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Introduction

Contexte

De tous temps, I’'homme a utilisé différents moyens pour se fournir en énergie. Le XX® siecle a vu
|"apparition de nouvelles théories sur la physique nucléaire, permettant la naissance d’une nouvelle
forme d’énergie : I'’énergie nucléaire. Pendant la deuxieme moitié du XX¢ siécle, plusieurs états ont
développé puis industrialisé des réacteurs nucléaires de différentes technologies. La France est un des
pays les plus avancés dans ce domaine avec 56 réacteurs en activité en 2022. Plusieurs technologies
de réacteurs ont été adoptées en France, mais aujourd’hui tous les réacteurs industriels en activité
sont des Réacteurs a Eau Pressurisée (REP). L’avenir énergétique de la France au XXI® sera basé en
partie sur I’énergie nucléaire, au travers de nouveaux réacteurs de technologies variées : des réacteurs
de générations 3 de fortes puissances (1600 MWe) avec I'EPR (European Pressurized Reactor), des
petits réacteurs modulaires SMR (Small Modular Reactor) de faibles puissances (300 a 400 MWe) en
cours de développement, voire des réacteurs de génération IV (réacteur a neutron rapide au sodium,
réacteur a sels fondus, ...). La sGreté de ces réacteurs est renforcée grace a des études permettant de
modéliser le fonctionnement d’un réacteur en situation normale, incidentelle ou accidentelle.

Cette thése a été effectuée au sein du Laboratoire d’Etudes et d’expérimentations pour les Accidents
Graves (LEAG) au sein de l'institut IRESNE du CEA Cadarache, en collaboration avec les laboratoires
PROcédés, Matériaux et Energie Solaire (PROMES) au four solaire d’Odeillo et Sciences et Ingénierie
des Matériaux et Procédés (SIMaP) a Grenoble. Le LEAG est un laboratoire expérimental dédié a I'étude
des accidents graves dans les réacteurs nucléaires et exploitant la plateforme accident grave PLINIUS
(PLatform for Improvements in Nuclear Industry and Utility Safety) [1].

La gravité d’un incident ou d’un accident dans un réacteur nucléaire est classée selon I'échelle
international INES (International Nuclear Event Scale) [2] présentant huit niveaux de zéro a sept
représentés dans la figure 1. Un accident grave de réacteur nucléaire commence a partir du niveau 5,
lorsque le cceur du réacteur fond, entrainant des rejets importants a I'extérieur du site nucléaire. Les
accidents de Tchernobyl (1986) et Fukushima (2011) sont les deux accidents les plus graves qui se sont
produits et ont été classés de niveau 7. De nature différente, des importants rejets radioactifs ont eu
lieu dans I'environnement. L’accident a Three Mile Island (1979) a conduit a la fusion partielle du cceur
et a été classé de niveau 5.

6 ACCIDENT GRAVE -

>

7 AccIDeNT -
MAJEUR

(g

-

>

4
m
] ANOMALIE :
wl

En dessous de I'échelle/niveau 0
AUCUNE IMPORTANCE DU POINT DE VUE DE LA SORETE

Figure 1 : Echelle internationale INES de gravité d’un incident ou d’un accident nucléaire [Source : AIEA].
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La fusion du coeur lors d’un accident grave peut étre causée par la perte du réfrigérant primaire (arrét
des pompes, bréche dans le circuit primaire, ...), ce qui peut conduire a un échauffement du
combustible menant jusqu’a la fusion du combustible, des gaines et des structures internes. |l s’agit
alors de la perte de la premiére barriere de confinement. Le mélange résultant, appelé corium, peut
étre défini comme un magma nucléaire composé des éléments fondus présents dans la cuve du
réacteur, tels que le combustible nucléaire, i.e. le dioxyde d’uranium (UO3) ou I'oxyde mixte d’uranium
et de plutonium (MOX), les actinides mineurs et les produits de fission, le zircalloy avec son élément
principal le zirconium (Zr), I'acier provenant des structures internes et de la cuve. Le corium a tres
hautes températures (T=3000K), trés corrosif, peut ablater la cuve en acier jusqu’a la percer. |l s’agit
alors de la perte de la deuxieme barriere de confinement. La derniére barriere est I'enceinte de
confinement du batiment réacteur, constitué de béton. Son intégrité peut étre menacée en raison
d’une éventuelle détonation/déflagration de gaz combustibles (dihydrogéne) ou lors de I'interaction
entre le corium et le béton du radier.

L'étude des scénarios de progression du corium au sein de la cuve et a I'extérieur de celle-ci est
indispensable afin de mieux comprendre les phénoménes pouvant survenir lors d’'un accident et
dimensionner en conséquence les futurs réacteurs ou adapter la flotte actuelle. Les études de slreté
nucléaire sont le plus souvent réalisées a partir de la modélisation des phénomeénes s’y déroulant en
considérant entre autre les diverses interactions avec le corium. Des données expérimentales sont
indispensables pour valider les modeéles considérés et alimenter les bases de données utilisées dans
les codes accidents graves.

La plateforme accident grave PLINIUS [1] permet d’étudier les principaux phénomeénes accidents
graves survenant en cuve ou hors cuve et de caractériser I'interaction du corium avec différents milieux
ou matériaux grace a plusieurs installations sans équivalent :

e |’installation KROTOS consiste a étudier I'interaction du corium (jusqu’a 5 kg) avec I'eau en
effectuant un lacher de corium dans I'eau pour étudier sa fragmentation et les conditions de
survenues d’une éventuelle explosion de vapeur ;

e ’installation VULCANO permet d’étudier I'interaction du corium (jusqu’a 100 kg) avec le béton
pour caractériser I'étalement du corium ou I'ablation du béton ;

e [’installation MERELAVA a pour but I'efficacité d’un renoyage par le haut du corium (jusqu’a 80
kg) et d’étudier les phénomenes d’imbibition du corium par I'eau ;

e |’installation FUJISAN permet d’étudier les aérosols relachés lors de la découpe du corium en
vue du démantelement de Fukushima ;

e [installation VITI est une petite installation qui étudie le corium (jusqu’a 100 g) pour
caractériser les propriétés thermophysiques du corium [3, 4] ou des aciers [5, 6], étudier les
interactions entre matériaux [7] et I'oxydation [8], étudier les émissions d’aérosols [1, 9] et
développer des instruments innovants [10].

L'installation VITI est un maillon essentiel pour les mesures de propriétés thermophysiques du corium
et des aciers a I'état liquide et a trés hautes températures (jusqu’a 3000°C) indispensables aux études
de slreté nucléaire. Les propriétés thermophysiques des matériaux en jeu pilotent en effet plusieurs
phénomeénes pouvant se produire lors d’'un accident grave. Par exemple, I'effet de concentration de
flux, appelé « focusing effect » [11], est piloté par la tension de surface des aciers, la fragmentation du
corium est pilotée par la tension de surface du corium [3] et I'étalement du corium [1] est piloté par la
viscosité.

Or, les propriétés thermophysiques, comme la densité, la tension de surface et la viscosité, possedent
des lois paramétriques dépendantes de la température 3, 4, 5, 6]. Afin d’avoir une bonne connaissance
de ces propriétés thermophysiques, il est donc indispensable d’avoir une connaissance fiable de la
température. Les incertitudes sur les mesures de propriétés thermophysiques dépendent donc en
partie de l'incertitude sur la mesure de la température. Or, les incertitudes sur les mesures de tres
hautes températures sont de I'ordre de 5 a 10% avec les techniques classiques, comme la pyrométrie.
De plus, la mesure des tres hautes températures (T>1500°C) intéresse également d’autres domaines
d’applications tres variés tels que la métallurgie, I’aéronautique, le spatial, I'industrie nucléaire, ...
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Le domaine des accidents graves s’intéresse aux matériaux a I'état liquide, avec un grand nombre
d’éléments, justifiant le développement d’'une méthode innovante de mesures précises de tres hautes
températures.

La température représentant le domaine scientifique principal de ce travail de thése, il est rappelé ci-
dessous sa définition telle que reconnue a I’échelle internationale.

Définition de la température

L’échelle internationale de température de 1990 (EIT-90) adoptée par le Comité international des poids
et mesures [12] est la norme d’étalonnage des appareils de mesure de la température. Cette échelle
permet de définir la température de 0,65K jusqu’a la température la plus élevée mesurable a partir de
la loi de Planck pour un rayonnement monochromatique. L'unité utilisée pour déterminer la
température est le kelvin K ou le degré Celsius °C. Le kelvin est défini a partir de la constante de Stefan-
Boltzmann kg.
Dans le cadre de cette these, seul le domaine des trés hautes températures est utilisé.
Le domaine des trés hautes températures commence a partir de 1234,93 K, ce qui correspond au point
de congélation de I'argent. Au-dela de cette température, la loi du rayonnement de Planck est utilisée
a partir d’un point fixe de définition pour la détermination de la température, notée Toy dans I'échelle
internationale de température de 1990. Dans ce domaine, on définit donc la température par la
relation suivante :
Ly(Tog)  exp(Co[AToo(X)]™H) — 1 (1)

L (Too (X)) exp(Cz[ATgo] ™) -1’
avec Too(X) la température du point de congélation de I'argent (T9o(Ag) = 1234,93 K), de l'or
(Too(Au) = 1337,33 K) ou du cuivre (Too(Cu) = 1234,93 K), L; est la luminance spectrale de corps

noir a la longueur d'onde A et C, = 0,014388 m. K.
Par la suite, la température est simplement notée T.

Problématique

La problématique de cette thése est la détermination de la température de matériaux a I'état liquide
dans le domaine des trés hautes températures (T>1500°C) avec une précision visée de I'ordre de
guelques dizaines de degrés. Or la difficulté des mesures de température par rayonnement est que les
propriétés radiatives, comme [|'émissivité, des surfaces considérées dépendent de nombreux
parametres. L'émissivité dépend du matériau, de la température, de la longueur d’onde, de la direction
d’observation, de la rugosité, de I’évolution de son état de surface en fonction de la température, de
I’oxydation de la surface.

Les méthodes classiques pour déterminer la température par pyrométrie optique doivent prendre en
compte I"émissivité. Il est donc nécessaire de connaitre I'émissivité afin de déterminer la température
avec précision. Or, I'émissivité n’est dans la plupart des cas pas connue. Pour pallier cette
méconnaissance de I'émissivité un modele d’émissivité adapté pour le matériau considéré peut étre
choisi.

Il est aussi possible d’accéder indirectement a I'émissivité, a l'instar de la méthode dite de la
pyroréflectométrie, mise en ceuvre dans ce travail.

La méthode de la pyroréflectométrie est donc adaptée pour des surfaces liquides afin d’en déterminer
la température dans la gamme [1500 ; 2500 °C], grace a I’évaluation spectrale des propriétés radiatives
de la surface au travers de la mesure des réflectivités. La méthode de la pyroréflectométrie est une
méthode ponctuelle, bien que des méthodes de cartographies thermiques de surfaces solides
obtenues par pyroréflectométrie existent [13]. Cette méthode est couplée a la modélisation du
systeme expérimental afin d’obtenir une évaluation de la cartographie thermique du systéeme. En
parallele, la détermination analytique des incertitudes de mesures de température par
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pyroréflectométrie permet d’estimer la fiabilité de celles-ci, et d’évaluer sa précision par rapport aux
méthodes plus conventionnelles.

Plan

Cette thése comporte trois volets : détermination expérimentale de la température, évaluation
analytique des incertitudes, modélisation numérique des configurations expérimentales.

L'approche expérimentale consiste a adapter la méthode de la pyroréflectométrie pour la mesure de
tres hautes températures sur des surfaces liquides. Pour cela, ces mesures se basent sur la préparation
détaillée et précise des essais au travers de diverses optimisations optiques, métrologiques et du
protocole de réglage. Le processus d’adaptation de cette méthode a des mesures sur des surfaces
liguides repose tout d’abord sur des matériaux solides, dont les propriétés radiatives sont connues,
puis sur différents matériaux liquides recouvrant une large gamme de température [1500 ; 2500 °C] et
des comportements radiatifs variés.

L'approche analytique d’évaluation des incertitudes consiste a déterminer les différentes sources
d’incertitudes associées a la mesure de température par pyroréflectométrie. Cela implique les signaux
mesurés, les étalonnages en température et en réflectivité et le modeéle utilisé pour la détermination
de la température en pyroréflectométrie. Cette évaluation de l'incertitude sur la température est
directement reliée aux mesures effectuées afin de pouvoir les comparer a des points fixes et valider la
méthode de la pyroréflectométrie sur des surfaces liquides.

L'approche de la modélisation numérique vient en complément des approches expérimentale et
analytique d’évaluation des incertitudes afin de déterminer la cartographie thermique des
configurations expérimentales. La méthode expérimentale est une mesure ponctuelle de la
température a la surface de I’échantillon. Le modéle numérique quant a lui permet d’accéder a la
température de la configuration modélisée dans les trois dimensions de I'espace. Une
intercomparaison entre ce modele numérique et les résultats expérimentaux est réalisée a partir
d’échantillons solides.

Le plan du manuscrit se découpe en cing chapitres :

Le chapitre 1 introduit les principes fondamentaux nécessaires a la mesure de la température par des
méthodes de pyrométrie optique. Une application a des corps réels est effectuée, ce qui permet de
faire le lien avec la notion de réflectivité utilisé en pyroréflectométrie. Ensuite, une description des
aspects métrologiques est réalisée en relation avec la mesure de température par des méthodes de
pyrométrie optique, en mettant en évidence des outils d’étalonnage de dispositifs de mesure de trés
haute température.

Le chapitre 2 aborde la théorie de la méthode de la pyroréflectométrie en détaillant le processus
d’étalonnage et de mesures. L’évaluation mathématique de la température pyroréflectométrique,
obtenue par combinaison des mesures de températures et de réflectivités, est explicitée par la
description de la méthode de résolution numérique et graphique.

Le chapitre 3 présente la méthode d’évaluation des incertitudes de mesures de la température en
pyrométrie monochromatique, en pyrométrie bichromatique et en pyroréflectométrie. Pour cela,
chaque source d’incertitude est identifiée et explicitée analytiquement. De plus, les méthodes de
calculs des incertitudes composées sont détaillées et appliquées aux cas de la pyrométrie optique
monochromatique et bichromatique puis a la pyroréflectométrie. Un budget d’incertitude est proposé
permettant une comparaison des incertitudes entre les différentes méthodes de mesures de la
température.

Le chapitre 4 est consacré a la modélisation des configurations expérimentales a I'aide d’'un modele
semi-analytique 0D et d’un modele numérique éléments finis en gé¢ométrie 2D axisymétrique. Au sein
de ces modeles, un couplage est effectué entre un volet électromagnétique, qui permet la description
du chauffage électromagnétique par induction et un volet thermique, qui permet d’estimer par le
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calcul la température du systéme considéré. Une étude de sensibilité sur les parametres physiques et
géomeétriques est effectuée a I'aide du modéle 0D. Une inter comparaison des deux modeles est
menée sur une géométrie cylindrique simple. Un modeéle adimensionnel est aussi proposé permettant
de généraliser I'approche. Ensuite, une étude de la cartographie thermique de ce cylindre est
proposée, avant d’adapter la géométrie pour représenter au mieux les conditions expérimentales.

Le chapitre 5 décrit la démarche expérimentale ayant permis d’obtenir les résultats de mesures de tres
hautes températures par pyroréflectométrie sur des surfaces liquides. Une description des moyens
expérimentaux est tout d’abord effectuée ainsi que le procédé expérimental utilisé. Ensuite, la
validation expérimentale du modeéle 2D est démontrée a I'aide de mesures sur des échantillons solides.
Enfin, les résultats obtenus par pyroréflectométrie sur des différents matériaux liquides sont
présentés, détaillés, analysés et interprétés. Pour finir, des propositions d’améliorations de ces
mesures sont données en perspectives de ce travail.
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Chapitre 1

Fondamentaux sur la mesure radiative de tres haute

température
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Introduction

Introduction

Ce premier chapitre a pour but d’introduire les fondamentaux du rayonnement qui seront utilisés pour
les mesures de trés haute température. Le rayonnement d’un matériau permet d’estimer sa
température a distance tout particulierement lorsque celle-ci est élevée. Les conditions de mesures
des tres hautes températures peuvent en effet étre extrémes avec des milieux agressifs et un
environnement exigu. La théorie du rayonnement permet de relier la température aux mesures de
rayonnement. Les mesures de trés hautes températures par radiométrie sont effectuées a I'aide d’un
détecteur sensible au rayonnement d’une surface et fournissant un signal pouvant étre relié
directement a la luminance de cette surface. Les grandeurs physiques fondamentales ainsi que les lois
du rayonnement sont ainsi détaillées dans un premier temps, au travers du cas idéal du corps noir. Ces
lois sont ensuite appliquées aux corps réels conduisant a expliciter les propriétés radiatives des
matériaux ainsi que la technique de la pyrométrie optique pour I'évaluation de la température. Dans
un troisieme temps, des aspects métrologiques liés a la mesure des trés hautes températures sont
abordés. Enfin la derniére partie est consacrée a un état de I'art des techniques de mesures des tres
hautes températures.
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1 Théorie du rayonnement

La mesure du rayonnement permet d’évaluer la température d’un corps dont la température est
supérieure a 0 K, zéro absolu au-dela duquel ses particules commencent a s’agiter. Grace a cette
agitation thermique, ces particules vont émettre des photons dans des états d’énergie plus élevés dont
la fonction de répartition est donnée par la statistique de Bose-Einstein [14]. Le rayonnement d’un
matériau est donc lié directement a sa température et correspond a I'émission de photons dont
I’énergie dépend de I'agitation thermique des particules du matériau considéré [15]. L'énergie de ces
photons émis est fonction de la longueur d’'onde du rayonnement associé et I'émission a lieu sur tout
le spectre de longueur d’onde, ou la distribution dépend de la température du matériau. De plus, ces
photons sont émis dans toutes les directions de fagcon homogéne ou hétérogene et dépendent de la
nature du matériau et de son état de surface. Le rayonnement peut donc étre exprimé (voir paragraphe
1.3.1) pour toutes les directions d’émission, définies chacune selon un angle solide donné.

1.1 Définition de I'angle solide et notations
Le rayonnement est défini par I’émission de photons, particules sans masse ni charge, caractérisés par
leur direction de propagation {2 et leur longueur d’onde A. On peut définir un angle solide d{2 centré

e
autour de 2 a partir d’'une surface élémentaire dS vue depuis un point situé a une distance R de la

surface [15]. L’angle solide est schématisé selon la figure 1.1 :
zZ

ds

dQ

R sin 6de

Figure 1.1 : Représentation schématique de I'angle solide.

L'angle solide df2 peut s’exprimer en fonction de la surface élémentaire dS et du rayon R selon
|’équation (1.2) :
ds

dn ::EE. (12)
En coordonnées sphériques (R, 8, @), la surface élémentaire dS s’écrit :
dS = R?sin 6 d@ de. (1.3)

L’angle solide df2 peut donc étre écrit selon I’équation (1.4) :
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d2 = sin 6 do de. (1.4)

Le rayonnement d’une surface a lieu dans toutes les directions, qui peuvent chacune étre exprimées
sous un angle solide d{) défini par la direction donnée (6, @).

1.2 Grandeurs physiques fondamentales

Tout corps émet un rayonnement dans I’espace. Ce rayonnement peut étre traduit en terme de flux
radiatif qui dépend a la fois de la direction d’émission et de la longueur d’onde [15, 16]. Un flux radiatif
d¢ correspond au rayonnement émis ou regu par une surface pour une longueur d’onde ou
I'intégralité du spectre et au travers d’une surface donnée (définie par une direction Q et vue sous un
angle solide df2 ou intégrée sur tout I’"hémisphére).

On appelle un flux radiatif directionnel d¢g, si les photons considérés sont émis dans une direction a
et sous un angle solide df2, et un flux radiatif hémisphérique d¢ si toutes les directions sont
considérées. On définit un flux spectral d¢, si les photons considérés sont émis pour un intervalle de
longueur d’onde dA autour de A, et un flux total si toutes les longueurs d’ondes sont considérées. Le
tableau 1.1 résume les différents flux radiatifs précédemment définis.

On considére dans toute cette section que la surface élémentaire est vue depuis un point situé a une
distance R de la surface, ol R = ||| avec 7 = R - 0/||Q)|.

Spectral Total
Flux radiatif (une |0(;‘§rl:§z;)d onde (spectre entier)
) Directionnel dsqu\ d*¢pq
Emis
Hémisphérique d3¢, d%¢
Recu Hémisphérique d3¢, d*¢

Tableau 1.1 : Résumé des différents flux radiatifs.

1.2.1 Luminance spectrale et totale

La luminance correspond au flux radiatif émis par une surface élémentaire dS, centré autour d’une
direction {2 sous un angle solide d{2 (voir figure 1.1). La luminance spectrale, notée L,l(?, ﬁ), est définie
selon I'équation (1.5) et correspond au flux radiatif spectral et directionnel dsqu\.

L,(70) = __ Par (1.5)
dS cos 6 d2 dA
avec:
o L7 K_i), la luminance spectrale [W.m™3.sr™1] de la surface élémentaire dS dans la
direction K_i,
e dScos 6, lasurface apparente élémentaire émettant dans la direction considérée,
e dN =sin6dO dy, I'angle solide,
e dA4, lalongueur d’onde élémentaire.

11
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La luminance totale, notée L(?, ﬁ), est définie selon I’équation (1.6) et correspond au flux radiatif total
et directionnel d*¢y,.

d*¢q 1.6
L( Q) dS cos 6 dY (16)

avec L(7, S_i) = fooo L(7, (_i) dA, luminance totale [W.m™2.sr~1] de la surface élémentaire dS dans la

direction (.
1.2.2 Exitance (ou émittance) spectrale et totale

L’exitance (ou émittance) correspond au flux radiatif émis par une surface élémentaire dS dans toutes
les directions de I’'hémisphére normal a la surface considérée. L’exitance spectrale, notée M, (7), est
définie selon I'équation (1.7) et correspond au flux radiatif spectral et hémisphérique d3¢;.

3
M, (7) = dsfﬁ ffLA(r Q) cos 6 dQ, (1.7)

avec M;(#) = n/zf L;\(r Q) cos @ sinfdo dg, I'exitance spectrale [W.m™3] de la surface

élémentaire dS dans toutes les directions.

L’ exitance totale, notée M (7), est définie selon I’équation (1.8) et correspond au flux radiatif total et
hémisphérique d?¢.
2
M@ = —d ¢ (1.8)
ds’
avec M(7) = fooo MA(F, ﬁ) dA, exitance totale [W.m~2] de la surface élémentaire dS dans toutes les

directions et pour toutes les longueurs d’ondes.
1.2.3 Eclairement spectral et total

L’éclairement correspond au flux radiatif recu par une surface élémentaire dS et provenant de toutes
les directions. L’éclairement spectral, noté E; (7°) est défini selon I’équation (1.9) et correspond au flux
radiatif spectral et hémisphérique d3¢;, recu par la surface considérée.
d>¢,
E, (P) = : (1.9)
1) =G5 an
avec E;(7) = ”/2 f Ll(r Q) cos @ sin B df dg, I'éclairement spectral [W.m™3] d’une surface

élémentaire dS provenant de toutes les directions, ou L;L(r, Q) correspond a la luminance spectrale

associée au flux radiatif recu par la surface élémentaire dS.

L’éclairement total, noté E (%), est défini selon I'équation (1.10) et correspond au flux radiatif total et
hémisphérique d?¢ recu par la surface considérée.

2
E@®) = % (1.10)

avec E(7") = fooo E,(7) dA, éclairement total [W.m™2] d’une surface élémentaire dS provenant de
toutes les directions.
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1.2.4 Bilan des grandeurs physiques fondamentales

Les grandeurs physiques définies précédemment peuvent étre classées en fonction de la géométrie du
flux dont elles dépendent (directionnel ou hémisphérique), de la direction du flux (émis ou recu) et de
la nature spectrale du flux (spectral ou total). Toutes les grandeurs sont résumées dans le tableau 1.2
ci-apres. Ces grandeurs fondamentales peuvent toutes étre reliées a la luminance spectrale L;\(F, ﬁ)
qui est la grandeur mesurable et permet de déterminer la température de la surface considérée.

Flux spectral
Géométrie du fl (une longueur d’onde Flux total
eometrie du flux & . (spectre entier)
donnée)
Directi | Luminance spectrale Luminance totale
irectionne N L =
Emis Ly(7,Q) L(7,Q)
Hémisphérique Exitance spectrale M, (7°) Exitance totale M (%)
Recu Hémisphérique Eclairement spectral Ej (#) Eclairement total E(7)

Tableau 1.2 : Résumé des différentes grandeurs du rayonnement.

1.3 Lois du rayonnement

Le rayonnement d’une surface peut étre décrit par plusieurs lois, définies dans cette section, exprimant
des grandeurs mesurables liées au rayonnement, telles que la luminance, et pouvant étre exprimées
en fonction de la température vraie de la surface considérée. En métrologie, on parle de valeur vraie
d’une grandeur comme une valeur qui est compatible avec la définition de cette grandeur [17]. La
valeur vraie est considérée comme unique.

1.3.1 Loigénérale de Planck

Les photons provenant d’une surface chaude sont émis dans toutes les directions et sur l'intégralité
du spectre. La distribution énergétique de ces photons, caractérisés par leur longueur d’onde, est
définie par la statistique de Bose-Einstein. La distribution spectrale issue de cette statistique peut étre
reliée a la loi de Planck [15, 18], déterminée en 1900 soit une vingtaine d’année avant la théorie de
Bose [14]. La loi de Planck pour un corps noir (voir paragraphe 1.4) exprime la luminance spectrale
L°(T, 2) en fonction de la température T et de la longueur d’onde 1 et s’écrit selon I'équation (1.11).
Il s’agit d’une seconde fagon pour définir la luminance spectrale aprés la définition au travers du flux
radiatif détaillée au paragraphe 1.2.1. La définition a partir de la loi de Planck est utilisée pour
déterminer la température a partir de la luminance spectrale.

L°(T, A) = G !
O @)1 (1.11)
T

ou C; et C, sont des constantes définies comme :

o C, =2hc?=1,19104 - 10~16 W.m?,
« C=:-=14388-10"2mK;

B
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avec:

e h=6626-1073%].s, la constante de Planck,

e c=~3-108 m/s, la vitesse de la lumiere dans le vide,

e kg =~1,38-10"23]/K, la constante de Boltzmann.
La luminance spectrale en W.m™3.sr™1 peut étre représentée en fonction de la longueur d’onde et
pour différentes températures. Dans la figure 1.2, la luminance spectrale, calculée a partir de la loi de
Planck, est représentée pour des températures allant de 1000 a 2500°C et en fonction de la longueur
d’onde de 0 a 6 um. On peut constater que I'énergie des photons associée au rayonnement pour une
température donnée s’étale sur tout le spectre de longueur d’onde en présentant une distribution
hétérogeéne.

80

T = 2500 °C

~]
o
1

=T = 2000 °C

=l
o
L

=T = 1800 °C

i
o
L

=T = 1600 °C

o~
o
1

T = 1400 °C

30 4 T = 1000 °C

20 A

Luminance spectrale [W.m3.sr"1] x10-1°

0 1 2 3 4 5 6

Longueurd'onde [um]

Figure 1.2 : Luminance spectrale calculée par la loi de Planck a différentes températures.

La luminance spectrale passe par un maximum qui augmente avec la température. Ce maximum de
luminance se déplace vers les longueurs d’ondes courtes lorsque la température augmente. Il est
possible d’établir une relation entre la longueur d’onde du maximum de luminance et la température,
selon la loi du déplacement de Wien [15] décrite dans I'’équation (1.12) avec la longueur d’onde 4,,
exprimée en um :

AT = 2898 pm. K. (1.12)

Le maximum de luminance pour une température donnée peut étre calculée en fonction de la
température et exprimée selon I'’équation (1.13) :

Ly (T) = B,T?, (1.13)

avecB,, ~ 4,1-107° W.m™3.sr 1. K~5.

Les équations (1.12) et (1.13) sont démontrées respectivement dans les annexes A.1 et A.2.
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1.3.2 Loisimplifiée de Planck : |a loi de Wien

La loi de Planck donnée dans I’équation (1.11) peut s’avérer délicate a utiliser dans les calculs
analytiques et couteuse en temps de calcul. Il est possible dans certains cas d’utiliser la version
simplifiée de la loi de Planck, nommée loi de Wien [16] et donnée dans I'équation (1.14) :
Lo(T,2) = % exp (— j—;) (1.14)

L'écart relatif de la loi de Wien par rapport a la loi de Planck en terme de température peut étre calculé
afin de déterminer le domaine de validité en température et en longueur d’onde pour lequel la loi de
Wien est valide. Cet écart relatif a été calculé pour des températures comprises entre 800 et 3000°C
et pour des longueurs d’ondes comprises entre 0,8 et 2 um et figure dans le tableau 1.3.

2 ] T °Cl 800 1000 1500 2000 2500 3000
0,8 0,02 0,07
0,9 0,05 0,15

1 0,03 0,11 0,28
1,1 0,05 0,19 0,45
1,2 0,10 0,30 0,68
1,3 0,03 0,16 0,45 0,97
1,4 0,05 0,24 0,65 1,32
1,5 0,08 0,34 0,38 1,72
1,55 0,10 0,41 1,01 1,95
1,6 0,12 0,47 1,16 2,18
1,7 0,18 0,63 1,48
1,8 0,03 0,24 0,82 1,83
1,9 0,04 0,32 1,03 2,23

2 0,06 0,42 1,28

Tableau 1.3 : Ecart relatif [%] en température de la loi de Wien par rapport a la loi de Planck. Le vert
correspond a un écart relatif en température inférieure a 0,05%. Le jaune correspond a un écart relatif inférieur
a 0,5 %. Le rouge correspond a un écart relatif inférieur a 5%.

L’approximation de Wien est valable a 1% pres, si :
o [T <2000°C;A<1,8um]j,
e [T <2500°C;A<1,55um]j,
e [T <3000°C;A<1,3um].

L’approximation de Wien est valable a 2% pres, si :
e [T <2500°C;A<1,8um],
e [T <3000°C;A<1,55um].

Expérimentalement, le choix des longueurs d’ondes est souvent effectué autour du maximum de
luminance pour la gamme de température considérée. Etant donné que le maximum de luminance se
décale vers les courtes longueurs d’ondes (1um a 2600°C environ), cela permet d’effectuer
raisonnablement I'approximation de Wien. Le terme d’erreur supplémentaire di a cette
approximation est donc limité a 1-2% environ pour des températures comprises entre 1000 et 3000°C.
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1.3.3 Loiintégrale de Stefan-Boltzmann

Les mesures de température sont effectuées expérimentalement a partir de la luminance spectrale.
Pour effectuer la modélisation des transferts thermiques a I'échelle d’un systeme chaud, la
température est déterminée a partir de I’exitance totale, qui prend en compte toutes les directions et
toutes les longueurs d’ondes.

La loi de Stefan-Boltzmann exprime donc I'exitance totale M° en fonction de la température selon
I’équation (1.15) [15] :

MO = ogT*, (1.15)

avec og = 5,67 - 1078 W.m~2. K™, la constante de Stefan-Boltzmann.
La constante de Stefan-Boltzmann oy est définie par I'intégration de la loi de Planck sur tout le spectre
de longueur d’onde dont la démonstration est faite dans I'annexe A.3.

1.3.4 Loi de Sakuma-Hattori

Expérimentalement, la température est la grandeur d’intérét dans le cadre de ce travail. Cependant,
la grandeur mesurée est la luminance spectrale. L'étalonnage des dispositifs métrologiques de
température est donc réalisé sur la luminance spectrale, qui peut étre exprimée a partir de la loi de
Planck ou d’une version modifiée pour en déduire la température. D’apres les données de la littérature
[19, 20, 21, 22], la meilleure équation d’étalonnage pour les pyromeétres optiques est la loi de Sakuma-
Hattori, qui est une version de la loi de Planck ou la longueur d’onde est une longueur d’onde dite
effective et dépendante de la température. Cette dépendance de la longueur d’onde a la température
s’écrit sous la forme :
A=k, +E' (1.16)
T
avec k, et k5 des constantes, exprimées respectivement en [m] et [m. K].
Ceci permet d’écrire I'équation de Sakuma-Hattori pour un signal mesuré S;(T) en [V] a la longueur
d’onde A et a la température T, ou S; (T) est directement proportionnel a la luminance spectrale :
ky
5(T) = G, ) (1.17)
exp (kZT—-I-k3) -1

avec k4, une constante exprimée en [V].

Les différentes lois du rayonnement décrites dans ce paragraphe 1.3 déterminent la température vraie,
a partir d’'une mesure unique de luminance, uniquement pour des corps idéaux, tel que le corps noir,
dont I’émissivité de la surface est égale a un.

1.4 Le casidéal du corps noir

Un corps noir est un corps idéal qu’on peut décrire comme une source isotrope de rayonnement qui
absorbe et réémet l'intégralité du rayonnement [15]. La luminance spectrale d’un corps noir peut
s’écrire LA(F, ﬁ) = L,(#) ou 7 est la coordonnée radiale correspondant a la distance a laquelle la
surface est observée. Etant donné que le rayonnement d’un corps noir ne dépend pas des coordonnées
angulaires, il est possible de déterminer son exitance spectrale M, (#) a partir de I'équation (1.7) en
fonction de la luminance spectrale L; (7) de la fagon suivante : M; (7) = m Ly (#).
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Application aux corps réels

Pour un corps noir a une température T et observé a la longueur d’onde A, son exitance spectrale
s'écrit :

MO(T,2) = L°(T, 2). (1.18)

En pratique il est possible de s’approcher d’un corps noir en utilisant un matériau a émissivité élevée
et présentant une cavité, comme schématisé dans la figure 1.3 :

Figure 1.3 : Schéma simplifié d’une cavité de corps noir.

Le corps noir est un corps idéal ou I'application des lois du rayonnement s’avére relativement aisée. Il
s’agit ainsi d’une référence pour I'étalonnage des dispositifs de mesures de la température. Dans le
cadre de ce travail, il s’agira d’une des références utilisées pour I'étalonnage en température.

2 Application aux corps réels

L’évaluation de la température d’un corps réel se fait de la méme facon que pour le cas idéal du corps
noir a partir de la mesure de la luminance spectrale L(T, 1) de la surface considérée. L’application des
lois du rayonnement est cependant bien plus complexe a mettre en ceuvre puisqu’il faut prendre en
compte I'émissivité de la surface, détaillée en 2.1.2, laquelle peut varier significativement selon la
longueur d’onde et la température. L’émissivité d’une surface (T, 1) est définie comme le rapport de
la luminance du corps réel L(T,1) a la luminance de corps noir L°(T, 1), évaluée a la méme
température selon I'équation (1.19) :

L(T,A)

_ (1.19)
LO(T, 2)

e(T,A) =

La comparaison du rayonnement d’un corps réel par rapport a un corps noir est schématisée dans la
figure 1.4 pour une méme température.
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Figure 1.4 : Rayonnement d’un corps réel comparé a celui d’un corps noir.

L’évaluation de la température a partir de la luminance spectrale pour un corps réel est conditionnée
par I'évaluation de I'émissivité. Or, I'émissivité ne dépend pas uniquement de la longueur d’onde et
de la température, mais aussi de la rugosité de la surface, de I'angle de mesure, des changements de
phases, de I'atmosphére ambiante [15, 16], de I'oxydation [23]... L’émissivité n’est donc, dans la
plupart des cas, pas connue. Cela rend difficile I'évaluation de la température a partir de la luminance
spectrale d’un corps réel. Certaines techniques de mesures de trés haute température (voir
paragraphe 4) nécessitent donc la connaissance des propriétés radiatives de la surface considérée afin
de déterminer indirectement I'émissivité. Le paragraphe suivant définit les grandeurs nécessaires a
I’évaluation des propriétés radiatives d’une surface.

2.1 Propriétés radiatives des matériaux

Les propriétés radiatives d’une surface sont essentielles pour effectuer des mesures de température
avec une grande précision. Pour cela, ce paragraphe est dédié a la définition de ces propriétés
radiatives ainsi qu’aux lois d’interaction rayonnement — matiére associées.

2.1.1 Interaction rayonnement — matiere
L'interaction entre un rayonnement électromagnétique et la matiére conduit a la séparation de ce
rayonnement incident en trois parties [15], comme schématisé dans la figure 1.5. Les rayons

représentés sur ce schéma correspondent aux directions préférentielles définies par les lois de Snell-
Descartes pour des réflexions spéculaires.
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Rayonnement
Rayonnement réfléchi ®p
incident ®,
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Rayonnement absorbé ®g4
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Figure 1.5 : Interaction rayonnement — matiere.

Le rayonnement incident ¢; est divisé en une partie réfléchie, une partie absorbée et une partie
transmise.

Le flux réfléchi ¢, correspond au rayonnement qui est directement réfléchi par la surface considérée
sans interaction supplémentaire avec le matériau. A ce flux réfléchi, on associe un coefficient de
réflectivité directionnelle hémisphérique p?:"(T,1). Ce coefficient caractérise la réflexion dans
I’'hémisphere entier N d’'un rayonnement incident provenant de la direction 8; et qui dépend a la fois
de la température et de la longueur d’onde et s’exprime selon I'équation (1.20),

p?N (T, 2) = ﬂ. (1.20)
bi

La réflectivité de la surface du matériau considéré dépend entre autres de I'état de surface et
notamment de la rugosité. Une surface est dite spéculaire si la réflexion du rayonnement a lieu
préférentiellement dans la direction de réflexion définie par I'optique géométrique classique. Les lois
de la réflexion de Snell-Descartes peuvent alors étre appliquées. Ce type de matériau présente une
faible rugosité comparée a la longueur d’onde du rayonnement. A I'inverse, une surface est dite diffuse
ou Lambertienne si le rayonnement se produit de fagon isotropique dans I'espace.

Le flux absorbé ¢, correspond au rayonnement qui est absorbé dans le matériau. Il y a donc conversion
du rayonnement électromagnétique incident en énergie thermique dans le matériau. A ce flux
absorbé, on associe un coefficient d’absorption directionnelle a% (T, 1). Ce coefficient caractérise
I'absorption d’un rayonnement incident provenant de la direction 6; et qui dépend a la fois de la
température et de la longueur d’onde et s’exprime selon I'équation (1.21),

ali(T, 1) = ﬁ. (1.21)
bi
Le flux transmis ¢, correspond au rayonnement qui est transmis a travers le matériau. A ce flux
transmis, on associe un coefficient de transmission directionnelle hémisphérique 7%"(T,1). Ce
coefficient caractérise la transmission dans I’hémisphere entier d’'un rayonnement incident provenant
de la direction 6; et traversant I’épaisseur du matériau. Il dépend a la fois de la température et de la
longueur d’onde et s’exprime selon I'équation (1.22),

7%:0(T, 1) = % (1.22)
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Le coefficient de transmission s’applique uniquement pour des matériaux transparents ou semi-
transparents. Pour un corps transparent a la longueur d’onde 2, le coefficient %" (T, 1) est égal a un,
alors que pour un corps opaque le coefficient 70N (T, ) est nul.

Finalement, le rayonnement électromagnétique se décompose en une partie réfléchie et une partie
non-réfléchie. La partie non-réfléchie est diffusée dans I'épaisseur du matériau. Une fraction de cette
partie non-réfléchie est absorbée et I'autre fraction est transmise a I'extérieur du matériau, si le
coefficient de transmission est non nul. Les fractions du rayonnement absorbée et transmise sont donc
dépendantes de I'épaisseur de I'échantillon considéré.

2.1.2 Lois de Kirchhoff

La décomposition du flux incident ¢; en trois composantes, décrites dans le paragraphe précédent,
permet d’effectuer le bilan d’énergie suivant :

bi = ¢ + Qg + Py (1.23)
Il est possible de diviser I'équation précédente par ¢; afin de la réécrire avec les trois coefficients
définis au paragraphe précédent et obtenir la premiére loi de Kirchhoff [15] :

pbN(T,2) + a%(T, 1) + %" (T, 2) = 1, (1.24)

avec:
o pY%N(T,Q), la réflectivité directionnelle hémisphérique pour une direction d’incidence 0;,
e a%(T, 1), 'absorption directionnelle pour une direction d’incidence 0;,
o 79%N(T, 1), la transmission directionnelle hémisphérique pour une direction d’incidence ;.

On suppose a partir de maintenant et dans la suite du manuscrit que le corps est opaque a la longueur
d’onde 1. A I’équilibre thermodynamique, le matériau considéré réémet donc toute I'énergie absorbée
sous la forme de rayonnement électromagnétique. La deuxiéme loi de Kirchhoff [15] introduite dans
ce cas stipule I'égalité entre I'absorption directionnelle a?i(T, 1) et I’émissivité directionnelle €%:(T, 1)
du matériau considéré :
ali(T, 1) = €T, 2), (1.25)

avec:

e 0<e<],

e 0, ladirection d’incidence pour a®i(T, 1) et d’émission pour (T, 2).
L’énergie absorbée dans le matériau est convertie en énergie électromagnétique rayonnée a la
longueur d’onde A. L’émissivité €%(T,1) d’une surface 3 la température T est une propriété
intrinséque a un matériau. Elle a été définie dans I’équation (1.19) comme le rapport de la luminance
émise par une surface par rapport a la luminance d’un corps noir a la méme température. L'émissivité
d’une surface a une température donnée est donc égale a I'unité lorsque celle-ci émet le maximum de
rayonnement possible au vu de sa température. L'émissivité d’une surface est nulle si elle n’émet
aucun rayonnement [15].
La luminance d’un corps réel s’exprime en fonction de la température et de la longueur d’onde a partir
des équations (1.11) et (1.19).

L(T, ) = (T, )L°(T, 1). (1.26)

L'évaluation précise de la température d’un corps réel est donc possible grace a la loi de Planck, qui
exprime la luminance de corps noir L°(T, 1) et I'estimation de I'émissivité €(T, 1) au travers des lois
de Kirchhoff.
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L'émissivité d’une surface est un parameétre indispensable pour la détermination précise de la
température. Le paragraphe suivant présente une description de la réflectivité, qui peut étre une
fonction difficile a caractériser, mais qui est indispensable a I’évaluation de I'émissivité.

2.2 Définition de la réflectivité

De la méme maniere que pour les grandeurs physiques fondamentales (voir tableau 1.2), on peut
définir la réflectivité comme directionnelle ou hémisphérique ainsi que spectrale ou totale.

La réflectivité bidirectionnelle s’écrit p"i'gr(T, A), elle correspond a la réflexion d’un rayonnement
provenant de la direction d’incidence 8; et se réfléchissant dans la direction 6,..

La réflectivité directionnelle hémisphérique s’écrit pgi'”(T,/l) et correspond a la réflexion d’'un
rayonnement provenant de la direction d’incidence 8; et se réfléchissant dans toutes les directions.
La réflectivité spectrale est déterminée pour une longueur d’onde donnée, alors que la réflectivité
totale integre toutes les longueurs d’ondes.

2.2.1 Notion de BRDF

La description de la réflectivité d’un rayonnement provenant d’une direction 8; sur une surface donnée
est une fonction complexe qui est appelé BRDF [13], soit en anglais Bidirectional Reflectivity
Distribution Function. |l s’agit de la fonction de distribution des réflectivités dans tout I’hémisphére. La
BRDF est exprimée comme le rapport de la luminance dans une direction y et de I'éclairement depuis
une direction X, comme indiquée dans la figure 1.6 :

e

x Y
day dy

By

i "5 'l i Y
4

Figure 1.6 : Représentation schématique de la BRDF pour une direction d’incidence X et dans une direction de
réflexion y.
L’expression mathématique de la BRDF est donnée dans I’équation (1.27) :
dL¥Y (A, T)
dEX(A,T)

avec LY la luminance émise par la surface dans la direction y et E* |'éclairement de la surface depuis

BRDF®Y(A,T) = (1.27)

la direction X.

La BRDF est donnée pour un élément d’angle solide et exprimée en sr~1. La réflectivité directionnelle
hémisphérique po" (T, 1), donnée dans I'équation (1.20), est une valeur de la BRDF pour une direction
d’incidence 8; et intégrée sur tout I’'hémisphere. Elle s’écrit :
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p? (T, 2) = f BRDF%:9(A,T) cos 6 dQ. (1.28)
Q

2.2.2 Notion de facteur de diffusion

La réflectivité peut étre mesurée en pratique grace a un capteur dont le céne de réception peut
présenter une ouverture limitée. La réflectivité mesurée est donc une réflectivité bidirectionnelle,
alors que d’apres la loi de Kirchhoff, il faudrait pouvoir mesurer la réflectivité hémisphérique. Or les
mesures de réflectivités hémisphériques sont complexes a réaliser expérimentalement et nécessitent
I'utilisation de sphéres intégrantes développées par des laboratoires de métrologie [24] afin de
mesurer la réflectivité dans plusieurs directions de réflexion. Une relation entre la réflectivité
hémisphérique p%i" et la réflectivité bidirectionnelle p%#fr est donc définie dans la suite de ce
paragraphe afin de relier 'émissivité €% (T, 1) a la réflectivité bidirectionnelle p?:-r.

Pour un corps opaque, les deux lois de Kirchhoff (1.24) et (1.25) permettent d’écrire :

ePi(T, 1) =1 - p%"(T, 1), (1.29)

avec:
o €%(T, 1), 'émissivité dans la direction 0;,
e p%N(T,2), la réflectivité directionnelle hémisphérique depuis la direction d’incidence 6;.
La réflectivité directionnelle hémisphérique pfi" (T, 1) peut étre exprimée a partir de la fonction de
distribution BRDFGL"Q(T, A), intégrée pour tous les angles 8, selon I'’équation (1.28) :

On fait I'hypothése que la fonction de distribution BRDF?59 (T, 1) peut s’écrire comme le produit de
deux fonctions [25]: la réflectivité bidirectionnelle pei'er(T, A) et la distribution angulaire ou
I'indicatrice de réflexion f(8).

BRDF®:8(T,2) = p?:or (T, )£ (6), (1.30)

ou O, est la direction de réflexion correspondant a la direction de mesure.
L’équation (1.28) peut étre réécrite sous la forme suivante :

p?0 (T, 1) = pfubr(T, 1) f £(6) cos 6 d. (1.31)
n
Finalement, un facteur de diffusion [26] est défini afin d’exprimer la réflectivité directionnelle
hémisphérique en fonction de la réflectivité bidirectionnelle p?i:r
6,0
p”t(T, A)
(T, ) =f (@) cosHdR = ———. (1.32)
e J DB (T, )

L'utilisation d’un facteur de diffusion permet d’avoir une relation simple entre la réflectivité
hémisphérique, nécessaire pour I'évaluation de la température a partir de la luminance spectrale, et
la réflectivité bidirectionnelle mesurable plus simplement.

La réflectivité et I'émissivité étant des fonctions, il s’avére nécessaire de choisir un modeéle sur
I’émissivité afin de déterminer la température d’un corps réel et prendre en compte la capacité
radiative de sa surface.

2.3 Mesure de trés hautes températures par pyrométrie optique
Dans le cadre de ce travail, la zone de mesure des tres hautes températures commence lorsque le

rayonnement devient le principal mode de transfert d’énergie, soit vers 1000°C environ, et fini a la
limite haute d’étalonnage des dispositifs de mesures par rayonnement, soit 3000°C maximum. Les tres
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hautes températures sont communément mesurées a |'aide de pyrometres optiques [27], qui ont
I'avantage de permettre des mesures a distance, s’affranchissant ainsi d’éventuelles conditions
extrémes ou d’environnements exigués. Cependant, I'inconvénient de la méthode de la pyrométrie
optique est qu’elle ne donne pas directement la température réelle du matériau en raison de la
méconnaissance de son émissivité. La température vraie peut étre estimée avec précision, si les
émissivités sont connues, a partir des équations données dans les paragraphes 2.3.1 et 2.3.2 ci-
dessous. Par la suite, |'utilisation du terme « pyrométrie » référera systématiquement a des mesures
a distance par pyrométrie optique.

2.3.1 Pyrométrie monochromatique

La pyrométrie monochromatique consiste a mesurer la luminance spectrale L(T, 1) d’un corps a une
température T et a la longueur d’onde A. Un pyrométre monochromatique donne une température
appelée température de luminance de corps noir et notée T,. Dans la suite de ce document, cette
température sera appelée température de luminance. Il s’agit de la température qu’aurait le corps noir
ayant la méme luminance spectrale L°(Ty, 1) que celle L(T, 1) du corps réel. Cela revient & écrire a
partir de I'équation (1.19) :

L(T, 1) = e(T,)LO(T,A) = L°(Ty, M. (1.33)
mesurée

La combinaison des équations (1.11) et (1.33) permet de relier la température T du matériau a la
température de luminance T3, qui est mesurée indirectement au travers de la luminance spectrale
L(T, %), selon I’équation (1.34), dont la démonstration se trouve en annexe B.1.
1= T% ; Cizln(e(T, ») (1.34)

avec:

e T,latempérature vraie,

e T,, latempérature de luminance,

o ¢(T,A), 'émissivité a la longueur d’onde A.
Etant donné que I'émissivité est comprise entre zéro et un, la température de luminance T, est
nécessairement inférieure a la température vraie T. Ces deux températures sont égales dans le cas
d’un corps noir, ou I’émissivité vaut un. L’écart entre la température de luminance T} et la température
vraie T est représenté entre 1000 et 3000K dans la figure 1.7, pour une longueur d’onde de 1,3 um et

pour plusieurs valeurs d’émissivités.
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Figure 1.7 : Ecart de température entre |la température de luminance Ty et la température vraie T en fonction
de I'émissivité € a la longueur d’onde de 1,3 um.
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En pratique, il est possible de fixer une émissivité si elle est connue ou de choisir un modele
d’émissivité supposée refléter le comportement radiatif de la surface considérée. L'erreur sur la
température est donc liée directement a I'erreur effectuée sur le choix de I'émissivité.

D’autres méthodes existent, comme la pyrométrie bichromatique (a deux longueurs d’ondes), ou les
modeles d’émissivités sont, dans certains cas, plus représentatifs des caractéristiques radiatives.

2.3.2 Pyrométrie bichromatique

La pyrométrie bichromatique consiste a mesurer la luminance spectrale L(T,A) d’un corps a une
température T et a deux longueurs d’ondes 1; et A,. Cela permet d’écrire le systeme d’équations
suivant :

{L(T, ) = €(T, LT, 4,) = L°(Ty,, 4), (1.35)

L(T,2y) = €(T, 2,)L°(T, A3) = L°(Th,, A,).

Un pyrométre bichromatique délivre une température appelée température bichromatique, notée T.
Elle est parfois appelée température de couleur. Il s’agit de la température définie telle que le rapport
des luminances spectrales pour le corps noir a la température bichromatique T, et aux deux longueurs
d’ondes soit égale au rapport des luminances spectrales du matériau considéré a la température T et
aux deux longueurs d’ondes. Cela revient a écrire a partir de I'’équation (1.19) :

L(T'AZ) _ G(T'AZ)LO(T'AZ) _ LO(TC'AZ)

= = . (1.36)
L(T, /11) E(T' Al) LO (T' Al) LO (Tc' }{1)

La combinaison de I'équation (1.36) et de la loi de Wien permet de déterminer la relation entre la
température vraie T et la température bichromatique T., selon I'équation (1.37), dont la
démonstration se trouve en annexe B.2.

1 1y/1 1\ 1 (e(T2)
(?‘i)(z‘z>—c—2‘“<m)' t-37)
avec :

e T, latempérature vraie,

o T, latempérature bichromatique,

o ¢(T,Ay), 'émissivité a la longueur d’onde 4,
o ¢(T,A,), 'émissivité a la longueur d’onde 4,.

Pour un matériau dont I'émissivité décroit avec la longueur d’onde, alors la température
bichromatique est nécessairement supérieure a la température vraie. Si I'émissivité croit avec la
longueur d’onde alors la température bichromatique est nécessairement inférieure a la température
vraie.

Une relation existe entre la température bichromatique et les températures de luminance pour les
longueurs d’ondes 1, et 1, et peut étre déduite des équations (1.35) et (1.36) pour donner I'expression

suivante :
(%)

1 1
2T, 4Ty,

T, = (1.38)

La démonstration de cette équation se trouve dans |I'annexe B.3.
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En raison du rapport d’émissivités et de la différence des longueurs d’ondes dans I'équation (1.37),
I’écart entre la température bichromatique et la température vraie peut étre significatif. Plus les
longueurs d’onde seront proches, plus les émissivités seront proches et donc le logarithme du rapport
d’émissivités sera proche de zéro. Cependant, le fait que les longueurs d’ondes soient proches
engendre mathématiquement une augmentation de cet écart de température. Il faut donc faire un
compromis dans le choix des longueurs d’ondes pour que cet écart de température ne soit pas trop
élevé.

L'écart de température est évalué rapidement dans le paragraphe suivant pour la pyrométrie
monochromatique et bichromatique.

2.3.3  Erreur sur les températures en pyrométrie

Il est possible d’évaluer I'erreur commise sur la température lors des mesures par pyrométrie
monochromatique et bichromatique. Pour cela, les équations (1.34) et (1.37) sont différentiées afin
d’exprimer l'erreur relative sur la température en fonction de I'erreur sur I’émissivité. Un facteur
d’amplification [28] est défini afin de déterminer I’erreur relative sur la température due a une erreur
relative sur [I'évaluation de [I'émissivité. Ce facteur sera comparé entre la pyrométrie
monochromatique et bichromatique.
En pyrométrie monochromatique, le facteur d’amplification s’écrit selon I’équation (1.39).
ar __arde (139)
T C, €
Pour une longueur d’'onde de 1um, le facteur d’amplification vaut 0,07 pour une température de 1000K
et 0,14 pour une température de 2000K.
En pyrométrie bichromatique, le facteur d’amplification s’écrit selon I'équation (1.40).

dar _ AlZT (del d€2>

T c,

(1.40)

A1,
A2=24
I’émissivité a la longueur d’onde A,.

Pour des longueurs d’ondes de 0,95 et 1,05 um, le facteur d’amplification vaut 0,7 pour une
température de 1000K et 1,4 pour une température de 2000K. Le facteur d’amplification est donc dix
fois supérieur en pyrométrie bichromatique qu’en pyrométrie monochromatique.

La méthode de la pyrométrie bichromatique s’avere donc peu performante engendrant des erreurs
significatives (voir paragraphe 3.2 du chapitre 3), dans le cas de matériaux ou I'émissivité varie
significativement avec la longueur d’onde. Il en va ainsi des matériaux électro-conducteurs, ou

avec A4, = une longueur d’onde équivalente, €; I"émissivité a la longueur d’onde 4, et €,

I’émissivité varie avec la longueur d’onde [29, 30].

Cependant, la pyrométrie bichromatique est une méthode performante pour des matériaux dont
I’émissivité varie peu sur la gamme de longueur d’onde considérée. On parle alors de corps gris ou de
corps gris par morceaux si I'émissivité est constante vis-a-vis de la longueur d’onde sur tout le spectre
ou une partie de celui-ci. Si I'émissivité d’un corps varie peu entre les deux longueurs d’ondes, alors
I'erreur résultante de I'écart entre la température bichromatique T, et la température vraie T sera
faible. La mesure par pyrométrie peut aussi étre affectée par un changement de la transmission de
I'atmosphere, par exemple par I'apparition de fumée. L’avantage de la pyrométrie bichromatique par
rapport a la pyrométrie monochromatique est que la formation de fumée a un impact tres faible voire
négligeable. Le coefficient de transmission des fumées peut en effet étre supposé identique pour les
deux longueurs d’ondes du pyrometre bichromatique.
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Quant a la pyrométrie monochromatique, il s’agit d’'une méthode performante pour des matériaux a
fortes émissivités. Dans ce cas, |'erreur résultant de I'écart entre la température de luminance et la
température vraie sera faible, méme si I'’émissivité n’est pas connue tres précisément.

Cependant, dans le cas de matériaux dont I'émissivité est faible (matériaux réfléchissant et/ou semi-
transparents) et pas ou peu connue, la méthode s’avére peu performante puisque I'erreur résultante
pourra étre conséquente, si aucune correction liée a I'émissivité n’est apportée.

Si celle-ci est connue, alors la méthode de la pyrométrie monochromatique est performante et donne
des résultats avec une bonne précision (voir paragraphe 3.1 du chapitre 3).

Certains systemes présentent des points spécifiques a une longueur d’onde donnée, qui peuvent étre
exploités pour déterminer la température. Il s’agit du point X des métaux [31] et du point de
Christiansen pour les oxydes (voir paragraphe 4.8).

Les mesures de températures peuvent donc étre précises seulement si I'émissivité est bien
caractérisée a travers des modeles corrects ou si elle est bien connue. Le principal probléme est que
dans la plupart des cas, I'émissivité n’est pas connue, car elle dépend de nombreux parametres liés au
matériau, par exemple sa nature et son état de surface, et a I'’environnement.

3 Meétrologie

La métrologie est la science de la mesure, elle comprend I'étude du mesurage d’une grandeur physique
auquel une incertitude est associée [17]. Pour mener a bien le mesurage d’une grandeur physique,
tout ce qui peut impacter la mesure doit étre pris en compte : I'étalonnage du dispositif métrologique,
la méthode de la mesure et les éventuelles mesures parasites dues a I'influence de I'environnement.
La précision d’'un mesurage d’une grandeur physique est conditionnée par un étalonnage, qui se doit
d’étre le plus rigoureux possible.

3.1 Outils métrologiques a haute température

Tout dispositif de mesure des tres hautes températures doit étre étalonné sur des points de référence
en température de facon directe si la température du point est connue ou de fagon indirecte si la
température du point peut étre déterminée a partir d’'une autre grandeur physique. |l existe plusieurs
dispositifs d’étalonnage dont les trois premiers ont été utilisés ou envisagés dans cette thése. Un
étalonnage est une opération, réalisée dans des conditions spécifiées. Il permet d’établir dans un
premier temps une relation entre des valeurs et des incertitudes fournies par des étalons afin d’établir
dans un second temps une relation entre les informations obtenues précédemment et le résultat de
mesure [17].

Les différents systemes d’étalonnage ont tous pour objectif d’avoir des points fixes de températures
et d’établir une équivalence entre le signal recu et la température.

3.1.1 Corps noir

Le corps noir idéal est décrit au paragraphe 1.4. La température de la cavité du corps noir peut étre
connue de deux fagons différentes : soit a I'aide d’'un thermocouple placé au sein de la cavité, soit a
I"aide d’un pyrometre optique. Dans les deux cas, le dispositif de mesure de la température doit étre
de qualité métrologique et étre lui-méme étalonné sur un systeme de référence, idéalement aupres
d’un institut de métrologie. La précision d’un étalonnage sur corps noir dépend directement de
I'incertitude sur la température du corps noir, donnée par le dispositif de mesure de sa température
ainsi que par la régulation du corps noir.
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L'avantage d’'un corps noir est que |'étalonnage peut étre effectué facilement et rapidement sur
plusieurs points de la gamme de température du corps noir.

Différents types de corps noir existent et sont caractérisés par le matériau de leur cavité et leur gamme
de température. On peut trouver des corps noirs avec une cavité en carbure de silicium (SiC)
présentant une gamme de fonctionnement en température jusqu’a 1500°C. Des corps noirs avec une
cavité en chromite de lanthane (LaCrO3) peuvent fonctionner jusqu’a 1800°C environ, tandis que des
corps noirs avec une cavité en graphite ont I'avantage de pouvoir effectuer des montées rapides en
température et jusqu’a 3000°C. Cependant, I'inconvénient des corps noirs a trés hautes températures
est qu’ils peuvent étre trés onéreux. Au co(t du corps noir, il faut aussi ajouter celui du thermocouple
ou du pyrometre de mesure de la température qui peut étre élevé pour avoir une bonne précision sur
la mesure de la température.

3.1.2 Cellules a points fixes eutectiques

Les cellules a points fixes eutectiques consistent en des creusets en graphite, fermés par un couvercle
présentant une cavité en graphite. Le creuset en graphite est rempli d’'un mélange de deux
composants, un métal et du carbone, dans des proportions eutectiques, puis fermé par le couvercle.
Un mélange eutectique est défini pour une composition donnée et présente une température de
fusion unique, ayant ainsi le méme comportement qu’un corps pur du point de vue de la température
de fusion. La fusion d’un mélange en proportion eutectique a donc lieu pour une température précise
donnant ainsi un plateau de fusion et permettant d’effectuer un étalonnage. Les métaux utilisés pour
les cellules eutectiques ont été choisis de telle sorte que la température de fusion de ces cellules puisse
étre bien caractérisée. Des laboratoires de métrologie [20, 32, 33] ont travaillé en collaboration pour
mesurer précisément la température de fusion de plusieurs mélanges eutectiques. La précision de ces
mesures est de I'ordre du dixieme de degrés pour un four homogene en température [34]. Le
laboratoire commun de métrologie LNE-Cnam a travaillé a la conception de cellules eutectiques
compactes de qualité métrologique, comme schématisé dans la figure 1.8 :

— disque

——— couvercle

- feullles C/C

chemise
lingot
—— diaphragme

creuset

Figure 1.8 : Vue en coupe d’une cellule eutectique du LNE-Cnam [34].

La température de ces cellules eutectiques est donc définie par les propriétés physiques de ces
mélanges eutectiques et non a I'aide d’un autre instrument de mesure comme pour le corps noir. Ces
points fixes de température pourraient ensuite étre utilisés pour la mise en pratique de la nouvelle
définition du Kelvin.

Les principaux points fixes eutectiques retenus ici sont a 1597K pour le mélange cobalt-carbone, a
2226K pour le mélange ruthénium-carbone et a 2748K pour le mélange rhénium-carbone [32, 33, 34].
L’étalonnage en température a I'aide de cellules eutectiques a donc I'avantage de pouvoir étre réalisé
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sur une large gamme de températures avec de faibles incertitudes sur la température et a moindre
co(t qu’avec un corps noir.

La cavité des cellules eutectiques est en graphite et présente une émissivité tres proche de l'unité, a
condition que le four soit le plus homogene possible en température [35]. L'utilisation de cellules peut
donc étre limitée si I'étalonnage est réalisé dans un four dont I'hétérogénéité en température
engendre une variation de I'émissivité de la cavité (voir paragraphe 3.3). Un autre inconvénient d’un
étalonnage sur des cellules eutectiques est que pour chaque point de température il est nécessaire de
changer la cellule eutectique et donc d’effectuer autant de chauffe qu’il y a de cellules, allongeant la
durée de I'étalonnage.

3.1.3 Lampe a ruban de tungsténe

Une lampe a ruban de tungsténe consiste en un ruban de tungstene placé dans une ampoule en verre
et qui est alimenté par un courant électrique que I'on peut faire varier. Le courant traversant le ruban
est relié a sa température [36] qui peut étre connue a I'aide d’un pyromeétre étalon. L'émissivité du
tungsténe est trés bien connue pour plusieurs états de surface [37] permettant de corriger facilement
la température donnée par un pyromeétre d’apres I'équation (1.34) ou (1.37).

Le fonctionnement de ces lampes est relativement aisé et permet d’effectuer rapidement un
étalonnage comme pour un corps noir. De plus, le colt d’une lampe est bien plus faible qu’un corps
noir tres haute température et le ruban en tungsténe de la lampe peut étre porté a des températures
supérieures a 2500°C.

Cependant l'utilisation d’'une lampe a ruban de tungsténe s’avére limitée pour I'étalonnage de
pyrometres dont la taille du spot de visée serait supérieure aux dimensions du ruban, ce qui est en
pratique souvent le cas. Cette limitation ne permet donc pas d’effectuer I'étalonnage de la
température monochromatique, mais seulement de la température bichromatique dont le calcul est
basé sur un rapport de luminance spectrale (voir paragraphe 2.3.2). De plus, un éventuel dépot solide
sur la face intérieure du verre de la lampe conduit a modifier la transmission.

3.1.4 Méthode SDWT

La méthode SDWT, « synthetic double wavelength technique », est développée au LNE-Cham [38].
Cette méthode dérive de la méthode DWT, « double wavelength technique » présentant des résultats
prometteurs pour I’étalonnage de dispositif de mesures de tres hautes températures. Cette méthode
consiste a mesurer la luminance de deux corps noirs a deux températures différentes. Dans I'article
[38], les deux températures sont trés éloignées et respectivement de 1358 K et 2760 K pour gagner en
sensibilité pour la détermination de la température vraie. Ces mesures sont effectuées a I'aide d’un
spectroradiometre a deux bandes spectrales différentes : une bande spectrale étroite considérée
comme monochromatique pour appliquer la loi de Wien et une bande spectrale large considérée
comme suffisamment large pour appliquer la loi de Stefan-Boltzmann. La méthode SDWT est basée
sur un spectroradiometre réglable dont la bande monochromatique permet d’effectuer la mesure
monochromatique. La mesure monochromatique est ensuite réalisée sur une large bande spectrale
pour déterminer la mesure a large bande spectrale.

Les différents systemes d’étalonnage en température présentés dans cette partie permettent d’utiliser
les dispositifs étalonnés de mesures de trés hautes températures dans les mémes conditions que
I’étalonnage, en prenant en compte tout ce qui peut impacter les mesures de températures ultérieures
(transmission de hublots, signal parasite, ...).
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3.2 Mesure du rayonnement

Un dispositif de mesure de la température est composé d’un détecteur fournissant un signal S(T), qui
va étre converti a partir de I'étalonnage en une luminance L(T), proportionnelle au rayonnement regu.
La loi de Planck peut ensuite étre utilisée pour évaluer la température T en fonction de I'émissivité €
de la surface.

Le rayonnement recu par le détecteur n’est pas uniquement celui émis par la surface chaude. Il
convient en effet d’intégrer le terme de rayonnement émis par les structures environnantes et qui se
réfléchit sur la surface considérée. Il est également nécessaire de prendre en compte la transmission
de I'atmospheére présente entre la surface et le détecteur. Enfin, on peut considérer un dernier terme
dd a la diffusion de I'atmosphére a une température T,;y,. Le processus complet de mesure du
rayonnement est schématisé dans la figure 1.9.

L(T, ) L SR
TN = Ddags W/msr]
Etalonnage
R T oy =1
o ! A5
Sl =k
T
T Détecteur Loi de Planck% T(e)
_10 .10 ",
L=el%(T)  L=eLX(T)+pL(Te) L = (L0 +pLCTe)) < -
+
|| (1-0)L%m (Tatm)

Emissivité=f(T,A,0,rugosité...) Atmosphére (Tatm,Tatm)

Figure 1.9 : Schéma de la mesure du rayonnement d’une surface a la température T.

L’émission du rayonnement depuis la surface ainsi que la réflexion du rayonnement provenant des
structures environnantes dépendent de la longueur d’onde. De méme la transmission a travers
I"'atmosphere peut étre sélective selon la longueur d’onde. Par exemple, I'eau absorbe certaines
bandes spectrales, comme le montre la figure 1.10. On constate que I'eau présente un maximum local
d’absorption a 1,4 um environ pouvant perturber les mesures de rayonnement a 1,4 um si
I"'atmosphere est humide et si les mesures ont lieu a plusieurs longueurs d’ondes ou I'absorption du
rayonnement serait différente [16].
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Figure 1.10 : Absorption de I'eau dans le proche infrarouge [39].

Lors de la conception d’une configuration de mesure, I'objectif est que le terme d’intérét,
correspondant a I'émission thermique du matériau, soit le terme prépondérant. Cependant, dans
certains cas, le terme de réflexion du rayonnement émis sur la surface considérée par les structures
environnantes peut étre significatif si les structures environnantes sont a une température proche ou
supérieure de la température de la surface considérée.

3.3 Influence de I'environnement

La mesure des trés hautes températures par rayonnement ne prend pas en compte uniqguement le
rayonnement de la surface considérée, mais aussi le rayonnement provenant de tout I'environnement
de mesure. Dans certaines conditions, la contribution de I'environnement peut étre significative voire
prépondérante [40, 41]. La figure 1.9 montre que le rayonnement provenant des structures
environnantes est ajouté a celui provenant de la surface chaude. Ce rayonnement peut étre appelé
rayonnement parasite. Cependant, dans certains cas ce rayonnement est exploité pour établir des
dispositifs métrologiques. Par exemple, la construction d’une cavité a partir de matériaux a fortes
émissivités permet d’accroitre I'émissivité apparente €4y, de la cavité. Pour une cavité dont le
matériau a une émissivité € et dont on suppose que la température est homogéene, on peut définir
I’émissivité apparente €, de la cavité vue par un pyrometre selon I'équation (1.41) avec €4, > €.

L = €L°(T) + pL(T) = €4ppL°(T), (1.41)

Il est ainsi possible de construire des cavités ayant une émissivité apparente de 0,999 [34]. Cependant,
dans le cas ou la température de la cavité est hétérogene, alors I'émissivité apparente théorique peut
varier significativement limitant ainsi l'usage métrologique d’une telle cavité. En effet, si la
température des parois de la cavité est inférieure a la température du fond de la cavité, alors
I’émissivité apparente va logiquement décroitre. Si la température des parois de la cavité est
supérieure a la température du fond de la cavité, alors I'émissivité apparente peut devenir supérieure
a l'unité. Dans ce dernier cas, les températures monochromatiques seront supérieures a la
température vraie.

La notion d’émissivité apparente implique donc un terme lié a I’émission propre du matériau et un
deuxieme lié a I'émission depuis les surfaces environnantes et qui est réfléchie sur le matériau. On
définit la notion de radiosité J(T, 1), comme I'énergie totale quittant une surface [15]. Cette énergie
provient de I’émission thermique de la surface et de la réflexion de I'irradiation sur la surface.
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J(T,2) = L(T, 2) + pL(Tepy, 1), (1.42)

avec:

e J(T,2),laradiosité en [W.m™3],

o T, latempérature de la surface considérée,

e T,., latempérature des structures environnantes,

o p,laréflectivité de la surface considérée.
On peut aussi parler de radiosité totale en [W.m™2] par intégration de J(T, A1) sur tout le spectre de
longueur d’onde.

On considére une température T,,,,, variable pour les structures environnantes d’émissivités €., et
une température T donnée pour la surface considérée d’émissivité € variable. La mesure du
rayonnement prend en compte deux termes : le terme lié a I'émission propre du rayonnement et le
terme de réflexion sur la surface avec la réflectivité p = 1 — € pour un corps opaque. Il est possible de
déterminer une luminance équivalente au rayonnement total mesuré et d’en déduire la température
Tapp donnée par un dispositif de mesure qui prend en compte I'émissivité apparente €,,,,,. Cela revient
a résoudre I'équation suivante pour deux longueurs d’ondes basée a partir de I'’équation (1.42). Les
émissivités sont supposées indépendantes de la longueur d’onde.

L =€eLl’(T) + (1 = €)€enyL® (Teny)- (1.43)
La luminance L ainsi calculée a deux longueurs d’ondes peut permettre de calculer par itération
I’émissivité apparente €4, et la température apparente Tg,,. Ces deux grandeurs sont en effet
supposées identiques pour les deux longueurs d’ondes considérées. L'équation (1.44) est ainsi

déterminée par itération a partir de I'équation (1.43) définie pour les deux longueurs d’ondes
considérées dans I'étude.

L = €appL°(Tapp)- (1.44)

Il est ensuite possible de calculer la différence AT entre la température T de la surface considérée et
sa température apparente Ty, liée a la réflectivité du rayonnement parasites sur sa surface.

Cette différence de température est représentée dans la figure 1.11, pour T = 2000K et €,,,,, = 0,86.
L’émissivité de la surface € est variée entre 0,3 et 0,8 et la température des structures environnantes
T,y est variée entre 600 et 2500K.
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Figure 1.11 : Différence relative entre la température de la surface considérée et sa température apparente.

De la méme maniére, on peut calculer la différence relative entre I'émissivité de la surface € et son
émissivité apparente €,,,. Cette différence d’émissivité Ae est représentée dans la figure 1.12, pour

T = 2000K et €., = 0,86. On fait varier I’émissivité de la surface € entre 0,3 et 0,8 et la température
des structures environnantes T,,,,, entre 600 et 2500K.
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Figure 1.12 : Différence relative entre I'émissivité de la surface considérée et son émissivité apparente.

L'erreur sur la température et I'émissivité est logiquement proche de zéro si les structures
environnantes sont a une température faible comparée a celle de la surface considérée.

On peut noter que I'erreur sur la température est nulle si la température des structures environnantes
est égale a celle de la surface considérée. En effet, dans ce cas, le terme lié aux réflexions parasites
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correspond a une luminance associée a la méme température que la luminance correspondant a
I’émission thermique de la surface. Il n’y a donc aucun impact sur la détermination de la température.
Cependant, I'erreur sur I’émissivité est maximale puisque I'émissivité apparente est maximale lorsque
les structures environnantes sont a la méme température que la surface considérée. Ce cas est une
premiere approche d’une cavité de type corps noir. La différence avec un corps noir est qu’ici une seule
réflexion est prise en compte entre la surface et I'environnement. Pour un corps noir, de multiples
réflexions sont considérées entre la surface et I'environnement venant augmenter I'émissivité
apparente a un niveau proche de I'unité et compenser les éventuelles hétérogénéités de températures
au sein de la cavité de corps noir.

Pour le cas d’une surface a 2000K, I'erreur sur la détermination de la température passe par un
maximum vers 1500K. Ce maximum représente en réalité une compétition entre deux phénomenes.
Premiérement, plus la température des structures environnantes augmente, plus le terme de réflexion
sur la surface augmente et vient engendrer une augmentation de l'erreur sur la température.
Deuxiemement, plus la température des structures environnantes s’approche de la température de la
surface, plus le systeme s’approche du comportement d’'un corps noir et vient engendrer une
réduction de I'erreur sur la température.

Pour pallier les difficultés de mesures liées a la méconnaissance des propriétés radiatives d’une
surface, ou prendre en compte I'impact de I'environnement sur la détermination de la température,
plusieurs techniques ont été développées en fonction des besoins recherchés.

4 Etat de lart sur les moyens de mesure a trés haute
température

Au fil des années, différentes méthodes ont été mises au point pour mesurer les tres hautes
températures en fonction des besoins et des contraintes. Ce paragraphe présente un résumé de
certaines méthodes de mesures de tres hautes températures.

4.1 Pyrométrie a radiation totale

La pyrométrie a radiation totale est la méthode traditionnelle utilisée pour les pyrométres [27]. Elle
consiste a mesurer le rayonnement d’une surface sur tout le spectre de longueur d’onde. L'équation
de Stefan-Boltzmann (1.15) est ensuite appliquée pour déterminer la température de la surface
considérée. L'inconvénient de cette technique est que seule une partie du spectre de longueur d’onde
est captée en raison des composants optiques utilisés. Ces pyromeétres sont relativement simples et
peu chers, mais ils manquent de sensibilité et peuvent conduire a de grandes incertitudes de mesures.
De plus, cette technique repose aussi sur la connaissance de I'émissivité de la surface ou un traitement
de cette surface pour augmenter son émissivité. L'absorption sélective des gaz constituant
I’'atmosphere ambiant peut aussi avoir une grande influence sur la mesure (voir figure 1.10).

4.2 Pyrométrie monochromatique et bichromatique

La pyrométrie monochromatique et bichromatique consiste a mesurer le rayonnement d’une surface
a respectivement une et deux longueurs d’ondes pour déterminer sa température [27].

Le rayonnement est mesuré dans une direction et pour une longueur d’onde donnée. La loi de Planck
(1.11) peut ensuite étre utilisée pour déterminer la température de la surface considérée. Ces
températures sont appelées température de luminance et bichromatique et ne représentent pas la
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température vraie de la surface. Afin d’évaluer précisément cette derniere, I'émissivité de la surface
doit étre prise en compte. Si celle-ci n’est pas connue, des modeéles d’émissivités doivent étre choisis.
En pyrométrie monochromatique, la température de luminance déterminée est identique a la
température vraie si une émissivité égale a un est choisie.

En pyrométrie bichromatique, la température bichromatique déterminée est identique a la
température vraie si les deux émissivités associées aux deux longueurs d’onde sont égales.

La méthode de la pyrométrie monochromatique est précise si I'émissivité de la surface considérée est
connue ou proche de un. La méthode de la pyrométrie bichromatique est précise si les émissivités aux
deux longueurs d’ondes sont proches I'une de I'autre, ou identiques dans le cas d’un corps gris.

Ces deux méthodes sont explicitées en détail au paragraphe 2.3.

Pour les méthodes a base d’imageries thermiques (caméra thermique), on parle de thermographie
infrarouge [16].

4.3  Pyrométrie multispectrale

La méthode de la pyrométrie multispectrale [27, 28, 42] est basée sur le rayonnement d’une surface a
plusieurs longueurs d’ondes comme en pyrométrie bichromatique. La différence avec la pyrométrie
bichromatique est que le nombre de longueur d’onde est multiplié dans le but d’avoir des informations
supplémentaires. Le fait de multiplier les longueurs d’ondes ne permet pas de déterminer la
température, puisqu’il y a toujours une inconnue de plus que le nombre d’équations. Pour n longueurs
d’ondes, il y an équations avec n + 1 inconnues correspondant aux n émissivités et a la température.
Il est donc nécessaire d’appliquer un modele pour I'émissivité afin de corriger la température
déterminée a partir des différentes longueurs d’ondes.

De laméme maniére qu’en pyrométrie monochromatique et bichromatique, on peut définir un facteur
d’amplification. Ce facteur est d’autant plus grand que le nombre de longueurs d’ondes est grand. Il
n’est donc pas nécessairement avantageux de multiplier les longueurs d’ondes, puisque cela engendre
des erreurs conséquentes. Cette méthode peut s’avérer avantageuse si I'émissivité est facilement
modélisable. Cependant, il n’existe pas de modele défini sur I'émissivité pouvant étre utilisé. Un
modele d’émissivité doit étre développé pour chaque matériau et chaque expérience.

4.4 Pyroréflectométrie

La pyroréflectométrie a deux longueurs d’ondes consiste a mesurer le rayonnement d’une surface a
deux longueurs d’ondes et de déterminer deux températures monochromatiques qui sont ensuite
corrigées a partir de la mesure de la réflectivité de la surface [43].

De la méme fagon qu’en pyrométrie, la loi de Planck peut permettre la détermination de deux
températures monochromatiques aux deux longueurs d’ondes du pyroréflectométre. Le
pyroréflectometre dispose aussi de deux diodes laser travaillant aux mémes longueurs d’ondes afin de
pouvoir déterminer les réflectivités bidirectionnelles aux deux longueurs d’ondes grace a l'utilisation
d’un facteur de diffusion commun aux deux longueurs d’ondes (voir paragraphe 2.2). Les mesures des
réflectivités aux deux longueurs d’ondes permettent ensuite de déterminer une température, appelée
température pyroréflectométrique ou température de convergence.

Cette méthode est théoriquement plus précise que la pyrométrie monochromatique ou bichromatique
puisque |I’évaluation de la réflectivité permet de s’affranchir de la méconnaissance de I'émissivité.
Cependant, en pratique, la détermination précise de la température peut étre compliquée si la surface
est trés réflectrice ou trés peu réflectrice.

L'approche pyroréflectométrique est explicitée en détail au chapitre 2. Cette solution constitue la
solution retenue dans cette étude sur la mesure des hautes températures de matériaux liquides.
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4.5 Pyroréflectométrie monochromatique

On peut définir la méthode de la « pyroréflectométrie monochromatique » comme une méthode qui
mesure la température a une longueur d’onde et qui est corrigée par I'émissivité a cette méme
longueur d’onde. Manara et al. [44, 45] ont développé une technique utilisant un pyromeétre a deux
voies. La premiére voie consiste a mesurer la température a une longueur d’onde. La deuxiéme voie
opere a une longueur d’onde variable et permet soit de servir d’'une deuxieme température de
référence, soit pour détecter un signal laser réfléchi visant sur la surface afin de déterminer la
transition solide — liquide. La température de luminance mesurée avec la premiére voie est corrigée
de I'émissivité de la surface, qui est estimée a partir d’'une loi. Cette loi est basée sur les mesures de
réflectivités effectuées sur la deuxieme voie composée de 256 canaux. Cette méthode, basée sur la
correction de la température a une seule longueur d’onde, nécessite donc de connaitre la forme de la
réflectivité, alors que la pyroréflectométrie a deux longueurs d’ondes peut se contenter de la valeur
d’un rapport de réflectivités.

4.6 Pyrométrie photothermique impulsionnelle

La méthode de la pyrométrie photothermique impulsionnelle est basée sur la méthode de la
pyrométrie classique [27]. La méthode de la pyrométrie classique a I'inconvénient de pouvoir étre
parasitée par le rayonnement provenant des structures chaudes de I'environnement. Afin de séparer
le signal d’émission thermique de la surface du signal parasite provenant des structures chaudes
environnantes, un laser pulsé suffisamment intense est envoyé sur la surface a caractériser pour la
chauffer localement et rapidement. La variation de la température due au rayon laser pulsé peut étre
relié a la température de la surface considérée. Un filtrage électronique permet ensuite de soustraire
le rayonnement provenant de I’'environnement. Le principe de cette méthode est schématisé dans la
figure 1.13.

Laser 1,06 um
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do . .
Objet opaque a
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Détecteur IR

Environnement a
température T,

Figure 1.13 : Principe de fonctionnement de la pyrométrie photométrique impulsionnelle [27].

Cette méthode est intéressante pour des mesures dans des environnements séveres, mais la mise en
ceuvre de cette technique est plutét complexe du point de vue technologique et de la maitrise des
outils. C'est aussi une méthode colteuse en termes de matériel et peu utilisée. On parle aussi de
pyrométrie active.
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4.7 Pyrométrie a double modulation

La méthode de la pyrométrie a double modulation [46] fonctionne sur le méme principe que les autres
méthodes pyrométriques concernant la mesure du rayonnement. Cette méthode est utilisée lorsque
des environnements sont a des températures proches de la surface a caractériser. Une petite partie
du rayonnement servant a chauffer le matériau est modulé a haute fréquence comparativement au
temps caractéristique de la thermique de celui-ci. Le détecteur recoit donc la somme d’un signal
thermique et d’un rayonnement réfléchi modulé. Ce signal recu est modulé permettant ensuite de
séparer les deux signaux d’intérét : celui lié au rayonnement thermique et celui lié au rayonnement
réfléchi qui est modulé. Cette méthode présente un intérét pour des environnements de mesure a
haute température. Cependant, la mise en pratique de cette méthode est plutét complexe et coliteuse
technologiquement puisqu’elle requiert une source externe de haute intensité lumineuse et la
modulation des signaux. Le principe de cette méthode est donné dans le schéma de la figure 1.14.
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Figure 1.14 : Principe de fonctionnement de la pyrométrie a double modulation.

4.8 Pyrométrie au point de Christiansen

La méthode de la pyrométrie au point de Christiansen [47, 48] est une méthode basée sur la
pyrométrie classique a une longueur d’onde. Cette méthode exploite une propriété particuliére de
certains matériaux, comme les céramiques. Il existe en effet une longueur d’onde a laquelle I'émissivité
vaut un quelle que soit la température. Cette longueur d’onde est propre a chaque matériau et ne
dépend pas de la température. Il est donc possible d’utiliser un pyromeétre fonctionnant a cette
longueur d’onde pour mesurer la température avec une trés grande précision. Pour I'alumine, le point
de Christiansen est a une longueur d’onde d’environ 10 um [49]. L'inconvénient de cette méthode est
que pour un matériau donné, il n’existe qu’une seule longueur d’onde ou I'émissivité vaut un. Etant
donné que cette longueur d’onde est propre a chaque matériau, il est donc nécessaire de disposer
d’un pyromeétre avec une longueur d’onde différente pour chaque matériau étudié. Enfin, la sensibilité
des mesures de températures par pyrométrie a la longueur d’onde de Christiansen peut étre faible
pour des trés hautes températures (supérieures a 2000K) et ainsi engendrer des incertitudes trop
importantes sur la mesure de températures. Par exemple, dans le cas de I'alumine, la longueur d’onde
de 10 um ne permet pas de faire des mesures a trés haute température avec précision.

4.9 Pyrométrie dans I'ultra-violet
La méthode de la pyrométrie dans I'ultra-violet consiste a mesurer le rayonnement d’une surface dans

I'ultra-violet [50]. L'avantage de cette méthode est que la sensibilité a la température est plus grande
et que I'erreur engendrée sera plus faible (voir équation (1.35)). L'inconvénient est que les niveaux
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d’énergies sont faibles et que les mesures peuvent étre difficiles a réaliser, notamment si la
température est faible.

4.10 Spectroscopie Raman

La méthode de la spectroscopie Raman est une méthode utilisée pour déterminer des propriétés
thermiques [51]. Il est toutefois aussi possible de déterminer la température d’un matériau a partir de
cette méthode. Elle consiste a envoyer un rayon laser sur le matériau semi-transparent et a le collecter
de I'autre coté de I’échantillon. Le rayonnement collecté présente des bandes vibrationnelles dont la
longueur d’onde des maximums varie en fonction de la température [52, 53].

4.11 Bilan de

"état de 'art

Le tableau ci-dessous présente un résumé de I'état de I'art réalisé dans ce paragraphe et décrit
brievement les avantages et les inconvénients de chaque méthode.

Méthode Avantages Inconvénients

Pyrométrie a Dispositif simple et peu cher Peu sensible, grandes incertitudes
radiation totale

Pyrométrie Dispositif relativement simple Nécessité de connaitre I'émissivité
monochromatique pour les corps réels

. ) Peu d’incertitudes sur les corps gris
et bichromatique

Pyrométrie Bonne précision des mesures si le Pas de modeéle d’émissivités universel

multispectrale modele d’émissivité est connu s .
L'incertitude augmente avec le

nombre de longueurs d’ondes

Pyroréflectométrie | Mesure simultanée de la Complexité des mesures de
température et de la réflectivité réflectivités
Environnement sévére et exigué Réglages fins de la téte optique
Pyroréflectométrie | Mesure simultanée de la Nécessité d’une loi décrivant la
monochromatique | température et de la réflectivité réflectivité, et donc I'émissivité

Mesures de la réflectivité a
plusieurs longueurs d’ondes

Pyrométrie Précision des mesures Technologie complexe et coliteuse
hotométrique . s . . - .
P ) q Environnement sévére Maitrise du dispositif peu évidente
impulsionnelle
Pyrométrie a Structures environnantes chaudes Source externe de lumiére
double .
) Technologie complexe
modulation
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Pyrométrie au
point de
Christiansen

Emissivité connue

Longueur d’onde unique

Gamme de température limitée selon
le matériau

Pyrométrie dans
I"ultra-violet

Trés bonne sensibilité a la
température

Pas adapté aux basses températures

Spectrométrie
Raman

Détermination de la température et

des propriétés thermiques

Méthode complexe

Tableau 1.4 : Bilan de I'état de I'art sur les méthodes de mesures de trés haute température.
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Conclusion

Les mesures de trés hautes températures peuvent étre réalisées en exploitant le rayonnement d’une
surface et ses propriétés radiatives. Le rayonnement est un phénoméne abondamment documenté et
décrit au travers de lois de comportement, comme la loi générale de Planck. Ces lois sont non-linéaires
et permettent de décrire le rayonnement en fonction de la température de la surface visée et de la
longueur d’onde.

Cependant, pour des corps réels, une inconnue supplémentaire s’ajoute au probleme de la
détermination de la température. Il s’agit de I’émissivité, qui correspond a la fraction d’énergie émise
par une surface par rapport a I'énergie émise par un corps noir a la méme température. Des mesures
précises aux trés hautes températures nécessitent ainsi soit de connaitre I'émissivité de la surface
considérée, soit d’effectuer une bonne hypothése sur I’émissivité ou d’autres propriétés radiatives
comme la réflectivité. L'émissivité dépend de nombreux parameétres comme la température, la
longueur d’onde, la rugosité de la surface. En pratique, I'émissivité est rarement connue avec
précision, ce qui complique les mesures de températures par rayonnement.

La pyrométrie classique a une ou deux longueurs d’ondes est une méthode simple et largement utilisée
mais dont I'"hypothése sur I'’émissivité est souvent forte. La pyrométrie monochromatique donne une
température de luminance égale a la température vraie si I'émissivité vaut un. La pyrométrie
bichromatique donne une température bichromatique égale a la température vraie si les émissivités
aux deux longueurs d’ondes du pyrometre sont identiques. Ces deux méthodes s’avérent donc limitées
si I’émissivité de la surface considérée n’est pas connue.

La précision des mesures de trés hautes températures ne dépend pas uniquement du matériel de
mesure ou de la connaissance de |’émissivité mais aussi d’un bon étalonnage du dispositif de mesure.
L'étalonnage doit étre réalisé sur un systéeme de référence dont des points de température sont connus
avec précision. Il peut s’agir d’un corps noir dont I'émissivité est trés proche de 'unité et dont Ila
température est mesurée soit a I'aide d’'un thermocouple, soit a I'aide d’un pyrometre étalon. Il peut
aussi s’agir de cellules eutectiques dont la température de fusion est connue trés précisément.

Les mesures de trés hautes températures peuvent aussi étre perturbées par I'environnement autour
du matériau a caractériser. Il s’agit notamment des réflexions parasites provenant des structures
environnantes et qui sont a des températures proches du matériau a caractériser.

Différentes méthodes ont été développées en fonction des besoins et chacune présentent des
avantages et des inconvénients. Dans cette étude, I'objectif est de déterminer la température de
matériaux liquides dont I'’émissivité n’est pas connue. De plus, I'état de surface du matériau évolue au
cours de I'essai réalisé a tres hautes températures. Il est donc nécessaire d’avoir une méthode qui
permet de déterminer simultanément la température et I'émissivité dans un environnement sévere et
exigué. Ce dispositif doit pouvoir étre utilisé a trés haute température. La méthode utilisée pour cette
these et la plus adaptée pour les besoins expérimentaux est donc la méthode de la pyroréflectométrie,
développée au chapitre suivant.
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Chapitre 2

Théorie de la pyroréflectométrie
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Introduction

Ce deuxiéme chapitre a pour but de détailler la méthode de la pyroréflectométrie qui est utilisée pour
les mesures de trés haute température, et dont les résultats sont présentés dans les paragraphes 3 et
4 du chapitre 5. La détermination de la température par rayonnement nécessite de connaitre les
propriétés radiatives du matériau considéré. Pour cela, des mesures de réflectivités du matériau sont
effectuées en pyroréflectométrie afin de déterminer la température vraie du matériau. La méthode de
la pyroréflectométrie a été développée au laboratoire PROMES du CNRS, et plus précisément au four
solaire d’Odeillo [54, 55]. Cette méthode a été validée expérimentalement sur des matériaux solides
[25, 56, 57]. L'intérét de la pyroréflectométrie est de déterminer la température avec la plus grande
précision possible en exploitant les propriétés radiatives des matériaux. L’étalonnage du dispositif de
mesure est une étape importante pour I'obtention de mesures les plus précises possibles. Dans ce
chapitre, la technique de la pyroréflectométrie est présentée dans un premier temps. Puis dans un
deuxieme temps, I'obtention des températures de luminance et bichromatique est explicitée. Dans un
troisieme temps, la détermination des réflectivités est détaillée et la derniére partie est consacré a
I’évaluation de la température pyroréflectométrique a partir des températures de luminance et des
réflectivités.
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1 Présentation générale de la méthode

Le pyroréflectométre est I'association de deux pyrométres monochromatiques et d’un réflectométre
fonctionnant aux mémes longueurs d’ondes que les pyromeétres monochromatiques.

La pyroréflectométrie s’appuie sur le rayonnement d’une surface pour déterminer les températures
de luminance et sur les propriétés radiatives d’une surface pour déterminer les réflectivités. La
combinaison des températures de luminance et des réflectivités permet de déterminer la température
pyroréflectométrique qui se rapproche de la température vraie de la surface considérée. Une
température bichromatique est aussi déterminée a partir des mesures de rayonnement aux deux
longueurs d’ondes.

1.1 Détermination des températures et des réflectivités

Avant d’entrer dans le détail technologique du pyroréflectométre, donné au paragraphe 1.2 du
chapitre 5, il convient de noter que le pyroréflectometre est constitué de plusieurs composants
électronique et optique permettant I'acquisition de plusieurs signaux. Quatre signaux de tension sont
fournis par le pyroréflectométre et correspondent a I'émission thermique de la surface considérée
ainsi que la réflexion du laser sur cette méme surface pour les deux longueurs d’ondes du
pyroréflectomeétre. Ces signaux sont ensuite post-traités afin de déterminer les températures
(monochromatiques, bichromatique et pyroréflectométrique) et les réflectivités.

Les températures de luminance sont déterminées a partir des signaux correspondant a I"émission
thermique pour les deux longueurs d’ondes et en utilisant la loi de Sakuma-Hattori (paragraphe 1.3.4
du chapitre 1). Le pyroréflectometre fournit aussi une température bichromatique, qui peut étre
utilisée pour vérification lors de la détermination de la température pyroréflectométrique (voir
paragraphe 4.2). Un étalonnage en température, détaillé au paragraphe 2.1, permet d’établir
I’équivalence entre le signal mesuré en tension et la température. La méthode de détermination des
températures de luminance est détaillée au paragraphe 2.2.

Les réflectivités sont déterminées a I'aide d’un rayon laser dirigé vers la surface considérée et qui se
réfléchit sur celle-ci en direction du systéme optique de détection du pyroréflectomeétre. Il s’agit donc
de réflectivités bidirectionnelles (paragraphe 2.2 du chapitre 1). Les réflectivités sont calculées par la
comparaison des deux signaux aux deux longueurs d’ondes du pyroréflectométre : le premier
correspondant a I’émission thermique et la réflexion du laser et le deuxiéeme correspondant a
I’émission thermique seulement. Un étalonnage en réflectivité, détaillé au paragraphe 3.1, permet
d’établir I’équivalence entre le signal mesuré en tension et la réflectivité. La méthode de détermination
des réflectivités bidirectionnelles est détaillée au paragraphe 3.2.

Le pyroréflectometre fourni une température, appelée température pyroréflectométrique ou
température de convergence et notée T*. Cette température prend en compte le rayonnement d’une
surface au travers des températures de luminance ainsi que les propriétés radiatives au travers des
réflectivités bidirectionnelles. Les réflectivités bidirectionnelles permettent de corriger les
températures de luminance afin d’obtenir la température pyroréflectométrique qui est supposée étre
proche de la température vraie de la surface considérée.

La détermination de la température pyroréflectométrique est réalisée a partir des données aux deux
longueurs d’ondes. Une méthode itérative, détaillée au paragraphe 4, permet la détermination de
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cette température pyroréflectométrique a partir de I'introduction d’un coefficient de diffusion 74
supposé identique aux deux longueurs d’ondes.

1.2 Fonctionnement général

La méthode générale de la pyroréflectométrie peut étre résumée a I'aide de la figure 2.1, mentionnant
les étapes principales de cette méthode. Tout d’abord, la luminance est mesurée a deux longueurs
d’ondes A; et A,, d’'une part pour I'émission thermique seule S, d’autre part pour I’émission
thermique et la réflexion du laser SE*R. |’étalonnage en température et la loi de Sakuma-Hattori
permettent de déterminer les deux températures de luminance T,. L'étalonnage en réflectivité et la
comparaison des signaux mesurés avec et sans le laser permettent de déterminer les deux réflectivités
bidirectionnelles p;. Enfin, la loi de Wien et les lois de Kirchhoff permettent d’établir le systéme de
deux équations qui est résolu par un processus itératif pour déterminer la température
pyroréflectométrique T* et le coefficient de diffusion n;.

Mesure des sighaux avec

Etalonnage en et <ans laser Etalonnage en
température réflectivité
E+R ¢E E+R ¢E
T =£(5) Sy 54, 8tSh, S, p=10)
Loi de Comparaison des signaux

avec et sans le laser

Calcul
P, etpy,

Sakuma-Hattori

Calcul

T‘,{l et Tﬂz

Loi de Lois de
Wien Kirchhoff

T, = f(pa,ma(T),T)
Ty, = f(Pa,,na(T),T)

l

Détermination
nyetT”

Figure 2.1 : Schéma de fonctionnement général de la pyroréflectométrie.

2 Températures de luminance et bichromatique

L'émission thermique d’une surface est exploitée en pyroréflectométrie pour déterminer sa
luminance, et donc une température de luminance dépendante de la longueur d’onde. A partir des
deux longueurs d’onde du pyroréflectometre, on définit une température bichromatique. La
détermination des températures de luminance et de la température bichromatique du
pyroréflectomeétre est réalisée a partir de la mesure de plusieurs tensions dont I’équivalence en
température est définie lors de I'étalonnage en température.
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2.1 Etalonnage en température

Tout dispositif de mesure doit étre étalonné afin de pouvoir établir une équivalence entre le signal
mesuré, ici une tension, et la grandeur d’intérét, ici la température. Plusieurs dispositifs d’étalonnage
en température sont détaillés dans le paragraphe 3.1 du chapitre 1 et permettent de disposer de points
de référence dont la température est connue. Cela permet d’avoir une série de couples tension —
température. Le nombre de ces couples est choisi par I'utilisateur. Il peut s’agir par exemple du nombre
de palier de température réalisé sur un corps noir, ou du nombre de cellules eutectiques a disposition.
Deux parametres doivent impérativement étre pris en compte lors de I'étalonnage en température :

e |’émissivité spectrale €, de la cavité du systéme de référence,

e |a transmission spectrale 7, des éventuels hublots présents lors de |’étalonnage et non

présents lors des mesures ultérieures.

Il faut ainsi idéalement intégrer lors de I’étalonnage tous les éléments optiques qui seront présents
lors des mesures ultérieures. Il est toutefois possible que certains éléments optiques sont
indispensables a I’étalonnage mais ne seront pas présents lors des mesures ultérieures, comme par
exemple la fenétre du corps noir. La transmission de ces éléments optiques doit étre prise en compte
pour I'étalonnage. Les fenétres, ou autres éléments optiques, présents a |’étalonnage et pendant les
mesures, comme les lentilles de réglages, sont directement prises en compte et ne nécessitent pas
d’étre intégrés dans le calcul.

L’équivalence entre les tensions mesurées S, et la température T du systeme d’étalonnage est réalisée
a partir de I'équation de Sakuma-Hattori, définie dans le paragraphe 1.3.4 du chapitre 1.

€1 Ty ky

C :
exp (sz—‘zl'k3) -1
Les couples tension — température {S;, T} permettent de déterminer les trois coefficients de Sakuma-
Hattori k4, k, et k5. Il est nécessaire d’avoir un minimum de trois couples de données pour déterminer
les trois coefficients de Sakuma-Hattori [22].

Si I’étalonnage est basé sur trois couples de données, les coefficients sont déterminés de telle sorte
gue le modele d’interpolation passe exactement par les trois couples de données.

Si I'étalonnage est basé sur plus de trois couples de données, les coefficients sont déterminés par la
méthode des moindres carrés. Le modele ne passe pas exactement par les couples de données, mais
I’écart entre le modéle et les points de données est minimisé.

Lors de I'étalonnage sur les températures de luminance, des erreurs sont introduites a cause de la
bande passante des filtres monochromatiques, leur profil asymétrique, leur réponse électronique...
Pour compenser ces erreurs, deux longueurs d’onde efficaces sont utilisées a la place des longueurs
d’onde du pyroréflectometre. Ces longueurs d’onde efficaces sont déterminées pour correspondre au
mieux aux luminances de corps noir.

L'équation de Sakuma-Hattori (2.1) permet |’étalonnage des températures de luminance. La

S;(T) =

(2.1)

température bichromatique T., quant a elle, est étalonnée difféeremment et a partir de deux

coefficients, notés A et B.
Sa, B

In—=A4+

= 2.2
S, T. (2.2)

avec S, et S, les signaux mesurés respectivement aux longueurs d’ondes 4, et 4,.
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Cette équation d’étalonnage est obtenue a partir de la loi de Wien donnée dans I'équation (1.14) et
appliquée a I'’équation de la pyrométrie bichromatique (1.36). Les données tensions - température
{82,/ S1,, T} sont les mémes que pour la détermination des températures de luminance.

2.2 Détermination des températures

Les températures de luminance sont déterminées a partir de la mesure du signal S(T, 1) et a I'aide de
I’équation (2.1) dont les coefficients ont été définis lors de I'étalonnage. Une mesure a vide, sur une
surface froide et diffusante, est effectuée avant toute nouvelle expérience afin de mesurer les offsets
du pyroréflectométre. Les offsets mesurés S, ¢ rs¢¢ (4) sont soustraits aux signaux mesurés S(T, 4). Les
températures de luminance T, s’expriment donc selon I’équation suivante :

C, ks

k Ck, (2.3)
k, -1 ( €27k +1) 2
270 S(T;/D_Soffset(/l)

Tl =

La détermination des températures de luminance est résumée dans le schéma de la figure 2.2.

SA S, Soffset

Equation (2.3) - Ty

i | . ey, g, ey
cen T T - Equation (2.1) He

Ftalonnage i Mesure

Figure 2.2 : Schéma de détermination de la température de luminance Tj.

De méme, la température bichromatique est déterminée a partir de la mesure des signaux S(T, 1) et
aI'aide de I’équation (2.2) dont les coefficients ont été définis lors de I'étalonnage. Les offsets mesurés
sont aussi retranchés des signaux mesurés. La température bichromatique T, s’exprime donc selon
I’équation suivante :

B
T, = .
¢ In (S(T: A1) — Soffset(/ll)) _A (2.4)
S(T' /12) - Soffset(/lz)

La détermination de la température bichromatique est résumée dans le schéma de la figure 2.3.
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. AB .
r Equation (2.2) Equation (2.4) T

Etalonnage Mesure

Figure 2.3 : Schéma de détermination de la température bichromatique T,.

Les températures de luminance et la température bichromatique sont évaluées a partir de I’émission
thermique du matériau. La méthode de la pyroréflectométrie est basée sur |’émission thermique d’une
surface mais aussi sur I'évaluation de ses propriétés radiatives, et plus particulierement des
réflectivités spectrales.

3 Réflectivités

La réflectivité d’'une surface est mesurée en pyroréflectométrie afin de déterminer indirectement
I’émissivité et donc de corriger les températures de luminance précédemment évaluées.
Expérimentalement, un rayon laser est envoyé sur la surface et sa réflexion est mesurée a I'aide d’'une
photodiode. La réflectivité mesurée est donc une réflectivité spectrale bidirectionnelle (voir
paragraphe 2.2 du chapitre 1). L’équivalence entre les signaux mesurés et la réflectivité est déterminée
par un étalonnage en réflectivité. Les éléments présentés dans ce paragraphe ont été mis en place
dans le pyroréflectometre par le laboratoire PROMES.

3.1 Etalonnage en réflectivité

De la méme maniere que pour la température, le pyroréflectometre est étalonné en réflectivité sur un
systeme de référence. Cet étalonnage a lieu a température ambiante et sur une surface de référence
en réflectivité, dont les caractéristiques de réflexion sont connues. A la différence de I'étalonnage en
température, cet étalonnage doit étre réalisé avant chaque nouvelle mesure, puisqu’il s’applique pour
un échantillon spécifique.

Lorsque le signal laser est envoyé sur la surface considérée, la tension émise par la photodiode
ainsi que la tension correspondant au signal réfléchi S® sont mesurées. Un coefficient K, est ensuite
défini pour relier la réflectivité p de la surface aux signaux mesurés.

SR
K = pSPD

SPD

(2.5)

L'étalonnage en réflectivité est réalisé en trois étapes successives. La premiere d’entre elles est réalisée
sur une surface étalon et consiste a déterminer le coefficient K,; du pyroréflectometre. On parle
d’étalonnage étalon. Le signal émis par la photodiode SZP et le signal réfléchi par la surface étalon S&
sont mesurés aux deux longueurs d’ondes. La réflectivité p,; de la surface étalon est connue pour les
deux longueurs d’ondes. On obtient donc le coefficient K, :
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Set (D)

Kee@) = 5P

(2.6)

La deuxiéme étape est réalisée sur le matériau considéré et consiste a déterminer la réflectivité du
matériau placé dans des conditions identiques a I’étalonnage sur I’étalon de réflectivité. Les conditions
doivent étre identiques en terme de géométrie (angle du rayon laser, distance de la surface considérée,
atmosphere, ...). Ceci permet d’avoir un coefficient K,; identique a I'étape précédente et dont sa valeur
est connue. Le signal émis par la photodiode SE2 _, et le signal réfléchi par la surface de I’échantillon
SK et sont mesurés aux deux longueurs d’ondes. On obtient donc une réflectivité, appelée

réflectivité absolue p,js. On parle alors d’étalonnage absolu.
R
Sech—et(/l)

) = :
Pabsi) = K DSER_ (D)

(2.7)

La troisieme étape est réalisée sur le matériau considéré et placé dans les conditions géométriques de
mesures. Elle consiste a déterminer le coefficient K, du pyroréflectomeétre de I’échantillon considéré
dans les conditions de mesures. La surface étant la méme que dans I'étape précédente, sa réflectivité
absolue p,ps €st inchangée. On parle dans ce cas d’étalonnage relatif. Le signal émis par la photodiode
SPD et le signal réfléchi par la surface de I'échantillon S, sont mesurés aux deux longueurs d’ondes.
On obtient donc un coefficient de réflectivité K,.,. On parle alors d’étalonnage relatif.

Sen()

Kean ) = DS

(2.8)

Cet étalonnage en réflectivité en trois étapes permet donc de déterminer la réflectivité du matériau
considéré a température ambiante. La détermination de la réflectivité lors des mesures est ainsi faite
a I'aide du coefficient K,.; qui est supposé étre constant au cours des mesures.

3.2 Détermination des réflectivités

Les réflectivités spectrales sont déterminées & partir de la mesure du signal réfléchi S®(T, 1) par la
surface considérée ainsi que le signal émis par la photodiode SPP(T, 1). L’équation (2.5) est utilisée
pour déterminer les réflectivités spectrales avec le coefficient K., (1) défini lors de I'étalonnage dans
I’équation (2.8) pour les deux longueurs d’ondes. Lors de la mesure a vide réalisée avant toute nouvelle
expérience et évoquée dans le paragraphe 2.2, les offsets sont aussi mesurés lorsque le laser est
allumé. Les offsets mesurés Sfffset(/l) et 55}9fset(/1) sont donc retranchés respectivement aux signaux
mesurés de la réflexion du laser S®(T, 1) et de I'émission de la photodiode SPP(2). Les réflectivités
spectrales p(T, A) s’expriment donc selon I’équation suivante :

SR(T,2) = SEpser ()

p (T' A) = :
Keen () (SPP(2) = SEPrs0r ()

(2.9)

La détermination des réflectivités spectrales est résumée dans le schéma de la figure 2.4.
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Figure 2.4 : Schéma de détermination de la réflectivité spectrale p.

La détermination des températures de luminance, de la température bichromatique et des réflectivités
spectrales a été explicitée dans les parties 2 et 3 en vue de |'évaluation de la température
pyroréflectométrique détaillée dans la partie suivante.

4 Détermination de la température pyroréflectométrique

Le pyroréflectomeétre fournit une température, appelée température pyroréflectométrique ou
température de convergence, qui est évaluée mathématiquement a partir de la température de
luminance et de la réflectivité a deux longueurs d’ondes. L’évaluation de cette température, supposée
étre proche de la température vraie, est détaillée dans ce paragraphe.

4.1 Evaluation mathématique

La relation entre la température vraie et la température de luminance est donnée dans I'équation
(1.33). Lexpression de I'émissivité €%(T, 1) en fonction de la réflectivité p®o" (T, 1) est donnée dans
I’équation (1.29). Il s’agit a ce stade de grandeur hémisphérique intégrée sur tout le demi-hémisphére.
On obtient I'équation suivante pour un corps opaque :

19Ty, ) = (1 = p%"(T, 1)) 1°(T, D). (2.10)

Expérimentalement, la réflectivité mesurée en pyroréflectométrie est bidirectionnelle et non
directionnelle hémisphérique comme dans I’équation (2.10). Pour cela, un coefficient de diffusion est
introduit, tel que défini au paragraphe 2.2.2 du chapitre 1. Ce coefficient permet d’exprimer la
réflectivité directionnelle hémisphérique pei'”(T, A) en fonction de la réflectivité bidirectionnelle
p?uPr (T, 1) selon I'équation (1.32). L’équation (2.10) devient donc :

19Ty, 2) = (1= ng(T, 2) p%0r (T, ) ) LO(T, 2). (2.11)

Les lois de Kirchhoff, données dans le paragraphe 2.1.2 du chapitre 1, stipulent que I'émissivité d’une
surface dans la direction 6; peut étre reliée a la réflectivité bidirectionnelle depuis la direction
d’incidence 6; et dans la direction de réflexion 8,.. Or, en pyroréflectométrie, la réflectivité est mesurée
dans la méme direction que le rayonnement. Cette direction correspond a celle de I'émissivité
€%(T, 2). Il ’agit de la direction 6;. Il faudrait donc pouvoir déterminer la réflectivité p®~9i(T, 1) d’un
rayonnement provenant de la direction 8, et réfléchi dans la direction ;.

La réciprocité des chemins optiques donnée par le théoreme de Helmholtz permet d’établir I'égalité
suivante pour la réflectivité bidirectionnelle :
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pbubr (T, 1) = pbroi(T, 2). (2.12)

Il est maintenant possible d’écrire I'équation principale de la pyroréflectométrie qui exprime la
température vraie T, supposée proche de la température pyroréflectométrique en fonction de la
température de luminance T}, de la réflectivité spectrale bidirectionnelle p:r (T, 1) et du facteur de
diffusion n4(T, A).

19Ty, 2) = (1= ng(T, 2) p°ri(T, 1) ) LO(T, 2). (2.13)

Cette équation peut étre écrite pour les deux longueurs d’ondes 1, et 1, du pyroréflectométre, et
forme un systeme de deux équations. Afin de résoudre ce systeme d’équations, il est nécessaire de
formuler une hypothese sur le facteur de diffusion. On suppose que le facteur de diffusion est
indépendant de la longueur d’onde. En pyroréflectométrie, cela concerne des longueurs d’ondes dans
le proche infrarouge. Or, selon Gardner [26], les variations du facteur de diffusion sont négligeables
dans le proche infrarouge pour des différences de longueurs d’ondes inférieure a 300 nm. L’hypothése
principale de la pyroréflectométrie avec I'opacité du matériau est donc que le facteur de diffusion ne
dépend que de la température et est indépendant de la longueur d’onde.

na(T,2) = nq(T). (2.14)

Cette hypothése revient a supposer que la fonction de distribution des réflectivités bidirectionnelles
(BRDF) pour les deux longueurs d’ondes du pyroréflectométre est homothétique. La fonction de
distribution est représentée schématiquement dans la figure 2.5. La réflexion sur la surface considérée
est donc supposée étre de la méme nature, diffuse ou spéculaire, pour des longueurs d’ondes proches.
Beckmann et Spizzichino ont montré [58] que cette hypothése repose sur la rugosité de la surface qui
doit étre supérieure a I'ordre de grandeur de la longueur d’onde du rayonnement réfléchi.

BRDF(1,)
BRDF(1,)

p%% (42)

p%%r (Ay)

Figure 2.5 : Homothétie sur la BRDF du pyroréflectométre.

La deuxiéme loi de Kirchhoff, donnée en (1.25), est appliquée pour la résolution de la température
pyroréflectométrique. Etant donné que la condition d’équilibre thermodynamique est supposée dans
cette loi, la pyroréflectométrie s’appligue pour des matériaux dans un état d’équilibre
thermodynamique.

De plus la premiere loi de Kirchhoff, donnée en (1.24), est utilisée pour un corps opaque. En
pyroréflectométrie, il suffit que le corps soit opaque dans le proche infrarouge pour appliquer la
méthode.

Le systéeme d’équations de la pyroréflectométrie s’écrit donc :
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19Ty, 2) = (1= na(T) p01(T, 20)) 1T, Ay),
LO(Ty,0 22) = (1 = 1a(T) pProi(T, 1)) LT, 2,).

Les luminances de corps noir L° sont exprimées a partir de la loi simplifiée de Wien, donnée dans
I’équation (1.14). Le systeme d’équations (2.16) obtenu permet d’exprimer de fagcon plus simple la
température T en fonction du facteur de diffusion 74.

(2.15)

(1 1 A4 6,.8;

T Ty " G, i (1 e (T'Al))' (2.16)
2.16

1 1 Ay 6,,0;

Dans ce systéme a deux équations, il y a deux inconnues, qui sont le facteur de diffusion n, et la
température T, et plusieurs grandeurs déja déterminées par ailleurs, les températures de luminance,
les réflectivités bidirectionnelles et les longueurs d’ondes. La température pyroréflectométrique T et
le facteur de diffusion n; sont les solutions de ce systeme d’équations (2.16). Un procédé
mathématique est appliqué afin de résoudre ce systéme d’équations.

4.2 Résolution et conditions de convergence

Le systeme d’équations donné en (2.16) peut étre résolu de maniére graphique ou a I'aide d’un
procédé itératif sur le facteur de diffusion. Dans un premier temps, la résolution graphique est
explicitée. Puis la méthode itérative est détaillée dans un second temps.

La résolution graphique consiste a représenter graphiquement la température T en fonction du facteur
de diffusion n,; pour les deux longueurs d’ondes A; et 1,. La courbe associée a la température
bichromatique peut aussi étre ajoutée pour vérification du point de croisement des courbes. Les
équations données en (2.17) correspondent au niveau des couleurs a celles qui sont représentées dans
la figure 2.6.

1 2
= ——+Z5In (1= na(T) p% (T, 1)),

1
T T, G
% = %2 + /61,—2111 (1 — g (T) pbr9i(T, AZ))' (2.17)
11, 1 ) (1 —1a(T) pgr'gf(T,/h))
T T (% _ Ai) 1 —=nq(T) p®rPi(T, 1)
1 2

La figure 2.6 est un exemple de résolution graphique de la température pyroréflectométrique, réalisée
a partir de valeurs expérimentales, pour des températures de luminance égales a T, = 1547 K et
T, = 1483 K et pour une température bichromatique égale a T, = 2000 K. La température
pyroréflectométrique T* obtenue par convergence graphique des deux températures de luminance
est égale a T* = 1721 K pour un facteur de diffusion égal a n; = 0,029 sr. Pour cet exemple, les
réflectivités bidirectionnelles sont égales a p; = 17,87 sr™" et p;, = 20,07 sr™*.
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Figure 2.6 : Méthode de résolution graphique de la température pyroréflectométrique T*.

La résolution a I'aide d’un procédé itératif sur le facteur de diffusion est une résolution numérique
réalisée a partir d’un algorithme de convergence, développé spécialement pendant cette thése. Les
équations considérées pour la résolution par itération sont les deux équations de la température de
luminance donnée en (2.16). La température T et le facteur de diffusion 14 sont supposés égaux pour
les deux longueurs d’ondes. Le procédé itératif est appliqué sur le facteur de diffusion jusqu’a ce que
la température T soit identique pour les deux équations.

La premiére étape de I'algorithme de convergence consiste a fixer les limites inférieures et supérieures
du facteur de diffusion. L'émissivité d’une surface, définie dans le paragraphe 2.1.2 du chapitre 3, est
comprise entre zéro et un. Cela implique donc a partir des équations (1.29), (1.32) et (2.12) que le
facteur de diffusion est encadré selon I’équation (2.18).

1 1
0 <714 < min (Pll 'PA)' (2.18)
Le facteur de diffusion est identique pour les deux longueurs d’ondes. Il ne peut donc étre supérieur
au minimum de linverse des deux réflectivités. Si les réflectivités bidirectionnelles considérées
correspondent au maximum de la BRDF (voir équation (1.27)), alors le facteur de diffusion varie entre
zéro et m. Sinon, il varie entre zéro et +oo. Le facteur de diffusion tend vers zéro pour une surface
spéculaire, alors qu’il tend vers 1t pour une surface diffuse [59].

L'ordre des réflectivités mesurées a une importance cruciale sur la possibilité de convergence. Les
longueurs d’ondes du pyroréflectometre (1; = 1,3 um et 1, = 1,55 um) contraignent en effet I'ordre
des réflectivités a p; < p;, pour la gamme de température [1500 ; 2500°C]. L'ordre des luminances
spectrales est en effet identique (L;, > Lj,) sur la gamme de température considérée, d’apreés les
étalonnages effectuées expérimentalement. Une inversion des réflectivités entraine donc une
impossibilité d’évaluer la température pyroréflectométrique.

L'objectif est de détecter le facteur de diffusion tel que la température T, calculée a partir des deux
équations données en (2.16), est identique pour ces deux équations a un critére de convergence pres,
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fixé 2 0,01 K et a 0,01% sur la valeur maximale du facteur de diffusion. Cette convergence est détectée
par I'inversion de I'ordre des températures de luminance en fonction du facteur de diffusion, comme
représentée graphiquement dans la figure 2.6.

Cette approche par dichotomie consiste a diviser en quatre segments de tailles identiques I'intervalle
du facteur de diffusion. Le choix de diviser I'intervalle en quatre segments s’est avéré étre le plus rapide
pour cet algorithme. Pour les bornes de chacun des segments, la température T est évaluée a partir
des équations données en (2.16). Le segment sur lequel il y a inversion des températures est identifié
et a nouveau divisé en quatre segments de tailles identiques. L'inversion des températures est a
nouveau détectée sur ce nouvel intervalle dont la taille est quatre fois plus petite. Le processus de
réduction de la taille de l'intervalle du facteur de diffusion et d’identification de I'inversion des
températures est poursuivi jusqu’a ce que la température T, calculée sur cet intervalle pour les deux
équations données en (2.16), soit identique aux deux longueurs d’ondes a 0,01 K prés sur la
température et 0,01% sur la valeur maximale du facteur de diffusion.

En reprenant 'exemple qui a servi a tracer la figure 2.6, on peut déterminer la valeur maximale du
coefficient de diffusion, qui est 0,05 sr. Chaque segment est donc de longueur 0,0125 sr lors de la
premiere étape d’itération. La deuxieme étape du processus d’itération consiste a effectuer I'itération
sur I'intervalle [0,025; 0,0375 sr], qui est divisé en segments de longueurs 0,003125 sr. Le procédé
itératif est résumé dans le schéma de la figure 2.7 ou deux itérations sont représentées. T; et T, sont
les valeurs de la température T dans les deux premieres équations en (2.17) calculées pour un
coefficient de diffusion n; donné.

Facteur de diffusion [sr]

0 0,0125 0,025 0,0375 0,05
I | i
| |
| |
T, > T, : : T, <T;
| |
—'I I"h-
- - ~ el '|
O,DhS 0,0281 0,0313 0,0344 0,075
i ; |
| |
| |
T,>T, ! ! T, <T,
| |
1 1

Figure 2.7 : Schéma du processus d’itération par étapes (deux étapes représentées).

L'algorithme est appliqué a I’exemple décrit précédemment. Au bout de huit itérations, la température
converge pour T* = 1722 K a 0,01 K pres et pour un facteur de diffusion n; = 0,029 sr a 0,01% sur
sa valeur maximale. On constate que I'écart entre la résolution graphique et la résolution numérique
est de seulement 1 K. La méthode utilisée pour le post-traitement des données expérimentales est la
méthode numérique par itération sur le facteur de diffusion, en raison de la rapidité de I'algorithme.
Les données expérimentales peuvent conduire a des situations ol I'algorithme ne peut déterminer
une convergence. |l est donc nécessaire d’'imposer des conditions d’arrét.
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Il se peut, pour un point de donnée expérimental, qu’il n’y ait pas de convergence de la température
pour les deux longueurs d’ondes sur tout I'intervalle du facteur de diffusion. La boucle itérative atteint
dans ce cas la valeur maximale du facteur de diffusion. Ce type de point est alors éliminé des résultats
du post-traitement.

La convergence de la température peut aussi étre possible mathématiquement mais impossible
physiquement. Une condition d’arrét sur la valeur maximale de la température doit donc étre imposée.

La situation présentée ci-dessus est la situation classique rencontrée dans la plupart des cas.
Cependant, dans certaines conditions, il peut exister une double convergence pour le systeme
d’équations (2.16). Mathématiquement, il existe deux solutions pour faire converger le systeme
d’équations. Mais, une des deux solutions de convergence n’est pas physique et peut-étre éliminée.
Certains travaux [43, 59] proposent I'introduction d’une troisieme longueur d’onde pour déterminer
la convergence. L'utilisation de la température bichromatique peut aussi aider a déterminer
graphiguement le point correct de convergence. Il a été observé expérimentalement que le premier
point de convergence, ayant la température la plus faible, est dans la plupart des cas la solution
physique a retenir. L’algorithme numérique par itération a donc été développé de telle sorte que la
premiére convergence est systématiquement retenue comme la solution physique. Dans le cas, ou les
deux solutions de convergence se situent dans le méme segment, alors I'inversion des températures
de luminance ne pourra pas étre détectée et 'algorithme supprimera le point de donnée.

Le procédé itératif de détermination de la température pyroréflectométrique est résumé dans le
schéma de la figure 2.8.

T, = T>] < 0,01 K
Na < 0101% na‘.,max

T, , T, . Ty, T3, g Oui
s A Algorithme Convergence T, Na
p;lli p}lz
Ty, T2, na Non
Non Conditions
d'arrét
T > Thax oul Pas de

. esultat
na > min(1/pa,,1/p2,) rese

Figure 2.8 : Schéma du procédé itératif pour la détermination de la température pyroréflectométrique.

En conclusion, la température pyroréflectométrique T* est évaluée a partir des températures de
luminance et des réflectivités spectrales bidirectionnelles. Un algorithme permet d’effectuer une
itération sur le facteur de diffusion n, afin de corriger les températures de luminance des réflectivités
spectrales bidirectionnelles. L’algorithme est construit de facon a étre automatisé pour déterminer la
température pyroréflectométrique a 0,01 K pres avec des conditions d’arrét définies par des criteres
physiques sur la température et le facteur de diffusion.
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Conclusion

La pyroréflectométrie est une méthode basée a la fois sur le rayonnement et les propriétés radiatives
d’une surface. L’objectif est de pouvoir effectuer une mesure de température la plus précise possible.
Pour cela, la mesure du rayonnement est effectuée simultanément a la mesure de la réflectivité.

La mesure du rayonnement permet dans un premier temps d’obtenir deux températures de luminance
aux deux longueurs d’ondes du pyroréflectométre. La mesure de la réflexion d’un signal laser sur la
surface considérée permet de déterminer les réflectivités bidirectionnelles aux deux longueurs
d’ondes du pyroréflectométre.

Le pyroréflectomeétre est tout d’abord étalonné en température afin d’établir une équivalence entre
le signal mesuré et la température. Pour cela, plusieurs dispositifs d’étalonnage peuvent étre utilisés
afin d’avoir des températures de référence. Il peut s’agir d’'un corps noir dont sa température est
mesurée a |'aide d’un thermocouple placé dans la cavité ou a I'aide d’un pyrometre étalon. Il peut aussi
s’agir de cellules eutectiques dont la température de fusion a été caractérisée avec précision. Plusieurs
couples tension — température permettent ainsi I'étalonnage du pyroréflectométre en utilisant
I’équation de Sakuma-Hattori. Cette équation présente trois coefficients qui sont déterminés a I'aide
d’au moins trois couples tension — température. Une fois I'étalonnage en température effectué, les
températures de luminance peuvent étre calculées a partir des signaux en tension mesurés et de
I’équation de Sakuma-Hattori.

Le pyroréflectometre est ensuite étalonné en réflectivité afin d’établir une équivalence entre le signal
mesuré et |la réflectivité. Pour cela, une surface de référence en réflectivité est utilisée, ou la réflectivité
est donnée en fonction de la longueur d’onde. Un coefficient de réflectivité est introduit pour relier la
réflectivité aux signaux mesurés, a savoir le signal émis par la photodiode et le signal réfléchi par la
surface considérée. L'étalonnage en réflectivité se passe en trois étapes. La premiere consiste a
étalonner le pyroréflectométre sur I'étalon de réflectivité pour déterminer le coefficient de réflectivité
du pyroréflectometre. La deuxieme étape est réalisée sur le matériau considéré dans les mémes
conditions que I'étalon afin d’obtenir la réflectivité du matériau a température ambiante. Enfin la
troisieme étape est effectuée sur le matériau dans les conditions expérimentales de I'essai a tres haute
température pour déterminer le coefficient de réflectivité du pyroréflectometre dans les conditions
expérimentales. Une fois que ce coefficient est déterminé, les réflectivités bidirectionnelles peuvent
étre calculées a partir du signal émis par la photodiode, du signal réfléchi par la surface considérée et
du coefficient de réflectivité.

La température pyroréflectométrique est enfin évaluée a partir des températures de luminance qui
sont corrigées des réflectivités bidirectionnelles. Les deux longueurs d’ondes permettent d’écrire un
systeme de deux équations a deux inconnues, qui sont la température pyroréflectométrique et un
coefficient de diffusion. Une résolution graphique et un procédé mathématique itératif permettent de
résoudre ce systeme. Pour cela, il est nécessaire de faire I’hypothese que le facteur de diffusion est
indépendant de la longueur d’onde dans le proche infrarouge. La pyroréflectométrie est aussi basée
sur I’hypothése que le matériau considéré est opaque, a minima dans le proche infrarouge. Le procédé
itératif est effectué sur le facteur de diffusion jusqu’a ce que les températures de luminance, corrigées
des réflectivités, soient égales a un critere de 0,01 K preés, et pour une convergence sur le facteur de
diffusion a 0,01% de sa valeur maximale. Des conditions d’arrét basées sur des criteres physiques et
numériques sont implémentées afin de ne sélectionner que les points d’intéréts pour la température
pyroréflectométrique. La méthode de la pyroréflectométrie permet d’estimer des tres hautes
températures sur des matériaux dont I'émissivité n’est pas connue. L’évaluation des incertitudes
associées a ces mesures est présentée et détaillée au chapitre suivant.
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Introduction

Ce chapitre a pour but de décrire la méthode d’évaluation des incertitudes liée a la mesure des trés
hautes températures par pyrométrie et par pyroréflectométrie, et dont les résultats sont présentés
dans les paragraphes 3 et 4 du chapitre 5. La température est évaluée en pyrométrie et en
pyroréflectométrie a partir de plusieurs parameétres, qui sont choisis ou mesurés, et auxquels une
incertitude est associée. Ces parameétres sont par exemple des signaux mesurés et liés a I'évaluation
de la température et de la réflectivité, ainsi que des parametres liés a I’étalonnage ou au modele choisi
pour I'étalonnage des températures. Les incertitudes de ces paramétres peuvent étre directement
lides a la précision de la mesure ou choisies a partir de criteres physiques. Le but est d’établir une
méthode combinant toutes ces incertitudes pour évaluer l'incertitude totale sur la température
déterminée en pyrométrie et en pyroréflectométrie. Tout d’abord, quelques notations et définitions
sont données puis la méthode générale d’évaluation des incertitudes est détaillée. Ensuite, cette
méthode est appliquée a la pyrométrie monochromatique et bichromatique. Pour finir, la méthode
d’évaluation des incertitudes est appliquée a la pyroréflectométrie ou I'incertitude pour chacun des
parametres est détaillée.
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1 Introduction aux incertitudes

L’évaluation des incertitudes de mesures est cadrée par le Bureau International des Poids et Mesures
(BIPM) au travers du guide pour I'expression de l'incertitude de mesure [60]. Les éléments de
vocabulaire utilisés en métrologie sont rassemblés dans le document intitulé « vocabulaire
international de métrologie » [17].

1.1 Définitions et notations

Dans ce chapitre et dans la suite de ce document, le terme incertitude référe a I'incertitude de mesure,
qui signifie qu’il y a un « doute sur la validité d’un résultat d’'un mesurage » [60]. Le mot incertitude
s’emploie aussi pour définir les mesures quantitatives associées au concept général d’incertitude.
L'incertitude de mesure est un « parameétre non négatif qui caractérise la dispersion des valeurs
attribuées a un mesurande a partir des informations utilisées » [17].

Le mesurage est un « processus consistant a obtenir expérimentalement une ou plusieurs valeurs que
I’on peut raisonnablement attribuer a une grandeur » [17].

Le mesurande est la « grandeur que I'on veut mesurer » [17].

Expérimentalement, un mesurande Y est souvent mesuré indirectement et déterminé a partir de
plusieurs grandeurs X;, X5, ..., Xy tel que Y = f(X;, X5, ..., Xy). On note y un résultat de mesure de Y
obtenu a partir de x4, x5, ..., x5 les estimations des grandeurs X;, X5, ..., Xy. Une incertitude est
associée a chaque grandeur X;, X,, .., Xy et appelée incertitude-type, notée Uy, Usys oy Uy
L'incertitude-type sur le résultat de mesure y du mesurande Y est déterminée a partir de chacune des
incertitudes-types des grandeurs X;, X5, .., Xy. Cette incertitude est appelée incertitude-type
composée et notée u,,.

1.2 Définitions des incertitudes-types

Une incertitude-type est une incertitude de mesure exprimée sous la forme d’un écart-type [60]. On
peut définir deux incertitudes-types: l'incertitude de type A, qui est évaluée par une analyse
statistique de séries d’observations et une incertitude de type B, qui est évaluée par d’autres moyens.
On suppose une variable aléatoire g, estimée a partir de la moyenne arithmétique g de n observations

indépendantes.
n
> a 31)
k=1

L'incertitude de type A [60], ou écart-type expérimental, de la mesure q, correspond a la variance
u(qy) et peut s’exprimer selon I'équation (3.2).

1 n
u?(qy) = mZ(CIj - 67)2- (3.2)
=

S

q:

L'incertitude de type B [60] n’est pas calculée a partir d’observations répétées. Elle est estimée a partir
d’un ensemble d’informations basée entre autres sur des spécifications du constructeur, des données
d’étalonnage ou I'expérience de I'utilisateur.

On définit aussi une incertitude élargie, notée U et qui s’obtient en multipliant I'incertitude-type u par
un facteur d’élargissement k, selon I’équation (3.3).
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U=ku. (3.3)

Cette incertitude permet de définir un intervalle au sein duquel la majorité des valeurs est incluse. En
choisissant un facteur d’élargissement k = 2, on obtient une incertitude élargie avec un intervalle de
confiance a 95%. Avec un facteur d’élargissement k = 3, on obtient une incertitude élargie avec un
intervalle de confiance a 99%.

1.3 Définitions des incertitudes-types composées

Une incertitude-type composée est une incertitude de mesure associée a un résultat obtenu a partir
de plusieurs valeurs d’autres grandeurs. Le formalisme défini dans le paragraphe 1.1 est repris ol on
considére une grandeur Y, définie par N grandeurs, tel que Y = f(Xy, X5, ..., Xy). L'incertitude-type
composée sur y est la racine carrée d’une somme des variances ou des covariances de ces grandeurs
uz , uj,, .., Us,, éventuellement pondérées. La détermination de I'incertitude-type composée est
réalisée différemment si les grandeurs d’entrées sont corrélées entre elles ou non.

1.3.1 Grandeurs d’entrées non corrélées

L'incertitude-type composée déterminée dans ce paragraphe ne concerne que le cas ol toutes les
grandeurs d’entrées sont indépendantes. L'incertitude-type composée de y est calculée a partir des
incertitudes-types u,zcl, u,ZCZ, . u,ZCN et des dérivées partielles de la fonction f par rapport a chacune
des estimations x4, X5, ..., x des grandeurs X4, X5, ..., Xy-

N
af\’
us = — | u? (3.4)
Yy ax. xj* :
j=1 >
Les incertitudes-types uzZ , uy,, ..., Uz, peuvent étre des incertitudes de type A ou B. Les dérivées
partielles 0f /0x; sont aussi appelées coefficients de sensibilité et décrivent la variation de la grandeur
Y par rapport a chacune des grandeurs X;.

Dans ce chapitre, la description des incertitudes-types composées pour des grandeurs non-corrélées
est réalisée sous la forme de diagramme-type comme schématisé dans la figure 3.1.

X1y ey x}
y ‘ux1 + + uxj uy y Uy, ...,uxj uy

Figure 3.1 : Diagramme-type de calcul de I'incertitude composée (détaillé a gauche et condensé a droite).

1.3.2 Grandeurs d’entrées corrélées

Lorsque deux, ou plus, grandeurs d’entrées sont corrélées, des termes supplémentaires liés a cette
corrélation sont a prendre en compte. L'incertitude-type composée de y s’écrit donc en fonction des
incertitudes-types uy , Uy,, ..., Uy, des dérivées partielles de la fonction f par rapport a chacune des
estimations x4, x5, ..., Xy des grandeurs Xy, X5, ..., Xy et un coefficient de corrélation r(x;, x;).
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N of 2 N-1 N of of
uJZ, = Z (a) u,zcj +2 Z Z a—xia—xjuxiuxjr(xl', xj)- (3.5)

Les incertitudes-types uy , u%,, ..., uz, peuvent étre des incertitudes de type A ou B. La détermination
des coefficients de sensibilité af/ax]- peut étre complexe, notamment dans le cas d’équations non-
linéaires. La section suivante s’intéresse au calcul de ces coefficients de sensibilité pour des équations
d’étalonnage non-linéaires.

2 Propagation des incertitudes pour des équations
d’étalonnage non-linéaires

En pyrométrie, I’étalonnage peut étre effectué a partir de I’équation de Sakuma-Hattori (1.17) qui est
non-linéaire vis-a-vis de la température. Les coefficients de sensibilité ont été calculées en suivant la
méthode proposée par Saunders [22].

On considére une variable y définie par une variable x et N parametres a;, soity = y(x, a4, a,, ..., ay).
En pyrométrie, y représente le signal mesuré et x représente la température. L’étalonnage du
dispositif de mesure est réalisé a partir de M couples de mesures (x;, ¥;). La dépendance de la variable
y peut donc s’écrire selon I'’équation (3.6).

y:Y(x;xpxz;---;xM;}’1;}72,---;yM)- (3.6)

Dans un premier temps, les coefficients de sensibilité sont calculés pour une interpolation (ajustement
exactavec M = N). Dans un second temps, les coefficients de sensibilité sont calculés pour la méthode
des moindres carrés (M > N).

2.1 Coefficients de sensibilité pour I'interpolation

Dans le cas de I'interpolation, on considere que le nombre de couples de mesures (x;, y;) est égal au
nombre de parametres g;, soit M = N. Dans ce cas, la fonction y(x, a1, a,, ..., ay) passe exactement
par les couples de mesures (x;, y;). Pour effectuer le calcul de I'incertitude (voir paragraphe 1.3) de la
grandeur y définie en (3.6), il est nécessaire de calculer les coefficients de sensibilité dy/dx; et
dy/0y;. Ceux-ci peuvent étre exprimés [22] en fonction des dérivées partielles dy/da;.

N
dy dy _, 0y
a_xi - _a X=Xi Z Mi'j a_aj’ (3.7)
l]=1
N
dy _, Oy
Ay, 4 Mij aa; (3.8)
Jj=1

avec szl I’élément (i, ) de I'inverse de la matrice M, dont les éléments sont donnés par :

(3.9)

L aai x=x,
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2.2 Coefficients de sensibilité pour la méthode des moindres carrés

Dans le cas de la méthode des moindres carrés, on considére que le nombre de couples de mesures
(x;,y;) est supérieur au nombre de parametres a;, soit M > N. Comme précédemment, il est
nécessaire de calculer les coefficients de sensibilité dy/dx; et dy/dy; afin de les exprimer en fonction
des dérivées partielles dy/da;.

N

dy dy

— = ) [BH];, —

o, Z[ li, oa; (3.10)
j=1

9 = d

y _ y

— =) [CH];; ==

3y; . [ lij oa; (3.11)
j=1

avec [BH™];; et [CH™];; I'élément (i, /) du produit matriciel BH™! et CH™". Les éléments des
matrices B, C et H sont définis de la fagon suivante, ou B et C sont des matrices de taille M X N et H

de taille N X N :
dy dy 9%y
Bij=-w <$a_aj> +wi(yi — y(x) oxoa| (3.12)
X=X X=X
dy
Cij Wia ) (3.13)
X=x;
M
dy Oy
Hy= S w (22 |
k=1 =Xk
avec w; le poids de chaque couple de mesure, tel que :
-1
dy 2
w; = |uZ + <a x=x-uxi> ] : (3.15)

Ces coefficients de sensibilité sont utilisés par la suite pour I'évaluation des incertitudes de mesures
des trés hautes températures par pyrométrie et par pyroréflectométrie.

3 Application a la pyrométrie

Ce paragraphe s’intéresse au calcul de l'incertitude de mesure des trés hautes températures par
pyrométrie monochromatique et bichromatique. Dans les deux cas, la méthode de calcul
d’incertitudes est appliquée pour des pyrométres commerciaux.

3.1 Pyrométrie monochromatique

La méthode de la pyrométrie monochromatique est détaillée dans le paragraphe 2.3.1 du chapitre 1.
Une température de luminance T, est déterminée. La température vraie de la surface considérée peut
étre déterminée a partir de la température T; et de I'émissivité €; selon I'équation (1.34). L’évaluation
desincertitudes de mesures réalisée dans ce paragraphe s’inscrit dans le cadre des mesures présentées
dans le chapitre 5. La présence d’un hublot lors des mesures entre le pyrometre et la surface
considérée nécessite d’ajouter un coefficient de transmission t; dans le logarithme. Ce coefficient de
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transmission a été mesuré a I'aide d’une lampe a ruban de tungsténe (voir paragraphe 3.1.3 du
chapitre 1).

On peut définir une incertitude uy, sur la température de luminance T,, composée de I'incertitude
Uconstructeur foUrnie par le constructeur ainsi que l'incertitude Usrgnsmission SUr la transmission du
hublot. On peut aussi définir une incertitude Uy ;,0n0 Sur la température vraie T, qui est composée de
I'incertitude sur la température T} ainsi que l'incertitude Ugpissivits SUr I'émissivité €;.

L'incertitude U onstructeur €St UNe incertitude de type B, puisqu’il s’agit d’'une donnée fournie par le
constructeur et non déterminée a partir d’une série d’observations.

L'incertitude Usrgnsmission €St Une incertitude de type A, car elle est déterminée a partir d’une série
de mesures. Elle s’ajoute a l'incertitude Uconseructenr- L'incertitude ur, s’exprime selon I’équation
(3.16) a partir de la formule de propagation des incertitudes donnée dans I'équation (3.4). Les
incertitudes sont calculées dans la suite de ce travail avec un facteur d’élargissement k = 1.

2 _ 2 2
UT, = Uconstructeur T Utransmissions (3.16)

aveC Utrgnsmission = (0T2/073) Uy, oU 8T, /07, est le coefficient de sensibilité dont I'expression est
détaillée en annexe C.1.
Lincertitude Ugmssivite SUr I'émissivité est une incertitude de type B, car I'incertitude u,, est choisie
a partir du matériau et des données disponibles dans la littérature. L'incertitude Uy ,ono S'€Xprime
selon I’équation (3.17) a partir de la formule de propagation des incertitudes donnée en (3.4).
2

u%‘,mono = (%) u%‘l + ugmissivité'

(3.17)

2 oT ? 2 T ? 2 2
u =|—) u +|—] u foci T UL iccipits
T,mono ((’)TA) constructeur (E)TA) transmission émissivité’
avec Ugmissivite = (0T /0€y) uc,, ou AT /9T, et T /D¢, sont les coefficients de sensibilité dont les
expressions sont détaillées en annexe C.1.

L'incertitude en pyrométrie monochromatique sur la température de luminance T ainsi que sur la
température vraie T est résumée dans le schéma de la figure 3.2.

Constructeur Transmission
— —

T, u
A Uconstructeur - a T
r|— ur, + U, — |UTmono

Figure 3.2 : Diagramme-type de calcul de I'incertitude en pyrométrie monochromatique.

3.2 Pyrométrie bichromatique
La méthode de la pyrométrie bichromatique est détaillée dans le paragraphe 2.3.2 du chapitre 1. Une

température bichromatique T, est déterminée. La température vraie de la surface considérée peut
étre déterminée a partir de la température T, et des émissivités €, et €;, aux deux longueurs d’ondes
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selon I'’équation (1.37). De la méme maniére qu’en pyrométrie monochromatique, la présence d’un
hublot est prise en compte avec sa transmission aux deux longueurs d’ondes du pyrométre.
L’évaluation des incertitudes sur le coefficient de transmission est, en pyrométrie bichromatique,
réalisée sur le rapport des transmissions qui intervient dans le logarithme de I'équation (1.37).

On peut définir une incertitude ur, sur la température bichromatique T, qui est composée de
I'incertitude Ucpnseructenr fOUrnie par le constructeur ainsi que lincertitude Uirgnsmission SUr le
rapport des transmissions 7, , aux deux longueurs d’ondes 4; et A, du hublot. On peut aussi définir
une incertitude Ur picnre SUr la température vraie T, qui est composée de l'incertitude sur la
température T, ainsi que I'incertitude Ugmissivics SUT le rapport des émissivités €, , aux deux longueurs
d’ondes 44 et A,. Pour les mémes raisons qu’en pyrométrie monochromatique, Usransmission €St une
incertitude de type A, alors que Uconstructeur €t Uemissivite SONt des incertitudes de type B.
Uincertitude uy, s’exprime selon I’équation (3.18) a partir de la formule de propagation des
incertitudes donnée en (3.4). Les incertitudes sont calculées dans la suite de ce travail avec un facteur
d’élargissement k = 1.

2 _ .2 2
UT, = Uconstructeur T Utransmission’ (3.18)

avec Usransmission = (aTC/a%Z) Ugy ou dT./0t, , est le coefficient de sensibilité associé au

rapport de transmission aux deux longueurs d’ondes, dont I'expression est détaillée en annexe C.2.
Lincertitude U pcnro SUr la température vraie s’exprime selon I'équation (3.19) a partir de la formule
de propagation des incertitudes donnée en (3.4).

2 — aT ? 2 2
UT pichro = \ g7 ) UT. T Uemissivites (3.19)
c
avec Ugmissivite = (aT/a%) Ue, ou 0T /0T, et T / d¢,; , sont les coefficients de sensibilité sur la

température bichromatique et le rapport d’émissivités aux deux longueurs d’ondes, dont les
expressions sont détaillées en annexe C.2.

L'incertitude en pyrométrie bichromatique sur la température bichromatique T, ainsi que sur la
température vraie T est résumée dans le schéma de la figure 3.3.

Constructeur Transmission
—

Uconstructeur u"‘-'.lu

c

— —
T g +

U
= €12

UT bichro

Figure 3.3 : Diagramme-type de calcul de I'incertitude en pyrométrie bichromatique.

4 Application a la pyroréflectométrie

Ce paragraphe s’intéresse au calcul de l'incertitude de mesure des trés hautes températures par
pyroréflectométrie. Le travail présenté ici a fait I'objet d’'une présentation au congres de la SFT [61].
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La pyroréflectométrie est basée sur I'’équation de Sakuma-Hattori donnée en (2.1) pour la
détermination de la température de luminance, sur les équations (2.5) a (2.9) pour la détermination
des réflectivités et sur [I'équation (2.16) pour la détermination de la température
pyroréflectométrique. L'évaluation des incertitudes est réalisée de maniére détaillée a partir de la
méthode présentée dans les sections 1 et 2. Les incertitudes sur les signaux S sont calculées pour cette
application sur la pyroréflectométrie avec un facteur d’élargissement k = 1.

4.1 Etalonnage de la température

L’étalonnage du pyroréflectometre sur la température de luminance T est réalisé sur M points de
référence formant ainsi une série de couples [S;, T;], correspondant au signal S; mesuré pour la
température de référence T;. Une incertitude ug, est associée a la mesure du signal a I'étalonnage et
correspond a un écart-type, avec un facteur d’élargissement k = 1, réalisé lors de I'étalonnage sur le
point correspondant. Il s’agit donc d’une incertitude de type A. Une incertitude ur, est associée a la
température du point de référence. Il s’agit d’'une incertitude de type B dont la valeur est déterminée
par le systeme métrologique utilisé pour I'étalonnage. Les M points d’étalonnage sont corrélés entre
eux au travers de I'équation de Sakuma-Hattori défini en (1.17). L’équation (3.4) ne peut donc pas étre
appliquée, mais il est nécessaire de considérer les termes corrélés donnés dans |’équation (3.5). Dans
ce travail, 'incertitude due a I'étalonnage u¢ta1onnage €St basée sur la méthode proposée par Saunders
[22] et décrite dans la section 2, qui prend en compte les termes corrélés. L'incertitude Ustaionnage (T)
correspond a 'incertitude liée a I’étalonnage pour le point de mesure a la température T obtenu pour
un signal S(T).

M 2 M 2 -2
oS(T oS(T aosS(T
o= |2 ( agz-)”“> "2 ( agi)”sf) ]( " )> B

=1 =1

avec 0S(T)/0T; le coefficient de sensibilité sur la température de référence T; et dS(T)/0S; le
coefficient de sensibilité sur le signal mesuré a I'étalonnage S;, définis dans la section 2 et calculés pour
N = 3 paramétres (trois coefficients k4, k, et k3). Les dérivées nécessaires au calcul de I'incertitude
sont données dans I'annexe D.1.

Dans ce travail, deux étalonnages ont été effectués sur deux systémes métrologiques différents : un
étalonnage sur corps noir avec treize points de températures et un étalonnage sur des cellules
eutectiques avec trois points de températures. La comparaison de ces deux étalonnages est présentée
dans le paragraphe 2.2.2 du chapitre 5. Dans la suite de ce paragraphe, une analyse du terme
d’incertitude lié a I'étalonnage est effectuée. Pour plus de simplicité, cette analyse est réalisée pour
I’étalonnage sur trois points (1597, 2226, 2748 K), dont I'incertitude Ugtgionnage €St représentée dans
la figure 3.4. L'incertitude ur, est fixée a 1K pour chacun des points de températures. Des laboratoires
de métrologie ont mesuré tres précisément [20, 32, 34] la température de fusion de ces cellules
eutectiques. Pour cet étalonnage, il a été choisi de majorer 'incertitude donnée par les laboratoires
de métrologie et de la fixer a 1K.
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Figure 3.4 : Incertitude sur I’étalonnage réalisé a partir de trois points de températures.

Les résultats de la figure 3.4 montrent qu’en dehors de I'étalonnage [1600 ; 2750 K], I'extrapolation de
la température conduit a une augmentation significative du terme d’incertitude lié a I'étalonnage.
Dans la zone d’étalonnage, on peut observer un maximum d’incertitude vers 2200K. Ceci est d{i a la
dépendance des coefficients de sensibilité a la température. Cette dépendance a la température est
détaillée dans I'annexe D.2.

En fonction de I'incertitude choisie sur les températures uy; pour les points d’étalonnage, I'incertitude
sur la mesure des signaux a I’étalonnage (correspondant a dS(T)/4dS;) peut étre négligée relativement
au terme dS(T)/0T; (voir équation (3.20)). En effet pour ur, > 2 K, alors I'incertitude sur le signal est
négligeable. Pour 0,6 < ur, < 2 K, l'incertitude sur le signal ne peut pas étre négligée mais reste
inférieure a celle sur la température. Pour ur, < 0,6 K, lincertitude sur le signal devient
prépondérante relativement a celle sur la température, mais ce cas est trés hypothétique compte tenu
du matériel présent sur l'installation VITI ainsi que de I’hétérogénéité en température du four VITI [35].
L’étalonnage peut donc étre optimisé en choisissant un mode d’étalonnage avec de faibles incertitudes
sur les températures des points d’étalonnage. Cette optimisation a pu étre réalisée
expérimentalement et est détaillée dans le paragraphe 2.2.2 du chapitre 5.

4.2 Détermination des températures de luminance

Le calcul des températures de luminance avec le pyroréflectomeétre se fait a partir de I'équation de
Sakuma-Hattori donnée en (2.1), dont les trois coefficients ont été déterminés lors de I'étalonnage.
L'incertitude sur les températures de luminance dépend donc de I'étalonnage au travers de
Ugtalonnager de l'interpolation Winterporation €Ntre les différents points d’étalonnage et de la mesure
du signal ug;gnq auxquelles il faut ajouter I'incertitude sur I'émissivité Ugmssivice de 1a cavité du
systeme d’étalonnage (corps noir ou cellules eutectiques) et sur la transmission Uirgnsmission
d’éventuels hublots. Cela conduit a écrire I'incertitude sur la température de luminance sous la forme
de I'équation (3.21).

u%l (T) = ugtalonnage (T) + uiznterpolation (T) + u?ignal(T) + u?emissivité (T)

+ u?ransmission (T)

L'interpolation entre les différents points d’étalonnage est due a I'écart entre le modele de Sakuma-

Hattori et le comportement réel du détecteur. L'incertitude associée est exprimée en [62] et s’écrit
sous la forme de I’équation (3.22).

(3.21)
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uinterpolation(T) = EN? (T =TT = T))(T —Ts), (3.22)

avecT;, T, et T; des températures réparties de fagcon équidistante sur la gamme d’étalonnage et E un
coefficient, fonction de la longueur d’onde et de la température moyenne d’étalonnage Ty,oy =

2
2o = 11
~ i=1 T;, défini comme E 12(1Tmoy)4<1 1/ 1 —exp Moy .

L'incertitude due a la mesure du signal est fonction du coefficient de sensibilité dT /S et de I'écart-
type expérimental ug sur le signal. L'incertitude ug est donc une incertitude de type A.

oT
usignal(T) = gus- (3.23)

De la méme facon, les incertitudes sur I'’émissivité de la cavité du systéme d’étalonnage et sur la
transmission d’éventuels hublots s’expriment selon les équations (3.24) et (3.25).

aT
Uemissivies(T) = Eue; (3.24)

avec U, l'incertitude sur I’'émissivité de la cavité du systeme d’étalonnage.

oT
Utransmission(T) = E Uz, (3.25)

avec u; I'incertitude sur la transmission d’éventuels hublots présents soit lors de |’étalonnage, soit lors
des mesures.

Idéalement, le terme Uirgnsmission €St €gal a zéro si tous les hublots sont présents et inchangés a la
fois lors de I’étalonnage et lors des mesures.

Le calcul de l'incertitude sur la température de luminance T, en pyroréflectométrie peut étre résumé
a l'aide du diagramme-type de la figure 3.5.

Etalonnage [S;, T;] Interpolation Signal S

1, 42, 13,
T), — uSi' uTi + ET + uS + u‘E + uT —| uT/.l
» Imoy

Figure 3.5 : Diagramme-type de calcul de I'incertitude sur la température de luminance en pyroréflectométrie.

4.3 Etalonnage de la réflectivité

La température de convergence T* du pyroréflectométre est obtenue par la correction des
températures de luminance T, avec les réflectivités p;. L'étalonnage des réflectivités conduit a des
incertitudes qui doivent donc étre prise en compte dans le calcul de I'incertitude sur la température
de convergence. La méthode pour |'étalonnage en réflectivité développée ci-dessous est celle utilisée
dans le pyroréflectometre développé par Jean-Louis Sans au laboratoire PROMES.
L’étalonnage en réflectivité permet de définir un coefficient K selon I'équation (3.26).

SR

K= pST' (3.26)

avec S le signal réfléchi par la surface considérée, SPP le signal émis par la photodiode et p la
réflectivité de la surface considérée.
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La mesure de réflectivité est tres sensible aux conditions géométriques expérimentales. Il est donc
indispensable d’effectuer I'étalonnage en réflectivité avant chaque essai afin de tenir compte des
distances échantillon — pyroréflectomeétre propres a chaque essai.
L'objectif est de déterminer le coefficient K pour le pyroréflectoméetre sur le matériau considéré dans
les conditions expérimentales des mesures ultérieures. Pour cela, il est nécessaire de connaitre la
réflectivité du matériau a froid, qui peut étre déterminée a partir de la comparaison des signaux entre
le matériau et une surface étalon a conditions géométriques identiques (les plus proches possibles des
conditions géométriques expérimentales).
L’étalonnage en réflectivité va donc se dérouler en trois étapes successives :
e Sur une surface étalon (SX et SEP) pour déterminer le coefficient K,, du pyroréflectométre,
e Surle matériau (SX, _,. et SF2 __.) dans les mémes conditions que I'étalon pour déterminer
la réflectivité absolue a froid du matériau pgps,
e Surle matériau (S, et SP2) dans les conditions expérimentales ultérieures pour déterminer
le coefficient K, du pyroréflectométre a froid.

La premiere étape de |'étalonnage est effectuée sur une surface étalon dont la réflectivité

directionnelle hémisphérique p?" est connue et dont la réflectivité bidirectionnelle p%ifr peut étre

déterminée simplement, telle que : p?" = %pei,er = 2,513 p%". Cette étape permet de déterminer
le coefficient K,; du pyroréflectometre.
Set
Kot = ——=, (3.27)
petsgtD

avec SX le signal réfléchi, SEP le signal de la photodiode et p,; la réflectivité étalon.
L'incertitude sur la détermination du coefficient K, s’écrit a partir des incertitudes de type A sur les
mesures des signaux et I'incertitude de type B donnée par le constructeur sur la réflectivité étalon.

2 2 2
0K 0K, 0K,
2 et 2 et 2 et 2
Hhee = (65§t> st " (apet) Upee T (asg’f’) st (3:28)

La deuxieme étape de I’étalonnage peut maintenant étre réalisée sur le matériau dans des conditions
expérimentales strictement identiques aux précédentes afin d’utiliser le coefficient K,; déterminé
précédemment. Cette étape permet de déterminer la réflectivité a froid du matériau considéré. Cette
réflectivité est appelé réflectivité absolue et son expression est donnée dans I'équation (3.29).

p _ Sgch—et (3 29)
bs — 7, <PD .
s Ketsggl—et

avec SR, _.; le signal réfléchi et S£D _ ., le signal de la photodiode.
L'incertitude sur la détermination de la réflectivité absolue p,; s’écrit a partir des incertitudes de type

A sur les mesures des signaux ainsi que celle sur le coefficient K,; précédemment calculée.

dp g 0P aps\> dp 2
w2 = [——Cabs ) 2 + ( abs) uz 4 [ —2abs ) 42 : 3.30
Pabs asgch—et Sfch—et aKet Ket aSgc%—et Sgc?l—et ( )

La troisieme étape de I'étalonnage consiste maintenant a se placer dans les conditions géométriques
expérimentales, correspondant aux mesures ultérieures, afin de déterminer le coefficient K, sur le
matériau a froid dont la réflectivité p,ps est connue. Cet étalonnage est appelé relatif et le coefficient
de réflectivité du matériau K, s’exprime selon I’équation (3.31).
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K _ Sgch (3 31)
h— —_ <pp’ .
“ pabssgc[;l

avec SR, le signal réfléchi et SE2 le signal de la photodiode.

L'incertitude sur la détermination du coefficient K, s’écrit a partir des incertitudes de type A sur les
mesures des signaux ainsi que celle sur la réflectivité absolue précédemment calculée.

2 2 2
0K, 0K, 0K,
uz = eh) 2, + (—em> uz 4+ L YR 3.32
Kech asgch Sgch apabs Pabs asé’gl ngl ( )

Cette derniére incertitude, donnée en (3.32), sur le coefficient K, ;, dépend de tous les paramétres
introduits dans ce paragraphe et sera utilisée pour le calcul de l'incertitude sur la mesure de la
réflectivité.

Le calcul de lI'incertitude due a I’étalonnage en réflectivité en pyroréflectométrie peut étre résumé a
|"aide du diagramme-type de la figure 3.6.

R ¢PD R PD R PD
Pet. Setr Set Ketr Sech—etr Sech—et Pabs: Sechi Sech,
Etalonnage Etalonnage Etalonnage
K.; étalon absolu relatif U
U, ., Uk, Uerp Pabs  ucr U.PD Kech  ucr , ucrp
Pet’ “Set! “Set Sech—et’  Sech-et Secn” Sech

Figure 3.6 : Diagramme-type de calcul de I'incertitude due a I’étalonnage en réflectivité en pyroréflectométrie.

4.4 Détermination des réflectivités

Lors des mesures de tres hautes températures par pyroréflectométrie, la réflectivité du matériau
considéré va évoluer. La réflectivité est donc mesurée a partir du coefficient K,., déterminé a
I’étalonnage et dépendant uniqguement des conditions géométriques et du pyroréflectometre. La
mesure du signal réfléchi SX ¢, et du signal émis par la photodiode SF2.,.. permet de déterminer
la réflectivité du matériau py,esure @ partir de I’équation (3.33).

ST}S'LGS'LLTQ

Pmesure = KechSPD . (3.33)

mesure

L'incertitude sur la détermination de la réflectivité du matériau p,,esure S’ €crit a partir des incertitudes
de type A sur les mesures des signaux ainsi que celle sur le coefficient K, calculée a I'étalonnage.

2 2 2
dp dp dp
2 _ mesure 2 mesure 2 mesure 2
upmesure (T) B <6.S'}flesure> usrlralesure + ( aKech ) uKech + <aSrlr)£suTe usrezgsure' (334)

Le calcul de l'incertitude sur la réflectivité en pyroréflectométrie peut étre résumé a l'aide du
diagramme-type de la figure 3.7.

Signal 5* Signal 57"

— —
Kecn UK ,on + UgR + UePD Upa

Figure 3.7 : Diagramme-type de calcul de I'incertitude sur la réflectivité en pyroréflectométrie.
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4.5 Bilan final d’incertitude

Les paragraphes précédents ont permis de déterminer les incertitudes sur les étalonnages en
températures et en réflectivités ainsi que les incertitudes sur les mesures des températures et des
réflectivités. Afin d’effectuer le bilan final d’incertitude il est nécessaire d’ajouter I'incertitude sur la
longueur d’onde, qui est ajustée en fonction des signaux de I'étalonnage en température (voir la notion
de longueur d’onde efficace dans le paragraphe 2.1 du chapitre 2), ainsi que 'incertitude sur le facteur
de diffusion.

Lincertitude sur la longueur d’onde uUjgmpaa €St fonction de la largeur spectrale des filtres
monochromatiques égales a u; = 50 nm, ainsi que de la sensibilité de la température a la longueur
d’onde, comme décrit dans I’équation (3.35).

aT*
Wambaa(T) = ﬁu/l- (3.35)

L'incertitude sur le facteur de diffusion u,;, est déterminée en fonction de la précision du modele de
calcul de la température T*.

aT*
Uerq(T) = g e (3.36)

avec up, = 0,01 % d’apres le paragraphe 4.2 du chapitre 2.

Le bilan final d’incertitude sur la température de convergence T* du pyroréflectometre est donc
fonction des incertitudes ur, donnée dans I'équation (3.21), u, . donnée dans I'équation (3.34),
Uiambdae donnée dans I'équation (3.35) et u,;, donnée dans I'équation (3.36), ce qui conduit au bilan
final suivant.

2 _ oT* 22+( oT* )22 (T) + u? (T) + u2, (T 337
= aT)l,pyref uT}‘ apmesure upmesure Ulambda ueta( ) ( . )

Le calcul de l'incertitude sur la température pyroréflectométrique T* peut étre résumé a I'aide du
diagramme-type de la figure 3.8.

Température T Réflectivité p, Longueur Facteur de
+ d’onde A +
u

T* — u 4 diffusionn,; N U
T u T
A Pa 1 Up,

Figure 3.8 : Diagramme-type de calcul de I'incertitude sur la température pyroréflectométrique T*.

5 Evaluation des incertitudes en pyrométrie et en
pyroréflectométrie

Dans ce paragraphe, une évaluation des incertitudes en pyrométrie et en pyroréflectométrie est
proposée en se basant sur le développement du calcul présenté dans la section précédente. Les
incertitudes sur les signaux S sont calculées avec un facteur d’élargissement k = 1.
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5.1 Evaluation des incertitudes en pyrométrie

La méthode d’évaluation des incertitudes de mesures de trés hautes températures est appliquée dans
ce paragraphe a la pyrométrie monochromatique et bichromatique. Pour cela cing points de
températures ont été sélectionnés (1600 K, 1900 K, 2200 K, 2400 K, 2700 K). Tous les termes donnés
dans les équations de la section 3 sont déterminés un par un a partir des équations générales (3.17) et
(3.19). Cela revient a calculer :

o e termelié al'incertitude donnée par le constructeur,

e |eterme lié a I'incertitude sur la transmission des hublots,

o letermelié al'incertitude sur I’émissivité.

Les données d’entrée nécessaires aux calculs d’incertitudes en pyrométrie monochromatique et
bichromatique sont résumées dans le tableau 3.1.

Pyrométrie monochromatique Pyrométrie bichromatique
Longueur d’'onde A [um] 1 0,95 et 1,05
Température T [K] [1600 ; 1900 ; 2200 ; 2400 ; 2700]
Transmission T [-] 7, =0,9 £ 0,02 T3, = 1,00 £ 0,01

€, = 0,30 +0,05;
€1, = 1,00 £0,02;
Emissivité € [-] €, = 0,60 + 0,04;

€1,, = 1,00 % 0,05.
€, = 0,90 £ 0,02,

Uconstructeur [70) 1% 1%

Tableau 3.1 : Données d’entrée pour les calculs d’incertitudes en pyrométrie monochromatique et
bichromatique.

Pour la pyrométrie monochromatique, les résultats d’incertitudes sont présentés dans le tableau 3.2
pour toutes les températures considérées et pour tous les cas d’émissivités. L’incertitude totale,
indiquée dans les tableaux suivants, représente la somme quadratique de toutes les sources
d’incertitudes mentionnées auparavant.
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€ =03 T= 1600 K T=1900 K T=2200 K T= 2400 K T=2700 K
Constructeur 21 26 32 36 42
Emissivité 8,9 13 17 20 25
Transmission 4,7 6,9 9,7 12 16
Totale 23 30 37 43 51

€,=0,6 T=1600 K T=1900 K T=2200 K T= 2400 K T=2700 K
Constructeur 18 22 26 29 34
Emissivité 7,1 10 13 16 20
Transmission 4,1 5,9 8,1 9,7 13
Totale 20 25 31 35 41

€,=09 T= 1600 K T=1900 K T=2200 K T= 2400 K T=2700 K
Constructeur 17 20 23 26 29
Emissivité 3,6 5,0 6,7 8,0 10
Transmission 3,7 5,3 7,2 8,6 11
Totale 18 21 25 28 33

Tableau 3.2 : Budget d’incertitudes (K) en pyrométrie monochromatique.

Les résultats des incertitudes en pyrométrie monochromatique sont représentés dans la figure 3.9
pour le cas de I'émissivité égale a 0,3. L'incertitude lié a I'émissivité est la plus élevée pour ce cas
considéré.

60

Constructeur
20 1 Emissivité
0 - Transmission

Totale

Incertitude [K]
M (98]
(=] (=]

=
[=]
1

0 T T T T T T
1500 1700 1900 2100 2300 2500 2700 2900

Température [K]

Figure 3.9 : Bilan d’incertitudes en pyrométrie monochromatique pour une émissivité de 0,3.
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On peut noter que l'incertitude donnée par le constructeur et lié a la mesure du signal constitue le
terme prépondérant dans I’évaluation de l'incertitude totale sur la température en pyrométrie
monochromatique. L'incertitude totale déterminée en pyrométrie monochromatique est de I'ordre de
1 a 2%. Cependant, cela suppose que I'émissivité du matériau est suffisamment connue (en pratique a
environ +5%) pour effectuer une correction de la température de luminance. Dans le cas ou
I’émissivité du matériau considérée n’est absolument pas connue, alors les erreurs résultant de cette
méconnaissance peuvent étre considérables, en particulier si I'émissivité est faible.

Pour la pyrométrie bichromatique, les résultats d’incertitudes sont présentés dans le tableau 3.3 pour
toutes les températures considérées et pour tous les cas d’émissivités.

€12 =140,02 T=1600 K T=1900 K T=2200 K T= 2400 K T=2700 K
Constructeur 16 19 22 24 27
Rapport d’émissivité 35 50 67 80 1,0 - 102
Transmission 18 25 34 40 51

Totale 43 59 78 92 1,2 - 102

€1, =14+0,05 T=1600 K T=1900 K T=2200 K T= 2400 K T=2700 K
Constructeur 16 19 22 24 27

Rapport d’émissivité 89 1,3-102 1,7 - 102 2,0 -10? 2,5-10?
Transmission 18 25 34 40 51

Totale 92 1,3 -10? 1,7 - 10? 2,1-10? 2,6 - 102

Tableau 3.3 : Budget d’incertitudes (K) en pyrométrie bichromatique.

Les résultats des incertitudes en pyrométrie bichromatique sont représentés dans la figure 3.10 pour
un rapport d’émissivité égal a €;, = 1,00 £+ 0,02. Ce cas est représentatif de nombreux matériaux
(généralement des isolants électriques [29, 30]) dont I'émissivité ne varie pas significativement avec la
température.
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Figure 3.10 : Bilan d’incertitudes en pyrométrie bichromatique pour un rapport d’émissivité de €;, = 1 + 0,02.

On peut noter qu’en pyrométrie bichromatique l'incertitude prépondérante est liée au terme
d’émissivité. Pour des matériaux ou la dépendance de I'émissivité a la température est forte, comme
pour le tungsténe, alors l'incertitude totale sur la température devient quasiment exclusivement
dépendante de la méconnaissance de I'émissivité. Cependant, I'avantage du tungsténe est que son
émissivité a été bien caractérisée [37, 63] permettant de réduire significativement I'incertitude liée a
I’émissivité, a condition que la température bichromatique prennent en compte la correction liée a
I’émissivité soit directement soit a posteriori. L'incertitude totale sur la température est de I'ordre de
3 a 5%. L'incertitude est plus importante qu’en pyrométrie monochromatique, mais le pyromeétre
bichromatique a I'avantage d’effectuer des mesures de températures plus précises sur des matériaux
dont I'émissivité n’est pas connue et proche pour les deux longueurs d’ondes du pyrométre
bichromatique.

Il est donc préférable d’utiliser un pyrometre monochromatique sur un matériau dont I'émissivité est
élevée ou connue avec précision. Cependant, un pyrometre bichromatique est plus adapté pour
effectuer des mesures sur un matériau dont les émissivités sont presque égales aux deux longueurs
d’ondes ou sur un matériau dont I’émissivité n’est pas connue.

5.2 Evaluation des incertitudes en pyroréflectométrie

La méthode d’évaluation des incertitudes de mesures de hautes températures par pyroréflectométrie
est appliquée ici a des cas théoriques, basés sur des valeurs expérimentales, afin de déterminer les
parametres ayant la contribution la plus grande sur l'incertitude totale. Pour cela cinq points de
températures ont été sélectionnés (1600 K, 1900 K, 2200 K, 2400 K, 2700 K) ainsi que trois réflectivités
bidirectionnelles (0,02 sr™%, 1sr~!, 6sr~!). Les cinqg températures permettent de balayer
I'intégralité de la gamme d’étalonnage du pyroréflectomeétre. Les trois réflectivités ont été choisies
pour correspondre a des matériaux de réflectivités faible, intermédiaire et élevée. Tous les termes
représentés dans les équations de la section 4 sont déterminés un par un a partir de I'équation
générale (3.37). Les expressions exactes de tous ces termes sont détaillées dans I'annexe D.3. Cela
revient a calculer :
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e les deux termes pour I'étalonnage en température correspondant aux températures T; et aux
signaux S; (voir équation (3.20)),

e les quatre termes supplémentaires pour calculer l'incertitude sur la température de
luminance, soit les termes d’interpolation, de signal, d’émissivité de cavité, de transmission
donnés dans les équations (3.22-3.25),

o leshuit termes liés aux signaux de I’étalonnage en réflectivités et de la mesure de la réflectivité
donnés dans les équations (3.28), (3.30), (3.32) et (3.34),

e e terme lié a la réflectivité étalon donné dans I'équation (3.28),

e |eterme lié a la détermination de la longueur d’onde donné dans I’équation (3.35),

e e terme lié a la détermination du facteur de diffusion donné dans I’équation (3.36).

Les données d’entrée nécessaires aux calculs d’incertitudes pour les deux longueurs d’onde sont
résumées dans le tableau 3.4. L’incertitude sur I'émissivité de la cavité est prise égale a Ugmissivite =
40,02 en tenant compte de I’'hétérogénéité du four VITI utilisé pour les mesures (voir chapitre 5).
D’apres le LNE-CNAM [34], I’émissivité de telle cavité est de 0,996 dans le cas d’un four homogene en
température. Une hétérogénéité contribue a modifier significativement I'émissivité apparente de la
cavité (voir paragraphe 3.3 du chapitre 1), d’olu une incertitude prise égale a 0,02.

Longueur d’'onde A [um] 1,3 1,53
Coefficient kq [V] 135,7 138,8
Coefficient k, [um] 1,31 1,50
Coefficient k3 [um.K] -9,16 22,5
Coefficient K,p, [-] 7,71 3,24
Signal de la photodiode S¥? [V] 0,2 0,4
Température T* [K] [1600 ; 1900 ; 2200 ; 2400 ; 2700]
Réflectivité bidirectionnelle p [sr?] [0,015;0,9;5,7] [0,02;1; 6]
Emissivité de la cavité € [-] 0,99 £ 0,02 0,99 £ 0,02
Réflectivité étalon p,; [sr] 0,319 +£ 0,004 0,325 £ 0,004

Tableau 3.4 : Données d’entrée pour les calculs d’incertitudes aux deux longueurs d’ondes.

Les calculs d’incertitudes sont effectués ici a partir de I'étalonnage sur les cellules eutectiques déja
optimisé du point de vue du terme d’étalonnage en température. L’analyse de I'optimisation de ce
terme d’étalonnage en température est faite dans le paragraphe 2.2.2 du chapitre 5.

Le cas de faible réflectivité est étudié ici, tandis que les deux autres cas sont présentés dans I'annexe
D.4. Les résultats sont présentés, pour toutes les températures sélectionnées, sous la forme de
tableaux.

La longueur d’onde de 1,55 um a été choisie pour les résultats du budget d’incertitudes, donnés dans
le tableau 3.5, puisque les incertitudes associées sont plus élevées qu’a la longueur d’onde de 1,3 um.
Les signaux mesurés et liés au rayonnement sont en effet plus faible a 1,55 um, ce qui diminue le
rapport signal sur bruit.
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L'incertitude sur la transmission est fixée a zéro puisque le hublot est présent a la fois lors de
I’étalonnage et lors des mesures ultérieures.

T= 1600 K T= 1900 K T=2200 K T= 2400 K T=2700 K

Etalonnage, Ti 1,34 0,80 0,84 0,78 0,83

Etalonnage, Si 1,17 0,63 0,50 0,48 0,71

Interpolation 0,21 0,35 0,07 0,03 1,09

Signal 2,86 4,01 5,34 6,32 7,92

Emissivité 5,49 7,69 10,23 12,11 15,17

Transmission 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00

SR oure 4,11 5,79 7,77 9,25 11,71

SED cire 0,75 1,05 1,41 1,68 2,13

S 1,46 2,06 2,76 3,28 4,16

S S 0,68 0,95 1,28 1,52 1,93

S et 0,77 1,09 1,46 1,74 2,20

ShB et 0,68 0,95 1,28 1,52 1,93

Sk 0,91 1,28 1,72 2,04 2,59

skpb 0,75 1,06 1,42 1,69 2,13

Pet 0,65 0,91 1,22 1,45 1,84

Longueur d’'onde 1,58 2,22 2,98 3,55 4,49

Facteur de diffusion 0,03 0,05 0,06 0,07 0,09
Totale 9 12 16 19 23

Tableau 3.5 : Budget d’incertitude (K) pour une réflectivité de 0,02 sr~! et 3 la longueur d’onde de 1,55 pm.

Les résultats des incertitudes, calculées a 2700 K pour la réflectivité faible de 0,02 sr~1! et listées dans
le tableau 3.5, sont représentés dans |’histogramme de la figure 3.11. On peut noter que les termes
d’incertitudes prépondérants sont les incertitudes sur I'émissivité de la cavité usp;ssivite, SUr le signal
réfléchi S® et sur la mesure du signal Usignal-
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Figure 3.11 : Bilan d’incertitudes pour la réflectivité de 0,02 sr~! et pour la température de 2700 K.

Les résultats des incertitudes sont ensuite comparés selon les valeurs de réflectivités. Comme
précédemment, chaque terme du bilan d’incertitude est représenté dans I’histogramme de la figure
3.12 pour les trois cas de réflectivités considérés et pour la température de 2700 K.
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Figure 3.12 : Bilan d’incertitudes pour trois cas de réflectivités et pour la température de 2700 K.

Le bilan d’incertitudes réalisé sur ces cas théoriques permet de mettre en évidence que plus la
réflectivité est élevée, plus les termes prépondérants dans ce bilan sont liés a la réflectivité (voir figure
3.12). On constate en effet que, pour le cas d’une réflectivité élevée, les termes liés a la détermination
de la température de luminance sont inférieurs, voir significativement inférieurs aux termes liés a la
détermination de la réflectivité. Ceci est principalement d{ au fait que I'incertitude sur la mesure des
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signaux associés a la réflectivité est élevée lorsque la réflectivité est élevée. Expérimentalement, il a
en effet été noté que dans le cas d’une réflectivité élevée, les signaux de réflectivité varient davantage
gue pour un cas de réflectivité faible.

Dans la figure 3.13, I'incertitude totale, ainsi que les trois termes prépondérants du bilan d’incertitude,
sont représentés en fonction de la température pour les trois cas de réflectivité et la température de
2700 K. L’'incertitude totale augmente avec la température en raison de I'augmentation de I'incertitude
sur la mesure du signal d’émission thermique et donc I'augmentation de l'incertitude sur la
température de luminance. L'inflexion a 2200 K sur I'incertitude totale pour les cas de réflectivité faible
et intermédiaire s’explique par la dépendance a la température des termes d’étalonnage en
température et en tension ainsi que du terme d’interpolation. Les termes d’étalonnage présentent en
effet un maximum a 2200 K puis un minimum a 2400 K résultant de la dépendance a la température
des coefficients de sensibilité dS(T)/0T; et 3S(T)/4dS;. Dans le méme temps, le terme d’interpolation
décroit significativement et devient presque égal a zéro a 2400 K.

Le terme d( a I'émissivité de la cavité des cellules eutectiques varie tres peu selon le cas de réflectivité
choisi. Son impact sur l'incertitude totale est donc négligeable dans le cas de réflectivité élevée.

La figure 3.13 conduit a la méme conclusion que pour la figure 3.12, ou
deviennent largement prépondérant pour le cas de réflectivité élevée.
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Figure 3.13 : Incertitude totale et les trois termes prépondérants du bilan d’incertitude pour les cas de la
réflectivité faible (a gauche), de la réflectivité intermédiaire (au centre) et de la réflectivité élevée (a droite).

5.3 Comparaison des incertitudes

Dans cette partie, les incertitudes associées aux mesures de température par pyroréflectométrie
déterminées par I'équation (3.37) sont comparées avec les incertitudes en pyrométrie bichromatique
déterminées par I'équation (3.19). Les trois cas de réflectivités définis au paragraphe 5.2 sont
considérés pour le calcul des incertitudes en pyroréflectométrie. Deux cas sont considérés pour la
pyrométrie bichromatique en fonction de l'incertitude sur le rapport d’émissivités aux deux longueurs
d’onde du pyrometre, défini au paragraphe 5.1. La comparaison de l'incertitude totale sur la
température entre le pyroréflectometre et le pyrometre bichromatique est donnée dans la figure 3.14.
On constate que l'incertitude en pyroréflectométrie est systématiquement inférieure a l'incertitude
en pyrométrie bichromatique, sauf pour le cas de réflectivité élevée ou I'incertitude est similaire a celle
en pyrométrie bichromatique pour une incertitude de 2% sur le rapport d’émissivités.
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Figure 3.14 : Comparaison des incertitudes sur la température mesurée par pyroréflectométrie et par
pyrométrie bichromatique.

Lorsque les mesures par pyroréflectométrie sont réalisables, il est donc préférable d’effectuer les
mesures de trés hautes températures par pyroréflectométrie plutét que par pyrométrie
bichromatique.
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Conclusion

L’évaluation des incertitudes de mesures de tres hautes températures est réalisée a partir de
I’évaluation de toutes les sources d’incertitudes. Pour chacune de ces sources, une incertitude-type
est identifiée et peut étre définie comme une incertitude de type A, déterminée a partir d’'une analyse
statistique de séries d’observations, soit d'un écart-type expérimental, ou de type B, déterminée a
partir de spécifications, données d’étalonnage ou de I'expérience de |'utilisateur. Les mesures de trés
hautes températures sont basées a partir de I'évaluation de plusieurs parametres. L'évaluation de
I'incertitude totale sur la température est donc une incertitude composée de plusieurs incertitudes-
types. L'incertitude totale est calculée a partir de la somme quadratique de chacune des sources
d’incertitudes pondérées par un coefficient de sensibilité, a laquelle on ajoute éventuellement, comme
par exemple pour I’étalonnage en température, des termes de corrélations.

En pyrométrie optique, I’étalonnage de la température est réalisé a partir d’'une équation non-linéaire,
par exemple I'équation de Sakuma-Hattori. Pour évaluer lincertitude due a I'étalonnage de la
température, une méthode développée par Saunders a été appliquée a la pyroréflectométrie. Etant
donné que I'équation de Sakuma-Hattori compte trois coefficients, une méthode d’interpolation peut
étre appliquée si I'étalonnage est effectué sur trois points d’étalonnage. La méthode des moindres
carrés peut étre utilisée a partir de trois points d’étalonnage. Les coefficients de sensibilité sont
déterminés en considérant une corrélation entre tous les points d’étalonnage, a la fois sur le signal
mesuré et sur la température du point de référence d’étalonnage.

Dans un premier temps, la méthode d’évaluation des incertitudes a été réalisée en pyrométrie
monochromatique et bichromatique. Pour cela, trois termes d’incertitudes ont été considérés, a savoir
une incertitude de l'appareil de mesure donnée par le constructeur, une incertitude liée a la
transmission des hublots et une incertitude liée a la méconnaissance de I'émissivité du matériau
considéré.

Dans un second temps, la méthode d’évaluation des incertitudes a été appliquée a la
pyroréflectométrie. Tout d’abord quatre sources d’incertitudes ont été identifiées, a savoir
I'incertitude sur la détermination de la température de luminance, I'incertitude sur la détermination
de la réflectivité, I'incertitude sur le facteur de diffusion et sur la longueur d’onde. Les incertitudes sur
la température de luminance et sur la réflectivité dépendent elles-mémes de plusieurs paramétres.
Concernant la température, il faut prendre en compte une incertitude sur I'étalonnage (termes de
températures et de signaux corrélés), sur I'interpolation liée au comportement réel du détecteur, sur
la mesure du signal, sur I'émissivité de la cavité du systéeme d’étalonnage et sur la transmission
d’éventuels hublots. Concernant la réflectivité, il est nécessaire de prendre en compte l'incertitude sur
tous les signaux des trois étapes de I'étalonnages, soit six signaux (signal émis par la photodiode et
réfléchi), ainsi que les deux signaux associés a la mesure de la réflectivité et I'incertitude sur la
réflectivité de I'étalon de réflectivité fournie par un certificat d’étalonnage.

L’évaluation des incertitudes en pyrométrie montrent que la pyrométrie monochromatique est
adaptée pour des matériaux dont I'émissivité est élevée ou connue avec précision, conduisant a des
incertitudes de I'ordre de 1 a 2%. Tandis que la pyrométrie bichromatique est adaptée pour des
matériaux dont I'émissivité est inconnue ou identique aux deux longueurs d’ondes, conduisant a des
incertitudes de I'ordre de 3 a 5%. Il a été noté qu’en pyrométrie bichromatique le terme prépondérant
est lié au rapport des émissivités, alors qu’en pyrométrie monochromatique c’est celui donné par le
constructeur. Pour réduire les incertitudes de mesures de tres hautes températures sur des matériaux
dont I’émissivité n’est pas connue, et peut évoluer au cours du temps, la méthode de la
pyroréflectométrie conduit a des incertitudes plus faibles. L’évaluation des incertitudes en
pyroréflectométrie est réalisée sur des cas théoriques, basés sur des valeurs expérimentales, et a partir
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d’un étalonnage en température optimisé sur des cellules eutectiques de qualité métrologiques. Pour
un cas de faible réflectivité, I'incertitude due a la détermination de la température de luminance est
prépondérante, au travers de I'incertitude sur I’émissivité de la cavité du systéeme d’étalonnage et de
la mesure du signal. Cependant, des que la réflectivité est plus élevée, alors les incertitudes dues aux
termes de réflectivités augmentent significativement jusqu’a devenir les seuls termes significatifs pour
I’évaluation de l'incertitude totale. Ceci s’explique expérimentalement par les signaux associés a la
réflectivité qui varient davantage pour une réflectivité élevée. Les coefficients de sensibilités de
|’étalonnage en température ont aussi un role significatif sur I'incertitude en raison de leur dépendance
a la température qui présente un maximum vers 2200 K. La comparaison de I'incertitude totale sur la
mesure de trés hautes températures par pyroréflectométrie et par pyrométrie bichromatique montre
qu’il est préférable d’utiliser, lorsque les mesures sont possibles, la méthode de la pyroréflectométrie.
L'incertitude totale en pyroréflectométrie est en effet systématiquement inférieure a l'incertitude
totale en pyrométrie bichromatique quel que soit le cas de réflectivité considéré.
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Chapitre 4

Modélisation thermique
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Introduction

Introduction

Dans le cadre de la mesure des trés hautes températures par pyroréflectométrie sur I'installation VITI,
la modélisation d’une configuration expérimentale simplifiée a été réalisée afin de proposer une
reconstruction du champ de température présent dans le systeme et d’identifier les paramétres
physiques et géométriques agissant sur la thermique du systeme. Ce chapitre a pour but de décrire le
modeéle implémenté pour la modélisation du chauffage par induction ainsi que les échanges
thermiques. Différents parameétres sont pris en compte dans le modele, comme les propriétés
thermophysiques du matériau considéré, des parameétres géométriques et des paramétres
électromagnétiques. Ces parameétres sont regroupés sous la forme de parameétres adimensionnels, afin
d’établir un modele adimensionnel en plus du modéle dimensionnel. Dans un premier temps, un
modele 0D a été mis en place et une étude de sensibilité est réalisée sur chacun des parameétres du
modele. Le but est de donner une estimation de la température globale du systeme et d’identifier les
parameétres ayant un role prépondérant sur la thermique. Dans un second temps, I'adimensionnement
du modele 0D est proposé ainsi que I'implémentation d’'un module de changement de phase pour se
rapprocher des conditions expérimentales de fusion d’'un matériau. Enfin, dans un dernier temps, le
modele 2D axisymétrique est développé, permettant de visualiser le champ de température au sein
de la configuration modélisée, qui s’approche de la configuration expérimentale.
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1 Modélisation semi-analytique en 0D

La modélisation thermique des configurations expérimentales est réalisée en prenant en compte le
moyen de chauffage, ainsi que les pertes thermiques. Pour cela, il est nécessaire de disposer de
certaines propriétés impliquées dans les nombres adimensionnels présents dans le modéle thermique.

1.1 Modéle électromagnétique

Le modele électromagnétique présenté dans cette section est tiré principalement des articles [64, 65],
adapté pour une hauteur de charge h¢pqrge inférieure ou égale a la hauteur de I'inducteur h, 4. Ce
modele décrit le chauffage d’une charge cylindrique par induction dans le but de modéliser le systéeme
inducteur — charge expérimental utilisé pour I'obtention des résultats présentés dans le chapitre 5.
L'objectif de ce modeéle est de déterminer la puissance Joule apportée par induction dans la charge en
fonction du courant circulant dans I'inducteur. Dans ce paragraphe, les grandeurs notées en gras sont
des vecteurs et les grandeurs notées avec une barre en-dessous sont des grandeurs complexes.

1.1.1 Géométrie du systeme

La géométrie retenue pour le modeéle est décrite dans la figure 4.1 pour un inducteur, de rayon 7y;,,4, 3
quatre spires et pour une charge cylindrique, de rayon 7., présentant un espace, de rayon r;, au centre
afin de placer un thermocouple et d’effectuer des mesures de températures au cceur de la charge.
Cette configuration est représentative de I'inducteur du four VITI ainsi que des charges utilisées pour
effectuer les premiéres mesures de température par pyroréflectométrie sur I'installation VITI, a savoir
des cibles en tungsténe.
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I re - :
I ®
: 6ChargeL_h
> 3 :
I1Ti } :
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:
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Figure 4.1 : Géométrie du systéme inducteur — charge.
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Le matériau retenu pour la charge modélisée est du tungsténe pour plusieurs raisons. Il s’agit tout
d’abord d’un matériau électro-conducteur ayant une température de fusion tres élevée (3400 °C
environ) permettant de valider le modéle pour une charge solide sur une large gamme de température
(1000 — 3000 °C). Le choix du tungsténe a aussi été réalisé en raison de sa large utilisation sur la
plateforme PLINIUS pour des creusets et des suscepteurs [1, 3].

Le champ électromagnétique généré par l'inducteur est orienté verticalement. Il génére des courants
de Foucault dans la charge, orientés selon I'axe orthoradial eg. Ces courants créent un champ
magnétique induit s’opposant au champ magnétique généré par l'inducteur. Le champ magnétique
total décroit donc a I'intérieur de la charge. Une épaisseur de peau électromagnétique § est définie de
telle sorte que :

2
6= |—, (4.1)
UWT

avec w = 2xf la pulsation, f la fréquence de I'inducteur en Hz, u la perméabilité magnétique et o la
conductivité électrique de la charge en S/m. Ici, nous nous intéressons uniquement a des charges non-
magnétiques. En outre, I'absence d’aimantation fait que le champ magnétique et le flux magnétique
peuvent étre confondus, donc u = pg ou , est la perméabilité magnétique du vide.
Deux cas sont distingués suivant I'épaisseur géométrique 7, — 7; de la charge :

e si§ K1, —r1; alors on parle de couplage « faible peau » entre la charge et I'inducteur,

e sid » 1, —r1;, alors on parle de couplage « grande peau » entre la charge et I'inducteur.

En considérant un échantillon de tungstene a plus de 2000 K, de conductivité électrique égale a
Ocharge = 108 S/m, et chauffé par induction a une fréquence de 110 kHz environ, I'épaisseur de peau
électromagnétique est de I'ordre de 1,5 mm. Considérant les géométries utilisées expérimentalement
(voir tableau 4.1), on se situe systématiquement dans une configuration de type « faible peau », ou le
chauffage de I’échantillon est effectué uniquement dans la partie externe.

1.1.2 Hypothese de la nappe de courant

L'inducteur est modélisé par une nappe de courant parcourue par un courant I;,,4 a la fréquence f.

Pour appliquer I'hypothése d’une nappe de courant a l'inducteur [64], il faut redéfinir sa position
radiale selon I'’équation suivante, prenant en compte lI'influence de I'épaisseur de peau au sein de
I'inducteur.

1 1 Tind SSpire
Tesjind = Tind T 27 ;arCtan <C - ((Sspire - erpire) Ty Tspire |» (4.2)
spire

avec Tgpire le rayon des spires, Ogpire I'€paisseur de peau des spires et € = 101° une constante fixée
pour lisser la continuité entre les deux régimes asymptotiques, et ainsi permettre a 7. ;4 de passer

de Tind a Tind — Tspire + SSpire/Z-
1.1.3 Equation générale

Les grandeurs d’intéréts a la base du calcul sont le courant circulant dans I'inducteur I;,4, le champ

magnétique B, et la densité de courant j, dont les expressions sont ici :
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uote

Iing = linge 0 B = &(r)eiwtez' ]_ (r)elwt €g- (4.3)

La puissance Joule dissipée dans la charge par induction peut s’écrire de deux fagons différentes P ;

ou Py ,, dont les expressions sont données dans les équations (4.4) et (4.5). Le détail de I'obtention de

ces équations est donné dans I'annexe E.1.

P iwpemn?r2 J2 (&) B (:_:)2]2 (&) henarge |, dlz
22 hinaKlegina, (0e) - (E)z 12 (o) hing =S (4.9)
()
avec: \ | 4.
o & = B(Te) et & = B(Ti)r ou B(r) = |/ TlWUeOchgrgeT = —12 Scharge T,

e ], lafonction de Bessel de premi‘ere espéce et d’ordre n,
* Knagr, =1+ 04502 h

, le coefficient de Nagaoka calculé sur le rayon externe de la

charge
charge,
2
* Knagina =1+ 0,4502 :lcsmd le coefficient de Nagaoka calculé pour I'inducteur,
ind
e n,le nombre de spires de I'inducteur.

]6 ]6 T[hcharge fri .
Tjg jo dr 4.5
]— jff Zo-charge Ocharge Jr, — — 3

e

avec jy" la grandeur complexe conjuguée de la densité de courant jy et V le volume de la charge.

La puissance Joule déterminée ci-dessus joue le réle de terme source dans le modele thermique
développé dans le paragraphe suivant.

1.2 Modele thermique

Le modele thermique présenté dans cette section a pour but de modéliser les transferts thermiques
qui agissent sur la configuration expérimentale décrite dans le chapitre 5. Ceci permet de déterminer
la température de la charge dont les dimensions sont choisies, a partir de propriétés thermophysiques
sélectionnées et de conditions aux limites déterminées.

1.2.1 Conditions aux limites et géométrie

La charge cylindrique considérée est chauffée par induction grace aux courants de Foucault générés
dans I'épaisseur de peau électromagnétique. La charge subit des pertes thermiques par convection et
par rayonnement. Ce modele simplifié ne prend en compte dans un premier temps qu’une charge
cylindrique, voir figure 4.2, sans considérer le support sur lequel elle est posée. Comme montré figure
4.1, un espace pour un thermocouple est prévu au centre. Les pertes par rayonnement sont appliquées
sur la surface latérale ainsi que la surface supérieure, tandis que les pertes par convection sont
appliquées uniquement sur la surface latérale (voir figure 4.2).

Les pertes par rayonnement Qrqyonnement SONt caractérisées par I'émissivité de la surface € sur une
surface Syayonnement, telles que :
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Qrayonnement = EUBSrayonnement(T4 - T(g), (4.6)
avec Syqyonnement = 27 T Nenarge (1 + Zhr—e>, og = 5,67.1078 W/(m?.K*) la constante de
charge

Stefan-Boltzmann, T la température de la charge et T, la température des surfaces vers lesquelles la
charge rayonne.
On peut définir un coefficient d’échange par rayonnement h,.,,,, par décomposition de I'équation (4.6),

tel que :
Qrayonnement = hraysrayonnement(T — Tw), (4.7)

ol hyqy = €0p(T? + TE)(T + To).

Les pertes par convection Q onvection SONt définies par le coefficient de convection h,,p,, sur une
surface S onvection, telles que :

Qconvection = heonvSconvection (T — Teo), (4.8)

avec Sconvection =2m Te hcharge-

T
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Figure 4.2 : Géométrie et conditions aux limites thermiques.
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On considere ici un régime de convection naturelle. Le coefficient de convection h,,,,, est calculé a
partir du nombre de Nusselt Nu, qui compare la convection par rapport a la conduction.

Nu k
ga
heony = —=

) 4.9
hcharge ( )

avec kg, la conductivité thermique du gaz environnant la charge.

Dans cette modélisation, le gaz pris en compte est de I'argon a Ty,, = 1500 K dont la conductivité
thermique est kg, = 0,06 W/(m.K) [66]. Le choix de la température de 1500 K pour I'argon a été
effectué pour approcher la température de I'argon lorsque la température de la charge est comprise
entre 1500 et 2000 K. Considérant une des géométries utilisées expérimentalement (voir tableau 4.1)
avec une hauteur de 40mm et un rayon externe de 20mm, le coefficient h.,,, calculé est égale a
14 W.(m?.K)™ 1.

L’évaluation du nombre de Nusselt Nu passe d’abord par I’évaluation du nombre de Grashof Gr, qui
correspond au rapport des forces de flottabilité sur les forces visqueuses, ainsi que le nombre de
Prandtl Pr, qui caractérise la diffusivité de la quantité de mouvement par rapport a la diffusion d’'une
variation de consigne thermique (diffusivité thermique) :

_ gﬂpgaz (Tgaz - Tw)hgharge

Gr ; , (4.10)
gaz
l'lgasz
pr=—9%% (4.11)
kgaz

avec g l'accélération de la gravité, f = 1/Ty,, la dilatation thermique du gaz, pgq;, la densité du gaz
(égale a 0,5 kg/m3 pour de I'argon & 1500K), Kgaz 1a viscosité dynamique du gaz (égale a 7,2 -
1075Pa.s pour de l'argon a 1500 K [67, 68]) et Cpgaz la capacité thermique du gaz (égale a
500]/(kg.K) pour de I'argon [69]).

En premiere approximation le nombre de Nusselt Nugp est calculé a partir de la corrélation en plaque
plane verticale de Churchill et Chu [15] :

0,67(Gr Pr)%?>

Nqu = 0,68 + .
0,492)9/ 16>4/ ? (4.12)

(”( Pr

Cette corrélation est aussi valable pour des cylindres peu élancés, mais doit étre corrigée lorsque le

rapport d’aspect du cylindre vérifie la condition donnée par Popiel [70]. La correction est applicable si
la condition suivante est respectée pour un nombre de Prandtl variant entre 0,01 et 100 :

Gr0'252>a+ b += (4.13)
H™ Pro5 = pr? '

avec D le diameétre du cylindre, H la hauteur du cylindre, a = 11,474, b = 48,92 et c = —0,006085.
La corrélation pour le nombre de Nusselt pour une géométrie cylindrique s’écrit pour un écoulement

en régime laminaire (Gr < 4 - 10°) et pour un nombre de Rayleigh Ra = Gr Pr > 10*. Le nombre de
Rayleigh caractérise le transfert de chaleur par transferts conducto-convectifs.

h c
Nu = Nugp <1 +B [320'5Gr-°’25$] ) (4.14)
e

avec:
e B =0,0571322 + 0,20305 Pr~%43,
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e (=09165-0,0043 Pr®> +0,01333 - In(Pr) + 0,0004809/Pr.
1.2.2 Hypothese d’'un modele a parametres concentrés

La modélisation semi-analytique est basée sur I’hypothése d’un modele a paramétres concentrés [71],
menant au modele OD. Cette hypothése est réaliste compte-tenu du fait que la conductivité thermique
de la charge est élevée, dés lorsqu’on considére des métaux comme du tungsténe. Cette hypothese
peut se vérifier par le calcul du nombre de Biot Bi, qui compare I'échange thermique (conduction,
convection et rayonnement) dans la phase fluide a la surface de la charge au transfert thermique par
conduction dans la charge :

Bi = —kh“’ffre : (4.15)

charge

avec 7, le rayon externe de la charge cylindrique, kcparge, la conductivité thermique de la charge et
hesr, le coefficient d’échange effectif global en W/(m2.K) par conduction, convection et rayonnement.
Le coefficient h,r; est défini comme la somme des coefficients d’échanges par convection et par
rayonnement pondérée par les surfaces d’échanges associées pour chaque échange thermique et
adimensionnée par rapport a la surface latérale.
L’hypothése d’'un modéle a parameétres concentrés est justifiée a condition que le nombre de Biot soit
tres inférieure a I'unité pour le matériau considéré.
Le modeéle développé dans ce chapitre permet de modéliser la configuration expérimentale présentée
au chapitre 5. Les matériaux correspondant a la configuration de la figure 4.2 sont en tungsténe. On
considére du tungsténe a 2000 K, avec une conductivité thermique de 100 W/(m.K), un coefficient
d’échange effectif de I'ordre de 200 W/(m?2.K), une émissivité de 0,35, une hauteur de 40 mm et un
rayon de 20 mm. Le nombre de Biot ainsi calculé vaut 0,04. Ce nombre de Biot étant trés inférieur a
I'unité, on peut raisonnablement effectuer I'hypothése que la température est homogene dans la
charge et utiliser un modele OD a parameétres concentrés. On peut supposer que lors de la phase
transitoire, le nombre de Biot pourrait ne pas étre suffisamment petit si les rampes de chauffages sont
importantes (plusieurs centaines de degrés par minute), ce qui ne permettrait pas d’utiliser le modele
0D pour des calculs transitoires.

1.2.3  Equation générale du modéle

La charge dont la géométrie est donnée dans la figure 4.1 est chauffée par induction. Elle subit des
pertes par rayonnement et par conduction-convection indiquées dans la figure 4.2. La température de
la charge va donc évoluer jusqu’a atteindre un état d’équilibre. Cette évolution est caractérisée par la
capacité thermique C,, du matériau considéré et selon I'équation (4.16),

dT
pCyV — =

dt Q - GUBSrayonnement (T4 - To@) - hconchonvection (T - Too)' (4-16)

avec p la masse volumique de la charge, V ~ m(r2 — riz)hcharge le volume de la charge, Q la
puissance Joule apportée par induction définie par les équations (4.4) et (4.5).

La température, solution de I'équation (4.16), est déterminée a I'aide d’un schéma numérique d’Euler
explicite en prenant la condition initiale T(t = 0) = T, et pour un pas de temps At. Deux schémas de
résolution sont distingués pour la détermination de la température.

Le premier schéma est relatif au couplage faible et est représenté dans la figure 4.3. Il considere que
|’électromagnétisme permet la détermination du terme source de chaleur, qui est ensuite utilisé pour
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déterminer la température du systeme. Les propriétés thermophysiques sont considérées constantes
vis-a-vis de la température.

Grandeurs
géométriques

/// \\\\‘\\

//// TerTis hchargs \
Grandeurs Modele T(t)
inducteur électromagnétique
Tinds Rind. P, Cp. € /-"’/ \ \\"‘-\.\ Har: Par
Ospires lind /’// \“\_\_ CpAr: L

n Propriétes
P ] Grandeurs argon
thermophysiques

Figure 4.3 : Schéma de résolution du modele semi-analytique en couplage faible.

Le deuxieme schéma est relatif au couplage fort et est représenté dans la figure 4.4. La rétroaction de
la thermique sur I'électromagnétisme a travers la dépendance a la température de la conductivité
électrique du matériau est cette fois prise en compte. Les propriétés thermophysiques sont
considérées dépendantes de la température. Bien que la masse volumique dépend de la température,
les dilatations thermiques ne sont pas prises en compte dans la définition des grandeurs géométriques.

Grandeurs

géométriques

/// <
/// Tes Ty hcharga \ i
Grandeurs Modele T(t)
inducteur électromagnétique
Tinds Mina, p.Cp € T Hars Par
Tzpires Iina //'/ H\‘“n_\_ Cp,ar kAr
Propriétés Grandeurs argon
thermophysiques=f(T) & Ty, fixé

Figure 4.4 : Schéma de résolution du modele semi-analytique en couplage fort.

L’équation générale (4.16) est résolue a I'aide d’un schéma numérique aux différences finies d’Euler
explicite. Le pas de temps fixé pour cette étude est de 0,1s.
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1.2.4 Propriétés thermophysiques du tungstene

Le modeéle semi-analytique OD présenté dans cette section est validé expérimentalement sur des
charges en tungsténe. Ce paragraphe a donc pour objectif de faire un résumé des propriétés
thermophysiques d’intérét du tungsténe en fonction de la température. Ces propriétés sont
I’émissivité, la conductivité électrique, la capacité thermique et la masse volumique.

L’émissivité prise en compte dans les pertes par rayonnement est une émissivité totale hémisphérique
(voir chapitre 1). Sa dépendance a la température est donnée par Touloukian [37] et un ajustement
des données permet d’exprimer I'émissivité €}, en fonction de la température T sur I'intervalle (400 —
3000 K) :

ew(T)=180-10"*T*-1,39-10"1°T3 4+ 3,45-10"7 T?

—1,80-107*T + 6,10 - 1072, (4.17)

La conductivité électrique est utilisée pour le calcul de la puissance Joule générée par induction dans
la charge. Sa dépendance a la température est donnée par Desai [72] et un ajustement des données
permet d’exprimer la conductivité électrique oy, en fonction de la température T sur I'intervalle (750
—3600K) :

ow(T) =108/(-1,73 +2,14-1072T + 5,75 - 1076 T2

~1,14-107°T3 4+ 1,12-10713 T%) [S/m]. (4.18)

La capacité thermique est utilisée pour la détermination de la température dans le régime transitoire.
White et Minges [73, 74] proposent une corrélation de la capacité thermique CpW en fonction de la

température T sur l'intervalle (300 — 3400 K) :

Cp,,(T) =21,948,07-1073T - 3,76 - 1076 T?

La masse volumique, tout comme la capacité thermique, est utilisée pour la détermination de la
température dans le régime transitoire. White et Minges [73, 74] proposent une corrélation de la
masse volumique py, en fonction de la température T sur I'intervalle (300 — 3400 K) :

pw (T) = 19250 — 2,66 - 101 (T — 293,15) — 3,06 - 10~6(T — 293,15)?

—9,52-107°(T — 293,15)% [kg/m3]. (4.20)

2 Reésultats de la modélisation semi-analytique OD

La modélisation semi-analytique OD est réalisée en couplage faible et en couplage fort pour un modele
dimensionnel et un modéle adimensionnel. Une étude de sensibilité est tout d’abord effectuée sur les
grandeurs physiques ainsi que les parametres géométriques a partir du modele en couplage faible.
Ensuite, le modele en couplage fort permet d’établir une corrélation entre la température et le courant
inducteur en se rapprochant des contraintes expérimentales au travers de la prise en compte de la
dépendance des propriétés thermophysiques avec la température. Le modele adimensionnel est
ensuite utilisé pour une généralisation de I'approche.
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2.1 Grille de calcul

Le modele semi-analytique permet de déterminer la température et le temps d’équilibre a partir de
différentes grandeurs (propriétés thermophysiques, propriétés électriques, grandeurs géométriques).
Le schéma des données d’entrée et de sortie est explicité dans la figure 4.5.

Propriétés

thermophysiques

PO, Cp, E
Grandeurs _

géométriques N

Te, i hchﬂrge- -

B Modéele OD T(t)
Grandeurs .
. =" Tina: Minas
inducteur Gypire lnd _.
4 #Arrpﬂr
Cp.Ara 'J‘-'Ar

Grandeurs argon

Figure 4.5 : Données d’entrée et de sortie du modele analytique 0D.

L'étude de sensibilité détaillée dans le paragraphe 2.2 s’intéresse aux grandeurs liées a la charge
(propriétés thermophysiques et grandeurs géométriques) ainsi que la température T,.

Les propriétés thermophysiques sont évaluées a une température de référence de 1500K pour du
tungsténe et une gamme de variation autour de cette référence est choisie en fonction de la dispersion
des données de la littérature ainsi que de la variation de ces données avec la température. Les
parametres géométriques sont choisis en fonction des charges de tungsténe utilisées
expérimentalement pour comparaison. La température a l'infini est déterminée en fonction des
conditions expérimentales et des mesures réalisées a partir d’un thermocouple de type K positionné
au contact de la paroi interne de la cuve du four VITIL. La grille de calcul choisie pour I'étude de
sensibilité et concernant les grandeurs physiques et gé¢ométriques est donnée dans le tableau 4.1.

Grandeurs Valeurs de référence a 1500K Variation
Masse volumique p [kg/m?] 18900 [73, 74] +10%
Capacité thermique C, [J/kg.K] 160 [73, 74] +10%
Conductivité électrique o [S/m] 2,5-10° [72] +10%
Emissivité € [-] 0,2 [37] [0,05;0,2;0,35;0,5]
Température a I'infini T, [K] 298 [298; 400; 500]
Rayon externe 1, [mm] 10 [5;10;15; 20]
Hauteur hepgrge [mm] 50 [40; 50; 60]

Tableau 4.1 : Grille de calcul sur les grandeurs physiques et géométriques pour I'étude de sensibilité.
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Les parameétres liés a I'inducteur ainsi que les propriétés thermophysiques de I'argon ne sont pas variés
au cours de I'étude de sensibilité. Leurs valeurs sont résumées dans le tableau 4.2.

Parameétres inducteur Propriétés argon
Rayon inducteur 73,4 49 mm Viscosité dynamique piy, 7,2-107° Pa.s
Hauteur inducteur hj g4 89 mm Masse volumique py;,- 0,5 kg/m?3
SZ:‘:;’icr:‘s’izpi':cmq”e 6-107S/m | Capacité thermique C, 4 500 J/(kg. K)
Courant inducteur I;;,,4 900 A Conductivité thermique kg, 0,06 W/(m.K)
Rayon spires Tgpire 4mm
Fréquence f 113 kHz

Tableau 4.2 : Parameétres généraux liés a I'inducteur et a I'argon utilisés dans le modéle 0D.

Une corrélation entre la température et le courant inducteur est aussi précisée au paragraphe 2.3. En
couplage faible, cette corrélation est considérée pour une température de 1500 K et en couplage fort
avec les propriétés thermophysiques dépendantes a la température et données au paragraphe 1.2.4.

2.2 Etude de sensibilité

L’étude de sensibilité porte sur les grandeurs définies dans le tableau 4.1 pour du tungsténe. L'objectif
est de déterminer I'impact de la variation d’une grandeur sur la température a I'équilibre T,, du
systeme géomeétrique, défini dans le schéma de la figure 4.2, ou sur le temps d’équilibre t,, nécessaire
pour atteindre la température a I'équilibre.

2.2.1 Etude de sensibilité sur les grandeurs physiques

Dans un premier temps, I'étude de sensibilité est menée sur les grandeurs physiques, a savoir la masse
volumique, la capacité thermique, I'émissivité, la conductivité électrique et la température a l'infini.
Les résultats sont résumés dans le tableau 4.3, ou l'intervalle de variation de chaque paramétre est
rappelé, avant d’indiquer I’évolution de la température d’équilibre et du temps d’équilibre
relativement a celle du parameétre concerné. Le temps d’équilibre est calculé a 95% de la température
d’équilibre en cohérence avec les incertitudes expérimentales sur la température.

L'évolution temporelle de la température selon la grille d’essai définie dans le tableau 4.1 est donnée
dans I'annexe E.3 pour ne pas alourdir la présentation de cette étude.
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Propriétés Masse Capacité Emissivité Conductivité Température 3
physiques volumique thermique [-] électrique PR
(kg/m’] [1/kg-K] [S/m] (K]
Valeur de 6
" 18900 160 0,2 2,5-10 298
référence
[298 K;
- [0,05;0,2;
Variation +10% +10% +10% 400 K ;
0,35;0,5]
500 K]
pT; T em; ol; T T3
Résultats Teq invariante ; | T,, invariante ; Teq L Teq {; Teq T
teqg T. teg T teq 4. teq 4. teq 4.

Tableau 4.3 : Résultats de I'étude de sensibilité sur les parametres physiques.

L’augmentation de la masse volumique p entraine une augmentation du terme pc, lié au stockage
d’enthalpie et donc a I'évolution temporelle de la température. Le temps d’équilibre t,, augmente de
10% pour une variation de 10% de la masse volumique, alors que la température d’équilibre n’évolue
pas et vaut 1975K.

L’augmentation de la capacité thermique c, entraine aussi une augmentation du terme pc, lié a
I’évolution temporelle de la température. De la méme facon que pour la masse volumique, le temps
d’équilibre t,, augmente de 10% pour une variation de 10% de la masse volumique, alors que la
température d’équilibre n’évolue pas et vaut 1975K.

L'augmentation de I'émissivité € entraine une augmentation des pertes thermiques et donc une
diminution de la température d’équilibre T,,. De plus, le systeme évolue plus rapidement ce qui
entraine une diminution du temps d’équilibre. La gamme de variation choisie pour I’émissivité entraine
une variation tres significative de la température d’équilibre ainsi que du temps d’équilibre. La
température d’équilibre varie entre 1370 et 2760K. Le temps d’équilibre varie entre 100 et 250s.
Dans ce cas-la, 'augmentation de la conductivité électrique o entraine une diminution de la puissance
apportee a la charge par induction et donc une leégere diminution de la température d’équilibre Tg,.
Les autres propriétés thermophysiques étant inchangées, le systeme va donc atteindre plus
rapidement une température d’équilibre moins élevée expliquant la légere diminution du temps
d’équilibre. La température d’équilibre varie de I'ordre de 1% et le temps d’équilibre varie de I'ordre
de 3%.

L'augmentation de la température a I'infini T, entraine une diminution des pertes thermiques et donc
une augmentation de la température d’équilibre Tg,. La variation de la température d’équilibre est
toutefois tres faible et inférieure a 10K. La diminution des pertes thermiques, a capacité thermique
constante, entraine une diminution du temps d’équilibre ¢t.,. Le temps d’équilibre évolue de 10%
environ a partir des variations choisies pour la température a l'infini.

Pour chaque paramétre du tableau 4.3, une variation relative en % est définie par rapport a la valeur
de référence. Une variation relative en % de la température d’équilibre est aussi définie par rapport a
sa valeur calculée pour la valeur de référence du parameétre considéré. Ceci permet de définir la
variation en % de la température d’équilibre par rapport a la variation en % du parametre considéré,
afin de mesurer I'impact de chaque parametre sur la thermique du systeme. Ces variations relatives
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de la température d’équilibre par rapport a celle de chaque paramétre sont représentés dans la figure
4.6, a la fois pour les grandeurs physiques et les parameétres géométriques.

On constate que I'émissivité de la surface est le parametre physique ayant de loin I'impact le plus
important sur la température a I’équilibre ainsi que sur le temps d’équilibre. Ceci est renforcé par le
fait que I'’émissivité est le parametre le moins connu puisqu’il dépend du matériau et entre autre de la
rugosité.

2.2.2 Etude de sensibilité sur les parametres géométriques

Dans un second temps, I'étude de sensibilité est menée sur les grandeurs géométriques, a savoir le
rayon et la hauteur de la charge. Les résultats sont résumés dans le tableau 4.4, ou l'intervalle de
variation de chaque parametre est rappelé, avant d’indiquer I’évolution de la température d’équilibre
et du temps d’équilibre. Le rayon interne 7; de la charge est fixé a 2 mm. L’évolution temporelle de la
température selon la grille d’essai définie dans le tableau 4.1 est donnée dans I'annexe E.3.

Propriétés Rayon externe de la charge Hauteur de la charge
géométriques [mm] [mm]
Valeur de référence 10 50

_ [5mm;10 mm;
Variation [40 mm; 50 mm ; 60 mm]
15 mm ; 20 mm]

e T; hcharge T;
Résultats Teq 15 Teq {;
teq T. teq T.

Tableau 4.4 : Résultats de I'étude de sensibilité sur les parametres géométriques.

L'augmentation du rayon externe de la charge 7, entraine une diminution de la distance avec
I'inducteur. Ceci contribue donc a augmenter le champ magnétique au niveau de la charge et dans ce
cas la puissance apportée a la charge, impliquant une augmentation de la température d’équilibre
Teq- La variation de la température d’équilibre est supérieure a 200K pour la variation considéree sur
le rayon de la charge. L'augmentation du rayon externe entraine aussi une augmentation du terme
pcy lié a I'évolution temporelle de la température en raison de la présence du volume de la charge
dans ce terme, impliquant une augmentation du temps d’equilibre t,,. Cette augmentation du temps
d’équilibre est significative passant de 100 a 270s.

L’augmentation de la hauteur de la charge h¢pqrge €ntraine une augmentation de la surface par
laquelle ces pertes s‘effectuent et donc des pertes thermiques, ce qui implique une diminution de la
température d’equilibre T,,. Cette variation de la température d’équilibre est peu significative et
comprise entre 1960 et 2000K. L'augmentation de la hauteur de la charge entraine aussi une
augmentation du terme pc, lié a I'évolution temporelle de la température en raison de la présence
du volume de la charge dans ce terme, impliquant une augmentation du temps d’équilibre ¢t,,. La
variation du temps d’équilibre est de I'ordre de 10%.

Comme pour I'étude sur les grandeurs physiques, une variation relative est déterminée pour les
parametres géométriques. Ceci conduit a déterminer la variation en % de la température d’équilibre
par rapport a celle de chaque paramétre géométrique. Ces variations sont comparées a celles déja
indiquées dans la figure 4.6.
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On constate que le rayon de la charge est le parametre géométrique ayant I'impact le plus important
sur la température a I'équilibre et le temps a I’équilibre. On note que I'émissivité reste le parametre
ayant de loin I'impact le plus important sur la température a I'équilibre.
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Figure 4.6 : Variation relative de la température d’équilibre par rapport a celle de chaque paramétre physique
et géométrique.

2.3 Corrélation température — courant inducteur

La température du systeme est directement corrélée au courant circulant dans I'inducteur. Plus le
courant inducteur est élevé, plus la température de la charge est élevée, en couplage faible comme en
couplage fort. Les parameétres physiques et géométriques considérés dans le calcul en couplage faible
sont ceux donnés dans le tableau 4.1. Pour le calcul en couplage fort, les propriétés physiques choisies
sont celles données dans le paragraphe 1.2.4. Les autres parametres sont aussi ceux donnés dans le
tableau 4.1.

La température d’équilibre et le temps d’équilibre, calculé a 95% de la température d’équilibre, sont
déterminés en fonction du courant inducteur et sont représentés dans la figure 4.7.
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Figure 4.7 : Température d’équilibre (gauche) et temps d’équilibre (droite) en couplage faible et en couplage
fort en fonction du courant circulant dans I'inducteur.

La température d’équilibre est [égérement différente selon que le calcul est effectué en couplage faible
ou en couplage fort. L'évaluation de la température d’équilibre est identique pour un courant de 650A
environ et correspondant a une température de 1600K environ. Cela correspond environ a la
température (1500K) a laquelle ont été choisies les propriétés physiques en couplage faible. La
température déterminée en couplage fort est plus grande qu’en couplage faible pour des basses
températures et plus petite pour des hautes températures. Ceci peut s’expliquer par la dépendance a
la température de I'émissivité du tungsténe qui a été identifié comme le parameétre prépondérant sur
la thermique du systéme.

Le temps d’équilibre décroit lorsque le courant inducteur augmente. On peut constater que le temps
d’équilibre déterminé en couplage fort est plus élevé qu’en couplage faible quel que soit le courant
considéré. Ceci peut s’expliquer a nouveau par la dépendance a la température de I'émissivité du
tungsténe. En effet pour des basses températures, I'émissivité du tungstene est plus faible que celle
prise en couplage faible. Ceci entraine que le systéme n’évolue pas aussi rapidement en couplage fort
gu’en couplage faible, d’ou des temps d’équilibres plus grands. Aux hautes températures, le systeme
évolue tellement rapidement que les temps d’équilibres sont similaires pour les deux types de calcul.
Ceci peut s’expliquer par le fait que la température a laquelle les propriétés ont été choisies en
couplage faible est proche de la température d’équilibre calculée. La rapidité d’évolution thermique
atténue donc la différence due a la dépendance en température des propriétés thermophysiques en
couplage fort, conduisant a des temps d’équilibre similaires.

L’évolution temporelle de la température est ensuite comparée dans la figure 4.8 en couplage faible
et en couplage fort pour un courant de 550A, ce qui correspond a une température d’équilibre
d’environ 1500K. Cette température a été choisie car elle correspond a la température a laquelle les
propriétés physiques ont été fixées en couplage faible.
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Figure 4.8 : Evolution temporelle de la température de la charge considérée en couplage faible et en couplage
fort pour un courant de 550A.

La température d’équilibre est quasiment identique pour les deux types de calcul, mais le temps
d’équilibre est supérieur dans le cas du couplage fort.

On considere que le modeéle en couplage fort décrit une évolution temporelle de la température
davantage cohérente que le modele en couplage faible. Cependant, le modele en couplage faible est
pertinent pour déterminer la température d’équilibre si les propriétés physiques sont choisies a la
température d’équilibre. Mais, pour expliciter I’évolution temporelle de la température, le couplage
fort semble plus approprié. Le modele en couplage faible est donc suffisant pour déterminer la
température d’équilibre, tandis que le modeéle en couplage fort est a privilégier pour des calculs
cinétiques.

3 Modele adimensionnel

Un modele analytique adimensionnel a été développé dans le but de regrouper certains parametres
et généraliser I'approche de maniere plus qualitative. Une extension du modele est proposée en
annexe E.4 avec I'ajout d’'un module de changement de phase en lien avec les mesures de tres hautes
températures et de propriétés thermophysiques sur des matériaux liquides.

3.1 Description du modele

L'objectif de ce paragraphe est d’écrire I'équation de la chaleur (4.16) sous une forme adimensionnelle
a I'aide de nombres adimensionnels ayant une signification physique connue. La géométrie et les
conditions aux limites choisies, présentées dans la figure 4.2, restent valables pour ce modele

adimensionnel.

3.1.1 Définition des grandeurs adimensionnelles

Toutes les grandeurs de I'équation (4.16) sont adimensionnalisées a I'aide de leur valeur a I'équilibre.
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L’adimensionnement T de la température T est réalisé par rapport a sa grandeur a I'équilibre Teq et
par rapport a la température a l'infini T,
T—-T,

.
Toq — Too

(4.21)

L’adimensionnement h du coefficient d’échange effectif hess est réalisé par rapport a sa grandeur a
I'équilibre hepp(T = 1),
hegr(T)

L’adimensionnement Q de la puissance Joule apportée par induction Q est réalisé par rapport aux
pertes thermiques a I'équilibre sur la surface latérale S;;,

h= (4.22)

Q= ¢ 4.23
Stathess (T = 1)(Teq = Tr) 423
L’adimensionnement £ du temps t est réalisé par rapport au temps d’équilibre teqs
. t
= (4.24)
eq

L’adimensionnement E;, de la capacité thermique C,, est réalisé par rapport a sa valeur a I'équilibre,

— _p(T)G(T)
Cp=——7" 4.25
p pCp|7~,=1 ( )

3.1.2 Equation générale

L'équation de la chaleur sous sa forme adimensionnelle s’exprime a partir des grandeurs
adimensionnelles définies au paragraphe précédent selon I’équation suivante,
c, dT . ..
p
-— = (Q — hT, (4.26)
Fo Bi dt ¢

avec :

D . P P , e
e Fo=t,,—, le nombre de Fourier évalué au temps d’équilibre,
eq ch

k e e e .
e D= P la diffusivité thermique de la charge en mz/s,
P

14

T s e 4.
o L.= = a;"’, la longueur caractéristique correspondant au rapport du volume de la

Sconvection

2

, ey e . , . '

charge sur sa surface latérale, soit ici la surface d’échange par convection, aveca = 1 — T—‘z,
e

_ heff('f: 1)L

e PBi .

Le détail de I'obtention de I’équation (4.26) est donné dans I'annexe E.2.

On définit une puissance nette P comme la différence entre le terme source Q et les pertes thermiques
hT,soitP = Q — hT.

3.2 Résultats du modele adimensionnel

Le modele adimensionnel étant construit dans le but de développer une analyse physique, une seule
géomeétrie pour un matériau est considérée. En couplage faible, les grandeurs choisies sont celles
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données dans le tableau 4.1. En couplage fort, les propriétés physiques sont celles données dans le
paragraphe 1.2.4. Les parameétres liés a I'argon et a I'inducteur sont toujours ceux indiqués dans le
tableau 4.2. Les résultats en couplage faible et en couplage fort sont ainsi comparés qualitativement
pour un matériau, une géométrie et un courant inducteur.

Le temps est adimensionné par rapport au temps a I'équilibre calculé pour 95% de la valeur de la
température a I'équilibre.

Quatre grandeurs adimensionnelles sont représentées en fonction du temps adimensionnel, a savoir
la température T, la puissance Joule Q, les pertes thermiques AT et la puissance nette P. Les résultats
en couplage faible et en couplage fort sont représentés dans la figure 4.9. Les grandeurs représentées
sont adimensionnées chacune par rapport a leur valeur en couplage faible et en couplage en fort.

1,2

o i E
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@ I} ‘\ ~
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Figure 4.9 : Grandeurs adimensionnelles en fonction du temps adimensionnel pour le couplage faible (trait
pointillé) et le couplage fort (trait plein). Température T, puissance Joule @, pertes thermiques AT et puissance
nette P.

En couplage fort, la puissance adimensionnelle Q évolue en raison de la dépendance a la température
de la conductivité électrique de la charge.

Les pertes thermiques AT augmentent plus lentement en couplage fort qu’en couplage faible. Ceci
s’explique par la dépendance a la température des propriétés thermophysiques de la charge en
couplage fort, alors qu’en couplage faible elles sont constantes et égales a 1500K.

Tout ceci se répercute sur la puissance nette P qui décroit de sa valeur maximale, soit un, jusqu’a zéro
en couplage faible. Son évolution est en effet inversement proportionnelle a celle des pertes
thermiques. Mais, en couplage fort, I’évolution de la puissance nette est un peu plus complexe. Sa
valeur initiale est inférieure a un, étant donné que la puissance adimensionnelle P augmente avec la
température. La puissance nette passe ensuite par un maximum correspondant au point d’inflexion de
la température, c’est-a-dire I'instant olu le chauffage est le plus efficace et 'augmentation de la
température la plus rapide. Le modéle adimensionnel peut donc étre utilisé pour déterminer la rampe
maximale de la température. Ceci permet de choisir le courant inducteur afin de limiter la vitesse de
chauffe en lien avec le matériau considéré. En effet, certains matériaux comme les céramiques ne
peuvent pas étre chauffés trop rapidement sans la création de fissures, en particulier pour certaines
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gammes de températures ou il se produit des transformations cristallographiques a I'état solide,
appelées transformations allotropiques.

4 Modélisation numeérique Comsol en 2D

Le modele semi-analytique décrit précédemment permet seulement d’estimer au premier ordre la
température d’un échantillon considéré. Afin de modéliser plus finement le champ de température
des échantillons utilisés dans les configurations expérimentales décrites au chapitre 5, un modéle
numeérique 2D axisymétrique a été développé a I'aide du logiciel Comsol.

4.1 Description du modele

Le modele numérique Comsol [75] est composé d’'un modeéle électromagnétique, décrivant le
chauffage par induction d’une charge cylindrique, et d’'un modele thermique, décrivant les échanges
de chaleur.

4.1.1 Modele électromagnétique

La géométrie retenue pour le modele électromagnétique est la méme que pour le modele semi-
analytique, et indiquée dans la figure 4.1. L’hypothése de la nappe de courant (paragraphe 1.1.2)
s’applique aussi pour ce modeéle en 2D. Le champ électromagnétique est donc généré par l'inducteur
modélisé par une nappe de courant a une fréquence donnée, correspondant a celle du générateur
utilisé pour les expériences.

Le modele permet d’intégrer directement le terme analytique de la puissance Joule apportée par
induction a la charge considérée. Pour cette modélisation, le module électromagnétique implémenté
dans Comsol est utilisé afin de définir le champ électromagnétique au sein du systeme chauffé par
induction. Ce modéle est défini par les équations de Maxwell ainsi que la loi d’Ampére, conduisant a
I’équation générale (4.27). Les grandeurs en gras sont des grandeurs vectorielles.

(jwo — w?eye,)A+V X (ug*u;'B) —ovx B =]J,, (4.27)

avec B =V X Aet D = €y¢€,.E. D correspond au champ électrique de déplacement.

Par conservation au sein du systeme : V.J = 0.

L’ensemble du systeme modélisé est placé dans une boite magnétique, dont le champ magnétique aux
parois suffisamment éloignées est nul, afin de permettre le rebouclage des lignes de champ au loin de
I’échantillon.

4.1.2 Modéle thermique

Le modele thermique est décrit a partir de I’équation de la chaleur donnant I'évolution temporelle de
la température a partir des propriétés physiques du matériau considéré et du terme source de chaleur
défini par le modele électromagnétique,

aT
pCy——

por = V(VT) + 0, (4.28)

avec p la masse volumique (kg.m3) du matériau constitutif de la charge, Cp sa capacité thermique
massique (J.kg™'.K~1), k sa conductivité thermique (W.m™1.K™1), T la température (K) du
systéme et Q la source de chaleur volumique apportée au systeme (W.m™3).
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L’évolution de la température de la charge considérée est décrite par I'équation (4.28) a laquelle il faut
ajouter des conditions aux limites (voir figure 4.2). On suppose que la surface latérale subit des pertes
thermiques par conduction-convection et par rayonnement. La surface supérieure subit des pertes
thermiques par rayonnement uniquement. Aucune condition n’est appliquée a la surface inférieure,
qui en pratique est au contact du support sur lequel la charge est posée (voir paragraphe 4.5).

La condition aux limites pour le rayonnement vers les structures environnantes refroidies est basée
sur la continuité de flux normal a la frontiere :

k_n = eog(T* —T), (4.29)

avec n le vecteur normal sortant, € I'émissivité du matériau, oz = 5,67 - 1078 W/(mZ.K4) la
constante de Stefan-Boltzmann et T, la température a l'infini.

La condition aux limites pour I'échange conducto-convectif dans le gaz ambiant présent autour de la
charge s’écrit :

oT

k% = heony (T — Tw), (4.30)

avec h.,py le coefficient d’échange en W.m™2. K ~1 défini par (4.9).

4.2 Présentation et résolution de la modélisation

Le modeéle numérique 2D est appliqué a une charge dont la géométrie est donnée dans la figure 4.1 et
dont le matériau est du tungstene.

De la méme fagon que le modele semi-analytique, le modéle 2D est construit selon les deux schémas,
définis dans la figure 4.3 pour le couplage faible et dans la figure 4.4 pour le couplage fort. La différence
entre ces deux modeles repose seulement sur la définition des propriétés thermophysiques du
matériau considéré et leur dépendance a la température. Les propriétés du tungsténe sont données
en fonction de la température dans le paragraphe 1.2.4. La conductivité thermique n’est pas choisie
dépendante a la température puisqu’elle varie peu entre 1000 et 3000K pour le tungstene [73]. Sa
valeur est fixée a 110 W /(m. K).

Le maillage utilisé est déterminé en fonction des parametres électromagnétiques et géométriques. Le
couplage électromagnétique a lieu dans la partie superficielle de la charge, appelée peau
électromagnétique, et définie par la fréquence et la conductivité électrique du matériau considéré. Le
maillage est donc affiné dans la peau électromagnétique.

De plus, afin de mieux définir le champ électromagnétique, le maillage est affiné dans I’entrefer, entre
I'inducteur et la charge. Le maillage affiné est représenté dans la figure 4.10 et a été optimisé suite a
une étude convergence en maillage. Le maillage est constitué d’élément triangulaire, dont les
caractéristiques sont indiquées dans le tableau 4.5 pour les différentes zones.

Le solveur utilisé est un solveur MUMPS avec un pas de temps de 1s pour une durée de modélisation
de quelques milliers de secondes. Les temps de calcul typiques pour ce modele sont de I'ordre d’une
guinzaine de minutes.

Un maillage est ensuite appliqué a 'ensemble de la géométrie et de la boite magnétique renfermant
le tout. Le maillage intégral choisi est représenté sur la figure 4.11.

104



Modélisation numérique Comsol en 2D

Peau électromagnétique | Entrefer | Ensemble de la géométrie
Taille d’élément minimale [mm)] 0,03 0,03 0,2
Taille d’élément maximale [mm] 0,5 1 33
Taux de croissance 1,05 1,05 1,3

Tableau 4.5 : Caractéristiques du maillage utilisé pour la modélisation.

Charge
charge [~

|

| Inducteur

Figure 4.10 : Maillage considéré pour la modélisation sur Comsol, affiné dans la peau électromagnétique
(gauche) et affiné dans I’entrefer (droite).
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Figure 4.11 : Maillage intégral considéré pour la modélisation sur Comsol.
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4.3 Comparaison avec le modele 0D

Le modele numérique Comsol 2D est réalisé en couplage fort uniquement sur une géométrie 2D
axisymétrique. Dans ce paragraphe, les calculs effectués par résolution de I'équation locale de la
chaleur sont présentés et comparés (pour leur valeur a I'équilibre) a ceux obtenus avec le modele semi-
analytique 0D en considérant une géométrie équivalente pour I'évaluation des pertes thermiques.
L’'objectif de cette comparaison est de proposer une intercomparaison des deux modeles, lesquels
seront confrontés a I'expérience par la suite (voir paragraphe 3.3 du chapitre 5). L’évolution de la
température est déterminée a partir des parametres géométriques définis dans le tableau 4.1, avec
des propriétés physiques définies au paragraphe 1.2.4 et pour des grandeurs liées a I'inducteur et
I’'argon définies dans le tableau 4.2. L'intercomparaison des modeles est effectuée pour plusieurs
géomeétries sur la température et le temps d’équilibre ainsi que I'évolution temporelle.

Dans le modele 2D, la température a I'équilibre est calculée a la fois sur le dessus et sur le coté de
I’échantillon considéré, respectivement aux points A et B de la figure 4.2. Les températures et les temps
d’équilibre calculés dans les modéles OD et 2D sont donnés dans le tableau 4.6.

Modéle 0D Modeéle 2D — point A Modeéle 2D — point B
Courant Température Temps Température Temps Température Temps
[A] d’équilibre | d’équilibre | d’équilibre | d’équilibre | d’équilibre | d’équilibre
(K] [s] (K] [s] (K] [s]
300 1086 1244 1101 1320 1101 1325
400 1292 739 1297 742 1296 745
500 1453 497 1454 526 1454 528
600 1592 363 1591 369 1592 371
700 1717 280 1714 285 1716 286
800 1833 225 1828 223 1831 225
900 1943 186 1935 188 1940 190
1000 2047 157 2036 167 2042 165

Tableau 4.6 : Températures et temps d’équilibre pour les modeles 0D et 2D pour des courants de 300 a 1000A.

Dans un premier temps, la température d’équilibre et le temps d’équilibre sont déterminés pour des
courants allant de 300 a 1000A, correspondant a la gamme des courants sur 'installation VITI. La figure
4.12 représente la température d’équilibre calculée en fonction du courant circulant dans I'inducteur
pour les modeles 0D et 2D.
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Figure 4.12 : Comparaison des températures d’équilibre calculées avec le modele OD et avec le modele 2D au
point A en fonction du courant.

On note que les deux modeles sont en trés bon accord I'un par rapport a I'autre en ce qui concerne
I’évaluation de la température d’équilibre, et cela pour I'intégralité de la gamme de courant étudiée.
Pour un courant inducteur de 300A, la température d’équilibre évaluée avec le modéle 2D est
supérieure de quinze degrés a celle évaluée avec le modéle 0D, soit 1,4% pour une température
d’équilibre de 1100K. Alors que pour un courant de 1000A, c’est la température évaluée par le modéle
0D qui est légerement supérieure de douze degrés, soit 0,5% pour une température d’équilibre de
2050K. L'inversion des courbes des deux modeles se produit autour de 550A pour une température
d’équilibre de 1500K environ.

Les temps d’équilibre, déterminés pour les modeles 0D et 2D, sont également comparés en fonction
du courant circulant dans I'inducteur. La figure 4.13 représente la température d’équilibre calculée en
fonction du courant circulant dans l'inducteur pour les modéles OD et 2D. Les temps d’équilibre
représentés sont calculés a 95% de la température d’équilibre.
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Figure 4.13 : Comparaison des temps d’équilibre calculés avec le modeéle OD et avec le modéle 2D en fonction
du courant (gauche) et évolution temporelle de la température (droite) pour un courant de 1000A.
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L’évolution temporelle de la température en fonction du courant est tres similaire entre les modéles
0D et 2D. De maniére générale, le temps d’équilibre est légérement supérieur dans le modéle 2D. Une
petite différence peut toutefois étre notée pour un courant de 300A, ou le temps d’équilibre est plus
grand avec le modéle 2D.

Le trés bon accord entre les deux modeles sur la température et le temps d’équilibre permet de
conclure sur I'intercomparaison des deux modeles. Le modele 0D est donc un modele permettant de
déterminer avec une bonne précision la température d'un systeme et son évolution sans
systématiquement passer par un calcul numérique sur une géométrie 2D axisymétrique.

Dans un second temps, la température d’équilibre et le temps d’équilibre sont déterminés pour
différentes géométries et pour un courant de 900A. Le tableau 4.7 résume |'’ensemble des résultats
obtenus pour différentes géométries, selon la hauteur et le rayon externe.

Hauteur Modele 0D Modele 2D — point A Modele 2D — point B
[mm]

X Température Temps Température Temps Température Temps
Rayon d’équilibre | d’équilibre | d’équilibre | d’équilibre | d’équilibre | d’équilibre
[mm] [K] [s] [K] [s] [K] [s]

40x 10 1962 175 1974 184 1974 186
40x 20 2100 259 2102 257 2120 259
50x 10 1943 186 1935 188 1940 190
50x 20 2061 288 2051 290 2074 292
60 x 10 1930 193 1890 206 1908 207
60 x 20 2034 310 1992 319 2025 321

Tableau 4.7 : Températures et temps d’équilibre pour les modeéles 0D et 2D pour différentes géométries et un
courant de 900A.

Les données du tableau 4.7 montrent que I'intercomparaison entre les deux modeles OD et 2D est
toujours tres bonne pour les différentes géométries considérées. Le modeéle OD peut donc étre utilisé
pour évaluer rapidement la température du systeme considéré. Le modele 2D avec un calcul temporel
peut étre utilisé pour disposer si nécessaire de la cartographie thermique de I’échantillon. Ce modéle
permet d’extrapoler a d’autres géométries ou d’autres matériaux pour lesquels la condition Bi < 1
n’est plus vérifiée et donc pour lesquels le modele 0D ne peut étre appliqué.

4.4 Résultats du modele 2D

Aprés avoir été comparé au modele OD dans le paragraphe 4.3 a partir de deux points de mesures
choisis, le modele 2D est étudié dans son ensemble a partir de la cartographie thermique. L’objectif
est de valider un modele Comsol en géométrie 2D axisymétrique afin de pouvoir déterminer plus
finement le champ de température des échantillons utilisés dans les configurations expérimentales
décrites au chapitre 5.

Les calculs sont effectués par résolution de I'’équation de la chaleur en couplage fort a partir des
parametres géométriques définis dans le tableau 4.1, avec des propriétés physiques définies au
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paragraphe 1.2.4 et pour des grandeurs liées a l'inducteur et I'argon définies dans le tableau 4.2. Ces
calculs correspondent aux résultats déja présentés dans le paragraphe 4.3.

Le champ de température associé a la géométrie considérée est représenté dans ce paragraphe sous
la forme d’isothermes, complétées par les densités de flux de chaleur représentées par des fleches de
taille proportionnelle.

La cartographie thermique complete de la charge (hauteur 50 mm et rayon 10 mm) pour un courant
de 900A est représentée dans la figure 4.14.
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Figure 4.14 : Cartographie thermique compléte. Isothermes pour un courant de 900A et une géométrie de
hauteur 50 mm et de rayon 10 mm.

En raison de I'isolation thermique imposée au bas de la charge, cette zone est la plus chaude. Mais, le
gradient vertical de température est limité a moins de 30K en raison de la conductivité thermique
élevée du tungstene.

La cartographie thermique de la charge est étudiée par zone. Tout d’abord, le milieu de la charge est
étudié, puis la partie supérieure. On peut noter en effet la présence d’une zone chaude en haut de la
charge sur la partie externe, qui est détaillée dans la figure 4.16.

Afin d’étudier plus en détail la cartographie thermique de la charge représentée dans la figure 4.14,
les densités de flux de chaleur sont aussi représentées dans les figures suivantes.

Dans un premier temps, la zone étudiée est au milieu de la charge loin des effets des bords supérieurs

et inférieurs. Un zoom est effectué dans la figure 4.15 sur une zone d’environ 10 mm de hauteur et sur
toute la largeur de la charge considérée.
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Figure 4.15 : Cartographie thermique du milieu de la charge. Isothermes et densités de flux de chaleur.

Loin de la surface externe de la charge, les isothermes sont essentiellement horizontales et les densités
de flux de chaleur sont verticales, en raison de l'isolation thermique sur le bas de la charge et des
pertes thermiques sur la surface supérieure. A proximité de la surface latérale, les isothermes
s’arrondissent pour devenir verticales et les densités de flux de chaleur deviennent horizontales en
raison des pertes thermiques appliquées a la surface latérale. En se rapprochant des surfaces
supérieures et inférieures, les isothermes et les densités de flux de chaleur ne vont plus suivre cette
évolution.

Dans un second temps, la zone étudiée est la partie supérieure de la charge avec la présence de la zone
chaude. La figure 4.16 détaille cette zone avec deux niveaux de zoom différents : une zone d’environ
10 mm de hauteur et sur toute la largeur de la charge considérée et une zone d’environ 2 mm de
hauteur et 2 mm de largeur sur le coin supérieur droit.
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Figure 4.16 : Cartographie thermique du haut de la charge (gauche) et zoom sur le coin supérieur droit (droite).
Isothermes et densités de flux de chaleur.
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Loin du coin, on retrouve I'évolution décrite dans la figure 4.15 pour les surfaces supérieure et latérale.
Le zoom sur le coin montre que les densités de flux de chaleur sur les surfaces de la charge sont
orientées vers |'extérieur témoignant de la présence de pertes thermiques sur ces surfaces. Les
conditions aux limites thermiques au niveau du coin supérieur droit nécessite d’étre analysées a cause
de leur incompatibilité. Les densités de flux de chaleur sont en effet orientées vers le haut sur la partie
supérieure, tandis qu’elles sont orientées vers I'extérieur sur la partie latérale. Un arrondi a donc été
mis en place au niveau du coin de la charge afin d’assurer la continuité des densités de flux de chaleur,
qui sont désormais orientées de facon normale a la surface sur tout le coin supérieur droit (voir figure
4.17 a droite).

La présence de la zone chaude est trés limitée sur environ 1 mm. L’analyse de la densité de courant
orthoradial générée par induction dans la charge montre dans la figure 4.17 la présence d’une forte
densité de courant au méme endroit que la zone chaude. Cette forte densité de courant entraine donc
logiquement une température localement plus élevée, de seulement 10 degrés par rapport au point A
(centre de la surface supérieure). On peut noter que la densité de courant est concentrée sur un
anneau de 3 mm environ sur la partie externe de la charge. Cette valeur est en accord avec I'épaisseur
de peau calculée a partir de I'équation (4.1), qui est de 1,5 mm et correspond a une atténuation
spatiale du courant de 63% a travers I'épaisseur de peau électromagnétique. On se situe donc dans un
cas de couplage dit de « faible peau » entre la charge et I'inducteur.
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Figure 4.17 : Cartographie de la densité de courant orthoradial sur la partie supérieure de la charge.

Le modele 2D développé sur Comsol permet donc de déterminer la cartographie thermique de la
charge avec les densités de flux de chaleur donnant une indication sur les flux de chaleur en surface et
au sein de la charge. Ce modele est donc un bon outil pour prédire les consignes expérimentales pour
la réalisation des essais, pour interpréter les résultats obtenus et pour optimiser le montage
expérimental (matériaux, géométrie, interposition d’écrans thermiques, ...).
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L'inconvénient de ce modele est qu’'il considére une charge cylindrique seule, alors
gu’expérimentalement la charge est posée sur un support. La comparaison avec les données
expérimentales (paragraphe 3 du chapitre 5) montre que ce modele ne permet pas de modéliser
précisément les configurations expérimentales. La géométrie de ce modele est donc modifiée dans le
paragraphe 4.5 afin de s’approcher au mieux des configurations expérimentales.

4.5 Modification de la géométrie

Jusqu’a présent, les modeles développés (0D et 2D) ne considéraient qu’une géométrie simple plut6t
éloignée de la configuration expérimentale. Le modéle 0D ne pouvait pas intégrer la modélisation d’un
support. De plus, le modele 2D a dans un premier temps été développé dans le but de proposer une
validation par intercomparaison entre les modeles 0D et 2D. L’extrapolation est maintenant possible
a d’autres géométries.

L'objectif de cette partie est donc de modifier le modele Comsol 2D pour qu’il puisse servir en
complément des expériences réalisées sur I'installation VITI a la fois pour la préparation des essais et
leur post-traitement, sans que ce modéle ne devienne trop complexe. L’ajout d’un support en graphite
permet de s’approcher des conditions expérimentales rencontrées sur l'installation VITI et décrites
dans le paragraphe 2.1 du chapitre 5.

De la méme maniére qu’au paragraphe précédent, les calculs sont effectués par résolution de
I’équation de la chaleur a partir des paramétres géométriques définis dans le tableau 4.1, avec les
propriétés physiques définies au paragraphe 1.2.4 et les grandeurs liées a l'inducteur et I'argon
définies dans le tableau 4.2. La géométrie considérée dans ce paragraphe est une charge cylindrique
de hauteur 50 mm et de rayon 10 mm.

Le champ de température associé a la géométrie considérée est représenté dans ce paragraphe sous
la forme d’isothermes, complétées par les densités de flux de chaleur représentées par des fleches de
taille proportionnelle.

Le support est modélisé de facon simplifiée (voir figure 4.19) pour correspondre a la configuration
expérimentale. Pour cela, on considere un support en graphite cylindrique de rayon 10 mm et percé
par un trou de rayon 3 mm pour permettre le passage d’un thermocouple. La partie supérieure du
support, sur laquelle repose la charge de tungsténe, fait 20 mm de rayon sur une hauteur de 5 mm. La
hauteur totale du support est de 100 mm. Les propriétés thermophysiques du graphite [76] prises en
compte dans le modeéle sont rassemblées dans le tableau 4.8.

Propriétés thermophysiques Valeurs
Masse volumique [kg/m?3] 1800
Capacité thermique [J/kg.K] 710
Emissivité [-] 0,86
Conductivité électrique [S/m] 10°
Conductivité thermique [W/m.K] 100

Tableau 4.8 : Propriétés thermophysiques du graphite [76].

La géométrie de la charge est identique a celle donnée dans la figure 4.2, a laquelle le support est
ajoutée. Les conditions aux limites thermiques sont identiques pour les surfaces supérieure et latérale
de la charge, a savoir une condition de rayonnement pour la surface supérieure et une condition de
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rayonnement et de convection pour la surface latérale. Une condition de convection est appliquée au
support en graphite ainsi qu’une condition de rayonnement. Une température de T,, = 298K est
imposée au bas du support modélisant le refroidissement de celui-ci par une circulation d’eau. Les
points A et B sont placés aux mémes endroits que précédemment, soit respectivement au centre des
surfaces supérieure et latérale. L'ensemble de la géométrie et des conditions aux limites thermiques
sont représentées sur la figure 4.18. Le modele électromagnétique est modifié de telle sorte que
I'inducteur puisse coupler avec le support en graphite.
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Figure 4.18 : Géométrie et conditions aux limites thermiques pour la configuration avec support.

Avant d’effectuer une analyse de la cartographie thermique de I'ensemble de la géométrie, la
température d’équilibre de la charge de tungsténe est comparée aux points A et B pour une
configuration avec et sans support. La température d’équilibre est représentée en fonction du courant
circulant dans I'inducteur dans la figure 4.19.

On note que I'ajout du support entraine des gradients thermiques plus importants dans la charge de
tungsténe, et cela d’autant plus que sa température est élevée. L’écart de température entre les points
A et B, séparés de 30 mm environ, est de |'ordre de 50 degrés a 1000A. Ceci est en accord avec les
gradients thermiques habituellement observés expérimentalement sur l'installation VITI.

L’ajout du support entraine aussi une diminution de la température d’équilibre, en raison des pertes
thermiques au travers du support en graphite refroidi a sa base. L'impact de I'ajout du support sur la
température d’équilibre est plus important aux basses températures. Pour une température
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d’équilibre de 2000K, la baisse de température due a I'ajout du support est de seulement 150 degrés,
alors gu’il est de 600 degrés pour un courant de 300A correspondant a une température de 1100K
dans la configuration sans support.

2100 A |
1900 A |
1700 A
1500 A

1300 4

1100 - A - Avec support
900 4 B - Avec support

Température d'équilibre [K]

A - Sans support
700 +

B - Sans support

500

300 400 500 600 700 800 900 1000
Courant [A]

Figure 4.19 : Température d’équilibre aux points A et B pour les configurations avec et sans support en fonction
du courant circulant dans I'inducteur.

L’évolution temporelle de la température aux points A et B et pour les configurations avec et sans
support est représentée dans la figure 4.20 pour un courant circulant dans I'inducteur de 900A. Les
barres verticales correspondent aux temps d’équilibres calculés pour 95% de la température
d’équilibre et qui est identique pour les points A et B.

On note que I'ajout du support entraine logiquement une augmentation du temps d’équilibre passant
de 190 a 238s.
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Figure 4.20 : Evolution temporelle de la température aux points A et B pour les configurations avec et sans
support calculée pour un courant de 900A.
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La cartographie thermique globale de la charge et son support est représentée dans la figure 4.21 sous
la forme d’isothermes.
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Figure 4.21 : Cartographie thermique de la charge (gauche) et du support (droite).

Cette cartographie thermique montre au travers des isothermes horizontales que le gradient de
température est vertical. La zone la plus chaude est située en haut de la charge, tandis que la plus
froide est celle au contact du support.

L'écart de température entre la partie supérieure et la partie inférieure de la charge est de I'ordre de
150 degrés pour un courant de 900A correspondant a une température d’équilibre de 1900K environ.
Cet écart de température est cohérent avec les écarts communément mesurés expérimentalement sur
I'installation VITI. Pour un échantillon de tungsténe, un écart de 50 degrés a été mesuré le long de la
paroi verticale sur une distance de 20 mm dans la partie haute de I’échantillon. Cette variation le long
de I'axe vertical de la charge est représentée dans la figure 4.22.
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Figure 4.22 : Evolution de la température d’équilibre le long d’un axe vertical pour un courant de 900A.

Deux zones de la figure 4.21 sont étudiées en détail pour visualiser la forme des isothermes et des
densités de flux de chaleur. La partie supérieure de la charge est étudiée dans la figure 4.23 et
I'interface entre la charge et le support est étudiée dans la figure 4.24.
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Figure 4.23 : Cartographie thermique du haut de la charge. Isothermes et densités de flux de chaleur.

La figure 4.23 est trés similaire a la figure 4.16 avec la présence d’une zone chaude dans le coin
supérieure droit. Un zoom sur le coin (non représenté dans la figure) permet de visualiser que les
densités de flux de chaleur sont bien orientées vers I'extérieur et présente une continuité au niveau
de ce coin, grace a la présence d’un arrondi. A quelques millimetres du coin, les densités de flux de
chaleur deviennent verticales et les isothermes horizontales. Au niveau de la surface latérale, les
densités de flux de chaleur sont orientées vers I'extérieur traduisant les pertes thermiques par
rayonnement et convection a la surface.
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Figure 4.24 : Cartographie thermique a I'interface charge-support (gauche) et zoom sur I'extrémité droite du
support (droite). Isothermes et densités de flux de chaleur.

Les densités de flux de chaleur confirment que la présence du support introduit des pertes thermiques
orientées vers le bas et expliquant le gradient thermique important a I'échelle de la charge (figure
4.22). 'extrémité droite du support présente des flux thermiques trés faibles comparés au reste du
support. Cependant, le zoom effectué sur cette partie montre la présence d’isothermes ayant une
forme similaire a I'angle supérieure de la charge (voir figure 4.16), la ou la densité de courant générée
par induction est la plus élevée. On observe bien une continuité de la densité de flux au niveau de
I'extrémité du support. En s’éloignant de I'interface charge — support, on peut noter que les densités
de flux de chaleur sont verticales et les isothermes horizontales a la fois dans la charge et dans le
support.

Les températures déterminées a partir de cette configuration sont ensuite comparées avec celles
mesurées expérimentalement sur des charges de tungsténe dans l'installation VITI. Cette comparaison
a pour but de valider le modele numérique 2D et les résultats sont présentés dans le paragraphe 3.3
du chapitre 5.
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Conclusion

La modélisation thermique des configurations expérimentales utilisées dans l'installation VITI est
réalisée a partir d’'un modeéle électromagnétique et d’'un modele thermique qui sont couplés entre eux,
ceci afin de donner une estimation de la température d’équilibre et de déterminer la cartographie
thermique du systéme. La modélisation couplée aux mesures par pyroréflectométrie permet de
déterminer le champ de température a partir de propriétés radiatives, fixées dans le modeéle et
mesurées expérimentalement avec le pyroréflectomeétre. Le dimensionnement du four peut aussi étre
envisagé en s’appuyant sur cette modélisation. Cette étude se divise en deux grandes parties au travers
d’une modélisation OD semi-analytique et d’'une modélisation 2D numérique a partir de Comsol.

La modélisation semi-analytique est construite a partir d'un modele électromagnétique décrivant le
chauffage électromagnétique d’une charge électroconductrice a partir d’'un inducteur traversé par un
courant électrique. Ce modele propose une description analytique de la puissance apportée par effet
Joule a la charge et contribuant a son chauffage. Il est alimenté par les propriétés électriques du
matériau considéré. La modélisation semi-analytique est aussi construite a partir d’'un modele
thermique décrivant I'évolution de la température de la charge considérée au cours du temps en
fonction des pertes thermiques et de la puissance apportée par effet Joule, créant un couplage avec le
modele précédent. Le modele thermique est alimenté par les propriétés thermophysiques du matériau
considéré. Le modele semi-analytique est résolu en 0D a I'aide d’'un schéma d’Euler explicite pour le
modele thermique. Cependant, les pertes thermiques ainsi que la puissance déposée par effet Joule
sont déterminées en tenant compte de la géométrie de la charge considérée, notamment au travers
des surfaces d’échanges.

Une étude de sensibilité est tout d’abord effectuée a partir du modéle OD sur les propriétés
thermophysiques et les paramétres géométriques, afin d’identifier les parametres ayant une influence
prépondérante sur la thermique du systéme. Cette étude a pour but de prédire les consignes
expérimentales d’essais et de dimensionner plus précisément les configurations expérimentales.
L’étude de sensibilité montre que I'émissivité est le parameétre physique ayant de loin I'impact le plus
grand sur la thermique du systéme au vu de sa méconnaissance et de sa forte variation d’un échantillon
a I'autre. L’émissivité dépend en effet du matériau considéré, mais aussi de la rugosité de sa surface.
La variation de I’émissivité selon I"’échantillon a un impact significatif a la fois sur la température
d’équilibre et le temps d’équilibre. Le rayon de la charge considéré est aussi un parametre qui va avoir
un impact significatif sur la thermique du systeme. Le choix du rayon de la charge est donc important
selon les températures que I'on souhaite atteindre.

Aprés I'étude de sensibilité, un modéle semi-analytique OD est développé pour un calcul en couplage
faible, avec des propriétés thermophysiques qui ne dépendent pas de la température, et en couplage
fort, avec des propriétés thermophysiques qui dépendent de la température. Les résultats montrent
un bon accord entre les deux couplages pour une gamme de courant inducteur correspondant a des
températures d’équilibre allant de 1000 a 2200K. Le modéle 0D en couplage faible peut donc étre
utilisé pour déterminer la température d’équilibre, tandis que le modeéle en couplage fort est a
privilégier pour déterminer I'évolution temporelle avec davantage de précision.

Dans un second temps, un modele adimensionnel est proposé dans le but de généraliser I'lapproche
en travaillant a partir de nombres adimensionnels. Ce modele adimensionnel est intégré au modeéle
semi-analytique en couplage faible et en couplage fort et pourrait par la suite étre intégré au modele
Comsol 2D. Cette adimensionnement permet notamment de mettre en évidence I'évolution des pertes
thermiques au cours du temps par rapport a la puissance Joule apportée. Pour finir, un module de
changement de phase est ajouté au modele afin de préparer une éventuelle évolution du modeéle
prenant en compte la fusion du matériau considéré. Ce module de changement de phase est
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implémenté dans le modéle semi-analytique en considérant les propriétés thermophysiques du fer. Le
module de changement de phase pourrait ensuite étre intégré au modele 2D dont la géométrie serait
modifiée avec I'ajout d’un creuset dans lequel serait placée la charge pouvant fondre.

Dans un dernier temps, un modele 2D axisymétrique est développé avec Comsol afin de déterminer la
cartographie thermique du systeme a partir d’une configuration qui s’approche de la configuration
expérimentale. Le modele électromagnétique est résolu a partir des équations de Maxwell, tandis que
le modele thermique est décrit a partir de I’équation de la chaleur. Les propriétés thermophysiques
sont prises dépendantes a la température en considérant le matériau comme du tungstene. Dans un
premier temps, la charge de tungsténe est modélisée seule et les résultats sont comparés a ceux
obtenus avec le modele OD. Les résultats montrent un treés bon accord entre les deux modeéles sur
toute la gamme de température allant de 1000 a 2200K avec un écart inférieur a 1,5%. Le bon accord
entre les deux modeéles se retrouve aussi pour |’évaluation du temps d’équilibre thermodynamique.
Dans le modele 2D, la température est étudiée en deux points, correspondant aux points de mesures
expérimentaux, sur la surface supérieure et au centre de la surface latérale. L'écart de température
entre ces deux points est limité a quelques degrés en raison de la conductivité thermique tres élevée
du tungsténe. L'étude des isothermes et des densités de flux de chaleur montre une évolution
attendue au vu des conditions aux limites imposées dans le modele, hormis la présence d’un point
chaud au niveau du coin supérieur de la charge. Ce point chaud ne remet pas en cause la continuité
des densités de flux de chaleur a la surface, mais est d{ a une densité de courant plus importante dans
le coin.

Afin de se rapprocher des conditions expérimentales, un support en graphite a été ajouté au modéle.
En effet, le modele 0D ne permet pas de considérer un support. Ce support correspond a celui utilisé
expérimentalement. La modification de la géométrie du systéme et des conditions aux limites conduit
a une modification de la thermique du systeme. La température d’équilibre du systeme est plus faible
avec la présence du support et évolue plus lentement vers I’équilibre. L’étude des isothermes et de la
densité de flux de chaleur montre la méme présence d’un point chaud au coin supérieur de la charge
ainsi que sur I'extrémité du support la plus proche de I'inducteur. Les résultats obtenus avec cette
configuration, proche de la configuration expérimentale, sont comparés aux résultats expérimentaux
dans le chapitre 5 pour validation du modele 2D développé sur Comsol.
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Chapitre 5

Mesures de tres hautes températures par pyroréflectométrie
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Introduction

Introduction

Dans ce chapitre sont présentés les résultats expérimentaux obtenus par application de la
pyroréflectométrie, adaptée a l'installation VITI de la plateforme accident graves PLINIUS, a des
systemes solides d’une part, pour validation des modeles détaillés au chapitre 4, puis de maniere
originale a des systéemes liquides d’autre part. Des difficultés, des limitations et des recommandations
seront aussi abordées. Afin d’obtenir ces résultats, une instrumentation spécifique a été mise en place
et optimisée sur l'installation VITI. La préparation du dispositif est précise et se déroule en plusieurs
étapes. De plus, les réglages du pyroréflectometre représentent I'étape la plus importante, permettant
la réalisation de mesures avec une incertitude la plus faible possible (voir chapitre 3). La méthode de
la pyroréflectométrie a déja été validée sur des échantillons solides [25, 56]. Ce chapitre vise a montrer
I’évolution des mesures réalisées sur des matériaux solides jusqu’aux mesures effectuées sur des
matériaux liquides a trés hautes températures. Dans un premier temps, le développement de
I'instrumentation dédiée aux mesures des trés hautes températures est présenté. Ceci concerne des
dispositifs de mesures de températures comme le pyroréflectométre et des éléments optiques comme
la téte optique. Dans un second temps, I'ensemble du processus de réglages des dispositifs
instrumentaux, de préparation des essais et de conduite d’essai est détaillé. Ensuite, les résultats
obtenus sur des matériaux solides sont présentés et comparés aux résultats de la modélisation 0D et
2D du chapitre 4. Enfin, dans un dernier temps, les résultats originaux des mesures effectuées sur des
matériaux liquides sont donnés pour plusieurs matériaux. La démarche d’optimisation des réglages et
les difficultés associées a ces mesures sont aussi présentées.
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1 Moyens expérimentaux

Les mesures de trés hautes températures nécessitent des moyens expérimentaux spécifiques. Il faut
pour cela disposer d’un systéeme de chauffage a tres hautes températures ainsi que des instruments
de mesures de ces treés hautes températures et un logiciel de post-traitement des données
expérimentales.

1.1 Description de 'installation VITI et son instrumentation

L'installation VITI (Viscosity Temperature Installation) fait partie de la plateforme accidents graves
PLINIUS (PLatform for Improvements in Nuclear Industry and Utility Safety), dont les autres
installations [1] sont décrites dans I'introduction générale.

VITI est un banc d’essai permettant de chauffer a trés hautes températures, jusqu’a 3000°C, des petits
échantillons, avec une masse atteignant quelques centaines de grammes. Un four a induction alimenté
par un générateur de 50kW fonctionnant a une fréquence de 113 kHz permet d’atteindre ce domaine
des hautes températures par le biais d’'un suscepteur ayant des propriétés électriques adaptées. Un
controle-commande permet d’accéder a I'ensemble des données, comme le générateur, les gaz, les
instruments de mesures, les caméras.

L’enceinte de chauffage est un four modulable grace a des tapes amovibles permettant d’adapter
I'instrumentation en fonction des besoins expérimentaux. L'installation VITI est utilisée pour
déterminer des propriétés thermophysiques de matériaux en fonction de la température [3, 5, 77],
pour caractériser des interactions entre différents matériaux [7, 34], pour oxyder des matériaux
comme du fer liquide ou du zirconium liquide [8] et pour analyser des aérosols produits lors de Ia
chauffe d’'un matériau [9]. Des matériaux de I'uranium appauvri et des matériaux standards peuvent
étre utilisés et étudiés jusqu’a 3000°C avec des rampes de chauffage pouvant étre tres rapides, jusqu’a
plusieurs centaines de degrés par minute. Dans la plupart des configurations utilisées, la température
est une grandeur essentielle servant de moyen de pilotage de I'essai et de mesure fondamentale pour
I'interprétation des essais. Il s’agit évidemment d’une grandeur primordiale pour des lois
paramétriques d’évolution des propriétés thermophysiques, telles que la masse volumique, la tension
de surface et la viscosité, en fonction de la température.

La figure 5.1 est une photographie de I'installation VITI avec son four a induction et I'instrumentation
associée. L'enceinte de chauffage (1) est un four de 70L refroidi grace a une circulation d’eau. Un
thermocouple est positionné a I'intérieur de la cuve et permet de mesurer la température ambiante
lors de la phase de chauffage. L'inducteur (2) au sein duquel les éléments géométriques (3) sont mis
en place, est situé au centre de la cuve. Les tapes supérieure (4) et inférieure sont amovibles et
disposent de moyens instrumentaux variés, tels que des pyrométres optiques (8). L'appellation
« éléments géométriques » se référe a I'ensemble des pieces nécessaires pour l'essai (creuset,
échantillon, suscepteur, support). La tape inférieure dispose d’une table micrométrique réglable
manuellement pour ajuster la position verticale de I'ensemble des éléments géométriques par rapport
a l'inducteur. Un passage permet aussi de positionner un thermocouple au sein de ces éléments.
L'atmosphere de la cuve est contrblée en gaz (5) et en pression (jusqu’a 1,5 bar absolu). Un oxymétre
(6) permet de controler I'oxygene résiduel dans la cuve. Différents hublots (7) sont positionnés sur les
cotés du four, permettant une vue directe sur les échantillons ainsi que la mise en place des
instruments de mesures, comme des pyrometres, et des caméras.
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Figure 5.1 : Photographie de I'installation VITI. 1 : Enceinte de confinement. 2 : Inducteur. 3 : éléments
géométriques. 4 : Tape supérieure. 5 : Gestion des gaz. 6 : Oxymetre. 7 : Hublots. 8 : Pyrometres optiques.

Différents moyens expérimentaux de mesures des hautes températures sont disponibles sur
I'installation VITI, suivant les contraintes thermiques, géométriques et expérimentales. Il est ainsi
possible de disposer de thermocouples, de pyrométres optiques monochromatiques et
bichromatiques et de caméras thermiques, en plus du pyroréflectométre.

Les thermocouples sont constitués de deux alliages métalliques avec deux points de soudure : une
« soudure chaude » et une « soudure froide ». La soudure chaude est placée a I'endroit ol I'on
souhaite déterminer la température, et la soudure froide est placée suffisamment loin de la soudure
chaude a une température connue T.f. La différence de température entre ces deux soudures crée
une différence de potentiel : c’est I'effet Seebeck. La mesure de la différence de potentiel AV peut
donc permettre de déterminer la température T de la soudure chaude. Le principe de fonctionnement
d’un thermocouple est schématisé dans la figure 5.2.

Soudure
chaude
Soudure
froide
AV

Figure 5.2 : Principe de fonctionnement d’un thermocouple.
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La gamme de fonctionnement des thermocouples peut étre trés large et dépend de la nature des deux
alliages métalliques utilisés.

Sur l'installation VITI, deux types de thermocouples sont utilisés pour les « basses températures » et
pour les hautes températures :

Des thermocouples de type K sont utilisés pour les mesures jusqu’a 1100°C. Ces thermocouples sont
les plus courant et le couple métallique en jeu consiste en un alliage nickel — chrome et un alliage nickel
—aluminium. Ce type de thermocouple est utilisé dans VITI pour mesurer la température ambiante au
sein de la cuve qui n’excede pas quelques centaines de degrés.

Des thermocouples de type C sont utilisés pour mesurer les trés hautes températures (jusqu’a 2300°C
en usage ponctuel). Ce type de thermocouple est constitué de deux alliages de tungsténe et de
rhénium dans des proportions différentes, soit 5 et 26% de rhénium. Dans VITI, ce thermocouple est
utilisé sur la tape inférieure, afin de mesurer la température des éléments géométriques placés au
centre de la cuve.

Les pyromeétres monochromatiques et bichromatiques fonctionnent sur le principe décrit dans le
paragraphe 2.3 du chapitre 1. Les pyrometres bichromatiques sont les plus utilisés sur I'installation en
raison de leur performance en cas de présence de fumée. En premiére approximation, les fumées
peuvent en effet étre considérées comme étant une perturbation grise, c’est-a-dire que leur
transmission spectrale est identique pour deux longueurs d’ondes proches. Les pyrometres
bichromatiques utilisés (référence PA40 AF 7/C ou 8/C chez Keller) fonctionnent a des longueurs
d’onde de 0,95 et 1,05 um, constituant une gamme de mesure a partir de 850°C et jusqu’a 3000°C
environs. De plus, ces pyromeétres disposent d’une téte optique permettant un usage entre 200 et 400
mm pour certains (modéle 8/C) et entre 400 mm et l'infini pour d’autres (modeéle 7/C). Dans la suite
de ce chapitre, la mention de pyrometre fait référence a ce pyromeétre bichromatique. Ces pyrometres
fournissent aussi un retour vidéo de la zone de mesure avec le spot de visée qui est de I'ordre de
quelques millimeétres. Or, en pratique, un flux radiatif supplémentaire provient de I'extérieur du champ
de visée a cause des aberrations des lentilles ou d’éventuelles réflexions parasites. On définit donc
|'effet de taille de source [78] en estimant ce flux radiatif supplémentaire en fonction du diamétre de
la source. Expérimentalement, |'effet de taille de source se mesure a l'aide d’un diaphragme a
ouverture variable placé devant la source pour en mesurer les effets sur le signal de I'instrument de
mesure de la température. La taille du spot de visée déterminée par cette méthode correspond a
environ 95% du signal regu. En pratique, il faut considérer une cible de taille deux a trois fois plus
grande pour que les mesures ne soient pas impactées par la taille de la source. Cet effet a été mesurée
a 8-9 mm pour le pyrométre bichromatique.

1.2 Description du pyroréflectometre

L'implémentation du pyroréflectométre sur I'installation VITI a pour but d’optimiser les mesures de
trés hautes températures en réduisant les incertitudes de mesures, grace a la prise en compte des
propriétés réflectrices de la surface des matériaux considérés.

1.2.1 Schéma général du pyroréflectometre

Le pyroréflectomeétre est composé d’un boitier, rassemblant tous les composants électroniques, relié
a deux tétes optiques a I'aide de deux fibres optiques comme indiqué sur le schéma de la figure 5.3.
Le pyroréflectometre fonctionne a deux longueurs d’ondes, 1,3 et 1,55 um, déterminées
historiquement par la disponibilité des composants électroniques dans le proche infrarouge et pour
des mesures autour de 1000°C.
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Le signal laser (1) est émis depuis le boitier (10) du pyroréflectometre dans une fibre optique (2) et
jusqu’a la téte optique d’émission laser (3). Le faisceau laser (4) est dirigé vers la surface de
I’échantillon (5) avec un angle d’incidence défini lors des réglages, puis réfléchi vers la téte optique (7)
de réception du signal d’émission thermique et de réflexion laser (6) avec un angle de réflexion
identique a I'angle d’incidence. Ces deux tétes optiques ont été étudiées en détail dans le paragraphe
1.2.5. Le signal d’émission thermique et de réflexion laser passe a travers la deuxiéme fibre optique (8)
jusgu’au port de connexion du boitier associé a la réception du signal (9). Les signaux S émis et recgus
sont ensuite comparés et post-traités a I'aide d’un logiciel de post-traitement interne (11) permettant
de déterminer les températures monochromatiques T,, les réflectivités spectrales p; et la
température pyroréflectométrique T™. Le pyroréflectomeétre est connecté a un ordinateur permettant
d’accéder au logiciel de supervision et de post-traitement, afin d’effectuer tous les réglages
nécessaires et de traiter 'ensemble des données récupérées lors des mesures.

Figure 5.3 : Description schématique du pyroréflectometre. 1 : Emission laser. 2 : Fibre optique pour I'émission
laser. 3 : Tubes et lentilles de |a téte optique d’émission laser. 4 : Signal laser. 5 : Echantillon. 6 : Signal
d’émission thermique et de réflexion laser. 7 : Tubes et lentilles de la téte optique de réception. 8 : Fibre
optique pour la réception du signal thermique et réfléchi. 9 : Réception du signal. 10 : Boitier du
pyroréflectomeétre. 11 : Logiciel de post-traitement.

1.2.2  Evolution du pyroréflectométre

Le pyroréflectomeétre a été développé au laboratoire PROMES du CNRS au four solaire d’Odeillo [54].
Dans un premier temps, un pyroréflectométre du laboratoire PROMES a été prété pour étre
implémenté sur l'installation VITI en attendant la construction d’un deuxiéme plus adapté a partir d’'un
cahier des charges défini en collaboration avec PROMES, tenant compte des contraintes de
températures (1500 a 2500°C) et de réflectivités (matériaux diffusant ou spéculaire) pour les matériaux
étudiés dans ce travail, comme des métaux ou des oxydes liquides. La figure 5.4 présente les visuels
des boitiers de ces deux pyroréflectometres, renfermant I'ensemble des éléments optiques et
électroniques.

Ce nouveau pyroréflectométre a été congu par le laboratoire PROMES avec la possibilité, d’effectuer
un pilotage en température, de simplifier la mesure et les réglages et d’étre facilement réparable. Le
pyroréflectometre de prét fonctionnait avec des fibres optiques de 100 et 200 pum pour I’émission laser
et la réception du signal thermique et réfléchi. L'utilisation de ces fibres optiques limitait le domaine
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d’application pour les mesures a hautes températures a cause de la saturation des photodiodes. Un
étalonnage sur un corps noir a mis en évidence que la température maximale d’utilisation est de
2000°C. Pour un corps réel d’émissivité moindre, la température maximale peut étre supérieure et
jusqu’a 2500°C. Cependant, le retour d’expérience montre qu'’il est nécessaire de disposer d’'une marge
suffisante dans le cas de mesures a trés hautes températures sur un matériau trés réflecteur pour
éviter la saturation des photodiodes. En effet, la somme du signal thermique et du signal réfléchi doit
étre inférieure a 10V (limitation de I’électronique de mesure) pour ne pas saturer le détecteur.

Afin d’avoir un pyroréflectométre pouvant fonctionner jusqu’a 2500°C sur des matériaux réflecteurs,
les fibres optiques ainsi que tous les composants optiques présents au sein du boitier ont donc été
changées par le laboratoire PROMES. Des fibres optiques de 64 um de diamétre de cceur ont été
choisies. L'étalonnage effectué sur un corps noir a montré qu’il est possible d’effectuer des mesures
jusqu’a 2500°C y compris pour des matériaux réflecteurs. En effet, I'’étalonnage sur un corps noir a
montré que le signal recu est de 5V a 2500°C, alors qu’il était de 10V a 2000°C pour le premier
pyroréflectomeétre.

Une nouvelle fonctionnalité a également été intégrée a ce nouveau pyroréflectometre afin de
récupérer une partie du signal laser émis et le comparer a celui réfléchi, en vue d’effectuer des analyses
de surfaces liquides et éventuellement déterminer des propriétés surfaciques (voir les perspectives de
thése présentées a la fin de la conclusion).

F’YF{OREFLECTOMETRE GO1

© @

Figure 5.4 : Pyroréflectometre développé par le laboratoire PROMES. Premiere version (gauche) et deuxieme
version (droite).

1.2.3  Eléments technologiques du pyroréflectomeétre

Le boftier du pyroréflectomeétre est composé de plusieurs éléments optiques et électroniques. La figure
5.5 détaille certains composants optiques utilisés permettant la génération et la mesure des différents
signaux nécessaires a la détermination des températures et des réflectivités.

On peut distinguer trois modules : le module d’émission laser (A), le module de réception du signal (B)
et le module de post-traitement (C).

Le signal laser est émis a travers le port de connexion (1) aux deux longueurs d’ondes du
pyroréflectometre. L'émission du signal laser est réalisée a partir de deux photodiodes (3) dont on
récupeére le signal SPP aux deux longueurs d’ondes. Le signal correspondant a I’émission thermique et
la réflexion du laser est réceptionnée au niveau du port de connexion (2). Ce signal passe a travers une
lentille (4) puis un séparateur a miroir dichroique (5) pour séparer le signal en deux. Une partie de ce
signal passe a travers un filtre interférentiel (7) centré sur chacune des deux longueurs d’ondes, puis
une lentille (8). L'autre partie du signal est réfléchie sur un miroir plan (6), puis passe a travers un filtre
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interférentiel (7) centré sur la deuxieme longueur d’onde et une lentille (7). Enfin, deux photodiodes
(9) permettent de convertir le signal lumineux en un signal électronique correspondant aux deux
longueurs d’ondes. Un interrupteur (10) coordonné a la pulsation des diodes laser permet d’obtenir
séparément tous les signaux nécessaires, soit S£ et SETR aux deux longueurs d’ondes A, = 1,55 um
etd, = 1,3 ym.

L'ensemble des signaux est synchronisé grace a une horloge pour réaliser le post-traitement des
signaux dans le module (C), selon la procédure compléte détaillée au chapitre 2.

A C T,
[ S,;DD SPD Post. ;ﬂ*b
1 3 \\“ SII;D—) traitement - 0;
S;;D S§’S§+R T Pap
N SE, SE*R
4 5 SE
L] N N
l ‘ l /"}U/ SE+R
6 7 8 9 10
E
Sb
™ VAN
5 \ l /'}' S§+R

Figure 5.5 : A : Module d’émission laser. B : Module de réception. C : Module de post-traitement. 1 : Port de

connexion pour I'émission laser. 2 : Port de connexion pour la réception du signal. 3 : Photodiodes a 4, et 4.

4 : Lentille. 5 : Séparateur a miroir dichroique. 6 : Miroir plan. 7 : Filtres interférentiels centrésa A, et 1;,. 8 :
Lentilles. 9 : Photodiodes a A, et A;,. 10 : Interrupteurs.

Le module de réception (B) intégre une pyrométrie bichromatique donnant accés a une température
bichromatique T.

Les deux diodes laser (3) sont utilisées pour déterminer la réflectivité de la surface considérée. Les
diodes émettent un signal laser aux deux longueurs d’ondes du pyroréflectométre avec une puissance
ajustable selon la réflectivité de la surface. Ces diodes sont des diodes laser pulsées afin de distinguer
par la suite le signal lié a I’émission thermique du signal lié a la réflexion. Les diodes laser émettent un
signal centré a 1,3 um et 1,52 um et une bande passante de 0,012 um.

Les filtres monochromatiques (7) permettent de filtrer le signal thermique émis par I"échantillon
autour des longueurs d’ondes des rayons laser. Ces deux filtres sont donc centrés sur les longueurs
d’onde de 1,3 um et 1,52 um avec une bande passante de 0,05 um. La bande passante des filtres doit
étre suffisamment étroite pour considérer le signal comme monochromatique, mais suffisamment
large pour ne pas diminuer le rapport signal sur bruit.

Le signal d’émission thermique et de réflexion du laser est détecté a I'aide de deux photodiodes (9).
Les photodiodes sont sensibles a un rayonnement électromagnétique qui va créer des paires électron-
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trous au sein du semi-conducteur, conduisant a la création d’un courant électrique, proportionnel a la
luminance spectrale recue.

1.2.4 Logiciel du pyroréflectometre

Le logiciel permet d’effectuer les réglages du pyroréflectometre et de convertir les signaux délivrés par
les photodiodes et les diodes laser en température et réflectivité. La procédure complete de post-
traitement est détaillée au chapitre 2.

Plusieurs modules sont présents dans le logiciel et résumés dans le schéma de la figure 5.6.

Logiciel du
pyroréflectometre

Réglages

Etalonnage
température

Post-traitement

Etalonnage
réflectivité

Figure 5.6 : Description schématique du logiciel du pyroréflectométre.

Le module de réglage permet de fixer dans un premier temps les caractéristiques générales: la
puissance des diodes laser et la fréquence d’acquisition. Dans un second module, I'étalonnage en
température peut étre réalisé afin d’établir I'’équivalence entre les signaux mesurés et la température
d’un systéme de référence (voir paragraphe 3.1 du chapitre 1). De facon similaire, un module permet
d’effectuer I’étalonnage en réflectivité (voir paragraphe 3.1 du chapitre 2). Un module propre est dédié
a la mesure des offsets. Toutes les étapes précédentes sont réalisées systématiquement avant chaque
essai, sauf pour I'étalonnage en température. Puis, un module permet de suivre I'évolution des
températures et des réflectivités au cours d’un essai grace a des graphiques mobiles et des affichages
numériques. Enfin, un dernier module est utilisé aprés essai afin de convertir les données enregistrées
dans un format exploitable.

Un script séparé a aussi été réalisé, en complément de I'outil précédent, en suivant le modele décrit
dans le chapitre 2. Ce script permet de déterminer les températures monochromatiques,
bichromatique et pyroréflectométrique, ainsi que les réflectivités spectrales a partir des mesures en
tension obtenues. Ce script intégre aussi I’évaluation des incertitudes de mesures détaillée dans le
chapitre 3.

1.2.5 Téte optique du pyroréflectometre

La téte optique du pyroréflectométre est composée des éléments optiques connectés aux fibres
optiques qui sortent du boftier du pyroréflectometre, décrit dans la figure 5.3. La téte optique est
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composée de deux blocs dédiés a I'émission du signal laser et la réception du signal thermique et
réfléchi, comme schématisé figure 5.7.

Le signal laser provient du pyroréflectomeétre a travers la fibre optique (1), connectée sur le premier
bloc d’émission laser (3). Ce bloc (3) est fixé sur une plaque (5) positionnée sur ressorts et maintenue
a l'aide de trois vis a 120°. La position de la fibre est réglable a I'aide de vis de réglages (2), selon deux
axes du plan normal a la fibre optique. Un systéeme a double lentilles (4) est installé a I'intérieur du bloc
d’émission laser. La distance inter-lentilles est réglable ainsi que la distance avec le connecteur de fibre
optique. Le signal laser est ensuite émis dans la direction souhaitée selon un angle d’incidence y et
avec une taille de spot bien choisie. Aprés réflexion sur I’échantillon considéré, le signal laser est
réfléchi en direction du deuxieme bloc dédié a la réception du signal (8) et selon I'angle de réflexion y,
identique a I'angle d’incidence. Comme pour le bloc (3), le bloc (8) est fixé sur une plaque (6)
positionnée sur ressorts et maintenue avec trois vis a 120°. Le signal réfléchi est superposé au signal
d’émission thermique. Un systéme a double lentilles (7) est aussi mis en place afin de régler la taille du
spot de visée. La fibre optique (10) est celle dédiée a la réception du signal thermique et réfléchi. Cette
fibre est connectée au bloc de réception a I'aide du connecteur (9) réglable selon deux axes dans le
plan normal a la fibre optique.

10

Figure 5.7 : Description schématique de la téte optique du pyroréflectometre. 1 : Fibre optique d’émission
laser. 2 : Connecteur réglable pour la fibre optique d’émission laser. 3 : Bloc d’émission laser. 4 : Systeme a
double lentilles pour I’émission laser. 5 : Support d’orientation du bloc d’émission laser. 6 : Support
d’orientation du bloc de réflexion laser. 7 : Systeme a double lentilles pour la réception du signal thermique et
réfléchi. 8 : Bloc de réception du signal. 9 : Connecteur réglable pour la fibre optique de réception. 10 : Fibre
optique de réception du signal thermique et réfléchi.

La téte optique permet de régler la taille du spot de visée du pyroréflectometre a la distance a laquelle
I’échantillon est positionné.

La taille du spot de visée, aux longueurs d’ondes du pyroréflectomeétre, est réglée en jouant sur la
distance inter-lentilles, la distance lentille-fibre et la position de la fibre. L’objectif recherché est d’avoir
une taille de spot de I'ordre de 2 a 5 mm en vérifiant que le spot de réception est plus grand que le
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spot d’émission laser afin de maximiser le signal réfléchi. Cette taille de spot a été choisie en fonction
des dimensions typiques des échantillons considérés au sein de I'installation VITI. L’orientation des
deux blocs fixés sur ressorts permet de régler I'angle y de telle sorte qu’il soit identique pour le bloc
d’émission laser et le bloc de réception, ceci afin d’améliorer la détection du signal laser réfléchi.
Tout au long de ce travail, la téte optique a évolué afin de faciliter et d’optimiser les réglages sur le
dispositif expérimental. Le premier dispositif était constitué de tubes filetés ou les lentilles étaient
positionnées a I'aide d’anneaux de maintien. Ce dispositif était relativement précis mais complexe a
régler. Le deuxieme dispositif était identique au premier mais avec des tubes filetés ouverts sur les
cOtés permettant ainsi un ajustement de la position des lentilles par rotation sans devoir sortir le
premier anneau de maintien et la lentille. Ce dispositif était aussi précis que le premier et son réglage
était simplifié, mais restait trop complexe pour disposer d’une téte optique optimisée ni suffisamment
robuste pour étre déployé in situ. Le troisiéme dispositif consiste en un systéme de deux supports de
lentilles indépendants et pouvant coulisser I'un par rapport a I'autre a I'aide de quatre tiges. L’avantage
de ce systeme est sa grande rapidité de réglage par rapport au deux premiers sans négliger sa
précision. De plus le systeme de fixation des supports de lentilles est plus robuste, évitant tout
déréglement de la téte optique. La figure 5.8 présente les trois dispositifs avec la description de chaque
élément suivant la numérotation de la figure 5.7.

Version 1 Version 2 Version 3

Figure 5.8 : Photo des trois versions de la téte optique. 1 : Fibre optique d’émission laser. 2 : Connecteur
réglable pour la fibre optique d’émission laser. 4 : Systéeme a double lentilles pour I’émission laser. 5 : Support
d’orientation du bloc d’émission laser. 6 : Support d’orientation du bloc de réflexion laser. 7 : Systeme a double
lentilles pour la réception du signal thermique et réfléchi. 9 : Connecteur réglable pour la fibre optique de
réception. 10 : Fibre optique de réception du signal thermique et réfléchi.

Le troisieme dispositif de la figure 5.8 est le systtme qui a été retenu pour les mesures par
pyroréflectométrie.
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2 Procédé expérimental

Les essais expérimentaux sont réalisés sur la base d’un montage type et a partir d’un protocole défini
par plusieurs parametres, décrits dans cette section. Le réglage complet de la téte optique est détaillé,
ainsi que la description de I'étalonnage en température et son optimisation.

2.1 Configuration expérimentale

La figure 5.1 précédemment exposée décrit l'installation VITI de maniére générale. Dans ce
paragraphe, la configuration expérimentale spécifique de la chambre haute température est détaillée
et schématisée dans la figure 5.9. Les éléments géométriques sont placés au centre de I'inducteur (1)
alimenté en courant par le générateur d’induction haute fréquence. Dans un premier temps, le support
(6) en graphite et les ailettes de refroidissement sont mis en place. Le support est fixé sur une piece
en acier refroidie par une circulation d’eau. Ensuite, I'échantillon (2) est positionné dans le creuset (3),
qui est posé sur le support (6). Le creuset est en céramique ou en tungsténe selon la nature du matériau
de I’échantillon. Dans le cas d’'un échantillon n’étant pas amené a fondre, le creuset est absent. Un
éventuel suscepteur (4) est posé sur le support (6) et autour du creuset (3) si un chauffage indirect est
recherché, par rayonnement du suscepteur vers I’échantillon. Des courants de Foucault sont générés
par lI'intermédiaire de l'inducteur dans le suscepteur en graphite dense ce qui contribue a son
échauffement et au chauffage par rayonnement de I’échantillon. Un éventuel isolant thermique (5) est
placé autour du suscepteur afin de minimiser les pertes thermiques c6té paroi externe et de maximiser
la température au sein de I'échantillon. Le suscepteur et I'isolant thermique ne présentent aucune
fenétre de visée afin que la température soit la plus homogéne possible dans I’échantillon. La mesure
de température est donc effectuée directement a la surface libre de I'échantillon par le dessus, grace
au pyroréflectomeétre et au pyromeétre bichromatique. De plus, le pyromeétre dispose d’un retour vidéo
permettant d’avoir un visuel de la surface de I’échantillon. L’évolution de I'aspect de sa surface est
donc observable et notamment la transition de phase solide — liquide.
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Pyroréflectometre
+

Pyrometre

Figure 5.9 : Schéma de la configuration expérimentale de la chambre haute température. 1 : Inducteur. 2 :
Echantillon. 3 : Creuset. 4 : Suscepteur. 5 : Isolant thermique. 6 : Support. 7 : Ailettes de refroidissement.

2.2 Etalonnages du pyroréflectométre

Le pyroréflectometre est étalonné en température et en réflectivité selon la méthode décrite dans les
paragraphes 2.1 et 3.1 du chapitre 2. L’étalonnage en température est effectué sur des points de
référence en température, et I'étalonnage en réflectivité est effectué sur une surface de référence en
réflectivité. Avant étalonnage, la téte optique du pyroréflectometre est réglée pour une distance de
travail et une taille de spot définie.

2.2.1 Réglages de la téte optique

La téte optique est décrite dans le paragraphe 1.2.5 avec notamment les différentes possibilités de
réglages. Ce paragraphe s’intéresse au protocole de réglage de la téte optique pour sa troisieme
version uniquement.

L'objectif est de régler la téte optique de telle sorte que le spot de visée soit de I'ordre de quelques
millimétres a la distance de travail. Le spot de visée de la partie d’émission laser doit étre inférieur a
celui de la réception du signal afin de maximiser le signal de réflexion laser.

Les dimensions de la chambre haute température VITI fixent la distance de travail a 300 mm environ.
Celle-ci est ajustée précisément tout au long du réglage. La téte optique est réglée (voir figure 5.10)
pour avoir un spot de visée de 2mm environ. La description qui suit est valable pour le bloc d’émission
laser et le bloc de réception du signal thermique et réfléchi.

134



Procédé expérimental

Figure 5.10 : Réglage de la téte optique (2) du pyroréflectometre (3) devant un corps noir a diaphragme
réglable (1) du laboratoire PROMES.

La premiere lentille est placée approximativement sur son support a la distance désirée de
I’échantillon. La deuxiéme lentille est ensuite ajustée pour minimiser la taille du spot de visée, soit en
maximisant le signal recu. Pour gagner en précision, la position de la fibre optique est aussi ajustée en
alternant avec le réglage de la deuxiéme lentille. Ce réglage est effectué idéalement devant un corps
noir avec un diaphragme réglable, permettant la mesure du spot de visée et la maximisation du signal.
Il est impératif d’effectuer ce réglage avec les lasers infrarouges, méme si un préréglage peut étre
effectué a I'aide d’un laser visible. Une carte de visualisation du signal infrarouge constitue une aide
dans le réglage des signaux lasers. Lors du réglage de la téte optique et la taille du spot de visée, il faut
considérer I'effet de taille de source (voir paragraphe 1.1).

Lorsque les deux blocs de la téte optique sont réglés, il faut ajuster leur orientation de telle sorte que
I'angle y de la figure 5.7 soit identique pour les deux blocs. Ce réglage peut étre effectué a I'aide d’un
miroir plan pour vérifier que la réflexion laser, suivant les lois de Snell-Descartes, se produit bien dans
I’axe de la téte optique de réception.

Le pyroréflectometre a été réglé avec une téte optique ayant un spot de visée de 2 mm environ. La
méme méthode a été appliquée pour le pyrometre bichromatique commercial et a permis de mettre
en évidence que le spot de visée est plutot de 'ordre de 8 a 9 mm.

2.2.2 Etalonnage en température
L’étalonnage en température permet d’établir I'équivalence entre le signal thermique mesuré et la

température. Cet étalonnage doit étre réalisé sur un systéeme dont la température est connue avec
précision. Plusieurs dispositifs métrologiques sont explicités dans le paragraphe 3.1 du chapitre 1. Dans
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le cadre de ce travail, I'étalonnage en température a été effectué dans un premier temps sur un corps
noir du laboratoire PROMES (voir figure 5.11).
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Figure 5.11 : Etalonnage du pyroréflectométre (3) avec sa téte optique (2) sur un corps noir haute température
(1) du laboratoire PROMES a I'aide d’un pyrométre monochromatique étalon (4).

L’étalonnage est effectué sur un corps noir haute température (jusqu’a 2500°C), dont la température
est déterminée a I'aide d’un pyromeétre monochromatique étalon. Le pyrometre est calibré avec une
précision de 1K + 0,3% - T[K] jusqu’a 1500°C et 0,5% - T[K] au-dela, conduisant a des incertitudes
comprises entre 5 et 12 K pour des températures allant de 1500 a 2750 K. Une fois le corps noir stabilisé
en température, le signal thermique est moyenné sur une dizaine de secondes et enregistré. Ceci a été
effectué pour treize points de température entre 1500 et 2750 K. L'incertitude liée a I’étalonnage en
température est de l'ordre de 8K dans la gamme d’étalonnage. Une analyse des différents termes
d’incertitudes, selon la méthode développée dans le chapitre 3, a montré que ce terme était
significatif. Un autre moyen d’étalonnage a donc été recherché afin de réduire I'incertitude sur la
température du systéme de référence et donc l'incertitude totale sur la mesure de la température.
Pour cela, une série de trois cellules eutectiques a été sélectionnée : Co-C (1597K), Ru-C (2226K), Re-C
(2748K). Ces cellules ont I'avantage d’étre éprouvées [20, 32, 33, 34], de couvrir toute la gamme
d’intérét en température et permettent d’envisager une incertitude de 1K sur la température de
référence, correspondant a la transition de phase solide-liquide pour ces cellules. Ceci permet de
réduire l'incertitude due a I'étalonnage en température a 2K environ, comme indiqué dans la figure
5.12. L’étalonnage en température nécessite une vitesse de chauffe de 25°C par minute maximum. La
durée du palier de fusion, de I'ordre d’une a deux minutes, permet d’effectuer I'étalonnage en
enregistrant le signal moyenné sur quelques dizaines de secondes.
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Figure 5.12 : Comparaison de l'incertitude due a I’étalonnage en température pour des étalonnages effectués
sur un corps noir et sur des cellules eutectiques.

On peut noter que l'incertitude sur la température est trés inférieure dans le cas d’un étalonnage sur
des cellules eutectiques méme si cet étalonnage ne dispose que de trois points, comparé a treize pour
I’étalonnage sur le corps noir. Lincertitude extrapolée hors des limites d’étalonnage augmente
rapidement, tandis que l'incertitude interpolé dans la gamme d’étalonnage est limitée a 2K pour les
cellules eutectiques et 10K pour le corps noir. La variation de I'incertitude dans la gamme d’étalonnage
est expliquée dans I'annexe D.2.

2.2.3 Etalonnage en réflectivité

L’étalonnage en réflectivité permet d’établir I'équivalence entre le signal réfléchi et la réflectivité. Cet
étalonnage doit étre réalisé sur un systeme dont la réflectivité est connue avec précision. La procédure
d’étalonnage en trois étapes est décrite au paragraphe 3.1 du chapitre 2. La surface de référence en
réflectivité utilisée présente une fonction de distribution Lambertienne des réflectivités selon
I’équation suivante :

ptN(T,2) = fpl'l(T, A) cos /20 d0 = 2,513 - ptL(T, 2), (5.1)
n

avec pt" la réflectivité directionnelle hémisphérique, p* la réflectivité bidirectionnelle et 8 la
direction de la réflexion selon I'angle solide df).

Lors de I'étalonnage en réflectivité, il est possible de régler a nouveau l'orientation du bloc de la téte
optique d’émission laser afin de maximiser le signal recu sur la surface de référence en réflectivité. Il
faut veiller a ne pas modifier I'orientation du bloc de réception. Il est toujours possible de vérifier que
la réflexion sur un miroir plan se fait bien dans I'axe du bloc de réception du signal. Cet étalonnage sur
la surface de référence est a réaliser avant chaque essai, contrairement a I'étalonnage en température,
et est suivi des deux étapes d’étalonnage sur le matériau considéré afin d’établir une corrélation entre
le signal de réflectivité, la réflectivité de référence et celle du matériau dans les conditions
expérimentales. Cette derniére étape permet de s’assurer que le signal de réflexion ne sature pas le
détecteur, ce qui peut étre le cas pour des matériaux métalliques avec surface brillante. L’étalonnage
en réflectivité est I'étape cruciale lors de la préparation d’un essai, nécessitant un réglage tres fin de
I’orientation de la téte optique ainsi que de la distance de travail entre I’échantillon et la téte optique.
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2.3 Préparation et conduite d’essai

Dans ce paragraphe, on considére que le pyroréflectomeétre a déja été étalonné en température. Les
différentes étapes indispensables a la préparation d’un essai sont explicitées et la conduite typique
d’un essai est détaillée incluant le protocole expérimental.

2.3.1 Préparation du pyroréflectometre

Avant chaque essai plusieurs réglages s’averent indispensables pour préparer le pyroréflectometre.
Tout d’abord, il doit étre mis en marche au moins quinze minutes avant utilisation afin que les diodes
lasers aient le temps de se stabiliser. Les tensions a vide, appelées offsets, du pyroréflectometre sont
mesurées avec et sans les lasers puis seront soustraites aux mesures effectuées par la suite.

Avant d’effectuer I'étalonnage en réflectivité, on peut s’assurer que le signal en réflectivité sur
I’échantillon ne sera ni trop faible pour étre détecté ni trop élevé pour éviter de saturer les
photodiodes. En fonction de cette vérification, la tension des diodes laser peut étre ajustée pour les
deux longueurs d’ondes.

L’étalonnage en réflectivité peut ensuite étre réalisé en suivant les trois étapes décrites au paragraphe
3.1 du chapitre 2 et les réglages décrits dans le paragraphe 2.2.3. Pendant la mise en place des
éléments géométriques supplémentaires (suscepteur, isolant thermique), il faut s’assurer que ceux-ci
ne viennent pas perturber les mesures de réflectivité, en interceptant le rayon laser émis.

2.3.2 Préparation de l'installation VITI

Dans un premier temps, certains éléments géométriques, comme le support et les ailettes de
refroidissement, sont positionnés au sein de la cuve de VITI. Puis les autres éléments sont mis en place
en parallele de la réalisation de I'étalonnage en réflectivité du pyroréflectomeétre. Ceux-ci sont installés
en suivant la configuration détaillée dans la figure 5.9. Lorsque tous les éléments sont en place et le
pyroréflectomeétre réglé, on peut procéder au réglage des pyrometres bichromatiques. Il est nécessaire
de régler leur visée ainsi que leur focalisation pour le retour vidéo. Dans certains cas, il est possible de
positionner un thermocouple de type C au travers du support en graphite afin de mesurer la
température du fond du creuset. Le thermocouple de type K, positionné dans la cuve, peut aussi étre
ajusté selon les besoins expérimentaux.

Dans un second temps, la cuve est fermée puis préparée pour I'essai. On procede a sa vidange jusqu’a
20 Pa environ, ensuite a un balayage et enfin a son remplissage a I'argon. La cuve est mise en légere
surpression a 1,2 - 10° Pa. Une vérification du taux d’oxygéne dans la cuve est faite a I'aide d’un
oxymetre afin de s’assurer que la quantité d’oxygéne résiduelle est inférieure a 30 ppm en volume et
garantir I'absence d’oxydation a haute température. A ce titre, la configuration expérimentale décrite
dans la figure 5.9 présente I'avantage d’étre constituée de certains éléments en graphite. Or, le
carbone va capturer I'oxygene résiduel au cours de la chauffe limitant les risques d’oxydation, bien
gu’il soit possible de rester en régime oxydant lié a la présence de certains matériaux. Une mesure a
I’oxymeétre en cours d’essai confirme cela avec une mesure du taux d’oxygene en-dessous du seuil de
détection de I'appareil, inférieur a 1 ppm.

En cours d’essai, un balayage en argon est réalisé au niveau des tubes de visée du pyroréflectométre
afin d’éviter I'accumulation de poussieres sur les hublots, ce qui altérerait les mesures
monochromatiques.

La cuve ainsi que certains éléments (inducteur, tape supérieure et inférieure, piece métallique de
fixation du support présent dans la cuve) sont refroidis grace a une circulation d’eau.
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2.3.3 Conduite d’essai

Lorsque toutes les étapes précédentes ont été réalisées, le générateur est mis en route pour démarrer
la chauffe. Le générateur peut fonctionner selon trois modes. Le premier consiste a effectuer des
impulsions de courant en augmentant la puissance du générateur par palier de courant. Le deuxiéme
consiste a effectuer des rampes de puissance plus ou moins rapide. Le troisieme mode de chauffage
est utilisé lorsque le talon de puissance du générateur est trop élevé engendrant des vitesses de
chauffes trop rapide. Un mode automatique permet donc d’alterner la puissance du générateur entre
zéro et sa valeur seuil avec une fréquence choisie par 'utilisateur.

Le troisieme mode de chauffage permet de limiter la vitesse de chauffe pour les basses températures
(en pratique jusqu’a 1000°C environ). La vitesse de chauffe peut étre limitée pour deux raisons : si un
matériau fragile de type céramique est utilisé, ou si un objectif métrologique nécessite une vitesse de
chauffe lente. Dans ces deux cas, la vitesse de chauffe est de I'ordre de 30°C par minute. Dans le cas
de matériaux pouvant supporter des chocs thermiques importants, comme le tungstene et le graphite,
les vitesses de chauffe peuvent étre largement supérieures, jusqu’a plusieurs centaines de degrés par
minute.

Les données liées au pilotage de linstallation VITI, du pyroréflectométre et du pyromeétre
bichromatique sont enregistrées ainsi que la vidéo délivrée par le pyrométre bichromatique.

A I'approche de la fusion du matériau, la vitesse de chauffe peut étre réduite pour mieux visualiser la
transition de phase. Une fois le matériau intégralement fondu, le systeme est surchauffé jusqu’a 200°C
maximum au-dela de la température de fusion. La détermination de la fusion peut se faire par I'analyse
des températures et/ou a I'aide d’un visuel de la surface supérieure de I’échantillon. Pour certaines
configurations expérimentales, il est nécessaire d’effectuer un cycle de chauffage et refroidissement
autour du point de fusion. Lorsque toutes les mesures ont été effectuées, on peut procéder au
refroidissement de fagon lente tant que I’échantillon est liquide, et en particulier lors de la
solidification qui entraine une variation de volume pouvant entrainer la rupture du creuset. Lorsque
I’échantillon est solide, un refroidissement plus rapide peut étre effectué, par exemple en coupant le
générateur.

A l'ouverture de la cuve, 'aspect de I'échantillon est analysé en surface pour compléter les
observations effectuées durant I'essai, ainsi que les mesures enregistrées puis post-traitées.

3 Mesures par pyroréflectométrie sur solide

Avant d’étre utilisé pour effectuer des mesures de trés hautes températures sur des matériaux
liquides, le pyroréflectométre a été mis en place sur VITI et testé sur des échantillons solides de
tungstene. Ce paragraphe détaille les différents objectifs de ces mesures, les difficultés associées a ces
mesures et les résultats obtenus.

3.1 Objectifs

Tout d’abord, le pyroréflectometre décrit au paragraphe 1.2 est mis en place sur 'installation VITI avec
sa téte optique (voir paragraphe 1.2.5). Dans cette configuration, le pyroréflectometre est testé sur du
tungsténe, matériau sur lequel la méthode a déja été validée [57] au sein du four solaire du laboratoire
PROMES. Le tungsténe est également choisi du fait de sa température de fusion tres élevée (environ
3400°C sous atmosphére neutre) et de sa large utilisation sur la plateforme accident grave PLINIUS.
Son usage répandu au sein du laboratoire et un besoin de mesures de températures précises sur ce
matériau justifient également le choix du tungstene.
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Les mesures sur tungstene dans une configuration simple permettent aussi une comparaison des
données expérimentales avec les résultats des modeles développés au chapitre 4.

La géométrie de I’échantillon est ainsi cylindrique et correspond a celle décrite dans la figure 4.1 avec
un passage de 2 mm de diameétre au coeur de I’échantillon pour un thermocouple. Les échantillons de
tungsténe ont été commandés avec des hauteurs et des rayons différents suivant la grille donnée dans
le tableau 4.1.

La configuration expérimentale spécifique utilisée pour ces essais est schématisée dans la figure 5.13.
L’échantillon de tungsténe (2) est posé sur un support en graphite (4), réglé de telle sorte que
I’échantillon soit au centre de I'inducteur (1) et a la bonne distance du pyroréflectométre qui vise le
dessus du systéme. Un systeme d’ailette de refroidissement (5) permet de favoriser les échanges
thermiques au bas de la section d’essai. Un thermocouple de type C (3) est positionné a I'intérieur de
I’échantillon de tungsténe. Le pyroréflectometre vise la surface supérieure de I’échantillon, tandis que
deux pyrometres bichromatiques visent a la fois les surfaces supérieure et latérale.

Le chauffage de I’échantillon de tungsténe est dit « direct » en raison de I'absence de suscepteur
permettant a I'inducteur de coupler directement sur I’échantillon.

Pyroréflectomeétre
+

Pyrometre

" Pyrometre

Figure 5.13 : Schéma de la configuration expérimentale de la chambre haute température sur échantillons de
tungsténe. 1 : Inducteur. 2 : Echantillon de tungsténe. 3 : Thermocouple. 4 : Support. 5 : Ailettes de
refroidissement.

Plusieurs essais ont été réalisés sur les échantillons de tungsténe dont les différentes géométries sont
indiquées dans le tableau 4.1. Seule une partie des résultats de ces essais est présentée dans le
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paragraphe 3.2, pour évoquer les difficultés et contraintes de mesures par pyroréflectométrie sur une
surface solide, et dans le paragraphe 3.3 pour présenter les résultats obtenus sur des échantillons
solides de tungsténe.

3.2 Réalisation des mesures et difficultés

Les mesures a trés hautes températures par pyroréflectométrie ne sont pas toujours réalisables (voir
paragraphe 4.2 du chapitre 2). De nombreux parametres peuvent perturber la mesure des réflectivités
et donc empécher la détermination de la température pyroréflectométrique. Dans le cas du tungsténe,
deux cas sont présentés : un changement de la nature de la surface du matériau et une réflectivité trop
élevée.

3.2.1 Changement de la nature de la surface

La pyroréflectométrie permet de prendre en compte les changements de la nature de la surface. Le
probléme ne repose donc pas sur la modification de la surface. Cependant, ces changements peuvent
engendrer des problémes dans la mesure de réflectivité a cause d’une inversion des réflectivités, d’une
hausse trop importante des réflectivités (voir paragraphe 3.2.2), d’une annulation des réflectivités.
Les essais réalisés sur les différents échantillons de tungsténe ont pour la plupart mis en évidence un
phénomeéne particulier a 1300°C: une évolution de la surface de I’échantillon est observée et
simultanément une augmentation rapide de la température bichromatique et des réflectivités est
constaté, alors que le four est en régime établi.

Un exemple de ce phénoméne est donné dans la figure 5.14 pour un échantillon de tungstene de
hauteur 60mm et de rayon 15mm. Les températures du pyroréflectometre et du pyrométre
bichromatique, visant le dessus de I’échantillon, sont représentées ainsi que les réflectivités spectrales
et le courant circulant dans l'inducteur qui est directement lié a la puissance de chauffage. La
température donnée par le pyrometre positionné sur le c6té de I'échantillon n’est pas représentée
pour plus de lisibilité, mais son évolution est similaire a celle de I'autre pyrométre.

Le phénoméne est détecté a partir de la 41°™ minute alors que le courant circulant dans I'inducteur
est a une valeur constante. Les températures bichromatiques déterminées par le pyroréflectometre,
Tc, et par le pyrometre, T pyromeétre, augmentent rapidement de plusieurs centaines de degrés en une
a deux minutes. Dans le méme temps, les températures monochromatiques du pyroréflectomeétre
diminuent légerement avant d’augmenter, mais de seulement quelques dizaines de degrés.
L'augmentation de I'écart entre les températures de luminance explique la hausse soudaine de la
température bichromatique. On observe aussi une augmentation rapide et brutale des réflectivités
d’un facteur 10 environ, traduisant un changement important de la nature de la surface de I’échantillon
de tungsténe. Avant I'augmentation rapide de la température (cing minutes avant), un important
dégagement de fumée a été observée sur la vidéo du pyromeétre bichromatique. Consécutivement a la
hausse des températures, les stries d’usinage (présentes avant |'essai a température ambiante) ont
commencé a étre de nouveau visible. Le dégagement de fumée fini, les stries d’usinage sont
réapparues et 'augmentation rapide de la température a stoppé. A I'ouverture du four, une pellicule
de poussiére bleutée, confirmant I'observation des fumées, est présente sur I'intégralité des parois de
la cuve, a I'exception des hublots de visée ol un débit d’argon soufflé durant tout I'essai a permis
d’éviter ce dépobt et donc une altération des mesures par pyroréflectométrie. Il est possible que
I’émission des aérosols ait altérée temporairement les mesures spectrales par pyroréflectométrie.
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Figure 5.14 : Mesures pyroréflectométriques sur un échantillon de tungstene (60x15 mm). Mesures de
températures (en haut) : T 1,3 um et T 1,55 um : températures de luminance & 1,3 um et 1,55 pm, T :
température pyroréflectométrique, Tc : température bichromatique du pyroréflectometre, T pyrométre :
température bichromatique du pyromeétre. Mesures de réflectivités (en bas) : R1,3 um et R 1,55 um :
réflectivités spectrales a 1,3 um et 1,55 um. Courant circulant dans I'inducteur (en bas).

Les essais sont réalisés sous une atmospheére neutre en argon mise en place selon la procédure décrite
dans le paragraphe 2.3.2. En pratique, I'atmosphére n’est pas parfaitement neutre mais de I'oxygene
résiduel peut rester présente en raison du systeme de pompage qui ne permet d’atteindre qu’un vide
primaire. Il reste environ 30 ppm d’oxygéne selon les mesures a I'oxymetre réalisées avant I’essai. Dans
la plupart des configurations VITI, la présence d’un suscepteur en graphite et d’un isolant thermique
(voir figure 5.9) permet de capter I'oxygéne résiduel lorsque la température commence a augmenter.
Dans la configuration particuliere de la figure 5.13, le support en graphite n’est probablement pas assez
chaud pour capter I'oxygene résiduel. Le tungsténe va donc s’oxyder lors de la hausse de la
température. Habainy et al. [79] ont montré que méme pour des quantités d’oxygene résiduel trés
faible (5 ppm), le tungsténe peut s’oxyder a partir de 500°C. Une couche d’oxyde WOs non adhérente
va donc se former et grossir jusqu’a ce que la température atteigne 1000°C. A partir de 1000°C, le
dépot oxyde formé atteint une épaisseur suffisante pour se décoller, pouvant expliquer I'observation
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de fumée et le dépdt bleuté (oxyde de tungsténe). A partir de 1300°C, I'oxydation du tungsténe suit
une loi linéaire tandis que la sublimation de la couche d’oxyde suit une loi exponentielle avec la
température [79]. L'oxyde formé se sublime donc presque instantanément. La mesure de température
s’effectue donc sur une surface oxyde jusqu’a 1300°C puis sur une surface métallique au-dela. Au
refroidissement, les températures mesurées sont différentes de celles observées a la chauffe (jusqu’a
1300°C) pour un courant circulant dans I'inducteur identique (voir figure 5.17).

En terme de propriétés radiatives, le passage d’une surface oxyde a une surface métallique entraine
un changement important d’émissivité. Tout d’abord I'émissivité du tungsténe est plus faible, ce qui
justifie la diminution des températures de luminance en accord avec I'équation (1.34). De plus,
I’émissivité d’une surface métallique évolue plus significativement avec la longueur d’onde que pour
une surface oxyde. Ceci justifie donc dans un premier temps I'augmentation de I'écart entre les
températures de luminance du pyroréflectomeétre et dans un second temps, I'augmentation rapide des
températures bichromatiques, selon I’équation (1.37) qui implique un rapport d’émissivités.

Dans le cadre d’un autre essai, pour un échantillon de tungsteéne de géométrie (50x15 mm), les
températures de luminance du pyrometre a 0,95 et 1,05 um ont été enregistrées ainsi que la
température bichromatique. De la méme maniere que pour les températures de luminance du
pyroréflectometre de la figure 5.14, les températures de luminance du pyrométre diminuent aprées le
phénomeéne d’oxydation et de sublimation a 1300°C. Puis, I'écart entre ces deux températures de
luminance augmente.

Cette analyse thermique montre bien qu’il y a eu un changement significatif sur la nature de la surface
de I'échantillon de tungsténe, probablement du la encore a une oxydation de sa surface puis une
sublimation de sa couche oxyde. Cette hypothese est renforcée par le dégagement de fumée, la
réapparition des stries d’usinage et I'observation post-essai d’'un dépot bleuté.
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Figure 5.15 : Mesures pyrométriques sur un échantillon de tungsténe (50x15 mm). T pyrometre : température
bichromatique du pyrométre, T (A=0,95 um) : température de luminance du pyrometre a 0,95 um, T (A=1,05
pum) : température de luminance du pyromeétre a 1,05 um.

L'inconvénient de ce phénomeéne sur le tungstene est que la modification de la nature de la surface
peut entrainer une impossibilité a mesurer proprement les réflectivités (voir figure 5.14 sur la
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deuxieme partie de la courbe). La couche d’oxyde peut étre semi-transparente aux longueurs d’onde
du pyroréflectomeétre, ce qui peut engendrer des interférences lors de la réflexion du laser si la couche
d’oxyde a une épaisseur de I'ordre de la longueur d’onde. Ces interférences auraient lieu entre la
fraction du rayon laser réfléchi sur la couche semi-transparente avec la fraction du rayon laser transmis
a travers la couche semi-transparente et réfléchi sur le tungstene métallique.

L'essai dont les résultats sont représentés dans la figure 5.14 montre que la température
pyroréflectométrique peut étre évaluée avant la sublimation de la couche oxyde. Sur la surface
métallique, les fortes variations sur les réflectivités ne permettent pas de déterminer proprement la
température pyroréflectométrique. Cette observation a été faite a plusieurs reprises dans l'installation
VITI sur différents échantillons de tungstene de géométries différentes. Au four solaire du laboratoire
PROMES, ce phénomene n’a pas pu étre observé puisque les échantillons sont positionnés dans une
enceinte placée sous vide.

Le changement de la nature de la surface peut donc avoir un impact significatif sur les mesures de la
température et de la réflectivité, pouvant engendrer une impossibilité a évaluer correctement la
température pyroréflectométrique.

3.2.2 Réflectivité élevée

Les mesures par pyroréflectométrie peuvent également s’avérer compliquées, voire impossibles, dans
le cas de matériaux de réflectivité élevée. Cela est particulierement vrai pour les matériaux tres
spéculaires, dont la fonction de distribution des réflectivités est resserrée dans une direction donnée.
Dans ce cas-la, un réglage fin est nécessaire pour positionner la téte optique dans la direction de
réflexion spéculaire. Lorsque le réglage est satisfaisant, une petite variation d’alignement peut avoir
un impact considérable sur les réflectivités en les faisant chuter a zéro ou au contraire en atteignant
des valeurs trés élevées qui peuvent saturer les photodiodes.

La saturation des photodiodes a été observée a plusieurs reprises suite a I'oxydation du tungsténe et
la sublimation de la couche d’oxyde, comme représenté dans la figure 5.16 pour un échantillon de
tungsténe de hauteur 50mm et de rayon 15mm. Les températures du pyroréflectometre et du
pyrometre bichromatique, visant le dessus de I’échantillon, sont représentées ainsi que les réflectivités
spectrales et le courant circulant dans I'inducteur.

Le signal a la longueur d’onde de 1,3 um est environ deux fois plus intense que le signal a 1,55 um, en
raison des caractéristiques des photodiodes sélectionnées pour le pyroréflectometre et des
caractéristiques spectrales du rayonnement aux températures considérées. Dans le cas d'une
réflectivité élevée, c’est donc le signal a 1,3 um qui va saturer en premier. Sur le graphique des
réflectivités, on peut en effet voir que la réflectivité bleue atteint un plateau, qui est due a la saturation
des photodiodes. Cette saturation entraine I'impossibilité d’évaluer une température
pyroréflectométrique fiable. Lors de cet essai, la puissance des diodes laser a été diminuée en deux
temps et un étalonnage en réflectivité a été a nouveau effectué a posteriori afin de recaler les
réflectivités a leur niveau d’avant saturation.

Cette correction a posteriori a permis d’évaluer une température pyroréflectométrique fiable. Dans
cet exemple, la saturation n’était que légere et il a été possible de poursuivre |'essai en effectuant une
calibration a posteriori. Cependant, dans d’autres cas, il a été observé qu’une réflectivité tres élevée
venant saturer largement les photodiodes peut entrainer une mesure de I'émission thermique, bien
trop faible par rapport au signal lié a la réflexion laser.

Avant l'essai, il est indispensable de prérégler la puissance des lasers et la position de la téte optique
pour éviter de saturer les photodiodes, mais un changement de la nature de la surface en cours d’essai
peut entrainer leur saturation empéchant ainsi des mesures ultérieures. Une action correctrice
envisageable consiste a diminuer la puissance des lasers en cours d’essai.
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Figure 5.16 : Mesures pyroréflectométriques sur un échantillon de tungstene (50x15 mm). Mesures de
températures (en haut) : T 1,3 um et T 1,55 pm : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 pm, T :
température pyroréflectométrique, Tc : température bichromatique du pyroréflectometre, T pyrométre :
température bichromatique du pyromeétre. Mesures de réflectivités (en bas) : R 1,3 um et R 1,55 um :
réflectivités spectrales a 1,3 um et 1,55 um. Courant circulant dans I'inducteur (en bas).
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Les signaux en réflectivités n’ont pas permis de déterminer avec précision la température, mais une
optimisation des réglages contribuera a obtenir de meilleurs signaux en réflectivités et a déterminer
la température par pyroréflectométrie.

3.3 Résultats des mesures pyroréflectométriques sur du tungstene

La validation de la méthode pyroréflectométrique a été réalisée sur un échantillon de tungstene de
hauteur 50 mm et de rayon 5 mm, dont les résultats sont donnés dans la figure 5.17. Les températures
du pyroréflectometre et du pyrometre bichromatique, visant le dessus de [’échantillon, sont
représentées, ainsi que les réflectivités spectrales et le courant de I'inducteur. La température donnée
par le pyrometre visant le c6té de I’échantillon présente une évolution similaire a celle du pyrométre
visant le dessus.

La température bichromatique du pyromeétre est corrigée avec les émissivités spectrales du tungstéene
donnée par Latyev [63] et représentée pour quelques points correspondant aux paliers d’équilibres de
la température.

On peut noter pour cet essai la présence du phénomene d’oxydation du tungstene et de sublimation
de la couche d’oxyde. Les températures bichromatiques augmentent significativement, tout comme
les réflectivités spectrales. Cependant, ce changement de la nature de la surface n’a aucun impact sur
I'ordre des réflectivités et donc sur la possibilité d’évaluer la température pyroréflectométrique sur
I'intégralité de I'essai de 1000 a 1700°C. Le passage de la surface oxyde a métallique est identique a
celui observé dans la figure 5.14 avec notamment I'augmentation de I'écart entre les températures de
luminance. On peut noter en plus pour cet essai une légere augmentation de I'écart entre les
réflectivités spectrales.

La correction de la température bichromatique du pyrométre est effectuée uniquement dans la zone
ou la surface du tungsténe est métallique. Une incertitude est calculée pour ces points corrigés selon
I’équation (3.19). L'incertitude-type sur la température bichromatique est donnée par le constructeur
a 1%. U'incertitude-type sur la transmission des hublots a été mesurée a 1% environ. L'incertitude-type
sur les émissivités du tungsténe a été estimée a 1%. On constate que la température
pyroréflectométrique est en accord avec les points de température corrigée du pyrometre
bichromatique sur tout I'essai de 1200 a 1700°C.
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Figure 5.17 : Mesures pyroréflectométriques sur un échantillon de tungstene (50x5 mm). Mesures de
températures (en haut) : T 1,3 um et T 1,55 pm : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 pm, T :
température pyroréflectométrique, Tc : température bichromatique du pyroréflectometre, T pyrométre :
température bichromatique du pyrométre. T pyrometre corrigée : température bichromatique du pyrometre,
corrigée des émissivités. Mesures de réflectivités (en bas) : R 1,3 um et R 1,55 um : réflectivités spectrales a 1,3
pm et 1,55 um. Courant circulant dans I'inducteur (en bas).

147



Mesures de trés hautes températures par pyroréflectométrie

Afin de valider la convergence de la méthode pyroréflectométrique, un point de température a été
choisi, a t=70 min, et les températures (corrigées des réflectivités spectrales) sont représentées en
fonction du facteur de diffusion a partir des équations données en (2.17). La température
bichromatique du pyrometre, corrigée des émissivités du tungsténe, est prise comme point de
référence pour validation de la méthode pyroréflectométrique sur du tungsténe. La température
pyroréflectométrique correspond au croisement des deux courbes liées aux températures de
luminance, qui coincide avec la température corrigée du pyrometre.
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Figure 5.18 : Validation de la méthode pyroréflectométrique sur du tungsténe. Tc : température bichromatique,
corrigée des réflectivités. T 1,3 um : température de luminance a 1,3 um, corrigée de la réflectivité a 1,3 um. T
1,55 um : température de luminance a 1,55 pm, corrigée de la réflectivité a 1,55 um. T pyrometre corrigée :
température bichromatique du pyromeétre, corrigée des émissivités du tungstene.

Aprés avoir validé la mise en place du pyroréflectométre sur l'installation VITI par le biais des
échantillons de tungsténe, ces mesures sont utilisées pour valider le modele Comsol dans sa
configuration avec le support présenté au paragraphe 4.5 du chapitre 4.

Cette validation est effectuée a partir de trois géométries différentes pour plusieurs valeurs de
courants sélectionnées aux équilibres thermiques. La température expérimentale prise pour validation
est la température pyroréflectométrique si elle est calculable, sinon la température bichromatique du
pyrometre, corrigée des valeurs de I'émissivité du tungsténe données dans la référence [63]. Les
incertitudes de mesures sont déterminées en fonction de la température qui est prise pour référence.
La température considérée dans le modele est celle calculée au point A, soit sur le dessus de
I’échantillon.

Le courant circulant dans I'inducteur est une valeur efficace. Pour permettre une comparaison avec le

modele, il faut transformer ce courant a sa valeur créte en multipliant le courant efficace par v2.
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La grille d’essai et de calcul utilisée pour cette validation est donnée dans le tableau 5.1 avec les
caractéristiques géomeétriques et I'étendue de la gamme de température pour chacune des
configurations testées.

Hauteur [mm] Rayon [mm] Gamme de température [K]
40 15 [1100-2100]
50 15 [1300-2100]
50 5 [1500-2000]

Tableau 5.1 : Grille d’essai et de calcul pour validation du modéle Comsol.

Les résultats de comparaison avec le modele Comsol pour la premiere géométrie (40x15 mm) sont
présentés dans la figure 5.19.

On peut noter que la température calculée avec le modele Comsol est en tres bon accord avec les
données expérimentales : pour la plupart des courants considérés, la température calculée est incluse
dans l'incertitude calculée pour la température expérimentale.

2200
® T expérimentale {
2000 +
® T Comsol - point A
X 1800 E
g
2
© 1600 -+
‘@
8 $
2@ 1400 -
]
1200 4
]
°
1000 T T T
400 600 800 1000 1200

Courant [A]

Figure 5.19 : Comparaison calcul avec le modéle Comsol / résultats expérimentaux pour un échantillon de
tungsténe de géométrie 40x15 mm.

Les résultats de comparaison avec le modéle Comsol pour la deuxieme géométrie (50x15 mm) sont
présentés dans la figure 5.20.

On constate, contrairement a la précédente comparaison, qu’a haute température (T>1800K) la
température calculée par le modele n’est pas incluse dans I'incertitude calculée pour la température
expérimentale. L'écart n’est cependant pas significatif ce qui ne remet pas en cause le modéle a ce

stade.
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Figure 5.20 : Comparaison calcul avec le modéle Comsol / résultats expérimentaux pour un échantillon de
tungsténe de géométrie 50x15 mm.

Les résultats de comparaison avec le modele Comsol pour la derniere géométrie (50x5 mm) sont
présentés dans la figure 5.21.

Pour cette géométrie de faible rayon, on constate que la température calculée par le modéle Comsol
n’est pas en accord avec les données expérimentales. Il est possible que le modeéle soit limité pour des
géométries de faibles rayons. Le couplage électromagnétique n’est peut-étre pas trés bien modélisé
pour des faibles rayons. De plus, la corrélation en plaque plane verticale pour les échanges thermiques
par convection n’est sans doute pas tres adaptée pour des cylindres de faibles rayons et notamment
pour le support en graphite qui est a une température inférieure a 1000°C.
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Figure 5.21 : Comparaison calcul avec le modéle Comsol / résultats expérimentaux pour un échantillon de
tungsténe de géométrie 50x5 mm.
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La comparaison des résultats obtenus par le modéle Comsol et les données expérimentales valident le
modele pour des échantillons de tungsténe de rayon supérieur a 15mm. Dans le cas d’échantillon avec
un petit rayon, une modification du modele est a envisager notamment au niveau de la condition aux
limites thermiques par convection.

4 Mesures par pyroréflectométrie sur liquide

La méthode de la pyroréflectométrie a été validée jusqu’a présent uniquement sur des solides [25, 56].
Cette these vise a étendre les mesures effectuées par pyroréflectométrie a des liquides. Ce paragraphe
décrit I'évolution des mesures obtenues par pyroréflectométrie sur différents matériaux liquides a tres
hautes températures et au sein de |'installation VITI.

4.1 Objectifs

L'objectif de ces mesures est de valider la faisabilité des mesures de trés hautes températures par
pyroréflectométrie sur des surfaces liquides. Pour cela, plusieurs matériaux ont été choisis, sur une
large gamme de température.

Dans un premier temps, des compositions eutectiques identiques a celles utilisées pour les cellules
eutectiques sont considérées du fait de la connaissance précise de leur température de fusion.

Dans un second temps, un corps pur métallique, le fer, a été sélectionné en raison de sa température
de fusion bien connue et de sa représentativité pour les scénarios d’accidents graves.

Ensuite, la méthode est testée sur un oxyde liquide, I'alumine Al,0s, qui présente des caractéristiques
radiatives différentes d’un métal liquide, et qui est considéré comme un simulant du corium.

Enfin, la méthode de la pyroréflectométrie est appliquée sur des échantillons d’acier de nuance
18MNDS5, dont les propriétés radiatives sont méconnues. Cet acier est aussi un constitutif des
générateurs de vapeurs de réacteurs a eau pressurisé francais.

Pour tous les matériaux étudiés, des résultats préliminaires sont présentés avec des difficultés et des
limitations, avant des résultats consolidés.

4.2 Validation sur des mélanges eutectiques

Un mélange eutectique est un mélange entre deux éléments dans des proportions telles que ce
mélange se comporte comme un corps pur, c’est-a-dire que la transition de phase solide — liquide se
produit a une température constante.

4.2.1 Description des échantillons et de la configuration

Dans le cadre de cette thése, les mélanges eutectiques considérés sont des mélanges de métaux et de
carbone identiques a ceux utilisés pour I'étalonnage du pyroréflectometre (voir paragraphe 2.2.2). La
différence avec les cellules eutectiques et que ce mélange n’est pas encapsulé dans une cavité en
graphite, mais est placé dans un creuset afin de permettre les mesures de températures par
pyroréflectométrie directement sur la surface de ce mélange. Deux mélanges ont été élaborés a partir
de mélange de poudres : ruthénium — carbone Ru-C (1953°C) et rhénium — carbone Re-C (2475°C).

La configuration expérimentale est celle donnée dans la figure 5.9. Le mélange eutectique est préparé
dans des proportions légerement hypo-eutectique et placé dans un creuset en graphite pour que le
mélange atteigne exactement la proportion eutectique lors de la chauffe [35]. Le mélange ruthénium
— carbone est préparé a partir de 16,334 g de ruthénium et 0,182 g de carbone. Le mélange rhénium —
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carbone est préparé a partir de 10,045 g de rhénium et 0,231 g de carbone Le creuset a un diamétre
interne de 17 mm permettant ainsi d’effectuer les mesures avec le pyroréflectométre et le pyrométre,
en écartant la problématique de I'effet de taille de source.

4.2.2 Mesures préliminaires

Les premieres mesures effectuées sur les mélanges eutectiques Ru-C et Re-C n’ont pas permis
d’évaluer la température pyroréflectométrique dans la partie liquide du fait de difficultés a mesurer
les réflectivités spectrales. Les mesures réalisées avec le mélange eutectique Ru-C sont présentées
dans la figure 5.22 et avec le mélange Re-C dans la figure 5.23.

2600
—Tc
T*
—, 2200 1 ___ i
‘,U T1,3um Fusion
v
2 1800 -
o
)
a
5
P 1400
Recalescence
1000 T 1 1 1 T
50 80 110 140 170 200
Temps [min]
0,2
—R 1,55 um Fusion \
—R1,3um
— 0,15 + Recalescence
[
A,
5 \
S 01 1
]
Q
o
[arm
T
o
0,05 -
O 1 T T
50 80 110 140 170 200

Temps [min]

Figure 5.22 : Mesures pyroréflectométriques sur un mélange eutectique Ru-C. Mesures de températures (en
haut) : T1,3 um et T 1,55 um : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 um, T* : température
pyroréflectométrique, Tc : température bichromatique du pyroréflectometre. Mesures de réflectivités (en
bas) : R 1,3 um et R 1,55 um : réflectivités spectrales a 1,3 um et 1,55 um.
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Figure 5.23 : Mesures pyroréflectométriques sur un mélange eutectique Re-C. Mesures de températures (en
haut) : T1,3 pm et T 1,55 um : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 um, T : température
pyroréflectométrique, Tc : température bichromatique du pyroréflectométre. Mesures de réflectivités (en
bas) : R 1,3 um et R 1,55 um : réflectivités spectrales a 1,3 um et 1,55 um.

A I'état solide, les deux mélanges eutectiques présentent des réflectivités faibles probablement en
raison de la nature du mélange qui est sous forme de poudre. Les réflectivités permettent d’évaluer la
température pyroréflectométrique, qui est tres proche des températures de luminance. Les
émissivités spectrales de ces mélanges sont probablement trés proches de 'unité.

A I'état liquide et pour les deux mélanges, les réflectivités chutent presque a zéro apres avoir
présentées de fortes variations au moment de la fusion. Les mesures de réflectivités se révelent étre
ainsi un moyen de détermination de la fusion d’'un mélange sur lequel aucun visuel exploitable n’est
disponible.

Au moment de la recalescence (solidification trés rapide du mélange apres la surfusion de celui-ci),
I’évolution inverse des réflectivités est observée pouvant étre aussi corrélée a une augmentation
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soudaine de la température. L’échelle de temps de la recalescence est beaucoup plus rapide que celle
associée a la fusion du mélange, puisque ce phénomene correspond a un passage d’un état instable a
un état stable.

La baisse des réflectivités lors du passage a I’état liquide, puis leur ré-augmentation a été également
observée dans les articles [80, 81] sur des oxydes réfractaires.

La forte variation des réflectivités au moment de la fusion est due au changement de phase progressif
de la surface, engendrant simultanément des mouvements a la surface et des fortes variations des
propriétés radiatives. Une fois I'intégralité du mélange fondu, les réflectivités se stabilisent mais
présentent encore une dispersion plus importante qu’a I’état solide. Ceci peut s’expliquer par la nature
liguide du mélange, qui est moins stable que sa phase solide et sujette a différents mouvements
pouvant étre engendrés par des gradients thermiques au sein du systéme, ou des mouvements dans
'atmosphére environnante. Dans ces deux exemples, [I'évaluation de Ila température
pyroréflectométrique n’a donc pas été possible en raison des difficultés a mesurer les réflectivités
spectrales.

La chute des réflectivités a I'état liquide peut s’expliquer par la nature spéculaire des surfaces liquides
comparées a des surfaces solides. Une surface est qualifiée de spéculaire si elle va réfléchir
préférentiellement dans une direction un rayonnement incident. Dans le cas de la pyroréflectométrie,
la réflexion du laser sur une surface spéculaire va se produire au sein d’un faible angle solide. En cas
de réglages imparfaits de la téte optique, il est possible que la réflexion du laser ne se produise pas
exactement dans la direction de la téte optique de réception, ce qui permet de ne détecter qu’une
infime partie du signal laser réfléchi.

Afin de résoudre cette difficulté spécifique aux surfaces liquides, une amélioration du réglage de la
téte optique est indispensable, impliquant plusieurs modifications de la téte optique (voir paragraphe
1.2.5) afin d’optimiser le réglage et de rendre possible les mesures par pyroréflectométrie sur une
surface liquide. Dans le méme temps, la distance de travail entre I'échantillon et la téte optique est
soigneusement réglée de telle sorte que la réflexion du laser ait lieu préférentiellement dans la
direction définie par la téte optique de réception du signal.

4.2.3 Résultats sur des mélanges eutectiques

Aprés optimisation des réglages, les mesures de tres hautes températures par pyroréflectométrie ont
été rendues possibles pour les deux mélanges eutectiques sélectionnés et jusqu’a 200 degrés au-
dessus de la température de fusion. Les mesures réalisées avec le mélange eutectique Ru-C sont
présentés dans la figure 5.24 et avec le mélange Re-C dans la figure 5.25. Les figures sont centrées sur
la fusion (identifiée suite a son observation) et la zone liquide uniquement. Pour ces deux essais, la
température bichromatique du pyrometre est ajoutée aux températures du pyroréflectometre. Des
visuels de la vidéo enregistrée par le pyrometre bichromatique pour le mélange Re-C uniguement sont
également insérés.

Afin de visualiser nettement la transition de phase, un chauffage lent est choisi, consistant en une
rampe d’environ 30 degrés par minute. Plusieurs cycles de chauffage et de refroidissement sont
effectués autour du point de fusion pour faire disparaitre les éventuelles impuretés pouvant affecter
la mesure de la température de fusion [35].
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Figure 5.24 : Mesures pyroréflectométriques sur un mélange eutectique Ru-C. Mesures de températures (en
haut) : T1,3 pm et T 1,55 um : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 um, T : température
pyroréflectométrique, Tc : température bichromatique du pyroréflectoméetre. Mesures de réflectivités (en
bas) : R 1,3 um et R 1,55 um : réflectivités spectrales a 1,3 um et 1,55 um.
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Figure 5.25 : Mesures pyroréflectométriques sur un mélange eutectique Re-C. Mesures de températures (en
haut) : T1,3 um et T 1,55 um : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 um, T* : température
pyroréflectométrique, Tc : température bichromatique du pyroréflectometre, T pyrometre : température
bichromatique du pyrométre. Mesures de réflectivités (en bas) : R 1,3 um et R 1,55 pum : réflectivités spectrales
al,3umet1,55um.

Le mélange ruthénium — carbone a été chauffé jusqu’a 2200°C, soit environ 200°C au-dessus du point
de fusion. La température pyroréflectométrique a pu étre évaluée de 2000 a 2200°C avec une
incertitude limitée a une dizaine de degrés, en raison des faibles valeurs de réflectivités. Comme prévu,
les températures de luminance sont inférieures a la température pyroréflectométrique et la
température bichromatique la surestime, en raison de I'ordre des réflectivités spectrales mesurées.
Toutes les températures du pyroréflectometre sont proches les unes des autres en raison des faibles
réflectivités du mélange ruthénium — carbone, pouvant étre expliquées par la présence du suscepteur
en graphite qui crée une cavité dont I'émissivité apparente est élevée. Les faibles réflectivités
montrent toutefois que ces mesures ne sont pas parfaitement optimisées. Dans cet exemple, il est
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probable que la distance entre la surface liquide et la téte optique ait légerement varié a cause des
dilatations thermiques du montage ce qui a pu engendrer un léger décalage dans la réflexion du laser
sur la surface du mélange, décalage suffisant pour diminuer significativement les réflectivités. On
constate que la transition de phase a I'état liquide a modifié I'ordre des réflectivités permettant
I’évaluation de la température pyroréflectométrique sur la surface liquide. La température de fusion
déterminée a la fois par la pyroréflectométrie et la pyrométrie sous-estime la valeur théorique de
quelques dizaines de degrés. Des travaux précédents [34] ont montré que sur l'installation VITI les
mesures de températures sur des points fixes eutectiques étaient inférieures aux valeurs théoriques.
La conclusion de ce travail a été que la précision des mesures de températures est liée a I’homogénéité
en température du four utilisé. Il est vraisemblable que le four VITI présente une hétérogénéité en
température significative comparé aux fours utilisés par les laboratoires de métrologie, comme cela a
été conclu par Clemente Parga dans sa these [35].

Le mélange rhénium — carbone a été chauffé jusqu’a 2600°C environ, soit une centaine de degrés au-
dessus du point de fusion de la composition eutectique. La température pyroréflectométrique a pu
étre évaluée sur une partie de I'essai ou le mélange eutectique était en phase liquide. Un plateau de
température est visible sur la figure 5.25 a la fin de la zone 1, sur les températures de luminance du
pyroréflectometre et la température bichromatique a environ 2470°C sur le pyromeétre, tres proche de
la valeur théorique de 2475°C. Dans les zones 1 et 2, la température pyroréflectométrique n’a pas pu
étre évaluée proprement en raison de I'égalité des réflectivités. Cela signifie du point de vue du
matériau, qu’un phénoméne de surface (transformation chimique, formation d’une cro(te semi-
transparente, ...) a affecté les mesures de réflectivités. Dans la zone 2, le visuel de la surface liquide
n’est pas clair, en raison de la saturation de la caméra a partir de 2200°C environ, et ne permet pas de
conclure sur I’état liquide et / ou solide de la surface. Les réflectivités montrent bien que la surface a
changé progressivement dans la zone 2, pouvant traduire la formation ou la disparition d’une cro(te.
Des taches noires (voir figure 5.25) sont en effet notables dans la zone 2 et disparaissent
progressivement pour ne plus étre visible dans la zone 3. Consécutivement a cette observation, les
réflectivités se sont séparées l'une de l'autre permettant I'évaluation de la température
pyroréflectométrique avec une incertitude de 20 degrés environ. La température déterminée est
comprise entre 2400 et 2500°C avant d’entrer dans le domaine de surfusion. Ce mélange rhénium —
carbone a en effet la particularité de présenter une surfusion trés importante pouvant atteindre 250°C,
conduisant a un pic de recalescence trés important.

Les résultats obtenus sur ces deux mélanges eutectiques ont permis de réaliser les premieres mesures
de tres hautes températures par pyroréflectométrie sur une surface liquide. La transition de phase
solide — liquide, par ailleurs détectée par les variations de réflectivités, rend instable les mesures de
réflectivités et complexifie d’autant I’évaluation de la température pyroréflectométrique. Cependant,
un réglage trés précis des tétes optiques permet de pallier en partie ces difficultés, et de disposer de
mesures de températures vraies pour le mélange ruthénium — carbone de 2000 a 2200°C et pour le
mélange rhénium — carbone de 2400 a 2500°C.

4.3 Mesure sur un corps pur métallique : le fer

Les essais sur le fer ont été réalisés avec deux objectifs. Tout d’abord, ces essais permettent de montrer
la faisabilité des mesures par pyroréflectométrie sur la surface métallique liquide d’'un matériau dont
la température de fusion est connue et dont les propriétés radiatives sont a peu prés connues. Ensuite,
ces mesures ont servi de support dans le cadre de travail de thése sur I'oxydation du fer et du zirconium
mené par Sarah Thilliez [8] au sein du méme laboratoire et sur I'installation VITI.
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4.3.1 Description des échantillons et de la configuration

Les échantillons de fer utilisés pour effectuer ces mesures sont trés petits et justifiés par les besoins
de Sarah Thilliez. Ces échantillons sont des pastilles de fer pur (99,99%) de 0,72g placées dans un
creuset en alumine dont le diameétre interne est de 3mm. La température de fusion théorique du fer
est de 1538°C [82].

La configuration expérimentale est celle donnée dans la figure 5.9 avec un creuset plus petit que pour
les autres configurations. L’échelle pour le creuset n’est donc pas respectée par rapport aux autres
éléments géométriques.

Les faibles dimensions du creuset nécessitent un réglage trés précis de la téte optique pour viser la
surface liquide uniquement. Concernant les mesures avec le pyroréflectométre, cela ne pose pas de
probléme puisque la taille du spot de visée est de I'ordre de 2 a 3 mm, soit légérement inférieure au
diametre interne du creuset. Concernant les mesures avec le pyrometre, la taille du spot de visée a été
mesurée a 8-9mm environ, bien que le maximum du signal récupéré soit sur une zone d’environ 3 mm
de diameétre, d’ou des erreurs de mesures de température.

4.3.2 Mesures préliminaires

Les premieres mesures effectuées sur le fer n'ont pas permis d’évaluer la température
pyroréflectométrique dans la partie liquide a cause de difficultés a déterminer les réflectivités
spectrales. Les mesures réalisées avec le pyroréflectometre sont présentées dans la figure 5.26 avec
I"affichage de deux cycles de fusion — solidification.

Sur la partie solide, les réflectivités sont mesurables, bien qu’elles ne soient pas dans le bon ordre
empéchant ainsi I'évaluation de la température pyroréflectométrique (voir paragraphe 4 du chapitre
2). Les instants de fusion et de recalescence sont détectables a la fois sur les signaux en températures
et en réflectivités. Les températures présentent en effet de fortes variations aux instants de
changements d’états. Les réflectivités ont une évolution que I'on pourrait qualifier de binaire. Elles
sont mesurables a I'état solide, mais chutent a I'état liquide. On peut noter que la température
pyroréflectométrique peut étre évaluée a I'état liquide car la réflectivité a la longueur d’onde de 1,55
pum n’est pas strictement égale a zéro, alors que celle a 1,3 um est strictement égale a zéro, permettant
I’évaluation d’une température pyroréflectométrique. Cependant, vus les signaux tres faibles des
réflectivités, cette température évaluée n’est pas considérée fiable.

Les résultats obtenus sur les réflectivités dans cette configuration démontrent que la téte optique est
bien réglée pour viser sur un échantillon de petite taille, puisque le changement de phase entraine la
quasi impossibilité de détecter les signaux de réflectivités. Il est donc possible de régler tres finement
la téte optique pour réaliser des mesures par pyroréflectométrie sur une zone petite et trés localisée.
L'impossibilité des mesures de réflectivités sur la surface de fer liquide est probablement due a la
nature tres spéculaire du fer liquide. Le réglage de la téte optique semble donc étre suffisamment bon
pour viser I'’échantillon de fer liquide, mais pas suffisamment pour détecter la réflexion spéculaire du
laser. Il est probable que les angles y, représentés sur la figure 5.7 et correspondant a I’'angle de la téte
optique par rapport a la normale, ne soient pas strictement identiques. Or, dans le cas d’une surface
spéculaire, il est indispensable que ces angles soient aussi proches que possible I'un de I'autre.

Cet essai a donc été reproduit en optimisant le réglage de la téte optique et notamment la réflexion
spéculaire, a I'aide d’un miroir plan.
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Figure 5.26 : Mesures pyroréflectométriques sur du fer pur. Mesures de températures (en haut) : T1,3 umetT
1,55 um : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 um, T* : température pyroréflectométrique, Tc :
température bichromatique du pyroréflectométre. Mesures de réflectivités (en bas) : R 1,3 um et R 1,55 um :
réflectivités spectrales a 1,3 um et 1,55 um.

4.3.3 Résultats sur le fer

Aprés optimisation des réglages, les mesures de tres hautes températures par pyroréflectométrie ont
été rendues possibles sur le fer liquide et jusqu’a 200°C au-dessus de la température de fusion et sont
présentés dans la figure 5.27. La température bichromatique du pyrometre est ajoutée aux
températures du pyroréflectometre, avec des visuels de la vidéo enregistrée par le pyromeétre
bichromatique.
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Afin de visualiser nettement la transition de phase et de préserver le creuset en alumine, une vitesse
de montée en température lente a été choisie : 30°C/minute.
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Figure 5.27 : Mesures pyroréflectométriques sur du fer pur. Mesures de températures (en haut) : T1,3 umetT
1,55 um : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 um, T* : température pyroréflectométrique, Tc :
température bichromatique du pyroréflectomeétre, T pyrometre : température bichromatique du pyrometre.
Mesures de réflectivités (en bas) : R 1,3 um et R 1,55 um : réflectivités spectrales a 1,3 um et 1,55 um.
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L’échantillon de fer pur a été chauffé jusqu’a 200°C au-dessus de sa température de fusion en trois
paliers successifs. L'instant de la fusion a été déterminé a I'aide du visuel donné par le pyrométre. On
peut voir la fin du plateau de fusion marquée par une variation rapide (baisse de la température sur
un court instant) de la température bichromatique du pyromeétre. La température
pyroréflectométrique évaluée a la fusion est de 1550°C avec une incertitude calculée de 14 degrés, en
accord avec la température de fusion théorique du fer de 1538°C. Ceci permet donc de valider la
possibilité d’effectuer des mesures par pyroréflectométrie sur une surface métallique liquide. La
température pyroréflectométrique a pu étre évaluée sur I'intégralité de la phase liquide de I'essai avec
une incertitude inférieure a 20 degrés.

Il convient de noter que la température bichromatique du pyrometre est inférieure a toutes les autres
températures. De plus, la décroissance de I'émissivité du fer avec la longueur d’onde [83] engendre
nécessairement une surestimation de la température bichromatique par rapport a la température
vraie de la surface visée. Une grande part de I'explication réside dans la taille du spot de visée du
pyrometre bichromatique qui est environ 3 fois supérieure au diametre interne du creuset.

Au fur et a mesure de l'essai, les réflectivités baissent l[égérement et se rapprochent I'une de I'autre,
ce qui a conduit par la suite (hors de la zone de la figure) a une impossibilité d’évaluer la température
pyroréflectométrique. Ces mesures ont été corrélées a I'observation de la surface du fer liquide, qui
s’est progressivement recouvert d’une sorte de cro(ite blanchatre, qui arrive par le bas de I'image. La
cro(ite s’est propagée en quelques minutes a la surface du liquide (voir visuels de la figure 5.27). La
formation de cette cro(te est donc probablement la cause de I'évolution des réflectivités. L’hypothése
concernant cette cro(te est attribuée a la formation d’une phase spinelle (FeAl,04) suite a I'interaction
entre le fer et le creuset constitué d’alumine. La température de fusion de la spinelle (FeAl,0,4) étant
1780°C [84], sa formation permet donc I'apparition d’'une crolte solide. Il aurait été intéressant de
reproduire cet essai au-dela de 1780°C pour confirmer la formation de cette spinelle, mais des
contraintes expérimentales n’ont pas permis cette confirmation.

Les résultats obtenus sur le fer ont permis de valider les mesures de trés hautes températures par
pyroréflectométrie sur une surface liquide, moyennant un réglage trés fin de la téte optique en raison
de la nature spéculaire de la surface de fer liquide. Ces mesures ont pu étre effectuées de 1550°C a
1730°C.

4.4  Mesure sur un oxyde : I'alumine Al,0O3

Les essais sur de I'alumine ont été réalisés afin de tester la méthode pyroréflectométrique sur un oxyde
liguide. L’alumine a été choisie en raison de sa large utilisation sur I'installation VITI, ainsi que pour sa
température de fusion de 2054°C [85] située au milieu de la gamme d’étalonnage du
pyroréflectomeétre, et en raison de son utilisation comme simulant pour du corium.

4.4.1 Description des échantillons et de la configuration

L'alumine utilisée pour ces mesures est mise en place dans un creuset en tungsténe et sous la forme
de granules de petites dimensions. Le creuset de diamétre interne 27 mm est rempli avec 61g de
granules, ce qui permet d’obtenir apres fusion un creuset rempli a mi-hauteur d’alumine.

L’essai est réalisé dans une atmospheére d’argon, permettant de considérer I'alumine opaque a I'état
liguide, comme cela a été observé par Sarou-Kanian et al. dans [86]. Une atmosphére en oxygene
n’aurait pas permis de faire cette hypothése d’opacité indispensable a la pyroréflectométrie.

La configuration expérimentale est celle donnée dans la figure 5.9.
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4.4.2 Mesures préliminaires

Les premiers essais effectués sur l'alumine n’ont pas permis d’évaluer la température
pyroréflectométrique dans la partie liquide, du fait de difficultés a mesurer les réflectivités spectrales.
Les mesures réalisées avec le pyroréflectométre sont présentées dans la figure 5.28. La température
pyroréflectométrique est affichée sur le graphique mais n’a pas pu étre évaluée sur la quasi-totalité de
I’essai, hormis quelques points identifiables par les barres verticales aprés la 40° minute. La fusion et
la solidification ont été détectées a I'aide de la vidéo du pyromeétre bichromatique.
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Figure 5.28 : Mesures pyroréflectométriques sur de I'alumine. Mesures de températures (en haut) : T 1,3 pm et
T 1,55 um : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 um, T" : température pyroréflectométrique, Tc :
température bichromatique du pyroréflectomeétre. Mesures de réflectivités (en bas) : R 1,3 um et R 1,55 um :
réflectivités spectrales a 1,3 um et 1,55 um.
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Dans la partie solide, les réflectivités sont égales a zéro car I'alumine est présente sous la forme de
granules et la téte optique a été réglée en prévoyant un tassement des granules de moitié. Des que
I’alumine commence a fondre, la réflectivité varie énormément entre zéro et des valeurs élevées, voire
tres élevées (jusqu’a plusieurs centaines de stéradian sur d’autres essais que celui présenté). Ces fortes
variations de la réflectivité sont dues a des mouvements de convection importants visibles sur la vidéo
du pyrométre. La taille du creuset, plus grande que pour les essais précédents, pourrait expliquer la
mise en place de cellules de convection. L'utilisation d’un creuset en tungsténe, ayant des propriétés
thermoradiatives différentes, peut aussi modifier les échanges de chaleur contribuant a la modification
de la thermique du systeéme.

A la solidification, les réflectivités se stabilisent a des valeurs élevées, bien que leurs variations restent
significatives. Ces valeurs élevées suggérent que le réglage approximatif de la téte optique, en
anticipant un tassement des granules a mi-hauteur, est plutét bon. Etant donné que des valeurs trés
élevées ont été observées pour les réflectivités lors d’autres essais, il semblerait que la réflectivité de
I"alumine soit trés importante, mais probablement moins spéculaire que le fer, facilitant ainsi le réglage
de la téte optique.

Afin de parfaire les réglages, un essai consécutif est effectué a partir d’un creuset de tungsténe rempli
d’alumine ayant déja chauffé une fois permettant a I'alumine de former un bloc solide et non un amas
de granules.

4.4.3 Résultats sur I'alumine

Aprés avoir réglé la téte optique du pyroréflectométre face a un creuset rempli d’un bloc d’alumine
solide, les mesures de trés hautes températures par pyroréflectométrie ont été réalisées sur I'alumine
liquide entre 2000 et 2100°C. Les résultats sont présentés dans la figure 5.29. La température
bichromatique du pyromeétre est ajoutée aux températures du pyroréflectometre.

Le systéme est chauffé un peu plus rapidement que les essais précédents, a un rythme de 50 degrés
par minute environ.

La fusion de I'alumine a pu étre observée a I'aide de la vidéo intégrée au pyrometre. L'alumine a
commencé a fondre au début de la zone 2, identifiée sur la figure 5.29, ou I'on peut noter la présence
d’un plateau de température d’approximativement une minute. La température de fusion relevée est
de 2072°C pour la température bichromatique du pyromeétre et 1972°C pour la température
pyroréflectométrique, alors que la température de fusion théorique de I'alumine est de 2054°C [87].
Simultanément a la fusion, il n’a pas été observé de changement majeur sur la réflectivité hormis une
augmentation progressive de la réflectivité a 1,55 um, sans explication particuliére. Ceci est d( a la
présence d’un fragment de crolte positionné au centre du creuset, visible dans la figure 5.30. Les
mesures par pyrométrie et par pyroréflectométrie sont donc effectuées sur une partie solide, justifiant
la relative stabilité des réflectivités dans la zone 2.

Ce fragment solide est par la suite déstabilisé par les mouvements de convection qui se mettent en
place tout autour. Ce morceau s’est ensuite décalé sur la partie gauche (voir figure 5.30) au début de
la zone 3, permettant au pyrométre et au pyroréflectometre de mesurer la température sur une partie
liguide. Ceci a eu pour conséquence immédiate d’engendrer des variations trés importantes sur les
réflectivités ainsi que les différentes températures du pyroréflectomeétre, rendant donc difficile une
évaluation précise de la température pyroréflectométrique. Les mouvements de convection et les
microparticules solides passant devant la zone de visée provoquent ces variations des signaux en
réflectivités et en températures.

Dans la zone 4, plusieurs fragments se forment (voir figure 5.30) contribuant a la stabilisation des
mouvements de convection, et entrainant une stabilisation des signaux en réflectivités et en
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températures. Ces mesures sont a priori effectuées sur une partie solide dans cette zone. La surchauffe
de I'alumine n’a pas suffi a faire disparaitre ces morceaux de cro(te. Les faibles valeurs de réflectivités
dans la zone 4 conduisent a une température pyroréflectométrique qui semble étre trop faible par
rapport aux températures de luminance et la température bichromatique. De méme, la température
pyroréflectométrique semble trop faible dans la zone 2, ce qui est confirmé par la température de
fusion mesurée a 1972°C avec le pyroréflectometre, comparé a 2054°C pour la valeur théorique.
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Figure 5.29 : Mesures pyroréflectométriques sur de I'alumine. Mesures de températures (en haut) : T 1,3 pm et
T 1,55 um : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 um, T* : température pyroréflectométrique, Tc :
température bichromatique du pyroréflectomeétre, T pyromeétre : température bichromatique du pyrometre.
Mesures de réflectivités (en bas) : R 1,3 um et R 1,55 um : réflectivités spectrales a 1,3 um et 1,55 um.
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Figure 5.30 : Visuels du pyromeétre vidéo sur I'alumine liquide pour les zones 2 a 4. Le cercle noir symbolise la
visée du pyrometre bichromatique.

Ces mesures effectuées sur de I'alumine se sont avérées complexes en raison des mouvements
importants a la surface liquide et la présence probable de crolte. L'évaluation de la température
pyroréflectométrique a toutefois été possible de 2000 a 2100°C, avec une incertitude calculée d’une
vingtaine de degrés environ. Cette incertitude ne tient pas compte des variations de températures et
de réflectivités, ce qui ne permet pas de considérer la température pyroréflectométrique avec une
incertitude aussi faible que calculée compte tenu de I'évolution de I’état de la surface au cours de cet
essai.

4.5 Mesure sur un alliage métallique : I'acier 18 MND5

Les essais sur |'acier 18MND5 ont été réalisés afin de montrer la faisabilité des mesures
pyroréflectométriques sur un métal, qui n’est pas un corps pur et dont les propriétés radiatives ne sont
pas connues. Cet acier en particulier a été sélectionné car il compose les générateurs de vapeurs des
réacteurs francgais a eau pressurisé.

4.5.1 Description des échantillons et de la configuration

L'acier 18 MND?5 utilisé se présente originellement sous la forme d’un bloc cylindrique de diamétre
25mm et placé dans un creuset en zircone de diamétre interne 27mm. Les échantillons pésent environ
170g et ont une température de fusion comprise entre 1500 et 1550°C [6]. La composition de cet acier
est détaillée dans le tableau 5.2.

Fe Mn Ni Mo C Si Cr P S

Balance | 1,2-1,6 | 0,5-0,8 | 0,45-0,55 0,2 0,1-0,3 0,15 0,008 0,005

Tableau 5.2 : Composition massique (%) de I'acier 18MND5.

La configuration expérimentale est celle donnée dans la figure 5.9.

4.5.2 Mesures préliminaires
Les premieres mesures effectuées sur I'acier 18MND5 n’ont pas permis d’évaluer la température

pyroréflectométrique dans la partie liquide a cause de difficultés a mesurer les réflectivités spectrales.
Les mesures réalisées avec le pyroréflectometre pour deux essais différents sont présentées dans la
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figure 5.31 et dans la figure 5.32. La température pyroréflectométrique n’est pas affichée pour le
premier essai, car elle n’a pas pu étre évaluée du fait des signaux de réflectivités qui ne sont pas dans
le bon ordre (voir paragraphe 4 du chapitre 2). La fusion et la solidification ont été détectées a l'aide
de la vidéo du pyrometre bichromatique.
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Figure 5.31 : Mesures pyroréflectométriques sur de I'acier 18 MND5. Mesures de températures (en haut) : T 1,3
pm et T 1,55 um : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 um, Tc : température bichromatique du
pyroréflectométre. Mesures de réflectivités (en bas) : R 1,3 um et R 1,55 um : réflectivités spectrales a 1,3 um
et 1,55 pum.
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Figure 5.32 : Mesures pyroréflectométriques sur de I'acier 18 MND5. Mesures de températures (en haut) : T 1,3
pm et T 1,55 um : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 um, Tc : température bichromatique du
pyroréflectométre. Mesures de réflectivités (en bas) : R 1,3 um et R 1,55 um : réflectivités spectrales a 1,3 um
et 1,55 um.

Dans la partie solide, les réflectivités mesurées sont plutét faibles. Elles sont dans le bon ordre dans le
deuxiéme essai montré figure 5.32, permettant I’évaluation de la température pyroréflectométrique
a I'état solide.

A Vinstant de la fusion, les températures de luminance du pyroréflectométre décroissent de 100 a 200
degrés et la température bichromatique sur la figure 5.32 augmente de 250 degrés. Ceci est
probablement la conséquence d’un changement d’émissivité due a la transition de phase solide —
liquide. Les émissivités sont trés vraisemblablement plus faibles et plus écartées I'une de I'autre. Dans
le méme temps, les réflectivités augmentent tres significativement et deviennent trés instable le temps
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que l'intégralité de I'acier fonde. L’évolution des températures de luminance a la fusion a été observée
de facon similaire sur des oxydes [80, 81], traduisant une diminution de I'émissivité spectrale.

A I’état liquide, lorsque I'intégralité de I'acier est fondue, on observe deux situations trés différentes
entre ces deux essais. Dans le premier a la figure 5.31, les réflectivités se stabilisent a un niveau trés
élevé entrainant une saturation des photodiodes, ce qui contraint les températures de luminance a
plafonner. Alors que dans le deuxiéme essai a la figure 5.32, les réflectivités chutent a zéro. Les pics de
réflectivités qui restent présents de temps en temps sont dus a des particules solides pouvant passer
devant le spot de visée, ou des perturbations extérieures au systéme entrainant des vibrations de la
surface liquide.

Apres la solidification, les réflectivités se stabilisent a un niveau plutét faible. Mais, dans les deux cas,
I’ordre des réflectivités ne permet pas I'évaluation de la température pyroréflectométrique.

Plusieurs essais ont été réalisés sur cet acier et ont pu mettre en évidence une tres forte réflectivité,
due au caractére spéculaire de la surface métallique liquide. Afin de permettre des mesures par
pyroréflectométrie sur ce type de surface, il est indispensable de bien régler la téte optique afin de
capter le signal réfléchi sur la surface métallique liquide, tout en veillant a ne pas saturer les
photodiodes en ajustant leur puissance en fonction de I’échantillon visé.

4.5.3 Résultats sur I'acier 18MND5

Le réglage optimisé de la téte optique a permis d’effectuer des mesures de trés hautes températures
par pyroréflectométrie sur I'acier 18MND5 a I'état liquide juste au-dessus du point de fusion. Les
résultats sont présentés dans la figure 5.33, ol la température bichromatique du pyrometre est
ajoutée. La fusion de I'acier a pu étre visualisée a I'aide de la vidéo du pyromeétre bichromatique et du
plateau de température visible sur le pyromeétre et la température de luminance a 1,3 um.

Le systéme est chauffé a une vitesse de 'ordre de 25 degrés par minute.

Dans les zones 1 et 2, I'acier 18 MND5 est sous forme solide et la température pyroréflectométrique a
pu étre évaluée puisque les réflectivités sont dans le bon ordre. Cependant, dans la zone 2, la
photodiode centrée a 1,55 um a commencé a saturer en raison de I'augmentation de la réflectivité qui
était déja élevée. Ceci a conduit a I'impossibilité d’évaluer proprement la température de luminance a
1,55 um dans cette zone. La température pyroréflectométrique ne peut donc pas étre déterminée avec
beaucoup de fiabilité a cause des fortes variations que présentent la température de luminance a 1,55
um. Comme indiqué dans le paragraphe précédent, les températures de luminance décroissent juste
apreés la fusion en raison de la probable modification des propriétés radiatives de I’acier a la transition
de phase (voir les articles [80, 81]).

A I’état liquide et dans la zone 3, les réflectivités varient trés significativement en passant de valeurs
tres élevées a zéro. Ceci est dl a des mouvements trés importants qui ont pu étre observés a la surface
du creuset a l'aide de la vidéo du pyromeétre bichromatique. Ces mouvements ne s’apparentent pas a
des mouvements de convection comme il a pu étre observé avec I’alumine (voir paragraphe 4.4), mais
plutét a des mouvements aléatoires ne permettant pas d’identifier d’éventuelles cellules de
convection. Ces mouvements ont de toute fagon un impact tres significatif sur les réflectivités et donc
sur I’évaluation de la température pyroréflectométrique.

Dans la zone 4, ces mouvements cessent permettant aux réflectivités de se stabiliser et ainsi de
permettre une évaluation de la température pyroréflectométrique avec une incertitude calculée de 50
degrés environ. L'incertitude est supérieure a celles calculées pour les matériaux en raison de la
dispersion relative des réflectivités qui est plutot élevée. Les réflectivités se stabilisent a un tres faible
niveau (échelle réduite sur la figure), comparativement aux valeurs a I’état solide. Le réglage de la téte
optique a donc été suffisant pour détecter du signal sans que les photodiodes n’aient saturées (sauf
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une légere saturation avant la fusion pour la longueur d’onde a 1,55 um). La température
pyroréflectométrique déterminée semble toutefois assez basse comparée aux températures de
luminance et surtout comparée a la température de fusion de I'acier, car T* < Tfy;0r, €t I'échantillon
semble liquide dans cette zone.

Les deux pics de température observés sur la température bichromatique du pyrometre sont dus pour
le premier a la fusion de I'acier, et pour le second a des perturbations importantes observées a la
surface liquide. L’augmentation soudaine de la température bichromatique du pyrometre a la fin de la
zone 4 est due a un déplacement de celui-ci sur une zone plus sombre, dont I'écart entre les deux
émissivités du pyrometre doit étre supérieur.
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Figure 5.33 : Mesures pyroréflectométriques sur de I'acier 18 MND5. Mesures de températures (en haut) : T 1,3
pum et T 1,55 um : températures de luminance a 1,3 um et 1,55 um, T" : température pyroréflectométrique, Tc :
température bichromatique du pyroréflectomeétre, T pyrometre : température bichromatique du pyrometre.
Mesures de réflectivités (en bas) : R 1,3 um et R 1,55 um : réflectivités spectrales a 1,3 um et 1,55 um.
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Ces mesures effectuées sur de I'acier 18MND5 ont été les plus complexes a obtenir en raison de la
réflectivité trés spéculaire d’'une surface métallique liquide et de mouvements pouvant se produire au
sein de I'échantillon. La température pyroréflectométrique a tout de méme pu étre évaluée avec une
incertitude de 50°C environ, soit 3% de la température.

5 Perspectives

Les mesures par pyroréflectométrie ont pu étre réalisées sur différents matériaux a I’état liquide a
I'aide d’un pyroréflectometre pouvant fonctionner jusqu’a 2500°C environ, une téte optique
développée précisément pour l'installation VITI et une méthode de post-traitement développée
spécifiguement pour ces mesures.

Dans ce paragraphe, plusieurs idées sont suggérées afin d’améliorer et de faciliter les mesures de tres
hautes températures par pyroréflectométrie sur des surfaces liquides. Une utilisation complémentaire
de la pyroréflectométrie est aussi proposée.

La difficulté des mesures sur des surfaces liquides réside trés souvent sur I'aspect spéculaire de ces
surfaces et donc des réflectivités élevées. Pour pallier cette difficulté, il pourrait étre envisageable
d’insérer en cours d’essai un filtre infrarouge sur la téte optique dédiée a I'émission laser, afin
d’atténuer le signal réfléchi et d’éviter la saturation des photodiodes. La transmission de ce filtre serait
tres bien caractérisée au préalable et une modification du logiciel de supervision pourrait intégrer en
direct ce changement de transmission. Il pourrait méme y avoir plusieurs filtres disponibles pouvant
étre utilisés selon le niveau de réflectivité. En pratique, cela consisterait a I'ajout d’un logement sur la
téte optique permettant de mettre en place facilement un ou plusieurs filtres sans faire bouger
I’ensemble du dispositif.

Une autre difficulté liée a I'aspect spéculaire des surfaces liquides est que la fonction de distribution
des réflectivités bidirectionnelles peut étre tres resserrée autour d’une direction privilégiée. Les
réglages de la téte optique doivent donc étre extrémement précis pour trouver le compromis entre la
détection du signal réfléchi sans saturer les photodiodes. Pour faciliter le réglage de la téte optique,
une motorisation des vis de réglages des supports 5 et 6 représentés dans la figure 5.7 et la figure 5.8
permettrait d’effectuer un réglage beaucoup plus fin. De plus, ce systeme de motorisation pourrait
permettre de sauvegarder (ou identifier) un réglage optimal et ainsi donner la possibilité de modifier
le réglage sans risquer de ne pas pouvoir retrouver le réglage optimal. Cela pourrait étre trés utile en
cours d’essai si une petite modification du réglage est nécessaire suite a une éventuelle modification
de la surface liquide visée.

La téte optique actuelle présente un angle y (voir figure 5.7), d’environ 8°. Or, plus cet angle est petit,
plus la zone de réglage relative de la téte optique est réduite, facilitant ainsi son réglage. Une nouvelle
téte optique moins encombrante pourrait donc étre développée afin de réduire I'angle y, ce qui
permettrait d’optimiser plus facilement le réglage de la téte optique et faciliter les mesures sur des
surfaces spéculaires. Une téte optique composée d’un seul bloc serait I'idéal pour effectuer des
mesures en incidence normale.

La téte optique actuelle est fixée sur le dessus du four et elle est réglée de telle sorte que la mesure de
température s’effectue a I'endroit choisi lors du réglage. Or, il pourrait étre intéressant de pouvoir
déplacer latéralement la téte optique afin de balayer la surface liquide considérée et effectuer les
mesures pyroréflectométriques en plusieurs zones de I’échantillon. Pour cela, il faudrait placer la téte
optique sur une table de translation horizontale, motorisable ou non, selon les deux axes du plan
horizontal.
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Une difficulté liée aux mesures sur des surfaces liquides et que la distance de travail entre cette surface
et la téte optique peut varier au cours de I'essai, et particulierement au moment de la transformation
de phase en raison d’un éventuel changement du coefficient de dilatation thermique. De plus, les
dilatations thermiques de I'ensemble du systéme contribuent a faire varier la distance de travail de
I'ordre de quelques millimetres, ce qui est suffisant pour géner les mesures de réflectivités sur une
surface spéculaire. L'idéal serait donc de pouvoir mesurer la distance entre la surface visée et la téte
optique, soit a I'aide d’un instrument séparé comme un télémetre, soit en exploitant une partie du
signal laser émis pour effectuer les mesures de réflectivités. La distance de travail pourrait ensuite étre
ajustée a l'aide d’une table micrométrique motorisée asservie en position sur laquelle reposerait
I'intégralité du systeme étudiée (échantillon, éléments chauffants et support).

La complexité du réglage de la téte optique est notamment due au fait que I'on travaille « en aveugle »,
puisque les longueurs d’ondes du pyroréflectomeétre sont dans le proche infrarouge. Le
pyroréflectometre pourrait donc étre adapté avec I'ajout d’un laser visible intégré afin d’envoyer au
choix dans la fibre optique le laser infrarouge ou le laser visible. Sur le dispositif actuel, il serait
nécessaire de déconnecter les fibres optiques du boitier, ce qui affecterait de maniére importante les
mesures et ainsi invaliderait un étalonnage en température, qui ne peut pas étre effectué avant chaque
essai. Avec le dispositif actuel, il n"est donc pas possible de travailler avec un laser visible pour les
réglages avant chaque essai. La limite de cet ajout d’un laser visible est que I'indice de réfraction du
laser est différent d’une longueur d’onde a une autre. La taille et la position du spot de visée dans le
visible peut donc étre différente de la taille et la position du spot dans I'infrarouge.

Enfin, le pyroréflectométre pourrait étre utilisé pour d’autres applications en plus de la mesure de tres
hautes températures. Une continuité a cette thése est envisagée dont le but est d’'une part de
caractériser une surface liquide par la méthode de la pyroréflectométrie et d’autre part et
simultanément de développer l'interférométrie laser [88, 89, 90], appliquée a des surfaces liquides
perturbées par des ondes gravito-capillaires. L'interférométrie consistera a scanner la surface
perturbée, dont I'analyse fréquentielle permettra de mesurer certaines propriétés thermophysiques,

comme la masse volumique, la tension de surface ou la viscosité.
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Conclusion

Des mesures de trés hautes températures par pyroréflectométrie jusqu’a 2500°C ont été réalisées sur
différentes surfaces de matériaux solides et liquides, oxydes et métallique, au sein de I'installation VITI
de la plateforme accident grave PLINIUS. Ces mesures ont pu étre effectuées suite au développement
d’une instrumentation spécifique, a sa mise en place et a sa qualification dans l'installation VITI,
I’étalonnage du dispositif et ses réglages avant essai. Le pyroréflectometre a été développé par le
laboratoire PROMES au four solaire d’Odeillo et adapté pour les besoins de mesures a trés hautes
températures de l'installation VITI. L'objectif de ces mesures est de pouvoir présenter les résultats
originaux obtenus sur des surfaces liquides et de pouvoir valider, sur des échantillons de tungsténe
solide, le modele Comsol développé au chapitre 4.

Le pyroréflectométre fonctionne en association avec une téte optique permettant de régler la taille du
spot de visée sur la surface considérée. La téte optique a évolué a plusieurs reprises tout au long de ce
travail pour s’adapter aux besoins spécifiques aux mesures par pyroréflectométrie sur des surfaces
liquides. Le systéme retenu, le plus optimisé pour ces mesures, consiste en deux blocs de deux lentilles
dédiées a I'’émission du laser et la réception du signal thermique et réfléchi. Les lentilles sont fixées sur
des rails permettant un réglage simplifié, précis et robuste afin d’obtenir un spot de visée de I'ordre
de 2 mm environ.

L'étalonnage précis en température reste un prérequis pour ce type d’instrument et peut étre effectué
a I'aide de cellules a points fixes eutectiques dont les températures de fusion sont connues avec une
grande précision (< 1K). Une optimisation de I'étalonnage en température a permis de réduire la
dépendance de lincertitude totale sur la mesure de la température pyroréflectométrique a
|’étalonnage en température. Cette optimisation a consisté a passer d’un étalonnage sur corps noir sur
treize points de températures (incertitudes comprises entre 5 et 13K pour chacun de ces treize points)
a un étalonnage sur cellules a points fixes eutectiques sur trois points de températures (incertitude
prise égale a 1K pour ces trois points).

Les premieres mesures de trés hautes températures par pyroréflectométrie ont été réalisées sur des
échantillons solides de tungstene avec un double objectif. Premiérement, ces essais ont permis de
valider la mise en place du pyroréflectometre sur 'installation VITI avec un matériau sur lequel la
méthode a déja été validée. Deuxiemement, ces essais ont servi a la validation du modéle Comsol
développé au chapitre 4. La comparaison des données expérimentales avec le modele Comsol a permis
de valider le modele en accord avec les incertitudes expérimentales calculées. Cette validation a été
effectuée sur plusieurs configurations, a I’exception de la configuration présentant un rayon de 5mm,
ou le modeéle sous-estime un peu la température déterminée expérimentalement.

Les mesures de trés hautes températures par pyroréflectométrie ont ensuite été réalisées sur des
surfaces liquides, consistant ainsi en des résultats originaux pour cette méthode. Différents matériaux
ont été considérés recouvrant une large gamme de température, et aux propriétés thermoradiatives
plus ou moins connues. Aprés une optimisation du protocole expérimental, des mesures par
pyroréflectométrie ont pu étre effectuées sur des surfaces liquides pour quatre matériaux différents :
des mélanges eutectiques ruthénium — carbone et rhénium — carbone, du fer, de I'alumine et de 'acier
18MNDS5. Ceci a permis de tester la faisabilité de la méthode sur des mélange métal — carbone, des
métaux (corps pur et alliages) et des oxydes.

La méthode de la pyroréflectométrie a pu étre appliquée sur le mélange eutectique ruthénium —
carbone entre 2000 et 2200 °C avec une incertitude d’'une dizaine de degrés et sur le mélange
eutectique rhénium — carbone entre 2400 et 2500°C avec une incertitude de 20°C. Ces incertitudes
sont plut6t faibles en raison des faibles valeurs de réflectivités.
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Un corps pur métallique a ensuite été testé permettant de valider la méthode de la pyroréflectométrie
sur un échantillon de fer pur entre 1550 et 1730 °C, avec une incertitude de 14°C a la température de
fusion, évaluée a 1550°C pour une valeur théorique de 1538°C.

Un oxyde, I'alumine Al,Os, a ensuite permis de valider la méthode de la pyroréflectométrie sur un autre
type de matériaux entre 2000 et 2100°C avec une incertitude de 20°C.

Finalement, des mesures de treés hautes températures par pyroréflectométrie ont été effectuée sur un
matériau dont les propriétés radiatives ne sont pas connues. |l s’agit de I'acier 18 MNDD5, utilisé pour
les générateurs de vapeur des réacteurs nucléaires a eau pressurisé frangais, qui s’est avéré étre un
matériau trés spéculaire. La température a pu étre évaluée par pyroréflectométrie autour de 1400°C
avec une incertitude de I'ordre de 50°C, soit 3% environ de la température, en raison de la spécularité
de la surface métallique liquide.

Pour finir, des voies d’améliorations des mesures par pyroréflectométrie sont proposées afin de
fiabiliser et faciliter les mesures des tres hautes températures par pyroréflectométrie sur des surfaces
liquides, spéculaires ou non. Ces propositions concernent principalement la téte optique afin d’offrir
davantage de possibilités pour faciliter le réglage et permettre de régler plus finement la téte optique,
élément indispensable pour effectuer des mesures sur des surfaces spéculaires liquides. Des
améliorations dans les réglages de maniere générale sont aussi proposées afin de les optimiser, dans
le méme but de permettre des mesures sur tous types de matériaux, spéculaires ou diffusants et
solides ou liquides. Enfin, une ouverture est suggérée pour utiliser les signaux en réflectivités du
pyroréflectometre et effectuer des mesures de propriétés thermophysiques par la méthode de
I'interférométrie.
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Dans le cadre des études d’accidents graves de réacteurs nucléaires, la connaissance des propriétés
thermophysiques des matériaux a tres hautes températures — jusqu’a 2500°C — reste un enjeu majeur
pour la compréhension et la modélisation des principaux phénoménes mis en jeu. Une méthode de
mesure généralement utilisée pour évaluer les températures de surface est la pyrométrie optique. Un
prérequis a ces mesures est d’avoir acces a I'émissivité du matériau, grandeur thermophysique
généralement méconnue et fortement variable car dépendant de plusieurs parameétres.

L'objectif principal de cette thése a été de développer une instrumentation originale — la
pyroréflectométrie — afin de réaliser des mesures fiables des trés hautes températures [1500 ; 2500°C]
sur des matériaux liquides avec une précision visée de I'ordre de quelques dizaines de degrés. La
difficulté de ces mesures est liée a la complexité de connaitre précisément I'émissivité du matériau
considéré, qui dépend de nombreux parametres.

La pyroréflectométrie a été retenue comme la technique pour s’affranchir de la méconnaissance de
I’émissivité au travers de la mesure des réflectivités spectrales a deux longueurs d’ondes.
L'importance de I'environnement externe au matériau considéré a été mise en évidence dans ces
travaux de thése. La luminance spectrale mesurée par un pyromeétre optique ou le pyroréflectometre
ne dépend en effet pas uniquement du rayonnement de la surface a caractériser mais aussi du
rayonnement des surfaces environnantes pouvant se réfléchir sur I'échantillon. Ces réflexions
parasites peuvent en effet avoir un impact significatif sur I'émissivité apparente. Ceci est un élément
essentiel pour la détermination de I'émissivité apparente d’une cavité utilisée entre autre lors de
I’étalonnage des dispositifs métrologiques. Les réflexions parasites permettent de considérer une
émissivité de cavité trés proche de l'unité, a condition que l'intégralité de la cavité soit a une
température homogene. Si la cavité est hétérogene en température, alors I'émissivité apparente
pourra en étre fortement affectée.

L’évaluation analytique des incertitudes a d’ailleurs montré que I'émissivité de la cavité du systeme
d’étalonnage est le terme prépondérant en pyroréflectométrie dans le cas d’'un matériau présentant
une faible réflectivité. Dans le cas de réflectivité plus élevée, l'incertitude prépondérante en
pyroréflectométrie est liée aux signaux de réflectivités.

Les propriétés radiatives jouent un role prépondérant sur I’évaluation avec précision de la température
en pyroréflectométrie. Un étalonnage optimisé a permis de réduire son impact sur le budget
d’incertitude. En effet, un étalonnage effectué sur trois points fixes de température (cellules a points
fixes eutectiques) ayant chacun une incertitude de 1K conduit a des incertitudes plus faibles qu’un
étalonnage effectué sur treize points (corps noir dont la température est mesurée par un pyrometre)
dont chacun présente une incertitude supérieure a 5K. L'incertitude totale déterminée en
pyroréflectométrie est dans tous les cas de réflectivités systématiquement inférieure a celle
déterminée en pyrométrie bichromatique.

L’évaluation analytique des incertitudes permet de déterminer la précision a laquelle les mesures de
températures par pyroréflectométrie sont réalisées. Les gradients thermiques présents a I’échelle de
I’échantillon ont été modélisés pour quantifier une incertitude supplémentaire sur la température a
considérer lors des mesures de propriétés thermophysiques. Un modeéle semi-analytique 0D a permis
d’effectuer une étude de sensibilité sur les différents parametres physiques et géométriques. A
nouveau les propriétés radiatives du matériau considéré se sont avérées prépondérantes dans la
définition de la thermique du systeme. L'émissivité a en effet été identifiée comme le paramétre
prépondérant sur la thermique du systeme modélisé, au vu de sa méconnaissance pour les différents
matériaux envisagés, et sa dépendance a de nombreux parametres, tels que la rugosité, la température
et la longueur d’onde. L'émissivité a un impact a la fois sur la température d’équilibre ainsi que sur le
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temps d’équilibre thermique. Le modele numérique 2D axisymétrique développé sous Comsol permet
de déterminer la température dans I'ensemble du systeme modélisé. La comparaison avec le modele
0D montre un bon accord entre les deux modeles justifiant ainsi I'utilisation de ce modele pour une
évaluation rapide de la température et de l'influence de parametres sur la thermique. La géométrie
modélisée est ensuite modifiée pour correspondre au mieux a la configuration expérimentale. L’ajout
d’un support présent expérimentalement contribue a augmenter significativement les gradients
thermiques au sein du systeme modélisé. La modélisation thermique 2D des configurations
expérimentales permet donc d’identifier les éventuels gradients de température expérimentaux
pouvant étre utilisés pour mieux définir la température a considérer dans le cadre de mesures de
propriétés thermophysiques dépendants de la température.

Les mesures de trés hautes températures ont été réalisées sur l'installation VITI de la plateforme
accident grave PLINIUS. Ces mesures effectuées par pyroréflectométrie sur des matériaux liquides
nécessitent une méthodologie expérimentale rigoureuse pour obtenir des mesures fiables. La
faisabilité de ces mesures a nécessité une optimisation et un réglage tres fin de la téte optique du
pyroréflectometre. Son optimisation a consisté a obtenir une téte optique robuste et réglable le plus
facilement possible. Son réglage a permis de disposer d’un spot de visée de I'ordre de 2mm, donnant
la possibilité d’effectuer des mesures sur des zones de petites tailles. Le pyroréflectométre a été tout
d’abord utilisé pour déterminer la température d’un cylindre de tungsténe, matériau sur lequel la
méthode de la pyroréflectométrie a déja été validée, avec deux objectifs : valider la mise en place du
pyroréflectométre au sein de l'installation VITI et effectuer I'intercomparaison avec le modéle Comsol
2D. Les températures a I'équilibre déterminées par la pyroréflectométrie ont été comparées avec
celles calculées par le modele Comsol 2D dans sa configuration avec un support. Les températures
déterminées avec le modéle sont en trés bon accord avec celles déterminées expérimentalement
compte tenu des incertitudes évaluées analytiguement. Les mesures effectuées par
pyroréflectométrie sur les échantillons de tungstene permettent de valider le modéle Comsol 2D.
Pour la premiére fois, la pyroréflectométrie a été appliquée pour des mesures sur des matériaux a
I’état liquide, métalliques ou oxydes, et ont permis de produire des résultats originaux, pour des
matériaux présentant une diversité de propriétés radiatives et recouvrant une large gamme de
température. Des mélanges eutectiques présentant une température eutectique connue ont permis
de valider la méthode pyroréflectométrique sur des surfaces liquides jusqu’a 2500°C avec une
incertitude de I'ordre de 1%. Les mesures pyroréflectométriques réalisées sur du fer liquide ont été
obtenues avec succes jusqu’a 1730°C avec une incertitude de 14°C a la température de fusion évaluée
a 1550°C pour une valeur théorique de 1538°C. Pour l'alumine, la méthode de mesure par
pyroréflectométrie a été validée entre 2000 et 2100°C avec une incertitude de l'ordre de 1%. Les
mesures réalisées sur I'acier 18MND5, composant les générateurs de vapeur des réacteurs a eau
pressurisé frangais, a été validée a 1400°C avec une incertitude de 50°C, soit 3%, en raison d’une forte
variation des réflectivités probablement liée a la nature spéculaire de la surface.

En guise d'ouverture, des perspectives sont proposées pour développer les mesures par
pyroréflectométrie : d’'une part en améliorant la téte optique, élément essentiel a la mesure par
pyroréflectométrie, et d’autre part en optimisant les réglages dans le but de permettre les mesures
sur différents types de matériaux, qu’ils soient spéculaires ou diffusants, solides ou liquides. Une voie
prometteuse pour la suite de cette thése est de développer un couplage entre la mesure de
température par pyroréflectométrie et la mesure de propriétés thermophysiques (masse volumique,
tension de surface, viscosité) par une méthode d’inspection laser, appelée d’interférométrie laser.
Cette méthode permettrait de disposer d’un outil pour mesurer simultanément des propriétés
thermophysiques, sans contact avec le matériau, et la température réelle du matériau avec une trés
bonne précision sur la température. Cette méthode serait appliquée a des liquides, métalliques ou
oxydes, a trés hautes températures [1500 ; 2500°C].
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Annexe A : Lois du rayonnement

Annexe A : Lois du rayonnement

A.1 Loi du déplacement de Wien

La luminance spectrale d’une surface est une fonction positive de la longueur d’onde avec un
maximum. L’objectif est de déterminer la corrélation entre la température et la longueur d’onde au
maximum de luminance. Pour cela il suffit donc d’annuler la dérivée de la luminance par rapport a la
longueur d’onde.

N C,
Pour simplifier les calculs, on pose : y = I

aLy _ )

% = 0 correspond donc au maximum de luminance.

La suite du calcul donne :

:
T =0 = et 21
aL;)(,y) =0 5(exp(y) — 1) = y exp(y)

La solution non nulle de cette équation est telle que y,,, =~ 4,965 ou y,, est la position du maximum
de luminance. La température T de la surface au maximum de luminance a donc lieu pour la longueur
d’onde 4, telle que :

c
AT = —2 = 2898 pm. K. (A1)

m

A.2 Loi du maximum de Wien

Le maximum de luminance spectrale peut étre aisément calculé a partir de la loi de Planck et de la

. Ca v s ,
notation y = /1_; utilisé dans I'annexe A.1.

(T2, ) = Cy 1 G 7S 1
ml TS C - 50 C

o ) O )

P\ T XP\7,T
On obtient donc :
L°(T, A,,) = B,,T>, (A.2)

— G 1 — -6 —3¢p—1p—5

avec B, . o =41-100°*W.m >sr K

" (2898-1076)5 _C  \_
( ) exp(2898.10_6)
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A.3 Loi de Stefan-Boltzmann

La loi de Stefan-Boltzmann s’obtient par intégration de la loi de Planck sur tout le spectre de longueur
d’onde.

L’exitance totale M? s’exprime en fonction de la luminance spectrale Lf{ a partir de I'équation suivante
ou 1 correspond a l'intégration sur les coordonnées spatiales :

(o]

0 _ C1 1
M=m| LydA=n = C—del. (A.3)
0 0 exp (ﬁ) -1
Onpose:y =—=
D'ou:
¢, G, 1
MO = —- . d
"B T ep) -1
0
yT\° G, 1
MO = f o (%) d
") \e) Ty ey -1
0
4 3
MO — nCl4T f y>dy
C; 5 exp(y) — 1
1= _rdy [ _exp(y)
s exp(y) -1 1 —exp(=y)
La série mathématique de 1_;(3]), avec f(y) = exp(—y) est:
+o0 +o0 ©©
I = Z f y® exp(—y) exp(—ny) dy = Z f y®exp(=(n+1)y) dy
n=09 n=0g

Trois intégrations par parties successives sont réalisées, ol le terme constant est nul pour chaque
intégration en 0 et +oo.

+

8

+00

v 1 1
= 2. . —_— el [ — —
I= Of3y 1 exp(—(n + 1)y) dy E f6y T D2 exp(—(n+ 1)y) dy
n=0g
1—+oofoo 6 (—(m+ 1)y)d E +§m6—6"4—”4
- 1 SPCm+Dy)dy= . (n +1)4 %90 15
n=09 =1
On obtient :

O = nC,T* n*  m°C
¢y 15 15C,*

T* = g,T% (A.4)

avecog = 5,67 - 1078 Wm™2K ~4sr~1
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Annexe B : Mesure de température par pyrométrie

Annexe B : Mesure de température par pyrométrie

B.1 Température de luminance

La détermination de la température vraie en fonction de la température de luminance se fait a partir
de I'’équation (1.33) et de la loi de Planck.

L(T,2) = e(T,)LO(T, 1) = L°(Ty, ) - (B.1)

La loi de Planck est appliquée a I'équation précédente et permet d’écrire I’équation suivante :
C; 1 Cy 1

AS C\ _, 25 C, )_
exp (7F) — 1 exp (ATR )1

L'approximation de Wien est appliquée a cette équation pour simplifier le calcul et le logarithme
népérien est appliqué aux deux membres de I'équation :

C C
In(e(T, 1)) — )L_’IZ" =— AT;

L’équation (1.34) est donc retrouvée ou la température vraie T est exprimée en fonction de la
température de luminance Ty :
A

1 1
7= m + C—Zln(e(T, /1)) . (B.2)

B.2 Température bichromatique

La détermination de la température vraie en fonction de la température de luminance se fait a partir
des équations (1.33), (1.36) et de la loi de Planck.
L(T, ;) _ €(T,2)L°(T, A7) _ L2(Te, A2)
L(T,7,) - e(T,A,) LO(T, ;) B LO(T, Ay)

(B.3)

€(T,A,)CiA3 (exp ()\1_%1") — 1) B C,A (exp (ﬁ) - 1)
( =

L'approximation de Wien est appliquée a cette équation pour simplifier le calcul et le logarithme
népérien est appliqué aux deux membres de I'équation :

(e(T, 7\2)) Cz Cz C2 Cy
n —

e(TA))  MT 2T AMT ATe
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L’équation (1.37) est donc retrouvée ou la température vraie T est exprimée en fonction de la
température bichromatique T, :

R -2

B.3 Relation entre la température bichromatique et les
températures de luminance

La température bichromatique T; et les températures de luminance T, et T;, peuvent étre reliées a
partir des équations (1.35) et (1.36) :
LTy, 42) _ LT 45)
O(Ty,,4) LT, A1)

(B.5)

L'approximation de Wien est appliquée a cette équation pour simplifier le calcul :
CZ C
exp | —=— 2
’ <11Tm> _ew(z7)
C, ox (L)
eXp <AZTRAZ> p AZTC

En prenant le logarithme népérien et en réarrangeant les deux membres de I'équation, on obtient :

1 1 1 (1 1)
/11TR,11 /IZTRAZ Tc Al /12

L’équation (1.38) est donc retrouvée ol la température bichromatique T, est exprimée en fonction des
deux températures de luminance Tj et T, :
G-3
Ay A

T. = 1 1 (B.6)
/12Tm2 Bl /11TR,11
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Annexe C : Evaluation des incertitudes de mesures en pyrométrie

Annexe C: Evaluation des incertitudes de mesures en
pyromeétrie

C.1 Pyrométrie monochromatique

La méthode d’évaluation des incertitudes en pyrométrie monochromatique est détaillée dans le
paragraphe 3.1 du chapitre 3. L'incertitude sur la température de luminance T, est donnée dans
I’équation (3.16). Pour déterminer cette incertitude, il est nécessaire de calculer le coefficient de
sensibilité dT;/dt; de la température de luminance en fonction de la transmission d’éventuels
hublots. Son expression est définie, selon I'équation suivante :

2 ex & -1
oTy  AT{ ®*P\7Ty
67,1 CZTA exp (ACTZA)

En appliquant I'approximation de Wien (voir paragraphe 1.3.2 du chapitre 1), I'équation peut étre
simplifiée sous la forme :

(C.1)

0Ty AT}

67,1 - CZTA (CZ)

L'incertitude sur la température T, définie a partir de la température de luminance T} ainsi que de
I’émissivité €,, est donnée dans I'’équation (3.17). Pour déterminer cette incertitude, il est nécessaire
de calculer les coefficients de sensibilité dT /0T, et dT/d€; de la température en fonction de la
température de luminance T, et en fonction de I'émissivité €,. Leurs expressions sont définies, selon
les équations suivantes :

oT T?

6_'1"1 = T_,12 (C.3)
oT _ AT?
66,1 B CZEA (C4)

C.2 Pyrométrie bichromatique

La méthode d’évaluation des incertitudes en pyrométrie bichromatique est détaillée dans le
paragraphe 3.2 du chapitre 3. L'incertitude sur la température bichromatique T, est donnée dans
I’équation (3.18). Pour déterminer cette incertitude, il est nécessaire de calculer le coefficient de
sensibilité 0T, /9ty , de la température de luminance en fonction du rapport des transmissions aux
deux longueurs d’ondes des éventuels hublots. Son expression est définie, selon I'’équation suivante :

oT, T?

1 1 C.5
aT,112 c, (A_l _ Z) Ta,, (C.5)
L'incertitude sur la température T, définie a partir de la température bichromatique T, ainsi que de
I’émissivité €,, est donnée dans I'’équation (3.19). Pour déterminer cette incertitude, il est nécessaire
de calculer les coefficients de sensibilité 9T /3T et 9T /d¢; , de la température en fonction de la
température bichromatique T, et en fonction du rapport des émissivités aux deux longueurs d’ondes
€3,,- Leurs expressions sont définies, selon les équations suivantes :
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oT T2
aT, T2

oT T?

06/—112 - c, (l 1 )5112 .

M Ay
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Annexe D : Evaluation des incertitudes de mesures en pyroréflectométrie

Annexe D : Evaluation des incertitudes de mesures en
pyroréflectométrie

D.1 Calcul des dérivées nécessaires au calcul des coefficients de
sensibilité

La méthode d’évaluation des incertitudes dues a I’étalonnage, donnée dans le paragraphe 2.2 du
chapitre 3, est détaillée ici poury =S, x=T, y; =5;, x; =T; et a = kj avec j=1,2,3. L’équation
compléte d’incertitude est donnée en (3.20).

Plusieurs dérivées sont nécessaires pour déterminer les coefficients de sensibilité de I'’équation (3.20).
Toutes ces dérivées sont calculées a partir de I’équation de Sakuma-Hattori donnée en (2.1).

La dérivée du signal S par rapport a la température T s’écrit :

2 )
as B kZCZS exp (m)

= (D.1)
aT ki(k,T + k3)?
La dérivée du signal S par rapport au coefficient k, s’écrit :
as S
- . (D.2)
oky kq
La dérivée du signal S par rapport au coefficient k, s’écrit :
2 C2
os _Tes e (i) . (D.3)
dk, ki(k,T + k3)?
La dérivée du signal S par rapport au coefficient k5 s’écrit :
2 C2
0s C2S” exp (sz + k3) _ (D.4)

Oks  ky(koT +k3)?

Ces quatre précédentes équations peuvent étre calculées a partir des températures d’étalonnages
(indiqué par T = T;) ou pour le point de température T considéré.

La matrice B, donnée en (3.12), nécessite le calcul des dérivées secondes par rapport a la température
et aux trois coefficients k4, k, et k5.
La dérivée du signal S par rapport a la température T et au coefficient k; s’écrit :

2 C2
aZS(T) B kZCZS exp (sz—-l-kg,)

= : (D.5)
T ok, kZ(k,T + k3)?

La dérivée du signal S par rapport a la température T et au coefficient k, s’écrit :
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2¢2 C2 C2
GZS(T) B Zszzs T exp (sz ¥ k3) Sexp (sz ¥ k3) N (sz + k3)2 _ k,T + ks _1
2

= (D.6)
aTakz kl(kZT + k3)4 kl 2k2C2T Cy
La dérivée du signal S par rapport a la température T et au coefficient k5 s’écrit :
2¢2 C2 C2
925(T) _ 2kac2S”exp (sz T k3) S exp (sz + k3) CkeTHks 1 0

oTdks ky (ko T + k3)* ky C, 2

Les trois dérivées secondes sont calculées uniqguement a partir des températures d’étalonnages.

D.2 Description des coefficients de sensibilité de |I'étalonnage
en température

Lincertitude Ugtgionnage traceée dans la figure 3.4 correspond a I'équation suivante :

3 2 3 2 -2
oS(T os(T os(T
=[S0 - SED | o

=1

Les coefficients de sensibilité dS(T)/dT; et S(T)/dS; ont tous une dépendance similaire vis-a-vis de
la température. lls passent par un maximum (en valeur absolue) situé dans la gamme d’étalonnage
[1600 ; 2750 K]. Ces coefficients sont tracés en fonction de la température dans la figure D.1.

0,006 2
0,004 -~
1,5 4
0,002 4
1 -
0 e %
1000 1500 2000 2800 30p0
-0,002 - Température [K] 05 4
-0,004 o ‘ i -
1000 1500 2000 2500 g000
-0,006 1
ds/dT1 051 Jempérature [K]
-0,008 A ds/ds1 .
ds/dT2
-1 4 ds/ds2
-0,01 4 dS/dT3
| ds/ds3

0,012

-1,5

Figure D.1 : Coefficients de sensibilité sur la température (gauche) et sur le signal mesuré (droite).

Pour cet étalonnage réalisé sur trois points, I'incertitude sur la température des points de référence
estur, = 1 K etlincertitude ug, sur la mesure du signal a I'étalonnage ainsi que la sensibilité du signal
a la température 0S(T) /0T augmentent avec la température. Il s’agit donc de la somme quadratique
des coefficients dS(T)/dT; et dS(T)/0dS; qui conduit a la forme générale tracée dans la figure 3.4.
Chacun de ces coefficients est défini comme la somme de trois termes correspondant au produit d’une
matrice avec la sensibilité du signal aux coefficients de Sakuma-Hattori (voir équations (3.7) et (3.8)).
Chaque terme définissant cette somme est étudié séparément selon le coefficient de Sakuma-Hattori.
Ces termes ainsi que la somme totale sont représentés dans la figure D.2 pour le premier coefficient
de sensibilité dS(T)/0T;.
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Annexe D : Evaluation des incertitudes de mesures en pyroréflectométrie

0,2 | 0,0025
I 0,002
0,15 A '
F 0,0015
0,1 A
L 0,001
0,051 L 0,0005
v Température [K] g
g 0 . : L o E
= 1000 1500 2006, 2500 3000 3
0,05 - -0,0005
-0,001
0.1 9 Terme k1 00015
Terme k2 -
-0,15 A Terme k3  -0002
ds/dT1
-0,2 -0,0025

Figure D.2 : Détail de chaque terme du premier coefficient de sensibilité pour le premier point de température.

On peut constater que la forme en « cloche » du coefficient de sensibilité dS(T)/dT; est due a la
somme de deux termes négatifs (terme k; et k3) et d’'un terme positif (terme k,). Il a été constaté
pour les autres coefficients de sensibilité que le terme k, est toujours de signe opposé aux deux autres
termes. Cette dépendance n’est pas due aux sensibilités du signal aux coefficients de Sakuma-Hattori
puisque celle-ci est toujours croissante avec la température. Les produits matriciels BH™! et CH™?!
sont donc responsables de la forme en « cloche » des coefficients de sensibilité. L’analyse de ces
produits matriciels a montré que la structure de la matrice H™! est responsable de la forme en « cloche
» de tous les coefficients de sensibilité. En effet I'inversion de la matrice H conduit & une matrice H™*
de la forme suivante :

H'=|- + -} (D.9)
+ - 4+

avec les signes + et — représentant le signe des coefficients de la matrice.
La structure de la matrice H™! explique donc que le terme k, de la figure D.2 est systématiquement
de signe opposé aux termes k; et k3 conférant une forme en « cloche » pour tous les coefficients de
sensibilité représentés dans la figure D.1. Ceci est possible car I'amplitude de ces trois termes est
équivalente, comme le montre la figure D.2.
La méme analyse a été effectuée sur les coefficients déterminés lors de I'étalonnage sur corps noir
avec treize points. Les formes des courbes et les conclusions associées sont identiques au cas détaillé
ici pour un étalonnage sur trois points.

D.3 Expression des termes d’incertitudes en pyroréflectométrie

Dans cette annexe, les incertitudes sont toutes exprimées en K en fonction de la température T* et a
partir de I’équation (3.37).

L'expression du terme lié a la température des points d’étalonnage est :

m

, aT* \° as(my \* [aS(T)\*
uétalonnage,Ti(T): m z aT, ur, | - T : (D.10)

i=1

L'expression du terme lié au signal des points d’étalonnage est :
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aT* \* ~o[9S(T) \* [3S(T)\
w2 1) = (——— z us, | (—==) - (D.11)
étalonnage,S; aTA,pyref . aSi i oT .

=1

L'expression du terme lié a la mesure du signal émis est :
2 aT*
usignal,T* (T) =

aTA,pyref
L'expression du terme lié a l'interpolation entre les points d’étalonnage est :

2
) Ui gnar(T) - (D.12)

N 2
2 aT 2
Uinterpolation,T* (T = T, p ) uinterpolation(T) ) (D.13)
pyre
L’expression du terme lié a I'émissivité de la cavité du systeme d’étalonnage est
p
N 2
us o () = L “uZ . ira(T) - (D.14)
émissivité,T* aTA ; émissivité .
pyre
L'expression du terme lié a la transmission d’éventuels hublots est :
N 2
U ansmission (T = O ) i (T)- (D.15)
transmission,T a'r)L pyref transmission .

L’expression du terme lié a la mesure du signal réfléchi sur le matériau est :

aT* \* [dp 2
o @ = () (G e

0Pmesure 0Smesure (D.16)
aT* 2 p 2 .
2 _ . mesure ) .
usﬁlesure'T*(T) B (apmesure> <Sr}r?lesure> Ushiesure ™
L’expression du terme lié a la mesure du signal émis par la photodiode sur le matériau est :
aT* \* [dp 2
2 _ . mesure L2 .
UstD e (1) = (—a pmesure) (—a Srglgsure) UstD, e (T) o)
2 _ . mesure ) .
Usy e (1) = (apmesw) <55£sure> UshD, e (T)
L’expression du terme lié au signal réfléchi a I’étalonnage relatif sur I’échantillon est :
* 2 2 2
2 _ oT a.Dmesure aKech
uSR T* (T) - a ' aK R (T)
echs Pmesure ech asech eCh (D.18)
aT* 2 pmesure 2 '
T* (T) = a ' R (T)
Pmesure Sech eCh

L’expression du terme lié au signal émis par la photodiode a I’étalonnage relatif sur I’échantillon est :

aT* \> /0 2 (0Keen\
SPD (T) ( ) . ( pmesure) < ech) . u;})D (T) .
a.Dmesure aKech asech ech (D 19)
(T) ( aT* )2 <pmesu7‘e>2 (T) .
PD - : PD
S 0pmesure Sech Sech
L'expression du terme lié au signal réfléchi a I’étalonnage absolu sur I’échantillon est :
* 2
Wy )= (5 )2 . (@pmesure)z . (aKech)2 ( 0Pavs ) e (1)
Sech—etT apmesure aKech a,Dabs asech et Sech-et (D.20)
aT* \* (p 2 '
2 mesure 2
. = . T) -
quCh‘et'T 0 (apmesure) (Sech et> quCh_et( )
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Annexe D : Evaluation des incertitudes de mesures en pyroréflectométrie

L'expression du terme lié au signal émis par la photodiode a I’étalonnage absolu sur I’échantillon est :

* 2
uZ (T) _ ( aT )2 (apmesure)z (aKech)z ( apabs ) u2 (T)
PD i = . . . - upp .
Sech—etT apmesure aKech a.Dabs askp Sech-et

o7 5 ) 5 ech—et (D.Zl)
2 mesure 2
u [(T) = ( ) . ( ) ‘U (T) -
Sggl—etlT 6pmesure Sggl—et Sfc]-?l—et
L'expression du terme lié au signal réfléchi sur |’étalon est :
* 2
uy (1) = or )2 . (apmesure)z . (a’(ech)z . (apabs)z . <0Kef) 2 (T)
SevT 0Pmesure 0Kecn 0Pabs 0Kt asft Set (D.22)
aT* \* (p 2 '
2 mesure 2
u *(T)z( )( )-u -
Sgt’T apmesure Sft Sgt
L'expression du terme lié au signal émis par la photodiode sur I'étalon est :
* 2
2 _ oT 2 apmesure 2 aKech 2 apabs 2 aKet 2
ulpp 1. (T) = . . . . = - uSPD(T) .
et 0Pmesure 0Kecn 0Pabs 0Ker 0Se; et (D.23)
aT* 2 p 2 '
2 mesure 2
* T = ( ) M . T .
usgtD'T ( ) a.Dmesure < SgtD > ugé’tD( )
L'expression du terme lié a la réflectivité étalon est :
u2 (T) = ( aT” )2 ] (apmesure)z ] (aKech)2 ] (apabs)z ) (aKet)z ] ug () -
Pet 0Pmesure 0Kecn R 0Pabs 0Kt 0pet e (D.24)
aT~ P 2 '
2 _ mesure 2
o= () (o) g
Per.T 0Pmesure Pet Pet
L'expression du terme lié a la longueur d’onde est :
2 aT"\’ 2
Yambda,r* (1) = (ﬁ) ' ulambda(T) : (D.25)
L'expression du terme lié au facteur de diffusion est :
5 aT* 2 ,
Ueta,T* (T) = <_) “Upy (T) ’ (D.26)
0nq

D.4 Budget d’incertitudes en pyroréflectométrie

Les résultats présentés dans cette annexe sont relatifs a I’évaluation des incertitudes présentées dans
le paragraphe 5.2 du chapitre 3 pour le cas de réflectivité intermédiaire et de réflectivité élevée.

Le budget d’incertitudes est détaillé dans les tableaux D.1 et D.2 pour les réflectivités égales a 1 sr~
et 6 sT~1, ot chaque terme d’incertitude est renseigné pour toutes les températures considérées.
Les bilans d’incertitudes pour la température de 2700 K sont présentés sous forme d’histogrammes
dans les figures D.3 et D.4, ou il est possible d’identifier les termes prépondérants du bilan
d’incertitudes.

Les données indiquées ci-dessous sont toutes pour la longueur d’onde de 1,55 um, car elle conduit aux
incertitudes de mesures les plus élevées.

L'incertitude sur la transmission d’éventuels hublots est zéro puisque I'étalonnage sur les cellules
eutectiques est considéré ici, et que le seul hublot est présent a la fois lors de I’étalonnage et lors des
mesures ultérieures.

1
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T= 1600 K T= 1900 K T=2200 K T= 2400 K T=2700 K

Etalonnage, Ti 2,289 1,212 1,011 1,081 1,074

Etalonnage, Si 1,899 1,089 0,741 0,676 0,641

Interpolation 1,239 0,241 0,410 0,206 0,003

Signal 2,889 4,060 5,421 6,432 8,098

Emissivité 5,534 7,777 10,385 12,321 15,512
Transmission 0 0 0 0 0

SR sure 5,256 7,422 9,964 11,868 15,041

SPD e 4,040 5,704 7,658 9,121 11,559

S 7,896 11,149 14,968 17,829 22,595

S S 3,663 5,172 6,944 8,271 10,482

SE et 4,178 5,899 7,919 9,433 11,955

ShB et 3,659 5,166 6,935 8,261 10,469

Sk 4,914 6,938 9,315 11,095 14,061

Skp 4,054 5,725 7,685 9,154 11,601

Pet 3,496 4,936 6,627 7,894 10,004

Longueur d’'onde 6,396 9,031 12,124 14,442 18,302

Facteur de diffusion 0,056 0,079 0,106 0,126 0,160
Totale 18 24 33 38 49

Tableau D.1 : Budget d’incertitude pour une réflectivité de 1 sr~! et pour la longueur d’onde de 1,55 pm.
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Figure D.3 : Bilan d’incertitudes pour la réflectivité de 1 st~ et pour la température de 2700 K.
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T= 1600 K T= 1900 K T=2200 K T= 2400 K T=2700 K
Etalonnage, Ti 3,776 2,327 1,504 1,354 1,467
Etalonnage, Si 2,999 1,999 1,345 1,106 0,970
Interpolation 3,270 0,688 0,416 0,602 0,424
Signal 2,936 4,140 5,551 6,605 8,357
Emissivité 5,624 7,931 10,633 12,654 16,010
Transmission 0 0 0 0 0
SR sure 21,458 30,377 40,888 48,788 61,991
SPD e 10,987 15,555 20,937 24,982 31,743
S 21,477 30,405 40,925 48,832 62,047
SkD 9,963 14,105 18,986 22,654 28,784
SE et 11,363 16,087 21,653 25,836 32,828
ShB et 9,951 14,088 18,962 22,626 28,749
Sk 13,365 18,921 25,468 30,388 38,612
skpb 11,027 15,611 21,013 25,073 31,858
Det 9,509 13,461 18,119 21,620 27,471
Longueur d’onde 12,115 17,151 23,085 27,545 34,999
Facteur de diffusion 0,105 0,149 0,201 0,240 0,305
Totale 45 63 85 101 128

Tableau D.2 : Budget d’incertitude pour une réflectivité de 6 sr~! et pour la longueur d’onde de 1,55 pm.
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Figure D.4 : Bilan d’incertitudes pour la réflectivité de 6 st~ et pour la température de 2700 K.
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Annexe E : Modélisation électromagnétique

E.1 Obtention de I'expression de la puissance Joule en fonction
du courant inducteur

Résolution de I'équation de I'induction : champ magnétique et densité de courant

L’expression de la puissance Joule en fonction du courant circulant dans I'inducteur donnée en (4.4) et
(4.5) se détermine a partir de I'’équation de Maxwell qui exprime le champ magnétique B.

0B
AB — UoOcharge ot = 0. (E.2)
Par projection selon I'axe e, on obtient :
1d ( dB;\
rar r dar |~ lWHoOchargeBz = 0. (E.2)

La solution générale de cette équation s’écrit :

&(T) = C_l]O(\/ _iwl'loo-charger)' (E.3)

avec J, la fonction de Bessel de premiére espéce et d’ordre n, et ¢; une constante complexe.
On utilise la notation suivante pour alléger les équations :

. 3 V2
p(r) =/ —iwoOcharger = —i2 5 T (E.4)
- charge
et on définit p, = p(1,) et p; = p(ry).
En choisissant un sens de rotation horaire pour I;,4, alors B,(r =1,) = —B, et dans ce cas :
Bo
=7 (E.5)
Jo (ee)
D’ou :
Jo(p)
B,(r) = —B, : (E.6)
Jo (ee)

En appliquant I’équation de Maxwell-Ampeére a I’équation (E.6), on obtient I'expression de la densité
de courant jg :

o, V2B hi(e)
Jo(r) =i : (E.7)
- .u05charge]0 (pe)
Le courant électrique total généré par I'inducteur dans la charge Icpqrge S €crit :
heharge (e . hcharge&]O (&) —Jo (&)
Icharge = f _[ j_ngdZ = . (E.8)
0 Ti Ho Jo (&)
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Annexe E : Modélisation électromagnétique

Par combinaison des deux équations précédentes, la densité de courant jg s’exprime en fonction du
courant circulant dans la charge Icparge

e h(p)

chargere]O (&) —Jo (p_e

]_9(7‘) = n )Icharge- (E.9)

Théorie du transformateur : parameétres et application a la charge et a I'inducteur

Le courant circulant dans la charge doit maintenant étre corrélé au courant circulant dans I'inducteur
a partir de la théorie du transformateur proposée par Delage et Ernst [65] et appliquée au systéme
inducteur — charge. En suivant cette théorie, l'inducteur correspond au c6té primaire du
transformateur et la charge correspond au c6té secondaire. La charge est ensuite divisée en feuilles
d’épaisseur infinitésimale dr, correspondant a une nappe de courant a une spire. La théorie du
transformateur permet donc de relier le courant circulant dans I'inducteur au courant circulant dans
la charge. Il est aussi possible d’appliquer la théorie du transformateur a la feuille située enr = 7, en
prenant en compte toutes les contributions électriques des autres feuilles de la charge.

On peut donc définir la résistance R, de la feuille 7, :

27,

Ry, = - E.10
e achargehcharge dr ( )

Le coefficient d’auto-inductance £ d’une boucle de courant s’écrit :
J;B-ndS o
s

= (E.11)
ou @ correspond au flux magnétique a travers la surface S et I le courant électrique circulant la boucle
a travers la boucle de courant. Dans le cas d’un solénoide avec n spires de hauteur h;,; le champ
magnétique théorique By, généré a 'intérieur du solénoide est :

ponl

B th = )
hind Knag

(E.12)
avec Ky q4 le coefficient de Nagaoka du solénoide prenant en compte le rapport d’aspect.

En supposant que l'inducteur respecte la condition 27 jnq/hing < 2.5 [91] alors le coefficient de
Nagaoka s’exprime pour une feuille quelconque  :

2r
Knagr =1+ 04502 ——. (E.13)

charge
Pour la nappe de courant de I'inducteur, le coefficient de Nagaoka s’écrit :

2 rcs,ind

Kpagina = 1+ 0.4502 (E.14)

hind
Les coefficients d’auto-inductance L;,,q et £, de la nappe de courant de I'inducteur et de la feuille 7,
s’expriment donc selon I’équation suivante. Ces coefficients sont associés au flux propre d’un circuit
définit par son champ magnétique propre et le courant qui le traverse.

2 2 2
Ho T[Tcs,indn _ UoTtTe

Ling = L, = (E.15)

hindKnag,ind hchargeKnag,re

Les coefficients d’induction mutuelle M, 4 - et M., entre I'inducteur et la feuille r et entre les feuilles
r et r, s’expriment selon I’équation suivante. Ces coefficients sont associés a l'influence du champ
magnétique d’un circuit (I'inducteur par exemple) sur un autre circuit (la charge par exemple).
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2 2
UoTtT“n UpTtT
Minar = , Moy, = (E.16)

hind Knag,ind hchargeKnag,re

La théorie du transformateur est d’abord appliquée a la charge au niveau de la feuille 1, :

ure = Rre j_@(re)hchargedr +iw Mind,re IlLd + iwhcharge f Mr,rej_e(r)dr =0. (E.17)
Te

A partir des équations (E.9), (E.10) et (E.16), il est possible d’exprimer le courant I¢pqyge €n fonction

_ n(] ( ) Jo (Pz)) ind hcharge

Icharge hin .
/12 () \ ’ (E.18)

Knag ind | Knag,re - ﬁ]l (&)/l

du courant inducteur [ 4:

La théorie du transformateur est ensuite appliquée a I'inducteur afin de déterminer une tension U
permettant d’accéder a la puissance transmise a la charge :
i
Uina = Rinaling + iwLingling + i0hcharge | Minar, Jo (r)dr,
— — — To - (E.19)
Uing = Rinalina + iwLingling + U.

La tension U donne acceés (a partir des équations (E.9), (E.16), (E.18) et (E.19)) a la puissance transmise
a la charge et s’écrit sous la forme :

U= iwpemn?r? J2 (p_e) N (;_:)2]2 (&) henarge I
B hindKnag'mdlz (p_Q) B (77:_:)2]2 (&) 2 hina =25 (E.20)
A )

Expressions électromagnétiques : Densité de courant, champ électromagnétigue et puissance Joule

A partir des équations (E.9) et (E.18) la densité de courant dans la charge s’exprime en fonction du
courant inducteur :

jo(r) = Pent ]1( ) ind

0 =— .

- hindreKnag,ind]2 (p_e) — (r_:) A (&) 5 (E.21)
Koo 0 (22)

Les équations (E.6), (E.8) et (E.18) permettent de déterminer I'expression du champ
électromagnétique dans la charge en fonction de la position radiale, définie par p et du courant

inducteur [;,,4 :

BZ(T') _ UM ]02( ) ind .
- hindKnag,ind]2 (&) _ (1%) A (&) ) (E.22)
Knag,r, B .0_]1 ( e)
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La puissance Joule peut étre calculée de deux maniéres différentes: a partir de la théorie du
transformateur et a partir de la densité de courant.
La premiere puissance Joule est notée P; ; et est déterminée a partir de la théorie du transformateur :

P, = l(‘).uonnzrez J2 (&) B (:_:)2]2 (&) hcharge ] |2
= huaKiagina g, (p,) - @ k(o) hina =24 (€:23)
Knag,re B Ejl (&)

La deuxiéme puissance Joule est notée P, , et est déterminée a partir des densités de courant jy (1)

intégrées sur le volume de la charge cylindrique :

Jo ]e nh Ti
Py = fff e f rjg jo"dr. (E.24)
- 2O-charge Ucharge re

e

Ces deux expressions sont équivalentes et conduisent au méme résultat.

E.2 Modele adimensionnel OD

L’équation (4.26) est détaillée ici terme a terme a partir de I’équation (4.16).

Les pertes par rayonnement sont tout d’abord écrites en introduisant les grandeurs adimensionnelles
définies dans le paragraphe 3.1.1.

Qrayonnement = EUBSrayonnement(T4 - To‘(},) = EUBSrayonnement(TZ + To%)(T + Teo)(T — Too)-

En remplagant T par T = T"(Teq - TOO) + T, et avec @ = 7 feo , on obtient :

eq_Too
T3 . - N .
Qrayonnement = EUBSrayonnement ? (T3 + 4-(pT2 + 6(p2T + 4§03)(Teq - Too)T- (E-25)

3 ~ ~ ~
On note h,q, = €op ;4';’ (T3 + 49T? + 69T + 4¢3), d'ou::
Qrayonnement = hraysrayonnement (Teq - Too)T- (E.26)

Les pertes par convection sont notées :

Qconvection = PconvSconvection (Teq - Too)T- (E.27)

Les pertes totales par rayonnement et par convection peuvent donc s’écrire :

Qrayonnement + Qconvection = E heff(T = 1)Sconvection(Teq - Too)T- (E.28)

L’équation (4.26) peut donc s’écrire en introduisant les grandeurs adimensionnelles :

—_ T, ) dT _
Cp(pcp)lm"(t—) = Q — Rhops (T = 1)Sconvection(Teg = T)T- (E.29)
eq
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En divisant I'équation E.29 par heff(T" = 1)Sconvection(Teq - Too), on obtient:
14 1 aT

Co(pCy)| - = — =0 - hT. E.30
p( p)|T:1 Sconvection teqheff(T = 1) dt ( )
L% (pCp)l - k df
C, =1 - — =0 —hT, E.31
P tegk  Lohg(T=1)dt ¢ (E:31)
avec L, = 4
convection
Finalement, on retrouve I'équation (4.26).
C, dT -
P ~ -
— =0 — hT, E.32
Fo Bi dt ¢ ( )
avec Fo = teqf—z le nombre de Fourier calculé pour T =1, D = ﬁ la diffusivité thermique et
c P/lT=1

_ heff(T=1)Lc

Bi le nombre de Biot.

E.3 Etude de sensibilité sur le modéle 0D

Le modele considéré pour cette étude de sensibilité est détaillé dans les paragraphes 1.1 et 1.2 du
chapitre 4. Les parametres généraux considérés pour ce modeéle sont donnés dans le tableau 4.2. La
grille de calcul de I'étude de sensibilité est donnée dans le tableau 4.1.

Les résultats de I'étude de sensibilité sur les parameétres physiques, donnés dans le tableau 4.3 sous
forme simplifiée, sont détaillés ici sous la forme de graphiques représentant |’évolution temporelle de
la température. De méme, les résultats de I'étude de sensibilité sur les parametres géométriques,
données dans le tableau 4.4 sous forme simplifiée, sont détaillées ici.

Le temps d’équilibre, calculé a 95% de la température d’équilibre, est représenté sous la forme d’une
ligne verticale pointillée.

L’évolution temporelle de la température est donnée dans la figure E.1 pour I'étude de sensibilité sur
les parametres physiques, soit la masse volumique, la capacité thermique, I'émissivité, la conductivité
électrique et la température a l'infini.

L’évolution temporelle de la température est donnée dans la figure E.2 pour I'étude de sensibilité sur
les parametres géométriques, soit le rayon et la hauteur de la charge considérée.
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Figure E.1 : Etude de sensibilité du modele OD sur les parametres physiques.
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Figure E.2 : Etude de sensibilité du modele OD sur les parametres géométriques.

E.4 Ajout du changement de phase

Les expériences effectuées sur l'installation VITI mettent souvent en jeu la fusion de matériau (voir
paragraphe 1.1 du chapitre 5). Afin de considérer ce changement de phase, le modéle semi-analytique,
développé dans le paragraphe 2 du chapitre 4 est modifié par la prise en compte de la chaleur latente
de fusion du matériau lors de la chauffe. Ce travail a fait I'objet d’un travail par Ali El Arabi dans le
cadre d’un stage.

E.4.1 Modification du modele

Le modele adimensionnel et semi-analytique décrit précédemment dans le paragraphe 3.1 constitue
le modele de base. Ce modéle reste inchangé lorsque la charge considérée est entierement solide ou
liguide. Pendant la transition de phase et la présence simultanée de phases solide et liquide, la
température reste constante. On considéere en premiére approche une géométrie cylindrique comme
décrit dans la figure 4.2.

La chaleur latente de fusion est notée L et sa valeur adimensionnelle notée L est décrite dans
I’équation (4.31).

L

L= o —To) (4.31)

L’équation de la chaleur (4.26) est modifiée pour prendre en compte la chaleur latente de fusion de la
charge considérée :

& aT L hT
Fo B —Y)+ w— =Q-T, (4.32)

avec x;, la fraction de liquide et 1 une fonction indicatrice du changement de phase égale a 1 lors de
la fusion, égale a 0 ailleurs.

Ce modele intégrant le changement de phase est une premiere approche, pour laquelle des choix de
modélisation ont été faits pour simplifier les calculs. Un premier choix consiste a supposer que le
changement de phase s’effectue a température constante, ce qui n’est vrai que pour des corps purs
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ou des compositions spécifiques, telles que des mélanges eutectiques (voir paragraphe 4.2 du chapitre
5). De plus, les mouvements thermohydrauliques au sein de la charge ne sont pas pris en compte, ce
qui en pratique homogénéiserait la température. Dans le cas d’un chauffage par induction, des
mouvements d’origine magnétohydrodynamiques sont susceptibles de se mettre en place au sein de
la charge, méme dans le cas d’un chauffage dit « indirect » ou le champ magnétique résiduel ne serait
pas nul.

Pour étudier le changement de phase, le matériau considéré pour ce calcul est du fer dont les
propriétés a 1500K sont indiquées dans le tableau 4.9 pour le couplage faible.

Propriétés Etat solide a 1500K Liquide a 1811K
Masse volumique p [kg/m?] 7200 [92] 7000 [93]
Capacité thermique C,, [J/kg.K] 650 [94, 95] 835 [94, 95]
Conductivité électrique o [S/m] 7,7 - 10° [96] 6,7 - 10° [96]
Emissivité € [-] 0,35 [83] 0,4 [83]
Température de fusion [K] 1811 [93]
Chaleur latente de fusion [J/kg] 2,47 - 10°

Tableau 4.9 : Propriétés thermophysiques du fer utilisées pour le calcul en couplage faible.

En couplage fort, les propriétés thermophysiques sont choisies dépendantes de la température, sauf
pour I'émissivité dont les données de la littérature [83] ne montrent pas une variation significative.

La dépendance a la température de la masse volumique est donnée ci-dessous [92, 93] a I’état solide
ps et a I’état liquide p; jusqu’a 2480K.

ps =7985—0,3539T [kg/m3],

p, = 703496 — 0,926 (T — 1811) [kg/m?]. (4.33)

La dépendance a la température de la capacité thermique est donnée ci-dessous [94, 95] a |’état solide
Cp, et al'état liquide Cp,.

C

b, = 440,4 +0,1606 T  [J/kg.K],

C,, =835 [/kg.K]. (4.34)

La dépendance a la température de la conductivité électrique est donnée ci-dessous [82, 96] a I'état
solide g et a I'état liquide a;.
os(T < 1100K) = 6,543 - 10° T* —2,193- 1071 T3 + 2,775 - 10? T?
—1,614-10°T + 3,884 - 107 [S/m],
0,(1100 < T < 1800) = —3,553 - 102 T + 1,307 - 10°  [S/m)],
0,(1800 < T < 3000K) = 7,906 - 10> — 69,92 T  [S/ml].

(4.35)

Les propriétés thermophysiques de I'argon et les grandeurs liées a I'inducteur sont celles indiquées
dans le tableau 4.2.

Des propositions d’améliorations du modele sont données au paragraphe E.4.3.
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E.4.2 Présentation des résultats

L'étude du modele adimensionnel avec I'ajout du changement de phase a donc été réalisée en
couplage faible et en couplage fort. L'objectif de ce modeéle est de généraliser I'approche semi-
analytique en s’intéressant a des groupes de parameétres. Le but de I'ajout de ce module de
changement de phase est de prendre en compte la chaleur latente de fusion lors de la modélisation
thermique de la charge solide amenée a fondre.

Le temps est adimensionné par rapport au temps d’équilibre calculé pour 95% de la valeur de Ia
température a I'équilibre.

Cing grandeurs adimensionnelles sont représentées en fonction du temps adimensionnel, a savoir la
température T, le terme source Q, les pertes thermiques AT, la puissance nette P et la fraction de
liquide x; dans la charge. Les données en couplage faible sont représentées dans la figure E.3 et les
données en couplage fort sont représentées dans la figure E.4.

1,2
__.—-—"'_'-_-_—__

” 1 ]
L
= f_/
£
S 0,8 A
) ~
2 r
£ o6 — 0
© — h
= P
T 04
- Xy
j
0
“ 02

0 T T T T T T

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3

Temps adimensionnel

Figure E.3 : Grandeurs adimensionnelles pour le changement de phase en fonction du temps adimensionnel
pour le couplage faible. Température T, terme source §, pertes thermiques AT, puissance nette P et fraction
liquide x;.
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Figure E.4 : Grandeurs adimensionnelles pour le changement de phase en fonction du temps adimensionnel
pour le couplage fort. Température T, terme source @, pertes thermiques AT, puissance nette P et fraction
liquide x;.

En couplage fort, la puissance adimensionnelle Q évolue en raison de la dépendance a la température
de la conductivité électrique de la charge, selon les différents régimes donnés dans I'équation (4.35).
L’évolution des pertes thermiques est similaire entre le couplage faible et le couplage fort,
puisqu’aucune dépendance de I'émissivité a la température n’a été prise en compte.

De la méme fagon que dans la figure 4.9, on peut noter la forme en cloche de la puissance nette
résultant de la compétition entre les pertes thermiques et le terme source. Le maximum correspond
aussi au point d’inflexion de la température, ou le chauffage est le plus rapide.

Pendant la fusion, on observe que la température présente un plateau puisqu’on considére des corps
purs uniquement dans ce modele. On peut toutefois noter 'augmentation des pertes thermiques
pendant la fusion, qui sont liées a 'augmentation de I’émissivité du liquide par rapport a celle du solide.

E.4.3 Perspectives et évolution du modele

Le modéle adimensionnel avec le module de changement de phase est un modéle simplifié pouvant
ainsi conduire a des approximations.

Pour cela, il pourrait étre envisagé par la suite d’intégrer la possibilité de rendre compte du
changement de phase sur des corps non purs, présentant des températures de solidus et liquidus
distinctes. Les équations caractéristiques du changement de phase peuvent étre trouvées sur les
diagrammes de phases. Les propriétés thermophysiques associées devront aussi étre renseignées pour
tous les états envisagés.

Lorsque la charge est a I'état liquide, il serait envisageable d’ajouter un module thermohydraulique
afin de quantifier le réle des mouvements thermohydrauliques générés par les gradients de
températures. Ces mouvements participent a homogénéiser la température et ainsi a réduire les
gradients thermiques a I’échelle de la charge sous réserve d’'un nombre de Rayleigh suffisant.

De plus, dans le cas d’'un chauffage par induction, il est indispensable de considérer les mouvements
magnétohydrodynamiques, si la charge est électroconductrice. Ces mouvements vont en effet agir sur
la température de la charge est créer des zones plus ou moins hétérogénes thermiquement. Méme
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dans le cas d’un chauffage par induction indirecte (grace a un suscepteur rayonnant vers la charge et
jouant le role de cage de Faraday), il est possible que le champ magnétique résiduel soit suffisamment
important pour engendrer des mouvements magnétohydrodynamiques.

Enfin, ce modele étant un modeéle 0D, il semble indispensable d’ajouter un module de changement de
phase au modele 2D. Ceci permettra de visualiser I’évolution de la fusion dans la charge en identifiant
la premiére zone liquide et la derniere zone solide. Un modéle en 2D est aussi davantage pertinent
dans le cas de I'ajout d’'un module thermomagnétohydrodynamique. Dans le cas présent, le calcul de
I’équilibre thermique ne sera pas affecté par I'ajout d’'un tel module.
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Modélisation et caractérisation de matériaux liquides a trés haute température [1500 ;
2500 °C] par induction électromagnétique et pyroréflectométrie

Résumé : Une méthode est proposée pour I'optimisation des mesures dans le domaine des trés hautes
températures, de 1500 a 2500 °C, en vue d’une application a la recherche expérimentale sur les accidents
graves de réacteurs nucléaires. Cette approche se déroule selon trois axes : méthode expérimentale de la
pyroréflectométrie, évaluation analytique des incertitudes, modélisation numérique des configurations
expérimentales. L'évaluation de la température d’un matériau liquide a tres haute température par
pyrométrie optique est directement liée a la connaissance de son émissivité. Pour certains matériaux ou
sous certaines conditions, I'émissivité peut étre connue. Cependant, dans la plupart des cas et d’autant
plus pour des liquides, I'émissivité n’est pas connue et peut varier significativement, qui plus est en
présence de phases hétérogenes. La pyroréflectométrie permet de prendre en compte ces contraintes
grace a la mesure simultanée de la réflectivité et du rayonnement thermique. Aprées étalonnage et des
réglages tres précis, le pyroréflectometre fournit une température pyroréflectométrique estimant la
température vraie. Ces mesures sont comparées a celles obtenues par pyrométrie bichromatique ainsi que
sur des matériaux présentant des points de référence connus, comme des températures eutectiques. Des
résultats originaux ont été obtenus jusqu’a 2500 °C par pyroréflectométrie sur des métaux et des oxydes
liguides. Une évaluation détaillée des incertitudes de mesures a été effectuée sur les températures et les
réflectivités, ol I'impact important de 'incertitude due aux étalonnages en température et en réflectivité
est mis en évidence. Les configurations expérimentales sont modélisées analytiguement et
numériquement afin d’établir la cartographie thermique, prédire les consignes d’essais et déterminer la
sensibilité des différents parametres. Un modele a été validé expérimentalement avec le
pyroréflectomeétre sur des matériaux solides. Une évolution de ce modeéle vers des configurations en phase
liguide peut étre envisagée.

Mots-clés : Température, pyroréflectométrie, pyrométrie, métrologie, induction, matériau

Modelling and characterization of liquid materials at very high temperature [1500; 2500
°C] by electromagnetic induction and pyroreflectometry

Abstract: A method is proposed to optimize the measurements in the range of very high temperature,
from 1500 to 2500 °C, in view of its application to nuclear reactors severe accident experimental research.
This approach has been developed according to three topics: experimental method of pyroreflectometry,
analytic evaluation of uncertainties, numerical modelling of experimental configurations. The temperature
assessment of a liquid material at very high temperature by optical pyrometry is directly linked to the
knowledge of its emissivity. For some materials or under some conditions, the emissivity may be known.
However, in most cases and especially for liquids, the emissivity is not known and may vary significantly,
especially in presence of heterogeneous phases. The pyroreflectometry allows to consider these
constraints using simultaneous measurements of reflectivity and thermal radiation. After calibration and
very fine settings, the pyroreflectometer delivers a pyroreflectometric temperature estimating the true
temperature. These measurements are compared to those obtained by bichromatic pyrometry and on
materials with specific reference points as eutectics. Original results have been obtained up to 2500 °C by
pyroreflectometry on liquid metals and oxides. A detailed evaluation of uncertainties has been carried out
on temperatures and reflectivities. The important impact of the uncertainty due to calibrations in
temperature and reflectivity has been assessed. The experimental configurations are analytically and
numerically modelled in order to establish the thermal cartography, to predict test instructions and to
determine sensibility of different parameters. A model has been experimentally validated with the
pyroreflectometer on solid materials. An evolution of this model towards configurations with liquid phases
may be considered.

Keywords: Temperature, pyroreflectometry, pyrometry, metrology, induction, material



