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Introduction générale

Les matériaux composites carbone / carbone utilisés dans liiledagronautique,
spatiale et dans I'armement (illustrations ci-dessous) sont saudes conditions drastiques,
essentiellement dues aux fortesntraintes mécaniqueet thermique subies lors de leur
utilisation.

88
Frein: Boeing B767-300 Divergent SEPCARE (moteur RL-10B-2)

Dans ces conditions, il est indispensable de bien connaitre I'ensetebleropriétés
physigues des composites et de leurs constituants (fibre +c@&)attie but recherché est
d’optimiser leur élaboration & l'aide de modélisations, pour finalenaeméliorer leurs
performances.

Actuellement, de nombreux dispositifs de caractérisation des iawaténux échelles
macroscopiques existent. Par conséquent, les propriétés des casnposieela matrice sont
facilement accessibles et relativement bien connues. En reydesh@opriétés des fibres,
dont la dimension caractéristique est d’environuiO(illustration ci-dessous), sont nettement
plus difficiles a obtenir et quasiment inexistantes, notamment a trés haptraéure.

8 kY KLQ.QK 3.88rm 3.8 kV x5.08BK B.@Arm

Section fibre de carbone P100 de/@ de diametre Vue longitudinale de la fibre P100
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Dans ce but, deux types de caractérisations sont effectués peair des propriétés des
fibres. Soit par méthodes indirectes ou, a partir des mesurés gwr matériaux composites,
les propriétés des fibres sont déduites par l'intermédiaire atieles, soit par méthodes
directes sur monofilament. L'inconvénient des méthodes indirectesdaefapplication de
modeéles pas toujours fideles et completement représentatifs rdali@. A l'inverse les
méthodes directes permettent d’accéder aux propriétés intrinsequedde la fi

Ainsi, l'objectif de ce travail peut étre présenté. Il s’ad@t mettre en ceuvre un
dispositif capable de mesurer les propriétés thermiques et théganmues a tres haute
température de fibres unitaires micrométriques. Le développediemttel dispositif fait
appel a de nombreuses connaissances: thermique, mécanique, optiquke (éche
micrométrique), matériaux et méthodes inverses.

Cette pluridisciplinarité a conduit & établir une collaboration edifférents poles
industriels et de recherche pouvant étre schématisée de la fagon suivante :
Q)
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Partenaires industriels

Ce travail, réalisé au Laboratoire des Composites ThermoStmuciuaaété suscité par le
CEA et intéresse d'un point de vue des résultats les deux pagteriagustriels du
laboratoire : le Commissariat a I'Energie Atomique et leuge Snecma qui apportent
notamment leurs connaissances dans le domaine des matériausursa be thése a été
financée par le CNRS (également partenaire du LCTS) eEk Ce dernier, ainsi que la
Région Aquitaine ont contribué au financement du dispositif expérimddéa plus, les
collaborations scientifiques ont eu lieu avec le laboratoire TR@nscoulement Fluide et
Energétiqgue dont je dépends, qui apporte ses connaissances en thetneiquaéthodes
inverses, et avec le Centre de Physique Moléculaire Optiquerttidhne qui intervient en
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matiere d’optique. Finalement, cette étude compléte le trdeaihese réalisé au LCTS par
C. Sauder [1] sur : « Relation Microstructure / Propriétés a heanteérature dans les fibres
et matrices de carbone ».

Les principales difficultés de cette étude sont liées da (gille des fibres< 10 um),
(i) la gamme de température qui s’échelonne de 700 a 2800 Heuiixaractere anisotrope
et (iv) leur diversité en terme de propriétés physiques : matliyleung variant de 50 a
700 Gpa, conductivité thermique allant de 1 & 1000 VWK, résistivité électrique variant de

1a50.1¢ Q.m.

Tout en s’inscrivant dans la continuité des recherches réadiadaboratoire, ce travail
permettra de fournites premieres mesures a tres haute températdrecoefficient de
dilatation transverseglu coefficient de Poissoule lacapacité thermige massique a pression
constante et de laiffusivité thermique longitudinale. Afin d’obtenir ces données
expérimentales, les recherches ont conduit :

o Au développement de dispositifs et de méthodes de mesures permettant |
caractérisation de fibres (carbone et céramique).

2 A I'élaboration de méthodes originales d’identification des progsiéphysiques
couplées a une estimation des parametres via les méthodes inverses.

= A l'optimisation des méthodes expérimentales et théoriques par laagkeeltierreurs et
la quantification de I'incertitude.

o A la validation systématique sur des matériaux dits de réfseoa par le biais de
méthodes de mesures différentes.

o A la caractérisation d'un grand nombre de fibres dont les propriegEmiques et
thermomécaniques étaient pas connues jusqu’a présent.

Ce mémoire se décompose en trois parties indépendantes petraattiecteur de se
référer au domaine qui l'intéresse.
La premiére partie relative a la détermination des propriggsmomécaniques se décompose
en deux chapitres. Le premier sera consacré au coefficient atatidih transverse. Les
techniques existantes de mesure de la dilatation transveisst siErcrites ainsi que le
dispositif expérimental développé. Puis, la méthode nouvelle proposéedatangtude sera
présentée et validée aprées une optimisation du systeme pahdéactee et le traitement de
I'erreur de mesure. Dans le second chapitre, la déteravindti coefficient de Poisson sera
effectuée a partir de la méthode développée précédemment.
La deuxiéme partie axée sur la détermination des propriéténidiueis et électriques sera
constituée de deux chapitres. Tout d’abord, le troisieme chapitrenélestia capacité
thermigue massique a pression constante montrera qu’aucune méthobdeesuiefiste dans
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la littérature. La méthode de type AC associée a une meétbragieale de mesure de la
résistivité électrique seront présentées. Ensuite, une validatiordesr matériaux de
référence sera réalisée. Dans le quatrieme chapitre, darende la diffusivité thermique
longitudinale sera abordée. La méthode de mesure de type phototheemmmuelitude et en
phase sera présentée. Puis, la méthode d’identification ainsi qu'uititival seront
détaillées.

Finalement, la troisieme partie consacrée aux résultats tfésenies caractérisations se
décomposera en deux chapitres. Le cinquiéme chapitre présestébamds étudiées alors que
le sixieme regroupera I'ensemble des mesures obtenues.

Afin de faciliter la lecture, chaque chapitre débutera par introduction décrivant
rapidement la problématique et une conclusion résumant les pointiedssie retenir. De la
méme facon, certaines parties assez longues (modélisation, déusoppeanalytiques,
présentation de méthodes...) seront ponctuées par une présentatiorob&agirque et une
synthese ou une analyse critique.
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Chapitre 1
Coefficient de dilatation transverse

Une des particularités des matériaux composites carbone-carbone ou cadsime-r
utilisés dans l'industrie aéronautique et spatiale est qu’ils subisdenforts gradients
thermiques et dimportantes contraintes mécaniques. Ainsi, il estesstnt de bien
connaitre les propriétés thermomécaniques de ces matériaux compositessporar leur
fiabilité. Cependant, connaitre les propriétés d'une fibre unitaire sersblsore plus
intéressant puisqu’elles permettront de mettre en ceuvre desemadetomportement et des
modélisations numériques.

Dans ce chapitre, les méthodes existantes dans la littérature et digmm@innées 80 seront
présentées. Dans un premier temps, diseussion basée sur un calcul d’erreur montrera
les difficultésrencontrées pates auteursen terme derécision de la mesureDe la méme
fagon, les limites expérimentales et théoriquee ces derniéres seront mises en évidence.
Puis, ledispositif expérimentabléveloppé sera préserg@ s’attachantparticulierementux
difficultés techniquesinhérentes a des mesur@gles échelles micrométriques a trés haute
température (1000 a 3000 Kpes lors, la méthode développée dans cette étude sera décrite.
Cette méthodennovante basée sur unestimation autorégressive par méthode inverse
permetd’améliorer la précision des résultats d’'un facteur 7 a.IJH#nsuite, une partie basée
sur une étude paramétrique et de sensibilité montrera la grande rolustesette méthode
et conduira a sa validation. Finalementn travail important de recherche d'erreurs
expérimentalesinsi que leurs influences sur la méthode d’estimation sera présenté.

19
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|. TECHNIQUES EXISTANTES DE MESURE DE LA DILATATION TRANSVERSE DE
FIBRES

Avant de décrire les techniques existantes pour la mesure diatition thermique, il
convient de bien définir cette grandeur. En effet, pour un matérindigle comme les
fibres, le coefficient de dilatation transverse représente fiatiom relative de diameétre
lorsque ce dernier subit une élévation de température de 1 K. pansiun matériau donne,
selon son échelle caractéristique d’observation, les techniquepesitiis de mesure seront
sensiblement différents. Par exemple, prenons le cas d'un roaiéaaope comme le
tungsténe qui posséde un coefficient moyen de dilatation transvebse0de ™ et qui subit
une variation de température de 200 K. Alors, la variation de sa loncaragtéristique sera
de : 1 mm pour une dimension caractéristique den, 100um pour une taille dd0 cmet
10 nm pour une taille delO gm. Sachant que les fibres a étudier possedent un diametre
moyen d’environl0 pm, la difficulté expérimentale inhérente a ce type de mesureappa
clairement. En effet, seul un microscope électronique est aujourcipaible de mesurer
directement des dimensions de 'ordre du nanométre. Cependant, ceompties tres hautes
températures a atteindre dans notre étude, 2800 K, cette technigaee Sapidement
inexploitable. Ainsi, il faudra développer une méthode suffisammenbeasdes variations
de I'ordre du nanometre pour des matériaux définis a une échellenméitique. Seules les
méthodes optiques basées sudiffraction semblent les plus adaptées a ces configurations
drastiques.

A. Définitions usuelles des coefficients de dilatati@msverse

Contrairement a de nombreuses propriétés physiques, et indépemndaheniéchelle
caractéristique d’observation, la dilatation thermique s’expseien différents coefficients
en fonction du formalisme mathématique utilisé lors de calculytanas ou numériques.
Ainsi, d’apres M. Murat [2] et par analogie avec les coefiisiede dilatation longitudinale
usuellement utilisés dans la littérature, trois coefficieetslilatation transverse peuvent étre
définis.

Tout d’abord, le coefficient de dilatation transverse spécifique septé la variation relative
de diamétre par rapport a la température ambiante :

ay (T, Ty = 40 ~d(0o) (1.1)
d(T,)
ce coefficient, exprimé en %, traduit la déformatggométrique transverse du matériau a une
température donnée. Ensuite, le coefficient detaditn transverse moyen, exprimé eft, K
correspond a la dilation spécifique divisée parcdié de température par rapport a la
température ambiante :

1 d(T)-d(T,)
-To d(To)

ay (T, ,T)=_I_ (1.2)
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Finalement, le coefficient de dilatation transvevsai, également exprimé en*Kreprésente
la dérivée du diametre absolu du matériau en fonctle la température, divisée par le
diamétre a la température ambiante :

1 d[d(T)]

oD =47y at

(1.3)

De maniére générale, il faut retenir que le catimilces différents coefficients s’effectue a
partir de la connaissance de la variatdasoluedu diametredes matériaux, en fonction de la
température.

B. Mesures de la dilatation transverse aux échellesomiétriques

Peu de références bibliographiques existent sumkesures du coefficient de dilatation
transverse a I'échelle micrométrique sur monofilateeet a trés haute température. De plus,
les auteurs restent plutdt vagues sur la méthodkerdification utilisée ainsi que sur la
précision obtenue. Globalement, deux grandes caéSgde méthodes sont présentes dans la
littérature. Il s’agit des méthodes indirectes pdesquelles les mesures sont réalisées
directement sur un matériau composite et les méthditectes réalisées sur monofilament.

1. Méthode indirecte sur fils (un millier de fibres enrobées dans unenica)

Dans cette catégorie, un matériau mtaba min? composite est caractérisé. Les
mesures sont effectuées sur le matériau globaliadi® la température ambiante comme le
montrent : E. Menessier et al. [3], G. Wagoner efddlet H.G. Van Schooneveld et al. [5].
C'est a l'aide d’'un modeéle susceptible d'étre saffnment représentatif de la liaison
fibre-matrice, que la dilatation transverse du niibement est extraite. Ce dernier peut étre,
par exemple, une loi de mélange du type :

aComposite :VFibre aFibre +VMatrice aMatrice (14)

De la méme facon, des mesures & haute températut200 K), sous METont pu étre
réalisées par J.F. Villeneuve [6] et F. Rozplochlef7]. Une derniere technique proposée par
R.C. Fanning et al. [8], consiste a utiliser umtdimétre a quartz.

Si 'avantage de ces méthodes réside dans I'obtemté valeurs moyennes représentatives
des propriétés globales du matériau composites aklepermettent pas d’accéder directement
aux propriétés intrinseques du monoconstituantg$p De plus, I'inconvénient majeur de ces
techniques est qu'il existe deux sources d’erreuss.premiere, classique est due aux
incertitudes de mesures, la seconde est attribu@eodéle utilisé pour déduire les propriétés
du monoconstituant.

Ces remarques suffisent a montrer tout I'intér&aduaesure directe sur monofilament.

! Une fibre enrobée dans une matrice
2 Une centaine ou un millier de fibres enrobées dmesmatrice
% Microscope Electronique en Transmission
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2. Méthode directe sur monofilament

Les mesures par méthode directe sont beaucaspdgficiles a mettre en
ceuvre, puisqu’elles s’effectuent sur des fibredidmeétre 1qum.
Compte tenu de I'échelle d’observation, seules nesthodes optiques sont susceptibles
d’atteindre les résolutions souhaitées (quelques nm
Dans la littérature, deux techniques différentest swincipalement utilisées. Il s’agit de la
microscopie €lectronique et de la diffraction diaisceau laser. La premiére méthode a
notamment été proposée par M. Trinquecoste et]ajujtilisaient un microscope a électron
(MEBY) pour mesurer la dilatation transverse. Cependatte méthode reste peu précise et
ne permet pas de dépasser des températures deC1800°
En revanche, les méthodes basées sur la diffradfiom faisceau laser et proposées par :
A.J. Perry et al. [10], M.P. Sheaffer [11] et S.8eilg [12], sont plus utilisées et semblent
bien appropriées pour ce type de mesures.

3. Travaux réalisés par Tzeng et Sheaffer

Dans ces deux articles [11-12], le principe desune consiste a déterminer,
grace a la diffraction d’'un faisceau laser suriltaef le diametre absoluld) a la température
ambiante, puis a chauffer la fibre (par effet Jpalda températur@ pour mesurer, par la
méme technique, la variation de diametle< ) ; ceci afin de déduire le coefficient de
dilatation transverse spécifique (1.1) défini pdEzément.

La méthode d’estimation repose sur la détectionrminimum de la figure de diffraction
mesurée, ce qui permet de calculer les diamétresgmosant que la géométrie de la fibre est
identique & une fente rectanguldirBans I'article de Tzeng, la détection s’effecéuéaide
d’'un capteur CCD composé de 3456 photodiodes dosuifface individuelle de détection est
de 10um?2 ce qui lui offre une bonne résolution spatiab&ipla mesure. Malheureusement,
Tzeng ne donne pas la précision qu’il obtient thes mesures du diamétre absolu des fibres.
Cependant, I'observation (figure 1.1), d’'une mesduecoefficient de dilatation transverse
spécifique (1.1) effectuée sur une fibre de cari@dmdOCO, P75s) présentée dans l'article et
correspondant au cas produisant la plus faiblesdispn des résultats entraine une incertitude
d’environ 20 % sur ce dernier.

! Microscope Electronique a Balayage
2 Voir paragraphe C. 4 : Détermination de la taillene fente
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figure 1.1 : Mesures réalisées par Tzeng sur ume file carbone, P75s (AMOCO), de /4@
de diametre [12].

Les travaux réalisés par Tzeng sont trés satisfaisst il sera monttéue dans les conditions
expérimentales utilisées par I'auteur et mémeirscdrtitude n’est pas fournie dans l'article,
les résultats sont, dans le cas présenté (fibrs)Pébhérents avec la sensibilité attendue.
Cette derniére est d’ailleurs un facteur limitaotipune meilleure discrétisation de la gamme
de température a parcourir (figure 1.1) ou le pasmum de température entre deux mesures
est de 400 K. D’autres résultats fournis dansitkErtmontrent que pour certaines fibres, dont
la structure est anisotrope, les résultats obteonsplus disperseés.

De la méme facon, les travaux réalisés par Sheaiffientilise une caméra pour la mesure de
la figure de diffraction produisent une incertitudke mesure supérieure, avec une plus grande
dispersion des résultats (figure 1.2) lorsqueldeefiest anisotrope.

—T—T 7T 7T T T T

 CH I I I N |
0 200 400 600 80O 1000 1200 1400 1600 1800
TEMPERATURE (°C)

figure 1.2 : Mesures effectuées par Sheaffer stibte P55, [11].

! Voir paragraphe D. Analyse détaillée des méthdedeges sur 'approximation de la fente
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L’auteur n’indique pas non plus l'erreur de mesetréa sensibilité minimale de son systeme
de mesure. En revanche, il évoque des phénomeénestati®n de la fibre « twist » par
rapport & sa direction longitudinale. Ce qui exjpdignotamment la dispersion importante
observée (figure 1.2). Dans ce cas, la résolutpatiale de la caméra n’étant pas connue, il
n'est pas possible de vérifier la pertinence desiltéts obtenus, résultats pour lesquels un
tableau récapitulatif sur un certain nombre deebde carbone est présenté. Ainsi qu’'une
validation sur un filament de tungstene ou les Itétsu obtenus sont en accord avec la
littérature et présentent un écart d’environ 8 %.

Quelle que soit la technique utilisée, le princggméral de chacune de ces méthodes est le
méme. Il consiste a alimenter électriquement leefitbe carbone afin de la porter, par effet
Joule, & une certaine température Le controle de la température est effectué par un
pyrometre optique. Ensuite, le diamétre de la fiese mesuré dp puis aTe+AT, ce qui
permet de déduire le coefficient de dilatation $karse par estimation des diametres absolus
mesureés a chacune des températiires

Le détail, concernant la méthode d'identificatiotilisée, sera discuté plus tard. En revanche,
il faut noter que, quels que soient les auteurseritble que la technique expérimentale fondée
sur la diffraction d’'un faisceau laser, apparathote étant bien appropriée au cas des fibres
de carbone et pour la résolution souhaité (quelgued. Cependant, les méthodes
développées ici, méme si elles semblent reprodastifdispersion inférieure & 8 %) ne
permettent pas de travailler avec des écarts dpderures suffisamment faibles (100 ou
200 K) pour garantir la linéarité de la dilatatibansverse avec la température.

C. La diffraction

Le phénoméne optique engendrant la diffraction @ue présenté comme le résultat
d’une interaction électromagnétique entre un faigdaser incident dirigé vers la fibre et la
surface de cette derniére. Cette interaction exdr& dispersion du faisceau dans le plan
d’incidence du laser. Le faisceau ainsi diffrac#nfe une figure de diffraction qui peut étre
projetée sur un plan perpendiculaire au sens dpapgadion du faisceau. Cependant, de
nombreux phénomenes de diffusion, de réflexion dabsbrption accompagnent la
diffraction.

1. Représentation physique du phénomene

D’apres A. Mayer [13], la diffraction engendre w@ertain nombre de
phénomenes, qu'il convient de bien identifier, afle s’affranchir de leurs éventuelles
influences tant sur la mesure que sur les modéfgsentant ce phénomene (figure 1.3).

! La validité et la précision des méthodes d'idéraiion proposées par les auteurs seront discptagraphe I
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Diffraction

Lumiére incidente
Réfraction et absorptis

Rétro-diffusion Diffusion

Réflexion

figure 1.3 : Représentation complete du phénomeruifttaction.

Ces phénomeénes optiques peuvent étre classés isncatégories : (i) la diffraction du
faisceau incident, (ii) la réflexion diffuse issdes interactions entre le faisceau et les bords
de la fibre et (iii) un phénomene d’absorption eré-émission de I'onde incidente.

Dans un premier temps, il convient de prouver, densas des fibres de carbone, que
I'influence du phénoméne d’absorption et de ré-8imisest négligeable. Pour cela, un calcul
visant a montrer que la luminance en face arristenelle peut étre effectué. En considérant
que la luminance en face arridrede la fibre peut étre exprimée en fonction deutaihance
incidente Lo, du coefficient d’absorptio, et de I'épaisseut du milieu traversé par le
rayonnement, la relation suivante peut étre é(ioiadle BEER) :

L, =L, exg-K,1) (1.5)
avec : K, :%k (1.6)

sachant que le coefficient d’absorption s’exprimef@nction de I'indice d’absorption d’une
fibre de carbone et de la longueur d’'onde du faigdaser. D’aprés P. Gagnaire et al. [14], la
valeur du coefficient d’absorption peut étre présgale a 1.4um. Le calcul effectué a la
longueur d’onde du faisceau lasdr£ 488 nm) montre que I'onde est absorbée au beut d
0.2um. Cela prouve que le matériau est opaque, et @umecgnséquent, le phénomene
d’absorption et de ré-émission est a ignorer.

En revanche, les phénomenes de réflexions diffsgeses bords de la fibre, peuvent étre a
I'origine d’'un signal parasite présent sur les aign mesures, cela pour différents types de
fibres. Une variation importante de ce phénomentection du diamétre et de la nature des
fibres est a noter. En effet, plus le diamétrefattle, plus les phénoménes de réflexions
augmentent. Il s’agit d’une interaction électrométgque entre le faisceau laser et ceux émis
par les bords de la fibre.
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2. Diffraction de Fraunhofer a travers une fente

D’aprés E. Hecht [15], il apparait que selondeur du nombre de Fresnel
défini par la relation suivante :

N, = (1.7)

avec :d, taille de la fente ou de I'objet diffractam, longueur d’onde du faisceau laser
incident etD, distance entre l'objet diffractant et le plan pejection de la figure de
diffraction, la diffraction peut étre représentéar plifférents modéles basés sur la théorie
électromagnétique.

Ainsi, lorsque les auteurs utilisentdé#fraction de Fraunhofer a travers unéente ils font
deux hypotheses majeures (figure 1.4) Iéinombre de Fresnel Nest inférieur a 0.1let (ii)

la géométrie des fibrepeut étre approchée par Ueate rectangulaire de taillel.

Surface avec fente centratk, Faisceau diffracté___-- R .
7 - I

. >

. o 3
Faisceau laser incideny o

% 0O o

% 3

D Iy =}

Distance entre I'objet diffractant %
et le plan de projection

figure 1.4 : Figure de diffraction a travers unafe, diffraction de Fraunhofer.

La premiere hypothése est toujours facile a véritim effet, considérons un faisceau laser de
488 nm de longueur d’ontlet supposons que le diamétre des fibres de cagsirdéenviron

10 um. Dans ce cas, la distance minimale de project®mma figure de diffraction doit étre
supérieure a 2 mm. A l'inverse, si I'on considéte de plan de projection est fixe et situé a
1 m de l'objet diffractant (fibre), le diametre niaxam de fibre a ne pas dépasser est de
220um. La deuxieme est plus difficile a garantir puisda géométrie des fibres de carbone
est circulaire avec en plus des rugosités de sirfac

Ainsi, en supposant ces hypotheses vérifiees atoasidérant que la figure de diffraction
projetée (figure 1.4) représente le module carradensformée de Fourier de I'éclairement
dans le plan de l'objet étudié. Dans le cas singlene fente, I'expression analytique
résultante de cette transformée s’écrit :

! Laser utilisé lors des caractérisations
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I(d,D,A,IO,x):IO(SiTJ(u)j (1.8)

ol : u(d, DA ="9 X

2 Jx*+D?
Une représentation adimensionnik) selon x de cette transformée pour une fenterdela
d=10pum etd = 11 ym, & une distanc® = 1 m, pour un laser de longueur d’onde
A =488 nm peut étre réalisée (figure 1.5).

L’observation de l'intensité diffractée montre dadliffraction est symétrique par rapport au
zéro qui représente la direction d’'incidence dedaau laser. De plus, elle est décomposée en
différents ordres ou lobes séparés par des minien@jc central représentant le lobe de
diffraction d’ordre O et ainsi de suite. De méme,nhaximum d’amplitude de chacun des
ordres décroit exponentiellement au fur et a megquee ce dernier s’éleve (sens croissant

(1.9)

desx). Ainsi, pourD et A fixés, une variation de im du diametre entraine un déplacement
de tous les points de la figure de diffraction.dégermination de la dilatation transverse passe
d'une part par la détection de ce déplacement aaiti part par la corrélation entre la
variation de diametre et le déplacement a proprénien

frrerrmmmmeenenes o Rt Jy Prommrmemeenenened A :
................................................... O

=

L2

(O]

P L T U TN TTE T

g ................................................... 0 B
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‘O

g ................................................... €.4,

o

£ —d = 10 microns
— — T P — e —
T ; ‘;A/ 0 T t i

-0.3 -0.2 -0.1 0 0.1 0.2 0.3

Position par rapport au faisceau incident (m)

figure 1.5 : Figure de diffraction a travers unenfe de largeur 10 et 14m.

Supposons maintenant que la géométrie de la fioraroche plus d’'un rectangle opaque.
Dans ce cas, la figure de diffraction résultanfgésente la différence entre une composante
continue et celle représentative d’'une fente. Aitessimodule au carré de la transformée de
Fourier de I'éclairement s’exprimera comme la sonaho@ sinus cardinal carré (1.8) et d’'un
Dirac (composante continue), (figure 1.6).
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figure 1.6 : (a) figure de diffraction a traversaifente rectangulaire. (b) figure de diffraction
d’un rectangle opaque de méme dimension d quenta.fe

Par conséquent et dans ces conditions (c’est-alaiimede la zone centrale), il n'apparait
aucune différence entre la figure de diffractiogutéante d’'une fente rectangulaire ou d’'un
rectangle opaque. Il sera montré par la suite |lgpeobleme lié a la géométrie de la fibre est
plus complexe que cette simple différence.

3. Etude de sensibilité aux parameétres du modele a une fente

Généralement, toute méthode expérimentale derdigtation de grandeurs
physiques a partir d’'un modele analytique tel gel@igoroposé (1.8) nécessite une étude de
sensibilité aux parameétres présents dans le mati®eBeck [16].

Lorsque la formulation analytique de la fonctmour laquelle la sensibilité
doit étre calculée est connue, cette dernieregexprimer selon la formule suivante :

s, = p2F B
0
a partir de cette expression et en prenant commmeufation pourF()) I'écriture analytique
de la formule (1.8), les sensibilités aux paransétret D peuvent étre calculées. La sensibilité
a la longueur d’onde ne sera pas prise en comptie chspositif était déja équipé d’un laser
Argon dont la longueur d'onde est fixée et vaut 488. Tous calculs effectués, les
expressions analytiques des sensibilités aux darangetres sont obtenues :

(1.10)

(1.11)

. -
S, =2 (sm(Zu)_smu )

2u u?
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3

:m(sinu2 +usin2u) (1.12)

S,

ainsi que leurs représentations (figure 1.7) :

— Sensibilité a D
—.Senblilité a d

Sensibilité aux parametres (su)

: : . 7 NS = ! :
026 -G22 -0.18 D14 01 10, 0.1480.022 (.26

NINAVERINA -
¥ .250.065 0.1

Position par rapport au faisceau incident (m)

figure 1.7 : Sensibilité de la figure de diffractia travers une fente aux parametres d et D.

Ces calculs de sensibilités réalisés @ouwr 1 m,d = 10um, A = 488 nm et poux variant de

— 25 a 25 cm montrent d’'une part que les deux petras sont corrélés et d’autre part que
leurs sensibilités diminuent au fur et & mesure lgures’éloigne de la positior = 0 m. De
plus, la sensibilit¢ du modele a ces parametreswd& au niveau des extrema alors qu’elle
présente un maximum situé au niveau des pointfieXions.

4. Détermination de la taille d’'une fente

Il est possible d’estimer la taille de la featpartir d’'une corrélation simple
entre la valeur absolue du diamétre de la fibile efstance entre les minima dfi™lobe de
la figure de diffraction. Cette relation, qui déwdu calcul visant a annuler la dérivée par
rapport au(d,DA,x) (1.9) de I'expression (1.8) s’écrit, pour une téngiureT donnée, par
I'intermédiaire d’une relation géométrique :

_2nAD
X

d (1.13)

n

cette relation nécessite de connaitre avec unagnarecision la distancg, exprimée en m,
séparant les minima du lobe de diffraction d’ondr&’est cette méthode d’identification qui
est utilisée dans les articles présentés précédemme
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D. Analyse détaillée des méthodes basées sur I'appatixin de la fente

Cette analyse a pour but de mettre en évidencensilslité expérimentale apportée
par ce genre de méthodes. A partir de I'expresdidr) du coefficient de dilatation transverse
spécifique, les méthodes issues de la littératurasées sur la diffraction de Fraunhofer &
travers une fente et décrite précédemment, soritgapps. Dans ce cas, l'incertitude se
réesume a l'expression suivante ou deux erreurs rajgsant, la premiére liece a la
détermination du diameétre absolu et la seconde&liéevariation relative :

eAdo/dO :edo +eAdO (114)
4d,/d, d, 4d,

1. Limites expérimentales en termes de résolution

A partir de I'expression analytique (1.8), lguie de diffraction est calculée
selon les paramétres suivants : diamdtre 10 um, distance entre fibre et captddr= 1 m,
longueur d’'onde du faisceau laser est fixéed &= 488 nm et seul le premier ordre
correspondant a = 1 est observe. Pour estimer le diametre d’afapproximation (1.13), il
faut étre capable de mesurer la distaxicentre la positiox = 0 et celle qui annule l'intensité
diffractée. Supposons maintenant, que le signalnsesuré avec un capteur identique a ceux
utilisés dans les articles issus de la littératw@nposé de 1024 photodiodes avec une
résolution spatiale par pixel de 28n. La représentation (figure 1.8) du signal théogiq
mesuré par le capteur peut étre effectuée.
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figure 1.8 : Minimum de la figure de diffractionlcalé pour une fibre de diametre Lin.

! Voir paragraphe B. Méthodes de mesures de latlattransverse aux échelles micrométriques
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Dans ces conditions, la positioRinimum COrrespondant au minimum d’intensité de la figure
diffractée vaut 4.885 cm alors que la positioniahgtx, entre le faisceau laser et le capteur
vaut 4.8 cm. Des lors, une premiere difficulté ekpéntale apparait. Il semble évident que la
résolution spatiale offerte par le capteur, egjdarent suffisante pour détecter avec précision
la position du minimum ; en revanche, il faut &epable de mesurer avec une incertitude
identique la distancey, ce qui semble étre plus difficile. En considérgum la distancg, est
mesurable avec une précision d’environ 1 mm et wuiaveau du capteur la précision
minimale correspond a la taille d’un pixel (&), l'incertitude totale sera de 1025um.
Ainsi, & partir de I'expression (1.13), en prenaaodr valeurX; = 4.885+ 0.1025 cm, le calcul
du diametre peut étre effectué et permet d’obi@mir9.989um + 2.05 %. Ensuite, d’apres la
définition (1.2) du coefficient de dilatation moyésa valeur est fixée & 10:3K™) il est
possible de calculer la variation de diamétre edgsn par différents écarts de température
(2°™ligne tableau 1.1) :

AT (K) 50 100 | 200 | 400 | 600 | 800 | 1000
Ad (nm) 5 10 20 40 60 80 100
AX; (um) 2439 | 488 | 97.4 | 194.4 | 291.1 | 387.3 | 483.2
edo/d, (%) 2.05 | 205 | 205 | 2.05 | 205 | 205 | 2.05
eAX,/AX1 (%) 103 51 26 13 9 6 5
e(Ad/do)/(Ad/do) (%) | 104.6 | 533 | 27.7 | 149 | 106 | 85 7.2

tableau 1.1 : Comparaison erreurs réelles et estimées.

En utilisant I'expression (1.13), la variation desjion du minimumX; de la figure de
diffraction vue par le capteur peut étre estimées rs, connaissant la résolution spatiale
minimale du capteur (ici 25um), l'erreur sur l'estimation de cette variationigpuu
coefficient de dilatation transverse peut étreudéke (tableau 1.1).

Les résultats fournis par ce petit calcul permettda mieux appréhender la difficulté
rencontrée par les auteurs des travaux présentE®damment. En effet, un écart de
température inférieur & 400 K conduit a des errel@rsnesures d’environ 50 %. De plus,
lorsque les écarts sont situés autour de 600-800eKeur est d’environ 10 %, ce qui
explique les dispersions importantes observéeslddierature. En effet, il faut préciser que
dans cet exemple, lincertitude liée au bruit desume certainement tres élevé lorsque le
signal tend vers zéro (minimum local) diminue Isalétion spatiale. En plus, I'incertitude sur
la mesure de la température n'a pas été priserapteo

2. Problémes liés a I'utilisation classique du modele a travers une fente

Une autre précaution concerne la validité du éed travers une fente
lorsque celui ci est appliqué au cas d’une fibreutaire. En effet, certains auteurs comme
A.J. Perry et al. [10] et P. Gagnaire et al. [Itjt montré que la position des extrema de la
figure de diffraction était différente de celle dée par la théorie classique a travers une
fente. Pour cela, ils réalisent un calcul basélauhéorie électromagnétique de la diffusion
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d’'une onde incidente plane par un cylindre cireelaabsorbant et optiquement isotrope. La
résolution complete donnée par M. Kerker [17] eCHVan de Hulst [18] ne sera pas
présentée ici. Concernant cette modélisation, ut fatenir que le plan de polarisation de
'onde électromagnétique (faisceau laser) est pré@@nt. En effet, I'utilisation d’'un mode
électrique transverse (TE) engendrera une fortertgnce aux caractéristiques optiques du
matériau. En revanche, un mode magnétique traresvdisl) donne des résultats quasi
indépendants des propriétés optiques. De plugutsirs montrent que I'estimation en mode
(TM) a l'aide de la représentation (1.8) a trauame fente, engendre une surestimation allant
de 2 a 6 % du diamétre absolu de la fibre. Aitsipioposent des lois linéaires permettant de
corriger cette erreur. D’aprés P. Gagnaire, laléocorrection est du type :

_d-0227

1.15
o 1.03¢€ ( )

Par conséquent, ces remarques mettent en éviderecsource supplémentaire d’erreur qui
limite l'utilisation du modéle a travers une fetdesque les mesures du diametre absolu sont
réalisées a partir de I'expression (1.13). De pliisest également délicat d’appliquer
uniquement cette correction qui ne prend pas erptmta géométrie réelle des fibres.

3. Synthése des facteurs limitant la précision des mesures réalisées’a présent

De maniéere générale, une étude basée sur lartiéation du coefficient de
dilatation transverse, a partir de points partemslide la figure de diffraction a travers une
fente (minima, maxima, points d’inflexions), a é&alisée lors d’'une étude précédente par
C. Pradere [19]. Les conclusions obtenues montrdes limites de ces méthodes ou la
localisation d’'un nombre limité de points partiems engendre obligatoirement une erreur
importante. En outre, la sensibilité¢ du modéleaadrs une fenta la variation de dimension
montre qu’il serait préférable de travailler s fints d’inflexion des lobes de la figure de
diffraction plutdt que sur les minima ou maximadog. De plus, dans les articles étudiés, les
auteurs utilisent un capteur composé d’'un milliemptiotodiodes pour finalement ne se servir
gue d’un seul point de mesure.

Ensuite, le deuxieme probleme vient de I'approxioratoncernant la géométrie réelle de la
fibre. En effet, il a été montré par Gagnaire [@d¢ le simple fait de considérer la fibre non
plus comme une fente rectangulaire, mais commeylimdee, engendre une modification de
la figure de diffraction. Cette modification entraides erreurs de mesures du diamétre de la
fibre d’environ 6 % lorsque I'estimation est réaésa partir de I'expression (1.13).

En conclusion, il faut retenir que la méthode baseéelela diffraction d’'un faisceau laser

est la plusappropriée a ce type de mesufeependant, I'utilisation dpoints particuliersdu
signal mesuré (extrema)’est pas trés optimiseeDe la méme faconlapproximation
conduisant a supposda fibore comme un rectangle ou un cylindre opaqugest pas
suffisammenteprésentative de la réalitét conduit a desrreurs de mesures

! Voir paragraphe C. 3 : Etude de sensibilité aamétres du modéle a une fente
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I1. PRESENTATION DU DISPOSITIF EXPERIMENTAL

Avant de détailler le dispositif expérimental is#l ici, il convient de préciser que ce
dernier a été réalisé par C. Sauder [1] dans leecddine thése (soutenue en 2001) sur la
caractérisation mécanique de fibres de carbonesahimute température. Ainsi, les appareils
nécessaires et propres a la détermination du cuefti de dilatation transverse ont été
directement implantés sur le dispositif déja exista

A. Caracteéristiques du dispositif expérimental dévedop

Une photographie (figure 1.9) présente une vue rgémédu dispositif de
caractérisation de propriétés thermomécaniques.

figure 1.9 : Photographie du dispositif de caractétion thermomécanique.

1. Enceinte et systeme de chauffage

De part les propriétés électriques inhérentes fidwres de carbone, le
chauffage direct par effet Joule via une alimeatatstabilisée est utilisé car il est bien
approprié aux exigences expeérimentales. Compte deswcaractéristiques géomeétriques des
fibres L =50 mm etd = 10um) il permet de maintenir une température homogkams ces
dernieres dans les directions longitudinales efalasl (annexe A.1). De plus, les fibres de
carbone, sensibles a une atmosphére oxydante @&€ 50nt placées sous vide secondaire
(= 10° Pa). Dans ces conditions, des températures amoisi?500°C sont atteintes. Un
dernier point concerne I'enceinte entourant lagfilCette derniére est constituée de hublots



Propriétés thermomécaniques

transparents en verre de silice (90 % de transomsasitre 1 et im), de qualité optiqud/10
et traités antireflet autour de 500 nm pour I'stition d’un laser Argon.

2. Mesure de la température

Sur une telle gamme de température (1000 a R30& sur une échelle
micrométrique, peu de meéthodes par contact seram@tessantes, notamment pour des
problemes de résistance thermique de contact. ,Atiest assez naturellement qu’une
méthode pyrométrique a été envisagée. Cependant, daf s’affranchir de problemes
d’étalonnage dus a I'émissivité des matériaux,iliaattion d'un pyromeétre bichromatique

(annexe A.2) couplé a un systeme optique de visé®netionnant entre les longueurs
d’ondes allant de [0.7 & 1.Qifn] a été retenu.

3. Systeme de contrdle mécanique

Pour limiter les mouvements de la fibre lors dssais, un capteur de force
HBM 5N insensible a la pression de travail estgréédirectement dans I'enceinte sous vide.
Ce dernier est placé sur un support a positiorabdglpar un systéme d’alignement manuel
interne dans les trois directions de I'espace. t&@mte est elle méme disposée sur un support
qui permet son alignement. Un passage de translpgomet d’exercer le déplacement (sans
rompre le vide) d’'une tige d’acier reliée a unddate déplacement micrométrique a moteur
continu fixée sur le bati.

4. Laser et capteur optique

Comme cela a été présenté, la diffraction efis@ég¢ pour la mesure du
coefficient de dilatation transverse. Pour celalager Argon multimode filtré sur la longueur
d’'onde de 488 nm sert a la mesure. Le faisceau diifiacté est collecté par un capteur C-
MOS sensible dans le visible. Ce dernier est cogples1024 photodiodes de 24®° de
surface de détection, ce qui donne une longuealetde détection de 25.4 mm. La barrette de
détection est commandée par une alimentation éleqtre qui permet de régler : le temps de
balayage de I'ensemble du capteur, le temps d’attipni de chaque pixel et le gain. La
barrette de détection nécessite un positionnenparias trés précis, en translation : le long de
la figure de diffraction, selon I'axe d’incidence thser, selon I'axe de la fibre et en rotation
autour de la direction de propagation de 'ond&atitée.

B. Procédure expérimentale et logiciels associés

La procédure expérimentale compléte et détaileesana pas présentée. Pour cela, il est
conseillé de se référer au guide d'utilisation canhpealisé par D. Jehl [20], lors d’un stage
effectué durant cette étude, et qui explique: lathmde de mesure développée, les
caractéristiques des appareils, la procédure arpétale de mesure, I'utilisation du logiciel
d’acquisition, d’identification des mesures et farmaent le traitement des données. En
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revanche, afin de faciliter la compréhension dwd&ment d’'un essai, une trame générale
peut étre dressée.

1. Démarche générale

Le schéma global (figure 1.10) illustre les pijraux appareils de pilotage
et de mesures nécessaires a la détermination dticeo# de dilatation transverse. Les
mesures sont réalisées automatiquement a l'aida bBbgiciel développé sous Labview
(Annexe B.1) durant cette étude.

U(v) ; I(A)
| |
Multimétre Carte
numérique D'acquisition
Tension 0-10V. T, i E: E
Etal mécanique de la LA
talonnage fibre Alimentation fibre
Pé|:f(‘|'4-Ta4) 0-150 mA
(1000 a 2500°C) 0-600 V

IEEE
Fibre
PC

- —

Laser Capteur CCD

Impose la température
Contrdle la tension mécanique
Enregistre les figures de diffraction
Evalue les coefficients de dilatation

figure 1.10 : Schéma décrivant les appareils néiess a la mesure.

2. Etalonnage de la fibre

Dans un premier temps, I'étalonnage (logicietspnté annexe B.2) en
température de la fibre est réalisé a l'aide duomwtre bichromatique. La puissance
électrique injectée dans la fibre est tracée entiom de I'écart de température lié aux pertes
par rayonnement, selon la loi suivante :

I:)électrique = f (T4 - Ta4) (116)

Sous certaines conditions (Annexe A.3), la loivedable et peut étre extrapolée jusqu’a la
température ambiante a partir des mesures réaksdes1000 et 2500 K.

3. Régulation de la tension mécanique

La régulation de la tension mécanique appligaéla fibre est réalisée
automatiqguement (logiciel en annexe B.3). Les patess d’entrées nécessaires au bon
fonctionnement du logiciel sont les suivants : ledoie d’Young,E, (Gpa) de la fibre, la
contrainte,gp (Mpa) a appliquer, la sectio® (m?), la longueur de jaugey (m) de cette
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derniere et la complaisan€@du systeme. A partir de ces grandeurs et a I'del&a formule
suivante, le déplacement et I'équivalent force gligper peuvent étre calculés :

L

A =0, —2+CS (1.17)
EO

Ensuite, la procédure de régulation s’effectue esurant la valeur de la force et en ajustant

le déplacement (positivement ou négativement) pmaintenir la fibre a la force de consigne

déterminée a partir de I'expression (1.17).

4. Acquisition des figures de diffraction mesurées

Avant d'effectuer Il'acquisition des figures deffrction, il convient
d’effectuer le réglage du capteur C-MOS. Idéalemlarfigure de diffraction observée (figure
1.11) doit présenter les caractéristiques suivantigde maximum doit se situer a gauche de
I'écran (lorsque le détecteur se situe a droitéadar), (ii) la partie descendante doit occuper
les deux tiers de I'écran, (iii) le niveau moyennimium doit représenter 30 a 40 % de
I'amplitude maximale.

A
Amplitude
maximale
30 a40 % de
v | I'amplitude
l maximale

figure 1.11 : Réglage optique optimal du systemdédection.

L’acquisition des figures de diffraction expérimaes s’effectue a I'aide du logiciel « mesure
du coefficient de dilatation » (annexe B.1).

5. Identification des coefficients de dilatation

Finalement, lorsque les mesures ont été réaliséeule la phase
d’identification reste a effectuer. Compte tenu desmbreuses contraintes liées a
I'identification, cette derniére ne peut s’effeatimultanément avec la mesure. Ainsi, un
logiciel dédié uniquement a cette étape a pu &veldppé (annexe B.4).
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[1l. METHODE ORIGINALE PROPOSEE DANS CETTE ETUDE

A. Présentation de la méthode

Les méthodes basées sur la recherche d’'un poititydaar du signal ou sur I'utilisation
d’'une méthode inverse béatie sur 'approximationaadrs une fente ne sont pas suffisamment
satisfaisantes pour étre utilisées en I'état. Rartre, chacune des méthodes présentées
contient un élément intéressant. En effet, idéaterdaut d’une part suivre la variation de
position,non plus d’'un point particulier de la figure de diffraction, maide tous les points
de la figure mesurée l'aide du capteur. A cela, il faassocier une méthode numeérique
d’estimation de type « méthode inverssusceptible de traiter un grand nombre de données.
D’autre part, il faut disposef'un modéle indépendant de la géométrie réelle des fibres

Ainsi, la nouvelle méthode développée dans cetideéest basée, non plus sur la mesure

. . d.. —d
absolue des diamétres, mais $igentification directe des diameétres relatlfs%

.
résultant de la détection du mouvement’desemble des pointde la figure de diffraction
mesuré par le capteurentre la températurd et T+AT. En effet, cette variation est
directement proportionnelle a la variation relatdes diameétres de la fibre entre les mémes
températures. La représentation plus détailléeair@idl.12) de ce principe permet de mieux
comprendre la démarche proposée.

En effet, lorsque la fibre est portée a la tempéedk, le diffraction, résultant de I'interaction
électromagnétique avec le faisceau laser incidengendre la figure et les franges de
diffraction (trait en tirets). L’échauffement de filare induit une augmentation du diametre.
La fibre ainsi chauffée et toujours irradiée pafdisceau laser, va former une nouvelle figure
de diffraction (trait en pointillés).

L’observation de ces figures de diffraction ainéhgrées montre de nombreuses différences
dues a la dilatation thermique ou plutét a la wamadu diametre de la fibre. D’une part, un
resserrement de la figure de diffraction a la tenajpge T+AT par rapport a celle a la
températurd est observé. Cela se traduit notablement par anaton de position des lobes
(distance séparant deux minima) de la figure d&adifion. Cette variation est d’ailleurs
d’autant plus importante que la distance par rapgoifaisceau incidenk = 0 m) augmente.
D’autre part, la taille des franges de la figurediféraction diminue avec I'augmentation du
diametre de la fibre.
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Figure de diffraction a la
température TAT, selon le
modeéle de Fraunhofer

Figure de diffraction a la
température T, selon le modéela———
de Fraunhofer

Variation de taille d’'un lobe
de la figure de diffraction
subissant uAT

Variation de position d’un
lobe de la figure de
diffraction subissant uAT

Franges de diffraction

s
: ) - “Franges de diffractic
alatempérature T

a la température T

Fibre & la
température T

Fibre a la
température TAT

figure 1.12 : Méthode de mesure proposée dans érttke.

Par conséquent, il 'y a pas que les extrema qdéptacent lors de la dilatation thermique du
matériau. Des lors, il faut développer une méthadalytique susceptible de traduire ce
déplacement engendré par la dilatation thermigus gue la géométrie réelle des fibres.

B. Prise en compte de la géométrie réelle des fibres

1. Probléme lié a la rugosité

La mesure a l'aide de la diffraction d’'un faigudaser est une méthode non

intrusive fortement dépendante de la surface duénaat Par conséquent, il est naturel
d’'imaginer que les rugosités de surface préserdas b matériau peuvent étre la cause de
sources secondaires de diffraction engendrées nmtaimpar des phénomenes de réflexions
diffuses intervenant sur les bords de la fibre.
Pour illustrer cela, une photographie MEB (figurg&3) d’'un filament de tungstene permet de
mettre en évidence la présence de rugosités situéepériphérie du matériau. De plus, les
dimensions caractéristiques de ces défauts appandisomme étant bien inférieures a celle
du matériau.
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.8 kV x5 .VUBK B.HBHum

figure 1.13 : Photographie de la surface d’une dilole tungsténe (d =am).

D’autre part, la mesure des figures de diffracticum certain nombre de fibres (figure 1.14)
renforce cette hypothese.

1.2 4

I b

o
o
|

............................................................................

Amplitude (su)
o
(o]

o
N
Il

fibre de tungsténe de 18 microns
: — fibre de tungsténe de 5 microns
0 ; — fibre XNO5 de 10 microns

0 150 300 450 600 750 900 1050
Nombre de pixels du capteur C-MOS

figure 1.14 : Mesure de la figure de diffractiorr slifférents types de fibres.

En effet, le cas présent montre bien que ; sur @menmatériau (filament de tungsténe), ayant
deux diamétres différents (5 et 18n), les figures de diffraction obtenues présentid
allures nettement différentes. Un autre exemple,usie fibre de carbone XNO5, confirme
cette tendance avec I'apparition d’'une figure eadtifférente. Ainsi, il faut étre capable de

reproduire a I'aide d’'un modéle, ce type de figudesdiffraction, pour ensuite prendre en
compte ces phénomeénes lors de I'estimation desicieets de dilatation.
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2. Développement d’'un modele phénoménologique

A partir des remarques précédentes sur la riggosis matériaux étudiés
(figure 1.14), le probleme peut étre décomposeénsieleschéma suivant (figure 1.15). L'idée
est de superposer plusieurs sources de diffractiarpremiéere, correspond a la diffraction
classique a travers une fente de dimensioha seconde s’apparente a un modele moins
classique & fentes de tailld séparées par une distarce

Nombre de fentes sources de diffractiN)

Espacement

entre les fentes (a) Taille d’'une fente (b)

Diamétre de la fibre (d)

figure 1.15 : Schéma représentant la surface ld&ddune fibre.

Dans ce dernier cas, le module au carré de laftnanée de Fourier de I'éclairement va
s’écrire selon la formulation suivante [15] :

. 2 . 2
It (ba,N x) = — | SIN(NW) (S'“(V)J (1.18)
N sin(w) v
avec :
2
v(b.D,Ax) =2 X
A X +2D (119)
_ma | x
w(a,D,A,X) = PR Y

Par conséquent, en poursuivant I'hypothése qudilbess étudiées ont des rugosités de
surfaces a des dimensions caractéristiques infégeucelle de la fibre, il n’est pas surprenant
de considérer, sur la figure de diffraction résuka un couplage entre une diffraction
principale représentative du diametre de la fimecades diffractions secondaires typiques du
défaut de surface de la fibre. Cela se traduitupagdéveloppement en série entre I'expression
classique et I'expressionNafentes :

I (dbaNx)= le [Sin(N -W)JZ (sin(V)j2 +(Sin(u)j2 (1.20)

sin(w) % u
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2
avec :u(d,D,A,x) = ITTd Zi—D , V et wissues de I'expression (1.19) (1.22)
X

Le modele obtenu, de par sa nature, montre qu’'iliétcile de mettre en ceuvre une méthode
numeérique d’estimation visant a évaluer les terif@gsN, b, par minimisation entre les
signaux mesurés (figure 1.14) et le modéle théerili20). En revanche, en ajustant
manuellement ces différents parametres, il estilplesde reproduire I'allure donnée par les
figures de diffraction mesurées. Les résultatsraidest les valeurs ajustées sont représentées
pour la fibre de carbone (figure 1.16) et pouilenient de tungsténe dgun (figure 1.17).

12 I M poTToTTETTR et e .
: : / — Signal simulé avec le modele a N fentes
: ; i — Signal mesuré :

1] ; ; e

o
(o¢]
I

Amplitude (su)
o
[ep)

0.4
0.2
0 : : : : | | i
0 150 300 450 600 750 900 1050

Nombre de pixels du capteur C-MOS

figure 1.16 : Superposition des signaux mesurésaletlés pour la fibre de carbone.

1.2 : . .
: : : — Signal simulé avec le modéle
1 — Signal mesuré
,\08, ........................................................................................
>
A2
S
2 0.6 oot R e
a ;
E |
0.4 ormemmmmmmmenbe ol N R
0.2 teneenmnfpue. A P feemeeenenas P, FARUR. W P, | N §
0 ? T T T T T E
0 150 300 450 600 750 900 1050

Nombre de pixels du capteur C-MOS

figure 1.17 : Superposition des signaux mesurésletilés pour le filament de tungsténe.
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Ces représentations prouvent que le modele dévwelpppnet de reproduire assez fidelement
des signaux similaires a ceux mesurés expérimemeaie Ainsi, a partir de ces simulations,
'influence de la morphologie des fibres lors deneesure du coefficient de dilatation
transverse peut étre prise en compte.

Ainsi, la démarche envisagée dans cette étude afipaairement. En effet, pour représenter
au mieux ladiffraction a travers une fibre on peut supposer que fegure de diffraction
obtenue résulte d’'une combinaison linéaire de fonction§l.20) dépendantes: de la
géométrie de la fibrea des échelles diverséd, a et ), de laposition x sur le plan de
projection de la figure de diffraction et finalem@lela distance Dentre la fibre et ce plan.

C. Développement analytique d'une méthode autoréyessi

1. Développement en série de Taylor

D’aprés les remarques effectuées précédemmesrdt possible de définir
une fonction plus générale notég, qui résulte de la combinaison linéaire de fonation
élémentaires du méme type que celle présentée) (1.20

(uyv,w) = f(u)+ g(v)h(w) (1.22)

I exp

ou : u, v et w s’expriment selon les relations 9).&t (1.21). On notera que la diffraction &
travers une fente représente ainsi le cas pasicalig(v) eth(w) sont nulles.

A partir de cette relation, et en supposant quiléation thermique induite par une élévation
de température, engendre un faible déplacemendQ<ud) de la figure de diffraction, un
développement asymptotique au premier ordre pexigétit :

| exo (Ursar s Vesar s Wraar ) = f (Uraar) + 9(Veiar ) D(We 57 ) =

AT (ur) +g( vy ) h(w )+ (1.23)
A(ng 0f(u) , Aby 0g(v)y ., y, 08, Oh(w) g(VT)j+ 5
d, ad b ab a da

En posant I'hypothese, qu’indépendamment de lamioe de la fibre, de ces défauts ou des
rugosités, les variations relatives des grandessecées sont trés peu différentes lorsque le
matériau se dilate :

L.Pb. A (1.24)

puis, d’apres les expressions (1.19) et (1.21)fdestions élémentaires u, v et w, le calcul
généralisé valable pour chacune d’elles peut &tie:é

06(+) _  9G(yx) 9% 0y _ 3G(y;) ¥ +D?)
o[ T ox dydf  ox D?

B, (1.25)
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ou : (i) S peut s’exprimer aveca, b etd, (i) ypeut s’écrire selon les fonctions,:v etw et
(iii) G peut étre remplacée par les fonctions élémentairgseth.
Ainsi, a partir de toutes ces considérations, IFexpion (1.23) devient :

I exp(uT+AT Nraar s Wriar) = F(Uriar) + 9(Vraar ) h(Weshr ) =
AT (ur) +g( v ) h(w; ) +

Ad x(x? +D?)(d  (uy) ag(v) ( )
Ag o ( - h(w, ) + 7 g (v, )J+B— (1.26)
A{ exp (U Vi, Wy )+A_O'><(X +D2) Iex"(uT’VT’WT)LB
P d, D? X

Ce qui permet d’obtenir la relation générale petamttd’estimer a l'aide de la diffraction
d'un faisceau laser, la variation relative de dimméal’'une fibre subissant une dilatation
thermique :

Ad x{x* +D?) 01 ,5(dr X)
exp T+AT X) = A{exp T )+_T ( D2 ) pax +B (1.27)

ou : le signal mesuré de lintensité diffractéeaatémpératurel et T+AT représente des
combinaisons linéaires de fonctions élémentairesisiA trois parametres apparaissent :
I'amplitude A du signal, la variation relative dehetre entre les températurest T+A4T du
diamétre de la fibr&® = Ad/dr et I'offset éventuel du signal.

Dés lors, la méthode d’identification peut étre sidérée commautorégressivepuisqu’elle
dépend uniqguement dsgnaux mesures experimentalemegttdes parametres a estimer

2. Expression analytique en fonction de la position de la figure de diffraction

A partir de I'expression (1.27), et par intégratsur toute I'étendue spatiale
du capteur, le résultat final est obtenu :

Xo+L Xo+L
J.;(XD'*'—DZ) exp( T+AT’X)dX_ J. m exp(dT’ X)dX+

(1.28)

Xot+L

A— ( exp(dT’ XO + L) eXp(dT’ XO)) -[ m

L’analyse de cette relation montre que ce modeldépend que des intensités diffractées a
une températurd et T+AT ainsi qu'a la position du capteur par rapport afilee et
finalement aux trois parametres a identifiéy,: AAd/dr et B. Désormais, seule la méthode
d’estimation de ces parametres reste a mettre greceu
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D. Résolution matricielle en vue de I'estimation paathwode inverse

Compte tenu de la formulation de I'expression (}.d@s méthodes numériques
d’inversion semblent tout & fait adaptées. En gfetoudre cette équation revient & minimiser
au sens des moindres carrés la difference ensigihal mesuré a la températdrest T+A4T.

De cette minimisation les parametres optimis@sR et B seront déduits. Cependant, il est
utopique d'utiliser ce type de méthode si la sdligldu systeme aux parametres a estimer
est faible ou corrélée.

1. Principe de la méthode inverse

Quels que soient les algorithmes de minimisatigifisés, le principe
général de la méthode numérique décrit par A. Aetlia. [21] repose sur la minimisation au
sens des moindres carrés de I'écart entre uneidonekpérimentaleéFe,, mesurée et une
fonction théorique calculdey,:

3= Y (Fa(% ) = Fu(% .80 (1.29)

Minimiser cette somme revient a annuler sa démageapport a chacun des parameffes

0J oF
—— =2y —"IF (x)-F_ (x, =0 1.30
o5 = 2L g FenlX) = Fu(x.5) (130
Ainsi, le coefficient de sensibilit§ par rapport a chacun des paraméfigmeut étre défini :
0F,(%.8)
S(x.B,)=—"— (1.31)
J a,BJ

Le systéme non linéaire a résoudre dépend direatedes coefficients de qui jouent un role
fondamental dans les techniques d’inversion puetps conditionnent les valeurs estimées
des parametres. En utilisant le formalisme maltripur ce systeme, le remplissage des
matrices s’effectue de la fagon suivante :

ﬁl Fexp.(xl) S(X1aﬁ1) S(X11,Bm)
B={ |, Fp={ . l,s={ | (1.32)

exp

ﬁm Fexp(xn) S(Xnugl) S(Xnngm)

Avec ces notations matricielles, la somin@.29) devient :
J=(Fep=Fn ) (Fep,—Fin) (1.33)

et annuler sa dérivée par rapport aux paramgtregient a écrire :
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6N
— =0 = S.(Fu-F,)=0 (1.34)

05,

Dans le cas linéaire ou I'on peut écrifg=S.5, la matrice de sensibilité ne dépend pas des
parameétres, il est alors facile d’inverser la ielaet d’obtenir :

B=(S'S)"S'F,, (1.35)

2. Méthode d’estimation de type Gauss - Markov

A partir des calculs effectués précédemmentedg@iession linéaire (1.27)
et en utilisant le résultat (1.35) donné par leolédfon de la minimisation au sens des
moindres carrés, le systeme mis sous forme makeigieut s’écrire de la fagon suivante :

X+ 4

D2

><;|‘ mlexp( Arpgr » X)AX
1 e d d
:8— /;\R ,Fexp_ X;[ mlem( T+AT1X)X ,
XtL D2 :
x;[ W)Iexp( dT+AT ,X)dX
X0+AX1 D2
J. XX2+D2 IeXp(dT'X)dX (lexp(dT1X0+AX1)_|exp(dT1Xo)) 1
Xo

%o+ D 2

S= X{mlew(dnx)dx (Iexp(dT,xo+Axi.)—|exp(dT,xo)) 1

X+l

D2 . . .
J e tentd 000 (@ o v lundr ) 1)

Des lors, la méthode est complétement décrite ele sea sensibilité aux parameétres a
caractériser reste a veérifier.

3. Etude de sensibilité

Dans le cas étudié ici, aucune expression théerin’est utilisée. Par
conséquent, la sensibilité est calculée directeraepartir de la matrice des sensibilités du
systéme inverse a résoudre. Plus simplement, celaspond aux différentes colonnes de
I'expression (1.36). Le résultat obtenu (figure8).inontre que contrairement au modeéle a
travers une fenfeles deux paramétres & estimer ne sont pas carrélé

! Voir paragraphe I. C. 3 : Etude de sensibilité paramétres du modéle & une fente
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figure 1.18 : Sensibilité aux parametres du modelR =A4d/d et B.

La sensibilité¢ a la variation relative des diam&ttBminue au fur et a mesure que l'on
s’éloigne du lobe central. A l'inverse, la sensibib 'amplitude augmente lorsque la position
par rapport au faisceau incident croit. Par conséijen théorie, il est préférable de travailler
vers les premiers ordres de la figure de diffractafin de bénéficier du maximum de
sensibilité au paraméetreR et d'une bonne sensibilité a Iamplitude. Cependan
expérimentalement un compromis devra étre troute ¢a sensibilité du dispositif a détecter
une variation de diametre, et celle donnée par &haode d’identification. Dés lors,
I'hypothese de travailler sur les ordresl ou 2 semble tout a fait raisonnable en terme de
sensibilité a I'estimation. L'ordre 0 étant élimidéffice car son niveau d’intensité est tres

important (Dirac), ce qui expérimentalement engdénsaturation du capteur.

4. Détermination de I'erreur sur I'estimation numérique

L’erreur commise lors de [lidentification numgue est difficilement
exprimable car le bruit de mesure n’est pas fa@lnguantifiable. Par contre, une étude
statistique de sensibilité du capteur, a permismamtrer que le bruit varie inversement
proportionnellement au signal. Ce résultat est pnscompte dans le calcul numérique, en
pondérant la matrice des sensibilités par l'invetsesignal mesuré. Cette technique [21]
permet de connaitre a un facteur prés, l'erreur duéidentification. Sachant que la
covariance du vecteur a identifier s’exprime dé&afgon suivante :

cov(B) =[Xt (covig))™ X]_1 (1.37)
on a alors, a une constante pres la relation stévan

k cov(B) =[xt (kcov(e))™ x]'1 (1.38)
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I'erreur s’exprimant en racine carrée de la covarga la relation suivante peut étre établie, a
une constante pres :

il
d

La difficulté est d’évaluer la constante k afin deuvoir déterminer approximativement
I'erreur sur le parameétre estimé. Pour cela, sdchae le paramétré\ qui représente
I'amplitude du signal doit étre égal a 1 lorsquarlasure est correctement effectuée, il est
possible de déterminer la valeur de la constantépticative en effectuant la différence entre
'amplitude évaluée numériquement et celle ayanir p@leur idéaléA = 1. Le calcul ainsi
deéfini a été testé a l'aide de signaux geneéreés [eaguels I'erreur sur I'estimation attendue
était connue. Pour cela une erreur réelle de 0.2é¥% introduite dans les signaux. L’erreur
évaluée en appliquant I'expression (1.39) est der@n@.15 %. Un plus grand nombre d’essais
ont été réalisés (tableau 1.2). Les résultats abtaont toujours trés proches avec en plus
'avantage de |égerement surestimer I'erreur.

Erreur réelle (%) 0.12 11 5.2 10
Erreur estimée (%) 0.15 1.3 6 12

tableau 1.2 : Comparaison erreurs réelles et estimées.

En conclusion, I'estimation des erreurs commises tbune mesure sera identifiée grace au
calcul de la dispersion. L'erreur sur le paramé&sémeé permet de vérifier que le bruit de
mesure n’est pas trop important ou que I'écartethepErature choisi est raisonnable (ni trop
faible, ni trop élevé). En pratique, les 3 signawesurés a la températureet ceux mesures a
la températurel +4T sont utilisés pour identifier 9 coefficients ddathtion dont la valeur
moyenne, I'erreur moyenne sur I'estimation et Ispdrsion sont retournés. La combinaison
de ces derniers permet de prendre en compte teuwsdeou un éventuel probleme de mesure
est survenu.

E. Conséquences sur la définition usuelle des coeffiside dilatation

Certes, la méthode d’identification présente I'dasge d’estimer directement la
variation relative des diameétres entre deux tentpéggaT et T+AT, mais il faut pouvoir
calculer les coefficients classiques de dilatatiopartir de ce parameétre. Deux possibilités
sont envisageables ; (i) soit il faut utiliser desmules de conversion en introduisant le
coefficient de dilatation différentiel, pour rementwux coefficients définis dans la littérature,
(i) soit la températurd est fixée a la température ambiaifiteet dans ce cas, I'estimation
donne directement le coefficient de dilatation #ppee (1.2). L’avantage de cette derniére
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est sa simplicité de mise en ceuvre, l'inconvénmaajeur résulte de la perte du nombre de
valeurs identifiées.

1. Définition du coefficient de dilatation différentiel

La grandeur estimée obtenue correspond a la peetelad droite passant
respectivement par les points d’'abscisses et doé@es suivants aldry, T] et b[dt+r,
T+A4T]. Par conséquent, il est logique de considérer édsume a la température médiane
T+A4T/2. Ainsi, la définition ducoefficient de dilatation transverse différentigpparait
naturellement et s’écrit de facon analogue au mefit de dilatation vrai (1.3) avec comme
référence non plus la température ambiagterikis une température quelconque T :

1 o]

a,(T)=—
a(T) d, dT

(1.40)

A partir des constatations précédentes sur le clddime température médiane et par
discrétisation de I'expression (1.40), le coefiitiee dilatation différentiel peut étre exprimé
sous la forme :

1 dyur —0y

a,(T)= (1.412)
dT+AT/2 AT
Le diamétre ¢. 41,2 peut étre calculé en fonction de ceux aux tempersl et T+AT :
Ad Ad
Oriare =0r +— =gy —— (1.42)
2 2
avec :
Ad _ dryr —dp (1.43)

2 2

En combinant la formulation (1.41) avec les expoess (1.42) et (1.43), la dilatation
différentielle peut étre exprimée :

AT. 2 R

a, (T+=—)="2_ 1.44

a 2) AT 2+R (1.44)

ou R= Groar —0r (1.45)
d;

L’avantage de ce calcul est d’exprimer la dilatatebfférentielle en fonction dR qui est le
parametre estimé a l'aide de la méthode d’idetifdn mise en ceuvre.
2. Formules de conversion du coefficient de dilatation différentiel

L'utilisation d’un tel coefficient est dénuée siens si elle ne permet pas une
transcription comparable avec les coefficients sonent utilisés. Ainsi, un calcul simple
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permet a partir des définitions (1.40) et (1.44pa&t intégration entré, et T d’extraire des
valeurs de la dilatation différentielle, le diange#r la température :

.
d(T)=d, ex;{ fau(T )dT] (1.46)
To

Ainsi, les formules de conversion s’expriment &ipales relations classiquégl.1), (1.2) et
(1.3) des coefficients de dilatation transverseurRmla, le diamétre a la températdrest
remplacé par I'expression (1.46) fonction de laatdilion transverse différentielle et du
diametre a la température ambiante, ce qui donne :

.
v Coefficient de dilatation transverse spécifiques(T,T,) = ex;{ Iad D) dT} - (@47
To

ex;{Tjad (T)dT

To

]_1
(1.48)

v Coefficient de dilatation transverse moyena,; (T,T,) = ——
o

.
v Coefficient de dilatation transverse vrai  a,(T,T,) =a,(T )exp{ jad (T )dT} (1.49)

To

Ces formulations permettent, a partir de I'évalnatiles grandeurs relatives de calculer les
coefficients de dilatation issus de la littératube plus, il n'est désormais plus nécessaire
d’évaluer le diametre absolu a la température amiace qui limite fortement I'erreur de
mesure commise.

F. Validation de la méthode d’estimation

A ce stade de I'étude, un principe de mesure etnéhode d’identification associée
ont été développés. Cependant, avant de confroaeter méthode d’estimation a des signaux
mesurés expérimentalement, il convient d’effectuer premiere série de tests visant a valider
cette derniere a partir de signaux simulés. Pdar, deest envisagé d'utiliser le modele a une
fente (1.8) et a N fentes (1.20) pour générer dgsasx dont les caractéristigues sont
parfaitement connues. L’ajout d’'un biais sur legnaux ainsi générés permet de quantifier
I'influence de ce dernier sur la précision de lsttion.

! Voir paragraphe I, partie A : Définitions usueltiss coefficients de dilatation transverse
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1. Influence du bruit de mesure

Dans un premier temps, les signaux vont étréézrwa I'aide d’un bruit
aléatoire a moyenne nulle selon un rapport variabtee I'amplitude du signal et le niveau de
bruit. Les paramétres de calcul, nécessaires alelmdd.8) sont les suivantd = 1 m,
d=10pm, ay = 10.10° K, AT = 100 K. L’identification quant a elle, sera réak sur le
premier ordre des figures de diffraction ainsi géaé. Dans ces conditions et en prenant un
rapport signal sur bruit de 10, la représentati@plgique (figure 1.19) permet de visualiser
les signaux a identifier :

0.06 q---------mmeee- [ T P T :
: : : —Signala T

: : : ' — Signal a T+dT
0.05+ : : AT : :

0.04
0.03

0.02

Intensité diffractée (si

0.01+

0 : : : : : %
0.045 0.055 0.065 0.075 0.085 0.095 0.105
Position par rapport au faisceau incident (m)

figure 1.19 : Signaux générés pour un rapport signaruit de 10.

Dans les conditions définies ci-dessus et indépantant du rapport signal sur bruit
introduit, la variation relative de diamétre a atitdors de I'identification esR = 103, Ainsi,
les calculs menés pour différents rapports signausxruit (tableau 1.3), montrent que la
précision de la méthode décroit a mesure que frapignal a bruit augmente.

(Ad/d)eorique = 1.10°
S/B 5 10 100 1000
(Ad/d)caicus 10° 1.384 1.241 1.029 1.005
€ (%) 38.4 24.1 2.9 0.5

tableau 1.3 : Résultats de I'estimation pour différents rapports signaux atbrui

Ce résultat, tout a fait logique, s’explique notaemmpar la composition de la matrice de
sensibilité qui est constituée des signaux mesuREs. conséquent, des précautions
expérimentales seront a prendre pour se trouvédtpnec un rapport signal a bruit supérieur



Chapitre 1 : Coefficient de dilatation transverse

a 100. Il sera montré plus tard que l'influencelsluit de mesure sur les signaux mesurés
reste faible, d’autant plus que ces derniers gaites (moyenne, filtre passe bas...) afin de
minimiser son influence.

2. Influence des parametres expérimentaux

De part la définition méme du phénomeéne de aliffon, la mesure peut
notamment s’effectuer a différentes positions emtdrdibre et le capteur. En effet, deux
distances caractéristiques qui sont ; la distante da fibre et le capteuD] et la position
entre le faisceau incident et le captew) pparaissent. Pour cela, la méthode d’estimation
été testée avec les conditions de simulations stésad = 10 pm, ay = 10.10° K%, AT =
100 K et pour des distancBsvariants de 0.25 & 1 m et en se plagant sur tee®d, 2 et 3 de
la figure de diffraction. Les résultats obtenus miamplitude sont reportés (figure 1.20) et
pour la variation relative de diametre (figure 3.21

0.04
0.035+
0.03
0.025+
0.02
0.015+

0.01

Erreur relative de l'identification (%)

0.005+--+

0+

2
Ordres de la figure de diffraction

figure 1.20 : Erreur relative sur I'estimation damplitude A a différentes distances D gt x
0.09
0.08
0.07 4----
0.06 -
0.05 -+
0.04 ----
0.03 -
0.02 -+

Erreur relative de l'identification (%)

0.01 -

0

2
Ordres de la figure de diffraction

figure 1.21 : Erreur relative sur I'estimation da Variation relative des diamétres R4d/d a
différentes distances D e&f. x
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De maniére générale et méme si les estimationsténéalisées sur des signaux non bruités,
I'erreur sur I'estimation des deux parameétres sséafaible.

Concernant I'erreur commise sur I'amplitude, unedence trés nette apparait. En effet, la
sensibilité de la méthode d’identification est ipdédante de la distanEe c’est-a-dire de la
distance entre la fibre et le capteur. En revantkaeur augmente lorsque l'ordre de la
figure de diffraction augmente. Cela signifie gaentéthode est moins sensible lorsque la
distance entre le faisceau laser et le capteur entgn

L’erreur commise sur l'estimation de la variatioalative des diametres présente une
évolution plus particuliere. Il semblerait que lkensibilité a I'estimation de ce parametre
augmente avec l'ordre de la figure de diffracti@e plus, pour l'ordre le plus élevé (3),
I'estimation semble insensible a la variation d&aticeD. Par contre, cela ne semble pas étre
le cas pour les ordres 1 et 2, ou la sensibili@adta mesure que cette derniere augmente.
Malgré tout, ce sont les positions expérimentalpinales, susceptibles de fournir un
maximum de sensibilité du systeme de détectiorfigeiont ces parametres. En revanche, il
est bon de garder en mémoire que la méthode difidatibn est également dépendante de
ces parametres geomeétriquBset xp).

De la méme facon, l'influence du nombre de poimésents dans les signaux a identifier peut
étre testée. Les résultats (tableau 1.4) montiemt’grreur décroit exponentiellement lorsque
le nombre de points augmente.

(Ad/d)eorique = 1.10° | N'= 200 N = 400| N = 600| N = 800| N = 1ooo“
(Ad/d)caicuie 10° 0.9981| 09988 0.999 0.9992 0.999p2
£ (%) 0.187 | 0.120| 0.007] 0083  0.074

tableau 1.4 : Estimation pour des signaux constitués d’'un nombre différent detpoin

Méme si I'erreur sur I'estimation est extrémemaeable quel que soit le nombre de points,
une tendance peut étre dégagée. En effet, dansslepi@sent, I'asymptote horizontale
représentative de I'erreur minimale lorsdguigend vers l'infini, est quasiment atteinte a parti
de 600 points. Par conséquent, lors des mesuesailpréférable de rester au dessus de cette
limite.

Finalement, l'influence de I'écart de températundree les deux signaux peut étre étudiée
(tableau 1.5).

S/B=1000 | AT=1K | AT=10K | AT =100 K |AT = 1000 K

(Ad/d)heorique-10]  0.01 0.1 1 10

(Ad/d)cacue 10’ | 0.009884 | 0.098841 0.988085  9.8718(7
£ (%) 1.156 1.159 1.192 1.282

tableau 1.5 : Estimation pour différents écarts de températures.
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Les résultats obtenus prouvent que méme si I'emreste faible, une augmentation variant
avec I'écart de température peut étre constatgecdPmseéquent, il sera préferable de ne pas
dépasser des variations de 200 a 300 K. Une derreararque concernant ce calcul consiste
a indiquer que ce résultat était prévisible. Ereteffe calcul analytiqueétant basé sur un
développement en série de Taylor du signal a |péeatureT+AT en fonction de celui &, si

I'écart entre ces derniers devient trop grand (#F), alors I'hypothése méme de notre
démonstration sera plus ou moins valable.

3. Influence de l'incertitude de mesure supet D

L’expression analytique du modele développé 7)1.2ait intervenir les
variables de positiong et D du capteur. Par conséquent lors d’'un essai, laimaete ces
derniers sera forcément entachée d’'une certaimeireau incertitude. Ainsi, il convient de
tester son influence sur celle commise lors dditretion des parametres. Pour cela, des
conditions de simulation proches de celles obteedpgrimentalement sont appliquéek=
10 um, ay = 10.10° K™, AT = 100 K,D exacte égale & 1 m et en se placant sur I'ordie |&
valeur dexy vaut 4.8 cm. Ensuite, la grandeyrest entachée d’une certaine erreur allant de —
10 a 10 %. Dés lors, le tracé (figure 1.22), deckirtitude de mesure obtenue en fonction de
I'erreur relative peut étre présente :

"""""""""""""" ' """""""""" '9245" """"""""""""""" """""""""""""""""
— — e R— .
A S T SRS
i i 0 o

S A T B S

Erreur relative (%)

0
Biais sur la position (%)

figure 1.22 : Erreur relative sur I'estimation da Variation relative des diamétres

Les résultats obtenus montrent que lincertitudeimale se situe autour des valeurs exactes
deD etxy. Par contre, I'erreur sug semble augmenter lorsqu’on la surestime.

! paragraphe I, partie B : Développement analytiduee méthode autorégressive
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4. Influence de la géométrie réelle de la fibre

Il a été montrgu’a partir de I'allure réelle de la figure de difttion mesurée sur
différentes fibres (figure 1.14), il était possilile développer un modéle phénoménologique
capable de reproduire les signaux mesurés (figui®é &t 1.17) cela a partir de trois
paramétres, b etd. De plus, la méthode d’identification, basée su# aombinaison linéaire
de fonctions élémentaires est valable lorsqu’orpsse que toutes les paramétrash(et d)
se dilatent selon la méme déformation transvers@siAil est intéressant de tester
I'incertitude obtenue lorsque cette hypothése nfdgs vérifiée. Pour cela, 4 simulations
(figure 1.23) peuvent étre réalisées avec les patras suivantsd = 10 yum, a = 2 um,

b=0.1pm, N = 15,0y = 10.10° K™, T, = 300 K et4T = 1000 K.

L e L :
— Signal simulé a 300 K :
19 — Signal simulé a 1300 K, avec dilatation identiquetsus les paramétres :
’ — Signal simulé a 1300 K, avec dilatation que sur d
— S|gnal simulé a 1300 K, avec dilatation différesiie tous les parametres
1 . : :
=)
A2
o 0.8+
©
2
o |
g 0.6
<
0.4 +
0.2 -
0 ‘
0 150 300 450 600 750 900 1050

Nombre de pixels du capteur C-MOS

figure 1.23 : Simulations représentatives de latdifion thermique a travers une fibre.

A partir de ces simulations, les identificationpaxtir de I'expression analytique (1.27) et
avec la méthode inverse (1.35) peuvent étre réaljsd sont représentées au tableau 1.6 :

Ad/d = 107 Ad/d = 107
(Ad/d)nsorique = 1.10% | Ad/d = Ab/b = Ab/b = 107 - Aa/a = 2.10
Ab/b =Aa/a=0
Ab/b = 0.3. 10
(Ad/d)caicus 107 1.0021 1.03 0.977
£ (%) 0.21 3 2.25

tableau 1.6 : Estimation au dela des hypothéses du modele (1.27).

Ces résultats, trés intéressants montrent d’'uné e la méthode développée permet
d’estimer la variation relative des diametres auee tres bonne précisiom €0.21 %).

Lvoir ll.B et C
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D’autre part, ces calculs montrent que méme losyse place en dehors de I'hypothése du
modele (1.27), c’est-a-dire en supposant que Ealibn n’est pas uniforme pour toutes les
sources de diffractiond( b et a) I'erreur sur la variation relative des diameétrestent
inférieures a 3 % quelle que soit 'hypothése addrgie. En effet, si 'on suppose que la
variation relative des paramétres représentatésrdgosité est nulle, I'incertitude est de 3 %.
A l'inverse, en supposant que les coefficients datation sont différents selon I'échelle
caractéristique, I'erreur sur la dilatation priradg(Ad/d) est d’environ 2 %.

Ainsi, cessimulations permettent de montrer que le modeéle dévelopgté adapté aux
différentes géométrieprises par les fibres de carbone a étudier. Desplumet en évidence
le caractéreplutét secondaire des rugosit@e surface lors déestimation de la dilatation
spécifique principale de la fibre

G. Avantages et inconveénients de la nouvelle méthode

A ce stade de la démarche de mesure développéprdesers avantages liés a la
nouvelle méthode proposée peuvent étre présenteés :

= L’originalité du développement analytique proposénpet de travailler avec un modéle
autorégressif basé uniquement sur des grandeursabéss.

o Ce développement fait apparaitre directement latian relative des diamétres entre
deux températures de mesures, ce qui implique mmeution de I'erreur de mesure et une
augmentation du nombre de valeurs identifiées.

= L'utilisation de I'ensemble du signal mesuré, partérmédiaire du capteur couplé a
une méthode d’estimation numérique augmente camditdment le nombre de points de
mesure qui passe de 1 dans les travaux antéridid@4adans notre cas.

o La partie consacrée a la validation de la méthoegtichation a permis de montrer que
la résolution théorique de cette méthode était DD dois supérieure a celles existantes
dans la littérature. De plus, la sensibilité aurap#etres de positionnement combBet X,

est trés faible.

= La méthode développée, basée sur des combinaiséagés de fonctions élémentaires
permet d’obtenir des résultats cohérents pourl#ation transverse des fibres de carbone
de géométries non circulaires avec des rugositésitdiace.

Finalement, le seul inconvénient vient du bruitnaesure qui induit une erreur forte lorsqu’il
est trop important. Ainsi, il faudra essayer d’aper au maximum la mesure et le dispositif
associé pour limiter 'ensemble des phénomeénesibatieurs associés a ce type de mesure.
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V. Optimisation par la recherche et le traitement de I|'erreur
expérimentale puis validation du dispositif et de la méthode d’estimation
développée

Dans cette partie, il convient d’effectuer I'étuden exhaustive des différentes sources
d’erreurs possibles lors d’une mesure. En effédsgleuvent étre de plusieurs ordres : liées a
un phénoméne physique, a une erreur de mesureg aaunvaise sensibilité du capteur ou
plus simplement a la validité du modele. Ainsi, @hiee de ces sources a été étudiée afin
d’optimiser la mesure et son erreur associee. tetamt également, de connaitre les limites,
en terme de sensibilité, de la technique et duodipde mesure.

A. Sensibilité des systemes de mesure utilisés

Ici, deux démarches de recherche d'erreurs soptoedes. La premiére concerne
I'estimation de I'erreur commise expérimentalemlensque la stabilisation mécanique de la
fibre est mal assurée. La seconde concerne le wa@éOS de mesure de la figure de
diffraction.

1. Stabilisation de la contrainte mécanique appliquée a la fibre

Concernant la stabilisation mécanique de lafibrest difficile de prévoir a
I'aide d'un modele, I'erreur engendrée par des neoents ou des vibrations de la fibre lors
des essais. Pour cela, la méthode suivante a éigiechLa fibre (XNO5) a été portée a une
températureT de 1400 K. Puis, elle a été tendue manuellemesguja une contrainte
mécanique représentant un allongement de 0.01 %uitencing acquisitions de la figure de
diffraction ont été réalisées. La fibre subit umévation de température de 200 K induisant
une dilatation longitudinale qui va détendre lardibLa fibre est retendue a la méme
contrainte gu’avant dilatation, et cing autres fegide diffraction, a cette température sont
enregistrées. L’identification entre les figures difraction relevées pour chacune des
températures montre (tableau 1.7) que la dispetanue entre la valeur moyenne et I'écart
type est de I'ordre de 20 % sur 25 valeurs estimées

1600 1 1600 2 1600 3 1600 4 1600 5
14001 || 2.57E-04| 3.04E-04] 3.07E-O 3.80E-(4  4.25E{p4
14002 | 3.65E-04 | 4.93E-04] 4.16E-0 4.89E-(4  3.65Ep4
14003 | 4.55E-04| 4.83E-04] 5.07E-O 5.79E-Q4 4.23E{P4
14004 | 5.92E-04| 5.20E-04] 5.44E-0 5.16E-Q4 5.13E4{D4
14005 | 5.93E-04| 4.16E-04] 4.16E-0 3.65E-(j4 5.21E-{D4
Valeur moyenne (Rm) 4.50E-0|H1
Ecart type (sRm) 9.19E-01
Dispersion (%) = sRm/Rm 20.4%

tableau 1.7 : Estimation pour différents écarts de températures.
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La méme opération réalisée en utilisant le progrande stabilisation de la contrainte
meécanique par régulation en temps réel va nettearastiorer la dispersion. En effet, cette
derniére va alors chuter de 20 a environ 3 %. @exitre I'importance, d’une bonne maitrise
de la tension mécanique, appliquée a la fibre.

2. Mise en évidence de la sensibilité maximale du capteur C-MOS

bY

Dans un premier temps, il convient a partir txdression (1.2) du
coefficient de dilatation transverse moyen, deudalcl’'ordre de grandeur des variatiadd
de diametre en fonction de la température appligBéear cela, le coefficient de dilatation
transverse sera fixé & 1028, le diamétre de la fibre & 10n et la température variera de
50 a 400 K, (tableau 1.8).
Température imposeé

AT (K)
4d (nm) 5 10 20 30 40

50 | 100 | 200 | 300 | 400

tableau 1.8 : Variations relatives de diamétre en fonction de I'écart de teatpée.

A partir de ces résultats, Il s'agit de montrer Itpse sont les variations minimales de
diamétre, susceptibles d’engendrer une variatiffisante de la figure de diffraction. Ceci, en
sachant que la résolution spatiale minimale asabigla la limite inférieure de détection du
capteur, correspond a la taille d’'une photodiged@% um). Pour respecter ce principe, il faut
pouvoir optimiser les parametres expérimentauxatdgt, a partir de ceux imposeés lors d’'un
essai. Dans notre cas, seuls le diamétre de dibia longueur d’'onde du faisceau laser sont
figés, alors que les variables comme : les dis&Daet X entre la fibre et le capteur ainsi que
I'écart de températuredT entre chaque mesure peuvent varier. Pour celaartir ple
I'expression (1.8) du modeéle, un calcul de la warade position de la figure de diffraction
(4x) permet d’obtenir la relation suivante :

Ax = —x{%} a, (T)AT (1.50)
Dans cette relationx représente la position du capteur par rapporta@scdau lase) la
distance entre la fibre et le capteay, le coefficient de dilatation transverse moyeJ€tla
variation de température imposée a la fibre. Ceadtation montre que la sensibilité est,
indépendante du diamétre de I'échantillon et déotmyueur d’onde du faisceau laser. En
revanche, la figure de diffraction (1.8) dépenddtameétre de la fibre. En se placant dans une
configuration expérimentale donnée = 10pum, ay = 10.10° K™, AT variant de 50 & 400 K,

D = 1 m et en se positionnant sur I'ordre 1 ou leewadex, vaut 4.8 cm, la représentation
simultanée (figure 1.24) de la figure de diffranti@rdonnée de gauche) et des variations de
positions résultant des différents écarts de teatpgs imposés (ordonnée de droite) permet

de vérifier si le capteur sera suffisamment seasdsk de la mesure.
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=D =1m —<-dT=50°C - dT=100°C -4~ dT=200°C —+-dT=300°C & dT=400°C

0.05 - 20
0.045 18 o
>
= 0.04- 16 2
@Q © —~
< 0.035- 14 4 2
2 T X
S 0.031 12 58
=y = C
= 0.025- 10 g S
ol 2 3
f 0.02 , 8 g &
2 0.0154 6 §5°
0.01 4 4 g
0.005 3 2
OO0
O T T T T \\ O
0.048 0.058 0.068 0.078 0.088 0.098

position du capteur (m)

figure 1.24 : Sensibilité du capteur C-MOS pour goafiguration fixée.

Dans cette représentation, la variatiba (um) de position de la figure de diffraction a été
adimensionnée par la taille d'un pixet @5 um) ce qui permet de lire directement son
déplacement en pixels. Il faut noter que la variafix est monotone croissante en fonction de
la positionx par rapport au faisceau. De la méme facon, epentdamment de I'abscisge
cette variation est d’autant plus importante qéedit de températurdT augmente. Cette
exemple montre bien que dans cette configuratieardit délicat d’effectuer les mesures avec
un écart de température de 50°C, puisque celatiddaivariations allant de 1 a 2 pixels sur la
figure de diffraction.

Finalement, ce calcul de sensibilité permet de idaler selon les configurations
expérimentales des abaques visant a optimiserdesngtres de positionnement du capteur
(D etxg) mais également I'écart de température a impotefibre AT).

3. Influence du nombre de points de moyenne avant acquisition

Comme cela a été décrit dans la partie concerdan procédure
expérimentale de mesure, les figures de diffractiomt visualisées a I'aide d’'un oscilloscope
numérique, ou elles subissent un certain hombrendgennes avant d'étre transmises a
I'ordinateur. En effet, 'opération de moyennages d&gnaux avant acquisition est rapidement
colteuse en temps lorsque le nombre de points deenmme augmente. Typiquement, ce
temps passe de 2 minutes pour 256 points de moyertte minutes pour 4096. Sachant,
gu’'une expérience classique entraine, une trentliem@egistrements des signaux, la durée
totale passe de 1 heure dans le premier cas aut8shgour le deuxiéme, soit dix fois plus.
Par conséquent, il convient de tester I'influenoegerme de précision et de répétitivité de la
mesure lorsque le nombre de points de moyenne a@ntisition varie. Pour cela, des
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mesures sur une fibre de carbone HTA 5191 3K ppawamme complete de température et
pour différents nombre de points de lissage : 83@, 1024 et 4096 ont été réalisées (figure
1.25).
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figure 1.25 : Influence du nombre de moyennes aaeamisition des signaux sur la fibre C2
(HTA 5191 3K) sur une gamme de température allar8@D a 1300 K.

Ici, les signaux mesurés ont été enregistrés anig gour chacune des températures. Par
conséquent, les résultats obtenus apres idenidiicegprésentent la valeur moyenne calculée
sur 25 estimations du paraméeteles résultats présentés montrent le coefficierdithtation
spécifique (%) calculé pour les difféerents cadailt noter que quel que soit le nombre de
points d’acquisitions utilisés avant enregistremées signaux, le coefficient de dilatation
spécifique reste identique pour toutes les températ cela aux erreurs de mesures prées. Par
conséguent, le signal sera moyenné sur 256 ponarst acquisition. Dans ces conditions, le
temps réel d’'une mesure sera de 'ordre de 1 heure.

B. Précautions expérimentales assurant la fiabiliggndesures

1. Présentation du probleme

Lors des essais, un grand nombre de mesurescara des températures (5
en général) sont effectuées. Par conséquent, lrfidentification, réalisée entre deux
températures, les parametres estimés seront aureaieb25. Cela permet d'effectuer une
analyse statistique simple sur les valeurs airgsitiices. Classiquement, un calcul permet de
trouver la dispersion, exprimée en %, en divisa@alt type et la valeur moyenne. Dans ces
conditions, seules la valeur moyenne (calculéertr g 25 estimations) et la dispersion sont
conservées. Sachant que le nombre de grandeurscainglées, sur la gamme compléte de
température est d’environ 50 a 100, il est touibdnvisageable d’exclure les individus mal
evalués. En effet, lorsque sur les 25 estimatians, d’entre elles correspond a une mesure
aberrante due a un éventuel phénomene perturbatest,'ensemble des résultats qui sera
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biaisé lors du calcul de la valeur moyenne créansi aune hausse significative de la
dispersion. Pour éviter ce type de biais et pouseover 'avantage d’avoir un grand nombre
de valeurs estimées, une procédure d'exclusiopaoiess aberrants a été mise en ceuvre.

2. Sélection sous critere permettant de cibler les points aberrants

En effet, a partir des remarques précédentesenhble facile de
construire un algorithme visant a éliminer les poiaberrants lors du calcul de la valeur
moyenne, tout en gardant un indicateur traduisariitabilité ou le poids de cette derniere.
L’algorithme d’exclusion des points aberrants p&ue décrit a partir de : (N, le nombre de
signaux enregistrés a chacune des tempéraiwieeTy, (i) N2 le nombre d’identifications
possibles entre deux températures, @i)la ™ valeur estimée sur le§? identifications

possibles, (iv)R, la valeur moyenne sur I8¢ identifications possibles, (\g, la dispersion
calculée pour ledl? identifications possibles et (Vijimite, 12 dispersion maximale autoriseée.
En effet, ce test calcule la valeur moyenne eidpaision sur lesl2 valeurs identifiées. Si la
dispersion obtenue est inférieure a la dispersioitd imposée par l'utilisateur, alors la valeur
moyenne, la dispersion et le nomkx¥é sont retournés. Le cas échéant, un test permet
d’exclure lesl valeurs aberrantes puis de recalculer les nowsvetieeurs pour la moyenne et
la dispersion. Ceci est réalisé tant que la digpeneste supérieure a la limite imposée. Au
final, la valeur moyenne, la dispersion et le noen®-1) de points retenus sont enregistrés.
De maniere générale, la limite de dispersion a@gefia 15 %, et la dispersion initiale dépasse
rarement 5 % sur 25 valeurs estimées. En concluesaite procédure s’apparente plus a une
sécurité supplémentaire permettant au manipulatieurpouvoir juger la pertinence des
résultats.

C. Résolution des mesures

Toutes ces études visant a contrbler les erreupgriementales ou d’identification
permettent de quantifier la résolution obtenue bes mesures. Cette derniére, dépend du
bruit de mesure mais peut étre estimée pour chiggpeede fibre et pour chaque température.
En effet, le travail d’optimisation a surtout pesnrde détecter les sources d’erreurs pour
ensuite les limiter lors des essais. Ainsi, mémnia gésolution finale dépend de I'ensemble de
ces difféerentes sources d’erreur : (i) sensibiliés systemes de mesures et (ii) rugosités de
surface. En pratique, elle est surtout limitée lpaprécision obtenue lors de lidentification
par méthode inverse qui découle directement de ualit§ des figures de diffraction
enregistrées a 'aide du capteur.

Ainsi, lors d’'une mesure, 5 signaux par températmat relevés, permettant par la méme
d’estimer la dispersion et le bruit de mesure préser les signaux. Pour cela, on part du
principe qu’'a une méme température, la variatidativee entre chaque signaux mesurés doit
étre nulle. Dés lors, en effectuant une identifaratdu parameétr&R entre tous les signaux
mesures, il est possible d’obtenir une matrice Eprésentative de la variation minimale
détectable par la mesure et 'identification (talold..9) :
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3001 300 2 300 3 300 4 300 5
3001 2.77E-15 | 1.68E-05 | -6.44E-06 | 2.28E-05 | 2.52E-05
3002 | -1.68E-05 || -1.74E-15 || -2.34E-05 | 6.00E-06 | 8.40E-06
300 3 6.32E-06 | 2.32E-05 | 1.48E-15 | 2.91E-05 | 3.16E-05
3004 | -2.28E-05 || -6.04E-06 || -2.95E-05 || 3.53E-15 | 2.38E-06
3005 | -2.52E-05 || -8.44E-06 || -3.19E-05 || -2.38E-06 | 1.59E-16

tableau 1.9 : Valeurs identifiées a la température ambiante sur 5 signaue@istrés.

La matrice obtenue est antisymétrique ce qui estalb puisque les termes diagonaux
représentent le signaldentifié avec lui méme. Pour estimer la senddila valeur maximale
représentative des signaux ou le bruit de mesurenasimum est conservée pour définir la
résolution spatiale de la mesure. Ici, il s'agitRle 3.16.1C, ce qui permet de calculer il
minimum susceptible d’étre vu par le systeme ded&n et d’identification. Pour cela, en
considérant une fibre de diametre 1, et d’apres le définition dR, le calcul suivant est
réalisé :

rR=29 - 31610

d (1.51)

=Ad =31.610™ =0.316 nm

Dans cet exemple, la résolution spatiale obtenue’esviron 300 pm Ce dernier est assez
représentatif de la résolution moyenne généralenodteénue sur les différentes fibres
mesurées.

D. Validation sur un filament de tungstene

A ce stade de I'étude, la robustesse, la fiabiith fois théorique et expérimentale de
la méthode d’estimation ainsi que du dispositif @kpental ont largement été prouvées.
Ainsi, il convient de réaliser I'étape ultime visad valider les mesures du coefficient de
dilatation transverse obtenus, par comparaison awveecnatériau modele bien connu par
ailleurs. Pour effectuer cette validation, le chdixn matériau isotrope comme un filament de
tungstene, semble tout a fait approprié. En efetchoix présente de multiples avantages qui
sont indépendants de I'échelle caractéristiquesBolation, filament de quelques microns ou
matériau massif. De plus, le caractére isotropeeddernier autorise la comparaison entre la
dilatation thermique transverse et longitudinalesgunt identiques.

Ainsi, la phase de validation va se décomposeras parties ; la premiere sera consacrée a
la présentation des résultats expérimentaux obtaniede du dispositif et de la méthode
d’identification développée. Puis, a partir de peEsultats et par I'utilisations des formules de
conversions mises en ceuvres, une comparaison eliges coefficients de dilatation
transverse spécifique sera présentée. Finalengentpétitivité des mesures sera montrée en
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superposant les résultats obtenus apres différarategagnes de mesures sur un méme
monofilament de tungstene.

1. Présentation des résultats expérimentaux

Une campagne de mesure sur un filament de g&mgste 18§im pour une
gamme de température allant de 'ambiante a 20@9d€ un écart de température de 200 K
entre chaque mesure a été réalisée.
La configuration expérimentale pour le positionnatndu capteur est la suivante : distance
D= 1.21 m entre la fibre et le capteur, mesure suf'l ordre de la figure de diffraction
(xo= 3.3 cm). Concernant l'acquisition des signaus, paramétres sont : 5 acquisitions par
température, 256 moyennes avant acquisition, 3 meesffectuées sur la méme fibre.
Enfin, I'identification est réalisée avec les paédras suivants : 886 points pour la figure de
diffraction, 70 points pour le lissage, une dismerdimite égale a 15 %. Dans ces conditions,
la dilatation différentielle et son erreur assocm@enue apres identification entre les signaux

mesurés aux différentes températures, est repéeseanh fonction de cette derniere
(figure 1.26).
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figure 1.26 : Dilatation différentielle obtenue sum filament de tungsténe de .

A partir des valeurs mesurées, une interpolatinéalre peut étre réalisée. Excepté a basse
température ou les valeurs, erreur comprise, neepapas par la droite d’interpolation,
I'ensemble des résultats oscillent autour de abtdée. Des lors, la procédure de calcul des
coefficients de dilatation transverse a partir fdesules de conversion peut étre réalisée. Ce
calcul est effectué a partir de la droite de ré&gjogs mais aussi pour les droites interpolées a

partir des points représentant les erreurs miniraleaximale engendrées par chacun d’eux
(figure 1.26).
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2. Comparaison des coefficients calculés avec ceux de la littérature

Ici, seul le coefficient de dilatation transwepécifique (%) sera présenté.
Les mesures issues de la littérature proviennedbdaées fournies par J. P. Morniroli [22].
Les résultats obtenus (figure 1.27), sur un filatram tungstene de 18m, sont en parfait
accord avec ceux fournis par la littérature, surmetériau massif. Il semblerait que nos
mesures sous estiment Iégerement le coefficiewlild@tion spécifique a basse température.
Cela s’explique simplement a partir de I'extrapolatvers les basses températures des
valeurs de températures obtenues lors de I'étaggmna
De maniére générale, et en considérant I'erreunegure obtenue sur les valeurs identifiées,
le dispositif expérimental, la méthode d’identifica ainsi que I'utilisation des formules de
conversion sont validées.
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figure 1.27 : Comparaison du coefficient de dilaiatspécifique (%) obtenu sur un filament
de tungsténe de 1@n, avec celle fournie dans la littérature pour uatémiau massif.

Un dernier point concernant la validation de laétévité des mesures reste a vérifier. Pour
cela, trois campagnes de mesure sur un filamenumigsténe identique au précédent ont
eégalement été réalisées (figure 1.27).

Il faut noter que la superposition, aux erreursnmiEsures pres, des différentes campagnes
d’essais prouvent la répétitivité des mesures.abeédme facon, la bonne adéquation avec les
résultats fournis par la littérature est encoreforeconfirmée.

Dans cet exemple, la résolution spatiale calcukéecda procédure décrite précédemment est
de 1 nm, ce qui donne une incertitude de mesure d’envi@én pour les valeurs identifiées
avec unfaible écart de température (100 Kalors qu’elle se situe autour @&% lorsque ce
dernier atteint500 K



V. Conclusion

Dans ce chapitre, les limites expérimentales dethadés précédemment développées
dans la littérature ont pu étre mises en évidemumur cela, une discussion fondée sur une
recherche pertinente d’erreurs a partir d’'une simgtude de sensibilité a permis de prouver
gue la résolution offerte par les dispositifs dépglés dans la littérature pouvait atteindre le
méme ordre de grandeur que les variations a mesurer
Puis, la méthodeoriginale développée dans cette étude a été largement eléiette
méthodebaséesur uneestimation autorégressive par méthode invepsgmetd’améliorer la
précision des résultats d’'un facteur 1Me plus, une procédure inhérente a la méthode
autorégressive, a permis le développement d’unutanalytique susceptible de fournir, a
partir des parametres estimeés, les coefficientellmment utilisés dans la littérature. Cela,
sans perdre le gain de précision offert par notkthmde.

Ensuite, une importante étude concernant la quaatibn des erreurs expérimentales et
théoriques a permis d’obtenir un systéme de mesurglétement optimisé. Ainsi, les limites
absolues de l'outil de mesure développé ont éttnéss. De maniére générala,résolution
spatialesurla mesure du diametrest d’envirorB00 pm

De plus, lamesuredu coefficient de dilatation transverse d’filament de tungstenea
permis d’obtenir desésultats en parfait accor@vecceux fournis dans la littératuresur du
tungstene massif. Par conséquent, I'ensemble dessafiats autorise la validation a la fois
du dispositif de mesure mais également de la méthmerse autorégressive développée.
Une étude visant a caractériser la dilatation traasse d’'un trés grand nombre de fibres de
carbone et céramique sera présentée (chapitre €3. perspectives liées a I'utilisation du
dispositif seront détaillées dans la conclusionéyéte Cependant, un@remiére évolution
du dispositif concerne lmesure du coefficient de Poisso@ette mesure encopdus délicate
semble tout a faipossiblecompte tenu de leésolution et desperformances atteintepar
notre systeme de mesure.
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Dans ce chapitre, la détermination du coefficidatPoisson a trés haute température
sera réaliséex partir du systeme de mesure et de la méthode d’identificatiéveloppés au
chapitre précédentDans un premier temps, une méthode proposée.garutinska et al.
[23] sera commentée. A travers ce travail, un dertaombre de points importants seront
dégagés. Tout d’abord une étude de sensibilité manta difficulté inhérente a ce type de
mesures lorsque lesollicitations mécaniquesmposées a la fibreont faibles(allongement
inférieur & 0.1 %). Puis, legifficultés liées a lastructure souvent anisotropdans la section
transverse des fibres seront discutées. Ensusemiedifications expérimentales nécessaires
pour cette mesure seront décritedest méthodes de mesure de la déformation longitudinale
présentées. En effet, la mesure du coefficient digssbn résulte dwouplage entre la
détermination de ladéformation transverse et longitudinaleDe part les propriétés
mécaniques a trés haute températudes fibres de carbone, comportemeiscoélastique
puis plastique on verra que certaineprécautions sont nécessaires-inalement, une
validation sur un filament de tungsténenontrera la limite expérimentale de ce type de
mesure. Pour cela, un calcul d’'erreur permettrafoer ces limites en fonction des fibres
étudiées.

65



Propriétés thermomécaniques

|. METHODES CLASSIQUES DE DETERMINATION DU COEFFICIENT DE POISSON

La mesure du coefficient de Poisson peut étrasémlpar analogie avec la mesure du
coefficient de dilatation transverse. Lors d’'unesaore visant a déterminer la dilatation
thermique d’'un matériau et indépendamment de |l&ekiéobservation, le principe consiste a
suivre les variations géomeétriques de ce derniesgldil subit une contrainte thermique
(élévation de température). La détermination ddfmdent de Poisson consiste quant a elle a
mesurer les variations géométriques d’'un matérisnissant unecontrainte mécaniquge
allongement de ce dernier selon une direction didre.

A. Définition usuelle du coefficient de Poisson

On considére un échantillon de forme cylindriquel® diamétrad trés inférieur a sa
longueurL (cas d’'une fibre). En supposant que la fibre estrape transverse, que ces
propriétés mécaniques sont linéaires dans le damélastigue et que la section est quasi
circulaire, le coefficient de Poisson peut étrardéfelon I'expression :

__¢&

__Ad/d

g AL/L 1)

Cette relation montre que le coefficient de Poisseprésente le rapport entre les
déformations transversesr) et longitudinales £). Dans ce cas, les déformations peuvent
s’exprimer comme la variation relative des grandeggométriques selon les directions de
sollicitation et d’observation. Précisons que pone fibre, la sollicitation mécanique se fera
dans le sens longitudindl)(et I'observation selon le sens transvede(figure 2.1).
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figure 2.1 : Schéma expliquant la définition duffioeent de Poisson.
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Des lors, le probleme posé par ce type de mesysparait clairement. En effet, en

considérant que les échelles caractéristiques dhasune des directions sont d’environ
50 mm pourL et de seulement 1Am pourd, il est évident, dans ces conditions, que la
difficulté expérimentale se résume a la déternomatie la déformation transverse. Ainsi,

compte tenu des travaux réalisés au chapitre Linautil de caractérisation du coefficient de
dilatation transverse a été développé, I'évolutiamns la détermination du coefficient de

Poisson semble tout a fait envisageable.

B. Méthodes de mesures existantes du coefficient tsd@to

Le facteur qui limite les mesures du coefficieatRbisson aux échelles microniques sur
fibre unitaire est justement la difficulté & réafisles mesures de dilatation transverse. Comme
cela a été montré dans le chapitre consacré adanuiéation de la dilatation transverse, ou
déja peu de références bibliographiques a treehantpérature ont été trouvées. Concernant
la mesure du coefficient de Poisson, seulementréiéeence de |. Krucinska et al. [23] sur
monofilaments et a température ambiante a pu &tenoe. Cependant, un certain nombre de
travaux ont été realisés sur des matériaux comgsosMiéme si l'intérét de ces méthodes
indirectes est plutét d’ordre mécanique que theréaanique et que le but de notre étude est
la caractérisation sur monofilaments, il conviemtes présenter brievement.

1. Méthodes de mesures sur matériaux composites

La particularité des matériaux composites C/C qesils requierent une
bonne connaissance des propriétés mécaniques (@nddldsticité, module d’Young...) de
la fibre et de la matrice. La détermination degpgiés liées a la matrice ont fait I'objet d’'un
grand nombre d’études réalisées par G.D. Dean. ¢24]l et M. Schrager et al. [25] et ne
seront pas discutées ici. En revanche, I'étud@ dédonse a une sollicitation mécanique, dans
le cas des fibres transverses isotropes est biesn @mplexe puisque cela nécessite la
détermination de cing constantes élastiques indigreas comme le montre R. Smith [26].
De plus, ces études se limitent souvent a la détation du module D’Young et de
cisaillement, c’est notamment le cas des travauxcd&auder [1] et R. Pampuch [27]. En
effet, les évaluations directes des propriétésribarécaniques (Module d’Young transverse,
coefficient de dilatation transverse et de Poisspsur. monofilaments sont difficiles a mettre
en ceuvre en raison des faibles valeurs de diameétres
Jusqgu’a présent, les auteurs ont surtout utilis tdehniques indirectes qui, a partir de la
relation entre les modules d'élasticités et lesstamtes de raideur permettent sous certaines
conditions une description des performances méuaaniges fibres, W.N. Reynolds [28] et
W. Riuland [29]. Sinon, des techniques basées srulgasons, a partir de matériaux
composites unidirectionnels renforcés par desdilsedon des fractions volumiques variables,
permettent une analyse de toutes les raideursqgtlast L'application de modeles théoriques
fondés sur les propriétés de la phase, de la ctiatien et de la géométrie sert a déduire la
rigidité des fibres. C’est notamment ce que profgese Dean et al [24] qui incorporent, dans
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les équations issues de la théorie de Z. Haship [@Orésultats obtenus expérimentalement a
I'aide d’'une méthode ultrasonique pulsée en trassiomn. Une méthode similaire proposée
par R. Smith [26], basée expérimentalement surtecienique ultrasonique en immersion et
théoriquement sur le modéle de J.E. Ashton etijl¢B L.E. Behrens [32]-[33], permet de
déterminer le coefficient élastique de raidews fiur en déduire le coefficient de Poisson. Le
probléme ici est lié a la faible sensibilité du fficeent de raideur par rapport a la propagation
ultrasonique, ce qui entraine une dispersion inapbetdes résultats 20 %).

En conclusion, cette breve revue bibliographiquacenant les méthodes indirectes
appliguées aux matériaux composites met en évidphesteurs points. Tout d’abord, les
résultats obtenus pour le coefficient de Poissant sorrélés d’'une part avec l'incertitude
(souvent forte) de mesure des modules élastigué'auaire part avec la validité des modéles
théoriques servant a remonter aux parametres.r€afarce d’'autant plus l'idée de travailler
avec des méthodes directes sur monofilament.

2. Méthode proposée par Krucinska sur monofilaments a la température ambiante

Méme si l'article proposé par Krucinska et &3][ est le seul vraiment
intéressant sur la mesure du coefficient de Poigtamalgré que I'étude soit limitée a la
température ambiante, il faut souligner la clatt@ eigueur affichées ici. En effet, les auteurs
ont pour une fois, réalisé une étude théoriquealiee d’erreur d’apres H.D. Young [34] qui
permet d’exprimer I'erreur maximale obtenue a padé la connaissance de l'erreur sur
chacune des grandeurs présentes dans I'expre&sigrd(i coefficient de Poisson :

& - \/(idjz +(e_dj2 +(9Aj2 +[ij2 (2.2)
v \lad d AL L

Ainsi, a partir de la résolution expérimentale dwaun de leurs capteurs (déplacement et
CCD), ils ont pu déterminer l'erreur maximale corsenilors des mesures. Avec les
configurations expérimentales présentées au tal@daat en appliquant la formule (2.2), ils
obtiennent une incertitude maximale de 5.7 % sopédficient de Poisson mesure.

L (mm) 50 e (mm) 0.1 el/L (%) 0.20
AL (mm) 300 eaL (um) 5 ea/AL (%) 1.67
d (um) 8 eq (Um) 0.08 |ed/d (%) 1.00
Ad (nm) 18.6 ead (nm) 1 end (%) 5.38

tableau 2.1 : Erreur sur les parametres de mesure du coefficient de Poig3]n

L’analyse des incertitudes attachées a la défoomabingitudinale semble expérimentalement
faisable. En revanche une incertitude maximale dani sur la variation de diametre
représente, selon I'approximation a travers undefeui est la méthode utilisée ici, une
variation de 8um pour le premier minimum, de 1Bn pour le second et de 26n pour le
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troisieme. Par conséquent, il faut avoir un systdmeétection dont la résolution spatiale est
de l'ordre de la dizaine de microns. Malheureusdpnies auteurs ne précisent ni le type de
détecteur utilisé (on sait juste qu’il s’agit ddldes photosensibles), ni la méthode utilisée
pour localiser un minimum dans un signal certaingnheuité cela avec une précision de 10
um. De plus, les auteurs se servent, de I'approxamat travers une fente, sur une fibre. On a
vu' que la détermination du diamétre d’une fibre asette approximation entraine une erreur
pouvant aller jusqu’a 6 % sur des fibres de patitngtre. Ici encore, se pose la question
relative a une détermination du diametre absolia diére.

Concernant, les résultats obtenus, les auteurgarvattérisé trois fibres dont les propriétés
mécaniques et géométriques sont assez similaaigiedu 2.2).

Fibres de Diamétre moyer] Contrainte & | Module d’Young| Allongement

carbone étudiée d (um) ruptureo (Gpa) E (Gpa) maximume (%)
38/l 8.22 2.74 196.7 1.39
WS/2/3 7.68 4.70 224 2.1
Saffril 7.61 3.03 194.2 1.56

tableau 2.2 : Fibres caractérisées dans l'article de Krucinska [23].

Voici (tableau 2.3) les valeurs moyennes obtenwes & coefficient de Poisson en fonction
de I'allongement appliqué a la fibre.

ElongationdL (mm) | 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9
38/l 0.26 0.27 0.3 0.28) O
WS/2/3 O 0.24 0.28 0.28 0.28 0.26 0.28
Safril 0.26 0.27 0.29 029 0O O O

tableau 2.3 : Valeurs moyennes du coefficient de Poisson obtenues dansléatie
Krucinska, pour différentes fibres et a différentes élongations [23].

Ces résultats montrent que : (i) le coefficientRigsson varie peu pour les trois fibres, (ii)
I'hypothése d’'un comportement linéaire dans le domalastique semble respecter et (iii)
malgré la précision affichée des mesures, ils npad déterminé le coefficient de Poisson a
AL =0.3 mm pour la fibre WS/2/3. Un dernier point @a# par les auteurs concerne le
caractére anisotrope dans le plan des fibres dmwar En effet, a I'aide d’'un systeme de
rotation des fibres autour de I'axe longitudinals lauteurs ont pu déterminer les diamétres
absolus a différents allongements et a différeptesitions angulaires. Dés lors, le coefficient
de Poisson a pu étre calculé.

! Voir chapitre 1.1.D.2 : Problémes liés & I'utilism classique du modéle & travers une fente.
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De maniere générale, les coefficients de Poissdenab a difféerents allongements sont en
désaccord avec I'hypothése selon laquelle les dilole carbone peuvent étre considérées
comme un matériau linéaire dans le domaine élastiGela étant, les mesures effectuées a
des positions angulaires allant de 100 a 160° raphtque le diamétre absolu de la fibre
augmente lorsque I'allongement appliqué deviens plyportant.

Pour expliquer ces résultats, les auteurs propoffigure 2.2) une représentation en
diagramme polaire des diametres absolus mesuréfféaentes positions angulaires et a
différentes contraintes mécaniques.

| = :
.ﬂ: | BT - AL=0mn
if-’! '.:..l\_—->AL = 0.4 mn
l if pt > AL =0.5 mn
' ,‘ﬁi ‘f ! » AL=0.6 mn
4 s
re P
.-'_: B :
| q. ':‘ ‘.ﬂ
5 s F 1

figure 2.2 : Diagramme polaire des diametres absalbtenus par Krucinzka a différents
allongements [23].

Ainsi, lorsque la contrainte appliquée devient tropportante lors des mesures, un
phénomene supplémentaire a la simple contractigjouge. Il s’agit d’'une rotation de la
section de la fibre selon la normale. Etant doru lg valeur du diametre initial est fixe, la
rotation de la section de la fibre ainsi engendi@se répercuter sur la mesure en créant une
« augmentation locale apparente du diamétre »ucedq contraire a la théorie. Pour limiter
I'influence de ce phénomeéne, les auteurs calculeet valeur moyenne du coefficient de
Poisson par rapport a toutes les positions angsldaerniere ligne du tableau représentée
figure 2.2). De plus, une analyse statistique érpde la variance des mesures obtenues leur
permet de confirmer (intervalle de confiance 0. le coefficient de Poisson est bien
constant quel que soit I'allongement, lorsque lessumes sont réalisées dans le domaine
élastique du matériau. Par conséquent, le coetffide Poisson final représentera également
la valeur moyenne obtenue pour différents allongemeFinalement, une campagne de
mesure réalisée sur un panel de 25 fibres de chdesitrois types caractérisés (tableau 2.2)
montre (tableau 2.4) que les coefficients de Paissant assez proches et qu'une grande
dispersion finale est obtenue 0 %).
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ElongationdL (mm) | Super moyenng Ecart type

38/ 0.27 0.13
WS/2/3 0.26 0.12
Safril 0.28 0.18

tableau 2.4 : Valeurs de la super moyerri coefficient de Poisson obtenues dans
I'article de Krucinska, pour différentes fibres.

Pour conclure, l'analyse détaillée de cet articlentre que plusieurs points importants
peuvent étre dégagés. D’aprés I. Krucinzka et(ialla technique de diffraction laser est la
seule a offrir une bonne précision de mesure dificeat de Poissony 6 %), (ii) la mesure
selon différentes positions angulaires prouve $atropie de la section droite de ces fibres de
carbone. Cependant, un calcul de la valeur moyehneliametre absolu des différentes
positions angulaires montre que le coefficient @es$don est quasi constant quel que soit
I'allongement. Ce qui confirme bien I'hypothese m’nomportement élastique linéaire des
fibres de carbone. Un dernier point concerne Issltgts obtenus sur les fibres caractérisées.
La « super moyenne calculée est trés proche pour les différenteesi En revanche, I'écart
type résultant de 25 caractérisations par fibranegbrtant et conduit a une dispersion finale
d’environ 50 %.

! Terminologie employée par les auteurs.
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1. METHODE PROPOSEE

A. Présentation du principe de la méthode

La méthode développée ici est basée sur l'ifleation simultanée des
déformations longitudinale et transverse de le&fitigure 2.3) :

\

Figure de diffraction
a l'allongement,

Figure de diffraction
a I'allongement;

Figure de diffraction
a I'allongemeng

|

- ~

Laser

@,

!

figure 2.3 : Principe de la méthode de mesure psépadans cette étude.

Sollicitation mécanique a :
SO,... £| ,...Sma)

bY

Pour cela, la fibre est portée a une températuessdi ) ou différentes sollicitations
mécaniques vont étre imposées. En effet, en ralavec I'allongement maximum supporté
par la fibre € omay, Une gamme de contraintes longitudinales estméiée et, pour chacune
d’elles, une mesure de la figure de diffractiorutiamte est réalisée. En effet, sachant que le
coefficient de Poisson est constant quel que &ibmgement pour un matériau dont le
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comportement est linéaire dans le domaine élastifjast judicieux d’effectuer le plus grand
nombre de mesures a lintérieur de ce dernier. iAigsaice a la méthode de mesure du
coefficient de dilatation transverse développéeclaapitre précédent, un grand nombre de
résultats pourront étre calculées (environ unetdiea). Cela permettra d’obtenir une valeur
moyenne du coefficient suffisamment représentafiresuite, ces étapes seront réitérées sur
toute la gamme de température imposée. Cepentifmit Egalement mesurer la déformation
longitudinale appliquée a la fibre. Pour celapoihgient de présenter les différentes techniques
existantes

B. Méthodes développées pour la mesure de la dilatatleermique
longitudinale

1. Méthodes issues de la littérature

Les techniques qui permettent la mesure du icomit de dilatation
longitudinal a; a haute température peuvent étre divisées en datégories: (i) les
techniques indirectes par enrobage dans une mali@sederniéres ne permettent pas, le plus
souvent, de dépasser 500°C et nécessitent I'afiplicd’'une loi de mélange sensible a la
qualité de la liaison fibre-matrice, comme le mentrMenessier et al. [3t Wagoner et al.
[4], (ii) les techniques directes sur meche par TMAermo-Mechanical Analysis) et celles
sur fibre unitaire plus difficiles a mettre en cauMdne technique développée par Degas et al.
[35] est présentée (figure 2.4). Elle permet unsureejusqu’a 500°C.

micrométre

—4— support

\\ [::‘/ fil silice

fibre

\' 1+ %/ four

réfrigérant

capteur de déplacement

M-
]

[

figure 2.4 : Méthode de mesure proposée par Degak B5].

Les extrémités de la fibre a étudier sont colléees fils en verre de silice qui sont placés
dans une enceinte sous atmosphére neutre. Laefbrehauffé de fagcon homogene a l'aide
d’un four. Puis, de part et d'autre de ce four, idggérants permettent d’abaisser rapidement
la température le long des fils. L'extrémité inéknie de la fibre supporte une électrode qui
vient en regard d'une seconde solidaire de I'erieetréant ainsi un condensateur. La
variation de la distance entre les deux électrodedifie la surtension d’un circuit oscillant
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dans lequel est inséré le condensateur ainsi foom&ensibilité minimale de mesure de ce
systeme est d’environ Oldm. Une technique similaire, R. C. Fanning et g .€di8Yasuda et
al. [36], est utilisée pour effectuer des mesuuss|ji’'a 1000°C. Une technique plus récente
développée par Trinquecoste et al. [9] permet eliadre de tres hautes températures
(figure 2.5). Ce systeme permet d'imposer une Hédau filament a I'aide d’une épingle. Ce
dernier étant chauffé par effet Joule sous vidersdaire. Le principe de mesure consiste a
déterminer sous microscope la variation de la #8ebi& pour en déduire la variation de
longueur du filament. L’inconvénient majeur de edtchniqgue est son manque de précision.

—

microscope

fenétre en silic

porte échantillo

monofilamen

e —
épingle /

Alimentation

XX

.
| === |

Vide secondaire NN N

A__—)

figure 2.5 : Méthode de mesure proposée par Tringsie et al. [9]

2. Méthode proposée et validée au LCTS par C. Sauder

Comme on a pu le voir, trés peu de mesures datia thermique longitudinale a
tres haute température ont été effectuées suibless fde carbone. La technique développée
par C. Sauder [1] s’apparente a la méthode préseméceédemment et développée par
Degas et al[35]. Le principe de mesure consiste a appliquir @mpérature ambiante une
contrainte mécanique négligeable de I'ordre deguesd MPa# 0.01 % d’allongement) a une
fibre de longueut. Ensuite, la fibre va étre chauffée a une tempégdt ce qui va engendrer
une dilatation longitudinale. Pour mesurer la u@ia de longueurdl, la valeur de la
contrainte est alors contrdlée et maintenue cotestafaide d'un capteur de force asservi a
une table de déplacement micrométrique. Il ne réstee plus qu’'a mesurer le déplacement
imposé pour maintenir cette contrainte constantechaque température d'essai. Le
déplacement correspond a la dilatation longitudind la fibre sous I'effet de la température.
Cette opération est rendue d’autant plus précise ltacquisition informatique permet
d’accroitre le rapport signal/bruit. Pour validette technique, un essai a été effectué sur un
fil de tungsténe de 18m. Le résultat obtenu (figure 2.6) montre que lakewrs mesurées
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sont tres proches de celles calculées a partiodun@me de dilatation du tungsténe (données
SETARAM).

0,87 7777777 T T T T T a- - - - - - - - - - -~ r-- - - - - ---~-~--° 1
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figure 2.6 : Déformation longitudinale obtenue garSauder [1] sur un filament de
tungstene de 18m, comparaison avec des données SETARAM.

Cependant, il faut rester prudent sur certains tpoikn effet, C. Sauder [1] utilise le
chauffage par effet Joule ce qui présente l'avantdg pouvoir atteindre facilement des
températures bien plus élevées que celles obtataresun four. Cependant, comme il a été
déemontré (annexe A.1) le chauffage par effet Jeaendre un gradient de température, di
aux pertes par conduction, entre la zone ou le fst parfaitement isotherme et les mors : ce
dernier pouvant représenter le quart de la longtaale de la fibre. Dans ces conditions, la
validité des mesures locales (uniqguement dans e motherme) avait été soulignée, alors
qgue la détermination des propriétés globales (dsotherme, plus le gradient) comme la
résistivité électrique ou la dilatation longitudmaengendrait des erreurs plus importantes
le cas du tungsténe. De plus, la mesure de tenupérest €galement réalisée par pyrométrie
(annexe A.2), et toujours selon I'étude présertértrapolation vers les basses températures
dans le cas du tungstene engendre des erreursmaait@indre 15 % sur la température
(annexe A.3). Finalement, I'observation des résslffigure 2.6) montre que la présence d’un
gradient important ainsi que l'erreur induite pareuextrapolation & basse température
semblent ne pas affecter les résultats. En pratideepart le comportement linéaire de la
déformation longitudinale, il semblerait que chazw® ces sources d’erreurs se compensent
plus ou moins. En effet, la présence du gradiertaBre une sous estimation de la
température réelle et du coefficient de dilatat@rgitudinal.
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Ces considérations sont importantes, mais il fatgnir que la plupart des fibres de carbone
étudiées ne présentent pas ce profil puisque lenductivité a basse température est plutot
faible et que la zone de gradient ne dépasse fasd2 la longueur totale. En conclusion,
I'utilisation de cette méthode pour imposer undigtdtion mécanique et pour mesurer la
déformation longitudinale en vue d'une mesure dweffedent de Poisson semble
complétement envisageable.

I1l. ADAPTATION DESMETHODESEN VUE D' UNE MESURE DE L'EFFET POISSON

Globalement, peu de changements vont étre induiesuméthodes lors d’'une mesure
du coefficient de Poisson. C’est surtout le couplalg deux techniques de mesures qui
engendre une identification simultanée qu’il fauditmser. La démarche générale résulte
directement du principe de mesure déja dévelopgéedemment. Il faut également préciser
que contrairement aux travaux realisés par |. Kizl@a et al. [23], ou seul le coefficient de
Poisson a la température ambiante avait été détérmne gamme compléete de température
allant jusqu'a 2500 K va étre réalisée dans naimde2 Par conséquent, pour des soucis de
fiabilité et pour limiter les risques de dégradasidieés a des cycles successifs de contraintes
mécaniques appliquées a la fibre a une tempéraineedémarche inverse sera réalisée. En
effet, il s'agira d'imposer une contrainte mécamigula fibre puis de parcourir la gamme de
température ou les figures de diffraction serontegistrées et la contrainte maintenue
constante. Ensuite, une nouvelle contrainte sepdicaige et la gamme de température a
nouveau parcourue dans les mémes conditions, auetraaintenue constante quelle que soit
la température, et ainsi de suite. De I'ensembleedemesures, le coefficient de Poisson a une
température pourra étre déduit par identificationree les signaux mesurés a différentes
contraintes. De plus, les coefficients de dilatafangitudinal et transverse en fonction de la
température et pour une contrainte mécanique fiéeront également étre déterminés.

A. Passage d'une mesure de dilatation thermique ladigile a une
sollicitation mécanique longitudinale

1. Modifications expérimentales

Lors d’'une mesure de dilatation thermique lamdjinale, le but est de
mesurer le déplacement engendré par une sollantéiermique du matériau. Alors que pour
le coefficient de Poisson, il faut avec une précisidentique appliquer une contrainte
mécanique au matériau. De plus, le coefficient desgdn qui est défini dans le domaine
élastique peut étre déterminé sur I'étendue complét ce domaine, sans pour autant aller
jusqu’a la rupture ou 'endommagement du matérRar. conséquent, il faudra connaitre,
pour chacune des fibres étudiées, la contrainteimade& autorisée ainsi que le module
d’Young a la température ambiante. Une fois cesdgars connues, la gamme d’allongement
a appliquer a la fibre peut étre définie. Cependafpres C. Sauder [1], lorsque la
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température augmente, le module d’Young diminudeggent (figure 2.7), ce qui engendre
une augmentation de la déformation longitudinalesqoe la contrainte imposée reste
constante. Par conséquent, il faut nécessairemesuner la déformation longitudinale.

1 B

o
©
I

o
oo
I

—e—Fibre FC2 THT 2200T
Fibre XNO5 THT 2200T
——Fibre PANEX 33 THT 2200C

E/Eo(a £ ~ 0,2%)
o
\‘
|

—s—Fibre P100
0,67 77777777 e I N
05 - | | | |
0,4 : : : : : ‘
0 400 800 1200 1600 2000 2400

Température en T

figure 2.7 : Evolution du rapport des modules (§/@e différentes fibres de carbone en
fonction de la température [1].

2. Influence des propriétés mécaniques a trés haute température desfibre

L’influence des propriétés mécaniques a hautepéeature est un point
important. En effet, d’'apres C. Sauder [1], lesppiétés mécaniques des fibres de carbone ont
un comportement linéaire élastique jusqu’a 1500nkiren. C’est le cas (figure 2.8) de la
fibre XNO5 pour laquelle I'auteur a réalisé desagssdle traction monotone.
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figure 2.8 : Traction de la fibre XNO5 traitée aQfPC a différentes températures [1].
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Les résultats obtenus montrent que le comporteméctnique est linéaire dans le domaine
élastique od < 1500 K alors qu’il devient non linéaire avecaamportement ductile au dela
de cette température. Par conséquent, lors desresesisera préférable de rester dans le
domaine élastiqgue ou le coefficient de Poissondédini (2.1). Cependant, des mesures
réalisées au dela de la température limite d'&ligstpermettront certainement de mettre en
évidence la transition vers le domaine de défongtiastique.

B. Modifications engendrées sur la mesure de dilataliermique transverse

1. Technique de mesure

Concernant la mesure de la déformation transveaseune modification n’est
apportée a la méthode de mesure. Le seul changémemwiendra sur I'ordre de grandeur des
variations & mesurer et sur le signe mathématicgse rdsultats obtenus. En effet, ici la
déformation transverse ne s’apparente plus a uagatibn, mais a une contraction de la
section de la fibre. Par conséquent, il faut retenmie la mesure du coefficient de Poisson
n’induit pas de difficultés supplémentaires lorstmienesure de la déformation transverse est
bien maitrisée. En revanche, les propriétés méoasigqles fibres a haute température
montrent (figure 2.9 et 2.10) qu'il existe une siion allant d'un comportement linéaire
élastique a un comportement viscoélastique puisopiastique. Ainsi, il faut tester son
influence sur la déformation transverse afin depas induire d’erreur sur le coefficient de
Poisson.

2. Influence du comportement plastique des fibres a trés haute température

Des mesures du coefficient de dilatation transversgyen en fonction de la
température et pour différentes contraintes onetieetuées (figure 2.9).

B g R P [ . o H

Coefficient de dilatation moyen (i

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Contrainte imposée a la fibre (MPa)

figure 2.9 : Variation du coefficient de dilatatiomoyen calculé pour T allant de 300 a
2200 K, en fonction de I'allongement ; résultat$eptus sur une fibre XNO5 traitée a 2200°C.
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Les résultats obtenus montrent que le coefficiendiatation moyen diminue pour tendre
vers une asymptote lorsque la contrainte appligiggasse 100 MPa. Ce phénomeéne résulte
du couplage de I'effet Poisson qui a basse tempé&rél < 1500 K) engendre une contraction
de la section de la fibre lorsque la contraintenaeigfe et du passage vers le domaine
plastique a tres haute température (figure 2.10).
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figure 2.10 : Déformation transverse de la fibreO8\en fonction de la température et a
différentes contraintes.

En effet, I'observation du coefficient de dilatatispécifique en fonction de la température et
pour différentes contraintes met bien en évidercendn linéarité obtenue entre 1000 et
1500 K. Ce dernier chute de maniere significatmesdue la contrainte mécanique devient
importante. Ces résultats sont comparables a detexas (figure 2.9) par traction monotone
ou, 'augmentation de la déformation longitudinalec la température, lorsque la contrainte
mécanique reste constante, avait déja été misevidangée. Cette hausse importante de la
déformation longitudinale va automatiquement sem@ter sur la déformation transverse.

3. Limite de détection du capteur C-MOS

Dans un premier temps, il convient a partir @xpression (2.1) du coefficient de
Poisson, de calculer I'ordre de grandeur des vanatdd de diamétre en fonction de la
déformation longitudinale appliquée. Pour celacdefficient de Poisson sera fixé a 0.3, le
diamétre de la fibre a m et la déformation variera de 0.01 a 2 %, (tabR&l
A partir de ces résultats et pour de faibles défdions (< 0.1 %), les variations relatives de
diametre sont de l'ordre du nanometre. Des lorsfailt relier ces variations a celles
engendrées sur la figure de diffraction. Ceci angat que, la résolution spatiale minimale de
détection du capteur, correspond a la taille dijpimatodiode £ 25 um),
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Déformation

o 0.01 | 0.025 | 0.050.075| 0.1 | 0.5 1 1.5 2
longitudinaledL/L (%)

Ad (nm) 0307515 ]225| 3 15 | 30 | 45 | 60

tableau 2.5 : Variations relatives de diameétre en fonction de la déformation |owigiale
imposée pour un coefficient de Poisson égal a 0.3.

alors que des variables comme : les distafce$x, entre la fibre et le capteur ainsi que la
déformation longitudinaledL/L entre chaque mesure peuvent varier. Pour celarta ge
I'expression du modele a travers une fente, urutdie la variation de position de la figure de
diffraction (dX) permet d’obtenir la relation suivante :

2 2
dx=-x @ l/é (2.3)
D L

Dans cette relationg représente la position du capteur par rapportaiacdau lase) la
distance entre la fibre et le capteule coefficient de Poisson moyendit/L la déformation
longitudinale imposée a la fibre. Cette relationmnin® que la sensibilité est, indépendante du
diamétre du matériau et de la longueur d’'onde dkcdau laser. En revanche, la figure de
diffraction dépend du diametre de la fibre. En dacgnt dans une configuration
expérimentale donnéed:= 10 um, v= 0.3, 4L/L variant de 0.01 4 2 %9 = 1 m et en se
positionnant sur l'ordre 1 ou la valeur dg vaut 4.8 cm, la représentation simultanée
(figure 2.11) de la figure de diffraction (ordonnéde gauche) et des variations de positions
résultants des différentes déformations imposédo(orée de droite) permet de vérifier si le
capteur sera suffisamment sensible lors de la raesur

—D=1m ~-dL/L = 0.01 % ~<dUL=0.1%
-4 dL/L = 0.5 % dUL=1% =dUL=2%
0.05 -
25
0.045 o
>
~ 0.04- i<
3 20 %
- 0.035- C
P T X
Y= = C
£ 0.025- 83
g 8%
g 0.02 10 & E
£ o015 §°
0.01 "5 o
>
0.005
0 5 : 0
0.048 0.058 0.068 0.078 0.088 0.098

position du capteur (m)

figure 2.11 : Sensibilité du capteur C-MOS pour goafiguration expérimentale fixée.
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Dans cette représentation, la variatibn(um) de position de la figure de diffraction a été
adimensionnée par la taille d’'un pixet 25 um) ce qui permet de lire directement son
déplacement en pixels. Il faut noter que cetteati@am est monotone croissante en fonction de
la position x par rapport au faisceau laser. De la méme facbnnd&pendamment de
I'abscissex, cette variation est d’autant plus importante lgugeformationdL/L augmente.

Cet exemple permet de déduire plusieurs points.t Toabord le calcul a 0.01 % de
déformation induit une variation de la figure dérdction inférieure a 0.3 pixel ce qui prouve
que le systeme de détection est insensible auatiars induites par ce niveau de contrainte.
Par conséquent, ce niveau de contrainte pourrgp@sreomme référence, c’est-a-dire comme
niveau minimum n’engendrant pas une variation ifiabte s’apparentant a une variation du
coefficient de Poisson. Ensuite, une déformationOde % engendre des variations de
positions de la figure de diffraction d’environ ixq, ce qui est suffisant pour une bonne
estimation de la déformation transverse.

En conclusion, cette étude a permis de montretajualeur de référence lors des mesures du
coefficient de Poisson sera prise égale a 0.01 @éfmmation longitudinale. Ensuite, pour
limiter I'incertitude des résultats, il serait id@e pouvoir travailler avec des matériaux dont
la contrainte a rupture dépasse 0.1 % d’allongement

4. Calcul de l'erreur finale sur le coefficient de Poisson

A partir des remarques effectuées sur la sensibifiinimale développée par le
systéme de détection, il convient de reporter éssltats sur un calcul d'erreur. En effet,
connaissant la résolution minimale de la méthodstithatiorl de la déformation transverse
(eaqis = 3.10°) et celle liée & la déformation longitudinaley (e 1 pm), il est possible
d’estimer l'incertitude de mesure obtenue en famctile I'allongement appliqué a la fibre.
Pour cela, et afin de se comparer avec la littéeatla formule du calcul d’erreur (2.2)
développée par I. Kruncinzka sera utilisée, (tab2#®) avec un coefficient de Poisson égal a
0.3, un diametre de J@m et une longueur de fibre de 50 mm

AL/L (%) 0.01 | 0.025 | 0.05 | 0.075 | 0.1 0.5 1 15 2
AL (um) 5 12.5 25 375 50 250 | 500 | 750 | 1000
R =4d/d 0.00003 | 0.000075 | 0.00015 | 0.000225 | 0.0003 | 0.0015 |0.003| 0.0045 | 0.006
eL/L (%) 1 1 1 1 1 1 1 1 1
edL/AL (%) 20.00 8.00 4.00 2.67 200 | 040 | 0.20 | 0.13 | 0.10
eR/R (%) 100.00 | 40.00 | 20.00 13.33 | 10.00 | 2.00 | 1.00 | 0.67 | 0.50
evlv (%) 101.99 | 40.80 | 20.42 13.63 | 1025 | 227 | 143 | 121 | 1.12

tableau 2.6 : Variations de I'erreur commise sur I'estimation du coa#itt de Poisson en
fonction de la déformation longitudinale imposée au matériau.

! chapitre 1.IV.D : Résolution des mesures.
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Ce calcul est intéressant car il permet de bierréggmder la mesure et les capacités du
systeme de mesure en terme de sensibilité. Le lcalené avec la formule proposée par
Kruncinzka montre qu’a un allongement équivalend @), I'erreur estimée est de 2 % avec
notre méthode de mesure contre 7 %. |l faut surtegfarder I'erreur commise sur

I'estimation de la déformation transverse. En efigd.01 % d’allongement, cette derniére est
de 100 %, ce qui prouve que notre systeme de mestiiecapable de détecter les variations
induites par un allongement aussi faible. Par cunesdt, cela autorise a utiliser comme
référence la figure de diffraction mesurée pouratiengement. De la méme facon, il apparait
que les mesures réalisées avec une déformationeunfé a 0.1 % seront entachées d’'une
erreur d’environ 20 %, alors qu’'au dela, I'erreuoy®nne se situe autour de 1.5 %. Ainsi,
pour les fibres dont la contrainte a rupture cqoesl a 0.3 % d’allongement (fibre de

carbone P100), Iincertitude de mesure sera asspartante. En revanche I'étude de fibres
dont l'allongement a rupture dépasse 0.5 % (filmlescarbone XNO5 et PANEX 33 par

exemple) sera nettement plus fiable.

V. RESULTATS DESPREMIERES MESURES SUR FIBRES

A. Validation sur un filament de tungstene

1. Comparaison avec les valeurs issues de la littérature

Afin de valider notre méthode ainsi que le dispbsie mesure, des essais sur un
filament de tungsténe ont été réalisés. Les résuttbtenus (figure 2.12) a la température
ambiante montrent que pour une déformation inféei€u0.25 %, les résultats sont en accords
avec la littérature [37], alors qu’ils s’éloigneati dela. D’'une part, comme la plupart des
métaux, le tungstene est considéré comme ayanboraide élastique linéaire qui devient
plastique a partir de 0.2 % d’allongement. Par équent, le coefficient de Poisson n’est plus
défini au dela. C’est pourquoi, lors des mesures augmentation importante du coefficient
est constatée.

En revanche, en terme d’erreur de mesure, il afipal@rement que pour le plus faible
allongement appliqué (0.05 %), la dispersion egtortante (environ 16 %) alors qu’elle se
situe autour de 7 % jusqu’a 0.2 % d’allongemerdhette de maniére importante (2 a 3 %) au
dela. Cela s’explique par le fait que pour un ajement trop important, il y a un couplage
entre I'effet Poisson et la déformation plastiqoe¢i augmente fortement les déformations
transverse, 2 nm a 0.05 % contre 30 nm a 0.45 %uceermet alors de les mesurer avec
beaucoup plus de précision. Finalement, les mesintesnues sont proches de celles obtenues
dans la littérature et que les valeurs estimées gue l'incertitude associée est en accord
avec les études d’estimation de I'erreur présetds ce chapitre.
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figure 2.12 : Comparaison du coefficient de Poissmsure sur un filament de tungsténe avec
les valeurs issues de la littérature.

Un dernier point concerne la vérification de laéifpvité des mesures. Pour cela
(figure 2.12), trois mesures ont été réaliséesisuméme filament de tungstene. Les résultats

montrent qu’aux erreurs de mesures pres $), les coefficients de Poisson sont identiques.
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V. Conclusion

L'étude de la sensibilité des mesures de défoondtansverse a permis de montrer que
la résolution atteinte est d’enviroBOO pmsur la mesure de la variation de diametre des
fibres. Un calcul d’erreur (tableau 2.6) montre queéme avec cette résolution, I'estimation
du coefficient de Poisson effectuée pour des comés meécaniques (déformation
longitudinale)inférieures a 0.1 % d’allongement peut atteindre 40 % d’errelin revanche,
au dela de cette valedtincertitude de mesure est d’environ 10 % vadiminuer jusqu’a
1 % lorsque I'allongement imposé vaut 1. %

Les mesures réalisées, atlmpérature ambiantesur unfilament de tungstenent permis
devalider cette méthode avec umeertitude moyenne d’environ 7 %.

Des mesuresupplémentaires et notammentres haute température seront présentées au
chapitre 6 Cesmesures plutdt nouvelles et rareevront étre prises avec précaution, car les
échelles sont tellement faibles que certains phénems souvent secondaires a I'échelle
macroscopique peuvent devenir prépondérants. Aurg, premiére perspectiviée a cet
outil de caractérisation serbétude plus théorique des phénoménes mécaniques mis en jeu
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Chapitre 3
Capacité thermique massigue a pression constante

Le but de ce chapitre est de présenterdispositif de mesureet la méthode
d’identification développéspour déterminer la capacité thermique massiquerésgion
constante et a trés haute température de fibreguddques microns de diamétre. Dans un
premier temps, une définition thermodynamique nemopique de la capacité thermique sera
réalisée, ce qui permettra notamment de bien congpee la différence théorique et
expérimentale entre la capacité thermique a voluhed pression constante. Puis, une
approche statistique présentant les modeles hampesi développés par Einstein ou Debye
sera décrite. Ensuite, une étude non exhaustivudiEues systemes de mesure de la capacité
thermigue montrera qu’aucune méthode expérimentale de mesure existe a baute
températuresur monofilaments. Dés lors, la présentation cetepdu dispositif créé dans
cette étude et dprincipe de mesuregbasé sur unenéthode de type AGera réalisée. Une
étape importante de modélisation du transfert delaalr en régime périodique avec prise en
compte de I'évolution avec la température des péips physiques comme la résistivité ou
I'émissivité permettra de mettre en place les hypses nécessaires au calcul analytique
visant a obtenir une relation directe entre la cap@ thermique et les grandeurs mesurables.
Cette relation fait notamment intervemér résistivité électriquadu matériau. Pour cela, une
méthode originale de mesurde cette grandeur a également été développée lehneat,
dans le but de définita justesse, la sensibilité et la reproductibilies mesures ainsi que la
validité du modele développé, umalidation sur un matériau de référence (filament de
tungstene)et sur undibre céramiqueseront réalisées.
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|. METHODESUSUELLESDE DETERMINATION DE LA CAPACITE THERMIQUE

Dans un premier temps, il est nécessaire de lppréhender les définitions ainsi que
les techniques de mesure existantes pour caramtdaiscapacité thermique qui représente
I'énergie nécessaire a une 1 mole ou 1 kg d’un miaatégour élever sa température de 1 K.
Par conséquent, selon 'état thermodynamique deeceier, deux capacités peuvent étre
définies.

A. Définition de la capacité thermique des solides

1. Capacité thermique a volume constant

D'aprés la 1° loi de Joule et en considérant que la variatiodneltgie
interne du matériau ne dépend que de la tempéyrdaucapacité thermique molaire a volume

constant s’écrit :
ou 0S
T)=| —| =T|— 3.1

En connaissant la masse molaire du matériau, lactaphermique massique correspondante
est déterminée :

_C,(T)
¢, (T)=" (3.2)

ou M représente la masse molaire du matériau en qoegxpérimentalement, il est toujours
difficile de garder le volume du matériau const&wla explique que cette grandeur est plutot
utilisée lors des calculs.

2. Capacité thermique a pression constante

Une autre définition concerne la capacité thquaia pression constante.
Cette derniére représente, d’aprés'id°2oi de Joule, la variation d’enthalpie en fonctiba
la température et a pression constante :

Co(T) =(