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Résumé

Les couplages thermomécaniques sont étudiés dpfpusieurs années en estimant les sources de chaleur
partir de mesures de champs de température obtepaeshermographie infrarouge. Ces estimations sont
basées sur I'approximation des dérivées tempomdligpatiale impliquées dans I'équation de la chal®lous
présentons dans un premier temps le cadre géndérdaddémarche originale mise en place en vue d'une
validation expérimentale de ces estimations. Nqamiguons ensuite cette démarche dans le cas datiars

de température homogénes, ou interviennent seutetagndérivées temporelles, en utilisant un alliage
mémoire de forme NiTi. La démarche permet dansremigr temps d'estimer les chaleurs spécifiques des
différentes phases austénitique et martensitiquis, gfobtenir les chaleurs latentes de transformmtiqui sont
comparées avec succes a des mesures de DSC.

Mots clefs : Capacité thermique, Conductivité thermique, NiTi, Surces de chaleur, Thermographie
Infrarouge

1. Introduction

Depuis quelques années, la mesure de champs thesrégt devenue un standard pour étudier le coempent
thermomécanique des matériaux, souvent associéradiformation. L'intensité et la distribution sioat
temporelle des variations de température sont dizpees du comportement du matériau (élasticitéstipies,
viscosité, endommagement, transformation de pha¥enais aussi des différentes caractéristiquesrdolégme
thermique (géométrie, propriété thermique, condgi@aux limites,...). Des articles antérieurs [1] amntré
I'intérét de I'étude des sources de chaleur logajas sont les causes des variations de tempésatBhasieurs
méthodes ont été proposées pour obtenir de tefapshde source [2]. La méthode utilisée dans cailrpour
estimer les sources de chaleur repose sur l'appaiion de la dérivée premiére et du Laplacien de la
température présents dans I'équation de la chfléur

La précision sur les champs de sources estiméndége nombreux facteurs. Parmi ces derniers sedrtzau
connaissance des données thermophysiques du roattmiles que la chaleur spécifique et la conditétiv
thermique. Bien connues pour de nombreux matérigascgrandeurs demeurent cependant rares et peasegsré
pour les Alliages a Mémoire de Forme (AMF) Nickeélahe (NiTi). Aussi, nous présentons, dans un peemi
temps, une méthode pour identifier ces deux grasdthermophysiques pour les phases Austénite (A) et
Martensite (M) ; dans un second temps, nous mosittes expériences menées pour calculer les chaleurs
spécifiques pour chacune des phases.

Différentes méthodes pour valider ces estimati@nsalirces de chaleur ont été proposées. La plegalditent
des distributions analytiques ou numériques de plahe température et de sources de chaleur ass¢tidg
L’objectif de notre présentation est de montrer s@eonde approche, qualifiée d’expérimentale, sédaur la
transformation de phase induite thermiquement ssratliages a mémoire de forme de type NiTi.

Aprés une bréve description du dispositif expéritalest des modéles 0D, 1D et 2D, nous exposonssdetiats
représentatifs de cas particuliers de distributioriformes (0D) de sources de chaleur.



2. Méthodologie

2.1 Dispositif expérimental

L’ensemble des expériences (détermination des garasmmmatériaux et validation de I'estimation deree)
utilise le méme type de manipulation que celui @nés sur la Fig. 1. Dans un premier temps, I'édtamt
découpé dans une plaque fine, est maintenu danenc®nte thermique a la températurg pendant 45
minutes environ, afin que I'ensemble de I'éproweibit a une température uniforme. L'échantillonessuite
placé brusquement dans une seconde enceinte thiermila température,Eeinis# Tini. Une caméra infrarouge,
placée a I'extérieur de la seconde enceinte, obdervefroidissement ou le réchauffement natuilal surface
de I'échantillon. Cette observation s’effectue avérs un hublot transparent au rayonnement infgaroltn
fonction des conditions aux limites, le champ degérature est uniforme (Fig. 1.a), non uniformeakexnent

(Fig. 1.b), ou complétement non uniforme dans #@m pl'observation (Fig. 1.c).
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FIG. 1 - Montage expérimental montrant les difféesrsituations d’observation d’'un échantillon destplaque
fine pour des variations de température (a) uméor b) non uniforme 1D ; c¢) non uniforme 2D.

2.2 Estimations des données thermophysiques

Les données thermophysiques, chaleur spécifijeieconductivité thermiquie sont des parameétres matériau du
modéle de thermique reliant I'évolution temporeles champs de température aux champs de sources de
chaleur. L'épaisseue de I'échantillon observé étant faible, on suppalses que la température et les sources
sont uniformes dans I'épaisseur. Grace a ces hgpeth une formulation simplifiée, 2D, de I'équatide
diffusion de la chaleur permet de mettre en rafdficart de températumesurée a la surface avec les sources
de chaleur massiquegp (en W/kg) moyennes dans I'épaisseur [1] :

C[ae(x, 0, 6%, t)j+ 250( T (X % 9)- TJ-—‘iape(x, y=axyd ()
ot 7, Yo e Yol

ol p est la masse volumique du matéridusT-T, la variation de température par rapport a I'étatdilibre
final uniformeTy= Tenceinte ¢ '€Missivité des faces avant et arriere de I'étilan, ¢ la constante de Stephaneet
I'épaisseur de la plaquées positionsx ety représentent les coordonnées spatiales des m#Ents surface
observée et le terme la constante de temps des fuites par convectionlesufaces avant et arriere de
I’échantillon.

Des modéles simplifiés sont enfin établis en ird@gequation (1) dans la direction transverse (teotie):

C[ag(x,t)Jra(x,t)]+2.sa(T4(x,t)—1“] ka*6(x Y _ ax) (@)

ot I, 0 e o 0xX
ou dans les directions transverse et axiale (nedeig) :
4 _T4
C(ae(t) .\ H(t)j s ZEJ(T H-T, ] o) 3)
ot T, P e

ou les deux constantes de tempst 1o sont associées a une modélisation des fuites parection sur les
frontiéres de I'échantillon. L'épaisseur e de 'antillon étant trés faible par rapport aux dimensidans le plan
(x,y) d’observation, on considére que les fuitesqmmvection s’effectuent principalement par lesefaavant et




arriere de I'échantillon. On peut alors montrer fije la constante de temps peut étre approchée par

, . . Ce . - L L. .
I'expression suivante, :E ouh est le coefficient de convection a la surface@ehhntillon.

Dans le travail présenté dans ce papier, afinaf&rahchir de la détermination des termes de faibmvection et
rayonnement, respectivement parameétrés par lesactes de temps,; et I'émissivité¢), nous utilisons en

paralléle de I'échantillon & étudier, un échamiltémoin aux propriétés thermiqué&sdtk) connues (Fig 2).
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FIG. 2 Dispositif expérimental, exploitant un éctidon de référence (ici en Titane), pour estinearfuites par convection
et rayonnement dans I'’échantillon a étudier (id\i€i).

1. Réf. Titane
2. NiTi

Estimation de C
L’estimation de C est réalisée dans des conditepgrimentales ou les variations de températureoats du
temps sont supposées uniformes sur chacun desdbanrtillons (Fig. 1a). Pour le cas du NiTi, lesngzes de
température étudiées sont telles que le matériasetwe, au cours de I'observation, la méme phésey la
donc pas de transformation de phase et les sodeeshaleur sont supposées nullég=Q) lors de ce
chargement thermique pour les deux échantillons.mceléle de thermique 0D (3) permet alors d'établir
I’évolution de la variation de température moyefinet 6, pour I'échantillon a tester (indice 1) et I'échilon
de référence (indice 2) :

00250 = (an(r)-T)v2eo(T (- T)= (1) 4D)
pzczeza%t(t) ==(20(T,()-T)+260(TA()-T,5) = £(T,) (4.2)

En se placant aux instaritgpour I'’échantillon 1 et, pour I'échantillon 2 tel que,(t,)=T(t,), les deux équations
ci-dessus se simplifient et fournissent une exprag®our la chaleur spécifique connue de I'échantillon :

P& ot

Estimation de k
On exploite cette fois une situation de chargerttegrmique non uniforme axialement (Fig. 1b) et eplace la
aussi dans une gamme de température ou il n'y @@asnsformation de phasg£0). On suppose enfin que
la constante de temps des fuites par conveetigeut étre confondue avec En écrivant I'équation (2) pour les
deux échantillons et en se placant aux instangs § et aux positions xet % , tels queT (X;,t)=Ta(%,,t), on
obtient la relation suivante :
06,(x,, 1) 0°G(xu 1) _ 06’2(X2,t2) 0°04x,1)

ke TeGe k¢
X X

permettant de déduire la conductivité thermiquenmeie k; en connaissarptl, C1 p2, Gy ko et en estimant les
différentes dérivées a partir des données expétatemd; et ds.

pCe

Dans cette étude, le titane est utilisé comme naatéle référence car il a des proprietes thermigueshes de
celles proposées dans la littérature pour le NCHI 520 JkgK™ etkr=21 Wm'K™. La méthode a également
été testée avec du vanadiumy; € 486 JkgK™ et k=30 Wmi'K ™,

2.3 Calculs de sources de chaleur

A partir d'un modéle de thermique (équations (1§33 incluant les données thermophysiques désormais
connues, de la mesure des variations de tempéraeird’un traitement d'images, il est possible dhast les
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sources de chaleurs mises en jeu [1]. Ce calcusaleces de chaleur est effectué lors d'un chargemen
thermique (refroidissement par exemple) entrainantchangement de phase dans le matériau (AMF NiTi
étudié). On note TFM (Temperature Field Measurejmeite méthode d’estimation des sources de chaleur

La validation expérimentale proposée consiste apeoen les sources de chaleurs ainsi obtenues ades «
sources de référence » mesurées par Differentairfiag Calorimetry (DSC). La Fig. 3 montre les dlifintes
étapes de calcul pour la validation des source2#Abenregistrement des champs de températuedlessais
avec transformation de phase, on estime les sodecebaleur a partir des équations (1), ou (2)3)isélon le
type de probléme étudié.

Le flux thermique mesuré (W/g) pendant une DSC pmér transformation de phase displacive thermaélast
telle que celle des alliages a mémoire de form@regtortionnel a la vitesse de refroidissement ®gtthuffe de

I'échantillon. C’est pourquoi, pour normaliser tésultats, on divise les sources obtenuesTpaPar la suite, on
comparera donc les rapp0|(r1g)TFM et (?C.I)DSC. Cela nous permet d’évaluer qualitativement entjtedivement

les performances du calcul de source réalisé.

} Glese

Refroidissement naturel 0=T-T, Estimation des sources de (?)TFM
Chauffage uniforme (four) jusqu’a température 0 chaleur en 0D ouuen D Confrontation des DSC
ambiante T,

FIG. 3 - Différentes étapes de la validation expérntale du calcul de sources de chaleur.

3. Reésultats : cas uniforme (0D)

3.1 Estimation de C

La méthode précédemment décrite est utilisée péarmhiner C des phases Austénite (A) et Martelistjede
I'’AMF NiTi.

La variation de température lors du refroidissenagestdeux éprouvettes de Titane et de NiTi (daqhase M)
est tracée Fig. 4a. On note que le refroidissemmeridit bien d’'une températurg,; = 25°C sur Fig. 4a) a une
température d.ceinte (= 3°C sur Fig.4a) identiques pour les deux édhams. La superposition des courbes de
refroidissement est représentative de valeurs tté<proches 'une de l'autre. Des résultats caratigues de
I'estimation de C a partir de la relation (5) sarggcés en fonction de la température (Fig. 4.byrpoois
expériences afin de quantifier la dispersion dstikeation. A partir de cette courbe, une valeur emmg de C
sur une plage de température 8°C-15°C est estiiéd90 +/-10 J.K§.K™ pour la phase M. On note que sur les
trois essais, on retrouve bien une valeur moyeonepdse entre 480 et 500 JkK™. On observe que I'essai
ayant la plus grande variation de température i(@sast celui qui permet la meilleure estimatam C. En
effet, le déséquilibre de température entre la &ratpre initiale de I'échantillon (J) et I'enceinte thermique
(Tenceind dans lequel ce dernier est placé étant trés i@ppide refroidissement est plus rapide, dondés/ées
premiéeres plus importantes et plus faciles a évae a donc par la méme occasion plus de faéilégaluer C.
Le bruit observé sur ces courbes est lié au cdielh dérivée premiére a partir de données theesiquuités, et
ce malgré les procédés de filtrage utilisés. Il mstamment trés important lorsqu’on se rapprochdade
température d'équilibrelceine0U le terme présent au dénominateur de (5) depiitt

Des valeurs comparables pour C ont été égalemésnuds pour la phase A. Les valeurs de C, ainsurdes
pour les phases A et M, ne sont pas toujours equadién avec certains résultats de la littératndéguant que
Cu # Ca [4]. En revanche, selon les études, des valeumpiises entre 450 et 500 Jkg™ sont souvent
mentionnées pour la phase M et/ou A du matérigi].[4-
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FIG. 4 - Courbes caractéristiques de I'évolution dela température pendant I'essai, b) de laezhadpécifique
C en fonction de la température pour trois essaisés sur un échantillon de NiTi en phase marteositM.

3.2 Validation expérimentale du calcul des sources dehaleur dans le cas
uniforme (0D)

La méthode précédente est ensuite utilisée pouulealles rapports(?q)TFM a partir de deux expériences de

refroidissement, réalisées entre 90°C et 21°C (Tgset entre 38°C et 0°C (Test 2). On obtient ainsi
respectivement, les courbes de température lotequatériau passe de la phase austénite A a l& phasis de
la phase R a la phase martensite M, cf. Figure Baas ce cas, on observe clairement une différgiece
refroidissement entre le Titane et le NiTi. Il B&taux changements de phase exothermiques, irelé&ehement
de chaleur pendant la transformation, qui crée «ibesse » sur la courbe de refroidissement du Nigs
températures en début{Y et en fin (Tnceiny d’€ssais sont identiques pour les deux échansillnais avec des
cinétiques de refroidissement tres différentes.

A partir des équations présentées précédemmerdytdstions des rappor(tfl_qr)obtenus par par TFM (courbes

verte pour test 1 et marron pour test 2) sont éaaans la Fig. 5.b. Dans lintervalle 21°C-38°€ tkeux
courbes TFM sont quasiment superposées. En unissat¢ux courbes TFM des deux tests entre 21°€t, 3B
obtient une courbe unique TFM tracée en bleu s&iga5.c Les tracés obtenus par DSC (tracé en msaget
TFM permettent d'estimer les températures de déleutransformation : ({r)sa=78 £2°C et (R.wm)star=42
+2°C. Un léger décalage au niveau de la position mles de transformation mesurés par TFM et DSC est
observé. Un tel décalage s’explique principalenpamtla faiblesse de la précision de la mesure mpdeature
absolue réalisée par la caméra IR : £2°C. L'amgétdes pics calculés par TFM est, elle aussi, tatigkment

en adéquation avec la mesure par DSC.

Afin de quantifier la validité du modéle OD d’'estiion des sources de chaleur, les chaleurs latatges
transformation ont été calculées a partir des asude la Fig.5c, en calculant 'aire sous la cowrbeme
présenté sur la Fig. 5.d. Les valeurs mesurée$ pdr (AH=y=20.9 J/g) sont en trés bon accord avec celles de
référence, mesurées par DSEHs=20.5 J/g).

Cette comparaison entre les énergies obtenuesa pagthode TFM (estimation de sources de chalearta pe
traitement de champs thermiques expérimentaux) awex référence (DSC) offre ainsi une validation
expérimentale de la méthode TFM.
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deux tests. b) Evolutions, avec la température(,—?—])%SC et de(?q)TFM pour les deux tests. c) Evolutions, avec la

température, dc.é_l_ﬂ.)DSC et de(?q)TFM moyennés sur les deux essais. d) Méthode d’estimd&AH par

intégration.

4. Conclusion

Ce travail présente : (i) une méthode généraleétiermiination de la chaleur spécifique C et de ledaotivité
thermique k, (ii) une méthode expérimentale permntttie valider des estimations de sources de chddas un
cas uniforme. Les résultats d'estimations de C gizedht, pour les phases Martensite et Austénitéatiage a
mémoire de forme NiTi étudié, a des valeurs édeitas (C=490+/-10 JKgK™), en partie conformes aux rares
valeurs relevées dans la littérature. Le méme ditipa ensuite été utilisé pour valider, expéritadement, la
méthode (notée TFM) d’estimation des sources dieghaCette méthode est basée sur le traitementaeges
thermiques obtenues lors du refroidissement d'umasiilon de NiTi pendant une transformation de ggha
Limités ici au cas uniforme (0D), les résultatseslots montrent un trés bon accord, qualitatif entjtaif, entre
les énergies mesurées par TFM et celles obtenuds fehnique de référence (DSC).

Les travaux en cours portent sur la déterminatienlad conductivité thermiqu& des phases Austénite et
Martensite de I'’AMF NiTi ainsi que sur la validati@xpérimentale des sources dans des cas 1D puis 2D
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