pré-imprégné.

Figure 5.5 — Prélevements des échantillons pour mesurer 1’évolution du taux
d’humidité. (a) Préparation des échantillons, (b) Exemple d’échantillons obtenus

Caractérisation des propriétés optiques

Afin d’effectuer la caractérisation de la transmissivité et de la réflectance du pré-
imprégné a différents stades du procédé, il était nécessaire d’obtenir des échantillons
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dont les dimensions permettaient I'utilisation du spectrometre IRTF (assez petit
pour étre positionnés sur la spheére intégrante, en gardant une surface de mesure plus
grande que 'ouverture de celle-ci @25mm) en maintenant la tension de 1’échantillon.
Pour cela, des cadres en carton, de taille adaptée a chaque échantillon, ont été créés.
Ces dispositifs permettent de maintenir le contour de 1’échantillon sans toutefois
recouvrir la surface de celles-ci, a I'instar d’une diapositive maintenant une pellicule
photographique. L’ensemble des échantillons prélevés sont montrés sur la Figure 5.6.

(b) (c)

Figure 5.6 — Echantillons pour la caractérisation des propriétés optiques

Observations microscopiques

Pour estimer le taux volumique des pré-imprégnés a chaque phase du procédé
et observer la distribution de la matrice dans les fibres de carbone, deux types
d’échantillons ont été préparés. Des premiers échantillons ont été enrobés pour
permettre l'observation a 1’aide d’un microscope inversé et un échantillon a été
préparé pour réaliser une analyse tomographique.

o FEnrobés Afin de maintenir la microstructure le mieux possible, les échantillons
ont été pré-enrobés avec une résine d’enrobage a froid, directement sur le
dispositif de prélevement. Les pré-enrobages ont ensuite été découpés a ’aide
d’une micro-trongonneuse avant d’étre a nouveau enrobés puis polis.

o Tomographie a rayons X Afin d’effectuer des mesures a ’échelle souhaitée,
c’est-a-dire inférieure a la dimension caractéristique des fibres de carbone qui
est de 7pm, I’échantillon doit étre trés proche du détecteur et pouvoir faire
une rotation compléte. Pour satisfaire ’ensemble de ces besoins, un porte
échantillon a été fabriqué avec de ’ABS par fabrication additive (Figure 5.7).
La nature de ce porte échantillon est compatible avec le contraste de phase
attendu pour ’échantillon.
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(a) (b)

Figure 5.7 — Observations tomographiques. (a) Echantillon de pré-imprégné
(b) Montage expérimental

5.2.2 Etats morphologiques

Le pré-imprégné est composé de quatre phases (en négligeant les additifs du bain
d’imprégnation) : les fibres de carbone ¢, la matrice thermoplastique PEKK, 1'eau e
et I’air a. Sa composition peut étre définie par les fractions massiques de chaque phase
X; (Equation 5.1) ou par les fractions volumiques de chaque phase V; (Equation 5.2).

Xe+ Xpprrg + Xe =1 (51)
Ve+ Veprx + Ve + Vo =1

La masse volumique de 'air est trés faible devant la masse des autres phases (Table
(5.3)), pour cette raison la fraction massique X, est négligée.

Table 5.3 — Masse volumique des différentes phases du pré-imprégné , et la
masse linéique des fibres de carbone

Carbone :

AST7-12K PEKK Eau Air
Masse volumique 1790 1290 1000 1.2
(kgm™)
Masse linéique 0.796 - - ,
(gm™)

Trois états du pré-imprégné peuvent étre distingués :

1. Etat humide De la sortie du bain d’imprégnation jusqu’a I'évaporation de la
phase aqueuse, le pré-imprégné est dans un état dit humide h. En premiere
approche, il a été considéré que les fibres sont parfaitement imprégnées d’eau,
c’est-a-dire qu’il n’y a pas de présence de bulles d’air (V" = 0).
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2. Etat sec Dans I'état sec s, la phase aqueuse s’est évaporée. Le pré-imprégné

est alors composé des fibres de carbone, du polymere sous forme de poudre et
d’air. La Figure 5.8 montre une coupe, perpendiculaire aux fibres de 1’état sec.
La poudre de polymere, qui n’a pas encore atteint sa température de fusion,
se distingue par la forme rugueuse des particules. En effet, elle se trouve a
"I’état initial" telle que définie sur la Figure ??7. La distribution de la matrice
dans I’épaisseur est également visible. Il apparait une bonne distribution des
particules au cceur du pré-imprégné, mais une faible imprégnation en surface.

Etat fondu A 'état fondu f, les différentes particules ont atteint la tempé-
rature de fusion du polymere. Les prélevements ont été effectués rapidement
a l'ouverture du four IR dans le but de figer la morphologie obtenue a 1’état
fondu. Lors des observation du pré-imprégné a cette étape, I’échantillon est
donc a I’état solide. La Figure 5.9 montre une coupe perpendiculaire aux fibres.
La transformation de la résine depuis I'état sec apparait distinctement. En
effet, ici la coalescence des particules et la formation de ponts sont en cours.

(b)

Figure 5.8 — Pré-imprégné sec. La poudre PEKK n’a pas encore atteint sa
température de fusion. (a) Epaisseur du pré-imprégné (b) Zoom a coeur
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Figure 5.9 — Pré-imprégné fondu. Le PEKK a atteint sa température de fusion,
la coalescence des particules et la formation de ponts sont en cours. (a) Epaisseur,
(b) Zoom & coeur

Une diminution de I’épaisseur est également observable au cours du chauffage du
pré-imprégné. En effet, la Figure 5.10 montre une nette diminution de la largeur et
de I’épaisseur du pré-imprégné au cours du procédé. Lorsque les particules fondent,
la tension du pré-imprégné comprime les particules fondues, favorise la coalescence
et la formation des ponts entre les fibres. Ce phénomeéne a pour conséquence une
réduction du taux de porosité et du volume du pré-imprégné. La diminution de la
largeur se fait progressivement le long de la ligne puisque les particules fondent de
Iextérieur vers 'intérieur dans la direction de la largeur.L’épaisseur est mesurée sur
la partie centrale du pré-imprégné ou la poudre est toujours a I'état sec durant la
phase de transition. La diminution de I’épaisseur dans cette zone se fait alors de
facon plus marquée lors de la fusion du polymere.

La largeur et 1’épaisseur du pré-imprégné aux différents stades de la ligne d’imprégna-
tion ont été déterminées par des mesures dites "macros" a l’aide d’outils de mesure
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directement sur I’échantillon. Une valeur d’épaisseur obtenue par analyse d’image a
également été relevée pour les échantillons enrobés de pré-imprégné a 1’état fondu.
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Figure 5.10 — Evolution de la largeur (a) et de 'épaisseur (b) du pré-imprégné.

5.2.3 Détermination des fractions
massiques/volumiques

La détermination des différents fractions massique et volumique a été réalisée par

étape, suivant la démarche décrite ci dessous :

Fractions massiques

1. Etat fondu : Xé et X};EKK

Les fraction massiques a 1’état fondu sont déterminées a partir du nombre de bobines
de fibres Np et de la connaissance de la masse linéique du carbone myc (Table 5.3).
Cinq échantillons de longueur I sont prélevés a la sortie du four pendant la production
et la masse moyenne de ces échantillons, notée my., est utilisée dans les équations
5.3 et 5.4 pour déterminer les fractions massiques.

2. Btat sec : X&et Xpprk

(5.3)
(5.4)

Aucun changement de masse n’a lieu entre I’état sec et fondu, les fractions massiques
sont donc identiques a celles de 1'état fondu (Equations 5.5 et 5.6).

3. Etat humide : X2, Xk et XP
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Dans un premier temps, la fraction humide X" est déterminée expérimentalement &
I’aide d’un dessiccateur et d’échantillons prélevés a la sortie du module d'imprégnation.
Une fois cette valeur connue, les fractions massiques de carbone et de PEKK peuvent
étre déterminés a partir de la connaissance de leurs proportions a 1’état fondu.
(Equations 5.7 et 5.8). La masse d’air étant négligeable par rapport aux autres
phases, la présence de porosités n’est pas prise en compte a 1’état humide.

Xh=(1-xMx/, (5.7)

X?’EKK = (1 - X£>X£EKK

Fractions volumiques
4. Etat humide : V, Vhg o et VI

Les fractions volumiques a 1’état humide sont déterminées a partir des fractions mas-
siques a I’état humide (Equations 5.9-5.12) et des masses volumiques des différentes
phases. Pour ces calculs, le volume total de I’échantillon sera noté vy..

Xh
Vh= ¢ (5.9)
PCVtot
Xh
VIQEKK = PEER (5-10)
PPEKK Utot
Xh
Vh= ¢ (5.11)
pevtot
XPh Xh X"h
o = =& 4 “EERE 4 Ze (5.12)

pPc PPEKK Pe
5. Etat sec : Vé, Vepkk et V7

A Tétat sec, le taux volumique de I'air doit étre pris en compte. Deux méthodes de
calcul sont alors possibles.

a) Volume macroscopique

Un volume de contréle est défini a partir des mesures de largeur L et d’épaisseur
e et d'une longueur arbitraire | (Equation 5.13)

vy =ex Lxl (5.13)

La masse des fibres de carbone est calculée a partir de la masse linéique des
fibres de carbone (Equation 5.14)

mc:NB-mlc-l (514)

La masse totale my,; du volume de controle est calculée a partir de I’Equation
5.15 ce qui permet de déterminer la masse de la matrice (Equation 5.16).
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mc

ot = 5.15
Mot b% : ( )
MpEKK = Mot — MC (5.16)

Les fractions volumiques sont alors données par les équations 5.17-5.19.

mc
Vi = 5.17
¢ PCVtot ( )
s MPEKK
Vepkx = ————— (5.18)
PPEK K Utot

Ve =1-(V&+ Vipgk) (5.19)

b) Analyse d’image
Le taux de porosités (V?) est déterminé par analyse d’image a partir d’obser-
vations microscopiques ou par tomographie a rayon X.

Les taux volumiques de carbone et de PEKK sont alors calculés a partir de la
connaissance de la composition du pré-imprégné a I’état humide (Equations

5.20—5.21).
Vh(l—-Vs
&= —,f( : ) (5.20)
VC + VPEKK
s Vh (1 - ‘/as)
VPEKK = LERE (5'21)

VE+ Vi
6. Etat fondu : ch, Vi oren et VI

La méme démarche utilisée pour déterminer la composition a 1’état sec peut étre
appliquée pour déterminer la composition a 1’état fondu. A partir de la valeur de
V./ déterminée par analyse d’image, les équations présentées précédemment peuvent
étre utilisées pour calculer Vg R Ve

5.2.4 Résultats

5.2.4.1 Fractions massiques

La démarche expliquée ci-dessous a été appliquée pour déterminer les fractions
massiques des différentes phases aux différents stades de chauffage.

Les fractions massiques sont tout d’abord déterminées pour chaque essai a partir des
échantillons prélevés au cours de la production a la sortie du four (Table 5.4).

Le taux d’humidité est ensuite déterminé, pour chaque essai, a I'aide d’un dessiccateur.
La Figure 5.11 montre 1’évolution de la masse des échantillons au cours du séchage.
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Table 5.4 — Fractions massiques de carbone et de PEKK dans le pré-imprégné
aux états sec et fondu

Essai A Essai B Essai C
X5 (%) 68.42 65.34 64.55
S7f
X351 (%) 31.58 34.66 35.45
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Figure 5.11 — Evolution de la masse des échantillons humides au cours du
temps. Mesure réalisée a ’aide d’un dessicateur.

Un programme standard a 200°C avec comme critere d’arrét une variation en masse
de 1mg pendant 90s a été réalisé sur chaque échantillon.

Les valeurs numériques du taux d’humidité et les fractions massiques en carbone et
PEKK calculées a partir de 1’état fondu sont données dans le Table 5.5.

Table 5.5 — Fractions massiques du pré-imprégné a 1’état humide

Essai A Essai B Essai C
XM (%) 61.3 55.71 57.77
Xg (%) 26.48 28.94 27.26
X]’EEKK (%) 12.22 15.35 14.97

Une variabilité relativement importante du taux d’humidité peut étre remarquée ici.
Elle est une conséquence de la variabilité du taux massique de PEKK. Lorsque le
taux volumique de polymere diminue le taux massique d’eau augmente. En effet, si
le volume est occupé par le polymere, il ne peut étre occupé par la phase aqueuse;
donc plus le taux d’emport en polymere sera faible, plus la quantité d’eau retenue
par les fibres lors de I'imprégnation dans le bain aqueuse sera importante.

L’évolution du taux d’humidité en fonction du temps, mesurée a I’aide du dessicateur,
n’est pas représentative de la cinétique de chauffage dans le four IR. En effet, les
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modes de chauffage et les puissances utilisées ne sont pas comparables. La Figure
5.12 montre 1’évolution du taux d’humidité par rapport a la position dans le four.
Ces mesures ont été effectuées en appliquant un cycle de chauffage en étuve a 120°C
pendant 2 heures et en mesurant I’évolution de la masse avant et apres chauffage.

Le taux d’humidité avant I'entrée du pré-imprégné dans le four reste relativement
stable. Des son entrée dans le four, 'air chaud et le rayonnement IR augmentent
rapidement la température du pré-imprégné. La transition humide/sec peut étre
observée, pour les trois essais, a environ 10% de la longueur du four. Avec les vitesses
utilisées ici, ceci correspond a un temps de séchage entre 3 et 4s.

5.2.4.2 Fractions volumiques

Les fractions volumiques des différents composants, calculées a partir des fractions
massiques, sont données dans la Table 5.6.

Pour analyser les fractions volumiques aux états sec et fondu, les différentes approches
sont décrites ci-apres.
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Figure 5.12 — Evolution du taux d’humidité au cours du séchage

Table 5.6 — Fractions volumiques du pré-imprégné a 1’état humide

Essai A Essai B Essai C
V(%) 72.11 67.01 68.04
VA (%) 17.01 19 18.6
Vipkk (%) 10.88 13.99 13.36

1. Volume macroscopique

Le calcul du volume de contrdle d’un échantillon de longueur [ = 15cm, pour 'état
sec et fondu de chaque échantillon a été réalisé. Les dimensions sont données dans la
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Table 5.7 pour I'état sec et la Table 5.8 pour ’état fondu. Les mesures de largeur
ont été effectuées a 'aide d’un réglet, apres prélevement sur la ligne. Les mesures
d’épaisseur ont été effectuées par analyse d’image.

Table 5.7 — Fractions volumiques du pré-imprégné a 1’état sec. Valeurs calculées
a partir d'un volume de contréle de longueur [ = 15cm

Essai A Essai B Essai C
Largeur (mm) 65 62 65
Epaisseur (pm) - 1010,5 1091
Volume (mm?) - 9.3976 10.6373
Ve (%) - 8.52 7.52
Vipir (%) - 6.27 5.73
Ve (%) - 85.21 86.74

Table 5.8 — Fractions volumiques du pré-imprégné a 1’état fondu. Valeurs
calculées a partir d’'un volume de controle de longueur [ = 15cm

Essai A Essai B Essai C
Largeur (mm) 51 51 53
Epaisseur (jm) 607 633.3 621.5
Volume (mm?) 4.6436 4.8447 4.9409
VI (%) 17.24 16.52 16.2
Vipkr (%) 11.04 12.16 12.35
VI (%) 71.72 71.32 71.45

L’inconvénient de cette méthode est qu’elle a tendance a sur-estimer le taux de vide,
d’une part car la variation de 1’épaisseur dans la largeur n’est pas prise en compte,
et d’autre part, car le volume représentatif est assimilé a un parallélépipede. Dans
les faits, la surface du pré-imprégné est rugueuse. A titre indicatif, I’état de surface
d’un échantillon fondu (Essai C), mesuré avec un microscope confocal est donné sur
la Figure 5.13. Le taux de porosités a la surface du pré-imprégné peut alors étre
surestimé.

2. Analyse d’image
a) Tomographie d rayon X

Un essai préliminaire a été mené pour étudier la faisabilité de mesures tomographiques
sur des échantillons secs. Le montage expérimental a été décrit dans la section
5.2.1.4. Un échantillon sec, provenant d'un essai préliminaire effectué dans les mémes
conditions que les essais étudiés dans ce chapitre, a été utilisé. La Figure 5.14a montre
une vision 3D de I’échantillon caractérisé avec une résolution de 3.9um/vozxel. La
Figure 5.14b montre une coupe transversale de 1’échantillon, parallele aux fibres.
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Figure 5.13 — Surface d’un échantillon de pré-imprégné a 1’état fondu. Résolution
= 2.86nm

A partir de ces images, nous avons pu estimer un taux de porosités de 77,87%
pour un volume analysé de 47, 68mm? (1, 67mmx6, 37mmz4,47mm). Ces résultats
sont prometteurs et montrent que cette voie pourra étre utilisée dans des études
ultérieures pour évaluer ce type de parametre. Cependant, plusieurs échantillons
devront étre mesurés pour prendre en compte la variation de la distribution de PEKK
dans I'épaisseur. Le résultat présenté ici concerne le coeur du pré-imprégné ou la
matrice est plus présente qu’en surface. Le taux de porosité réel, en tenant compte
de ’ensemble de la section transverse du pré-imprégné devrait étre supérieur a la
valeur trouvée ici.
b) Microscope optique

Pour chaque essai, a I'exception de I'essai A, un échantillon sec et un autre fondu a
été observé a 'aide d’un microscope optique inversé. Pour 'essai A, un échantillon a
I’état sec a été étudié. Afin de déterminer le taux de porosité de chaque échantillon
aux deux états (V*,V./), une routine couplant le logiciel de traitement d’image
ImageJ a Matlab® a été utilisée.

Pour chaque configuration, un échantillon représentant environ une demi-largeur de
pré-imprégné a été observé. La Figure 5.15 montre ’exemple d’un échantillon de
I’Essai A a I’état fondu.

La démarche suivi pour déterminer le taux de porosités est la suivante :

e Découpe de I'image globale en plusieurs sous-parties. La Figure 5.16a montre
I’exemple d'une sous-partie de 1’échantillon de la Figure 5.15.

e Si besoin I'image subit une rotation pour que le pré-imprégné soit horizontal.

o L’image est inversée et rognée, afin d’éliminer les zones hors du pré-impregné
(Figure 5.16c¢).
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(b)

Figure 5.14 — Représentation 3D de l’échantillon a partir de mesures par
tomographie a rayons X (a) et coupe prise au centre d’un échantillon sec (b)

Figure 5.15 — Pré-imprégné a 1’état fondu prélevé dans le four a la fin de I'essai

A

e Le taux de porosités est calculé par le rapport entre la surface de vide et la surface
totale de I'image.

o Le taux de porosités moyen est calculé a partir de I’équation 5.22 avec V; le taux
de porosité de la sous-région i et L; la longueur du pré-imprégné de la sous-région

1.
N

ViL;
vi= — 5.22
’ zz: > L >:22)
Les résultats issus de ces analyses sont donnés dans la Table 5.9 pour I'état sec et la
Table 5.10 pour I’état fondu.

Cette démarche présente plusieurs points faibles. Dans un premier temps, de méme
que dans le cas du calcul macroscopique, les porosités a la surface du pré-imprégné
sont sur-estimées. Ceci est visible sur la Figure 5.16¢ ou I’épaisseur de la partie
inférieure gauche est plus faible. Dans un second temps, des difficultés ont été
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Figure 5.16 — Illustration du procédé de traitement d’image utilisé pour déter-
miner le taux de porosités a 'état sec ou fondu. (a) Sous région de I’échantillon
fondu provenant de l'essai A, (b) Binarisation et post-traitement de la sous
région, (c) Image inversée et rognée pour inclure uniquement le pré-imprégné,
utilisé pour calculer le taux de porosités.

rencontrées pour effectuer la binarisation des fibres surfaciques. Des problemes de
luminosité, probablement induits par l'interface entre le pré-enrobage et 1’enrobage
engendre une sous-estimation de la taille des fibres et de la matrice se trouvant
proche de la surface.
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Table 5.9 — Fractions volumiques du pré-imprégné a 1'état sec, calculées par
analyse d’image

Essai A Essai B Essai C
Longueur analysée (nm) - 15579 3167
Ve (%) - 91.3 90
Ve (%) - 5 5.8
Viprr (%) - 3.7 4.2

Table 5.10 — Fractions volumiques du pré-imprégné a I’état fondu, calculées
par analyse d’image

Essai A Essai B Essai C
Longueur analysée (pm) 15026 14049 5556
Ve (%) 85.7 84.63 84.17
Ve (%) 8.7 8.9 9.2
Vi (%) 5.6 6.5 6.6

La Figure 5.17 montre I'exemple du taux de porosités en fonction de ’épaisseur dans
le cas de la sous-région de I’échantillon A décrite sur la Figure 5.16. Une variation
entre 60% et 100% est visible. En effet, le taux de porosités est treés élevé dans les
zones frontaliéres et beaucoup moins dans la zone centrale, plus riche en matrice. Le
traitement de la zone centrale engendre moins d’erreurs lors du traitement. En effet,
le pré-enrobage de ’échantillon induit des perturbations pour les fibres se trouvant a
la surface du pré-imprégné.

(o2 |
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500 r

Epaisseur de I'échantillon (;:m)

60 70 80 90 100
v, (%)

Figure 5.17 — Exemple de I’évolution du taux de porosités en fonction de
I’épaisseur de I’échantillon

Ces trois approches donnent des résultats cohérents au sein d'une méme méthode,
mais différents d’une méthode a une autre (Figure 5.18). Pour la suite de ces travaux,
les résultats provenant du calcul macroscopique seront utilisés. En effet, dans I’état
sec, le calcul macroscopique présente un compromis entre la sous-estimation faite
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par l'analyse des mesures tomographiques et la sur-estimation faite lors de I’analyse
d’images provenant d’observations au microscope optique.
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Figure 5.18 — Synthese de I’évaluation du taux de porosités a (a) 1’état sec et
(b) fondu

5.2.5 Conclusion partielle

Différentes technologies existent pour réaliser 'imprégnation de pré-imprégnés thermo-
plastiques unidirectionnelles. Ces méthodes ont été présentées et un point particulier

sur les caractéristiques de I'imprégnation par voie aqueuse, étudiée dans ces travaux,
a été fait.

Les principales caractéristiques de la ligne en fonctionnement ont été présentées.
L’influence d’un parametre procédé, le taux d’extraction de ’air, sur les conditions
de chauffage a fait I'objet d’études préliminaires. Ces études ont mis en évidence
que le régime stationnaire n’a pas été atteint dans les conditions d’essais analysées
dans cette étude. En effet, la température des éléments du four et 'air qui circule
dans celui-ci n’atteignent pas de régime stable au cours des essais, et le paramétrage
des lampes IR est donc ajusté au cours du temps. Trois essais de fabrication ont été
réalisés afin d’obtenir des données et des échantillons pour la caractérisation et la
modélisation du procédé. Une étude de I’évolution de la morphologie au cours du
chauffage a été menée.

La Figure 5.19 montre 1’évolution des fractions massiques et volumiques des différentes
phases composant le pré-imprégné au cours de trois essais. Ces données ont été
calculées en émettant 'hypothese que l'eau a 1’état humide est remplacée par le
méme volume d’air a I’état sec. Or, le taux d’air a I’état sec est beaucoup plus élevé
que le taux d’humidité. Par exemple, lors de 'essai B, il a été mesurée 67% d’eau
a I’état humide contre 85% d’air a ’état sec. Plusieurs hypotheses peuvent étre
avancées pour justifier cet écart :

e une évolution des dimensions du pré-imprégné entre 1’état humide et sec sur la
ligne liée a la tension surfacique de 'eau,
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e un taux de porosités non nul a 1’état humide,
o une fluctuation de la masse linéique de la fibre le long de la bobine,

o un relachement de la tension lors des préléevements provoquant une dilatation
des échantillons a 1’état sec

e une surestimation du taux de porosités lors des différentes étapes de calcul,

o une erreur du calcul de volume, induit en négligeant le volume des additifs du
bain d’imprégnation,

o des erreurs de mesure lors de I'identification des fractions massiques a 1’état
fondu,

o des erreurs de mesure sur les échantillons humides, par exemple perte d’humidité
avant d’effectuer la mesure ou présence d’eau liée.

Dans des travaux futurs, il serait intéressant de pouvoir évaluer I'impact de ces
différents facteurs expérimentaux et numériques sur le calcul des fractions massiques
et volumiques, et plus particulierement sur le calcul du taux de vide. Dans ces
travaux, le nombre d’échantillons et le protocole de prélevement n’ont pas permis de
réaliser ce travail.

Dans la suite de ces travaux, les résultats présentés ici seront utilisés pour déterminer
les propriétés thermo-physiques du pré-imprégné a chaque étape du chauffage.
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Figure 5.19 — Synthese : (a) Fractions massiques et (b) Fractions volumiques
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6.1 Propriétés optiques
6.1.1 Bibliographie : Propriétés optiques des prépreg

Les propriétés optiques des pré-imprégnés sont principalement étudiées dans le cadre
de travaux liés aux applications, comme dans le procédé de placement de fibres
(AFP) [7, 15]. Dans la littérature, peu d’informations ont donc été trouvées sur les
pré-imprégnés au cours de la fabrication. Dans les paragraphes suivants, les propriétés
principales des pré-imprégnés Carbone/PEEK apres fabrication sont présentées ainsi
que les valeurs d’émissivité totale utilisées dans la littérature.

6.1.1.1 Le procédé d’AFP

Le procédé de placement de fibres automatisé n’est pas étudié dans ces travaux.
Cependant, afin de comprendre les problématiques rencontrées par les différents
auteurs en lien avec les propriétés optiques des pré-imprégnés, une breve description
du procédé est donnée. Ceci permettra de mettre en évidence les différents besoins
entre ce procédé et le procédé d'imprégnation étudié dans ces travaux.

La Figure 6.1 montre le principe du procédé d’AFP. Il repose sur I'empilement
successif de couches de bandes de pré-imprégnés. A chaque passage, un pli maintenu
sous tension est déroulé par une téte de dépose sur le substrat. La bande et le substrat
sont chauffés, la plupart du temps a ’aide d’un laser, puis mis en contact et pressés
a l'aide d’'un rouleau compresseur.

_— rouleau de compactior
bande en cours de dépose -

%
=Y

Source de chauffage

W=

substrat —— > g

laminé consolidé

E outils
- — sens de dépose

Figure 6.1 — Principe du procédé de dépose de bandes composites avec source
laser [54]

Dans la littérature, les propriétés optiques des pré-imprégnés sont étudiées pour
mettre en évidence :

— L’influence de la matrice sur la réponse optique du pré-imprégné,
— L’opacité des pré-imprégnés,
— Le comportement en réflexion des pré-imprégnés,

— L’influence de la température sur le comportement réflectif.
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6.1.1.2 Influence de la matrice sur la réponse optique du
pré-imprégné

Les températures minimales et maximales atteintes lors du procédé sont dictées par
la matrice. En effet, pour assurer la consolidation entre la bande en cours de dépose
et le substrat, la matrice doit atteindre sa température de fusion sans se dégrader.
Il est donc naturel de se demander si la matrice influence la réponse radiative du
pré-imprégné.

Dans leurs travaux, Stokes-Griffin et Compston [82, 83] ont étudié l'effet de la
cristallinité du PEEK sur les propriétés optiques. Il a ainsi été montré que pour des
longueurs d’onde dans la gamme A = [940 — 980|nm, la matrice peut étre considérée
transparente. En effet, la couche présente en surface du pré-imprégné atteint un
maximum de 10pm et les sphérolites a 1'origine de la diffusion au sein de la matrice
sont de 'ordre de 1 — 10pm. Leur présence a donc un effet tres faible sur la réponse
optique.

A Taide de la loi de Beer-Lambert, Stokes-Griffin et al. [83] ont également montré
que seulement 0.5% du flux recu par le composite est absorbé par la matrice. La
réponse optique du composite est donc dominée par les fibres de carbone.

6.1.1.3 Opacité d’une prepreg carbone/PEEK

Des mesures faites par spectrométrie IRTF, pour étudier la transmissivité des pré-
imprégnés CF/PEEK ont permis de mettre en évidence leur opacité dans le domaine
du proche IR [29, 56]. En effet, le rayonnement est absorbé des les premiéres couches

de fibres de carbone [83].

6.1.1.4 Comportement diffusif d’un prepreg carbone/PEEK

Dans le procédé d’AFP, la géométrie implique une forte dépendance angulaire du
rayonnement [41] avec la présence de réflexions multiples dans la zone en amont du
rouleau compacteur. Il est donc important pour ce procédé de connaitre la réponse
spéculaire du matériau.

La Figure 6.2 présente une comparaison de la réflectance normale-normale et la
réflectance normale-hémisphérique d’un pré-imprégné. L’écart entre ces deux valeurs
met en évidence la propriété diffusive de la surface du pré-imprégné.

La Figure 6.3 montre des observations de pré-imprégnés C/PEEK effectuées par
Dausseins et al. par microscopie électronique a balayage [29]. Ces images mettent en
évidence I'arrangement uni-directionnel des fibres de carbone. Bien que recouvertes
par la matrice, les fibres de carbone sont toujours visibles et génerent une rugosité
a la surface des échantillons. Les auteurs ont mesuré un écart type des rugosités
wrms = 2.26pm. Cette rugosité de surface est I'une des raisons principales de ce
comportement diffusif.
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Figure 6.2 — Spectre de réflectance normale-normale (noir) et de réflectance
normale-hémispérique (rouge) d'un pré-imprégné CF/PEEK][29]

Figure 6.3 — Clichés MEB d’une bande de pré-imprégné CF-PEEK, grossisse-
ment x40 (& gauche) et x220 (& droite) [29]

Plusieurs auteurs ont étudié I'influence de I’angle d’incidence et/ou de I'angle de
collecte sur les réponses en réflexion des pré-imprégnés. Grove et al.[41] ont étudié
la réflectance d’'un tape APC2 et ont mis en évidence une réflectance anisotrope
avec des valeurs plutot constantes dans la largeur du tape mais avec de fortes
variations dans la direction longitudinale. Grouve et al. sur du Carbone/PPS [40]
et Stokes- Griffin et al. sur de I’AS4/PEEK [83] ont mené des études qualitatives
pour mettre en évidence l'influence de l'orientation du rayonnement incident sur la
réponse diffusive du pré-imprégné. Le principe des mesures et les résultats obtenus
pour différentes orientations sont montrés sur la Figure 6.4. Un rayonnement laser est
envoyé sur le pré-imprégné, et la réponse optique ou la lumiere réfléchie a la surface
du pré-imprégné est relevée sur un écran placé verticalement et ce pour différentes
orientations de la surface. L’hétérogénéité des profils obtenus met en évidence une
forte dépendance angulaire dans la réponse optique du pré-imprégné.
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Figure 6.4 — Profil de diffusion qualitative en fonction de l'orientation [83]; (a)
Montage expérimental, (b) Résultats

Enfin, des mesures plus précises ont été menées par Stokes-Griffin et al. [83] sur la
réflectance hémisphérique en fonction de I'angle d’incidence pour plusieurs longueurs
d’ondes a 'aide d’une sphere intégrante. Ils ont montré que le coefficient de réflexion
du matériau augmente fortement lorsque l'angle d’incidence devient supérieur a
50deg (6.5). Ils attribuent cette augmentation a une dispersion anormale des fibres
de carbone, qui est reportée dans la littérature pour le graphite, pour des longueurs
d’onde dans la plage [500 — 2000]nm [79]. De méme, les travaux d’Agarwal et al. [1]
ont permis de mettre en évidence l'influence de I'angle d’incidence.
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Hemispherical Reflectance [%]
[
[’
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Angle of Incidence [7]

Figure 6.5 — Réflectance d'un pré-imprégné AS4/PEEK en fonction de 'angle
d’incidence pour différentes longueurs d’ondes [83]

Dans les travaux de Le Louét [54, 55|, une étude de la distribution de la réflectance
bi-directionnelle (BRDF') a été menée. Ces travaux ont permis de mettre en évidence
I'importance de ’angle d’incidence et de 1'orientation des fibres sur la réponse optique
du pré-imprégné.
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6.1.1.5 Influence de la température sur le comportement
réflectif d’un pré-imprégné

L’influence de la température sur la réponse optique du matériau a également
été étudiée par Le Louét [54, 55]. A laide d’un montage chauffant monté dans
un spectrometre IRTF, la réflexion normale-normale a pu étre étudiée pour des
températures allant de 10°C a 450°C et pour une longueur d’onde A = 980nm. Bien
qu'une légere variation de la réflectance peut étre observée aux alentours de la
température de fusion du PEEK (343°C), cette variation reste tres faible. De plus,
a partir d’une relation reliant la réflexion normale-normale a la réflexion normale-
hémisphérique [31], la réflexion hémisphérique a pu étre calculée. Les résultat sont
donnés sur la Figure 6.6 et ont permis de conclure que la température n’a pas
d’influence sur la réponse optique du matériau a la longueur d’onde étudiée.
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Figure 6.6 — Réflectance normale-normale (expérimental) et normale-

hémisphérique (extrapolation) d’un pré-imprégné AS4/PEEK pour A = 980nm
en fonction de la température [55]

Ce résultat a également été obtenu par Dausseins et al. [29] en utilisant le méme
montage expérimental. Dans les travaux de Stokes-Griffin et al. [82, 83] leffet de
la température a été négligé en raisonnant sur les propriétés optiques des fibres de

carbone et du PEEK.

6.1.1.6 Emissivité

Quelques valeurs d’émissivité ont pu étre relevées pour deux pré-imprégnés unidi-
rectionnels carbone/PEEK du commerce, intégrées sur la plage A = [1 — 5|/pm pour
I'utilisation d’une caméra IR fonctionnant dans ce domaine spectral. Les valeurs sont
données dans la Table 6.1.
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Table 6.1 — Emissivité de pré-imprégnés carbone/PEEK [54]

Matériaux Valeur
APC-PEEK-2 (Solvay) 0.89
Suprem’ T 0.91

6.1.1.7 Conclusion partielle

Les études menées dans le contexte de ’AFP ont conduit les auteurs a caractériser
finement les propriétés optiques des pré-imprégnés. Cependant, ces résultats ne sont
pas utilisables en état pour le procédé d’imprégnation par voie aqueuse :

» Les études ont été effectuées pour une seule longueur d’onde (A = 980nm) ou
sur une plage tres restreinte autour de cette valeur. Lorsque cela est possible,
les hypotheses devront étre validées pour le spectre d’émission des lampes IR
utilisées dans le four IR (Chapitre 3).

o Les auteurs affirment que le polymeére a un effet négligeable sur la réflectivité
du matériau y compris pendant les changements de phase. Cette hypothese
pourra également étre appliquée dans ces travaux. Cependant, contrairement
au procédé AFP, il a été mis en avant que les changements d’état subis par
le pré-imprégné durant sa fabrication provoquent de fortes variations de la
microstructure (cf. Chapitre 5). Pour cette raison, une évolution des propriétés
optiques lors des changements de phase doit étre envisagée. Cela ne serait pas
une conséquence d’une évolution des propriétés optiques du PEKK, mais le
résultat d’un changement de morphologie, de microstructure et de rugosité de
surface du matériau.

o Les auteurs ont pris soin d’étudier les propriétés optiques directionnelles du
pré-imprégné. Dans le cadre de ’AFP, cette propriété a son importance au vu
de la géométrie du procédé. De plus, les dimensions du procédé permettent
'utilisation des méthodes de lancer de rayon et/ou de Monte Carlo pour la
résolution du probleme en tenant compte de ces propriétés. Cependant, dans
le four IR étudié ici, 'utilisation de telles méthodes de résolution n’est pas
envisageable de part les dimensions du four IR, le nombre d’émetteurs IR
et le nombre de surfaces intervenant dans les échanges radiatifs. Pour cette
raison dans cette étude nous nous arréterons a la réponse globale du composite,
c’est-a-dire a la réflexion normale-hémisphérique.

163



6.1.2 Caractérisation des propriétés optiques du
pré-imprégné

L’évolution des propriétés optiques du pré-imprégné sur la ligne d’imprégnation a été
étudiée. Afin d’obtenir des valeurs aux différents stades du procédé, des échantillons
ont été prélevés sur la ligne d’'imprégnation a la fin des trois essais réalisés (Section
5.2.1.4). Trois états ont été étudiés :

« Etat sec : apres séchage, mais avant la fusion de la matrice,

o Etat de transition : la fusion de la matrice a commencé sur les bords du
composite, mais le centre reste sec (Figure 5.4),

« Etat fondu : aprés fusion de la matrice sur I'ensemble de I'échantillon.

Aucune mesure n’a pu étre effectuée sur le pré-imprégné a 1’état humide, car la
préservation de ’état des échantillons humides entre le prélevement sur la ligne et
les expériences de caractérisation ne pouvait étre garantie.

Tout d’abord, 'opacité des échantillons a été analysée dans chaque état pour des
longueurs d’onde A = [0.8 — 20]um. Ensuite, des mesures de réflexion ont été
effectuées, puis ’émissivité a été calculée. L’ensemble des mesures ont été effectuées
a température ambiante.

6.1.2.1 Transmission

Le coefficient de transmission 7, a été mesuré avec un spectrometre IRTF (Voir
Section 4.2.1). Pour I'ensemble des configurations, sur la plage spectrale étudiée,
les valeurs mesurées ont été inférieures a 0.002%. Les pré-imprégnés peuvent donc
étre considérés comme opaques au rayonnement quel que soit leur état. La forte
proportion de fibres de carbone apres évaporation de la phase aqueuse est la raison
principale de cette opacité.

6.1.2.2 Réflexion

Le coefficient de réflexion spectrale p, normale-hémisphérique a été mesuré avec une
sphere intégrante. Pour chaque état, 3 échantillons ont été caractérisés. La Figure 6.7
montre le coefficient de réflexion moyen pour chaque état en fonction de la longueur
d’onde du rayonnement incident.

Pour les trois états du pré-imprégné, la réflexion est inférieure a 30%. Un léger
écart entre les trois états peut étre observé avec un coefficient a 1’état sec inférieur
a celui de I'état fondu. Cette évolution peut étre attribuée a 1’état de surface du
pré-imprégné aux différents états. En effet, lorsque la matrice fond, des ponts se
forment entre les fibres, les rapprochant les unes des autres [23], ce qui engendre une
modification de la surface du pré-imprégné (rugosité et phase polymere).

La Table 6.2 montre I’écart-type moyen observé pour chaque état. A 1’état inter-
médiaire, I'écart-type est deux fois supérieur a ceux de I'état sec et fondu. Cette
observation est intuitive car I’état intermédiaire est un état de transition. De plus, les
échantillons peuvent avoir des taux de polymere fondu différents les uns des autres.
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Figure 6.7 — Coefficient de réflexion spectrale p, en fonction de la longueur
d’onde A

Table 6.2 — Ecart-type moyen en fonction de 'état du pré-imprégné

Etat Sec Intermédiaire Fondu

Ecart type moyen  0.0058 0.0102 0.0043

6.1.2.3 Emissivité

A partir des mesures de la réflectivité spectrale des échantillons, I’émissivité totale a
pu étre calculée en fonction de la température de la source de rayonnement (Voir
Section 4.2.2). Les résultats sont donnés sur la Figure 6.8. L’état sec a I'émissivité la
plus élevée tandis que I'émissivité a ’état fondu est plus faible a basse température.

Comme ’émissivité est calculée a partir des mesures de la réflectivité, les écarts-
types montrent les mémes tendances. Les écarts a 1’état intermédiaire sont plus
forts que pour les deux autres. Pour cette raison, dans le chapitre suivant (Chapitre
7), les mesures effectuées a I’état intermédiaire n’ont pas été prises en compte. La
variabilité des mesures montre que pour une modélisation fine de cette transition,
une connaissance précise de la microstructure et son évolution, de I’état de surface,
de la fusion du polymere a 1’échelle microscopique serait nécessaire.
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6.2 Propriétés thermo-physiques

Pour mener cette étude, les propriétés des différentes phases ont été étudiées ainsi
que les propriétés du composites aux différents stades du procédé.

6.2.1 Masse volumique

La masse volumique équivalente p;,, du composite a un état ¢ donné est calculée avec

la loi de mélanges utilisant les taux volumiques Vj des 7 composants (Equation 6.1).
Ces derniers ont été déterminés dans le Chapitre 5.

Pop = Ve + ppokk Vipii + PV, (6.1)

Les masses volumiques des différents composants du pré-imprégné sont données dans
la Table 6.3. La masse volumique de I'air a été négligée dans la suite des calculs.

Table 6.3
Matieére Mass(igvr?llll;;l lque Teml()f{r)ature Références
Air p, 1.6114 300 [65]
Eau p. 998 295 [65]
Carbone (AS7) p. 1790 - [45]
PEKK ppprk 1290 296 [6]
1200
lEssai A
[Essai B
1000 [ IEssai CH
&
2 800 .
g 600 ]
8 400 .
=
200 l :

1 2 3
Etat: 1=Humide, 2=Sec, 3=Fondu

Figure 6.9 — Masse volumique équivalente du pré-imprégné aux différents stades
du chauffage

La Figure 6.9 montre les résultats calculés pour les trois états : humide, sec et fondu,
pour les trois essais étudiés. Les transitions d’un état a un autre sont tres apparentes
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sur ce graphique. La présence majoritaire d’eau dans de la phase humide a pour
conséquence une forte densité par rapport aux autres phases. Une forte baisse de la
masse volumique a lieu lors de I’évaporation de cette eau. Enfin, le rétrécissement du
pré-imprégné lorsque le polymere a fondu induit une augmentation de la densité. En
effet, lorsque le polymere fond, les particules de poudre forment des ponts entre les
fibres en s’écoulant, ce qui a pour conséquence de rapprocher les fibres les unes des
autres[23, 71]. Cette action réduit la porosité du matériau sans modifier la fraction
massique en fibres et polymere.

6.2.2 Capacité thermique

De méme que pour la masse volumique, la capacité thermique équivalente C; o du

composite a 1’état ¢ est calculée a partir d’une loi des mélanges (Equation 6.2). Pour
le calcul des capacités thermiques massiques, les taux massiques X; calculés dans le
Chapitre 5 sont utilisés.

C; = C;,CXZ + CZ),PEKKX;JEKK + CZ;,CXZ + C;,axé (6.2)

PP

La Table 6.4 regroupe les capacités thermiques des différents éléments du composite
a température ambiante trouvées dans la littérature.

Table 6.4 — Capacité thermique des différents matériaux dans la littérature

Matiere Capacité thermique  Temperature oo
Eau C,, 4179 300 [65]
Carbone (AS7) C,,. 1296 - 2]
PEKK C, pprx 1020 296 6]

Dans la gamme de température étudiée, la dépendance en température de la capacité
thermique peut étre négligée pour l'eau et le carbone. Dans la littérature, une
différence de plus de 1000J kg™t K~! a pu étre observée pour le PEEK. Des mesures
ont donc été effectuées par Analyse Calorimétrique Différentielle (DSC, Differential
Scanning Calorimetry) pour déterminer C, pgx (1) en fonction de la température.
Les résultats sont donnés dans la Table 6.5. A partir des résultats expérimentaux,
une interpolation linéaire a été effectuée sur trois plages de température séparées par
les températures de de transition vitreuse et de fusion.

Table 6.5 — Interpolation linéaire de la capacité thermique de la matrice PEKK

Plage de température Corexk(T)(Jkg ' K™1)
20 — 162 3.27 % T + 985

[162 — 343] 8.16 % T + 171

(343 — 400] 0.99 T + 1742
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A partir de ces résultats la capacité thermique équivalente en fonction de la tem-

pérature a été calculée pour chaque essai. Les résultats sont montrés sur la Figure
6.10.

—Essai 2
Essai 3

L —Essai 1

Etat humide Etat sec Etat fondu

1400 -

1200 1 - 1 1 1 1 1 |
50 100 150 200 250 300 350 400

Temperature (°C)

Figure 6.10 — Capacité thermique équivalente du composite en fonction de la
température.

Ces résultats mettent en évidence plusieurs éléments :

 Les changements de phase (évaporation de l'eau et fusion du polymere) sont
accompagnés d’une chute de la capacité thermique;

o Au cours des états humide et fondu, I’évolution de la capacité thermique est
tres faible ;

o Au cours de I’état sec, une variation de 600J kg=! K~!, peut étre observée, cette
évolution reste relativement faible comparée aux évolutions mesurées pour le
polymere seul.

Les variations étant faibles dans les états humide et fondu, une valeur moyenne
indépendante de la température a été considérée dans les modélisations du pré-
imprégné (Table 6.6). A 1'état sec, en revanche, la capacité calorifique varie fortement
avec la température et sa thermo-dépendance a donc été prise en compte.

Table 6.6 — Capacité thermique équivalente du composite O;;,pp (Jkg 1K1 a
I’état humide et fondu

Etat Essai 1 Essai 2 Essai 3
Humide 3049 2884 2944
Fondu 1553 1578 1585

Ces résultats, ainsi que ceux des autres propriétés montrent une discontinuité lors du
)
passage d'un ¢état a I'autre. Dans la modélisation du pré-imprégné présentée dans le
Chapitre 7, les transitions d’un état a un autre ne se feront pas de maniére instantanée
)
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mais sur une plage de température autour de la température de changement d’état.
Ceci permet de passer graduellement, via des lois des mélanges explicites d'un état a
un autre.

6.2.3 Conductivité thermique
6.2.3.1 Bibliographie

La derniere propriété thermo-physique d’intérét pour cette étude est la conductivité
thermique. Cette propriété caractérise la diffusion de la chaleur au sein du matériau.
Ce type de transfert est décrit par la loi de Fourier :

E> = —kgradT (6.3)

Avec ¢ la densité de flux de chaleur [Wm™2] et k le coefficient de conductivité
thermique [Wm™ K™!].

Le coefficient de conductivité thermique k est une grandeur physique qui caractérise
les transferts de chaleur au sein du matériau. Dans le cas des matériaux composites, sa
valeur est plus difficile & déterminer que la masse volumique et la capacité thermique.
Ces matériaux, étant hétérogenes, la présence des fibres dont la conductivité thermique
dépend de la direction considérée et 'orientation méme des fibres au sein du composite
implique une forte anisotropie au niveau macroscopique. De ce fait, pour un composite,
la conductivité thermique peut étre exprimée par un tenseur de la forme :

kmm kxy kzz
k= | kay kyy Ky (6.4)
kmz kyz kzz

Cette écriture peut étre simplifiée en écrivant la conductivité thermique dans le repere
principal (repeére dans lequel le tenseur est diagonal). Le tenseur de conductivité
se réduit alors a trois composantes, deux dans le plan du composite et un dans
la direction transverse [37]. Dans le cas des pré-imprégnés unidirectionnels, il est
commun de considérer la conductivité longitudinale %/, dans le sens des fibres et la
conductivité transverse k| perpendiculaire a la direction des fibres.

Divers moyens expérimentaux existent pour mesurer la conductivité thermique des
matériaux composites. Une syntheése des moyens les plus communs est donnée dans le
chapitre Détermination expérimentale et modélisation des propriétés thermo-physiques
du livre intitulé "Heat Transfer in Polymer Composite Materials : Forming Processes"
[10].

Pour plusieurs raisons, une approche expérimentale n’a pas été adoptée pour déter-
miner la conductivité du pré-imprégné au cours de son chauffage :

e Aucune mesure n’est possible sur les échantillons humides en raison des diffi-
cultés liées au prélevement et a la conservation de 1’état humide ;

« les échantillons sont de faible épaisseur ;
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« les échantillons sont compressibles : la microstructure n’est pas figée avant 1’état
fondu et le taux de vide est tres élevé, des mesures avec contact pourraient
modifier la microstructure induisant ainsi des erreurs de mesure.

Usuellement, pour mesurer la conductivité thermique des pré-imprégnés uni-directionnels,
des plaques consolidées avec plusieurs couches sont fabriquées afin de s’affranchir de

la faible épaisseur des échantillons. Cette technique n’est pas possible ici en raison
de la compressibilité des échantillons. De plus, le chauffage nécessaire pour créer ces
laminées modifierait la microstructure avec la fusion des particules de I’état sec et la
réduction des porosités des échantillons. Enfin, un grand nombre d’essais sur la ligne
d’imprégnation serait nécessaire pour produire un nombre d’échantillons suffisant.

La caractérisation expérimentale étant difficile a réaliser, il a été choisi d’estimer
les composantes du tenseur de conductivité thermique par 'utilisation de modeéles.
Dans la littérature, beaucoup de modeles existent pour la conductivité thermique
du composite. Ces modeles dépendent de la géométrie du composite, c’est a dire, de
I'orientation et de la distribution des fibres au sein de la matrice. En effet, Jopek et
al. [53] ont étudié de fagon numérique l'influence de la position des fibres au sein de
la matrice et ont mis en évidence une forte variation de la conductivité thermique en
fonction du positionnement des fibres.

Plusieurs modeles permettent un encadrement de la conductivité thermique équi-
valente k.,. Les premiers encadrements, basés sur les modeles de Voigt et de Reuss
sont les plus simples, ils consistent a considérer que les différentes phases peuvent
étre modélisées par un parcours thermique en série (Reuss) ou en parallele (Voigt)
tel que schématisé sur la Figure 6.11.

Transversale

Longitudinale

Y

Figure 6.11 — Représentation d'un composite unidirectionnel consolidé pour la
détermination de la conductivité thermique.

L’encadrement est donné par les équations 6.5 et 6.6 dans lesquelles &y et k,,, désignent
les conductivités thermiques respectives des fibres et de la matrice, et Vy et V,,, les
taux volumiques de fibres et de la matrice tels que Vy 4 V,,, = 1. Cet encadrement
est valable pour n’importe quelle orientation, géométrie ou arrangement des fibres.
Ainsi, cet encadrement conduit a une plage assez large de valeurs.
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ksem’e Skeq S kparalléle (65)
kf,J_km
ka‘m + mGﬁj_

<keg < Viks )+ Vikn, (6.6)

Un second encadrement, plus restreint, a été proposé par Hashin [44] :
Vi (1-V)
1 1— 1 %
L=V Y
(kg — k) 2k, (kfi—km) 2kso

kpm +

S keq S (67)

Dans le cas d'un composite unidirectionnel, il est commun de modéliser la conductivité
longitudinale £,, par un modele parallele et la conductivité thermique transverse k|
par un modele en série. Ces modeles ont été utilisés, par exemple, dans les travaux
d’Ageorges et al.[3].

Cependant, ’ensemble de ces modeles sont obtenus pour des composites a deux
phases : les fibres et la matrice. Dans ces travaux sur la fabrication de pré-imprégnés,
la "matrice" n’est pas une phase unique constituée de polymere, il y a également de
I’eau durant la phase humide et un taux de vide élevé dans les états sec et fondu.
Cette situation s’apparente a celle rencontrée par Ramani et al. [70] dans le cadre
du séchage des pré-imprégnés. Ces auteurs ont défini une conductivité équivalente de
la matrice k7, prenant en compte le polymere, 1’eau, la vapeur d’eau et l'air et ont
pris en compte I’évolution de cette propriété avec ’évaporation de l'eau.

Pour déterminer la valeur de k7, , le modele de Maxwell pour des particules sphériques
dans une matrice a été utilisé [60]. Le modele de Maxwell est donné par 'Equation
6.8 pour une matrice de conductivité thermique constante k; avec des inclusions
sphériques de conductivité constante ko tel que le taux volumique de I'inclusion V5
vérifie Vo < 1.

3k (ko — k1)

ST Va (6.8)

kepr = ki +

6.2.3.2 Modélisation de la conductivité thermique

La stratégie décrite précédemment a été utilisée dans la présente étude : la conduc-
tivité thermique transverse du pré-imprégné unidirectionnel a été estimée grace a
la borne inférieure de ’équation 6.7 en utilisant la valeur de k, calculée pour les
trois états du pré-imprégné. Les valeurs de la conductivité thermique des différents
composants du pré-imprégné sont données dans la Table 6.7.

Conductivité équivalente : matrice. Le modele donné par 1'équation 6.8 a été
utilisé pour estimer la conductivité thermique équivalente de la matrice £,. Dans le
cas humide, la phase principale (1) est I'eau et dans les états sec et fondu la phase
prédominante est l'air. Dans les trois états, l'inclusion (2) est le polymere de taux
volumique V! = Vi g /(1 — V). La Figure 6.12 montre le résultat pour les trois
essais étudiés.
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Table 6.7 — Conductivité thermique des différents composants des pré-imprégnés
au cours du chauffage

Conductivité Température
Matiere thermique ?K) Référence
(Wm—tK™1)
Eau k. 0.613 300 [65]
Air k, 0.0263 300 [65]
PEKK kpprk 0.178 - [26]
Fibres de carbone :
Longitudinale ./, 9.1 - 2]
Transverse ke | 0.43 - [2]
0.7
2 kPEKK
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Figure 6.12 — Conductivité équivalente de la matrice aux différents stades du
chauffage

De méme que pour la densité, la valeur de la conductivité thermique, a 1’état humide,
se rapproche de celle de 'eau qui est la phase dominante. Pour les états sec et fondu,
la quantité de polymere est faible devant la quantité d’air, ce qui conduit a une
valeur faible de la conductivité thermique de la matrice équivalente.

Conductivité équivalente : pré-imprégné. Pour déterminer la conductivité ther-
mique équivalente du pré-imprégné, le modele parallele (Equation 6.6) et la borne
inférieure de I’encadrement proposé par Hashin (Equation 6.7) ont été utilisés pour
représenter respectivement la conductivité longitudinale et transversale du composite.
La valeur de la conductivité thermique équivalente de la matrice a été utilisée dans ces
modeles pour prendre en compte les différentes phases présentes dans le pré-imprégné
aux différents stades de la ligne d’imprégnation. Les résultats obtenus sont présentés
sur la Figure 6.13.
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Figure 6.13 — Conductivité thermique équivalente du pre-imprégné au cours
du chauffage : (a) Longitudinale et (b) Transverse

Bien que les fibres ne sont pas la composante principale en terme de volume ou de
masse, la conductivité thermique longitudinale des fibres a une forte influence sur
la conductivité thermique équivalente longitudinale du pré-imprégné (Figure 6.13a).
Sa valeur élevée de conductivité dans cette direction (Table 6.7) compense la faible
conductivité équivalente de la matrice.

Dans le cas de la conductivité thermique équivalente transverse (Figure 6.13b), le
comportement du pré-imprégné est dominé par la matrice équivalente. Une faible
augmentation par rapport a la conductivité thermique de la matrice peut étre
remarqué pour les états humide et sec, car la conductivité transverse des fibres
est supérieure a celle de la matrice équivalente. A l'inverse, a 1’état humide, la
conductivité thermique du composite est légerement plus faible que celle de la
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matrice car les fibres ont une conductivité transverse sensiblement plus faible que
celle de I'eau.

Plus globalement, ces résultats montrent que la conductivité thermique équivalente
du pré-imprégné, et donc sa capacité a diffuser la chaleur provenant du rayonnement
IR des lampes du four IR, est fortement impacté d’une part par la présence de la
phase aqueuse qui augmente la conductivité du pré-imprégné a I’état humide, et par
le taux de vide important a 1’état sec et fondu qui tend a réduire la conductivité
thermique équivalente.

6.2.3.3 Diffusivité thermique et temps caractéristique

L’étude de la conductivité thermique a montré que deux directions de diffusion de
la chaleur peuvent étre distinguées : le sens perpendiculaire aux fibres k, et le sens
parallele aux fibres de carbone k. L’étude de la diffusivité thermique o’ (Equation
6.9) aux différents états ¢ permet de calculer le temps caractéristique de diffusion 7
(Equation 6.10).

at = —L (6.9)
P,
L2
an~ —= (6.10)
T

Dans la direction transverse, la longueur caractéristique est définie comme la demi-
épaisseur du pré-imprégné L., = e/2 (Figure 5.10). Dans le sens des fibres, la
longueur caractéristique, plus arbitraire, est L.,, = lem. Dans ces conditions, le
temps de diffusion dans I’épaisseur est de 'ordre de quelques secondes alors que la
diffusion de la longueur varie de 3min dans le matériau a 1’état humide a 45s dans le
matériau a 1’état sec et humide.

La temps de séjour du pré-imprégné dans le four est de 30s. Au vu des temps
caractéristiques calculés, I'épaisseur faible du pré-imprégné permet une diffusion de la
chaleur au bout de quelques secondes. Cependant ,dans la direction longitudinale, bien
que la diffusivité thermique soit plus élevée dans cette direction, elle est négligeable
au regard du temps de séjour dans le four IR. Ces observations seront utilisées
dans le chapitre suivant pour construire un modele du traitement thermique du
pré-imprégné.
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6.3 Conclusion partielle

Des échantillons de pré-imprégné issus des essais de fabrication sur la ligne d’impré-
gnation de I'IRT ont permis de caractériser les propriétés optiques du matériau aux
états sec et fondu. Un spectrometre IRTF a été utilisé pour confirmer I'opacité des
échantillons et pour mesurer leur réflectance, permettant d’en déduire leur émissivité.
L’émissivité varie légerement d’un état a un autre et augmente sensiblement avec la
température du pré-imprégné. Cependant, aucune mesure n’a pu étre effectuée sur
des échantillons humides en raison des difficultés de prélevement et de conservation
des échantillons. Pour la suite de ’étude, les propriétés a 1’état sec ont été utilisées
dans le cas humide.

Les propriétés thermo-physiques ont été déterminées au cours du procédé, a partir
de mesures expérimentales et de modeles de la littérature. Une forte variation des
propriétés lors des transitions de phase a pu étre relevée. Dans ce chapitre, ces
transitions n’ont pas été modélisées : par exemple entre I’état humide, ou le taux
volumique d’ air est considéré nul, et 1’état sec, ou le taux volumique d’eau est
considéré nul, il y a un état transitionnel au cours duquel les porosités du composite
contiennent a la fois : de 'eau, de I'air et de la vapeur d’eau. Ces transitions seront
détaillées dans le chapitre 7.
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L’étude des modules chauffants comportant des lampes halogenes avec réflecteur
intégré, et I’évaluation de la microstructure et des propriétés thermo-physiques du
pré-imprégné aux différents stades de la ligne ont permis de construire une simulation
du four infrarouge de la ligne d’'imprégnation de I'IRT. Cette simulation vise a prédire
la température du matériau depuis son entrée dans le four a I’état humide jusqu’a sa
sortie a I’état fondu. Ce chapitre décrit la stratégie de modélisation du chauffage et
I'implémentation dans le logiciel de calcul COMSOL Multiphysics®. Les résultats
préliminaires sont présentés et discutés.

7.1 Energie nécessaire au chauffage en
fonction de la vitesse

L’énergie nécessaire pour chauffer le pré-imprégné de la température ambiante
Tomy = 22°C ala température finale de T;pq. = 400°C a tout d’abord été estimée. Ces
températures ont été choisies car elles sont proches des températures expérimentales
observées sur la ligne d’imprégnation. Le calcul tient compte des changements de
phase de I’eau et du polymere ainsi que de la vitesse de la ligne. Cette estimation par le
calcul a pour but d’établir un ordre de grandeur de 1’énergie nécessaire a la réalisation
de pré-imprégné afin d’analyser le comportement du four. Les pertes d’énergie sont
également calculées et les échanges convectifs a la surface du pré-imprégné sont
estimés.

7.1.1 Energie pour effectuer les changements de
température et de phase

Cinq phases sont a considérer pour calculer I’énergie minimale nécessaire pour chauffer
le pré-imprégné :
1. Chauffage de T, jusqu’a 100°C

2. Evaporation de la phase aqueuse supposée se dérouler a une température
constante de 100°C,

3. Chauffage de 100°C jusqu’a la température de fusion de la matrice PEKK,
Ty ppxi = 331°C

4. Transition de phase a la fusion du polymere,
5. Chauffage du pré-imprégné de Ty_prprx jusqu’a 400°C,

Lors des étapes sans changement de phase, le besoin en énergie est calculé a partir
de ’'Equation 7.1, dans laquelle E; [J] est 'énergie nécessaire au chauffage de I'étape
7, m; la masse de chaque phase i composant le pré-imprégné, C,; [Jkg' K] la
capacité thermique a pression constante de chaque phase i et AT = T'inate — Tinitiate
[°C] l'augmentation de température au cours de la phase j.

E; =) C,mAT (7.1)
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Les changements de phase consomment une part importante de 1’énergie recue.
L’énergie absorbée par ces changements de phase peut étre calculée a partir de
I’'Equation 7.2 avec AH; [Jkg~'] enthalpie de changement de phase. L’enthalpie
d’évaporation de I'eau sera noté AH, = 2257000J kg~ [65] et Penthalpie de fusion
du PEKK 7002 sera noté AHppxx = 26000J kg™t [16, 17].

L’énergie nécessaire pour obtenir 'augmentation de température a été calculée pour
les Essais B et C décrits dans le Chapitre 5, car I’énergie difféere sensiblement en
fonction des fractions massiques des différentes phases. La puissance correspondante
au temps de séjour dans le four a également été calculée d’apres 'Equation 7.3,
dans laquelle u désigne la vitesse de déplacement du pré-imprégné dans le four et
L correspond a la longueur de la zone chauffante. Ces résultats et la masse des
différentes phases pour lcm de pré-imprégné sont regroupés dans la Table 7.1.

pP=

E FE
== > (7.3)

Table 7.1 — Energie ou puissance nécessaire pour augmenter la température de
lem de pré-imprégné de 22°C a 400°C

Propriété Unité Essai B Essai C
Energie J 558.7 607.9
Puissance W 17.7 19.3
Masse d’eau mg 15.32 16.87
Masse de PEKK mg 4.22 4.37
Masse de fibres mg 7.96 7.96

7.1.2 Energie fournie par les lampes IR

Afin d’obtenir I’éclairement du pré-imprégné sur la longueur du four, la modélisation
du four développée dans le Chapitre 4 a été utilisée. Quatre modules sont modélisés,
comme dans le cas du four de 'IRT SE, mais le modele est divisé en deux parties
car les modules sont pilotés deux par deux (Figure 1.3). Chaque partie est composée
de 6 zones de chauffage. Ces zones sont composées de 2 lampes par bloc, soit 4
lampes par module et 8 lampes par partie. Une illustration de la géométrie utilisée
est représentée sur la Figure 7.1.

Une vue de la partie basse du four et du pré-imprégné est également proposée sur
la Figure 7.2. Le pré-imprégné est modélisé par un rectangle de hauteur e suivant
z, de largeur L; suivant y et de longueur [ suivant z. De méme que dans le cas
expérimental, la position du pré-imprégné est plus proche des lampes de la partie
inférieure du four que de celles de la partie supérieure.
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Figure 7.1 — Vision globale de la géométrie de la modélisatoin du four IR

e

Figure 7.2 — Vision de la partie basse du four IR et le pré-imprégné.

L’éclairement E [W m™2], qui est le rayonnement regu par le pré-imprégné en pro-
venance des lampes IR, a été calculé en supposant que tous les composants du
four, a 'exception des lampes utilisées pour le chauffage et le pré-imprégné, sont
a température ambiante. La température des lampes est calculée, comme définit
dans le Chapitre 3, a partir de la puissance d’alimentation électrique. La figure 7.3
montre ’éclairement sur la surface supérieure du pré-imprégné pour les conditions
de chauffage de l'essai C apres 15min de chauffage (voir Annexe B).

En effet, comme évoqué précédemment, le régime stationnaire du four n’est pas atteint
durant ces essais et la puissance des lampes est donc ajustée expérimentalement au
cours des différents essais pour maintenir les températures constantes aux différents
points de mesure. Dans cette section, I’énergie/puissance regue par le pré-imprégné
au cours du chauffage en provenance des lampes IR, doit donc étre calculée pour
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plusieurs durées de fonctionnement. Dans le cadre de cette étude, I’énergie et la
puissance ont été calculées a trois temps pour chaque essai : bmin, 10min et 15min.

2

x10*
1.5
1
0.5
Yol . x

Figure 7.3 — Eclairement [Wm™2] de la surface supérieure du pré-imprégné :
Essai C, 15 min

Au vu de la configuration de lampes utilisées, 1’éclairement recu est constant sur
la largeur du pré-imprégné (direction y). Pour cette raison, dans la suite de ces
travaux, une représentation 1D de I’éclairement en fonction de la position dans le
four a été utilisée (Figure 7.4). En raison de la position du pré-imprégné dans le

four, I’éclairement de la surface inférieure est plus élevé que celui regu par la surface
supérieure.
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Figure 7.4 — Eclairement 1D des surfaces inférieure et supérieure du pré-
imprégné en fonction de la position dans le four IR

Les conditions d’éclairement sont fixes par rapport au four mais le volume étudié ici
se déplace dans celui-ci au cours de son chauffage, il est alors nécessaire de connaitre
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I’éclairement en fonction du temps. Le changement de variable utilisée pour tenir
compte du déplacement est une fonction de la vitesse de la ligne d'imprégnation wu :
t = z/u. Pour calculer la puissance regue par une portion de pré-imprégné d’une
longueur de 1cm dans la direction z, I’éclairement a été intégré suivant 1’équation

7.4.

P=c / t S(E(t) + Ei(t))dt (7.4)

Dans l'équation 7.4, E,(t) et E;(t) désignent 1’éclairement regu respectivement par
la surface supérieure et inférieure a 'instant t. Le pré-imprégné n’étant pas un corps
noir, le résultat de l'intégration dans I’'Equation 7.4, qui est la puissance totale
qui arrive a la surface du pré-imprégné, doit étre multiplié par I’émissivité € du
pré-imprégné pour obtenir la puissance absorbée.

L’énergie absorbée, calculée a partir de la puissance en tenant compte du temps de
séjour dans le four, est donnée pour les deux essais B et C dans la Table 7.2.

Table 7.2 — Energie et puissance fournies au pré-imprégné par les lampes IR
au cours des essais B et C

Propriété Unité Essai 5min 10min 15min
. B 9226.9 179.4 168.4
Puissance W C 196.9 179.2 179.2
Erorei ] B 7147 5652 5306

nergle C 5593.9 5644 5029.2

Ces résultats montrent que 'énergie fournie pour le chauffage est plus de 8 fois
supérieure a celle nécessaire pour effectuer le chauffage du pré-imprégné et les deux

changements de phase. Ce résultat met en évidence de fortes pertes d’énergie au sein
du four IR.

7.1.3 Calcul des pertes

Les pertes d’énergie du pré-imprégné ont deux origines :

« Rayonnement : I’émission propre du matériau suit la loi de Stephan Boltz-
mann (Equation 7.5 )
M = eoT* (7.5)

o Convection : dans les autres chapitres de ce manuscrit I’environnement convec-
tif du four a été décrit et il a été montré que la convection forcée est dominante
devant la convection naturelle (Chapitre 4 Section 4.4.2). Les échanges convec-
tifs peuvent étre modélisés par 1’équation 7.6

Pc - hechS(Tair - T) (76)
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La table 7.3 montre 'estimation de la puissance perdue a différents moments des
essais B et C. On peut noter que la puissance perdue diminue au cours d’un méme
essai. A ce jour, il est difficile de dire si cette diminution provient essentiellement
d’une diminution de la puissance des lampes au cours des essais ou d’une baisse des
échanges convectifs avec I'augmentation de température de 'air du four. En effet,
au début du chauffage la puissance des lampes est élevée. Au cours de 'essai, les
différents éléments du four (panneaux réflecteurs, plaques de verres, air) augmentent
en température. La contribution radiative de ces éléments au chauffage du pré-
imprégné augmente et les pertes par convection diminuent grace au chauffage de lair
du four. La puissance des lampes est alors diminuée afin de maintenir la température
du pré-imprégné constante aux points de mesure de la ligne.

Table 7.3 — Energie et puissance perdue au cours des essais B et C

Propriété Unité Essai Smin 10min 15min
. B 209 161.7 150.7
Puissance W C 177.6 159.9 159.9

Erorei ] B 6588.3 5093.3 A747.3
nergle C 5595 5036 5036

7.2 Mise en place de la simulation

Dans cette section, la modélisation du chauffage du pré-imprégné effectuée a 1’aide
de COMSOL® est décrite.

7.2.1 Géométrie

Du fait de la petite section du pré-imprégné dans ’environnement du four et des
résultats obtenus dans le chapitre 6 sur les temps caractéristiques de diffusion
(Chapitre 6), Section 6.2.3.3, une modélisation 1D dans I’épaisseur du pré-imprégné a
été choisie. Cette configuration est modélisée par un élément avec deux nceuds dans
I'épaisseur e du pré-imprégné a son entrée dans le four IR (Direction z sur la figure
7.1). Afin de résoudre I’équation de la chaleur, une surface effective S = Ludt est
utilisée. Ici L; est la largeur du pré-imprégné, dt est le pas de temps de la simulation
et u la vitesse de déroulement de la ligne d’imprégnation.

7.2.2 Propriétés matiere
Les propriétés matiere appliquées au pré-imprégné au cours du chauffage sont celles

décrites dans le Chapitre 6 avec les fractions volumiques et massiques des différentes
phases obtenues dans le Chapitre 5.
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7.2.2.1 Prise en compte des changements de phase

Deux changements de phase doivent étre pris en compte au cours de la simulation :
I’évaporation de la phase aqueuse et la fusion de la matrice polymere. La modélisation
de ces transitions doit permettre de modifier les propriétés thermo-physiques du
pré-imprégné et de tenir compte de la nature endothermique des changements de
phases. Ces transitions ont été modélisées avec la condition aux limites "Matériau
avec changement de phase', dont les équations implémentées dans COMSOL® sont
détaillées ci-apres [22].

Les propriétés utilisées dans chaque phase sont les suivantes :
« Avant évaporation : Etat humide (1)
+ Aprés évaporation/ Avant fusion : Etat sec (2)
« Aprés fusion : Etat fondu (3)

Le changement d’état a lieu de facon continue dans un intervalle de température
AT, autour de la température de changement d’état 7. ;. Une fonction continue
0; est introduite pour représenter la fraction massique de chaque phase i durant
la transition. La Figure 7.5 montre 'exemple de la transition qui a lieu lors de
I’évaporation de la phase humide.

T 7
ce,1 pd o ehumide

sec

0.8
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0.4
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Fonction transition de phase 6.

Etat humide et sec -
0 ‘ ‘ ~, ‘Etat sec

92 94 96 98 100 102 104 106 108
Température (°C)

Etat humide prd
| el |

Figure 7.5 — Evolution des fonctions de transition de phase autour de la
température d’évaporation de I'eau

Ainsi la masse volumique p et la conductivité thermique &k sont données respectivement
par les Equation 7.7 et 7.8.

Nphases

pP= Z ez’pphasei (77)

Nphases

k= Z eikphasei (78)
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Enfin I'enthalpie de changement de phase AH,_,;, est prise en compte a travers la
capacité thermique du matériaux suivant I’Equation 7.9.

1 Nphases Nphases_l

Ay, i—s i
Cp = — Z eipphaseicp,phasei + Z Lj_ﬁ-H%M (79)
' J

Ol vy, j—j4+1 est la fraction massique au cours de la transformation.

Qi jritl = lej-i-lpphase(jJrl) - ijphasej (71())
2 gjpphasej + 9j+1ppha56(j+1)

Les parametres utilisés pour effectuer le changement d’état sont résumés dans la
Table 7.4. La valeur du parametre AT a été choisit arbitrairement. L’augmentation de
température au cours de la simulation est tres rapide et les simulation ont montré que
ce parametre n’influencait pas la température du pré-imprégné dans les conditions
imposées.

Table 7.4 — Parametres de changement d’état

Changement Température AT (°C) Chaleur latente
d’état (°C) (kJkg™)
Evaporation 100 10 2257

Fusion 331 10 26

7.2.2.2 Changement de volume

Lors des changements d’état, le volume du pré-imprégné évolue. Dans cette mo-
délisation, ’expansion apres évaporation n’a pas été prise en compte. Devant le
changement de volume a l’état fondu cette évolution est négligeable et son origine
n’a pas été identifiée. Elle pourrait venir de la tension de surface de ’eau qui permet
de resserrer les fibres entre elles a 1’état humide ou bien cela pourrait étre induit par
la modification de la tension lors des prélevements. Pour cette raison le volume d’air
a l'état sec sera supposé égal au volume d’eau a I’état humide. La contraction qui
a lieu lors de la fusion, plus marquée, a été prise en compte a travers les éléments
suivants :

e Volume Géométrique : La géométrie et la section efficace restent constantes
au cours de la simulation.

o Propriétés matiere : Le ratio des masses volumiques ¢ est introduit (Equation

7.11).

(p — psec (711>

P fondu
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Ce ratio est utilisé pour adapter la densité (Equation 7.12) et la conductivité
thermique (Equation 7.13) afin d’assurer la conservation de la masse lors de la
transformation.

P3 = PP fondu (712)

k3 = Spkfondu (713)

o Conditions aux limites : Il est nécessaire de prendre en compte les chan-
gements de volume dans les conditions aux limites. En effet, si aucune consi-
dération n’est prise, I'application d’un flux induira un surplus d’énergie par
rapport aux essais expérimentaux apres les changements de volume. Pour éviter
ce phénomene, les conditions aux limites en flux seront transformées en des
conditions de puissance utilisant une surface de taille évolutive, différente de
la section efficace imposée a la géométrie. Cette surface sera définie par sa
largeur (Direction y, Figure 7.1) et sa longueur (Direction x). La largeur sera
une fonction de la température L(T') avec Ly 1'épaisseur avant la température
de fusion et Lo apres. La longueur sera égale au déplacement effectué durant le
temps dt correspondant au pas de temps du calcul : [ = udt.

7.2.3 Conditions aux limites

7.2.3.1 Prise en compte du déplacement

L’éclairement des lampes dépend de la position dans le four. Or, le pré-imprégné se
déplace a une vitesse u dans celui-ci. Les conditions aux limites spatiales ont donc été
transformées en conditions aux limites temporelles afin de simuler le déplacement du
pré-imprégné au cours de l'essai. Cette transformation se traduit par le changement
de variable t = z/u.

7.2.3.2 Rayonnement

Dans cette modélisation, le rayonnement n’est pas calculé de fagon explicite. L’éclai-
rement, calculé a I’aide de la modélisation du four IR, a été décrit dans la Section
7.1.2. La puissance équivalente P,; est calculée en utilisant I'Equation 7.14.

P.i(t,T) = eL(T)udt.E;(t) (7.14)
Dans cette équation i désigne la surface inférieure ou supérieure et € est I’émissivité

du pré-imprégné. L’éclairement est supposé uniforme sur la surface L(7T) u dt a chaque
pas de calcul.

7.2.3.3 Convection
Les échanges convectifs sont également exprimés sous forme de puissance P, par

I’Equation 7.15.

P. = L(T)udt-hep(Toir — T) (7.15)
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Ici heen [Wm™2K ™! est le coefficient d’échange convectif, T,;, est la température de
Iair du four et T est la température a la surface du pré-imprégné.

Contrairement a la modélisation du four, réalisée dans le Chapitre 4, dans laquelle la
convection a été introduite au travers d’une corrélation, la convection dans le cas du
chauffage de pré-imprégné a été réduite a I'Equation 7.15. Les mesures expérimentales
de vitesse de I'air qui ont permis la mise place des corrélations dans le cas du chauffage
de la plaque de PEI n’ont en effet pas pu étre réalisées durant le fonctionnement
en production de la ligne. D’autre part, dans le cas du pré-imprégné, la vitesse de
défilement du produit et I'air humide produit par I’évaporation de la phase aqueuse
changent significativement les échanges convectifs, et il n’était donc pas possible
d’utiliser les valeurs expérimentales obtenues au Chapitre 4.

7.2.4 Maillage

Un maillage de taille "extra-fin", pré-définie par COMSOL® a été appliqué, résultant
en 50 éléments 1D uniformes le long de la géométrie.

7.3 Résultats

7.3.1 Configuration de référence

Dans cette partie, les données relatives a 1’essai C apres 15min sont utilisées. Les
données de température du pré-imprégné et de 'air du four sont exposées dans la
Table 7.5. La localisation des différentes mesures se trouve en Annexe A.1.

Table 7.5 — Données de température apres 15min de chauffage , Essai C.

Propriété Unité Valeur
Température Pyrometre A °C 200.8
Température Pyrometre B °C 428.6
Localisation évaporation % 10
Température air extraite °C 61.9
Température bouche 2 °C 94.1
Température bouche 3 °C 118.9
Température bouche 4 °C 117.3

Les températures mesurées par les pyrometres sont données a titre indicatif. En effet,
I’émissivité utilisée pour obtenir ces mesures € = 0.75 est sous-estimée par rapport a
I"émissivité réelle du matériau € = 0.857, mesurée par Spectrométrie IRTF (Chapitre
6). La température mesurée par les pyrometres est alors sur-estimée par rapport a la
température réelle du matériau.

La température de l'air a été mesurée de facon ponctuelle au niveau des lames
d’extraction et du collecteur d’air commun a toutes les lames d’extraction de la
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partie inférieure du four (air extrait). Dans un premier temps, c’est cette derniere
valeur qui a été utilisée dans la simulation et un coefficient d’échange arbitraire
heen = 10Wm™2K™! a été appliqué. L’influence de ces deux parameétres sur la
température du pré-imprégné au cours du chauffage est analysée dans les paragraphes
suivants.

7.3.2 Evolution de la température

La Figure 7.6 montre 1’évolution de la température moyenne dans la section du pré-
imprégné au cours de son trajet dans le four IR pour les conditions décrites ci-dessus.
Les températures expérimentales mesurées par les pyrometres et la localisation de la
température d’évaporation sont également tracées sur cette figure afin de pouvoir
comparer les résultats numériques et expérimentaux.
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Figure 7.6 — Evolution de la température en fonction de la position dans le
four

Sur cette figure, plusieurs éléments peuvent étre remarqués. Tout d’abord, dans
la partie A du four, la forte puissance des lampes IR (Figure 7.4) provoque un
chauffage rapide du pré-imprégné. Dans la partie B, la puissance des lampes IR est
insuffisante devant les échanges convectifs imposés dans la modélisation provoquant
le refroidissement du pré-imprégné.

La présence d'une zone a faible éclairement entre deux modules provoque un léger
refroidissement dans la partie A et contribue a accélérer le refroidissement dans la
partie B.

Durant la phase de chauffage intense dans la partie A, la simulation sur-estime
la température du pré-imprégné. La température au pyrometre A est presque 2.5
fois supérieure a la mesure expérimentale. Inversement, le refroidissement simulé
sous-estime la température mesurée par le pyrometre B. Cependant, la localisation de
la transition humide/sec semble étre bien représentative des résultats expérimentaux.
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7.3.3 Influence du coefficient d’échange

La Figure 7.7 montre 1’évolution de la température du pré-imprégné obtenue par
simulation numérique pour différentes valeurs du coefficient d’échange h..
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Figure 7.7 — Influence du coefficient d’échange h.., sur le température du
pré-imprégné

Dans les premiers 10% du four, le coefficient d’échange ne semble pas avoir d’impact
sur la température du pré-imprégné. Pour des faibles valeurs du coefficient h.., I'effet
du chauffage radiatif est prépondérant, ce qui se traduit par un chauffage continu du
pré-imprégné sur toute la longueur du four. Des plateaux ou un chauffage plus lent
sont la conséquence de la présence des zones a faible éclairement (entre modules).
Pour des valeurs plus élevées de he.p, la température maximale atteinte en premiere
partie du four est plus basse, se rapprochant de la valeur expérimentale. Cependant,
I'effet en début de four est faible et a peu d’influence sur la position de la transition
humide/sec qui a lieu & 100°C. Dans la partie B, le refroidissement est d’autant plus
rapide que le coefficient est élevé. La température calculée numériquement s’écarte
de la valeur expérimentale.

Ces résultats montrent que le coefficient d’échange a une tres forte influence sur la
température moyenne du pré-imprégné. Cependant, la variation de ce parametre
ne permet pas de retrouver les résultats expérimentaux. En conséquence, d’autres
facteurs doivent influencer les échanges de chaleur du pré-imprégné avec le four IR.

7.3.4 Influence de la température de I’air

Un autre parametre qui intervient dans les échanges convectifs a la surface du pré-
imprégné est la température de l'air du four (Equation 7.6). Dans les simulations
précédentes, la température d’air extraite du four a été utilisée (Table 7.5). Cette
valeur a I’avantage d’étre en quelque sorte une moyenne, apres mélange, de I'air du
four. Cependant, des températures plus élevés de 'air ont pu étre relevés par les
thermocouples, placés a 'entrée des vannes d’extraction 2, 3 et 4 (Annexe A.1).
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Figure 7.8 — Influence de la température de I'air du four 7,;, sur la température
du pré-imprégné

La Figure 7.8 montre la température moyenne du pré-imprégné simulée le long du four
IR pour différentes valeurs de T,;, avec un coefficient d’échange heep, = 10Wm—2 K1,
Contrairement a la valeur du coefficient d’échange, la température de l'air affecte la
température du pré-imprégné des son entrée dans le four. Pour des températures d’air
plus élevées, la transition humide/sec est décalée vers l'entrée du four puisque air
contribue au chauffage du pré-imprégné. En deuxieme partie du four, la température
T,» a une forte influence sur la vitesse de refroidissement. En effet, lorsque la
température de l'air est plus chaude, le refroidissement est ralenti.

Ces résultats montrent que la température de 'air a également une forte influence
sur la température moyenne du pré-imprégné. Ici, les simulations ont été effectuées
pour une valeur constante de ce parametre. Cependant, les mesures effectuées par les
thermocouples montrent que ce n’est pas le cas. A partir de ces mesures, il est difficile
de déterminer I’évolution de la température de I'air le long du four. Cependant, au
vu de la température expérimentale mesurée pour le pré-imprégné et les mesures
effectuées par les thermocouples situées dans les réflecteurs céramiques des modules
2 et 4 (Annexe B), il est possible d’imaginer une augmentation de celle-ci le long
du four. Des mesures supplémentaires sont nécessaires pour améliorer la prise en
compte de ce parametre.

7.3.5 Influence d’une convection variable

De méme que pour la température de l'air du four, le coefficient d’échange peut
varier le long du four. D’une part, il dépend de la température et d’autre part de la
vitesse de l'air. A titre d’exemple, un coefficient d’échange en fonction de la position
a 6té implémenté dans la modélisation COMSOL® (Equation 7.16).

4
heen(z) = gsm (896 + g) + a—2k (7.16)
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Une variation sinusoidale a été choisie, le maximum est pris au centre de chaque lame
d’extraction ou la vitesse de 'air est maximale et le minimum est localisé au centre
des modules ou la vitesse est plus faible. Le parametre a permet de varier 'amplitude
de la courbe avec une valeur maximale h,,,, = a + 2. Enfin, une valeur minimale
arbitraire a été choisie hpin = 2W m—2 K1 La Figure 7.9 montre un exemple avec

a =&
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Figure 7.9 — Coeflicient d’échange variable en fonction de la position dans le

four

La Figure 7.10 montre les résultats pour plusieurs valeurs de h,,,,. La nature oscilla-
toire du coefficient d’échange implémenté se reflete dans la température moyenne du
pré-imprégné, creusant les pics et les vallées. Il est également intéressant de noter
que pour h,,.. = 20 ’évolution globale de la température est trés similaire au cas

d’un coefficient d’échange constant h = 10Wm—2 K~
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Figure 7.10 — Influence d’un coefficient d’échange variable sur la température
du pré-imprégné
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L’implémentation d'un coefficient variable et une température d’air du four représen-
tative des conditions expérimentales contribuerait a améliorer la simulation effectuée
dans ce chapitre. Cependant, la variation de ces derniers ne semble pas impacter
considérablement la température dans la partie A du four.

7.3.6 Autres facteurs d’influences

Un écart considérable entre les températures expérimentales et numériques dans
la partie A du four n’a pas pu étre compensé par la modification des parametres
convectifs. L’étude des lampes et des modules chauffants a été effectuée dans la Partie
I de ces travaux. Bien qu’un écart entre température expérimentale et numérique ait
été relevé pour I’étude de la plaque instrumentée de PEIL, il reste faible devant les
différences de températures obtenues pour le chauffage du pré-imprégné.

Un élément qui pourrait expliquer un chauffage plus lent dans la partie A dans le
cas expérimental est la présence de vapeur d’eau. Dans ces travaux les échanges
radiatifs sont effectués sans tenir compte d’un milieu participatif. Cependant, la
vapeur d’eau a des zones de forte absorption dans le domaine spectrale des lampes
[76]. En fonction de la saturation de I'air en vapeur, la présence de la vapeur pourrait
réduire la quantité de rayonnement regu par le pré-imprégné (milieu participatif).
Les échanges convectifs peuvent également étre modifiés par rapport a un air sec
puisque ces échanges dépendent de la nature du gaz.

Un second facteur, qui pourrait influencer la température sur I’ensemble de la longueur
du four, est 'angle d’incidence du rayonnement. En effet, ’étude bibliographique sur
les propriétés optiques des pré-imprégnées, mené dans le Chapitre 6 Section 6.1.1.4,
a permis de mettre en évidence un lien entre ’angle d’incidence du rayonnement et
la réflectance spectrale du matériau. Dans le cas étudié ici, plusieurs zones du four
IR ont été utilisées pour réaliser le chauffage. Les Zones 1 (Partie A) et 7 (Partie B)
sont paralléles au pré-imprégné, le rayonnement provenant de ces lampes devrait étre
majoritairement absorbé par le pré-imprégné. Cependant, devant la faible largeur du
pré-imprégné, 'angle d’incidence des différentes zones augmente progressivement. De
ce fait, il est possible qu'une majorité du rayonnement, provenant de ces zones, soit
réfléchit a la surface du pré-imprégné, réduisant ainsi I’énergie absorbée par celui-ci
et donc sa température par rapport aux résultats montrés ici.

Plusieurs autres facteurs, du second ordre par rapport a la convection et les autres
éléments évoqués dans ce paragraphe, peuvent jouer sur la précision du modele :

o Les fractions volumiques et massiques des différents phases au cours du chauffage
o La modélisation des parametres thermo-physiques

o La diffusion thermique dans la direction parallele aux fibres est négligée,

o L’émissivité du pré-imprégné a I’état humide n’est pas connu,

e Le rayonnement propre des éléments du four : La température des réflecteurs
est considérée constante et égale a la température ambiante lors du calcul de
I’éclairement. Les mesures, effectuées avec les thermocouples des réflecteurs des
modules 2 et 4, montrent que ces réflecteurs ont atteint une température de
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40°C dans le module 2 et 60°C dans le module 4 (Annexe A.1). La contribution
optique a température ambiante des plaques de verre a été prise en compte dans
la modélisation des lampes IR a réflecteur intégré mais son émission propre, en
fonction de la température, n’a pas été prise en compte.

7.4 Conclusion partielle

Les résultats obtenus au cours de ces travaux, et qui ont été présentés dans les six
premiers chapitres de ce manuscrit, ont permis de développer un modele de chauffage
du pré-imprégné sur la ligne d’imprégnation.

La quantité d’énergie nécessaire pour effectuer le traitement thermique du pré-
imprégné a été calculée. Grace aux simulations du four IR, la quantité d’énergie
délivrée par les lampes IR en condition de la fabrication a pu étre calculée. La
confrontation de ces deux valeurs a permis de mettre en évidence de fortes pertes
énergétiques au niveau du pré-imprégné dont 'origine principale est la convection
forcée du four IR.

La simulation de la température du pré-imprégné au cours du traitement a été
réalisée a I'aide du logiciel COMSOL ®. Ce modele propose une premiere approche
prometteuse vers la modélisation de la température au cours du procédé de chauffage
des pré-imprégnés. Le profil thermique obtenu est en bon accord avec les résultats
expérimentaux mais la température numérique est sur-estimée.

En effet, cette confrontation a permis de mettre en évidence la complexité de la
convection au sein du four durant le chauffage. L’étude des écoulements au sein du
four, d'un point de vu cinématique et thermique, devra étre menée afin d’améliorer la
prise en compte de ce phénomene. Le couplage de notre approche radiative avec un
logiciel de CFD permettra une meilleure prise en compte des phénomenes convectifs.

Cependant, la température numérique dans la premiere partie du four présente des
écarts qui ne peuvent étre expliqués uniquement par les échanges convectifs. Une
meilleure prise en compte de I’humidité dans I’air environnant du four et au sein du
pré-imprégné permettra d’améliorer ce point. En effet, dans ce modele, d’une part,
le transfert de chaleur est pris en compte en considérant une transition entre ’état
humide et sec arbitrairement sur un intervalle de température de 10°C, et d’autre
part, les phénomenes de transfert de masse ont été négligés. De plus, la présence
de vapeur d’eau au sein du pré-imprégné modifie ses propriétés thermo physiques
vis-a-vis des états humide et sec.
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Conclusions générales et perspectives

L’étape clé du procédé d’imprégnation par voie aqueuse est le cycle thermique
appliqué pour effectuer ’évaporation de la phase aqueuse et la fusion de la matrice.
Pour étre parfaitement controlé, le conditionnement thermique réalisé a I’aide de
modules chauffants équipés d’émetteurs IR nécessite une parfaite compréhension des
transferts de chaleur avec le pré-imprégné. D’autre part, la maitrise des parametres
matériau est essentielle pour contréler la température au cours du procédé. Les
travaux présentés dans ce manuscrit ont ainsi consisté en une étude du four IR
de la ligne d’imprégnation de I'IRT Saint-Exupéry. Une premiere étape a permis
une compréhension du procédé indépendamment du matériau. Le second volet de
ces travaux a consisté en une étude du matériau afin d’apporter une meilleure
compréhension des transferts de chaleur lors de son interaction avec le four IR.

La Partie I de ce manuscrit était centrée sur le four IR. Dans un premier temps, une
étude expérimentale de cet équipement a été réalisée a ’aide de plaques instrumentées
et des différents moyens de mesures présents sur la ligne d’imprégnation. Cette étude
a permis de mettre en évidence les principaux parametres procédé impliqués dans
I’étape de chauffage : le zonage et la puissance des émetteurs IR et les parametres
de ventilation. Dans le Chapitre 3, les émetteurs IR ont été étudiés en détail. La
ligne d’imprégnation est équipée de lampes halogénes tubulaires émettant dans le
proche IR. Ces lampes tubulaires ont la particularité d’étre revétues d’une fine
couche de peinture céramique en face arriere. Ce revétement joue le role de réflecteur
permettant, des I’émission de la lampe, de réfléchir la majorité du rayonnement dans
une direction privilégiée. Ces lampes sont modélisées en mesurant la température
du filament, fonction de la tension d’alimentation, et d’une fonction de pondération
permettant de tenir compte de la distribution spatiale du rayonnement. Une approche
d’identification par méthode inverse a été retenue pour déterminer les parametres de la
fonction de pondération. Ce travail avait déja été réalisé au sein de I'Institut Clément
Ader pour I'étude de lampes claires (sans réflecteur). Cependant, les dimensions de
la lampe et de la plaque chauffée par celle-ci sont plus importantes par rapport a
celles des travaux ultérieurs. Les échanges convectifs engendrés par ces changements
d’échelle ont complexifié la détermination des parametres du modele. Pour palier
cette difficulté, un modele phénoménologique a été établi pour prendre en compte la
convection naturelle induite par le chauffage de la plaque. La relation entre la tension
d’alimentation et la température de la lampe n’était pas connue. Dans un premier
temps, ’ensemble des parametres du modele ont été déterminés a partir d’essais avec
la lampe a réflecteur intégré. Les résultats n’était pas suffisants, car la fonction de
pondération et la température sont interdépendantes. Afin de découpler les effets,
la température filament a été déterminée avec une lampe claire et la fonction de
pondération a été déterminée avec la lampe a réflecteur.
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Ces résultats ont permis d’établir un modele du module chauffant du four IR. Ce
modele tient compte du zonage du four IR et de la tension d’alimentation. Les plaques
de verre présentes dans ces modules ont été prises en compte a travers un ajustement
de I’émissivité des lampes IR. Les propriétés optiques de la plaque de verre ont
été caractérisées et la plaque a été ajoutée au montage d’identification inverse afin
d’établir ce modele. Cette approche permet de prendre en compte 'effet de la plaque
de verre sur la transmission du rayonnement mais ne permet pas de rendre compte
de la température de celle-ci, son apport aux échanges thermiques dans le four et
son émission propre. Par ailleurs, un des verrous principaux de ces travaux est la
convection. Des mesures expérimentales, ponctuelles, pour estimer la température de
Iair ont été réalisées, lesquelles ont permis d’implémenter des corrélations issues de la
littérature pour simuler la convection forcée. Cette modélisation a été comparée aux
essais effectués avec la plaque instrumentée PEI. Malgré les simplifications apportées,
le profil numérique donne une bonne approximation de la température expérimentale
mesurée au cours des essais.

La Partie II de ces travaux a consisté en une étude du pré-imprégné. Dans le Chapitre
5, une étude des interactions du four IR avec le pré-imprégné a été menée. Une série
d’essais a été réalisée sur la ligne d’imprégnation en conditions de fabrication. Dans
un premier temps, ces essais ont permis de comprendre 'impact des parametres
procédé. Une attention particuliere a été apportée a 1’évolution de la température
de l'air du four au cours des essais. Aucun lien explicite entre la température de
lair et le taux d’extraction n’a pu étre établi a partir de ces essais. Cependant, une
tendance forte montrant une accélération du chauffage de I’air avec la diminution
du taux d’extraction a tout de méme été constatée . Ce résultat montre que les
conditions environnantes du four ne sont pas stationnaires (cinétique et thermique)
durant les essais. La deuxieme problématique mise en avant dans ce chapitre est le
prélevement d’échantillons permettant la caractérisation du matériau aux différents
stades du conditionnement thermique. La nature des échantillons constitue une des
difficultés de ces travaux. La microstructure n’est pas figée avant 1’étape de fusion .
En conséquence, il a été nécessaire de maintenir les échantillons sous tension durant
leur prélevement. Une attention particuliere a été apportée afin d’altérer le moins
possible la microstructure lors des prélevements. Les échantillons humides n’ont pas
pu étre prélevés pour la caractérisation, car la présence de la phase aqueuse induit
une difficulté supplémentaire. En plus de maintenir la microstructure sous tension,
la conservation de la phase humide pour caractérisation n’a pas pu étre réalisée. Des
échantillons humides ont toutefois permis d’étudier la cinétique de séchage qui a lieu
tres rapidement, dans les premiers 10% de la longueur du four.

A partir des échantillons prélevés, les fractions volumiques et massiques des diffé-
rentes phases composant le pré-imprégné aux différentes étapes de chauffage ont été
calculées. Différentes méthodes ont été utilisées pour déterminer ces fractions : des
méthodes macroscopiques de pesée et de mesure de longueur, ainsi que des méthodes
de caractérisation de la microstructure a 'aide d’observations microscopiques et
tomographique. Le protocole mis en ceuvre s’avere prometteur pour effectuer cette
analyse. Dans le Chapitre 5, ’étude des propriétés optiques et thermo-physique du
pré-imprégné a été menée. Les propriétés optiques des échantillons sec et fondu a
température ambiante ont été calculées. L’opacité des échantillons dans la gamme
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spectrale des lampes IR du four sy, = [0.58;10.6]pm, a été confirmée. La carac-
térisation de la réflexion normale-hémisphérique a permis de déduire I’émissivité
du pré-imprégné en fonction de la température de ’émetteur IR. Les propriétés
thermo-physiques ont été modélisées a partir de données de la littérature et des
fractions massiques et volumiques déterminées dans le Chapitre 5.

Enfin, dans le Chapitre 7, 'ensemble des éléments étudiés dans ce manuscrit ont
permis d’établir une modélisation 1D du conditionnement thermique du pré-imprégné
le long du four IR. L’éclairement du pré-imprégné a été calculé a l'aide de la
modélisation des modules chauffants effectué dans la Partie I. Les propriétés thermo-
physiques modélisés dans le Chapitre 6 ont été appliquées pour I’étude du chauffage en
utilisant les parametres du four IR. Cette modélisation, représentative du chauffage
mais avec une sur-estimation de la température du pré-imprégné, a permis de
mettre en évidence I'importance des échanges convectifs entre 'air du four et le
pré-imprégné. En conclusion, I’étude des transferts thermiques dans le four et au sein
du pré-imprégné, a conduit a 1’établissement d’un modele préliminaire de chauffage
de celui-ci, permettant un pas décisif vers la maitrise de I’étape de chauffage dans le
procédé d’imprégnation par voie aqueuse.

Ce travail défricheur, ouvre la voie a d’autres perspectives intéressantes, afin d’aboutir
a une modélisation encore plus aboutie , laquelle conduirait a 'optimisation de la
qualité du pré-imprégné. Cet outil numérique permettrait de tester I'utilisation
de différentes configurations, par exemple différentes taux d’emports ou différents
matériaux.

Une étude approfondie de la température et de I’écoulement de 'air du four en
fonction des différents parametres procédé devra étre réalisée . Des approches autant
expérimentales que numériques (basées par exemple sur le couplage avec un logiciel
CFD) devront étre mises en ceuvre afin d’améliorer la compréhension et la maitrise
de la circulation de l'air sur le chauffage du pré-imprégné. Un autre élément qui
contribuerait a ’amélioration de la modélisation du four IR serait une modélisation
radiative explicite des plaques de verre et la prise en compte des réflecteurs dans le
calcul des échanges thermiques. La maitrise des conditions aux limites convectives
sur le banc expérimental de caractérisation inverse, devra également permettre
d’améliorer la précision de la modélisation de la lampe a réflecteur intégré.

En dehors des problématiques liées a la convection, la caractérisation du pré-imprégné
pourra étre améliorée. Pour l'instant, la modélisation du four est basée sur les
résultats d’essais spécifiques, elle n’est pas complétement prédictive. Pour permettre
une utilisation du modele indépendamment d’essais spécifiques il faudrait établir
un lien entre les différentes fractions volumiques ou massiques. Une premiere piste
a creuser est basée sur l'existence d’un lien entre la largeur du pré-imprégné et le
taux d’emport de la résine, mentionné dans la littérature. Ensuite, un lien entre
taux d’emport et taux d’humidité pourra étre investigué. La connaissance de ces
relations permettrait d’utiliser la simulation numérique pour déterminer la faisabilité
de différentes compositions de pré-imprégné, tandis que les parameétres procédé
optimaux pourraient étre étudiés en amont des essais expérimentaux.

La caractérisation optique pourra étre approfondie avec la caractérisation de la
réponse spéculaire du pré-imprégné (BRDF). Un tel travail permettrait de déterminer
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I'influence du choix des différentes zones lors du chauffage sur la réponse optique du
pré-imprégné.

La modélisation des parameétres thermo-physiques pourra également étre approfondie
, notamment en ce qui concerne la conductivité thermique. L utilisation de modeles
plus complexes ou bien le développement de moyens expérimentaux spécifiques
pourrait étre intéressant pour mieux caractériser cette propriété physique, méme si
la mesure quantitative de la conductivité thermique d’un composite reste complexe.

Globalement, une stratégie pour caractériser le matériaux a I’état humide devra étre
développée. La caractérisation des propriétés optiques reste un point important a
améliorer, car pour l'instant, I'impact de I’eau sur la réponse optique du pré-imprégné
n’est pas connue. Les transferts de masse pourront également étre davantage étudiés.
D’une part pour améliorer la prise en compte des propriétés matériaux au cours
de I'évaporation et d’autre part pour améliorer la prise en compte des échanges
convectifs entre le pré-imprégné et ’air humide. Dans ces travaux, la présence de
vapeur d’eau a été négligée.

Enfin, tous ces éléments permettront une amélioration du modele final de chauffage
induisant une meilleure maitrise du procédé et du produit final.
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ANNEXE A

Fonctionnement du Four IR
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A.1 Localisation des moyens de mesure

Imprégnation Entrée de four Sortie de four
Pyromeétre A PyrométreB  Pyromeétresortie
| 1 1
1 1
| 1
I
1

Figure A.1 — Placement des pyrometres sur la ligne d’imprégnation
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Figure A.2 — Placement des thermocouples sur la ligne d’imprégnation
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A.2 Chauffage d’'une plaque instrumentée

Dans le Chapitre 1 des champs thermiques obtenus a partir des mesures de tempé-
rature réalisées avec des thermocouples situés dans la plaque instrumentée de PEI
ont été discutés. Dans cette section, les graphes temporels correspondant a ces essais
sont donnés.

A.2.1 Zone 1 a différentes puissances
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A.2.2 Différentes zones
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A.2.3 Chauffage a plusieurs zones
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ANNEXE B

Essais lignes d’imprégnation

Trois essais d’imprégnation ont été effectués afin de réaliser des prélevements de ma-
tiere et obtenir des données process pour réaliser les caractérisations et modélisations
exposées dans la Partie II de ce manuscrit.

Ces essais ont duré chacun 15min et ont été réalisés dans les conditions STD TO
METEOR sans calandrage ( voir Chapitre 5).

Ici sont présentés quelques résultats obtenus au cours de ces essais, pertinents pour
appuyer les analyses effectuées dans ces travaux.

La Figure B.1 montre :
« B.la et B.1b La température relevée par les pyrometres A et B (Figure A.1).

e B.lc et B.1d La puissance appliquée dans les Parties 1 et 2 du four au cours
des essais.

o B.le et B.1f La température mesurée par thermocouples de la voute céramique

La Figure B.2 montre I’évolution de la température de 'air extrait du four et la
température mesurée par les thermocouples placés a l'entrée des bouches 2, 3 et 4
(Figure A.2).
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ANNEXE C

Nombres adimensionnels

Table C.1 — Nombres adimensionnels

Groupe Définition Interprétation
Nombre de Biot (B;) Z—L Rapport entre la résistance ther-
S

Nombre de Grashof (Gr)

Nombre de Nusselt (Nup)

Nombre de Prandtl (Pr)

Nombre de Reynolds (Rey,)

Nombre de Richardson (Ri)

mique de conduction et la résis-
tance thermique de convection

Rapport entre la flottabilité et
les forces visqueuses

Rapport entre les échanges
convectifs et conductifs

Rapport entre 1’épaisseur de la
couche limite et I’épaisseur de la
couche limite thermique
Rapport entre les forces d’inertie
et les forces visqueuses

Rapport entre la convection na-
turelle et forcée
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Résumé

Modélisation de la phase de fusion/imprégnation dans le procédé de fa-
brication de tape composite thermoplastique

Cette these a pour but de développer la modélisation et la simulation des opérations
de chauffage dans le procédé de fabrication de pré-imprégnés en voie aqueuse. Dans
la premiere partie du manuscrit, ’étude du four IR est menée. Une campagne
expérimentale a été menée afin de comprendre le fonctionnement du four IR et
I'influence des parametres procédé sur son fonctionnement. Ensuite, la source de
rayonnement du four : des lampes IR dotées d’un réflecteur céramique, a été étudiée et
modélisée en utilisant une approche d’identification inverse. A 'aide de ces résultats
une modélisation plus complete du four IR a pu étre établie et les résultats numériques
confrontés aux essais expérimentaux effectués dans le premier chapitre. Dans la
seconde partie du manuscrit, I’étude du pré-imprégné au cours du chauffage a été
mené. Une campagne expérimentale a permis d’obtenir des données expérimentales
concernant les parametres procédés de fabrication et la température du produit
au cours du chauffage. La caractérisation des propriétés optiques des matériaux, le
calcul de la vitesse de chauffage et ’observation de la microstructure ont été réalisés.
Ensuite les propriétés thermo-physiques ont été modélisées a partir des observations
expérimentales. Enfin, I’ensemble des informations obtenues ont permis d’établir un
modele préliminaire du chauffage du pré-imprégné.

MoTS-CLES : Transferts de chaleur, Transferts radiatifs, Modélisation, Thermoplastique, Composite

Abstract

Modeling of melting and impregnation phenomena in the thermoplastic
composite tape manufacturing process

The aim of this thesis is to develop the modelling and simulation of heating operations
in the manufacturing process of prepregs using slurry impregnation. In the first
part of the manuscript, the study of the IR oven is carried out. An experimental
campaign was conducted in order to understand the operation of the IR oven and the
influence of process parameters on its functioning. Then the ovens radiation source:
IR lamps equipped with a ceramic reflector was studied and modelled using an inverse
identification approach. Using these results, a more complete modelling of the IR
oven could be established and the numerical results compared with the experimental
tests carried out in the first chapter. In the second part of the manuscript, the study
of the prepreg during heating was carried out. An experimental campaign was used
to obtain experimental data concerning the manufacturing process parameters and
the temperature of the product during heating. The characterization of the optical
properties of the material, the calculation of the heating rate and the observation
of the microstructure were carried out. Then the thermo-physical properties were
modelled from the experimental observations. Finally, all of the information obtained
made it possible to establish a preliminary model of the heating of the prepreg.

KEYWORDS: Heat transfer, Radiative heat transfer, Modeling, Thermoplastic, Composite
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