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Résumé

Résumeé

La consommation énergétique mondiale croissante depuis plusieurs décennies se heurte a la
raréfaction des ressources fossiles et aux risques planétaires. Face a ces problemes, le stockage
de chaleur moyennant des matériaux a changement de phase solide -liquide « MCPs » présente
une solution prometteuse. Il permet de bénéficier pleinement des énergies renouvelables et il
contribue a la gestion thermique des systemes énergétiques. Les MCPs ont la capacité de
stocker et libérer de I'énergie thermique lors du passage d'une phase a une autre. Cependant,
I’utilisation de ces matériaux est pénalisée par leurs faibles conductivités thermiques qui
limitent les puissances du stockage de chaleur. Ce travail de thése vise a étudier des paraffines
type RT21-27-35HC et RT50 et leur imprégnation dans des milieux poreux type mousses
métalliques. La premiére partie de ce travail est consacrée a la caractérisation thermophysique
de ces paraffines en fonction de la température. Les conductivités, les diffusivités thermiques
et les masses volumiques ont été mesurées a différentes températures en utilisant la plateforme
expéerimentale PROTHERM du laboratoire CERTES. Comme le comportement des MCPs au
cours du changement de phase solide-liquide est piloté par la dynamique des transferts de
chaleur, une étude expérimentale de la fusion de la paraffine RT27 a été menée en utilisant un
nouveau dispositif expérimental développé spécialement pour ce projet. La visualisation de
I’interface solide/liquide et les mesures de température ont mis en exergue les régimes du
transfert de chaleur conducto-convectifs pilotant la fusion. L’étude de 1’évolution de la fraction
liquide en fonction du temps a permis d’analyser la cinétique de fusion et de déterminer
I’évolution de la chaleur stockée. L’étude des composites mousses métalliques/paraffines
(MMI/RT) est exposée dans la troisieme section du manuscrit. Les paraffines RT21-27-35HC
ont été imprégneées dans les mousses métalliques (MM) en aluminium et nickel. Les facteurs
d’imprégnation des échantillons ont montré le succés du protocole de préparation développé au
laboratoire. Les mesures des conductivités thermiques ont montré que des mousses
d’aluminium et de nickel engendrent une intensification de 1’ordre de 1751,4% et 666,8%. Les
conductivités thermiques expérimentales ont été comparées ensuite a des modeéles théoriques.
Les masses volumiques et les chaleurs spécifiques des composites (MM/RT) ont eté également

mesureées.

Mots clés : Stockage de chaleur thermique, Matériau a Changement de Phase MCP, Mousse

métallique/ MCP, Caractérisation thermophysique, Transfert de chaleur, Intensification de la

conductivité thermique.



Abstract

Abstract

The word energy consumption increased in the last decades and a continues increase in the
future is predicted. An effective utilization of energy is highly required due to the scarcity of
fossils fuels and to the rise of greenhouse gas emissions. In this context, thermal energy storage
using solid-liquid phase change materials «<PCMs» is a promising solution for saving energy. It
attracts a great growing interest in many applications such as buildings, thermal control of
electronic devices and thermal management of Li-ion batteries. However, it is hampered by the
low thermal conductivities of PCMs which limits the storage/release rate. Hence, the
enhancement of the thermal conductivity of PCMs is an important issue for the latent storage
systems. This thesis studies paraffins RT21-27-35HC- RT50 and metal foams/paraffins
composites. The determination of the thermophysical properties of paraffins at different
temperature is firstly carried out. The differential scanning calorimetry « DSC » measurements
and thermogravimetric analyses « TGA » were performed. The thermal conductivities and
diffusivities of PCMs were measured by the « Hot disk» method at different temperatures. The
thermodependency of their densities was also studied. Since the thermal behavior of PCMs
during the solid-liquid phase change is controlled by the heat transfer mechanisms, an
experimental investigation of the melting of the paraffin RT27 was conducted in the second
part of this work. A new experimental device was set up in the laboratory to study the heat
transfer characteristics. The visualization of the melting interface and the recording of
temperature in the PCM indicate the heat transfer regimes controlling the melting process:
conduction, transition regime and natural convection. The evolution of the melting fraction was
used to study the kinetic of the melting process and the temporal evolution of the heat stored in
RT27. The last part of this work was dedicated to the investigation of metal foams/paraffins
composites. The paraffins RT21-27-RT35HC were impregnated in aluminum and nickel foams.
The impregnation ratios of the composites highlighted the effectiveness of the procedure
preparation. The thermal conductivities of the composites metal foams/paraffins at the solid
phase were measured by the «hot disk » method. The results revealed that the thermal
conductivities of aluminum foam/paraffins and nickel foams/paraffins are increased drastically
until 1751,4% and 666,8% respectively. The experimental results were compared to the
theoretical models. Densities’ measurements of metal foams filled with paraffins were realized.

The specific heats of samples were calculated from experimental results. The specific heat of



Abstract

the composite Al/ RT27 in the liquid state was measured by the transient guarded hot plate
« TGHP».

Key words: Thermal energy storage, Phase change material PCM, Composite metal
foam/PCM, Thermophysical characterization, Heat transfer, Thermal conductivity

enhancement
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La consommation énergétique mondiale, illustrée par la figure 1, est en croissance continue
depuis plusieurs décennies [1]. 1l en résulte une accentuation notable des émissions des gaz a
effet de serre (figure 1) et une augmentation de la consommation des ressources fossiles comme

le montre la figure 2.

Consommation mondiale d'énergie primaire (EJ = 10'9.) Emissions mondiales de CO, lides & la consommation d'énergia (ME)

600 36 00

300

200

0 ]
1965 14970 1980 1990 2000 2010 20019

Figure 1. Evolution de la consommation mondiale d’énergie primaire et des émissions du

CO, de 1965 a 2019[1]
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Figure 2. Evolution de la consommation des ressources fossiles en Mtoe de 1971 au 2018
[2]
Cette demande énergétique devrait augmenter fortement pendant les prochaines décennies
et bondira de 46,9% entre 2018 et 2050 [3] en raison de la croissance démographique et du

2
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développement économique. Cette hausse se heurte d’abord au probléme de la raréfaction des
ressources fossiles étant donné que I'épuisement des réserves mondiales en ressources fossiles
est estimé & 50 ans pour le pétrole et pour le gaz naturel et & 132 ans pour le charbon [4]. Le
deuxiéme probleme affronté consiste aux risques planétaires et sanitaires des émissions des gaz
a effet de serre. Face a ces problémes, la gestion thermique des systemes énergetiques et le
recours aux énergies renouvelables sont indispensables a la réduction de la consommation
énergeétique et a la protection de la planéte. Dans ce contexte, le stockage de chaleur est 1’'une
des solutions explorées. Il permet de bénéficier pleinement de 1’énergic solaire dont la
production est intermittente, irréguliére et décalée par rapport aux besoins quotidiens et
saisonniers. Ceci est réalisé en stockant la chaleur pendant les heures et les saisons
correspondantes aux pics de la production solaire (jour, été) et en restituant 1’énergie stockée
au cours des périodes moins productives (hiver, nuage, nuit). Le stockage de chaleur contribue
¢galement a I’optimisation des systémes énergétiques et a I’amélioration de leurs efficacités.
Les techniques du stockage de chaleur incluent le stockage par chaleur sensible, le stockage par
chaleur latente et le stockage thermochimique. Parmi ces méthodes, le stockage de chaleur par
chaleur latente moyennant des matériaux a changement de phase solide -liquide MCP suscite
un intérét accru dans les établissements de recherche et dans les secteurs résidentiels et
industriels. Ces matériaux ont la capacité de stocker et de libérer I'énergie thermique lors du

passage d'un état physique a un autre.

Dans le cadre de ce travail, on s’intéresse aux MCPs type paraffines destinés au stockage de
chaleur dans le domaine des batiments, le refroidissement électronique, la gestion thermique
des batteries et les échangeurs de chaleur. Les paraffines se caractérisent par la diversité de
leurs températures de fusion, leurs densités de stockage élevées et leurs faibles codts. Une étude
de I’évolution de leurs propriétés thermophysiques en fonction de la température demeure
incontournable dans les applications du stockage de chaleur. Elle présente également un intérét
dans la conception d’un systéme du stockage de chaleur. En outre, l'utilisation de ces matériaux
est freinee par la complexité du phénoméne du changement de phase solide-liquide qui est pilote
par la dynamique des transferts de chaleur. La compréhension et I’analyse de ces phénomenes
de transferts de chaleur s'averent donc indispensable pour le développement et 1’optimisation
d’un systéme de stockage de chaleur par chaleur latente. L'utilisation des paraffines est par
ailleurs pénalisée par leurs faibles conductivités thermiques qui limitent ’efficacité des

systéemes du stockage de chaleur.
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Ce travail de thése vise d’abord a déterminer expérimentalement les propriétés
thermophysiques des paraffines en fonction de la température. Le deuxieme objectif consiste &
étudier expérimentalement les mécanismes du transfert de chaleur au cours de la fusion.
L’investigation d’une piste d’intensification des conductivités thermiques des paraffines par

imprégnation dans des mousses métalliques présente le troisiéme objectif de ce travail.
Le présent manuscrit est composé de cing chapitres.

Le premier chapitre est dédié a une synthése bibliographique sur le stockage de chaleur et
sur les matériaux a changement de phase. Il présente également un état de 1’art sur
I’intensification des conductivités thermiques des MCPs par imprégnation dans des structures

poreuses conductrices notamment dans des mousses métalliques.

Le deuxieme chapitre présente les matériaux et les protocoles de préparation des échantillons
des paraffines et des composites mousses métalliques/ paraffines. Il décrit également les

dispositifs expérimentaux utilisés pour la détermination des propriétés thermophysiques.

Le troisieme chapitre est destiné a la caractérisation thermophysique des paraffines en
fonction de la température. Les propriétés du stockage de chaleur, incluant les températures et
les chaleurs latentes de fusion et de solidification sont déterminées. Une étude de la
thermodépendance des chaleurs spécifiques, des conductivités thermiques, des diffusivités
thermiques et des masses volumiques des MCPs a été menée. L’investigation de la dégradation

des masses de ces matériaux en fonction de la température est également effectuée.

Le quatriéme chapitre est consacré a une étude expérimentale de la fusion d’une paraffine.
Pour mener a bien cette étude, un nouveau dispositif expérimental a été développé. L analyse
des phénomeénes des transferts de chaleur au cours de la fusion suivie d’une étude de la cinétique

de la fusion sont menées. Une étude du stockage de chaleur dans le MCP est également réalisée.

Le cinquiéme chapitre porte sur la caractérisation thermophysique des composites mousses
métalliques /paraffines. Il permet de mettre en exergue I’intensification des conductivités
thermiques des MCPs. Le manuscrit est achevé par une conclusion générale qui présente une

synthese des principaux résultats obtenus et les perspectives envisagées.
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Introduction

Ce chapitre est consacré a une étude bibliographique sur les matériaux a changement de
phase « MCPs » et sur les composites mousses métalliques/ MCPs destinés au stockage de la
chaleur thermique. Les modes du stockage, les types des matériaux a changement de phase,
leurs propriétés ainsi que leurs criteres de sélection sont énoncés. Les inconvénients des
matériaux a changement de phase sont également cités. Enfin, une revue bibliographique sur

I’intensification du transfert de chaleur par I’utilisation des mousses métalliques a été menée.
1.1 Stockage de chaleur

Le stockage de la chaleur consiste a emmagasiner 1’énergie thermique pour une utilisation
ultérieure a I’échelle quotidienne et/ou saisonnicre. Il permet de stocker la chaleur lorsque sa
disponibilité excede sa consommation et a la restituer au moment ou la demande énergétique
s’avere supérieure. Cette technique présente une solution incontournable pour le probléme du

décalage entre la production et la consommation de I’énergie.

Il existe trois méthodes du stockage de la chaleur : stockage par chaleur sensible, stockage

par chaleur latente et stockage thermochimique.
1.1.1 Stockage par chaleur sensible

Le stockage par chaleur sensible est assuré par une augmentation de la température du
support du stockage sans changement du son état physique comme le montre la figure 1.1. Cette
variation de la température résulte d’un transfert thermique par conduction, convection ou

rayonnement avec la source d’énergie a stocker.

temperature
A

»
>

stored heat

Figure 1.1. Augmentation de la température au cours du stockage par chaleur sensible [1]
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La quantité de la chaleur stockée Q, régie par 1’équation (1.1), dépend de la masse du
matériau du stockage m, de sa chaleur spécifique Cp et de la différence de la température entre

I’état final Tret 1’état initial Ti du matériau.

Tt
Q= [ mC,(T)dT (1.1)
Ti
Si la chaleur spécifique est considérée constante sur I’intervalle de température [Ti, Ts], la

chaleur stockée Q est donnée par 1’équation (1.2)
Q=mC,(Tf - T)) (12)

Le stockage par chaleur sensible s’effectue dans des milieux solides et liquides [2-3]. Les
milieux solides utilisés sont des matériaux métalliques comme le cuivre, I’aluminium, le fer, la
fonte et des matériaux non métalliques tels que le béton, le gravier, le granite, le marbre, le
sable et la brique. Les métaux, caractérisés par des diffusivités thermiques élevées, sont
compatibles avec les applications qui exigent un stockage et un déstockage rapide de la chaleur.
Néanmoins, leurs colts élevés limitent leurs applications. Les non -métaux disposent d’une
faible diffusivité thermique. lls sont adéquats aux applications a lent cycle du stockage de la
chaleur. Les principaux milieux liquides utilisés pour le stockage par chaleur sensible sont
I’eau, les sels fondus et les huiles organiques. L’eau posséde une chaleur spécifique tres élevée
par rapport aux autres liquides ce qui lui confére une importance dans les applications a plage
de température de 25°C a 90°C [4]. Sa pression de vapeur élevée et son probleme de corrosivité
sont ses principaux inconvénients. Les sels fondus sont compatibles avec les applications a
haute température jusqu’a 400°C [3]. Ils se caractérisent par une faible pression de vapeur par
rapport a I’eau. Ils présentent 1’avantage des capacités du stockage volumiques élevées par
rapport aux autres liquides en raison de leurs masses volumiques élevées. Leurs inconvénients
est la corrosivité. Les huiles organiques sont utilisées dans les applications a haute température
jusqu’a 400°C [3]. Elles se caractérisent par une faible pression de vapeur relativement a 1’eau.
Elles sont moins colteuses que les sels fondus. Un résumé des propriétés de quelques matériaux

du stockage par chaleur sensible est illustré dans le tableau 1.1
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Type Matériau  p Cp A p Cp Référence
kg.m? klkg'K? wmlK?! kim3 K?

Fonte 7800 0,6 40 4680 [5]
Aluminium 2707 0,89 218 2409,23 [6]

Solide Béton 2200 0,85 1,5 1805 [5]
Brique de 3000 1,15 5 3450 [5]
Magnésie
Eau 1000 4,184 0,58 4184 [3]

Liquide K-NaNOs 1950 1,57 0.50 3061,5 [7]
Huile 770 1,966 0,12 1513,82 [5]
minérale

Tableau 1.1. Propriétés thermophysiques des matériaux du stockage par chaleur sensible
1.1.2 Stockage par chaleur latente

Le stockage par chaleur latente consiste a stocker et a restituer la chaleur sous forme de
chaleur latente qui s’opeére lors du changement de phase d’un matériau. Il s’effectue a une
température constante ou quasi-constante. Il utilise des supports du stockage appelés des
matériaux a changements de phase MCPs qui emmagasinent la chaleur au cours de leurs
changements de phase endothermiques tels que la sublimation, la fusion et la vaporisation. La
chaleur stockée par les MCPs est restituée durant leurs transitions de phase exothermique
comme la condensation, la solidification et la liquéfaction. La quantité de la chaleur stockée ou
déstockee sous forme de chaleur latente au cours du changement de phase de 1’état physique 1
a I’état physique II est décrite dans 1’équation (1.3). Elle dépend de la masse m du MCP et de

sa chaleur latente du changement de phase AHi-u.

Qlatente =mAH -1l (1.3)

L’évolution de la température d’un MCP pur au cours du stockage de la chaleur est illustrée
par la figure 1.2. Le matériau, se trouvant initialement a un état physique I et a une tempeérature
Ti, stocke la chaleur par chaleur sensible Qsensibley & mesure que sa température augmente
jusqu’a atteindre sa température du changement de phase Ti.ii. A ce stade, il stocke la chaleur a
une température constante Ti.;j sous forme de chaleur latente Qjatente lUi permettant de passer de
I’état physique | a 1’état 11. Puis, la chaleur est stockée par voie sensible Qsensible, 1 par le MCP

a I’état physique Il suite a I’augmentation de la température de T a la température finale Tr.
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4 temperature

,.
7
7

temperature of /‘sensible
phase change //’
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Figure 1.2. Evolution de la température au cours du stockage de la chaleur dans un MCP
[1]
La quantité de la chaleur totale stockée dans un MCP pur est donnée par les équations (1.4) et

(1.5) ou Cp et Cpou présentent respectivement les chaleurs spécifiques du MCP aux états

physiques I et I, Ti.iy indique la température du changement de phase de 1’état | a I’état 11.

Qtotale = Qsensible,l + Qlatente + Qsensible,ll (1.4)
Ti—n T
T T

Si les chaleurs spécifiques du MCP aux états physiques | et 11 sont considérées constantes
sur les intervalles de températures [Ti, Ti-u] et [Ti-n, T¢], la chaleur totale stockée est décrite par

I’équation (1.6) :

Quotatle = MCp (Ti_y = T) +MAH,_yy + mCp (T; = Ti_y,) (1.6)

pll

Un état de ’art détaillé sur les matériaux a changement de phase dédiés au stockage par

chaleur latente sera réalisé dans le paragraphe 1.2.
1.1.3 Stockage thermochimique

Le stockage thermochimique repose sur I’utilisation d’une réaction chimique réversible,
donnée par 1’équation (1.7), endothermique dans un sens et exothermique dans le sens inverse.
La phase du stockage de la chaleur s’effectue en fournissant au systéme la chaleur Q nécessaire
a la dissociation de 1I’élément chimique AB en deux produits A et B. Cette chaleur consiste a la

chaleur requise a la rupture des liaisons chimiques des molécules du composé AB. Le
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déstockage de la chaleur correspond a une combinaison de A et B afin de reconstituer 1’é¢lément
AB selon une réaction exothermique. La chaleur dégagée résulte de la formation des liaisons
chimiques entre A et B pour la synthése de AB.

AB+Q >A+B (1.7)

Le stockage thermochimique est caractérisé par une densité du stockage élevé et il est utilisé
dans les applications a haute température jusqu’a 1500°C [8]. Il est approprié aux applications
du stockage a long termes allant jusqu’aux quelques mois. Il suscite un intérét particulier dans
les applications solaires. Il permet de stocker 1’énergie solaire en été lorsqu’elle est abondante
et de la restituer en hiver quand elle est insuffisante pour couvrir les besoins en chauffage. Les
réactions thermochimiques peuvent étre du type solide —gaz, liquide- gaz et gaz — gaz comme
le montre le tableau 1.2. Cependant, le stockage thermochimique présente des limitations telles
que le probleme de réversibilité des réactions, la dégradation des matériaux au cours des cycles
du stockage, les problémes écologiques liés a 1’émission du CO; et a la toxicité des produits
des réactions comme CO, Co0O, Co30:s et le colt élevé. Cette technique, étudiée depuis 1990

[9-10-11], est encore au stade de recherche [8] en vue de surmonter les problémes qu’elles

posent.

Réactions T p Qmol Qg Qv

°C Bar kJ.mol! kl.kg? MJm?3
Réactions solide -gaz
Carbonate
CaCO3z(s) + AH = CaO(s) + CO, (9) 973-1273 0-10 178 3029 3260
Oxyde métallique
2C0304(s) + AH = 6C00(s) + 0, (9) ~900 ~1 200 844 720
Réactions liquide-gaz
NH4HSO,(I) + AH = NH3(g) + H,0(9) +SO3(9) 417 1,48 336 - 3016
Réactions gaz-gaz
2NH3(9) + AH = N, (g) +3H;(9) 400-700  100-300 66.9 3924 0.675
2503(9) +AH = 2S0,(9) +0,(9) 1000-1500 1-5 1979 - 2325.6

Tableau 1.2. Exemples de réactions du stockage thermochimique de chaleur a haute
température [8]
Une étude détaillée sur les réactions et les systemes du stockage thermochimique est menée
dans [8].
1.1.4 Comparaison entre les types du stockage de chaleur

La comparaison entre les méthodes du stockage de chaleur est menée par le biais des critéres
suivants : la plage de température du fonctionnement, la densité volumique du stockage,

I’efficacité du stockage, le colt, la durabilité et la disponibilite commerciale.

10
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La comparaison entre les techniques du stockage de chaleur en termes de la plage de
températures du fonctionnement montre que le stockage par chaleur latente est utilisé sur un
large domaine de températures englobant le stockage du froid [-20°C, 5°C], le stockage a basse
température [5°C, 40°C], le stockage a moyenne température [40°C, 80°C] et le stockage a
haute temperature [80°C, 1600°C] [12]. Ceci confere a ce type du stockage une diversité de ses
applications tels que la production du froid, le secteur des batiments, le refroidissement
électronique, le stockage de 1’énergie solaire et la récupération de la chaleur fatale industrielle
[13]. Le stockage par chaleur sensible couvre un domaine de température plus réduit que celui
du stockage par chaleur latente qui est compris entre 25°C et 500°C [3]. Quant au stockage
thermochimique, il est destiné principalement aux applications a hautes températures qui se
situent entre 180°C et 2300°C [8, 14,15].

La densité volumique du stockage par chaleur latente est 5 a 14 fois plus élevéee que celle
par chaleur sensible [16]. De ce fait, le stockage d’'une méme quantité de chaleur requiert des
systemes du stockage par chaleur latente moins volumineux que ceux du stockage par chaleur
sensible. Le tableau 1.3 illustre une comparaison entre les masses m et les volumes V des
matériaux du stockage par chaleur sensible et latente utilisés pour stocker une méme quantité
d’énergie de 10°J. 1l est notable que le stockage d’une énergie de 10°J par chaleur latente
utilise des masses des matériaux qui sont de 3 a 15 fois inférieures que celles utilisées pour le
stockage par chaleur sensible. Les volumes des MCPs utilisés sont de 2,4 a 11 fois plus petits
que ceux des supports du stockage sensible. Quant au stockage thermochimique, il dispose de

la densité du stockage la plus élevée par rapport aux autres types du stockage [18].

Type Matériau Propriétés
P Co AHLi  AHin m \Y
kg.m?®  klkg'K' klkg! kJdm?® kg m?3
Sensible  Roche 2240 10 - - 67000 30
Eau 1000 4,2 - - 16000 16
Latente  MCP organique 800 2,0 190 152 5300 6,6
MCP inorganique 1600 2,0 230 368 4350 2,7

Tableau 1.3. Comparaison entre le stockage par chaleur sensible et le stockage par

chaleur latente [17]

11
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Un résume de la comparaison des techniques du stockage en fonction de la capacité du

stockage, de I’efficacité du stockage, du cott et de la durabilité est présenté dans le tableau 1.4.

Type du stockage  Capacité du Efficacité du Coat Durabilité
stockage stockage
kWh/t % €/kWh Ans
Sensible 10-50 50- 90 0.1-10 20
Latente 50-150 75-90 10 -50 5
Thermochimique 250 75-100 8 - 100 2

Tableau 1.4. Résumé de la comparaison entre les types du stockage de chaleur

Les systémes du stockage par chaleur sensible disposent d’une capacité du stockage qui
fluctue entre 10-50 kWh/t [19] avec une efficacité du stockage variant de 50% a 90% [19]. La
capacité du stockage par chaleur latente est de 50-150 kWh/t [19] et son efficacité varie entre
75-90% [19]. Le stockage thermochimique se caractérise par une capacité du stockage de 250
kWh/t [19] et par une efficacité du stockage qui se situe entre 75% et 100% [19].

La comparaison entre les codts des systemes du stockage de chaleur réveéle que les systemes
du stockage par chaleur sensible sont les moins chers. Leurs co(ts varient entre 0.1 et 10 €/kWh
[19] qui dépend fortement de la taille du systéme, du son isolation thermique et de son
application. Les systemes du stockage par chaleur latente cotlitent entre 10 et 50 €/kWh [19]
alors que ceux du stockage thermochimique font de 8 a 100 €/kWh [19]. La différence observée
entre les colts des systémes du stockage est attribuée a la différence des degrés de leurs
complexités. Les systemes les plus simples sont ceux du stockage par chaleur sensible. Le
stockage par chaleur latente nécessite des systemes plus complexes que ceux par chaleur
sensible. Le plus haut degré de complexité des systémes est accordé aux systemes du stockage
thermochimique [20].

Le stockage par chaleur sensible utilise des matériaux ayant une durabilité de 20 ans [2]. Les
durées de vie des matériaux du stockage par chaleur latente et par voie thermochimique sont
respectivement 4 fois et 10 fois [2] inférieures que celle des supports du stockage par chaleur

sensible.

Les matériaux du stockage par chaleur sensible sont largement disponibles a 1’échelle
commerciale. Une variété des MCPs dédiés au stockage par chaleur latente existe dans les
marchés mais avec une disponibilité moins importante que les supports du stockage par chaleur
sensible. Le stockage par chaleur thermochimique ne dispose pas de viabilité commerciale vue

qu’il est encore au stade de la recherche.

12
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1.2 Les matériaux a changement de phase

1.2.1 Classification des matériaux a changement de phase

Les systéemes du stockage par chaleur latente sont scindés en quatre catégories en fonction
du type du MCP utilisé qui peut étre solide -liquide, liquide- gaz, solide- gaz et solide -solide
comme le montre la figure 1.3. Les MCPs solide-liquide présentent 1’avantage de leurs faibles
changements du volume par rapport aux autres familles des MCPs [21]. Ceci décerne aux
systemes utilisant ce type des MCPs un avantage économique et pratique par rapport aux MCPs
liquide -gaz et solide-gaz. Concernant les MCPs solide-solide, I'énergie thermique est stockée
ou libérée lors de passage du matériau d'une structure cristalline a une autre. Ces MCPs sont
caractérisés par un changement du volume plus faible que les MCPs solide-liquide [21].
Cependant, leurs inconvénients résident dans leurs chaleurs latentes inférieures a celles des
MCPs solide -liquide [22]. Les systemes du stockage de chaleur a base des MCPs solide -liquide
présentent par conséquent la solution la plus prometteuse pour le stockage de chaleur en raison
des avantages accordés a ce type des MCPs par rapport aux autres familles des MCPs. C’est
pourquoi, ces systemes suscitent un intérét accru dans plusieurs applications qui englobent les
batiments, le refroidissement électronique, les échangeurs a chaleurs et les systemes solaires
[2,12]. L’investigation de ces systémes a fait 1’objet de plusieurs publications internationales
qui ont augmenté fortement pendant les derniéres décennies comme le montre les figure 1.4.

Ces recherches sont réparties sur différents domaines d’études comme I’illustre la figure 1.5.

Matériaux a changement de phase

solide-liquide liquide-gaz solide-gaz solide -solide

Figure 1.3. Catégories des MCPs

13
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Figure 1.4. Evolution du nombre des publications internationales et des citations des

systemes du stockage par chaleur latente de 2000 a 2019 [23]
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Figure 1.5. Nombre de publications sur les systemes du stockage a base des MCPs par
domaine d’étude de 2000 & 2019 [23]
1.2.2 Les MCPs solide -liquide

La connaissance des types des MCPs solide -liquide ainsi que leurs propriétés
thermophysiques est crucial pour leurs utilisations dans un systéme du stockage par chaleur
latente.C’est pourquoi, un état de I’art sur ces MCPs, leurs propriétés, leurs avantages et leurs

inconvénients est réalisé.

14
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Les MCPs solide -liquide sont classés en trois familles, illustrées dans la figure 1.6, qui sont
les matériaux organiques, inorganiques et eutectiques [2]. Ce type des MCPs couvre un large
champ d’applications qui inclut les applications a faible, moyenne et haute température. Ceci

est en raison de la diversité de leurs températures de fusion observée sur la figure 1.7.

| | |

Organiques Inorganiques Eutectiques
— Paraffines | [~  Sels . Organique-
Organique
Acides | Sels | Inorganique-
Gras hydrates Inorganique
— Alcools — Métaux — Organique -
Inorganique
—  Esters

Figure 1.6. Classification des MCPs solide -liquide
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Figure 1.7. Températures et chaleurs latentes de fusion des MCPs solide-liquide [16]
1.2.2.1 MCPs organiques

Les matériaux a changement de phase organiques englobent les paraffines et des

composés non- paraffiniques comme les acides gras, les alcools et les esters. lls sont utilisés

15
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pour le stockage de I'énergie thermique entre 0°C et150 °C [2] gréace a la diversité de leurs
températures de fusion illustrées dans la figure 1.8. Les avantages de ces MCPs résident dans
leurs disponibilités sur une large gamme de température, leurs chaleurs latentes de fusion
élevées par rapport aux MCPs organiques, leurs stabilités thermique et chimique, leurs non-
corrosivité avec les métaux et leurs recyclabilité [3,24]. Ils sont caractérisés par une fusion
congruente et par 1’absence du probléme de séparation. Ils ne présentent pas un probléme de
surfusion. Leurs inconvénients majeurs sont leurs changements de volume et leurs prix
supérieurs a ceux des MCPs inorganiques. Leurs faibles conductivités thermiques et leurs
faibles masses volumiques par rapport aux MCPs inorganiques s’inscrivent également dans
leurs désavantages [3, 24]. Un état de I’art sur les types des matériaux organique ainsi que sur

leurs propriétés thermophysiques a été mené dans [25,3,26,24].
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Figure 1.8. Températures de fusion des MCPs organiques (a) inférieures a 50°C, (b) entre
50°C et 80°C, (c) supérieures a 80°C [2]

> Les paraffines

Les paraffines sont des alcanes de formule CnHa2n+2 issus du pétrole brut. Leurs températures
de fusion augmentent en fonction du nombre d’atomes du carbone n. A la temperature ambiante,
les paraffines ayant n entre 5 et 17 se trouvent a 1’état liquide. Cependant, celles ayant un
nombre d’atomes de carbone supérieurs a 17 sont a 1’état solide et ells sont appelées des cires
de paraffines [27]. Les paraffines commerciales sont un mélange des hydrocarbures saturés
formés des alcanes de formule CnHan+2. Elles appartiennent a la famille des hydrocarbures
aliphatiques satureés linéaires de formule (CH3—-(CH2),—CH3). Leurs temperatures et chaleurs

latentes de fusion augmentent en fonction de la longueur de la chaine hydrocarbonnée.

Les paraffines se caractérisent par leurs disponibilités sur une large gamme de température
étendue de —10 °C a 67 °C [17,28]. Elles sont compatibles aux applications du stockage de
chaleur a basse et a moyenne températures qui englobent le stockage du froid, les batiments, la
gestion thermique des batteries, le refroidissement électronique et les séchoirs solaires [27].
Elles sont thermiquement stables jusqu’a 95°C [27] ou au maximum jusqu’a 150°C [27]. Leurs
températures et chaleurs latentes de fusion sont reproductibles méme aprés 1000-2000 cycles
thermiques de fusion -solidification [3]. Elles présentent un faible degré de surfusion. Le
tableau 1.5 résume les températures et les chaleurs latentes de quelques paraffines. Les autres
avantages [3,27,12] accordés aux paraffines sont leurs chaleurs latentes élevées, leurs stabilités
chimiques, leurs non-corrosivités et leurs non -toxicités. Elles ne présentent pas un probléme
de séparation et elles sont peu cotiteuses. Cependant, 1’utilisation des paraffines est freinée par
leurs faibles conductivités thermiques (0,2 W.m?. Kt -0,4 W.m?. K1) [12] et par leurs
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changements du volume variants de 10-20% [29] qui sont plus élevées par rapport a ceux des

autres types MCPs solide-liquide.

Paraffine Formule chimique TsL AHs.,  Référence
°C J.gt

Hexadécane Ci6Hs4 20 236 [3]

Heptadécane C17 Hss 22,6 214 [3]

Octadécane Cis Has 284 244 [3]

Eicosane Ca0 Haz 36,6 247 [3]

Trikozane Ca3 Hus 47,5 234 [3]

Paraffines commerciales

RT27 - 23,67 1349  [30]

RT30 - 28 206 [31,32]

Tableau 1.5. Températures et chaleurs latentes de fusion des paraffines

> Les composés orgnaiques non- paraffiniques

Les acides gras, de formule chimique CHs (CH2)2nCOOH, ont pour origine les huiles

végétales et animales. lls sont destinés au stockage de chaleur a basse et a moyenne

températures [3]. Leurs températures de fusion et de solidification augmentent avec le nombre

d’atomes de carbone dans les molécules [28]. Le tableau 1.6 présente un exemple des

températures et des chaleurs latentes de fusion de quelques acides gras. Ces matériaux

présentent 1’avantage de leurs faibles changements du volume par rapport aux paraffines. Ils

sont stables au cours des cycles thermiques et ils se distinguent par une faible surfusion.

Cependant, les acides gras sont trois fois plus couteux que les paraffines [24] et ils présentent

un probléme de corrosion avec les métaux.

inflammabilités limitent également leurs utilisations.

Leurs mauvaises odeurs ainsi que leurs

Acide gras Ts-L AHs.L Référence
°C Jg*t

Acide caprylique (n=8) 16 148,5 [3]

Acide caprique (n=10) 32 152,7 [3]

Acide laurique(n=12) 42 171 [3]

Acide palmitique (n=16) 64 185,4 [3]

Tableau 1.6. Températures et chaleurs latentes de fusion des acides gras

Les esters sont issus de 1’estérification des acides gras. Ils présentent les avantages de leurs

chaleurs latentes volumiques élevées [24] et de leurs larges disponibilités commerciales. 1ls
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sont chimiquement stables et non toxiques. Néeanmoins, ils se caractérisent par une surfusion
plus élevée que celle des paraffines et des acides gras [24]. Leurs inflammabilités s’inscrivent
également dans leurs inconvénients. Un exemple des températures et des chaleurs latentes de

fusion de quelques esters est présenté dans le tableau 1.7.

Esters TsL AHs-L Référence
°C J.g?

Palmitate de propyle 20 190 [28]

Stéarate de butyle 23 200 [28]

Palmitate de méthyle 27 163,2 [28]

Stéarate de méthyle 39 160,7 [28]

Ethyléne glycol 63,2 215,8 [28]

Tableau 1.7. Températures et chaleurs latentes des esters

Les alcools ont pour origine des plantes. Ils sont destinés au stockage de chaleur a moyenne
et a haute températures entre 90°C et 200°C [3]. Les alcools les plus connus sont le sorbitol, le
xylitol, I’erythritol et le mannitol [3]. Leurs avantages résident dans leurs chaleurs latentes plus
élevées que celles des matériaux des autres familles et qui peuvent dépasser 300 J.g1. A titre
d’exemple, les chaleurs latentes de 1’érythritol et du mannitol sont respectivement 344 J.g™ et
341 J.g* [33].Cependant, I'utilisation de ces matériaux est pénalisée par leurs problémes de
surfusion. Elle est freinée également par leurs problémes de compatibilité avec 1’air ambiant
car les alcools réagissent avec 1’oxygene [34]. Une présentation des propriétés de quelques

alcools est menée dans le tableau 1.8.

Alcools Ts-L AHs.| Référence
°C Jg?t

Xylitol 93 280 [33]

Sorbitol 97 110 [33]

Erythritol 117 344 [33]

Mannitol 165 341 [33]

Tableau 1.8. Températures et chaleurs latentes des alcools
1.2.2.2 MCPs inorganiques

Les MCPs inorganiques sont des matériaux destinés au stockage a basse, moyenne et haute
températures en raison de la diversité de leurs températures de fusion qui sont illustrées par la
figure 1.9. lls incluent les sels, les sels hydratés et les métaux. Ces matériaux présentent les

avantages de leurs chaleurs latentes volumiques éleveées et de leurs conductivités thermiques
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(0,5 W.m.K1) supérieures a celles des MCPs organiques [17,3]. lls se caractérisent aussi par

un faible changement du volume, un faible colt et la non-inflammabilité [24]. Leurs

inconvénients majeurs résident dans leurs fusions non congruentes, leurs problémes de

séparation et de surfusion [24]. Leurs instabilités thermiques lors des cycles thermiques de

fusion -solidification limitent également leurs utilisations.

AlCI,

0
0
0
0

MgCl,.6H

(NH )AI(SO,),12H
KAI(SO,), 12H
Mg(NO,),.6H
Ba(OH),.8H.0
AI(NO,),.9H,0
LiCH,C0.2H,0
Na,PO,12H.0
NaOH
Fe(NO,),.6H,0
MgCl..4H.0
Ni(NO,),.6H,0
Ca(NO,),.3H,0
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Figure 1.9. Temperatures de fusion des MCPs inorganiques (a) inférieures a 50°C, (b)
entre 50°C et 220°C, (c) supérieures a 220°C [2]
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Les sels hydrates, de formules chimiques générales AB.nH20, résultent d’un mélange d’un
sel organique et d’une quantité d’eau bien définie. Le stockage de chaleur dans ces matériaux
s’effectue selon un processus endothermique de déshydratation. Les produits de cette
transformation peuvent étre un sel hydraté contenant moins de molécules d’eau selon 1’équation
(1.8) ou un sel sous forme anhydre selon 1’équation (1.9). Ces MCPs sont utilises pour le
stockage de chaleur a des températures inférieures & 120°C [25]. Leurs chaleurs latentes de

fusion dépendent de I’intensité entre les liaisons entre les molécules d’eau et le sel [26].
AB.nH,0 - AB.mH,0 + (n —m)H,0 (1.8)
AB.nH,O0 - AB +nH,0 (1.9

Les sels hydratés se caractérisent par des chaleurs latentes volumiques supérieures a celles
des paraffines. lls présentent également les avantages du co(t abordable et de la non -
inflammabilité. Ces matériaux sont classes en trois types en fonction de leurs comportements
au cours de la fusion [3] qui sont les sels hydratés a fusion congruente, semi-congruente et non-
congruente. La fusion congruente des sels hydratés survient lorsque le sel est totalement soluble
dans I’eau d’hydratation a la température de fusion. Les sels hydratés a fusion semi -congruente
sont ceux ayant une composition a I’état solide différente de celle a I’état liquide. Ceci a pour
origine la formation d’un nouveau sel hydraté au cours de la déshydratation avec moins de
quantité d’eau d’hydratation. Concernant la fusion non-congruente, le sel n’est pas totalement
soluble dans 1’eau d’hydratation a la température de fusion. Dans ce cas, une solution aqueuse
saturée en sels se forme lors de la fusion et le reste du MCP solide se sépare de la solution et
s’installe dans le bas du récipient en raison de la différence de densités. Cette partie du MCP
solide ne participe pas dans le processus de reconstitution du sel hydraté. Le probleme de
séparation induit par la fusion non congruente des sels hydratés entraine par conséquent une
perte progressive de la capacité du stockage au cours des cycles thermiques. Le probleme de
fusion non congruente présente le probléme majeur pénalisant I’utilisation des sels hydratés car
la majorité des sels hydratés sont a fusion non-congruente [25]. L’une des techniques explorées
pour remédier a ce probléme consiste a 1’ajout des agents gélifiants ou épaississants [17]. Le
deuxiéme probléme accordé a I’utilisation des sels hydratés pour le stockage de chaleur est la
surfusion importante en raison de de leurs faibles propriétés de nucléation [25]. Les sels
hydratés présentent également les inconvénients de leurs instabilités chimiques et leurs non-
compatibilités avec la majorité des matériaux de construction [24]. Le tableau 1.9 présente

quelques exemples des températures et de chaleurs latentes des sels hydratés.
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Sels Hydratés Ts-L AHs-L Référence
°C J.g?

KF.4H,0 18,5 231 [25]

CaCl,.6H,0 29,7 171 [25]

Na2S04.10H.0 32,4 254 [25]

NazHPQ4.12H,0 35 281 [25]

Na2S203.5H.0 48 201 [25]

Tableau 1.9. Températures et chaleurs latentes des sels hydratés

Les sels sont des MCPs inorganiques potentiellement utilisés pour le stockage de chaleur a
haute température (> 120°C) comme le montre la figure 1.7. Une grande variété des sels,

illustrée par la figure 1.10, est disponible sur une large gamme de température.

flubrures

Carbonates

Enthalpie 0,8
de fusion

GJm? ol
0,6 ‘
0,4 _| /
N

0,2_|

chlorures

l I | I | l I |

100 200 300 400 500 600 700 800
Température de fusion °C
Figure 1.10. Températures et chaleurs latentes de fusion des familles des sels destinés au
stockage de chaleur [35]

Ces matériaux englobent les nitrates, les carbonates, les hydroxydes et les chlorures. lls sont
caractérisés par des chaleurs latentes volumiques élevées qui sont supérieures a 200 MJ / m® et
qui peuvent méme dépasser 2000 MJ/m? pour des températures au voisinage de 1000°C [35].
Un exemple des propriétés de quelques sels est illustré dans le tableau 1.10. Les sels présentent
également ’avantage du faible changement du volume par rapport aux composés organiques
qui est de ’ordre de 7% [36]. lls sont marqués par leurs abondances et leurs faibles codts. Ils

sont caractérisés aussi par des conductivités thermiques superieures a celles MCPs organiques
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qui sont comprises entre 0.4 W.m1.K'et 2 W.m™.K?[37]. Néanmoins, les sels présentent des
problémes de surfusion et de corrosion qui limitent leurs utilisations dans les systemes du
stockage de chaleur [36]. Ils ont par ailleurs I’inconvénient de leurs instabilités thermiques lors

de cycles thermiques de fusion -solidification. [36].

Sels Ts-L AHs-L Référence
°C J.g?

LiNO3 250 370 [28]

NaNOs 307 172 [28]

Ca(NO3)> 560 145 [3]

LiOH 462 873 [3]

NaF 996 794 [3]

Tableau 1.10. Températures et chaleurs latentes de fusion des sels

Les métaux et leurs alliages présentent 1’avantage de leurs conductivités thermiques les plus
élevées par rapport aux autres familles des MCPs [38]. lls se caractérisent également par leurs
chaleurs latentes volumiques élevées [38], leurs faibles changements du volume [3] et leurs
stabilités thermiques au cours des cycles de fusion -solidification [28]. Le tableau 1.11 présente
les températures et les chaleurs latentes de fusion de quelques métaux. Cependant, 1’utilisation
de ces MCPs dans les applications du stockage de chaleur est encore au stade de recherche

parce qu’elle est pénalisée par le poids élevé de ces matériaux [38].

Métaux TsL AHs.L Référence
°C J.g?

Gallium 30 80,3 [38]

Zn/Mg (53,7/46,3) 340 185 [3]

Al/ Mg / Zn (59/33/6) 443 310 [3]

Tableau 1.11. Températures et chaleurs latentes de fusion des métaux
1.2.2.3 MCPs eutectiques

Les MCPs eutectiques sont des mélanges de deux ou plusieurs MCPs purs qui peuvent étre
du type organique-organique, inorganique-inorganique et organique -inorganique [12]. Ces
mélanges ont un comportement de fusion et de solidification identique a celui d'un corps pur
contrairement aux mélanges habituels. Ils se caractérisent par un changement de phase solide-
liquide a une température constante. Ils sont marqués également par une fusion congruente et

ils ne disposent pas de probléme de séparation [24]. IIs présentent 1’avantage de leurs chaleurs
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latentes volumiques supeérieures a celles des composes organiques purs [24]. Leurs

inconvénients majeurs consistent a leurs fortes odeurs et a la raréfaction des donnees sur leurs

propriétés thermophysique dans la littérature [24]. Le tableau 1.12 résume les propriétés de

quelques MCPs eutectiques.

Eutectiques Composition  Ts.L AHs-. Référence
% °C e
CaCl,.6H,O +CaBr,. 6H.0 45-55 14,7 140 [38]
C14H2802 + C19H2002 34-66 24 1477 [38]
CH3CONH; + NH2CONH; 50-50 27 163 [38]
CaNO3z.4H,0 +Mg (NO3)s. 6H,0  47-53 30 136 [38]
NH2CONH,- NH4 NO3 53-47 46 95 [38]
Mg (NO3)s. 6H,0- NH4 NO3 615-385 52 125,5 [38]
Mg (NO3)s. 6H.0- Mg Clp. 6H.O  58,7-41,3 59 132,2 [38]
CH3CONH;- C17H3sCOOH 50-50 65 218 [38]
NH2CONH> - NH4Br 66,6-33,4 76 151 [38]

Tableau 1.12. Températures et chaleurs latentes des MCPs eutectiques

1.2.3 Les critéres du choix d’un MCP solide-liquide

Compte tenu de la diversité des familles des MCPs solide -liquide, le choix d'un MCP pour

une application donnée du stockage de chaleur doit répondre a des criteres thermiques,

physiques, cinétiques, chimiques et économiques [3,25,38].

> Critéres thermiques

Température de fusion: Elle doit correspondre a l'intervalle de température de
I'application visée du stockage de chaleur.

Chaleur latente de fusion: Le MCP doit avoir la chaleur latente la plus €elevée afin
d’augmenter la capacité du stockage de chaleur. L’utilisation d’un MCP a chaleur latente
volumique élevée est privilégiée parce qu’elle permet de minimiser les dimensions des
systemes du stockage de chaleur.

Conductivité thermique: Le stockage et le déstockage de chaleur sont d’autant plus
rapides que la conductivité thermique du MCP est élevée.

Stabilité thermique: Le MCP ne doit pas se dégrader sur la plage de température de
I’application du stockage de chaleur souhaitée. Il doit également présenter des chaleurs

latentes de fusion et de solidification reproductibles pendant un nombre des cycles
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thermiques important. Ces conditions permettent d’augmenter la durée de vie du systéme
du stockage de chaleur.
» Criteres physiques

- Masse volumique: La masse volumique du MCP doit étre la plus élevée possible afin de
réduire le volume du systéme du stockage de chaleur.

- Changement du volume: Il est recommandé que le changement du volume du MCP,
généré par la différence entre sa masse volumique a 1’état solide et liquide, au cours du
changement de phase, soit minimal. Le coefficient de dilatation thermique du MCP doit
étre également faible. Ces recommandations ont pour objectif de minimiser les dimensions
des systemes du stockage de chaleur.

> Criteres cinétiques

- Surfusion (voir paragraphe 1.2.4.1): Le MCP doit étre sans surfusion ou a faible

surfusion.
> Critéres chimiques

- Stabilité chimique: Le MCP doit étre chimiquement stable sur des longues durées.

- Non -corrosif: Le MCP doit étre compatible avec les matériaux du systeme du stockage
afin d’¢éviter les problémes de corrosion.

- Dangérosité: Il est recommandé que le MCP soit non -toxique, non-inflammable et non-
explosif.

» Critéres économiques
- L’abondance: Le MCP doit étre disponible et abondant.

- Faible colt

Il s’avére de la liste des critéres impliqués dans le choix d’un MCP qu’il est difficile qu’un
matériau répond a toutes les conditions. C’est pourquoi, la réalisation des compromis est

indispensable.
1.2.4 Les problemes des MCPs solide-liquide

1.2.4.1 Surfusion

La surfusion, illustrée par la figure 1.11, survient au cours du refroidissement d’un MCP
liquide lorsque le matériau reste a 1’état liquide a sa température théorique de solidification (sa
température de fusion). Le déclenchement de la solidification d'un MCP liquide surfondu peut
étre spontané ou provoqué par des chocs et des vibrations mécaniques. Dés que la cristallisation

se déclenche, la température du MCP augmente jusqu'a la température de fusion et demeure
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constante au cours du reste de la transformation. La rupture de la métastabilité a un caractére
aléatoire. C'est pourquoi, on définit une température moyenne de cristallisation T qui est une
température représentative du domaine de température pour lequel un échantillon peut se
cristalliser. L’ importance du phénomene de surfusion est évaluée par un degré de surfusion AT
défini par I’équation (1.10). Ce parametre dépend de la taille de 1’échantillon, la vitesse du
refroidissement et la pureté¢ du MCP [39]. Le phénomene de surfusion diminue 1’efficacité des
systémes du stockage de chaleur a base des MCPs vu qu’il entraine une restitution d’une

quantité de chaleur lors de la solidification inférieure a celle stockée au cours de la fusion [40].

AT=Tg , -T (1.10)

-
-

refroidissemement
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Figure 1.11. Phénomeéne de surfusion [41]

1.2.4.2 Ségrégation

L’étude du probléme de ségrégation (appelé aussi séparation de phase) a fait 1’objet de
plusieurs recherches [17,26]. Ce probléme survient lorsque la fusion du MCP est non
congruente. Il concerne principalement les sels hydratés [35]. Il consiste au dép6t du sel hydraté
qui n’a pas été dissous dans I’eau au fond du récipient du stockage de chaleur comme le montre
la figure 1.12. Ce phénomeéne est irréversible ce qui entraine une diminution de la densité du

stockage de chaleur dans ces matéeriaux au cours des cycles thermiques.
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Figure 1.12. Séparation de phase d’un sel hydraté [35]
1.2.4.3 Cycles thermiques

L’utilisation des MCPs dans le stockage de chaleur peut se heurter au probleme de
I’instabilité thermique de ces matériaux a long termes au cours des cycles thermiques de fusion
-solidification. Ce probleme diminue la durée de vie des systémes du stockage de chaleur a base
des MCPs [17]. Cette instabilité peut avoir comme origine I’instabilité des températures et des
chaleurs latentes des MCPs au cours des cycles thermiques et /ou le probléme de corrosion entre
le MCP et le réservoir du stockage [31]. Dans ce cadre, I’effet des cycles thermiques de fusion-
solidification sur les propriétés du stockage des MCPs a été étudié dans plusieurs travaux. A
titre d’exemple, Gibbs et al [42] ont montré que les paraffines présentent une excellente stabilité
au cours des cycles thermiques et qu’elles ne présentent pas du probléme de corrosion. Sharma
et al [43,44] ont soumis I’acide stéarique et la paraffine a des cycles thermiques répétitifs. Ils
ont prouve que les MCPs ¢étudiés n’ont pas subi de dégradation de leurs températures de fusion

lors de 1500 cycles thermiques successifs.
1.2.4.4 Faible conductivité thermique

Les MCPs présentent le probleme de leurs faibles conductivités thermiques qui varient entre
0,2 W.m1K?et 2 W.m1K1[12,37]. Ce probléme entrave I'utilisation de ces matériaux dans
les systémes du stockage de chaleur parce qu’il agit sur la vitesse du stockage/déstockage de
chaleur. Pour remédier a ce probléme, des techniques d’amélioration de la conductivité
thermique des MCPs ont fait I’objet de plusieurs travaux dans la littérature. Elles seront citées

dans le paragraphe 1.3.
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1.3 Etat de P’art sur Pintensification de la conductivité thermique

des MCPs

Pour surmonter le probléme des faibles conductivités thermiques des MCPs, les solutions
explorées sont scindées en deux catégories. La premicre solution consiste a 1’ajout des ailettes
au systéme du stockage de chaleur afin d’intensifier le transfert de chaleur au cours du
changement de phase solide-liquide [45,46]. La deuxieme famille des remédes réside dans
I’amélioration de la conductivité thermique des MCPs. Ceci est réalisé par ’ajout des additifs
conducteurs a base de carbone comme les nanotubes de carbones, les fibres de carbone et le
graphite ou par 1’ajout des particules conductrices métalliques (TiO2, nitrure d’aluminium...)
[45,47,2]. L’amélioration de la conductivité thermique des MCPs s’effectue également par

imprégnation des MCPs dans des structures poreuses conductrices [45,2,46,48].

On s’intéresse dans ce qui suit a la présentation d’un état de 1’art sur les techniques
d’intensification de la conductivité thermique des MCPs par imprégnation dans les milieux
poreux conducteurs de chaleur. Ces méthodes englobent I’imprégnation dans des mousses de

carbone [49,50,48], des mousses de graphite et des mousses métalliques (MM).

1.3.1 Amélioration de la conductivité thermique des MCPs par les mousses

de graphite

Les mousses de graphite a porosités élevées présentent une solution prometteuse pour
I’intensification des faibles conductivités thermiques des MCPs destinés au stockage de
chaleur. Elles présentent les avantages de leurs faibles masses volumiques [48], leurs
conductivités thermiques élevées qui atteignent 200 W.m2.K™* [51], leurs stabilités thermiques
[52], leurs compatibilités chimiques avec les MCPs [53] et leurs résistances a la corrosion [48].
Les mousses de graphite sont obtenues par la méthode a base de mousse de polyuréthane (PU)
[54], par la méthode de soufflage [54] et par compression [54]. Elles sont trempées par la suite
dans un MCP liquide afin d’assurer I’imprégnation du MCP dans leurs pores. Un matériau
composite mousse de graphite /MCP allie les propriétés du stockage de chaleur des MCPs a la
haute conductivité thermique du graphite. Beaucoup de travaux dans la littérature ont été

consacres a 1’étude du ce type de composite.

Karthik et al [55] ont étudié le composite mousse de graphite/ érythritol préparé par
imprégnation selon le protocole présenté dans la figure 1.13. Les observations par microscopie

électronique a balayage MEB menées avant et aprés I’imprégnation sont illustrées dans la figure
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1.14. Elles mettent en exergue le remplissage des pores de la mousse du graphite par le MCP.
Les résultats de caractérisation thermophysique du composite étudié a montré que la
conductivité thermique du graphite / érythritol est 3, 77 W.m™.K* qui est cinq fois plus élevée

que celle de I’ érythritol pur (0,72W.m™1.KY) avec un facteur d’imprégnation de 75% .

Erythritol Erythritol Impregnation Erythritol-Graphite Foam

Before lmprcgnz;lion After Impregnation

Figure 1.13. Protocole de préparation du composite mousse de graphite/ érythritol [55]
) BN ol (e) Sy

1 mm

Mousse de graphite vide Composite mousse de graphite / érythritol
Figure 1.14. Observations par MEB [55]

Tao et al [56] ont rempli les pores d’une mousse de graphite par une paraffine de température
de fusion de 51,4°C et de conductivité thermique 0,22 W.m*KL. lls ont découpé par la suite la
mousse imprégnée par le MCP en des spheres de diameétres 1- 3 mm. Ces sphéres ont été
pulvérisées par la résine époxy et elles ont été pressées a une pression de 1 MPa pour former le
MCP composite. Les résultats de cette étude ont montré que I’utilisation de la mousse de
graphite a induit une augmentation de la conductivité thermique du MCP composite qui atteint
4,98 W.m1K?,
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Une autre étude meneée par Karthik et al [57] a porté sur la préparation et la détermination
des propriétés thermophysiques d’un composite graphite /paraffine. Les résultats ont révélé que
la conductivité thermique du composite étudié a 1’état solide est 2,6 W.m™.K* et que celle a
1’état liquide est 1,8W.m™. K%, L’utilisation de la mousse de graphite a permis par conséquent
une intensification de la conductivité thermique de 980% a 1’¢état solide par rapport a celle de

la paraffine et de 1530% a 1’état liquide.

Une mousse a base de graphite et d’alumine Al> Oz a été imprégnée par une paraffine de
température de fusion 49,1°C dans Li et al [58]. Les résultats ont décelé une réduction des temps
de fusion et de solidification du composite préparé par rapport a ceux de la paraffine pure. La
conductivité thermique de ce composite a été évaluée a 0,76 W.m*K™ qui est 3,62 fois plus
élevée que celle de la paraffine. 1l a été prouvé également dans cette étude que le composite

gaphite-Al> Os.MCP présente une stabilité thermique et chimique.

Singh et al [59] ont mené une investigation expérimentale et numérique des prototypes d’un
systeme du stockage de chaleur a haute température utilisant un composite mousse de graphite
/ MgCIl2. 1l a été démontré que ’utilisation de la mousse de graphite engendre une amélioration
de D’efficacité et de la performance du transfert de chaleur dans le systéeme du stockage de
chaleur. D’autres travaux portant sur I’amélioration de la conductivité thermique des MCPs par

les mousses de graphites ont été cités dans [47,46,48].
1.3.2 Imprégnation des MCPs dans des mousses metalliques

1.3.2.1 Principe

Les mousses métalliques a porosités ouvertes sont des bonnes candidates pour améliorer la
faible conductivité thermique des MCPs. Ceci est en raison de leurs fortes conductivités
thermiques, leurs porosités élevées qui peuvent atteindre 95%, leurs grandes perméabilités et
leurs larges surfaces par unité de volume [60,48,61]. Elles présentent également les avantages
de leurs faibles poids et leurs fortes propriétés mécaniques telle que la rigidité [48,61]. Ces
mousses ont une structure cellulaires formées des pores connectés par des ligaments
métalliques. Les mousses les plus utilisées, illustrées par la figure 1.15 [62,63], sont les mousses
de cuivre, d’aluminium et de nickel. Les propriétés thermophysiques des métaux de ces
mousses ainsi que 1’estimation de leurs prix sont résumées dans le tableau 1.13 [64]. Le principe
d’utilisation des mousses métalliques repose sur I’imprégnation de leurs pores par un MCP
selon les protocoles qui seront présentés dans le paragraphe 1.3.2.2 pour former un matériau

composite. Les composites mousses métalliques /MCP préparés suscite un intérét accru dans
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les systémes du stockage de chaleur. Ils couvrent un large champ d’applications qui incluent le
refroidissement électronique [65,64], la gestion thermique des batteries Li-ion [66,64,67,68],
les échangeurs a chaleur [69,70,71,64] et le stockage d’énergie solaire [72,73,3,64].

Figure 1.15. Mousses métalliques (a) Cuivre, (b) Nickel et (¢c) Aluminium [62,63]

Type ) A TsL Prix
Kg.m3 w.mtK? °C $/ton
Cuivre 8933 350-401 1086 6685
Aluminium 2700 205-230 660 1996
Nickel 8907 89 1455 11,089

Tableau 1.13. Comparaison des propriétés des métaux des mousses métalliques [64]
1.3.2.2 Préparation des composites mousses métalliques/ MCPs

Les composites mousses meétalliques/ MCP peuvent étre préparés moyennant deux
méthodes. La premiere méthode, adoptée par Mallow et al [74] et Righetti et al [75], consiste a
immerger la mousse métallique dans le MCP liquide pour assurer le remplissage des pores par
le MCP. Cette méthode se caractérise par sa simplicité et ne requiert pas des équipements

spécifiques. Cependant, elle présente le probléme d’existence de 1’air dans les pores de la
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mousse métallique qui entrave I’imprégnation du MCP dans les pores. Ceci induit une
diminution du facteur d’imprégnation qui présente le rapport entre la masse expérimentale du
MCP imprégnée dans la mousse métallique & sa masse théorique. Pour remonter a ce probléme,
une deuxiéme technique de préparation a été utilisée dans la littérature qui est I’imprégnation
sous vide. Le principe de cette méthode repose sur I’évacuation de 1’air contenu dans les pores
de la mousse métallique avant I’immersion de la mousse dans le MCP liquide. Cette méthode
a été utilisée par Xiao et al [62,76], Zhang et al [77] et Jin et al [78]. Le protocole expérimental
associée a cette méthode est formé de six étapes comme le montre la figure 1.16. La mousse
métallique et le MCP sont placés d’abord dans une étuve a une température inférieure a la
température de fusion du MCP et & une pression inférieure a 0,5 mbar afin d’extraire 1’air des
pores de la mousse. Ensuite, le MCP est chauffé a une température supérieure a sa température
de fusion tout en maintenant la pression sous vide afin de fondre totalement le MCP et afin
d’immerger la mousse métallique dans le MCP fondu. Une fois la mousse est totalement
immergée dans le MCP liquide, la pression est augmentée a la pression atmosphérique. Le
composite mousse métallique/ MCP préparé est refroidi par la suite a une température inférieure
a la température de fusion du MCP. Lorsque le MCP est totalement solidifié, le composite
préparé est récupéré. Les travaux [62,76] ont permis de mettre en exergue que les facteurs
d’imprégnation des composites mousses métalliques élaborés par imprégnation sous vide

varient entre 95% et 98,6% et qu’ils sont supérieures a ceux préparés par imprégnation directe.

@ Metal @ @ Liquid
SN 2% foam S\ X /SN X PCM Foam filled with
Pore J 5 - 5 o = PCM
Skéle / Solid PCM ’_‘ Solid PCM ’_‘
e 3/ N A

Mesh for*supporting
specimens

(1) Placing (2) Heating (3) Impregnation (4) Cooling (5) Wall reheating (6) Separation

Figure 1.16. Protocole de préparation des composites mousses métalliques /MCP [62]

1.3.2.3 Imprégnation des MCPs dans des mousses de cuivre

Les mousses de cuivre sont des matériaux poreux ayant une structure cellulaire caractérisée
par une large surface spécifique [48]. Ils présentent ’avantage de leurs conductivités
thermiques élevées en raison de la conductivité thermique du cuivre qui est 401 W.m1.K1[77].
Les composites mousse de cuivre /MCP sont compatibles aux applications requérantes un
stockage et un déstockage de chaleur rapides. Cependant, I’utilisation des mousses de cuivre

est limitée par leurs prix plus élevés par rapport aux autres mousses métalliques. Plusieurs
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recherches dans la littérature ont exploré les composites mousse de cuivre /MCP avec

différentes porosités et diamétres des pores en vue d’intensifier la faible conductivité thermique
des MCPs.

Mancin et al. [79] ont investigué expérimentalement 1’effet des mousses de cuivre sur le
changement de phase d’une paraffine SASOLWAX 5203 de température de fusion 53°C. Les
mousses de cuivre étudiées ont une porosité de 94% et des diameétres de pores de 5, 10 et 40
PPI. La comparaison entre la fusion de la paraffine et celles des composites mousses de cuivre
/ paraffine a différentes puissances de chauffe a révelé une amélioration du transfert de chaleur
et une réduction du temps de fusion. Cette étude a décelé également que le diamétre de pore

des mousses de cuivre a un faible effet sur la cinétique de fusion.

Chen et al. ont mis en évidence dans [80] I’effet de 1’utilisation de la mousse de cuivre dans
I’amélioration de la faible conductivité thermique du MCP. Le matériau SEBS/paraffine/
polyéthyléne haute densité PEHD a été imprégnée sous vide dans une mousse de cuivre de
porosité 98% et de diamétre de pore 20 PPIl. Le composite préparé mousse cuivre
/SEBS/paraffine/PEHD est illustré dans la figure 1.17. lls ont démontré que la conductivité
thermique du matériau SEBS/paraffine/PEHD (1:6:0.5) est 0,272 W.m.K*alors que celle du
composite préparé est 2,142 W.m1. K™,

Figure 1.17. Composite mousse cuivre /SEBS/paraffine/PEHD [80]
Wang et al. [81] ont imprégnée une paraffine de température de fusion de 42,24°C dans une
mousse de cuivre de porosité 97,7%. Ils ont décelé que 1’amélioration de la conductivité
thermique induite par I’utilisation de la mousse de cuivre entraine une réduction du temps de la

fusion de la paraffine de 40%.

Zhang et al. [77] ont mené une étude de la fusion d’un composite cuivre /paraffine a 1’aide
du dispositif expérimental illustré dans la figure 1.18. La mousse de cuivre utilisée a une

porosité de 97% et une taille des pores de 25 PPI. Les résultats ont montré une amélioration du
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transfert de chaleur au cours de la fusion induite par I’utilisation de la mousse de cuivre. Il a été
prouvé également que la distribution de température dans le composite mousse de cuivre /MCP
est plus uniforme que celle dans la paraffine pure. La comparaison des résultats du matériau
composite et du MCP pur ont révélé également une diminution de I’effet de la convection
naturelle dans le matériau composite parce que 1’écoulement du MCP liquide est entravé par la

structure poreuse.
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| |
| S|
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| | 1 IR
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DC Power Supply

—

“——Thermocouples

Data Acquisition System
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Figure 1.18.Dispositif expérimental d’étude de la fusion de mousse de cuivre /MCP [77]

Li et al. [82] ont étudié le composite mousse de cuivre / acétate de sodium trihydraté AST.
Les porosités des mousses de cuivre testées varient entre 92,4% et 97,3% et leurs tailles de
pores sont entre 5 et 25 PPI. Les résultats ont montré que la conductivité thermique du
composite mousse de cuivre /AST pour une porosité de 92.4% est de 6,8 W.m™2. K qui est 11
fois plus élevée que celle du AST pur (0,59 W.mt.K?). Il a été également prouvé que
conductivité thermique du composite étudié diminue en fonction de la porosité de la mousse de

cuivre et qu’elle varie entre 6 ,8 W.m.K?! et 3,3 W.miK?

Une comparaison de la fusion d’une cire paraffine (Ts..=48,4°C) et de la fusion de la
paraffine imprégnée dans une mousse de cuivre (porosité € =95%, diametre des pores d,=5 PPI)
a éte réalisée par Zheng et al. [83]. Cette étude a montré que le temps de fusion du composite

mousse de cuivre /paraffine est 20,5% inférieur a celui de la paraffine. Ceci a mis en exergue
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I’effet de I’augmentation de la conductivité thermique du matériau composite par rapport a la
paraffine dans I’amélioration du transfert de chaleur au cours de la fusion. Il a ét¢ démontré
¢galement dans cette investigation que I’utilisation de la mousse de cuivre infére une

amélioration de I’uniformité de la température dans le MCP étudié.

Yao et al. [84] ont mené une investigation expérimentale de la solidification d’une paraffine
RT27 de température de solidification 26°C infiltrée dans une mousse de cuivre de porosité
97,4% et de diametre des pores 10 PPI. IIs ont montré que le taux de solidification du composite
mousse de cuivre/RT27 est 2,8 fois plus élevé que celui de la paraffine RT27. Ceci lié a

I’amélioration du transfert de chaleur due a ’utilisation de la mousse de cuivre.
1.3.2.4 Imprégnation des MCPs dans les mousses d’aluminium

Les mousses d’aluminium a pores ouverts et a porosités élevées sont largement utilisées dans
I’amélioration de la faible conductivité thermique des MCPs. Elles se caractérisent par leurs
conductivités thermiques élevées variant entre 205-230 W.m1.K1[64] , leurs faibles masses
volumiques et leurs larges surfaces spécifiques. L’utilisation des mousses d’aluminium dans
I’intensification des conductivités thermiques des MCPs est limitée aux applications du
stockage de chaleur a basse et a moyenne température. Ceci est en raison de la température de
fusion d’aluminium qui est 660°C [64] et qui est inférieure a celles des autres mousses
métalliques. L’étude des mousses d’aluminium imprégnées par des MCP dédi¢es au stockage

de chaleur a fait I’objet de plusieurs travaux dans la littérature.

Wang et al. [85] ont comparé les effets de la paraffine et du composite mousse d’aluminium
/paraffine sur la stabilité thermique d’une batterie Li -ion a différentes puissances. Les résultats
ont montré que la vitesse de fusion du matériau composite est supérieure a celle de la paraffine

pure.

En effet, il a été démontré que le temps de fusion du composite aluminium /paraffine est réduit
de 26,4% et de 25,6% par rapport a celui de la paraffine pour des puissances de 7000W.m et
12000 W.m respectivement. En outre, cette étude a montré que 1’utilisation de la paraffine et
du matériau composite sur la surface d’une batterie Li-ion a permis de diminuer
significativement 1’élévation de la température de la batterie pendant la décharge.
L’augmentation de la température de la batterie dans le cas du composite mousse
d’aluminium/paraffine a montré¢ une réduction de 53% par rapport a celle en absence du

composite et elle a été inférieure a celle dans le cas de la paraffine pure. Ces résultats ont inféré
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que le composite aluminium/paraffine présente une solution idéale dans le refroidissement de

la batterie Li-ion.

Atal et al.[86] ont imprégné des mousses d’aluminium de porosités 95% et 77% par une
paraffine de conductivité thermique 0,25 W.m™.K™. Les composites préparés sont dédiés au
stockage de chaleur dans un échangeur de chaleur. Les résultats ont décelé une amélioration de
la conductivité thermique résultante de 1’utilisation des mousses d’aluminium. En effet, les
conductivités thermiques des matériaux aluminium (£=95%) /paraffine et aluminium (e=77%)
Iparaffine ont été évaluées respectivement de 4,192 W.mt.K1et 17,29 W.m1.K1. Cette étude
a permis de montrer que la conductivité thermique des composites aluminium/paraffine
diminue en fonction de la porosité. Elle a également révélé que le temps du stockage et du
déstockage de chaleur dans les composites aluminium/paraffine sont réduits par rapport a ceux
des paraffines pures.

Zhang et al. [87] ont étudié expérimentalement et numériquement la fusion d’un composite
aluminium (e=90%) / paraffine. Un accord entre les résultats expérimentaux et numériques a
été observé. Il a été inféré que 1’imprégnation de la paraffine dans la mousse d’aluminium
entraine une intensification du transfert de chaleur qui se traduit par une réduction du temps de

fusion de 26% a 28% par rapport a celui de la paraffine.

Hu et al. [88] ont mené une é¢tude numérique de I’amélioration de la conductivité thermique
d’un composite mousse d’aluminium /paraffine. Ils ont montré que le temps de fusion du
composite étudié est 75,9% inférieur a celui de la paraffine pure. lls ont prouvé que pour une
méme taille des pores de 10 PPI, les conductivités thermiques des matériaux aluminium
(=95%) /paraffine et aluminium (e=70%) /paraffine sont respectivement 3.3 W.m1.K? et 24,6
W.m™L K. Ces résultats ont montré que les conductivités thermiques de 1I’aluminium (=95%)
/paraffine et de 1’aluminium (e=70%) /paraffine sont respectivement 17 fois et 24,6 fois plus
élevées que celle de la paraffine (0.287 W.m™1.K™?). Ceci a révélé que I’utilisation de la mousse
d’aluminium permet d’intensifier la faible conductivité thermique de la paraffine. L’étude de
I’effet de la porosité et de la taille des pores de la mousse d’aluminium sur la conductivité
thermique du composite aluminium/paraffine a été également réalisée dans [88] comme le
montre la figure 1.19. Il a été démontré que la conductivité thermique aluminium/paraffine
diminue en fonction de la porosité et qu’elle n’est pas affectée par la taille des pores. Les
résultats numériques ont été aussi comparés aux conductivités thermiques prédites par les

modeles de Bhattacharya et al. [89] et Xu et al.[90] comme le présente la figure 1.19.
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Figure 1.19. Effet de la porosité et de la taille des pores sur la conductivité thermique du

composite aluminium/paraffine [88]

Une étude expérimentale de la fusion des paraffines imprégnées dans des mousses
d’aluminium a été réalisée par Diani et al. [91]. Trois types de paraffines ont été éudiées qui
sont RT42, RT55 et RT64 ayant respectivement des températures de fusion 42°C, 55°C et 64°C.
Les mousses d’aluminium utilisées ont été de dimensions 20-100-100 mm comme le montre la
figure 1.20. Elles ont une méme porosité de 92% a 93% et des diamétres de pores de 5,10 et 40
PPI. L’étude a été menée a des puissances de chauffe de 10 kW.m2, 15kW.m2 et 20 kW.m2,
Les résultats ont montré une diminution des temps de fusion des composites mousses
d’aluminium/ paraffines par rapport a celui de la paraffine pure pour les différentes puissances
de chauffe. A titre d’exemple, la comparaison entre la fusion de la paraffine RT42 et celle de
I’aluminium (dp = 5 PPI) / paraffine & une puissance de chauffe de 10 kw.m2 est illustrée par
la figure 1.21. Elle révele que 1’utilisation de la mousse d’aluminium entraine une réduction du
temps de fusion de 50% par rapport a la paraffine. Cette étude a montré également que le

diamétre des pores n’a pas un effet considérable sur le transfert de chaleur au cours de la fusion.

Figure 1.20. Mousse d’aluminium [91]
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Figure 1.21. Comparaison de I’évolution du front de fusion de la paraffine RT42 (a) sans

mousse d’aluminium et (b) avec mousse d’aluminium a 10 kW.m 2[91]

D’autres travaux [92,64,93,94] dans la littérature se sont penchés sur la résolution du
probléme de la faible conductivité thermique des MCPs par I’'utilisation des mousses

d’aluminium.
1.3.2.5 Imprégnation des MCPs dans des mousses de Nickel

Les mousses du nickel & pores ouverts sont caractérisés par des porosités élevees qui varient
entre 88% et 99% [48] et par des larges surfaces spécifiques qui peuvent atteindre 1000-9000
cm?.cm [48]. Elles ont une forte conductivité thermique de 89 W.m™.K™! [64].Ce type des
mousses est utilis€¢ pour 1’intensification de la conductivité thermique des MCPs quoique sa
conductivité thermique soit inférieure par rapport a celles des mousses de cuivre et

d’aluminium. Ceci est en raison de la température de fusion du nickel qui est plus élevée par
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comparaison aux autres mousses et qui est de 1455°C [64]. L’¢étude des composites mousses de

nickel /MCP a fait 1’objet de plusieurs travaux dans la littérature.

Oya et al. [95] ont préparé par imprégnation sous vide des composites mousse de nickel/
érythritol. Les mousses de nickel utilisées ont une porosité de 85% et des diameétres de pores de
100,300 et 500 um comme le montre la figure 1.22. La figure 1.23 illustre un exemple des
composites préparés. Les résultats ont montré que les conductivités thermiques de nickel
(dp=100 pm) / érythritol, nickel (dp=300 pum) / érythritol et nickel (d,=500 pum) / érythritol sont
respectivement 6,62 ; 9,36 et 11,6 W.m.K™. Ceci a révélé que 1’utilisation des mousses de
nickel a permis d’augmenter la conductivité thermique de I’érythritol qui est 0,733 W.m1.K™2.
Il a été montré également que la conductivité thermique augmente en fonction de la taille des
pores en raison de la continuité des chemins de conduction dans les mousses a grande taille des
pores (figure 1.22). Cette étude a inféré ainsi que les composites nickel/ érythritol sont des

candidates intéressantes dans les applications du stockage de chaleur a haute température.

Smm

Figure 1.23. (a-1) et (a-2) : Photo et observation MEB de la mousse de nickel (dp,=500
pm) vide, (b.1) et (b.2) : Photo et observation MEB de la mousse de Nickel (dp=500 pm)
imprégnée par le MCP [95]
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Des mousses de nickel de porosité 97% et des diametres des pores de 5,10 et 25 PPI ont été
imprégnées sous vide par une paraffine de température de fusion 60-62 dans Xiao et al.[62]. La
figure 1.24 illustre un exemple de mousse de nickel avant et apres remplissage par le MCP. Il
a démontré dans cette étude que la conductivité thermique des composites nickel/paraffine est

1,2 W.m.K"*qui est trois fois plus élevée que celle de la paraffine pure (0,305 W.m™.K%).

Figure 1.24. (a) Mousse de nickel (dp,=25PPI) sans MCP et (b) Mousse de nickel
(dp=25PPI) remplie du MCP [62]

Hussain et al. [66] ont préparé des composites nickel /paraffine en vue de les utiliser pour le
refroidissement d’une batterie Li-ion. Les porosités des mousses de nickel ont été 95% et 97%
alors que leurs diameétres des pores ont été 10,20 et 30 PPI. Les résultats décelent que
I’utilisation des mousses de nickel a induit une intensification de la conductivité thermique de
500% par rapport a celle de la paraffine pure dont la conductivité thermique est 0,2W.m2. K111
a été prouvé également que 1’utilisation de nickel/paraffine a permis de réduire la température
de la surface de la batterie de 24% par rapport a celle du cas du refroidissement par la paraffine
pure. Il a été conclu par conséquent que les composites nickel/paraffine sont une solution

convenable a la gestion thermique des batteries Li-ion.

Huang et al. [96] ont rempli des mousses de nickel de diamétre de pores 40, 70 et 90 PPI par
I’alcool myristylique (MA) par imprégnation sous vide. Une illustration d’une mousse de nickel
(dp=40 PPI) et de sa microstructure sans MCP et avec MCP est donnée par la figure 1.25. Les
auteurs ont montré que la conductivité thermique du matériau nickel (dp=40 PPI) / MA est
0,4768 W.m™.Kqui est 1,8 fois plus large que celle du MA (0,17 W.m2.K1). IIs ont prouvé
également que la conductivité thermique des composites nickel/MA diminue en fonction de la
taille des pores. Cette étude a révélé aussi que les températures de fusion des composites nickel/
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MA ont faiblement augmenté par rapport a celle de (MA) alors que leurs températures de
solidification ont légérement diminué.

a

Figure 1.25. Mousse de nickel (dp =40 PPI) : (a) sans MCP, (b) avec MCP [96]

Wang et al. [97] ont imprégné le palmitate de cétyle (CP) de température de fusion 52,3°C
dans des mousses de nickel de porosité 98%. Cette étude a montré que les conductivités
thermiques des composites nickel/CP de diameétre des pores 70, 90 et 110 PPI sont
respectivement 1,88 ; 2,02 et 4,86 fois plus larges que celle du CP (0,3432 W.m1.K™?). Ces
résultats sont résumés dans la figure 1.26 ou CPCM1, CPCM2 et CPCM3 désignent
respectivement les composites nickel (d,=70 PPI) /CP, nickel (d,=90 PPI) /CP et nickel (dp=110
PPI) /CP. Cette etude a permis de prouver également que la conductivité thermique des

composites nickel/CP est d’autant plus €levée que la taille des pores est petite.

)

Thermal conductivity (W/m-K

CP CPCM1 CPCM2 CPCM3
CP/Ni foam composites

Figure 1.26. Conductivités thermiques du CP et des composites nickel/CP [97]
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Conclusion

Ce chapitre présente les méthodes du stockage de chaleur et un état de 1’art sur les matériaux
a changement de phase. Il a dégagé la pluralité des MCPs couvrant un large champ
d’applications ainsi que les avantages accordés aux différentes familles de ces matériaux. Il a
présenté également les difficultés entravant leurs utilisations. Ensuite, une étude
bibliographique sur 1’amélioration de la faible conductivité thermique des MCPs par
imprégnation dans des structures poreuses conductrices a été menée. Une attention particuliére
a été accordée dans cette partie a I’imprégnation des MCPs dans des mousses métalliques type :

cuivre, aluminium et nickel.
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Introduction

Ce chapitre porte sur la description des matériaux et des protocoles d’élaboration des
échantillons. 1l présente également les dispositifs expérimentaux de caractérisation

thermophysique employés.
2.1 Matériaux

2.1.1 MCPs

Les matériaux a changement de phase utilisés sont des paraffines type RT21, RT27,
RT35HC et RT50 commercialisées par la société Rubitherm [1]. Le critére du choix des RT21-
27-35HC consiste a leurs convenances au domaine du stockage de chaleur a basse température
(le tableau 2.1). Les paraffines RT27-35HC-50 sont livrées a 1’état solide alors que RT21est
recue a 1’état liquide compte tenu de sa température de fusion. En vue d’assurer I’homogénéité
de ces paraffines, la totalité de la paraffine solide contenue dans chaque réservoir a été fondue,

mélangée et répartie dans des bouteilles (figure 2.1).

Type de Intervalle de Intervalle de Co A P
paraffine fusion solidification
°C °C JgtkK? wmlkl Kg.m?3
S I S I
RT21 18-23 22-19 2 0,2 0,2 880 770
RT27 25-28 28-25 2 0,2 0,2 880 760
RT35HC 34-36 36-34 2 0,2 0,2 880 770
RT50 45-51 51-46 2 0,2 0,2 880 760
Tableau 2.1. Intervalle de températures du changement de phase des paraffines étudiées

[1]

Figure 2.1. Bouteille de paraffine « homogene »
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2.1.2 Mousses métalliques

Les mousses métalliques sont illustrées dans la figure 2.2. Les mousses d’aluminium 6101
sont fournies par Goodfellow et les mousses de nickel (dp=0,9 mm) et (d, =2,3 mm) sont
fournies par Recemat BV. Elles sont de dimensions 150 mm X150 mm X 10 mm. Leurs
caractéristiques sont résumées dans le tableau 2.2.

Figure 2.2. Mousses métalliques (a) d’aluminium, (b) nickel (d,=0,9 mm) et (c) nickel

(dp=2,3mm)
Type € dp pmetal [2,3] A metal [2,3] Cp, métal[2,3]

% mm kg.m? wW.m?tK? J.kgtK?

Al 93,00 (0,04) 0,55 2700 218 963

Ni 95,200 0,9 8900 914 444
(0,038)

Ni 95,000 2,3 8900 914 444
(0,039)

Tableau 2.2. Caractéristiques des mousses métalliques

2.2 Protocoles d’élaboration des échantillons

2.2.1 Préparation des échantillons des MCPs

Des échantillons de paraffines a I’état solide de dimensions 40 X 28X 4,5 mm?3 sont préparés
en vue de les caractériser ultérieurement. La préparation de ces échantillons est effectuée a
I’aide d’un moule en aluminium illustré dans la figure 2.3. Ce moule est constitué de deux
compartiments amovibles assemblés a I’aide des vis (figure 2.3.a). Un compartiment (figure

2.3.b) est destiné a ’emplacement de la paraffine. Ce dernier est muni d’une rainure dans
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laquelle est placée un joint permettant d’éviter les fuites du MCP liquide. Le deuxiéme

compartiment (figure 2.3.c) permet I’ouverture et la fermeture du moule.

Emplacement du joint

Emplacement de
I'échantillon

(a) Moule (b) Compartiment 1 (c) Compartiment 2

Figure 2.3. Moule de préparation des échantillons de paraffines a I’état solide

Le protocole de préparation des échantillons de paraffines a 1’état solide est illustré dans la
figure 2.4. Il consiste a verser la paraffine liquide dans le moule a 1’aide d’une seringue (figure
2.4.aetfigure 2.4.b). Puis, le MCP est refroidi au réfrigérateur (dans le cas de la paraffine RT21)
et a I’air ambiant pour les paraffines RT27, RT35HC et RT50 (figure 2.4.c). Une fois le MCP
est totalement solide (figure 2.4.d), on ouvre le moule (figure 2.4.¢) et on procéde au démoulage
de I’échantillon (figure 2.4.).

Paraffine

Refroidissement

Figure 2.4. Protocole de préparation des échantillons a 1’état solide
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2.2.2 Préparation des composites mousses métalliques /MCPs

Le dispositif expérimental utilisé pour la préparation des composites mousses métalliques/
MCPs est présente dans la figure 2.5. Il s’agit d’une étuve type « XFM 120 » fournie par la

société « France Etuve » équipé d’une pompe type « Adixen Pascal 2015SD ».

@

4 ® 4 t@\ k 1. Résistance chauffante
2. Pompage de I’air
il ® o 3. Cassage du vide
° na a g ¢ 4. Sonde de température

> i 5. Mesure du vide

I @ 6. Passage des thermocouples
A X ¢ A . gainés

©)

Face avant

Passage des thermocouples gainés

Face arriere de l'étuve g e
Flexible metallique du raccordement

entre la pompe et I'étuve

Pompe a vide « Adixen Pascal 2015SD »
Vide limite de la pompe: 0,02 mbar
Débit: 14 m’.h!

Face arriere

Figure 2.5. Schéma du dispositif expérimental de préparation des composites mousses

métalliques /MCPs

Les composites mousses métalliques /MCPs sont préparés par imprégnation sous vide en
utilisant le protocole présenté dans la figure 2.6. En effet, le MCP a 1’état solide et la mousse
métallique sont placés en cascade dans un moule en verre Pyrex (figure 2.6.a) avant d’étre
introduits dans 1’étuve XFM 120 (figure 2.6.b). Ensuite, I’étuve est soumise sous vide a une

pression de 0.4 mbar pendant une durée de 80 minutes tout en maintenant le MCP a 1’état solide
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(figure 2.6.c). L’objectif de cette étape consiste a évacuer de I’air contenu dans les pores de la
mousse métallique. Puis, 1’étuve est chauffée pendant 140 min & une température supérieure a
la température de fusion du MCP. La température est fixée a 30°C pour RT21 et RT27 alors
pour RT35HC est de 40°C. Cette étape vise a faire fondre totalement le MCP et a assurer
I’immersion de la mousse métallique dans le MCP liquide (figure 2.6.d). On augmente par la
suite la pression dans 1’étuve de 0,4 mbar a la pression atmosphérique (figure 2.6.e) et on retire
le moule de I’étuve (figure 2.6.f) pour le refroidir dans un réfrigérateur (figure 2.6.g). Une fois
le MCP est totalement solidifié (figure 2.6.h), on procéde au démoulage de I’échantillon (figure
2.6.1). Le processus d’imprégnation du MCP est évalué par le taux d’imprégnation a, défini par
I’équation (2.1), qui presente le rapport entre la masse expérimentale du MCP imprégnée dans
la mousse métallique mexp, mcp €t la masse théorique.

_ Mexpmep _ Mg —Myige 2.1)

SPMCP,LVC SpMCP,LVc

—

P=0.4 mbar || —, P=0.4 mbar || — P=Pum

T<Ty '§ T>T % T>T
= = 52 |-

fc) (d) (e)

Réfrigérateur

(g) y

Figure 2.6. Protocole de préparation des composites mousses métalliques /MCPs
2.3 Dispositifs expérimentaux de caractérisation thermophysique

2.3.1 Analyse calorimétrique différentielle « DSC »

Les mesures par analyse calorimétrique différentielle DSC sont menées par un calorimetre
a compensation de puissance [4,5] type « Diamond Perkin Elmer » présenté dans la figure 2.7.
Ce dispositif est caractérisé par des précisions en température et en puissance de 0,1°C et de

1% respectivement. Son principe du fonctionnement est présenté dans 1’annexe 1. Les mesures
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pour déterminer les températures et les chaleurs latentes du changement de phase des MCPs et

leurs chaleurs spécifiques selon les procédures expérimentales sont expliqués dans 1’annexe 1.

Calorimeétre Diamond Coupelle remplie Coupelle vide
Perkin Elmer de MCP de référence

Figure 2.7. Calorimetre Diamond Perkin Elmer
2.3.2 Analyse thermogravimétrique « TGA »

Les pertes de masse en fonction de la température sont étudiées par des analyses
thermogravimeétriques TGA 4000 (Perkin Elmer, USA) illustré dans la figure 2.8. Les
précisions en masse et en température du ce dispositif sont respectivement 0,02% et 1°C [6].
Les mesures sont réalisées a une vitesse de chauffage de 5°C.min sur un intervalle de 20°C a
400°C sous atmosphére de Nitrogéne avec un débit de 20 ml.min%. Les masses des paraffines
utilisées varient entre 10,0000 (0,0020) mg et 20,0000 (0,0040) mg. Le premier objectif de cette
étude réside dans la vérification de la stabilité thermique des MCPs. Le deuxiéme objectif
consiste & la détermination de la température de la décomposition initiale d’'un MCP qui
présente la température a laquelle le MCP commence a se dégrader. Cette température sera
indiquée comme température de recommandation a 1’utilisateur du MCP étudié. Les dérivées
des pertes de masse des MCPs en fonction de la température sont également calculées en vue

d’investiguer la cinétique de la dégradation de sa masse.

Figure 2.8. TGA 4000 Perkin Elmer
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2.3.3 Mesure des conductivités et des diffusivités thermiques par hot disk

2.3.3.1 Présentation de ’analyseur hot disk

Les conductivités et les diffusivités thermiques des matériaux étudiés sont évaluées
simultanément par la méthode « Hot disk » [7-8-9]. Le principe de cette méthode est présenté
dans I’annexe 1. Les mesures sont réalisées a I’aide de 1’analyseur « Hot disk TPS 2500 »
présenté dans la figure 2.9. Les précisions des mesures des conductivités et des diffusivités
thermiques sont respectivement de 5% et de 10% conformément a la norme 1SO022007-2 [10].
L’analyseur TPS 2500 est piloté par un logiciel « Hot disk Thermal analyser 7.3 » qui permet
de mesurer les conductivités et les diffusivités thermiques selon des modeéles isotropes [7,8,9]
et anisotropes [11] intégrés. Ces modeles prennent en compte la chaleur spécifique de la sonde

a la température a laquelle la mesure est effectuée.

Figure 2.9. Analyseur Hot disk TPS2500
2.3.3.2 Caractérisation des MCPs par Hot disk
» Mesures a I’état solide

Les paraffines solides sont caractérisées en utilisant la méthode de hot disk (figure 2.10). 1l
s’agit d’une sonde type 7577 du rayon r = 2,001 mm insérée entre deux échantillons identiques
comme le montre la figure 2.11. Cette sonde est branchée a un « Switch » qui est lié a
I’analyseur « Hot disk TPS 2500 ». Une sonde de température type PT 100 est utilisée pour
mesurer la température a proximité des deux échantillons et elle est connectée a 1’analyseur.
Les mesures sont réalisées a différentes températures. Les puissances et les temps de mesures
utilisés sont présentés dans le chapitre 3. L’estimation des conductivités et des diffusivités

thermiques des paraffines a 1’état solide est menée en utilisant le module isotrope.
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Analyseur TPS 2500
Echantillons

Sonde
Switch

Ordinateur
Figure 2.10. Dispositif de caractérisation d’'un MCP a I’état solide

Echantillons

Sonde 7577
(r=2,001 mm)

Figure 2.11. Emplacement de la sonde de mesure

» Mesures a I’état liquide

La figure 2.12 présente le protocole de mesure des conductivités et des diffusivités
thermiques en phase liquide. La sonde type 7577 est plongée dans un volume de 5.216 10°> m®
de paraffine liquide contenu dans un bécher et connectée a 1I’analyseur TPS2500 par le biais du
« Switch ». Des mesures a différentes températures sont réalisées dans une étuve type «
Carbolite » qui est connectée au TPS2500 et pilotée par le logiciel « Hot disk Thermal analyser
7.3 ». Le bécher est fermé a 1’aide d’un isolant en polystyréne et couvert par un papier en
aluminium a I’intérieur de I’étuve, comme le montre la figure 2.13, afin d’éviter le mouvement

de la paraffine liquide induit par le ventilateur de I’étuve. Les puissances de chauffe et les temps
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de mesure utilisés sont inférieurs a ceux exploités a 1’¢état solide. Ces paramétres doivent assurer
une augmentation de la température de la sonde tout en assurant la non- apparition de la
convection naturelle dans la paraffine liquide. Selon [12], le temps de mesure compatible & la
caractérisation des MCPs a 1’¢état liquide ne doit pas dépasser 5 secondes alors que la puissance
de chauffe varie entre 10 mW et 15 mW. Des détails explicatifs sur la caractérisation des
liquides par Hot disk ainsi que sur le choix des parametres de mesure sont investigués dans
[13,14,15]. La puissance de chauffe et le temps abordés dans ce travail sont présentés dans le
chapitre 3.

Etuve Support

Analyseur TPS 2500 | J\,
* -9 @
MCP
g liquide
| Bécher

Pt 100 Sonde 7577

Ordinateur

Figure 2.12. Protocole de caractérisation d’un MCP liquide par hot disk

Sonde 7577

' JPolystyrene

Figure 2.13. Emplacement de la sonde dans la paraffine liquide
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2.3.3.3 Caractérisation des composites mousses métalliques /MCPs par Hot disk

Les conductivités et les diffusivités thermiques des composites mousses métalliques/
paraffines a 1’état solide sont mesurées par la méthode de hot disk « TPS2500 ». Le protocole
experimental est illustré dans la figure 2.14. La sonde 8563 (r=9.8688 mm) (figure 2.14.(a)) est
insérée entre deux composites identiques et connectée a I’analyseur TPS2500. Une masse de
500g est posé au-dessus de 1’échantillon supérieur afin d’assurer un bon contact entre la sonde
et les échantillons (figure 2.14.(b)). Etant donné que les mesures ont été réalisées dans une
période estivale, les échantillons ont été placés dans un réfrigérateur réglé a une température
inférieure a la température de fusion des paraffines. Une sonde Pt 100, liée a TPS2500, est
introduite également dans le réfrigérateur en vue d’en mesurer la température. La figure 2.15
montre le dispositif expérimental décrit ci-dessus. Les mesures des conductivités et des
diffusivités thermiques des composites sont réalisées par le biais des modeles isotrope [7,8,9]
et anisotrope [11] du logiciel « Hot disk Thermal analyser 7.3 ». Les puissances de chauffe et

les temps de mesures utilisés sont présentés dans le chapitre 5.

(b)

Figure 2.14. Protocole de caractérisation des composites mousses métalliques /RT par hot
disk
Sonde 8563 SRR
TPS2500
Réfrigérateur ; -

Figure 2.15. Dispositif de caractérisation des composites par Hot disk
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2.3.4 Mesures des masses volumiques

2.3.4.1 Mesures des masses volumiques des MCPs

Les masses volumiques des paraffines, définies par 1’équation (2.2), sont mesurées aux états
solide et liquide. Ces mesures sont réalisées a 1’aide des pycnométres et une balance de
précision 0,001 g qui sont illustrés respectivement dans la figure 2.16.

(2.2)

Figure 2.16. Pycnometres pour les mesures (a) a 1’état solide, (b) a 1’état liquide ; (C)

Balance de précision 0,001g

» Mesures a I’état solide

Le protocole de mesure de la masse volumique d’un échantillon de paraffine solide consiste
d’abord a remplir un pycnometre vide et sec de masse mo avec ’eau distillée (de masse
volumique connue [16]) jusqu’au trait de jauge. Le volume de I’eau distillée ajouté est donné
par I’équation (2.3) ou my représente la masse du pycnométre rempli d’eau distillé. Ensuite,
I’échantillon de la paraffine de masse ms est introduit dans le pycnométre vide et séché. Un
volume d’eau distillée V120, défini dans 1’équation (2.4), est ajouté jusqu’au trait de jauge. La
masse du pycnomeétre rempli my est pesee. Le volume de I’échantillon est déterminé par
conséquent par 1’équation (2.5) et sa masse volumique est déduite a partir des équations (2.2)
et (2.5).
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MHyo _ My —Mg —Mg

(2.4)
PH,0 PH,0

Vs =Vi,0 = Vo (2.5)

» Mesures a I’état liquide

Le principe de mesure de la masse volumique d’un MCP a I’état liquide consiste a peser en
premier lieu la masse mo d’un pycnométre vide et sec. Puis, ce pycnométre est rempli d’eau
distillée jusqu’au trait de jauge. Sa masse mj est mesurée par la balance. Le volume d’eau
distillée dans le pycnométre est donné par 1’équation (2.6). Ensuite, le pycnomeétre est vidé,
séché et rempli de paraffine liquide jusqu’au trait de jauge. Le pycnométre rempli est pesé et il
a une masse my. La masse volumique de la paraffine a I’état liquide est donnée par conséquent

par 1’équation (2.7).

MHyo _ My —Mg

pH20 pH20

My, =My _ My =My
Vi,o My —mg

Pliquide = PH,0 2.7)

Les masses volumiques des paraffines liquides sont mesurées a différentes températures,
figure 2.17. En effet, un bécher rempli de paraffine liquide est introduit dans 1’étuve qui est
chauffée a une température supérieure a la température de fusion du MCP. Une fois la
température a laquelle on souhaite faire la mesure est atteinte, la paraffine liquide est versée
dans le pycnomeétre jusqu’au trait de jauge. Cette opération s’effectue a I’intérieure de I’étuve.
La masse du pycnomeétre rempli de la paraffine est pesée (figure 2.18). La masse volumique
correspondante a cette température est déterminée par 1’équation (2.7). Ensuite, le pycnomeétre
rempli de paraffine est introduit & nouveau dans I’étuve. Dés que la nouvelle température de
consigne est atteinte, le volume de la paraffine liquide dans le pycnométre est ajusté jusqu’au
trait de jauge a I’aide d’une pipette. La masse du pycnométre contenant le MCP est mesurée
pour remonter a la masse volumique associée a la nouvelle température par 1’équation (2.7).

Cette procédure est refaite pour différentes températures.
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Balance
MCP liquide

Pycnometre

Etuve

(a) MCP liquide dans I’étuve (b) Dispositif expérimental
Figure 2.17. Dispositif expérimental de mesure de la masse volumique d’un MCP a I’état

liquide

Polystyrene

Figure 2.18. Mesure de la masse du pycnomeétre rempli du MCP liquide
2.3.4.2 Mesures des masses volumiques des composites mousses métalliques /MCPs

Les masses volumiques des composites mousses métalliques /MCPs a 1’état solide sont
déterminées par 1’équation (2.2). Pour ce faire, les masses des composites sont mesurées par
une balance de précision 1 g. Les volumes des échantillons sont déterminés a partir des mesures

de leurs dimensions a 1’aide d’un pied a coulisse de précision 0,01mm.

2.3.5 Caractérisation des composites mousses métalliques/ MCPs par plaque

chaude gardée transitoire PCGT

La plaque chaude gardée transitoire (figures 2.19 et 2.20) est composée de deux échangeurs
isothermes en aluminium de dimensions 250-250-15mm, deux bains thermostatés type Julabo

(F32-MC), deux thermocouples type K, deux fluxmetres de dimensions 150-150 mm avec
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thermocouple intégré, des modules NI d’acquisition des données et un ordinateur. Chaque
échangeur est relié a un bain thermostaté qui permet de chauffer ou de refroidir la plaque a une
température constante. Ceci est réalisé par la régulation de la température de 1’huile H10 qui
circule dans chacune des plaques [17,8,19]. Le principe de caractérisation par la PCGT consiste
a insérer un échantillon entre les deux échangeurs et a imposer une température sur chacune de
ses faces. Un thermocouple type K et un fluxmétre sont placés sur chaque face de I’échantillon
pour mesurer les variations surfaciques instantanées de la température et du flux de chaleur.
Les parois latérales de 1’échantillon sont isolées a I’aide d’un anneau de garde en polystyrene
expans¢ afin d’éviter les pertes de chaleur latérales. Les bains thermostatés, les fluxmeétres et
les thermocouples sont reliés aux modules d’acquisition NI qui sont connectés a un ordinateur.
Un programme Labview est développé pour contréler les températures des bains thermostatés
et pour mesurer les températures et les flux de chaleur a chaque pas du temps du 6s. Les mesures
des températures et des flux de chaleur sont exploitées pour remonter aux propriétés
thermophysiques de 1’échantillon. En effet, cet équipement permet de déterminer les
conductivités thermiques et les chaleurs spécifiques [17,18,19]. 1l permet également de calculer
les chaleurs stockées et déstockées par un composite a base de MCP et de déterminer sa chaleur
latente [17,18,19].

Echantillon placé entre ~ Modules NI
deux plaques échangeuses

Figure 2.19. Photo du dispositif expérimental de la méthode PCGT
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|
p Echantillon
Fluxmétres i
Résistance chauffant L ) :
sistance chauffante —___ /] 1A changeurs
7 g =
Isolant > - 7 ——
(Polystyréne expansé) | l e -l"""'
Bain thermo régulé Bain thermo régulé
de type JUL4BO de type JULABO

..)l

Alimentation et amplificateur

Systéme d*acquisition de données

Figure 2.20. Dispositif expérimental de la méthode de plaque chaude gardée transitoire
PCGT [17]

Conclusion

Ce chapitre a été consacré a la présentation des matériaux étudiés et les protocoles de

préparation des échantillons. Une description des dispositifs expérimentaux de caractérisation

thermophysiques des composites a été également détaillée.
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Introduction

Ce chapitre porte sur la caractérisation thermophysique de quatre paraffines : RT21-27-50-
35HC. Ces matériaux ont été caractérisés en utilisant une calorimétrie différentielle « DSC ».
L’investigation de la dégradation de leurs masses en fonction de la température a été menée par
une analyse fine des résultats obtenus par thermogravimétrie « TGA ». Leurs conductivités et
diffusivités thermiques ont été mesurées en phases solide et liquide. La thermodépendance de

leurs masses volumiques a été étudiée.

3.1 Analyses calorimétriques différentielles

3.1.1 Parametres des mesures

3.1.1.1 Mesures a 10°C.mint

Des mesures « DSC » sont menées & une vitesse de chauffe /refroidissement de 10°C.mint

envue de:

- Evaluer les températures et les chaleurs latentes de fusion et de solidification.
- Etudier la stabilité thermique des échantillons (durabilité).

- Déterminer les chaleurs spécifiques en phases solide et liquide.

Pour ce faire, le calorimetre « Diamond Perkin EImer » présenté dans le chapitre 2 est calibré
a une vitesse de 10°C.min%. La ligne de base est établie. Ensuite, chaque paraffine est soumise
a onze cycles thermiques formé chacun d’une chauffe et un refroidissement. Des isothermes de
3 minutes sont réalisées entre chaque rampe de température. Le tableau 3.1 résume les masses

des paraffines utilisées ainsi que leurs cycles thermiques.

Le calorimétre est calibré en Cp pour déterminer 1’évolution des chaleurs spécifiques des RT
en fonction de la température. Les mémes programmes de températures présentés dans le

tableau 3.1 sont utilisés pour les mesures des chaleurs specifiques.

MCP Masse Intervalle de Durée de Intervalle du Durée de
la chauffe I’isotherme  Refroidissement [’isotherme
mg °C min °C min
RT21 7,82 (0,01) [-60, 80] 3 [80, -60] 3
RT27 7,90 (0,01) [-60, 80] 3 [80, -60] 3
RT35HC 7,66 (0,01) [-40, 80] 3 [80, -40] 3
RT50 7,93 (0,01) [-40, 80] 3 [80, -40] 3

Tableau 3.1. Paramétres de mesures DSC 4 10°C.min

65



Chapitre 3 — Caractérisation thermophysique des matériaux a changement de phase

3.1.1.2 Mesures a 0,2°C.min!

Une deuxiéme série de mesures DSC est effectuée a une vitesse de 0,2 C.min pour les
quatre paraffines. L’objectif de cette étude est de mettre en exergue 1’effet de la vitesse de
chauffe/ refroidissement sur les températures et les chaleurs latentes. Un récapitulatif des

masses et de cycles thermiques associés a chaque paraffine est présenté dans le tableau 3.2.

MCP Masse Intervalle de  Durée de Intervalle du Durée de
la chauffe I’isotherme  Refroidissement [D’isotherme
mg °C min °C min
RT21 7,28 (0,01) [-50, 50] 3 [50, -50] 3
RT27 7,60 (0,01) [-30, 40] 3 [40, -30] 3
RT35HC 7,36 (0,01) [-20, 45] 3 [45, -20] 3
RT50 7,40 (0,01) [-20, 60] 3 [60, -20] 3

Tableau 3.2. Paramétres des mesures DSC a 0,2'C.min*t
3.1.2 Températures et chaleur latentes du changement de phase

3.1.2.1 Etudes de RT21, RT27, RT50

Les figures 3.1, 3.2 et 3.3 présentent respectivement les thermogrammes des paraffines
RT21, RT27 et RT50 issus des mesures DSC a des vitesses de 10°C.min et de 0,2°C.mint.
Les résultats montrent que les thermogrammes obtenus présentent la méme allure pour les trois
paraffines. En effet, les courbes des chauffes & 10°C.min et a 0,2°C.min"t montre deux pics
endothermiques. Le premier pic correspond a la transition solide —solide. Le deuxiéme pic,
caractérisé par une amplitude plus élevée que celle du premier, est attribué au changement de
phase solide —liquide. Les courbes obtenues au cours du refroidissement a 10°C.min-! et a
0,2°C.min’! présentent deux pics exothermiques qui correspondent au changement de phase
liquide -solide et a la transition solide-solide. Cependant, les figures 3.1, 3.2 et 3.3 mettent en
exergue I’effet de la vitesse de chauffe /refroidissement sur ’amplitude et la largeur des pics.
En effet, on remarque que les amplitudes des pics des thermogrammes & 10°C.min* sont
supérieures a celles des pics issus & 0,2°C.min. On constate également que la largeur des pics
augmente en fonction de la vitesse des mesures. Ceci a pour origine 1’inertie thermique des
échantillons [1,2]. En effet, les mesures a 10°C.min"! surestiment I’intervalle du changement de
phase en raison du non-équilibre thermique a I’intérieur de 1’échantillon. Un quasi-équilibre

thermique est atteint a des vitesses de chauffe /refroidissement inférieure a 0,5°C.min™[1,3].
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Figure 3.1. Effet de la vitesse sur les thermogrammes de chauffe (a) et du refroidissement

(b) de RT21
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Les thermogrammes des mesures DSC aux vitesses de chauffe /refroidissement a 10°C.min"

1 et a 0,2°C.mint sont analysés a I’aide du logiciel Pyris Data Analysis. Les résultats des

analyses des thermogrammes de RT21 a 10°C.mint et a 0,2°C.min sont illustrés

respectivement dans les figures 3.4 et 3.5. Les figures associées aux analyses des

thermogrammes des paraffines RT27 et RT50 sont présentées en annexe 2.
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Les résultats des analyses des thermogrammes des mesures DSC aux vitesses 10°C.min et

0,2°C.min"t des paraffines RT21, RT27 et RT50 sont résumés respectivement dans les tableaux

3.3, 3.4 et 3.5. On remarque que les températures d’onset des transition solide -solide, de fusion

et de solidification diminuent lorsque la vitesse de la chauffe/refroidissement augmente. Les

températures d’onset de RT21 au cours de la chauffe ont présenté une exception. L’étude des

analyses des thermogrammes montre également que les chaleurs latentes de la fusion et de la
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solidification ainsi que les chaleurs latentes de transition solide -solide diminuent en fonction
de la vitesse. Une exception est observée pour la chaleur latente de la solidification de RT27qui
peut étre liée a la calibration du calorimetre étant donné qu’il est calibré en chauffe et non pas

en refroidissement.

En outre, les tableaux 3.3, 3.4 et 3.5 montrent des écarts entre les résultats du chauffage et
du refroidissement a une vitesse donnée. Ces écarts, responsables des asymétries des
thermogrammes, peuvent étre attribués au gradient de température a 1’intérieur de 1’échantillon.
Ils peuvent étre dus également a la résistance du contact entre le creuset du calorimétre et
I’échantillon et/ ou a la résistance du contact entre les creusets la resistance chauffante [4]. Ils
peuvent avoir d’ailleurs comme origine un probléme d’appareillage vu que le calorimétre est

calibré en chauffe.

MCP Vitesse Chauffage Refroidissement
Solide- Solide  Solide-Liquide Liquide-Solide Solide- Solide
Tss AHss  Tsi AHs-L TLs AHLs Tss AHss

°C.min” °C Jgt °C Jgt °C Jgt °c  Jgt
1
RT21 10 -5,2 8,46 18,1 126,00 20,7 129,76 -5,7 7,18
02 (022) (02) (2,20) 02 (072 (02 (012)
0,2 -89 1332 175 136,02 22,2 144,42 -5,1 11,43

(02 (14 ©2 (138 (02 (@146 (02 (012
Tableau 3.3. Propriétés du changement de phase de RT21

MCP  Vitesse Chauffage Refroidissement
Solide- Solide  Solide-Liquide Liquide-Solide Solide- Solide
Tss AHss  Ts.L AHs.L TLs AHLs Tss AHss

°C.min~ °C Jgt  °C Jg?t °C Jg? °c  Jgt

1

10 15 1985 253 148,20 24,4 145,96 0,9 18,26
RT27 0,2) (0,30) (0,2) (1,34) (0,2 (0,96) (0,2) (0,58)

0,2 19 21,81 26,5 175,07 27,3 137,52 19 20,08

02 (022 ©2 (@178 (02 (140 (02) (0,20)
Tableau 3.4. Propriétés du changement de phase de RT27
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MCP Vitesse Chauffage Refroidissement
Solide- Solide  Solide-Liquide Liquide-Solide Solide- Solide
Tss AHss  Tsi AHs.L TLs AHLs Tss AHss

°C.min” °C Jgt °C Jgt °C Jg? °c  Jgt
1
RT50 10 28,0 25,15 485 132,49 50,3 134,98 34,6 23,32
(02 (164 (02 (1,04 02  (028) (0,2) (0,06)
0,2 295 28,24 48,9 151,92 52,9 142,66 36,2 24,52

02) (0,28) (02) (152) (0,2 (1420  (02) (0,24)

Tableau 3.5. Propriétés du changement de phase de RT50
3.1.2.2 Etude de RT35HC

La figure 3.6 illustre les thermogrammes DSC de RT35HC. La figure 3.6.(a) montre un pic
endothermique & 10 °C.mint et & 0.2°C.min qui correspond a la fusion de RT35HC. On
observe a partir des thermogrammes de refroidissement, figure 3.6.(b), des pics exothermiques
dont les formes sont dépendantes de la vitesse du refroidissement. En effet, le thermogramme
associé au refroidissement a 10°C.min* est formé d’un seul pic exothermique associé a la
solidification en deux parties. Concernant le thermogramme de refroidissement a 0,2°C.min™?,
il présente deux pics exothermiques situés dans les intervalles de températures [31,86
°C ;36.35°C] et [29,20 °C ;31,86°C]. On conclut que la solidification de RT35HC s’effectue en
deux étapes successives. On remarque ainsi une différence entre le comportement de RT35HC
au cours de la chauffe et du refroidissement en termes d’allure et nombre de pics. Pour expliquer
ce résultat, on rappelle que RT35HC est une paraffine commerciale formée d’un mélange des
n-alcanes de formules ChHan+2. L’existence d’un seul pic de fusion est di a une fusion
congruente du ce mélange. En revanche, les constituants de cette paraffine se solidifient d’une
maniere non congruente. Ceci est visible lors du refroidissement a faible vitesse de 0,2°C.min"

! (existence de deux pics séparés).

L’absence de pics de transition de phase solide -solide dans les thermogrammes de chauffe
et du refroidissement de RT35HC peut étre di a la longueur, a la composition et a la parité des
n-alcanes formant la paraffine RT35HC. En effet, il a été démontré dans [5] que les n-alcanes
ayant un n < 50 sont scindés en deux familles. La premiere regroupant les n-alcanes avec n <15

et n-alcane pair entre 16 et 20, qui posséde uniquement un changement de phase solide-liquide
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dont la température augmente avec n et elle est dépourvue de la transition de phase solide-
solide. La deuxieme catégorie, contenant les n-alcanes avec Nimpaire>15, OU avec Npaire>20, Se
caractérise par I’existence de plusieurs phases stables et partiellement ordonnées connues
comme des phases rotatoires qui induisent I’existence de la transition de phase solide-solide.
De ce fait, RT35HC peut étre formée des n-alcanes faisant partie de la premiere famille ce qui

explique I’absence du pic solide- solide lors des chauffes et des refroidissements.
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Figure 3.6. Effet de la vitesse sur les thermogrammes de chauffe (a) et du refroidissement
(b) de RT35HC

Les figures 3.7 et 3.8 présentent respectivement les thermogrammes de RT35HC aux
vitesses de chauffe /refroidissement de 10 °C.min™et 0,2 °C.min"%. Les résultats sont résumés
dans le tableau 3.6. Les notations (L-S1 et L-S2) qui figurent dans le tableau indiquent

respectivement la premiére étape et la deuxieme étape de la solidification.
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Les résultats du tableau 3.6 montrent que la température d’onset de la fusion de RT35HC est

légérement affectée par la vitesse de la chauffe ; vu que cette température a 10°C.min* est

supérieure de 2% par rapport a celle de 0,2°C.mint. Concernant la solidification, on remarque

que les températures d’onset associées aux premicre et deuxiéme étapes de la solidification

diminuent en fonction de la vitesse du refroidissement. Quant aux chaleurs latentes, on constate

que la chaleur latente de fusion diminue en fonction de la vitesse de chauffe. En revanche, la
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chaleur latente de la solidification & 10°C.min! est supérieure de 16% par rapport a celle des

mesures menées & 0,2°C.min.

MCP Vitesse Chauffage Refroidissement
Solide-Liquide Liquide-Solide
TsL AHs.L Tist AHisi  Tis2e AHis2  AHis
°C.mint °C Jg? °C Jg? °C Jg? Jgt
RT35HC 4y 358 21356 338 - 302 - 210,83
(0,2) (0,34) (0,2) (0,6) (0,34)
0,2 35,0 221,23 35,0 118,28 30,4 63,02 181,30

02) (2,24) (02 (1200 (02) (0,64) (1,36)
Tableau 3.6. Propriétés du changement de phase de RT35HC

3.1.3 Etude de la stabilité thermique des paraffines

Les thermogrammes issus de dix cycles thermiques appliqués aux paraffines a une vitesse
de chauffe/ refroidissement de10°C.mint sont illustrés respectivement dans les figures 3.9,
3.10, 3.11et 3.12. Les résultats montrent que les thermogrammes associés a chaque paraffine
sont quasi- superposés. Ceci révele que les températures et les enthalpies de changement de
phase ne varient pas en fonction des cycles thermiques. Les paraffines étudiées sont par

conséquent thermiguement stables.
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Figure 3.9. Etude en DSC de RT21 au cours de dix cycles thermiques a 10°C.min™*
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3.1.4 Etude des chaleurs spécifiques des paraffines

L’évolution de la chaleur spécifique des paraffines RT21,27, 35HC et 50 en fonction de la

température a été déterminé a une vitesse de 10°C.min selon 1’équation (5) de 1’annexe 1.
3.1.4.1 Evolution de la chaleur spécifique du saphir

L’équation (5) de I’annexe 1 montre que la détermination de la chaleur spécifique d’une
paraffine en fonction de la température nécessite une étude préalable de la thermodépendance
de la chaleur spécifique du saphir. Pour ce faire, une courbe de tendance ploynomiale de degré
2, présentée dans la figure 3.13, a été tracée en se basant sur les valeurs de Cp du saphir issues
de la littérature [6] sur I’intervalle de température de études des paraffines [-60°C ; 80°C]. La

loi de la variation de Cp du saphir en fonction de la température est donnée par 1’équation (3.1).

Copsepnir (T) = ~6,1428107°T2 +0,0024T +0,7173 (3.1)

0,90F| = Csaphir [6]
—— Courbe de tendance

0,85}
0,80+

<

v 0,75

<

g 0,70}

o

O 0,65}
0,60
0,55}

0,50— . . . L L L L
-60 -40 -20 0 20 40 60 80
Température (°C)

Figure 3.13. Evolution de la chaleur spécifique du saphir en fonction de la temperature

3.1.4.2 Evolution des chaleurs spécifiques apparentes des paraffines

La figure 3.14 illustre I’évolution de la chaleur spécifique apparente des paraffines
RT21,27,35HC et 50 en fonction de la température. On constate que les courbes des chaleurs
spécifiques de RT21,27,50 présentent deux pics endothermiques qui correspondent aux

transition solide-solide et solide-liquide. En revanche, la courbe de la chaleur spécifique de
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RT35HC montre un seul pic endothermique. La comparaison entre les chaleurs spécifiques
apparentes des RT dans les régions de fusion (région de pic), données par I’équation (3.2),

décele que la chaleur spécifique apparente la plus élevée est accordée a RT35HC.

of
Cpapp (1) =L=1)C,(T) +£,C, | (T) + AHg_| 6_11 (3.2)
50
—_— RT21
— RT27
401 |——RT35HC |
m—— RT50
< s _
)
O 20} 1
10+ \ J
OF J

-60 -40 -20 O 200 40 60 80
Température (°C)

Figure 3.14. Evolution des chaleurs spécifiques apparentes en fonction de la température

Les résultats de la figure 3.14 sont exploités pour remonter aux chaleurs spécifiques des
paraffines en phases solide et liquide. Les figures 3.15, 3.16, 3.17 et 3.18 illustrent
respectivement les variations des chaleurs spécifiques des paraffines RT en fonction de la
température. On remarque qu’elles présentent la méme allure pour les quatre paraffines. En
effet, les chaleurs spécifiques aux états solide et liquide augmentent avec la température. Les
fluctuations des C, peuvent étre attribuées a la position des coupelles de référence, du saphir et
de I’échantillon dans le four du calorimetre ainsi qu’a la position des couvercles des coupelles.
Elles peuvent étre liées également a la stabilité de la ligne de base et/au gradient thermique dans
I’échantillon et dans le saphir. La comparaison entre les résultats a 1’état solide et liquide de
chaque paraffine montre que la chaleur spécifique a 1’état liquide est supérieure a celle a 1’état
solide. Les résultats obtenus sont exploités pour déterminer la loi de la variation des chaleurs
spécifiques en fonction de la température. Pour ce faire, des courbes de tendance polynomiales
de degré 4 sont tracées pour chaque paraffine a 1’état solide et liquide (figures 3.15- 3.18). La

79



Chapitre 3 — Caractérisation thermophysique des matériaux a changement de phase

thermodépendance des chaleurs spécifiques est donnée par 1’équation (3.3). Les coefficients a,

b, ¢, d et e sont résumés dans le tableau 3.7.

Cp=aT*+bT3 +cT?+dT +e
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Figure 3.17. Evolution de la chaleur spécifique de RT35HC a (a) I’état solide et a (b) 1’état
liquide en fonction de la température

2,1 — : : : : : : Y P —
— C,,RT50 —— C, RT50
Courbe de tendance Courbe de tendance /
20F / 242 /
/
g / ~ | /
U 1ol y, 9 2,40 /
- // (=)
S =038t ~
18t S o d
O p ’
e 236} /
1,7F / ’///
- 2,34}
W0 5 o0 5 10 15 84 66 68 70 72 74 76 78 80

Température (°C)

()

Température (°C)

(b)

Figure 3.18. Evolution de la chaleur spécifique de RT50 a (a) 1’état solide et a (b) 1’état

liguide en fonction de la température

a b Cc d e

RT21

Solide 1,95877 106 3,36816 10* 0,02206 0,66399 9,09801
Liquide  -2,11807 10’ 3,67055 10° -0,00229 0,06479 1,09469

RT27

Solide 2,6730 1077 3,13164 10° 0,00155 0,04426 1,99897
Liquide  -1,63905 10° 3,1888 10* -0,02289 0,72072 -6,45881
RT35HC

Solide 7,68467 10”7 -1,50598 10°® 2,0543 10 0,0077 1,54253
Liquide 7,20357 10”7 -1,70982 10* 0,01518 -0,59265  10,52222

RT50

Solide -1,40326 1077 9,07044 10°® 3,12614 10* 0,01315 1,78909
Liquide  4,55076 10° -0,0013 0,13998 -6,66814  121,19226

Tableau 3.7. Paramétres a- e des évolutions de la chaleur spécifique des paraffines
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La valeur moyenne des chaleurs spécifiques a 1’état solide et a 1’état liquide sont calculées
et résumées dans le tableau 3.8. Les incertitudes sont également présentées dans le méme

tableau. D’aprés nos analyses, la paraffine RT21 a des chaleurs spécifiques en phases solide et
liquide les plus faibles.

Cp,s Chp.l
JglKt JglK?
RT21 1,35 (0,26) 1,86 (0,32)
RT27 1,52 (0,31) 1,97 (0,31)
RTI5HC 1,57(0,23) 2,00 (0,31)
RTS0 1,79 (0,33) 2,38 (0,32)

Tableau 3.8. Valeurs moyennes des chaleurs spécifiques a 1’état solide et liquide des RT

3.2 Analyse thermogravimeétrique TGA

L’étude de la dégradation des paraffines est menée en utilisant 1’appareil TGA 4000 présenté
dans le chapitre 2. La figure 3.19 présente I’évolution de la perte de masses des paraffines en
fonction de la température. On observe a partir de cette figure que la dégradation de masse est
négligeable (< 2%) jusqu’a 109,9°C pour RT21, 123,8°C pour RT27, 135,5°C pour RT35HC
et 196,4°C pour RT50. Ceci révele que les paraffines sont stables thermiquement. Cette stabilité
thermique leur procure un avantage pour le stockage de chaleur thermique. On constate un
début de dégradation de RT21, RT27, RT35HC et RT50 respectivement a 117 °C ; 134,2°C;
147,6°C et 203,9°C. A partir de ces températures, on remarque une chute brusque de perte de
masse. On note une dégradation quasi -totale (> 99%) des paraffines a partir de 236,5 °C pour
RT21, a 242,4°C pour RT27, a 246 °C pour RT35HC et a 336 °C pour RT50.
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— RT50
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Figure 3.19. Eude de la dégradation des paraffines en fonction de la température
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Le tableau 3.9 montre le taux de dégradation des paraffines.

Taux de dégradation 10% 25% 50% 75%

RT 21 144,7°C 172,4°C 199,2°C 217,4°C
RT27 169,6 °C 196,2 °C 217°C 230,6°C
RT35HC 181,7°C 205,8°C 224,8°C 237,2°C.
RT50 228,8 °C 249,4°C 265,7°C 279,7°C

Tableau 3.9. Taux de dégradation des paraffines

La figure 3.20 présente I’évolution de la dérivée de perte de masse des paraffines en fonction

de la température. Les résultats indiquent que la vitesse de la dégradation augmente a partir des

températures de décomposition initiale qui sont 117 °C ; 134,2°C ;147,6°C et 203,9°C associées

respectivement a RT21, RT27, RT35HC et a RT50. Ensuite, la vitesse de la dégradation atteint
son maximum a 233,3°C pour RT27, a 243,7°C pour RT35HC et a 276,6°C pour RT50. Quant

a celle de RT21, elle atteint un premier pic a 217,5°C et un deuxiéme pic a 234,1°C. Les pics

repérés sur les courbes des RT expliquent la dégradation brusque observée dans la figure 3.19.

Finalement, la vitesse de perte de masse s’annule a partir des températures de dégradation quasi-
totale (> 99%). On constate que la dégradation de RT27 et de RT35HC s’effectue en une seule

étape alors que celle de RT21 et RT50 se fait en deux étapes.

Dérivée de perte de masse (%.min1)

50 100 150 200 250 300 350
Température (°C)

o

Figure 3.20. Evolution de la dérivée de perte de masse en fonction de la température

400
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3.3 Conductivités thermiques

3.3.1 Paramétres des mesures

Le tableau 3.10 résume les parametres de caractérisation a différentes températures par le
« Hot disk ». Les mesures associées aux paraffines a 1’état solide sont menées en utilisant une
puissance de chauffe de 20 mW et un temps de mesure de 40 s. Concernant les mesures a 1’état
liquide, la puissance de chauffe et le temps de mesure appliqués sont respectivement de 12 mW

et de 4 secondes.

Etat physique P(mW) t (S)
Solide 20 40
Liquide 12 4

Tableau 3.10. Paramétres des mesures Hot disk

La détermination de la conductivité thermique d’une paraffine a une température donnée
s’effectue par le biais d’au moins trois essais successifs en vue d’assurer la répétabilité des
mesures. Le résultat retenu est la moyenne des essais réalisés. Un écart type associé a ces
essais est calculé afin de déterminer 1’incertitude sur la valeur moyenne de la conductivité

thermique.
3.3.2 Evolution des conductivités thermiques en fonction de la température

Les figures 3.21- 3.24 illustrent respectivement 1’évolution des conductivités thermiques des
RT21, RT27, RT35HC et RT50 en fonction de la température. Les résultats sont présentés dans
les tableaux 3.11 — 3.14. Les incertitudes de mesure varient de 0,39 % a 4,90 % pour RT21 ;
de 0,42% a 5,10% pour RT27 ; de 0,54% a 4,83 % pour RT35HC ; de 0,50% a 5,1% pour
RT50. Elles sont considérées satisfaisantes ce qui montre une bonne répétabilité des mesures.
Elles sont également en adéquation avec I’incertitude de 1’appareil hot disk « TPS2500 » qui

vaut 5% conformément a la norme 1S022007-2 [7].

On constate que les conductivités thermiques a 1’état solide sont supérieures a celles a 1’état
liquide. Une discontinuité est observée a proximité de la température de fusion. Cette
discontinuité, exprimée par AL = As— A4, est de 0,069 W.m*.K1; 0,066 W.m*.K?; 0,147 W.m"
1Ktet 0,102 W.m™.K? respectivement pour RT21, RT27, RT35HC et RT50. Les écarts
obtenus entre les conductivités thermiques a I’état solide et a 1’état liquide sont dii au fait que

le MCP a I’¢état solide possede une structure plus ordonnée et des forces intermoléculaires plus
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fortes que celles a 1’état liquide. Cela facilite le transfert de chaleur par conduction dans le

solide par rapport a celui a I’état liquide.

On remarque que les conductivités thermiques a 1’état solide augmentent en fonction de la
température. Elles atteignent un maximum au voisinage de la température de fusion. 1l est de
I’ordre de 0,256 W.m*.K™* & T= 25°C pour RT27, 0,334W.m™1.K! a T=32,2 °C pour RT35HC,
0,330 W.m*. K & T= 48 °C pour RT50.

Concernant RT21, sa conductivité thermique a 1’état solide a été mesurée uniquement a une
seule température de 17°C. L’augmentation de la conductivité thermique a 1’état solide et a
proximité de la température de fusion peut présenter un avantage dans les systemes du stockage

de chaleur vu qu’elle agit sur la vitesse du stockage sensible.

En revanche, les résultats décelent que les conductivités thermiques des paraffines RT27,
RT35HC et RT50 a I’état liquide diminuent en fonction de la température. Quant a la
conductivité de RT21 liquide, on note qu’elle diminue jusqu’a la température 23,8°C puis elle

demeure constante.
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Figure 3.21. Evolution de la conductivité thermique de RT21 en fonction de la
température

85



Chapitre 3 — Caractérisation thermophysique des matériaux a changement de phase

0,28 T T T T T
0,198
0,196
0,194
0,192
0,190 +
0,188 +
0,186
0,184 Al
A 0,182
0,180
0178
0,176

o

N

»
L]

o
N
~

o

N

N
L]

30 35 40 451

o
N
o

Conductivité thermique (W.m1.K™?)

o
=
[e0]

H+ LI

15 20 25 30 35 40 45
Température (°C)
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Figure 3.24. Evolution de la conductivité thermique de RT50 en fonction de la température

Paraffine T (°C) A (W.mtKh Phase
17 0,257 (0,001) Solide
22,1 0,188 (0,001)
22,9 0,187 (0,002)
238 0,185 (0,001)
253 0,185 (0,002) Liquide
RT21 26,5 0,185 (0,002)
28 0,185 (0,009)
29,9 0,185 (0,006)
34,7 0,185 (0,001)
39,5 0,185 (0,003)
Tableau 3.11. Conductivités thermiques de RT21 a différentes températures
Paraffine T (°C) AL (W.mtK?Y Phase
16 0,196 (0,010)
18 0,197 (0,010) _
20 0,200 (0,005) Solide
23 0,235 (0,001)
RT27 25 0,256 (0,013)
273 0,190 (0,002)
29,3 0,188 (0,002)
31 0,190 (0,005) Liquide
34,2 0,187 (0,009)
39,5 0,186 (0,009)
44,6 0,185 (0,001)

Tableau 3.12. Conductivités thermiques de RT27 a différentes températures
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Paraffine T (°C) A (W.mtKY Phase
257 0,313 (0,006)
28,1 0,316 (0,003) Solide
30,2 0,334 (0,006)
32,2 0,334 (0,005)

RT35HC 36 0,187 (0,001)
38 0,186 (0,002)
40 0,187 (0,004) o
42 0,186 (0,009) Liquide
44 0,1846 (0,004)
50 0,1836 (0,005)

Tableau 3.13. Conductivités thermiques de RT35HC a différentes températures

Paraffine T (°C) A (W.mK? Phase
30 0,236 (0,012)
35 0,235 (0,012) _
42 0,237 (0,012) Solide
44 0,248 (0,012)
46 0,278 (0,014)
48 0,330 (0,006)
52 0,228 (0,011)

RT50 54 0,200 (0,003)

56 0,198 (0,001)
58 0,195 (0,003) Liquide
60 0,194 (0,004)
62 0,192 (0,003)
64 0,191 (0,004)
68 0,190 (0,003)
70 0.192 (0,004)

Tableau 3.14. Conductivités thermiques de RT50 a différentes températures

Le tableau 3.15 résume les conductivités thermiques moyennes a 1’état solide et liquide des

paraffines. Les résultats montrent que la conductivité thermique de RT35HC en phase solide

vaut en moyenne 0,324 W.m1.K1, Elle est 24%, 26% ,49% supérieure respectivement 8 RT50,

RT21, et RT27. L’investigation des résultats a 1’état liquide montre que la plus importante

conductivité thermique est attribuée a RT50.

As M

wW.m?K? wW.m?t K1
RT21 0,257(0,001) 0,186(0,002)
RT27 0,217(0,004) 0,188(0,002)
RT35HC 0,324(0,003) 0,186(0,002)
RT50 0,260(0,005) 0,198(0,002)

Tableau 3.15. Résumé des conductivités thermiques moyennes
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3.4 Mesure de la diffusivité thermique

La diffusivité thermique des paraffines RT21, RT27, RT35HC et RT50 a 1’état liquide en
fonction de la température est présentée respectivement dans les figures 3.25- 3.28. Un
récapitulatif des résultats est présenté dans les tableaux 3.16 — 3.19. Les résultats montrent que
les incertitudes de mesure varient entre 1,9% et 13,6 % pour RT21 ; entre 0,6% et 3,2% pour
RT27 ; entre 3,5% et 11,2% pour RT35HC ; entre 5,5% et 7,69% pour RT50. Ces incertitudes
sont en concordance avec l’incertitude de 1’appareil hot disk « TPS2500 » qui est 10%
conformément a la norme 1SO22007-2 [7].

On constate que les diffusivités thermiques a 1’¢tat liquide diminuent en fonction de la
température de 5,16 %, 5,8 %, 12% et de 30% respectivement pour RT21, RT27, RT35HC et
RT50. Les résultats montrent également que la paraffine RT21 posséde la diffusivité thermique
moyenne la plus grande a I’état liquide (0,153 mm?.s™) alors que celles de RT27, RT35HC et

RT50 sont respectivement de I’ordre de 0,150 mm?2.571: 0,132 mm2.s?et 0,134 mm2.s™.
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Figure 3.25. Evolution de la diffusivité thermique de RT21 en fonction de la température
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Paraffine T (°C) a(10° m?s? Phase

22,1 0,155(0,006)
22,9 0,152(0,010) Liquide
23,8 0,147(0,006)

RT21 25,3 0,151 (0,005)
26,5 0,151(0,003)
28 0,147(0,008)
29,9 0,147(0,02)
34,7 0,147(0,006)
39,5 0,149(0,007)

Tableau 3.16. Diffusivités thermiques de RT21 a différentes températures

Paraffine T (°C) a(10° m?s?) Phase
27,3 0,156 (0,003)
29,3 0,153(0,005)
RT27 34,2 0,157 (0,002) Liquide
39,5 0,147(0,003)
44,6 0,150(0,001)

Tableau 3.17. Diffusivités thermiques de RT27 a différentes températures

Paraffine T (°C) a(10° m?s?) Phase
36 0,140(0,005)
RT35HC 38 0,134(0,005)
42 0,131 (0,013) o
44 0,130(0,013) Liquide
50 0,125 (0,014)
Tableau 3.18. Diffusivités thermiques de RT35HC a différentes températures
Paraffine T (°C) a (10° m2s?) Phase
52 0,170 (0,011)
54 0,146(0,011)
56 0,145 (0,008)
RT50 8 0,130(0,010) Liquide
60 0,127(0,008)
62 0,124 (0,008)
64 0,118 (0,009)
68 0,119(0,009)
70 0.123 (0,009)

Tableau 3.19. Diffusivités thermiques de RT50 a différentes températures
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3.5 Evolution de la masse volumique en fonction de la température

Les tableaux 3.20 — 3.23 résument respectivement la masse volumique obtenue pour les

paraffines RT21, RT27, RT35HC et RT50. On constate que la masse volumique a 1’état solide

est superieure a celle de I’état liquide. Le changement de phase solide-liquide provoque une

augmentation du volume des MCPs qui est donnée par 1’équation (3.4). Courant les expériences

meneées au laboratoire, il a été évalué a 3,9 %, 2,2%, 14,8%, 14,5% respectivement pour RT21,

RT27, RT35HC et RT50.

Vi-Vs_ps—p
= (3.4)
Vs P
Paraffine T (°C) p (Kg.m?) Phase
17 748,263 (0,595) Solide
22 729,958 (0,053)
RT21 25 728,880 (0,053)
29 726,650 (0,053) Liquide
34 724,122 (0,053)
38 721,093 (0,053)
40 720,368 (0,053)

Tableau 3.20. Masses volumiques de RT21 a différentes températures

Paraffine T (°C) p (Kg.m?) Phase
20 794,806 (0,513) Solide
28 787,699 (0,055) Liquid
iquide
RT27 31 785,200 (0,055)
35 782,087 (0,055)
40 778,054 (0,054)

Tableau 3.21. Masses volumiques de RT27 a différentes temperatures

Paraffine T (°C) p (Kg.m®) Phase
33 906,362 (0,642) Solide
36 800,077 (0,055)

RT35HC 38 798,553 (0,055) o

40 796,992 (0,055) Liquide
42 795,468 (0,055)
45 793,145 (0,055)
50 789,298 (0,055)

Tableau 3.22. Masses volumiques de RT35HC a différentes températures
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Paraffine T (°C) p (Kg.m?) Phase
40 904,002 (0,689) Solide
52 805,429 (0,055)
60 796,323 (0,055)
65 789,818 (0,055)

Tableau 3.23. Masses volumiques de RT50 a différentes températures

Les figures 3.29 — 3.32 illustrent respectivement I’évolution de la masse volumique a I’état

liquide en fonction de la température de RT21, RT27, RT35HC et de RT50.
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On remarque que la masse volumique a I’état liquide diminue linéairement en fonction de la
température. Une courbe de tendance linéaire, donnée par 1’équation (3.5), a été tracée pour

chaque paraffine (figures 3.29-3.32).
p(T)=aT+b (3.5)

La loi de variation de la masse volumique des paraffines en phase liquide en fonction de la
température est exploitée pour déterminer des coefficients d’expansion thermique des RT
(équation (3.6)). La masse volumique de référence a 1’état liquide po, liquide associée a RT21,
RT27, RT35HC et RT50 corresponds respectivement a leur masse volumique a T=22°C,
T=28°C, T=36°C, T=52°C. Le tableau 3.24 résume les résultats des coefficients d’expansion
thermique calculés. L’investigation des résultats obtenus décélent que le coefficient
d’expansion thermique le plus élevé est attribuée RT50 qui est de 1,4 102 K alors que ceux de
RT21, RT27 et RT35HC sont respectivement de 0,710° K™ ; 1103 K?® et 0,9 103K,

p=— 2 (36)
Po, liquide or
Paraffines B (K
RT21 0,0007 (0,0001)
RT27 0,0010 (6 10
RT35HC 0,0009 (10%)
RT50 0,0014 (0,0001)

Tableau 3.24. Coefficients d’expansion thermique
3.6. Exploitation des résultats expérimentaux

En se basant sur les résultats expérimentaux des conductivités thermiques, des chaleurs
spécifiques et des masses volumiques des paraffines RT21, RT27, RT35HC et RT50, les
diffusivités thermiques des RT a I’état liquide sont calculées par 1’équation 3.7 et comparées a

celles obtenues par Hot disk. Les résultats sont résumes dans les tableaux 3.25-3.28.

A

= (3.7)
pCp

a

Les résultats montrent que les diffusivités thermiques calculées des paraffines a 1’état liquide
sont inférieures par rapport aux diffusivités thermiques expérimentales avec des écarts qui
atteignent 10,96 % pour RT21 ; 21,7% pour RT27 ; 16,4% pour RT35HC et 30,3% pour RT50.

Les écarts observés sont dus aux incertitudes sur les diffusivités thermiques calculées qui sont
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supérieures a celles sur les diffusivités thermiques expérimentales et qui sont évaluées jusqu’a
17,6% pour RT21, 6,4% pour RT27, 16,2% pour RT35HC ; 27,3% pour RT50. Ces incertitudes
sont attribuées aux incertitudes sur les conductivités thermiques, les chaleurs spécifiques et les

masses volumiques expérimentales des paraffines. En conclusion, les diffusivités thermiques

experimentales sont plus préecises que celles calculées.

Paraffine T a dcalculée

°C 10°m?s? 10°m?s?t
22,1 0,155(0,006) 0,138(0,024)
22,9 0,152(0,010) 0,137(0,024)
23,8 0,147(0,006) 0,136(0,024)
25,3 0,151 (0,005) 0,136(0,024)
26,5 0,151(0,003) 0,136(0,024)

RT21 28 0,147(0,008) 0,136(0,024)
20,9 0,147(0,02) 0,137(0,024)
34,7 0,147(0,006) 0,137(0,024)
39,5 0,149(0,007) 0,138(0,024)

Tableau 3.25. Comparaison des diffusivités thermiques expérimentales et calculées de

RT21
Paraffine T a Acalculée
°C 10%m?s? 109 m?s?t
27,3 0,156 (0,003) 0,122 (0,019)
RT27 29,3 0,153(0,005) 0,121 (0,019)
34,2 0,157 (0,002) 0,123 (0,02)
39,5 0,147(0,003) 0,121 (0,02)
44,6 0,150(0,001) 0,121 (0,02)
Tableau 3.26. Comparaison des diffusivités thermiques expérimentales et calculées de
RT27
Paraffine T a dcalculée
°C 10%m?s? 10%m?s?
RT35HC 36 0,140(0,005) 0,117 (0,018)
38 0,134(0,005) 0,116 (0,018)
42 0,131 (0,013) 0,117 (0,019)
44 0,130(0,013) 0,116 (0,018)
50 0,125 (0,014) 0,116 (0,018)

Tableau 3.27. Comparaison des diffusivités thermiques expérimentales et calculées de

RT35HC
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Paraffine T a dcalculée

°C 10°m2.s?t 10%m?.s?t
52 0,170 (0,011) 0,119 (0,032)
54 0,146(0,011) 0,105 (0,028)

RTS0 56 0,145 (0,008) 0,104 (0,028)
58 0,130(0,010) 0,103 (0,028)
60 0,127(0,008) 0,102 (0,028)
62 0,124 (0,008) 0,102 (0,027)
64 0,118 (0,009) 0,101 (0,027)
68 0,119(0,009) 0,102 (0,027)

Tableau 3.28. Comparaison des diffusivités thermiques expérimentales et calculées de
RT50

Conclusion

Ce chapitre a été consacré a la détermination des propriétés thermophysiques des paraffines
RT21, RT27, RT35HC et RT50 a I’état solide et liquide. Des analyses calorimétriques
différentielles « DSC » ont été menées a des vitesses de chauffe/refroidissement de 10°C.min™*
et de 0,2°C.minL. Les résultats ont révélé que la température d’onset et la chaleur latente de
fusion diminuent en fonction de la vitesse. lls ont montré également que la paraffine RT35HC
ne présente pas une transition de phase solide-solide et que sa solidification s’effectue en deux
étapes successives. lls ont prouvé aussi que la chaleur latente de fusion la plus élevée est
accordée a RT35HC. Les mesures des chaleurs spécifiques des paraffines par « DSC » a permis
de déterminer la loi de thermodépendance en phase solide et liquide. L’étude de la stabilité des
MCPs a décelé que les paraffines conservent leurs propriétés du stockage de chaleur au cours
des cycles thermiques. Des analyses thermogravimétriques ont montré que les paraffines RT21-
27-35HC -50 sont stables thermiquement. Les mesures des conductivités thermiques a
différentes températures ont révélé une discontinuité au voisinage de la température de fusion.
Elles ont montré aussi que la conductivité thermique a 1’état solide augmente en fonction de la
température alors que celle a I’état liquide diminue avec la température. Les mesures des
diffusivités thermiques a I’état liquide ont montré qu’elles diminuent en fonction de la
température. Les mesures des masses volumiques en fonction de la température ont permis
d’évaluer les changements du volume au cours de la fusion. La loi de thermodépendance des
masses volumiques en phase liquide a été developpeée. Le coefficient d’expansion thermique
des paraffines a été également déterminée. Ces résultats constituent une riche base de données

pour alimenter les codes de calculs développés au laboratoire CERTES.
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Introduction

Dans cette partie, on s’est intéressé a 1’étude expérimentale de la fusion de RT27. Dans ce
chapitre on présentera d’abord la plateforme expérimentale « FISOMP » développée au
Laboratoire Certes. Ensuite nous menons une analyse fine sur le transfert et le stockage de

chaleur au cours du changement de phase solide-liquide.
4.1 Réalisation d’une nouvelle plateforme expérimentale

4.1.1 Objectifs

Dans le cadre de ce projet de thése nous avons concu une nouvelle plateforme expérimentale
intitulée « FISOMP ». La plateforme est illustrée dans les figures 4.1 et 4.2. L’objectif est
d’étudier le transfert de chaleur et de masse qui pilotent la fusion et la solidification d’'un MCP
pur ou d’un composite MCP/milieux poreux. Ceci est réalisé a travers la visualisation de
I’interface du changement de phase solide-liquide dans une cavité rectangulaire et la

caractérisation thermique a travers des mesures de flux de chaleur et des températures au sein

de la cavité.

Figure 4.1. Dispositif expérimental FISOMP
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R el Générateur
Modules d’acquisition NI ATE200
C——
mm Gy
Ordinateur : ——_]

Thermocouples

Résistance
chauffante

Bac rempli
du MCP

Caméra WX100 | /

Spot LED

Figure 4.2. Schéma du dispositif FISOMP

4.1.2 Description

La plateforme expérimentale, illustrée dans les figures 4.1 et 4.2, est composée d’une
enceinte rectangulaire transparente remplie d’un MCP, d’un systéme du chauffage, des capteurs
de température et de flux de chaleur, d’un systeme d’acquisition des images €t d’un systéme

d’acquisition de données.

4.1.2.1 Enceinte rectangulaire remplie du MCP

La figure 4.3 présente I’enceinte rectangulaire de la plateforme expérimentale. 1l s’agit d’un
bac en PETG transparent (Apetc= 0,19 W.m™1.K) de dimensions internes 152-162-12 mm?.
L’¢épaisseur des faces avant et arriere du bac est de 5 mm. Ce bac est fixé sur un profilé en
aluminium. Sa fermeture est assurée par un bouchon amovible en PVC avec des trous de 1mm

de diamétre qui permettent le passage des thermocouples. Apres avoir rempli le bac, le MCP
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est ensuite refroidit & 18°C dans une salle climatisée. Une fois le MCP est totalement solidifié,
les études expérimentales de fusion peuvent étre démarrées. Les parois latérales du bac sont

isolées par le polystyréne expansé de largeur 40 mm et d’épaisseur 20 mm.

Bouchon amovible en PVC

3
a
>
: /
g Bac en
~ PETG
E L D ==
= <=
< O
7 5
3) § S MCP Plaque
> ° . en
yd / plexiglass
[<B]
= =N |
= /
x
>
- I
Isolant en polystyrene
(a). Photo (b). Schéma

Figure 4.3. Bac rempli du MCP
4.1.2.2 Systeme du chauffage
Une résistance chauffante de 20 Ohm de dimensions 10-150-0,18 mm? (figure 4.4) est
insérée dans I’enceinte rectangulaire en PETG au niveau de la paroi interne gauche comme le
montre la figure 4.3.b. Les deux faces avant et arriére de la résistance chauffante sont couvertes
respectivement par une fine couche de cuivre et un film isolant type Kapton. Un générateur type

ATF200 (40V-5 A), piloté par un logiciel, alimente la résistance chauffante.

20 mm 150 mm

< 5
- Lt

v

1 )
Connexion Face cuivrée

Figure 4.4. Résistance chauffante
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4.1.2.3 Instruments des mesures
» Fluxmeétre

Un fluxmetre de dimensions 10-150-0,4 mm, illustré dans la figure 4.5, est placé sur la face
cuivrée de la résistance chauffante afin de mesurer la densité du flux de chaleur fournie par la
résistance au MCP. Il est muni d’un thermocouple intégré type T qui permet de mesurer la
température de la résistance chauffante qui ne doit pas dépasser 90°C pour des raisons de
sécurité. Ce thermocouple, Ty, est certifié étalonné par son fournisseur Captec. Le fluxmetre et
la résistance chauffante sont rassemblés a I’aide d’un adhésif Kapton polyimide résistant aux
hautes températures jusqu’a 80°C. Les connexions du fluxmetre et de la résistance chauffante
sont protégées également par cet adhésif afin de les préserver de 1’humidité et en vue d’éviter
le contact entre leurs soudures. La fixation de 1’ensemble résistance chauffante -fluxmetre sur
la paroi interne du bac est réalisée par une fine plaque en plexiglas placée en bas du bac comme

le montre la figure 4.3.b et par le bouchon en PVC.

Thermocouple
intégré T 20 mm 150 mm

10 mm

Connexior.
Figure 4.5. Fluxmetre

» Thermocouples
Six thermocouples gainés type K, figure 4.6, sont utilisés pour mesurer la température au
sein du MCP. lIs sont étalonnés certifiés UKAS [1] par leurs fournisseurs TC direct. Ces
thermocouples sont insérés dans le mi- plan vertical du MCP a travers les trous du bouchon en
PVC comme le montre la figure 4.3.a. lls sont répartis sur deux rangées (deux hauteurs) afin
d’analyser la réponse thermique du MCP au cours de la fusion. La figure 4.7 illustre leur
emplacement dans le bac rectangulaire contenant le MCP. La température ambiante de la salle
de la manipulation est mesurée également a I’aide d’un thermocouple gainé type K identique a

celui présenté dans la figure 4.6.
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Figure 4.7. Emplacement des thermocouples dans le MCP
4.1.2.4 Systéme d’acquisition des images

La visualisation de I’interface solide-liquide est réalisée par une caméra type « WX100 » de
haute résolution (2048 X 2048 pixels) présentée dans la figure 4.8. Cette caméra est munie d’un
objectif type « Sigma Macro » de focale 105 mm qui est illustré dans la figure 4.9. Des détails
techniques sur la caméra et 1’objectif sont présentés dans 1I’annexe 3. La caméra et 1’objectif
sont placés sur un trépied type « Monfrotto MTO055XPRO » muni d’une rotule « Micro 410 »
comme le montre la figure 4.10. Des spots LED sont utilisés pour 1’éclairage lors de

I’acquisition des images (figures 4.1 et 4.2).
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Figure 4.10. Systéme d’acquisition des images
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4.1.2.5 Systéme d’acquisition

Le systéme d’acquisition est constitué des modules type National Instrument connectés a un
chéssis Compact DAQ type cDAQ-9174 (figure 4.11). Les thermocouples sont connectés a des
modules d’entrée analogique température type NI 9211. Le fluxmetre est relié a un module
d’entrée analogique type NI 9205. Un module de sortie analogique type 9263 est utilisé pour
trigger la caméra par 1’envoi d’un signal TTL d’une durée de 20 ms. Le systéme du chauffage
est commande par le module NI 9263 qui mesure la tension de commande du générateur et par
le module NI 9205 qui mesure la tension délivrée par le générateur. Des détails techniques sur

les modules NI figurent dans 1’annexe 3.

Figure 4.11. Modules NI

4.1.2.6 Programmes de pilotage
> Pilotage de la caméra par le logiciel PFV

La caméra WX100 est liée a un ordinateur par un cable Ethernet comme le montre les figures
4.2 et 4.10. Elle est pilotée par le logiciel Photron Fastcam Viewer PFV dont I’interface est
illustrée dans la figure 4.12. Le principe du pilotage repose en premiére étape a la calibration
de la caméra qui est en mode « live » en sélectionnant a partir de I’interface du PFV les
paramétres de commande englobant la résolution, la vitesse et le mode Trigger. Le mode
Trigger utilisé au cours des expériences dans ce chapitre correspond au mode rafale égale a 1.
Ensuite, I’enregistrement est activé comme le montre la figure 4.13. La caméra prend une image
a chaque signal TTL du programme Lab VIEW qui sera présenté dans le paragraphe suivant.
Une fois 1’acquisition des images est finalisée, le programme PFV permet de sélectionner la
partie de ’acquisition a sauvegarder sous format image TIFF et video AVI et de définir la

vitesse de lecture des vidéos.
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Figure 4.13. Interface du logiciel PFV au cours d’enregistrement

> Pilotage du dispositif expérimental par un programme Lab VIEW

On a développé un programme LabVIEW pour piloter le dispositif FISOMP. Ce programme
permet de controler le systéeme du chauffage, de réaliser 1’acquisition des températures et des

flux de chaleur. Il permet également de trigger périodiqguement la caméra, de controler la
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sécurité de la manipulation et de sauvegarder les resultats. Les differentes fonctionnalités du ce

programme sont présentées dans 1’annexe 3.

4.2 Exploitation des mesures

4.2.1 Détermination de la fraction volumique liquide

Les images illustrant I’évolution de I’interface solide-liquide au cours de la fusion sont
exploitées pour déterminer I’évolution instantanée de la fraction volumique liquide du MCP
définie par le rapport entre le volume du MCP liquide et le volume total du MCP. Ceci est
réalisé a 1’aide d’un programme Matlab qui convertit 1’image couleur obtenu par la caméra
WX100 en une image binaire. Cette image binaire consiste & une matrice bidimensionnelle dans
laquelle les pixels noirs, associés a la phase solide, correspondent a une valeur égale a 0 alors
que les pixels blancs correspondent a une valeur 1. La fraction volumique liquide est obtenue
par le biais de 1’équation (4.1) ou NP1 et NP: présentent respectivement le nombre de pixels

avec une valeur 1 et le nombre de pixels totaux de I’image.

NP,

f=—1 4.1

| NP, (4.1)
4.2.2 Etude du stockage de chaleur

4.2.2.1 Chaleur sensible stockée a I’état solide

La chaleur stockée sous forme sensible par le MCP a 1’état solide a un instant t est régie par

les équations (4.2) et (4.3).

Qsensible,s (t) - I pst,s (Tmoy,s (t) - Ti)dvs (4.2)
V(1)
Qsensible,s (t) = pst,s (Tmoy,s (t) - Ti)Vs (t) (4.3)
Ty 3 T
t)=——- (4.4)
T 00 3

Ti présente la température initiale du MCP a I’état solide. Tmoy,s(t) , donnée par 1’équation (4.4),
est la tempeérature moyenne du MCP solide a I’instant t. ns(t) est le nombre des thermocouples

placés dans la phase solide.
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Vs(t), décrit par 1’équation (4.5), est le volume du MCP a I’état solide a I’instant t ou Mmcp

désigne la masse du MCP.
V(1) = (L— )V, = (1 f,) Tmep
s(=QA-T)V;={1-1)— (4.5)
Ps
4.2.2.2 Chaleur sensible stockée a I’état liquide

La chaleur stockée sous forme sensible par le MCP a I’état liquide a un instant t est régie par
les équations (4.6) et (4.7).

Qeensivie. ) (D= | PICo1(Tioy. ()~ Ts_)AV, (4.6)
Vicy
Qsensible,l (t)= pICp,I (Tmoy,l () -Ts_ V@) (4.7)
T @=Lt §T
- (4.8)
mov (1) =2 “

Ts. présente la température de fusion du MCP. Tmoy,(t) , donnée par I’équation (4.8), est la
température moyenne du MCP liquide a I’instant t. ni(t) est le nombre des thermocouples

placés dans la phase liquide .
Vi(t), décrit par I’équation (4.9), est le volume du MCP a I’¢état liquide a I’instant t.
m
— MCP
Vi(t) =1, ) (4.9)
I

La chaleur totale stockée dans le MCP sous forme sensible est donnée par 1’équation (4.10)

Qsensible (t) = Qsensible,s (t) + Qsensible,l (t) (4.10)

4.2.2.3 Chaleur latente stockée

La chaleur stockée par voie latente dans le MCP a un instant t est donnée par 1’équation

(4.11) ou AHs.désigne la chaleur latente de fusion.

Qlatente ()= 1:ImMCPAHs—L (4.11)
4.2.2.4 Chaleur totale stockée

La chaleur totale stockée dans le MCP a un instant t est donnée par 1’équation (4.12).
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Qtotale,stockée (t) = Qsensible (t) + Qlatente (t) (4.12)

4.2.3 Détermination du coefficient global de transfert de chaleur

Le coefficient « global » moyen de transfert de chaleur sur la paroi gauche chauffée de

I’enceinte rectangulaire peut étre « approximé » par 1I’équation (4.13). Avec :

Apar est la surface de la paroi gauche chauffée qui correspond a la surface de la résistance

chauffante.

Tpar €St la température moyenne de la paroi gauche. Expérimentalement, cette température
est déterminée par le thermocouple intégré dans le fluxmetre. Ts.. est la température de

I’interface solide -liquide qui est égale a la température de fusion du MCP. t désigne le temps.

ﬁ(t) — Qtotale,stockée (t)
Apar (Tpar T )t

(4.13)

Le nombre de Nusselt moyen est donné par I’équation (4.14) ou H présente la hauteur de la
caviteé rectangulaire. Il sera évalué afin d’analyser les phénomenes du transfert de chaleur au
cours de la fusion d’un MCP et de les comparer a ceux obtenus a partir de 1’analyse
expérimentale de la forme de I’interface solide -liquide.

h(t)H

Nu(t) = . (4.14)

4.3 Etude expérimentale de la fusion de RT27

Pour cette étude nous avons introduit dans la cavité rectangulaire de la plateforme
expérimentale « FISOMP» 212 g de RT27 et avons positionné des thermocouples en deux
rangées comme le montre la figure 4.7. Les tableaux 4.1 et 4.2 résument respectivement les

parametres du systéme de chauffage et de 1’acquisition des images utilisés dans cette étude.

Condition aux limites sur la paroi gauche  Mode du AT seuil P te
démarrage du chauffage

- ] °C W.m? s

Flux imposé Températures uniformes 1 1264 5

Tableau 4.1. Parameétres du systéme du chauffage

Résolution (Pixels) Grossissement tcameéra (S) Nimages
2048-2048 1/10 120 270

Tableau 4.2. Parametres de 1’acquisition des images
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4.3.1 Evolution de I’interface solide liquide

La figure 4.14 illustre 1I’évolution de I’interface solide -liquide de la paraffine RT27 dans les
premiers instants de la fusion (t <2 min). On observe la formation d’une fine couche du MCP
liquide parallele a la paroi chaude. Ceci révele qu’a ce stade le transfert de chaleur s’effectue

par mode conductif (1) car le mouvement du MCP est freiné par les forces visqueuses.

Figure 4.14. Evolution de I’interface solide liquide au cours de la fusion de RT27
(Régime | : Conduction)

Ensuite, pour 2 min < t < 6 min, on remarque a partir de la figure 4.15 que la largeur de la
phase liquide augmente. Dans cas, la poussée d’ Archiméde devient prépondérante par rapport
aux forces visqueuses. Ce qui déclenche la convection naturelle dans la partie supérieure de
I’enceinte rectangulaire ainsi que le mouvement ascendant de MCP liquide. Le développement
de ces courants convectifs engendre une inclinaison de I’interface solide -liquide qui prend une
forme oblique dans la zone supérieure de la cavité. En outre, la figure 4.15 montre que le front
de fusion demeure parallele a la paroi chaude dans la partie inférieure de I’enceinte
rectangulaire. Ce résultat montre que le transfert de chaleur s’opére uniquement par conduction
dans cette région. On conclut que le transfert de chaleur dans le MCP est controlé a ce stade de
I’expérience par la conduction et la convection naturelle ce qui correspond au régime mixte du

transfert de chaleur (I1).
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“@t4min SO

Figure 4.15. Evolution de I’interface solide liquide au cours de la fusion de RT27
(Régime Il : Conduction -Convection naturelle)

Pour 6 min <t <32 min, la figure 4.16 révele une augmentation de la largeur du MCP liquide
qui induit une augmentation de la poussée d’Archiméde. Ceci entraine une accentuation du
transfert de chaleur par convection naturelle dans le MCP qui se traduit par le développement
des courants convectifs dans les parties inférieure et supéricure de I’enceinte rectangulaire.
C’est pourquoi, on constate que le front de fusion présente une forme oblique dans toute la
cavité et que sa courbure augmente au fur et a mesure que la fusion progresse. On déduit qu’a

ce stage, la convection naturelle est le régime du transfert de chaleur dominant (I11).

- F [

) t=22min (d) t=28
Figure 4.16. Evolution de I’interface solide liquide au cours de la fusion de RT27
(Regime 111 : Convection naturelle)

min
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Enfin, la figure 4.17.(a) montre qu’a t=32 min, le front de fusion atteint la partie supérieure
de la paroi droite de I’enceinte rectangulaire en gardant sa forme oblique dans la partie
inférieure. Au fur et a mesure que le MCP fond (t > 32 min), I’interface solide-liquide s’incline
(figures 4.17.(b) — 4.17 (h)) jusqu’a ce que le MCP devient totalement liquide a t =482 min
(figure 4.17.(i)). Ce régime correspond a un transfert de chaleur par convection naturelle (1V).

Il dure 93% du temps total de la fusion du MCP.
|

\

(@) t— . 32 mlnv|

(d) t= 122min ~  (¢) t= 182min 0 t= 242 min

| | ] ]

(g) t— 302min (h) t= 362min (i) t= 482 min
Figure 4.17. Evolution de I’interface solide liquide au cours de la fusion de RT27

(Régime 1V : Convection naturelle)
En guise de conclusion, la fusion de RT27 pourrait étre caractérisée par quatre régimes

successifs de transfert de chaleur qui sont la conduction (1), le régime mixte (I1), la convection
naturelle (111) et (1V).
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4.3.2 Distribution de la température au sein de RT27

Les figures 4.18 rappelle les positions des thermocouples dans la cavité rectangulaire remplie

de RT27. La figure 4.19 illustre 1’évolution des températures (T2-7) au cours la fusion.
| N | |

Figure 4.18. Positions des thermocouples dans RT27
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Figure 4.19.Evolution de la température au sein de RT27 au cours de la fusion
D’apres la figure 4.19, le MCP se trouve initialement a une température constante de 23°C.
On constate que les températures des « rangées » inférieures et supérieures augmentent
Iégerement au début du chauffage mais restent identiques jusqu’a t =8 min (figure 4.20). Ceci
correspond au transfert de chaleur par conduction. A partir de t=8 min, on constate que les
températures augmentent plus rapidement. Ceci est da principalement au développement des
courants convectifs dans le MCP-liquide. La comparaison entre les résultats des deux rangées
révele également que les températures de la rangée supérieure augmentent plus rapidement que
celles de la rangée inférieure jusqu’a t =62 min (figure 4.20). On conclut que I’intensité de la

convection naturelle dans la zone supérieure du MCP est plus élevée que dans la zone inférieure.
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Figure 4.20. Evolution de la température de RT27 au cours de la fusion jusqu’a t =62 min

A partir de t = 62 min jusqu’a t =242 min (figure 4.21), on constate que les tempeératures
(T3,5,7) deviennent quasi-uniformes et évoluent lentement par rapport a (T2,4,6). Ce résultat
prouve que la convection naturelle dans la partie inférieure est plus intense que dans la partie
supérieure. Ceci correspond au régime 1V du transfert de chaleur qui survient lorsque le front
de fusion atteint la paroi « droite » de 1’enceinte. Pour expliquer le résultat du ce régime, une
surface fictive séparant les deux régions ayant une intensité de convection naturelle différente
et contenant le point pic solide est présentée dans la figure 4.22. En effet, au cours de la fusion,
le MCP liquide chaud situé au-dessous de la surface fictive (région inférieure : figure 4.22)
monte jusqu’a cette surface puis dévie a droite et se heurte a I’interface solide-liquide qui
présente la source froide du transfert de chaleur. Ceci génére des courants convectifs.
Concernant le MCP chaud situé au-dessus de la surface fictive (région supérieure : figure 4.22),
il monte jusqu’au le haut puis dévie a droite. Cependant, comme cette région est dépourvue de
I’interface solide-liquide, les courants convectifs généres dans cette zone sont moins intenses
que ceux de la partie située au-dessous de la surface fictive. Ce qui explique 1’évolution lente
des températures mesurées par les thermocouples (T3,5,7) par rapport a celles des températures
des thermocouples (T2,4,6) de t= 62 min at = 242 min. Au cours du ce régime IV de transfert
de chaleur, la surface fictive descend au fur et a mesure que le MCP fond et le domaine du MCP

caractérisé par une faible convection naturelle augmente.
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Figure 4.21. Evolution de la température de RT27 de t=62 min a t= 242 min
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Figure 4.22. Surface fictive a t =62 min

A partir de t=242 min jusqu’a t =482 min (figure 4.23), on note que les températures de la
rangée inférieure et supérieure deviennent quasi-uniformes. Ce résultat s’explique par le fait
qu’a ce stade les six thermocouples sont situés au -dessus de la surface fictive (figure 4.24) qui

correspond a une zone de faible convection naturelle.
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Figure 4.23. Evolution de la température de t =242 min a t =482 min
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Surface
fictive

Point pic
solide

Figure 4.24. Surface fictive a t=242 min

Il ressort de ce qui précede que le transfert de chaleur par convection naturelle au cours de
la fusion se caractérise par deux régimes (régimes Ill et IV présentés dans 4.3.1) dont la
différence porte sur I’intensité de la convection naturelle. Le régime 11l se distingue par une
intensité de courants convectifs plus élevée dans la partie supérieure que dans la partie
inférieure. Le régime 1V se déclenche dés que le front de fusion atteint la paroi droite de la
cavité. Il est marqué par une zone inférieure dans laquelle le transfert convectif devient plus
intense que la région supérieure. Au cours du ce régime, 1’intensité de la convection naturelle

diminue au fur et a mesure que le MCP devient liquide.
4.3.3 Evolution de la fraction liquide du MCP au cours de la fusion

La figure 4.25 présente un exemple des images binaires obtenues par le programme Matlab
et utilisées pour le calcul de la fraction liquide. La figure 4.26 illustre 1’évolution de la fraction
liquide de RT27 en fonction du temps. Les résultats décelent que la fraction liquide augmente
linéairement avec le temps. On constate que a t=32min, 25% de la paraffine est fondue. A partir
de t =32 min, la vitesse de fusion diminue. Ceci est lié a I’intensité de la convection naturelle
dans le MCP liquide. IL ressort de ce qui précede que la cinétique de la fusion est fortement

affectée par I’intensité de la convection naturelle.

La paraffine RT27 est totalement fondue a t=482 min ce qui correspond a une fraction
liquide égale a 1. Ceci permet de conclure que le temps requis pour le stockage de chaleur par
chaleur latente dans 212 g de RT27 est 482 min. On conclut que la fusion de la paraffine pure

est un phénomene relativement lent.
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MCP liquide

MCP solide

Figure 4.25. Image binaire a t=92 min

4.3.4 Etude du stockage de chaleur

La figure 4.27 presente I’évolution de la chaleur sensible, latente et totale stockée dans la
paraffine RT27. La chaleur latente stockée est supérieure a celle stockée par voie sensible. Elle
présente 80% a 98% de la chaleur totale stockée. Concernant la chaleur stockée sous forme
sensible, on remarque qu’elle augmente jusqu’a atteindre 5,14 kJ a t=122 min. Puis, elle se

stabilise jusqu’a t = 482min ou elle atteint 7 kJ. Ce comportement s’explique par la légére
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Figure 4.26. Evolution de la fraction

liquide de RT27 en fonction du temps

variation de la température moyenne du MCP liquide qui est de 2,8°C.
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Figure 4.27. Evolution de la chaleur stockée dans 212 g de RT27 en fonction du temps
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Le tableau 4.3 presente les résultats associes a la chaleur totale stockée dans 212 g de RT27.
La quantité de chaleur totale stockée pendant 8 heures est 44 kJ. La puissance du stockage est
évaluée a 1,53 W avec une densité de 1017,29 W/m?. Les déperditions thermiques au niveau
des parois latérales du bac contenant le MCP ont été évaluées a 246,71 W/m?. L’exploitation
de ces résultats, tableau 4.4, permet de conclure que 1 kg de paraffine RT27 chauffée a une
densité de 1264 W/m? dans une enceinte rectangulaire stocke 208,16 KJ/kg pendant 24 heures
avec une puissance de 8,65 W. Le colt de 1 kg de RT27 vaut 5,95 euros.

m Qiatente Qsensible Qtotale t P ¢
kg kJ kJ kJ h W W.m
0,212 37,11 7 44,13 8 1,53 1017,29

Tableau 4.3. Caractéristiques du stockage de chaleur dans une masse de 0,212 kg de RT27

m Qtotale t P Prix
kg kJ h w Euros
1 208,16 24 8,65 5,95

Tableau 4.4. Caractéristiques du stockage de chaleur dans une masse de 1 kg de RT27
4.3.5 Evolution du nombre de Nusselt moyen

La figure 4.28 illustre la variation du nombre de Nusselt « moyen » en fonction du temps
qui refléte les mécanismes de transfert de chaleur intervenant lors de la fusion de RT27. Les
résultats montrent qu’a partir d’une valeur élevée, le nombre de Nusselt diminue rapidement au
cours du régime conductif. L’amplitude élevée du nombre de Nusselt observée au démarrage
de la fusion est accordée a la faible résistance thermique de la mince couche du MCP liquide
au voisinage de la résistance chauffante. A partir de t = 4 min, on constate que le nombre de
Nusselt augmente jusqu’a t=32 min ce qui annonce le développement des courants convectifs
dans le MCP liquide. La convection naturelle devient donc dominante (régime I11). A partir de
t =32 min, le nombre de Nusselt diminue au cours de la fusion du MCP. Ceci prouve qu’a cette
phase I’intensité de la convection naturelle diminue a mesure que le volume du MCP liquide

augmente (régime 1V).
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Figure 4.28. Evolution de nombre de Nusselt moyen au cours de la fusion de RT27
Conclusion

Ce chapitre porte sur la fusion de la paraffine RT27 dans une enceinte rectangulaire. Une
description d’une nouvelle plateforme expérimentale a été décrite. La visualisation de
I’interface solide -liquide et les mesures de température ont mis en évidence les régimes de
transfert de chaleur et de masse au cours de la fusion. La fraction liquide en fonction du temps
a prouvé que la vitesse de la fusion est fortement liée a I’intensité de la convection. Le nombre
de Nusselt « moyen » en fonction du temps a confirmé les régimes du transfert de chaleur

identifiés dans la premiere partie du chapitre.
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Introduction

Ce chapitre est consacré a la caractérisation thermophysique des mousses métalliques /
paraffines. Le taux d’imprégnation des composites a été évalué ainsi que les conductivités et
les diffusivités thermiques a 1’état solide. Les masses volumiques et les chaleurs spécifiques a

I’état solide ont été également déterminées.
5.1 Caractérisation structurale des mousses meétalliques

Des observations microscopiques des mousses d’aluminium et de nickel (d, =2,3 mm) ont
été réalisées au laboratoire LISA (UPEC). Le dispositif expérimental utilisé est une loupe dont
le grossissement varie entre 0,8 et 10. Un systéme de réglage de I’intensité lumineuse est utilisé
pour ajuster la luminosité. Les figures 5.1 et 5.2 présentent les résultats obtenus. On remarque
gue les mousses d’aluminium et de nickel sont caractérisées par des cellules a pores ouverts.
On constate également que les cellules ne sont pas homogenes en taille et en forme. L analyse
de ces figures par le biais du logiciel « Microvisions Instrument » est réalisée afin de déterminer
les diametres des pores et des ligaments. Les caractéristiques structurales sont mesurées (figures

5.1 et 5.2). Les valeurs moyennes des mesures sont retenues et résumeées dans le tableau 5.1.

Figure 5.1. Mousse d’Aluminum
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Figure 5.2. Mousse de Nickel (dp=2,3 mm)

L’analyse des résultats du tableau 5.1 révéle une concordance entre le diametre des pores de
la mousse d’aluminium mesuré et celui indiqué par le fournisseur. En revanche, le diameétre des
pores de la mousse de nickel est inférieur de 43,5% par rapport a celui du fournisseur
RECEMAT. Cette différence peut étre attribuée au choix de la section de la mousse analysée
étant donné que la mousse de nickel n’est pas homogéne en termes de taille des pores.
Concernant les diameétres des ligaments, une comparaison entre les résultats expérimentaux et
ceux de Calmidi [1] qui sont régis par | ‘équation (5.1) et qui utilisent les résultats des diametres
des pores expérimentaux est réalisée. Elle décéle que les diameétres des ligaments
expérimentaux de la mousse d’aluminium et de nickel sont respectivement supérieurs de 0,108
mm et 0,290 mm aux valeurs théoriques. Cette différence peut étre liée au caractere non

homogéene des mousses étudiées ainsi qu’a I’incertitude sur la porosité des mousses.

d“g 1-¢ 1
E =118 31 1— e (1-¢)/0,04 (5.1)
dp (mm) diig
dp.exp (MM) dp, fournisseur (MM) diig.exp(MmM) diig (mm) [1]
Aluminum 0,61 0,55 0,183 0,075
Nickel 1,3 2,3 0,442 0,152

Tableau 5.1. Caractéristiques structurales des mousses d’ Aluminum et de Nickel
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5.2 Taux d’imprégnation des composites mousses métalliques / RT

Les composites mousses métalliques /RT21, /RT27, /RT35HC ont été préparés par
imprégnation sous vide selon le protocole décrit dans le paragraphe 2.2.2 du chapitre 2. La
figure 5.3 illustre un exemple des composites préparés.

(a) Mousse d’aluminium avant et apres la préparation de Al / RT27

(b) Mousse de nickel (dp= 0, 9mm) avant et apreés la préparation de Ni / RT27

(c) Mousse de nickel (dp= 2,3 mm) avant et apreés la préparation de Ni/RT27
Figure 5.3. Composites mousses métalliques /RT27

Les tableaux 5.2, 5.3 et 5.4 présentent les taux d’imprégnation o des composites étudiés. On
constate que le taux d’imprégnation varie entre 97,28% et 98,65%. Ce résultat révele le succes

du protocole d’imprégnation sous vide mené au laboratoire. La comparaison entre les résultats
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des composites nickel (dp = 0,9mm) /RT et nickel (dp = 2,3 mm) /RT montre que la taille des

pores des mousses de nickel n’a pas d’effet sur le taux d’imprégnation des échantillons.

& (%) dp (mm) a (%)
Al [RT21 93 0,55 98,55 (0,64)
Ni/RT21 95,2 0,9 97,39 (0,76)
Ni/RT21 95 2,3 97,53 (0,77)

Tableau 5.2. Taux d’imprégnation des composites mousses métalliques / RT21

& (%) dp (mm) o (%)
Al IRT27 03 0,55 98,18 (0,65)
Ni / RT27 95,2 0,9 98,16 (0,73)
Ni / RT27 95 2,3 98,65 (0,75)

Tableau 5.3. Taux d’imprégnation des composites mousses métalliques / RT27

& (%) dp (Mm) o (%)
AI/RT35HC 93 0,55 97,76 (0,72)
Ni/RT35HC 95,2 0,9 97,28 (0,75)
Ni/RT35HC 95 23 97,87 (0,74)

Tableau 5.4. Taux d’imprégnation des composites mousses métalliques / RT35HC

5.3 Conductivités thermiques

5.3.1 Conductivités thermiques expérimentales

La détermination des conductivités et diffusivités thermiques des composites mousses
métalliques/ RT s’est réalisée au moins trois fois successivement par « hot disk » afin d’assurer
la répétabilité des mesures (tableau 5.5). Le résultat retenu est la moyenne des essais effectués.

Un écart type associé a ces essais est calculé.

P(mW) t(s)
Al /RT 480 40
Ni (d=0,9 mm) /RT 280 40
Ni (d=2,3 mm) /RT 280 40

Tableau 5.5. Paramétres des mesures Hot disk
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» Effet des mousses métalliques : Intensification de la conductivité thermique

Les résultats montrent que les incertitudes sur les mesures des conductivités thermiques des
mousses métalliques /RT21 varient entre 0,74 % et 7 %, celles des mousses/RT27 varient entre
0,46 % et 4,7% tandis que celles des mousses imprégnées par RT35HC fluctuent entre 0,28%
et 6 %. Ceci révéle une bonne répétabilité des mesures. Ces incertitudes sont en concordance
avec I’incertitude du dispositif hot disk « TPS2500 » sur la conductivité thermique qui est 5%
[2]. La figure 5.4 illustre les conductivités thermiques des composites Al / RT a 1’état solide
mesurées par le module isotrope. Les résultats sont résumés dans le tableau 5.6 ou | présente
I’intensification de la conductivité thermique définie par 1’équation (5.2). On remarque que
I’intensification de la conductivité thermique des composites Al /RT21, Al /RT27 et Al
/RT35HC vaut respectivement 751,4 %, 1923% et 925%.

[ = A —Ayicp 5.2)

XMCP

501 = Al/RT21
v a8l e Al/RT27
' A Al/RT35HC

4

92,6 92,8 93,0 93,2 93,4
Porosité (%)

Figure 5.4. Conductivités thermiques des composites Al/ RT(module isotrope)

€ A [

% wW.mtlK? -
RT21 0,257 (0,001) 0
Al /RT21 93 4,758 (0,151) 17,514
RT27 0,217 (0,004) 0
Al [RT27 93 4,392 (0,057) 19,240
RT35HC 0,324(0,003) 0
Al /RT35HC 93 3,321(0,058) 9,250

Tableau 5.6. Conductivites thermiques des composites Al/ RT
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La conductivité thermique des échantillons nickel/ RT sont illustrés dans la figure 5.5 et le
tableau 5.7. D’apreés ces résultats, 1’intensification de la conductivité thermique des composites
Ni(dp=0,9mm)/RT21 et Ni(dp=2,3mm)/RT21 vaut respectivement 459,1% et 479,4%. Quant
aux composites a base de Ni/RT35HC, on constate une intensification supérieure a 343,8%.
Comme il a été démontré dans [3] et [4], le diamétre des pores n’a pas d’effet significatif sur la
conductivité thermique des composites a base de mousses métalliques. On conclut que la

conductivité thermique des composites mousses métalliqgues/ RT diminue en fonction de la

porosité.
1,55 : :
= Ni/RT2L
e Ni/RT27
1,50F A Ni/ RT35HC]

=
S
(6]

i

Conductivité thermique (W.m™.K?)

=

w

o
T

95,00 95,05 95,10 95,15 95,20
Porosité (%0)

Figure 5.5. Conductivités thermiques des composites Ni/ RT (module isotrope)

£ (%) A I

wW.mtK* -

RT21 - 0,257 (0,001) 0
Ni (0,9mm) /RT21 95,2 1,437 (0,02) 4,591
Ni(2,3mm) / RT21 95 1,489 (0,028) 4,794

RT35HC - 0,324(0,003) 0
Ni (0,9mm) /RT35HC 95,2 1,438(0,028) 3,438
Ni(2,3mm) / RT35HC 95 1,468(0,024) 3,531

Tableau 5.7. Conductivites thermiques des composites Ni /RT21-35HC

A propos des composites Ni/RT27, le tableau 5.8 révéle que les conductivités thermiques de
Ni (dp=0,9 mm)/RT27 et Ni(dy=2,3mm)/RT27 sont respectivement 1,664W.m1.K? et
1,341W.mt. K1, L’intensification varie entre 666,8% pour les composites & base de nickel
(dp=0,9mm) et 517% pour les composites a base de Ni (dp=2,3mm). Contrairement aux
composites Ni /RT21, Ni/RT35HC, les résultats obtenus pour les composites Ni /RT27
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montrent que la conductivité thermique des échantillons augmente avec la porosité. Ce résultat
peut étre attribué a la position de la sonde de mesure sur 1’échantillon Ni (dp =2,3 mm) /RT27,
il est possible que la sonde 8563 a été placée sur une section non représentative de la porosité
totale de 1’échantillon. Ceci engendre que la conductivité thermique mesurée de Ni (dp=2,3 mm)
| RT27 est sous-estimée et elle est inférieure a celle de Ni (dp=0,9mm) /RT27. 1l est fortement

recommandé de refaire les mesures en plagant la sonde a différentes positions.

£ (%) A |
W.mtK? -
RT27 - 0,217 (0,004) 0
Ni (0,9mm) /RT27 95,2 1,664 (0,007) 6,668
Ni(2,3mm) / RT27 95 1,341 (0,033) 5,1797

Tableau 5.8. Conductivités thermiques des composites Ni/ RT27
» Conductivités thermiques axiales et radiales des composites

Lafigure 5.6, 5.7 et 5.8 présentent respectivement la conductivité thermique axiale et radiale
des composites Al/ RT21, Al/ RT27 et Al/ RT35HC mesurées moyennant le module
anisotrope. Les résultats sont résumés dans le tableau 5.9. On constate que les composites
AIl/RT ont un faible écart entre les conductivités thermiques axiales et radiales. En effet, les
conductivités thermiques axiales des échantillons Al / RT21, Al /RT27 et Al /RT35HC sont
respectivement de 4,889 W.m1K?; 4197 W.mtK? et 3,192 W.m1.K? alors que leurs
conductivités thermiques radiales sont 4,456W.m™1.K™: 4,369 W.m1.K* et 3,397 W.m1.K,
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Figure 5.8. Conductivités thermiques axiale et radiale de Al/ RT35HC

€ Aax Arad

% w.m?tK? w.mtK?
Al IRT21 93 4,889 (0,111) 4,456 (0,341)
Al IRT27 93 4,197 (0,047) 4,369 (0,181)
Al IRT35HC 93 3,192 (0,044) 3,397 (0,205)

Tableau 5.9. Conductivités thermiques axiales et radiales des composites Al /RT

Les figures 5.9, 5.10 et 5.11 illustrent respectivement les conductivités thermiques axiales et
radiales des composites Ni/ RT21, Ni/ RT27 et Ni/ RT35HC. Les résultats sont résumés dans
le tableau 5.10. On observe que les conductivités thermiques axiales des composites Ni (d,=0,9
mm) / RT21, Ni (dp=0,9 mm) / RT27 et Ni (dp=0,9 mm)/ RT35HC présentent respectivement
une petite différence de 0,122 W.m1.K?; 0,224 W.m.K™, 0,006 W.m™.K™ par rapport a leurs
conductivités radiales. Concernant les composites Ni (dp=2,3 mm) /RT, on remarque a partir
des figures 5.9, 5.10 et 5.11 que les conductivités thermiques axiales des composites Ni (dp=2,3
mm) /RT21, Ni (dp=2,3 mm) RT27 et Ni (dp=2,3 mm) /RT35HC ont respectivement un écart
de 9,8 % ; 1,8% ; 4,9% par rapport a leurs conductivités radiales.

17

-
(2]
o

A
2’a)(

)"rad 1

> o nm

-

(%]

(321

I

[=2]
T

> o nm
> > >

2
a

=
ul
S
[N
&
T

I
N
o

=
w
T

Conductivité thermique (W.m*K™)
= -
w S
(3] (é2]
5 2
Conductivité thermique (W.m*K)
=

i

95.,0 Porosité (%) 95‘2
Figure 5.9. Conductivités thermiques Figure 5.10. Conductivités thermiques
axiales et radiales des composites Ni/ RT21 des composites Ni/ RT27

=
w
o

=
N

95,0 Porosité (%) 95,2

128



Chapitre 5 — Caractérisation thermophysique des composites mousses métalliques / paraffines

= =
42} o
a1 =}

=
al
o

I
N
o

-
w
(321

Conductivité thermique (W.m.K™)
~
[82]

=
w
o

95,0

Porosité (%) 95,2

Figure 5.11. Conductivités thermiques des composites Ni/ RT35HC

€ Aax Arad

(%) w.mtK? W.mtK?
Ni (0,9mm) /RT21 95,2 1,358 (0,010) 1,480 (0,054)
Ni(2,3mm) / RT21 95 1,523 (0,067) 1,387 (0,064)
Ni (0,9mm) /RT27 95,2 1,606 (0,016) 1,382 (0,065)
Ni(2,3mm) / RT27 95 1,316 (0,006) 1,292 (0,042)
Ni (0,9mm) /RT35HC 95,2 1,433 (0,01) 1,439 (0,052)
Ni(2,3mm) / RT35HC 95 1,422 (0,004) 1,496 (0,07)

Tableau 5.10. Conductivités thermiques axiales et radiales des composites Ni/ RT

En guise de conclusion, les composites mousses métalliques /RT élaborés dans la présente

étude sont isotropes.

5.3.2 Prédictions théoriques des conductivités thermiques

» Modeles théoriques des conductivités thermiques

Les conductivités thermiques effectives des composites mousses métalliques /RT sont

calculées a I’aide des modeles théoriques de Bhattacharya [5], Dul’nev [6] et Singh [7] décrits

respectivement par les équations (5.3) et (5.4) et (5.5) dans le tableau 5.11.

Modeéles théoriques

Remarques

Bhattacharya [5]

A =A(elvcp +1—&)hmstal) +

1-A)

€

Amcp

kmétal
(5.3)

A=0,35
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Dul’nev [6]

2t =) A pep et

Mmetal (1= 1) +Apyept
(5.4)

4t

ke = Amggatt” + e (L= 1) + t= % + cos(% cos*(2e-1) +?)

Singh and Kasana [7]

1 _ 0<F<1
A= (Emcp + (L&) matar)” +( )EF

+ 1-¢ F présente la fraction du composite
Avce Mmétal orientée dans une direction paralléle
(5.5) au flux de chaleur.

1-F désigne la fraction du composite
orientée dans une direction
perpendiculaire au flux de chaleur

F =1,0647(0,3031+ 0,0623In(s ")

MCP

Tableau 5.11. Modeles théoriques de la prédiction de la conductivité thermique des

composites mousses métalliques /RT
» Conductivités thermiques de Bhattacharya

La comparaison entre les conductivités thermiques expérimentales et théoriques de
Bhattacharya [5] des composites Al / RT est résumée dans le tableau 5.12. On remarque que
les conductivités thermiques calculées de Al /RT21, Al/ RT27 et Al /RT35HC sont
respectivement supérieures de 0,846 W.m1.K?; de 1,171 W.m1. K et de 2,352 WmiK1a

celles obtenues expérimentalement.

€ Aexp A Bhattacharya [5]
(%) w.mtK?! wW.mlK?
Al [RT21 93 4,758 (0,151) 5,604 (0,031)
Al [RT27 93 4,392 (0,057) 5,563 (0,031)
Al /RT35HC 93 3,321 (0,058) 5,673 (0,031)

Tableau 5.12. Comparaison entre les conductivités thermiques expérimentales et de
Bhattacharya des composites Al/ RT

Le tableau 5.13 présente une comparaison entre les conductivités thermiques expérimentales
et théoriques de Bhattacharya [5] pour les composites a base de nickel. Les écarts entre Aexp et
ABhattacharya €St de 0,36 W.m?.K1; 0,092W.m1.K?; 0,427W.m™1.K™? respectivement pour les
échantillons Ni (dp=0,9 mm) /RT21, Ni ( dp=0,9 mm) /RT27 et Ni(dp=0,9 mm) /RT35HC.
Concernant les composites Ni (d,=2,3mm)/ RT21, on note une différence de 0,371 W.m®.K"

entre Aexp €t Anattacharya-
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€ Aexp A Bhattacharya [5]
(%) wW.m?tK1 W.mtK?
Ni (0,9mm) /RT21 95,2 1,437 (0,02) 1,797 (0,012)
Ni (0,9mm) /RT27 95,2 1,664 (0,007) 1,756 (0,012)
Ni (0,9mm) /RT35HC 95,2 1,438 (0,028) 1,865 (0,012)
Ni(2,3mm) / RT21 95 1,489 (0,028) 1,860 (0,013)
Ni(2,3mm) / RT27 95 1,341(0,033) 1,820 (0,013)
Ni(2,3mm)/RT35HC 95 1,468 (0,024) 1,929 (0,013)

Tableau 5.13. Comparaison entre les conductivités thermiques expérimentales et de
Bhattacharya des composites Ni/ RT

On remarque que les conductivités théoriques de Bhattacharya sont surestimées de 17% a

70% pour les composites Al/ RT, de 5% a 35% pour les composites Ni /RT.

Les écarts entre les résultats théoriques et expérimentaux sont expliqués par le fait que le
modele de Bhattacharya [5] ne tient pas compte des cavités d’air et de la convection naturelle
au sein du composite [8].

» Conductivités thermiques de Dul’nev

Le tableau 5.14 résume la comparaison entre les conductivités thermiques expérimentales et
théoriques de Dul’nev [6]. Les résultats décélent que les conductivités calculées par le modele
de Dul’nev [6] des échantillons Al /RT21, Al /RT27 et Al /IRT35HC sont respectivement 25,3%,
34,8 % et 81,6% plus élevées.

€ Aexp A Durnev [6]
(%) w.mtK? wW.m1K?
Al IRT21 93 4,758 (0,151) 5,965 (0,035)
Al IRT27 93 4,392 (0,057) 5,924 (0,035)
Al /RT35HC 93 3,321 (0,058) 6,034 (0,035)

Tableau 5.14. Comparaison entre les conductivités thermiques expérimentales et de
Dul’nev des composites Al/ RT

Le tableau 5.15 montre que les conductivités thermiques théoriques des composites Ni
(dp=0,9 mm) /RT21, Ni (dp=0,9 mm) /RT27 et Ni (dp=0,9m) /RT35HC présentent
respectivement une différence de 29,8%, 9,6%, 34,4% par rapport a celles mesurées. Les
differences entre les resultats théoriques [6] et expérimentaux repérées pour les échantillons Ni
(dp=2,3m) /RT varient entre 30%, 41,3%.
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€ Aexp A Durnev [6]
(%) wW.m?tK1 W.mtK?
Ni (0,9mm) /RT21 95,2 1,437 (0,02) 1,866 (0,013)
Ni (0,9mm) /RT27 952 1,664 (0,007) 1,825 (0,014)
Ni (0,9mm) /RT35HC 952 1,438 (0,028) 1,934 (0,014)
Ni(2,3mm)/RT21 95 1,489 (0,028) 1,936 (0,014)
Ni(2,3mm)/RT27 95 1,341(0,033) 1,895 (0,014)
Ni(2,3mm) / RT35HC 95 1,468 (0,024) 2,004 (0,014)

Tableau 5.15. Comparaison entre les conductivités thermiques expérimentales et de
Dul’nev des composites Ni/ RT

Les écarts observés peuvent étre attribués a la structure des mousses étudiées (paragraphe
5.1). En effet le modé¢le de Dul’nev considére la mousse métallique comme un milieu
homogéne formé d’un ensemble d’unités cubiques contenant chacune 12 prismes carrés [6].
L’¢écart repéré peut étre 1ié également a la non prise en compte dans le modele de Dul’nev du

changement de volume du MCP dans les pores.
» Conductivités thermiques de Singh

Les conductivités thermiques théoriques de Singh [7] des composites Al/ RT sont résumées
dans le tableau 5.16. Les écarts sont évalués a 86,6 % - 158,9% pour les échantillons Al /RT, et
de 119,9% - 153,8 % pour les échantillons Ni (dp=0,9) /RT (tableau 5.17). Ces résultats peuvent
étre accordés a la non prise en compte du changement de volume de MCP dans le modéle de
Singh. La deuxiéme raison peut étre liee & la non- compatibilité du coefficient F du modéle avec
les composites étudiés.

€ Aexp A singh [7]
(%) wW.mt K1 W.m? K1
Al /RT21 93 4,758 (0,151) 8,882 (0,035)
Al /[RT27 93 4,392 (0,057) 9,104 (0,036)
Al /RT35HC 93 3,321 (0,058) 8,599 (0,035)
Tableau 5.16. Comparaison entre les conductivités thermiques expérimentales et de Singh

des composites Al/ RT
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P Aexp A singh [7]

(%) wW.m?tK1 W.mtK?
Ni (0,9mm) /RT21 95,2 1,437 (0,02) 3,648 (0,016)
Ni (0,9mm) /RT27 95,2 1,664 (0,007) 3,660 (0,017)
Ni (0,9mm) /RT35HC 95,2 1,438 (0,028) 3,643 (0,016)
Ni(2,3mm) / RT21 95 1,489 (0,028) 3,730 (0,016)
Ni(2,3mm) / RT27 95 1,341(0,033) 3,745 (0,017)
Ni(2,3mm)/RT35HC 95 1,468 (0,024) 3,721 (0,016)

Tableau 5.17. Comparaison entre les conductivités thermiques expérimentales et de Singh
des composites Ni/ RT

5.4 Masses volumiques

» Masses volumiques expérimentales

Les masses volumiques des échantillons mousses métalliques /RT a I’état solide sont
présentées dans les figures 5.12; 5.13 et 5.14. On remarque que la masse volumique des
composites a base d’aluminium est inférieure a celle des composites a base de nickel. En effet,
les masses volumiques des composites Al/ RT21, Al/ RT27 et Al/ RT35HC sont respectivement
21,7 %, 21,45 % et 20% moins importantes que celles des échantillons a base de nickel. Les
figures 5.12 - 5.14 montrent également que les masses volumiques des composites Ni (dp =0,9
mm) /RT sont inférieures a celles des mousses de Ni (dy =2,3 mm). Ceci est liée a la porosité
de la mousse de Ni. Ces résultats confirment que la masse volumique du composite mousse

métallique /RT diminue en fonction de la porosité.

1200 T T 1250 : :
= Al/RT21 m Al/RT27
1150f| ®  Ni (d=09 mm)/RT21 S 1200} e Ni(d=0,9 mm)/RT27 .
4 Ni(d=2,3 mm)/RT21 A Ni(d=2,3mm)/RT27 ¢
1100F . pthéorique 4 9 1150 + * pthéorique 4 é
T 41100}
21000 =
2 21050
950 e
1000}
900}
950+
gs0f ® . .
- - - - : 9oof *
930 935 940 945 950 955 .

Porosité (%) 93,0 935 94,0 94,5 95,0 95,5
Porosité (%)

Figure 5.12. Masses volumiques des Figure 5.13. Masses volumiques des

composites mousses métalliques /RT21 composites mousses métalliques /RT27
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Figure 5.14. Masses volumiques des composites mousses metalliques /RT35HC
» Comparaison des résultats expérimentaux et théoriques
Les masses volumiques expérimentales des mousses métalliques /RT sont comparées dans
les figures 5.12- 5.14 aux masses volumiques théoriques (équation (5.6)). Les résultats sont

résumés dans les tableaux 5.18, 5.19 et 5.20.
Pthéorique = €Pmcp T (L-€)Pmetal (5.6)

On remarque a partir des tableaux 5.18 -5.20 que les masses volumiques théoriques des
composites Al /RT21, Al /RT27 et Al /RT35HC sont supérieures respectivement de 3,5% ;
2,3% et 11,2 % aux valeurs expérimentaux.

L’étude montre que les masses volumiques calculées des composites Ni (dp=0,9mm) /RT21,
Ni (dp=0,9mm) /RT27 et Ni (dp=0,9mm) / RT35HC sont plus élevées.

Concernant les matériaux a base de Ni (d,=2,3mm), on constate que les masses volumiques
théoriques des composites a base de mousse de nickel imprégnée par RT21, RT27 et RT35HC

sont supérieures de 5,7% ; 3,6 % et 12,4% aux masses volumigues mesurées.

Compte tenu de ce qui précede, on remarque que les masses volumiques théoriques sont
supérieures a celles expérimentales. Ce résultat trouve son origine dans la non prise en
considération des cavités d’air résultantes du changement du volume du MCP au cours de sa
solidification dans les pores. Ceci engendre une surestimation de la fraction volumique du
MCPs solide utilisée dans I’équation (5.6). Les écarts observés entre les résultats expérimentaux
et théoriques peuvent étre attribués aussi aux facteurs d’imprégnation des composites qui sont

inférieures a 100%.
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Pexp Pthéorique
kg.m kg.m
Al IRT21 854,839 (5,470) 884,885 (0,957)
Ni (0,9 mm) / RT21 1091,30 (6,790) 1139,546 (2,352)
Ni (2,3 mm) / RT21 1093,206 (6,810) 1155,850 (2,431)

Tableau 5.18. Masses volumiques des composites mousses métalliques/ paraffine RT21

Pexp Pthéorique
kg.m kg.m
Al IRT27 907,258 (5,740) 928,170 (1,221)
Ni (0,9 mm) / RT27 1152,893 (7,080) 1183,855 (2,471)
Ni (2,3 mm) / RT27 1157,387 (7,160) 1200,066 (2,545)
Tableau 5.19. Masses volumiques des composites mousses metalliques/ paraffine RT27
Pexp Pthéorique
kg.m?* kg.m?*
Al /RT35HC 927,536 (6,050) 1031,917 (1,393)
Ni (0,9 mm)/RT35HC  1156,307 (7,190) 1290,057 (2,550)
Ni (2,3 mm)/RT35HC  1161,771 (7,180) 1306,044 (2,619)

Tableau 5.20. Masses volumiques des composites mousses métalliques /RT35HC

Les tableaux 5.18-5.20 révelent également que pour une mousse métallique donnée, les
écarts les plus élevés sont accordés aux mousses métalliques imprégnées par RT35HC. En
effet, RT35HC a un rétrécissement du volume le plus élevé au cours de la solidification (14,8%)

par rapport aux autres paraffines.
5.5 Chaleurs spécifiques

Les chaleurs spécifiques des composites mousses métalliques /RT a 1’état solide sont
déterminées par le biais de 1’équation (5.7) en exploitant les conductivités et les diffusivités
thermiques mesurées par hot disk ainsi que les masses volumiques expérimentales (tableaux
5.21,5.22 et 5.23).

A
Cp _ (5.7)
pa
Les résultats montrent que les chaleurs spécifiques des composites a base de mousse

d’aluminium sont supérieures a celles des matériaux a base de mousses de nickel.
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On constate également que la chaleur spécifique des échantillons a base de Ni (dp=0,9mm)
sont plus élevées que celles de des composites a base de Ni (dp= 2,3 mm). Ce résultat est lié a
la porosité de la mousse de nickel. En effet, le volume occupé par la paraffine dans Ni (d, =0,9

mm) est supérieur a celui dans la mousse de Ni (d, = 2,3 mm).

Ce comportement n’est pas observé pour les composites nickel /RT35HC. La chaleur
spécifique du Ni (dp=0,9 mm) /RT35HC est inférieure de 19% par rapport & celle du Ni
(dp=2,3mm) /RT35HC. Ce résultat peut étre attribué au facteur d’imprégnation du spécimen
Ni (dp=0,9 mm) /RT35HC qui est inférieur a celui Ni (dp=2,3 mm) /RT35HC comme I’indique
le tableau 5.4.

On conclut que la chaleur spécifique des matériaux mousses métalliques /RT augmente en

fonction de la porosité.

a (10°m?.s™) Cp (J.kgtK?h
Al /RT21 1,597(0,148) 3485,260 (342,134)
Ni (0,9 mm)/ RT21 0,507(0,018) 2597,196(100,35)
Ni (2,3 mm) / RT21 0,983(0,024) 1385,604 (43,564)

Tableau 5.21. Diffusivités thermiques et chaleurs spécifiques des composites mousses

métalliques/ RT21 a I’état solide

a (10°m2s? Co (J.kgt.K?h
Al [RT27 2,160(0,063) 2241,185 (72,939)
Ni (0,9 mm)/ RT27 0,850(0,009) 1698,430 (21,986)
Ni (2,3 mm) / RT27 0,938(0,034) 1235,229 (54,654)

Tableau 5.22. Diffusivités thermiques et chaleurs spécifiques des composites mousses
métalliques/ RT27 a I’état solide

a (10°m2s?) Cp (J.kgt.K?h
Al /RT35HC 1,107(0,019) 3234,376(81,961)
Ni (0,9 mm) /RT35HC  0,921(0,035) 1350,580 (58,288)
Ni (2,3 mm)/RT35HC  0,757(0,022) 1668,984 (56,595)

Tableau 5.23. Diffusivités thermiques et chaleurs spécifiques des composites mousses
métalliques/ RT35HC a I’état solide
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5.6 Mesure de chaleur spécifique du composite Al/ RT27 liquide par
PCGT

5.6.1 Parameétres des mesures

Par manque de temps, la mesure de la chaleur spécifique a 1’état liquide a été menée
uniquement pour I’échantillon Al /RT27. Pour ce faire, 1’échantillon est placé dans un moule
(figure 5.15) afin d’éviter les fuites en phase liquide. Le moule en aluminium type AU4G [9]
est muni d’un couvercle amovible d’épaisseur 2 mm. Ses dimensions sont détaillées dans la
figure 5.16. L’expansion volumique de la paraffine liquide a été également prise en

considération en phase liquide (+5mm).Des rainures sont effectuées dans ce moule en vue

d’assurer I’emplacement des thermocouples sur les faces supérieure et inférieure de

I’échantillon.
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Figure 5.16. Dimensions du moule

La détermination de la chaleur spécifique a I’état liquide est réalisée en imposant la méme
température sur la face supérieure et inférieure de 1’échantillon. En effet, 1’échantillon se trouve

initialement dans un état d’équilibre thermique supérieure a sa température de fusion. Les deux
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faces de I’échantillon sont portées ensuite a une température supérieure a la température initiale.

Les températures de consigne associées aux états initial et final figurent dans le tableau 5.24.

Ta(°C) Tu(°C)
Etat initial 30 30
Etat final 40 40
Tableau 5.24. Parametres de mesure de la chaleur spécifique du composite Al/ RT27 a
I’¢état liquide par PCGT

La chaleur stockée par le systeme moule -échantillon sous forme de chaleur sensible entre

ces deux états est donnée par I’équation (5.8).

tf
Qsensible,tot = SI Addt = mAl—ecth,app (Tr =T7) (5.8)

t
Ou T correspond a la température moyenne de la face supérieure et inférieure du moule
d’aluminium a I’état final. T; indique la température moyenne de la face supérieure et inférieure
du moule d’aluminium a I’état intial. maiech €St la masse du couvercle supérieure, la plaque
inférieure du moule et 1’échantlillon. Cpapp désigne la chaleur spécifique apparente du systéeme
moule-échantillon. Les flux de chaleur sont mesurés par deux fluxmetres placés respectivement

sur les faces supérieure et inférieure du moule.

La chaleur stockée par voie sensible dans le systeme moule -échantillon est donnée également
par 1’équation (5.9). Qsensible, couvercle €t Qsensible, inf moule, définies dans les équations (5.10) et
(5.11), présentent respectivement les chaleurs stockées par le couvercle et par la plaque
inférieure du moule d’épaisseur 2 mm. Qsensible,ech, décrite dans 1’équation (5.12) est la chaleur

stockée dans 1’échantillon mousse d’aluminium /RT27.

Qsensible,tot = Qsensible,couvercle + Qsensible,ech + Qsensible,inf moule (5.9)
Qsensible,couvercle = mcouvercIeCp,AU4G (Tf,couvercle - Ti,couvercle) (5'10)
Qsensible,inf moule = minf—mouIeCp,AU4G (Tf ,inf moule Ti,inf moule) (5.11)

Qsensible,ech = mecth,ech (Tf .ech — Ti,ech) (5-12)

L’exploitation des équations (5.8) — (5.12) permet de remonter a la chaleur spécifique du

composite mousse d’aluminium /RT27 a I’état liquide.
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5.6.2 Résultats

La figure 5.17 illustre 1’évolution des densités de flux de chaleur et des températures des
faces supérieures et inférieures du composite Al /RT27 a I’état liquide. On constate qu’a partir
d’un état d’équilibre thermique de I’échantillon, les températures augmentent jusqu’a atteindre
une valeur constante. On remarque également que les densités du flux de chaleur sont nulles a
I’état initial. Ensuite, elles augmentent rapidement au cours du régime transitoire et converge
vers une valeur de 33,6 W.m™ en raison d’un écart de température de 0,146 °C entre la face

supérieure et inférieure.

Les résultats de la figure 5.17 ont permis de déterminer la chaleur spécifique de Al/ RT27 a
I’état liquide qui a été évaluée de 3494,370 J.Kg1.K™? . Le tableau 5.25 présente un descriptif

du calcul mené.

300 : : : : . 45
— ¢,
250F
b, 140
200 T,
S 150} <
< {353
X sl
=} >
= 100 s
3 8
8 50 13°€
= k2
(6]
O [
o 125
_50 N
_100 1 . 1 20
0 3

Temps (h)

Figure 5.17. Evolution des densités de flux et des températures en fonction du temps de Al

/RT27 a I’état liquide
Qsensible, tot Qsensible, Qsensible, Qech Tf, ech-T i, Cp,ech
couvercle inf moule ech
J J J J °C J.KglK
1
Al 7170 933,230 899,406 5337,364 8,58 3494,370

IRT27

Tableau 5.25. Details du calcul de la chaleur spécifique du composite Al /RT27 a 1’état
liquide
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Conclusion

Cette étude présente une contribution a I’intensification de la conductivité thermique des
paraffines RT21, RT27 et RT35HC par [utilisation des mousses métalliques. Une
caractérisation structurale a montré que les mousses métalliques sont a pores ouverts et qu’elles
sont formées des cellules non homogénes en taille et en forme. Le taux d’imprégnation des
mousses métalliques varie entre 97,28% et 98,65%. Les conductivités thermiques a I’état solide
ont décelé que les mousses d’aluminium engendrent une intensification qui varie de 925% a
1751,4%. 1l a été démontré que la conductivité thermique des mousses métalliques /paraffines
diminue en fonction de la porosité. Les mesures des conductivités thermiques radiales et axiales
ont mis en exergue le caractére isotrope des composites étudiés. La comparaison entre les
conductivités expérimentales et théoriques a montré des ecarts importants qui révelent la non-
compatibilité des modéles théoriques de Bhattacharya, de Dul’nev et de Singh aux composites
mousses métalliques / MCPs. Ce résultat permet d’annoncer la nécessité de développer un
modele de prédiction théorique des conductivités thermiques des composites mousses
métalliques / MCPs en tenant compte du changement du volume du MCP et de la structure de
la mousse métallique. En ce qui concerne les masses volumiques, un écart maximum de 12,4%

a été enregistré entre les valeurs théoriques et expérimentales.
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Ce travail de thése s’inscrit dans le cadre d’un projet de recherche porté sur 1’étude
expérimentale et numérique des matériaux a changement de phase type paraffine RT et leurs
imprégnations dans les milieux poreux conducteurs de chaleur. L’étude bibliographique a mis
en évidence le peu de travaux de recherche publiés sur les propriétés thermophysiques des
paraffines en fonction de la température et les méthodes d’intensification du transfert de chaleur
des matériaux a changement de phase. Les matériaux et les protocoles de préparation des
composites mousses metalliques/paraffines ont été présentés ainsi que les dispositifs

experimentaux de « caractérisation thermophysique ».

Les paraffines RT21-27-35HC-50 ont été choisies et caractérisés a différentes températures.
L’analyse calorimétrique différentielle « DSC » a montré que les températures et les chaleurs
latentes de fusion de ces paraffines diminuent en fonction de la vitesse de chauffe. En revanche,
il a été constaté que la paraffine RT35HC se solidifie en deux étapes et ne présente aucune
transition « solide —solide ». Par ailleurs les quatre paraffines conservent leurs propriétés du
stockage/déstockage de chaleur au cours des cycles thermiques. Les analyses
thermogravimeétriques « TGA » ont montré la stabilité thermique des paraffines étudiés.

Les conductivités thermiques, évaluées a différentes températures par la méthode « Hot
disk », ont montré une discontinuité au voisinage de la température de fusion. La conductivité
thermique a 1’état solide, qui augmente en fonction de la température, est supérieure a celle a
I’état liquide. La conductivité thermique a 1’état liquide diminue avec la température. Les
masses volumiques, déterminées a différentes températures, ont permis d’évaluer les

coefficients d’expansion thermique des paraffines RT.

L’étude expérimentale de la fusion de la paraffine RT27 dans une cavité rectangulaire a été
menée. Un nouveau dispositif expérimental « FISOMP » développé au laboratoire a été décrit
dans ce manuscrit. La visualisation du front de fusion et les mesures de température ont montré
que la fusion de RT27 se caractérise par quatre régimes du transfert de chaleur : conduction,
régime mixte, convection naturelle et régime convectif a faible intensité. L’évolution de la
fraction liquide de RT27 a décelé que la vitesse de fusion augmente pendant les trois premiers
régimes du transfert de chaleur et elle diminue des que le régime a faibles courants convectifs
apparait. L’évolution de la chaleur totale stockée a mis en exergue la capacité du ce matériau a
stocker une grande quantité d’énergie a faible coit. L’évolution du nombre de Nusselt moyen

a permis de confirmer les régimes des transferts de chaleur analysés expérimentalement.

Dans le chapitre 5 de ce travail, on s’est intéressé a I’intensification des conductivités
thermiques des paraffines RT21-27-35HC par imprégnation sous vide dans des mousses
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d’aluminium et de nickel. Le facteur d’imprégnation, qui varie entre 97,28% et 98,65%, a
montré ’efficacité du protocole de préparation développé dans le cadre de cette thése. Les
conductivités thermiques a 1’état solide des composites ont montré une intensification de 925%
a 1751,4% pour les mousses d’aluminium et une amélioration de 343,8% a 666,8% pour les
mousses de nickel. Les résultats ont révélé également que les conductivités thermiques des
composites mousses métalliques /paraffines dépendent de la porosité de la mousse et du type
du métal. Les conductivités thermiques radiales et axiales ont décelé par ailleurs I’isotropie des
composites. La comparaison entre les conductivités thermiques expérimentales et théoriques a
révelé une non -compatibilité des modéles théoriques de Bhattacharya, de Dul’nev et de Singh
aux composites mousses métalliques/ MCPs. Les masses volumiques des composites mousses
métalliques/ RT ont été mesurées et elles ont été inférieures aux masses volumiques théoriques
avec des écarts qui atteignent 12,4%. Les chaleurs spécifiques des composites a 1’état solide
augmentent en fonction de la chaleur spécifique du métal et en fonction de la porosité de la

mousse métallique.

Les perspectives des travaux menés dans le cadre de cette thése peuvent étre divisées en deux

parties :

> Expérimentalement, il sera intéressant de :

- Etudier I’effet du volume du MCP sur la convection naturelle au cours de la fusion.

- Mesurer les chaleurs spécifiques des mousses métalliques / MCP a I’état liquide et solide
par PCGT sous vide afin de limiter les résistances de contact.

- Etudier les stockage et déstockage de chaleur dans les composites mousses métalliques
/IMCPs par PCGT pour une longue durée.

- Mesurer les conductivités thermiques des composites mousses métalliques /RT a I’état
liquide par hot disk.

- Etudier la cinétique de fusion des mousses métalliques /MCPs a I’échelle des pores. Une
attention particuliere sera accordée a la dynamique de formation des digitations.

» Sur le plan numérique, il sera important de :

- Développer un modele théorique de prédiction de la conductivité thermique des composites
mousses métalliques /MCPs en prenant compte du changement du volume des MCPs et de
la structure des mousses.

- Reéaliser des études numeriques de fusion des MCPs et des composites mousses

métalliques/MCPs en prenant en considération la variation des propriétés thermophysiques
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des MCPs en fonction de la température et en utilisant dans les simulations les propriétés

structurales des mousses mesurées expérimentalement.
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Al.1 Analyse calorimétrique différentielle « DSC »

Al.1.1 Description et principe du fonctionnement du calorimetre
Al.1.1.1Description

Le calorimetre « Diamond Perkin Elmer » (figure 1) est formé de deux fours, des résistances
chauffantes en platines, des thermomeétres a résistance de platines, un creuset en aluminium
dans chacun des fours, une coupelle remplie du matériau a caractériser placée dans le creuset
du four de gauche, une coupelle vide servant de référence installée dans le creuset du four de
droite, des couvercles de platines percés utilisées pour couvrir les fours et un bloc radiateur en
aluminium. Le calorimetre est muni d’un cylindre froid li¢ a un groupe froid a circulation d’eau
permettant a 1’échantillon d’atteindre des basses températures jusqu’a -70°C. Les mesures DSC
sont effectuées sous atmosphére inerte d’azote afin d’éviter les réactions du matériau a
caractériser avec 1’atmosphére des fours du calorimétre. Le pilotage du calorimétre est assuré
par un logiciel Pyris pour Windows.

Echantillon Référence

[l |.| Fours en [I ! I]

v platine irridium

(e J«} oot

a résistance de

||

Résistances

chauffantes en
platine

Bloc radiateur en Aluminium

Figure 1. Schéma du calorimetre
Al.1.1.2Principe du fonctionnement

Le principe du fonctionnement du ce dispositif consiste a imposer un méme programme de
température pour 1’échantillon et la coupelle de référence. Ceci est réalisé grace a un systéme
de régulation en température qui permet a I’échantillon et a la référence de suivre une méme
évolution de tempeérature méme en présence du changement de phase de I'échantillon. Le
programme de température imposé¢ correspond généralement a un cycle thermique formé d’une

chauffe pour étudier la fusion du MCP et d’un refroidissement afin d’étudier sa solidification.
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La différence entre le flux de chaleur fourni a I'échantillon Psch (ou dégagé par I'échantillon) et
celui fourni a la coupelle de reférence Prr est mesurée en continue en fonction du temps ou en
fonction de la température imposée. Cette différence du flux est intitulée un flux de
. . dH
compensation noté < = Pech ~ Pref
Les allures des thermogrammes issus des études de la fusion et de la solidification d’un
MCP sont illustrées dans la figure 2. La fusion et la solidification sont repérées respectivement

par les pics endothermiques et exothermiques observés sur cette figure.

fusion endothermique
[ f
— (W) ‘
dt
i
|
exothermique {
AT
-
cristallisation
TLs Ts1
T(°C)

Figure 2. Allures des thermogrammes issus des mesures DSC d’un MCP [1]

L’analyse de ces thermogrammes permet de remonter aux températures et aux chaleurs
latentes du changement de phase. La température de fusion Ts._ (respectivement la température
de solidification Ti.s) correspond a la température d’intersection entre la ligne tangente au pic
endothermique (respectivement au pic exothermique) et la ligne de base comme le montre la
figure 2. Cela permet de déterminer le degré de surfusion AT qui présente 1’écart entre la
température de fusion et celle de solidification. La chaleur latente de fusion AHs._ est
déterminee a partir du calcul de la chaleur absorbée au cours de la fusion Qs.L qui est donnée
par ’aire du pic associé¢ a la fusion As.. présenté dans la figure 3. Elle est exprimée par
I’équation (1) ot mech désSigne la masse de I’échantillon. Les masses utilisées sont de I’ordre de
quelques mg et elles sont mesurées par une balance de précision 10°g. La chaleur latente de
solidification AH_-s est determinée par la méme procédure que celle de la fusion en exploitant
le pic exothermique. Elle est donnée par I’équation (2) ou Qr-s indique la chaleur dégagée lors

de la solidification et A_-s présente 1’aire du pic.
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A

dH
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Téch (°C)
>

t(s)

Figure 3. Méthode de calcul de la chaleur absorbée au cours de la fusion [2]
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Al.1.2 Procédures expérimentales
Al.1.2.1Calibration du calorimetre

Le calorimetre est calibré en premier lieu a une vitesse de chauffe bien déterminée. La
calibration s’effectue exclusivement en chauffe. Les vitesses qui ont fait I’objet des études
réalisées dans cette thése sont 10°C.min™ et 0,2°C.min™. La ligne de base est d’abord établie
a la vitesse souhaitée sur I’intervalle de température [ -60°C, 240°C] en plagant dans chaque
creuset des fours du calorimetre une coupelle vide en aluminium sertie. Une optimisation des
parametres de la calibration est effectuée jusqu’a aboutir a une ligne de base rectiligne sur
I’intervalle des températures des études ultérieures visees qui est [-60°C, 80°C]. Une fois la
ligne de base est établie, la calibration du calorimétre en température est effectuée a 1’aide de
9,2 mg de I’eau distillée (Ts.L = 0°C) et de 13,17 mg de I’indium pur (Ts.L.= 156,6°C). Ensuite,
la calibration en enthalpie est réalisée par d’indium pur (AH = 28,61 J.g1). Une vérification de
I’état du vieillissement des thermometres des fours est menée dans la dernicre étape de la
calibration du calorimétre.
Al.1.2.2Etablissement de la ligne de base

Une fois le calorimétre est calibré a une vitesse donnée, une série des mesures associée a

chaque paraffine pourra étre lancée. Cependant, avant de mener une mesure DSC sur un
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spécimen, il est nécessaire de réaliser préalablement la ligne de base. Pour ce faire, une coupelle
vide en aluminium sertie est introduite dans chacun des creusets des fours du calorimétre. Les
conditions appliquées lors de I’établissement de la ligne de base doivent étre identiques a celles
qui seront utilisées pour la mesure associée a I’¢chantillon qu’on souhaite le caractériser. Ces
conditions englobent le programme de température, la vitesse de la chauffe et du
refroidissement ainsi que les types et les masses des coupelles vides.
Al.1.2.3Détermination des températures et des chaleurs latentes

Les températures et les chaleurs latentes de fusion et de solidification des MCPs sont
déterminées par la méthode expliquée dans le paragraphe A1.1.1.2 a I’aide d’un logiciel Pyris
Data Analysis.
Al.1.2.4Détermination des chaleurs spécifiques

Le calorimeétre est calibré en Cp afin de déterminer la chaleur spécifique de 1’échantillon
étudié. Cette calibration est effectuée en utilisant un spécimen de saphir de 28,4 mg de chaleur
specifique connue a différentes températures [3]. Pour ce faire, la ligne de base est d’abord
¢tablie sur I’intervalle de température sur lequel on souhaite déterminer I’évolution de la chaleur
spécifique de I’échantillon. Le programme de température appliqué correspond a une chauffe
suivie et précédée par une isotherme de durée de 3 minutes. Puis, une mesure DSC associée au
spécimen du saphir est réalisée dans les mémes conditions qui seront appliquées ultérieurement
a I’échantillon. Ces conditions consistent principalement au programme de température et a la
vitesse de chauffe. Les conditions utilisées pour chaque paraffine sont exposées dans le chapitre
3. La ligne de base est soustraite par la suite du thermogramme DSC du saphir comme le montre
les figures 4 et 5. Les données du thermogramme soustrait, exprimées par 1’équation (3), sont
extraites et elles seront utilisées plus tard dans la détermination de la chaleur spécifique de
I’échantillon. La derniére étape réside dans la réalisation de la mesure DSC relative a
I’échantillon pour remonter a la chaleur spécifique. En effet, 1a coupelle contentant I’échantillon
est placée dans le creuset du four de gauche au lieu de celle du saphir et elle est chauffée. La
coupelle de référence est maintenue dans le creuset du four de droite. La ligne de base est
soustraite ensuite du thermogramme DSC obtenu de I’échantillon. L’évolution du flux de
chaleur du ce signal soustrait est donnée par 1’équation (4). L’évolution de la chaleur spécifique
de I’échantillon en fonction de la température, régie par 1’équation (5), est déduite a partir des
équations (3) et (4).

dH T

d
(E)saphir,soustrait (T) = Mgzphir Cpsaphir (T) dt ©
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Al.1.2.5Test de fuite et nettoyage

Une fois une mesure DSC est réalisée a un MCP, un test de ’existence de fuite du MCP
liquide dans le creuset du four du calorimétre est primordial. Ceci est mené en vidant les
creusets du four puis en appliquant une chauffe aux creusets vides. L’existence d’un pic dans
le thermogramme DSC issu du ce test confirme la fuite du MCP liquide dans la derniere mesure
DSC effectuée. Pour corriger ce probléme, les fours du calorimétre sont nettoyés a I’aide d’une
fonction pyrolyse incluse dans le logiciel Pyris pour Windows. Cette fonction permet de
chauffer le four jusqu’a 600°C pour dégrader les composés contenus dans les creusets puis le
refroidir. Des que la pyrolyse est finie, la mesure DSC appliquée au MCP a laquelle la fuite a
été détectée est refaite. Dans les expériences DSC réalisées au cours de cette these, les fuites
détectées sont tres rares étant donné que les coupelles contenant les MCPs a caractériser sont

préalablement bien sertis a I’aide d’une presse.
Al.2 Méthode Hot disk

La technique « Hot disk » appartient aux méthodes de caractérisation thermophysique en
régime transitoire. Elle utilise une sonde, illustrée dans la figure 6, constituée des résistances
électriques enroulées en double spirale et isolée par un film du kapton. Cette sonde est insérée
en sandwich entre deux échantillons identiques du matériau a caractériser comme le montre la
figure 7 et elle est chauffée a une puissance constante pendant une courte durée. Elle agit a la
fois comme une source de chaleur et comme un capteur de température a résistance. En effet,
I’augmentation de la température de la sonde générée par la chauffe engendre une €lévation de
sa résistance é€lectrique qui est régie par 1’équation (6). Ro, o et AT présentent respectivement
la résistance électrique initiale a t=0, le coefficient de température de la résistivité de la sonde
et AT I’accroissement de sa température. La mesure de la résistance électrique de la sonde au
cours du temps permet par conséquent de remonter a 1’élévation de sa température. La réponse
de la sonde en température est fortement dépendante des propriétés thermophysiques du
matériau dans lequel elle est placée. Son analyse selon un modéle concordants aux conditions
expérimentales utilisées permet de remonter aux conductivites et diffusivités thermiques du
matériau étudié. Un explicatif de cette méthode d’analyse et des différentes considérations

théoriques est présenté en détails dans [5,6,7].

R(t) =R, (L+aAT(1)) (6)
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Figure 7. Principe de la méthode hot disk [4]

Cette méthode est dédiée a la caractérisation des matériaux solides, composites, liquides et
poudres. Ses principaux avantages résident dans la rapidité des mesures, la simplicité du
protocole expérimental et la variété des dimensions des échantillons qui peuvent étre
caractériser en raison de la diversité des rayons des sondes disponibles variant entre 0,5 a 30
mm [4]. La sélection de la sonde de mesure appropriée, de la puissance de chauffage et du
temps de mesure dépendent des dimensions de I’échantillon qui doivent respecter 1’hypothese
du milieu infini relativement a la sonde, de la nature de 1’échantillon et de sa composition. La
validation des paramétres choisis doit répondre aux critéres suivants pour qu’une mesure soit
retenue. Le premier critére est lié au temps caractéristique tc, défini par 1’équation (7), qui doit
étre compris entre 0,3 et 1,1 pour répondre a I’hypothése du milieu infini [6]. a, t et r présentent
respectivement la diffusivité thermique du matériau, le temps total de I’expérience et le rayon
de la sonde. La validation de I’hypothése du milieu infini implique que la profondeur de
pénétration AP, définie par I’équation (8) et présentant la distance parcourue par le flux de
chaleur, est inférieure a la plus courte distance entre la sonde de mesure et les frontieres de
I’échantillon [6]. La deuxiéme condition réside dans 1’augmentation de la température de la
sonde qui doit étre comprise entre 3°C et 5°C pour la caractérisation des solides [4] et entre 1°C
et 1,5°C pour les liquides [4]. La derniére condition consiste a la valeur du résidu, présentant la
différence entre I’augmentation de la température expérimentale et théorique de la sonde, qu’il
est recommandé qu’elle soit comprise entre 104K et 10°K [4]. Des détails associés a

I’estimation des paramétres des mesures par Hot disk sont présentés dans [6].
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t.=— ()
c r2
AP = 24/at (8)
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A2.1 Analyse des thermogrammes DSC de RT27

Les figures 1 et 2 illustrent les analyses des thermogrammes des mesures DSC de la paraffine
RT27 aux vitesses 10°C.min"t et 0,2 °C.min™L. Cette analyse est menée par le logiciel « Pyris

Data Analysis » en vue de déterminer les températures et les chaleurs latentes des changements

de phase.
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A2.2 Analyse des thermogrammes DSC de RT50

Les figures 3 et 4 présentent les analyses des thermogrammes des mesures DSC de la
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A3.1 Systeme d’acquisition des images

La caméra « WX100 » est une caméra couleur rapide qui a une taille du capteur de 20,48 -

20,48 mm. Sa vitesse peut atteindre 1080 images/s.

L’objectif « Sigma Macro » a un diamétre 78 mm, une longueur 126 mm et une ouverture
F2,8. 1l se caractérise par un grossissement, défini par le rapport entre la taille du capteur de la
caméra et le champ de vision, variant de 1 /10 a 1/1 ajustable a I’aide d’une bague des distances.
Ceci permet de faire des images a 1’échelle de la totalité de 1’échantillon étudié et a I’échelle
d’une section du cet échantillon. Les distances du travail correspondante & chaque

grossissement sont résumées dans le tableau 1.

Grossissement Distance du travail
- cm

1/10 119

1/5 70

1/3 49

1/2 40

1/1,5 35

1/1,2 33

1/1 31

Tableau 1. Distance de mise au point de 1’objectif
A3.2 Systéme d’acquisition

Le module NI 9211 est dédié aux mesures des températures. Il a la capacité de conditionner
les signaux électriques des thermocouples en des signaux analogiques. 1l se caractérise par un
étalonnage tracable certifié NIST [1] (National Institue for Standards and technology). 1l offre
une plage de tempeérature variant entre -40°C et 70°C. La compensation de soudure froide est
intégrée dans ce module. Le module 9205 est un module de conditionnement de tension qui
permet de mesurer la densité de flux de chaleur. Ceci est réalisé par la conversion de la tension
aux bornes du module en un flux de chaleur en la divisant par le coefficient d’étalonnage du
fluxmeétre. Ce module se caractérise par 32 voies dédié a 32 entrees analogiques ou a 16 entrées
différentielles, un taux d’échantillonnage maximale de 250 Kéch/s, une résolution de 16 bits. Il
est également certifi¢ NIST. Il est muni d’une protection contre les surtensions jusqu’a 60V
entre les voies d’entrée et la voie commune « COM ». Il est a faible bruit. Le module 9263 est

un module de sortie analogique utilisé pour trigger la cameéra. Ce module est a 4 voies et il est
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de résolution de 16 bits. Sa fréquence d’échantillonnage maximale est 100 Kéch/s. 1l se

caractérise par une protection de surtension jusqu’a 30 V et il est certifié NIST. Il offre une

protection contre le bruit et une précision relative élevee.

A3.3 Pilotage de « FISOMP » par un programme Lab VIEW

Le programme Lab VIEW de pilotage de la manipulation « FISOMP » est présente par la

figure 1. Son interface est illustrée par la figure 2.
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A3.3.1 Pilotage du systeme du chauffage

Pour piloter la partie du chauffage du dispositif expérimental, 1’utilisateur commence par
désigner les dimensions de la résistance chauffante, sa résistance électrique (en ohm) ainsi que
la sensibilité du fluxmetre. Ensuite, deux types de conditions aux limites peuvent étre
appliquées a la paroi gauche de I’enceinte rectangulaire a travers I’interface d’un programme
Lab View. L’utilisateur spécifie la température de consigne si la condition aux limites est du
type Dirichlet et indique la puissance du chauffage pour une condition aux limites du type
Neumann. Le chauffage peut étre démarré par deux modes. Le premier mode est manuel et il
s’effectue a travers le bouton M/A qui figure dans l’interface. Le deuxiéme mode intitulé
« Températures uniformes » correspond a un démarrage conditionnel du chauffage. En effet, le
programme est muni d’une fonction qui permet de démarrer le chauffage que lorsque le
matériau au sein de I’enceinte rectangulaire a une température uniforme. Cette condition du
déclenchement du chauffage est précisée par 1’utilisateur par un seuil d’écart de température
AT seuil. Le chauffage démarre lorsque la différence entre la température maximale et minimale
mesurée dans le matériau est inférieure ou égale au seuil indiqué par I’utilisateur. Le seuil utilisé
dans cette these est 1°C.

Pour des raisons de sécurité, le programme arréte le chauffage dés que I’une des températures
mesurées atteint la température d’alarme spécifiée par I’utilisateur a partir de I’interface. La
température d’alarme utilisée dans les ¢tudes du ce chapitre correspond a 65 °C. Elle est choisie
en tenant compte de la température maximale de service de PETG (Tmax= 68°C) et de la
température maximale de la résistance chauffante indiquée par Captec (Tmax= 90°C).

A3.3.2 Acquisition des données

Trois graphiques sont affichés sur I’interface du programme Lab VIEW, comme le montre
la figure 2, afin de suivre en temps réel les mesures réalisées liées au systeme du chauffage. Le
premier graphique correspond aux températures mesurées par le thermocouple intégré dans le
fluxmetre (T1), par les thermocouples gainés au sein de 1’échantillon (T2 au T7) et par le
thermocouple gainé mesurant la température ambiante (Tg). Le deuxiéme graphique illustre
I’évolution de la densité du flux de chaleur mesurée par le fluxmeétre en fonction du temps. Le
dernier graphique présente la puissance délivrée par le générateur au cours du temps. Ces
graphes permettent d’observer les mesures sur un petit intervalle du temps de 10 secondes et
sur des laps du temps plus élargis qui peuvent atteindre 86400 secondes. L’acquisition des
mesures présentées sur ces graphes s’effectuent a chaque pas d’acquisition te fixé par

I’utilisateur. Le pas d’acquisition utilisé pour les études menées dans ce chapitre est 5 secondes.
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Les résultats d’acquisition sont enregistrés a chaque pas dans un fichier type « texte » dont le

nom est précisé par I'utilisateur a travers I’interface du programme.

A3.3.3 Programmation de I’acquisition des images

Le programme Lab VIEW permet de trigger la caméra par I’envoi d’un signal TTL d’une
durée de 20 ms a chaque pas d’acquisition des images tcamera défini par I'utilisateur a travers
I’interface. L’envoi d’un signal TTL par le programme correspond par conséquent a
I’acquisition d’une image par la caméra. Le pas tcameéra UtiliS€ dans les études du ce chapitre est
120 s. Le nombre des images a prendre est indiqué également par [’utilisateur a
travers I’interface pour programmer la séquence d’acquisition des images. Le déclenchement
de I’exécution de cette séquence s’effectue par deux méthodes. La premicre consiste a un
déclenchement manuel a I’aide d’une fonction « On/Off Trig Cam » qui figure dans I’interface
comme le montre la figure 2. Elle est utilisée lorsque le démarrage du chauffage est manuel. La
deuxieme méthode survient lorsque le programme Lab VIEW fonctionne en mode
« Températures uniformes » présenté dans le paragraphe du pilotage du systéeme du chauffage.
Dans ce cas, la séquence d’acquisition des images démarre simultanément avec le systéme de
chauffage lorsque le seuil d’écart de température indiqué par I’utilisateur est atteint. Une fois
I’acquisition des images est déclenchée, le programme est muni d’un compteur des images qui
affiche sur I’interface le nombre des images restantes. Les acquisitions des images sont repérées
dans le fichier des résultats type « text » par une valeur égale 1 dans une colonne associée a la

commande de la caméra.
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