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Introduction

Introduction

Ce document synthétise mon apport a I'évolutiontdelsniques de caractérisation thermique des
matériaux et systémes. Ce domaine est vaste, ténsléde la détermination des propriétés
thermophysiques de matériaux a I’ identificati@rgmétrique des systéemes thermiques multi-
composants. Le principe général de ces méthodessted appliquer une perturbation thermique
a un systeme et a analyser la réponse thermique ggodéduire ses parametres thermiques.
Concretement, pour ce qui est de la mesure dgsi@res thermophysiques d’un matériau, on va
soumettre un échantillon a une excitation (ou @madient) thermique et identifier la propriété
recherchée par méthode inverse [1]. Pour celajusteaun modéle de comportement du systeme
par variations de parameétres grace a la variagorporelle (ou le profil spatial) de la réponse
thermique. L'exemple le plus connu est la méthddsh-[2] qui permet d’identifier la diffusivité
thermique d’un matériaen étudiant le profil temporel de la températumm é&chantillon soumis

a un Dirac de flux.

Ma contribution a la métrologie thermique a dédaté de mon stage de DEA en 2007 et s’est
poursuivie par mes travaux de these, au sein dartépent TREFLE du laboratoire 12M-
Bordeaux de I'Université de Bordeaux. Ces activilésrecherche portaient sur la mesure de
conductivité thermique de couches minces submicnbgués a hautes températures par
radiométrie photothermique (méthode modulée) ehaut pompe sonde résolue en temps. J'ai
ensuite poursuivi mes travaux au sein du labomatdiMTA (UMR CNRS 7563) en tant que post-
doctorant CNRS sur la mesure des propriétés themmnige liquides et verres silicatés a hautes
températures pour Saint Gobain Recherche. Ce tiaesé pérennisé par ma nomination en 2012
en tant que maitre de conférences de I'Universtealraine rattaché au LEMTA et a I'école des
Mines de Nancy. En tant qu’enseignant du départeérergie de cette composante, je suis affecté
a I'enseignement des transferts thermiques et theefanodynamique. J'ai ainsi pu perfectionner
les méthodes de mesures de diffusivités thermigué®s hautes températures de matériaux
anisotropes, minces, liquides, semi-transparenthéérogenes a hautes températures qui font
I'objet d’'un développement dans ce document.

En paralléle de ces activités de métrologie, jestig intéressé a la caractérisation thermique des
systemes via l'utilisation de modeles paramétriglees/pe ARX ou de modeéles convolutifs pour
diverses applications telles que la régulation derd industriels, I'estimation de flux et
température de parois dans des procédés de misenanet la détection précoce d’encrassement
dans des boucles fluides. Cet aspect de ma reehsech abordé et valorisé dans le cadre du projet
gue je développe : la mise au point de systemespiage de la chaleur fatale rayonnée par des
absorbeurs volumiques poreux couplés a des difpodé stockage de chaleur a base de lits
fluidisés. En effet, la quantification des trantfgreut se faire par identification d’impédance ou
autre modele paramétrique. Cet axe sera présensenalan projet de recherche développé en fin
de document.

Enfin, toutes mes activités de recherche sontsd@adi en étroite collaboration avec des partenaires
industriels répondant a leurs besoins d’applicatiRarmi ces nombreux partenaires, qui vont de
PME régionales aux grands groupes industriels eo potamment citer:
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Introduction

e Saint Gobain, Safran et le CEA pour la détermimaties propriétés thermophysiques des
materiaux,
* Fives Cryo et Pochet de Courval pour l'utilisatida modeles paramétriques pour le
pilotage de procédés hautes températures,
» Arcelor, Vallourec, Ascometal via I'lRT M2P pouidentification de flux et température
de parois.
Toutes les études présentées ont permis de péemets partenariats et d’aboutir a la création
d’un laboratoire commun avec Saint Gobain rechereheEMTA et le CEMHTI : le laboratoire
commun CANOPEE.

Ce document présente mon cuirriculum vitae puissymhese de mes activités d’enseignement,
d’encadrement, de responsabilités collectives etproduction scientifique. Il décrit aussi ma
contribution a la mesure de propriétés thermiquesnthtériaux semi-transparents a hautes
températures. Enfin, les axes de recherche quejetie de développer au cours des prochaines
anneées sont développés dans la derniere partie.
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Nomenclature

Nomenclature

Sigles/Abréviations

Notation Description

1D Unidimensionnel

2D Bidimensionnel

3D Tridimensionnel

ADEME Agence De I'Environnement et de la Maitrise dedligie

ANDRA Agence Nationale pour la gestion des Déchets RAtlfea

APS Atmospheric Plasma Spraying

APY Acoustic PhYsique

ARX Auto Regressive model with eXternal inputs

BPI Banque Publique d'Investissement

BUT Bachelor Universitaire de Technologie

CANOPEE enjeu CArbone : matériaux inNOvants pour des Prés&tonomes en Energie

CCMP Concours Commun Mines Pont

CEA Commissariat a I'Energie Atomique et aux énergiesr@atives

CEMHTI Conditions Extrémes et Matériaux : Haute Tempéeagtirradiation

CFM Comparative Flumetric Method

cfc Cubique face centrée

CERTES Centre d’Etudes et de Recherche en Thermique, @mément et Systémes

CESI Centre des Etudes Supérieures Industrielles

CIFRE Conventions Industrielles de Formation par la REcine

CPGE Classe Préparatoire aux Grandes Ecoles

CTIF Centre Technique des Industries de la Fonderie

CUPGE Cycle Universitaire Préparatoire aux Grandes Ecoles

DEA Dipléme d’Etude Approfondi

DSC Calorimétrie différentielle & balayage

ENSEM Ecole Nationale Supérieure d’Electricité et de Mégae

EB-PVD Electron Beam - Physical Vapor Deposition

EFR SIMPLE  European Sodium Fast Reactor — Safety by Innovalimeitoring, Power Level
flexibility

EPIC Etablissement Public de Caractére Industriel et @ernial

ETR Equation du transfert radiatif

FEDER Fonds Européen de DEveloppement Régional

GElI Grandes Ecoles d’'Ingénieurs

GHP Garded Hot Plate (Plaque Chaude Gardée)

hcp Hexagonal compact

IMASQUE Méthodes inverses pour I'estimation de flux deaigissement lors de trempe

IMOX Trempe, Méthodes Inverses et OXydation

ICEEL Institut Carnot Energie et Environnement en Lowain

INP Institut National Polytechnique

IRT M2P Institut de Recherche Technologique Matériaux Midtgie et Procédés

I2M-Bordeaux  |nstitut de Mécanique et d’Ingénierie de Bordeaux

IR Infrarouge

ISO

International Organization for Standardization
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Nomenclature

JUMBRAS
LAMIH
LEMTA
LFA

LNE

LUE
MATICS
MCMET
METEOR

MEPP
METTI
MMC
MVF

0S

PIA
PRAM
PHW
PPI
RDFI
RESEM4
RTC
SCEl
SIMPPE
SPS

THERMOUSSE

TPIL
TREFLE
TRL
VER

JUMeau numérique d’'un procédé de BRASage

Laboratoire d’Automatique, de Mécanique et d’Infatigue Industrielles et Humaines
Laboratoire Energies & Mécanique Théorique et Appdie

Laser Flash Apparatus

Laboratoire Nationale de métrologie et d’Essais

Lorraine University of Excellence

MATériaux Innovants pour des CelluleS de batteries

Méthodes de Monte Carlo pour la Transition Enequti

METamatEriaux céramiques pour l'optimisation degppétés Optiques et Radiatives
a haute température

Master Energie Procédé Produit

MEsures Thermiques et Techniques Inverses

Méthode Monte Carlo

Méthode des Volumes Finis

Opération Scientifique

Plan d’Investissement d’Avenir

Phase-change Random Access Memory

Parralel Hot Wire (Fil Chaud Paralléle)

Pouce Per Inch

Radiative Distribution Function Identification

RESsources EMergentes 4

Résistance Thermique de Contact

Service de Concours Ecoles d'Ingénieurs

Sciences et Ingénieries des Molécules, des ProdeissProcédés et de I'Energie
Suspension Plasma Spraying

Etude des échanges THERmiques pour la récupéditanchaleur fatale a I'aide de
MOUSSEs métalliques

Techniques Physiques pour I'industrie et le lalmrat

département Transferts Fluides Energétique

Technology Readiness Level

Volume Elémentaire Représentatif
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Lettres latines

Notation

A
Cp

NAnITIITLL2OozZz=r—x"xaITTm

Description

Diffusivité thermique

Capacité calorifigue massique
Epaisseur

Fréquence

Coefficient d’échange
Fonction de Bessel d’ordre i
Conductivité thermique
Fonction de Bessel d’ordre i (modifiée deuxiémecesp
Luminance

Longueur

Masse

Indice de réfraction

Variable de Laplace

Flux déposé

Fux radiatif

Résistance Thermique

Rayon

Surface

Température

Impédance thermique

Lettres grecques

Notation

MO®Z 2 &8I Mm o @

70

Description

Coefficient d’extinction optique
Emissivité

Porosité

Longueur d’'onde

Masse volumique

Flux (espace de Laplace)

Flux

Coefficient d’absorption
Coefficient de diffusion
Température (Laplace)
Constante de Stefan Boltzman
Epaisseur optique

Angle solide

K.W-1
m2

K.w?

Unité

(m)
)
)
(m)

(kg.nm)

(Ws)
(W)

(m)

(m)

(Ks)

5.67.1FW.m2.K*
¢)

st



Nomenclature

Indices et exposants

Notation

3d

app

eq
far

fav

ph

ref

Description

Tridimensionnel

Apparent
Corps noir
Dépébt
Equivalent
Face arriere
Face avant
Liquide
Paroi
Phonique
Radiatif
Référence
Substrat
Standard
Thermique
Transducteur
Infini

Wire

Corps noir
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Curriculum Vitae

1. Curriculum Vitae

Vincent
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Maitre de Conférence Université de
Lorraine depuis 2012

Mines Nancy : Département énergie
LEMTA : OS Gestion de la chaleur

Mot clé

Caractérisation thermique des
matériaux — haute température -
matériaux semi-transparents -
Couche mince — récupérateur de
chaleur - transferts thermiques
couplés — transfert thermique dans les
procédé haute température -
thermographie — pyrométrie — modéle
paramétrique — instrumentation
calorimétrie —  diffusivimétrie
matériau isolant et réfractaire

CONTACT
\. 0372744303

D4 Vincent.schick@univ-lorraine.fr

Discipline enseignée

Transfert thermique
Phénoméne de transport
Thermodynamique
Machine thermique
Statistique industrielle
Métrologie thermique
Méthode numérique
Projet industriel

Compétences

- Instrumentation et métrologie
thermique
Logiciel : Matlab, FlexPDE,
COMSOL, matématica, pack
Office , Labview

Activité de recherche

Responsable plateforme de caractérisation thermique LEMTA
(Laboratoire Energie & Mécanique théorique et appliquée) Plug
In Labs Lorraine

e Mesure de diffusivité, de conductivité et de capacité thermique a haute
température

e Mesures de température avec et sans contact (thermographie et
pyrométrie)

o Mesure thermique sur matériaux complexes (anisotropes, hétérogénes,
poreux, semi-transparents)

o Modélisations analytiques et numériques des transferts thermiques
couplés dans les procédés hautes températures

o Etude pilote sur matériaux récupérateurs de chaleur

Encadrement de doctorants, post-doctorants et stagiaires

Post-doctorants

e Lea Pennazi 2021-2023 : LabCom CANOPEE
Mesure de propriétés thermiques d’isolant réfractaire a haute température

o Waseem Al Haddad 2016/2018 : projet Ephaistos (Région/Fives)
Détection précoce d’encrassement dans les échangeurs par identification de
fonctions de transferts.

e Thomas Varé 2021-2025 : IRT M2P RESEM4 2022 IMOX et projet BPI-
Région PIA Fives Cryo 2023-2017

Doctorants

e Kamal Enass 2024 : (CIFRE/LabCom CANOPEE) co-dirigé 50%
Mesure de températures et de flux thermiques sur des matériaux semi-transparents
& haute température par méthodes multi-spectrales

o Adrien Barthélémy 2024 (CIFRE/Fives Cryo) co-dirigé 50%
Modélisation des phénoménes thermiques au sein d'un four de brasage

e Celien Zacharie 2020 : (CIFRE/Fives Cryo co-dirigé 50%
Modélisation des transferts thermiques instationnaires par modéles paramétriques
- application a un four industriel de brasage d’échangeur sous vide

e Morgan Sans 2019 : (Ministére) co-dirigé 50%
Caractérisation des propriétés thermophysiques de mousses céramiques a haute
température

o Raj Konduru 2023: (Région) co-encadré
Echangeur poreux pour la récupération de chaleur & haute température

¢ Johann Meulemans 2016-2018 (Saint Gobain) : co-encadré
Caractérisation des propriétés thermiques de liquides semi-transparents a haute
température : application aux liquides silicatés

e Benjamin Bernard 2016 (CEA/SAFRAN) co-encadré
Barriéres thermiques par projection plasma de suspensions : développement et
caractérisation de microstructures a faible conductivité thermique

5 stagiaires de M2 Energie, 2 stagiaires BTS instrumentation

Projet de recherche porté

o Projet BPI-Région PIA Fives Cryo 2023-2017
Mise au point d’'un jumeaux numériques et utilisation de modele autorégréssif pour
le pilotage d’un procédé de brasage

o Projet IRT M2P RESEM4 2022 IMOX
Développement des méthodes inverses pour l'estimation du flux thermique lors
d’une trempe avec prise en compte des effets métallurgiques

o Projet FEDER Région Ephaistos 2014-2019
Instrumentation et détection précoce d’encrassement dans des échangeurs Inox
hautes températures par identification de modeles paramétriques

Collaboration industrielle

e Fives Cryo, Safran, CEA, Pochet du Courval, Saint Gobain recherche
(laboratoire Commun CANOPEE)

Rayonnement scientifique

Statistique scopus : H=8 32 publications
Membre : Société Frangaise de Thermique, GDR Tamarys, groupe
Metti, Eurotherm

Formation

2011 | Université de Bordeaux

Doctorat mecanique-énergétique, 12M Bordeaux
Métrologie thermique laser a haute température et a I'échelle submicrométrique :
applications microélectroniques aux mémoires a changement des phase (PRAM)

2007 | Université de Bordeaux
Dipléme d’ingénieur physico-chimiste (ENSCPB)
2007 | Université de Bordeaux
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Activités d’enseignement

2. Activites d’enseignement

Maitre de Conférences a I'Université de Lorrairesyis affecté depuis ma nomination en
2012 a 'Ecole Nationale Supérieure des Mines de Natapttaché au département énergie de
cette composante. J'y enseigne dans la thématique dhermodynamique et des transferts
thermiques. Mines Nancy dispense 4 formations :

* Formation Ingénieur Civil des Mines (ICM) : forme des ingénieurs généralistes en trois
ans post-prépa (CPGE, GEI, prépa des INP et CUP&kRs une premiere année de
tronc commun, les étudiants peuvent effectuer urtcopmas dans les domaines des
mathématiques appliquées, de l'informatique desgjénces/génie civil, des matériaux
ou de I'énergie sur les deuxieme et troisieme anée

» Formation Ingénieur de spécialité Génie Industrielet Matériaux (GIM) forme des
ingénieurs recrutés aprés BUT principalement sfigésadans le domaine des matériaux
et des techniques de production industrielle pdanetla réalisation de produits
manufacturés.

e Formation Ingénierie de la Conception (IC) — GénidMécanique forme des ingénieurs
(formation sous statut étudiant ou apprenti) spiééis dans la conception de nouveaux
produits pour les secteurs de la plasturgie eadrdcanique. Les étudiants sont recrutés
sur dossier BUT/BTS Génie Mécanique.

» Mastere spécialisé (gestion des déchets, desigrbglio cybersécurité, reprenariat)qui
permet a des diplémés de master ingénieur de sgabpér dans une demande de
compétence precise.

J'interviens dans chacune de ces formations paiedseignements en lien avec la thématique de
I'énergie en général et des transferts de chalepasiculier.

2.1 Ingénieur Civil des Mines

2.1.1 Activités pédagogiques en cours

Cours de thermodynamique des machinezlh CM/an depuis 2012 (« conversion énergétique »)
deuxiéme année au sein du département énergie

Sur la base de la thermodynamique des systemesteuwstefermés, on explique le

fonctionnement des éléments permettant la converd® I'énergie thermique et leurs

applications technologiques (turbines a vapeur gdaz moteurs a combustion interne et
externe, pompe a chaleur et machine frigorifique...).

https://wikidocs.univ-lorraine.fr/pages/viewpagei@c?pageld=402014606

Travaux dirigés de couches limites et rayonnementsth TD/an depuis 201deuxieme année
au sein du département énergie

Travaux dirigés sur la base des transferts corfgectravers une couche et sur la base du
transfert par rayonnement thermique (grandeursjoptet thermique totales et spectrales,
emissivité, loi de Planck, facteurs de forme, agial@lectrique).

https://wikidocs.univ-
lorraine.fr/display/minesnancyficm/Rayonnement+euahes+limites
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Travaux dirigés de phénomenes de transport4hTD/an depuis 201éeuxieme année au sein
du département énergie

Travaux dirigés consacrés a I'étude des transflertshaleur et de masse via I'utilisation
de bilans globaux et de bilans différentiels.
https://wikidocs.univ-lorraine.fr/pages/viewpagéiaa? pageld=402001642

Travaux dirigés de Transformation de la matiere etle I'énergie40hTD/an depuis 2012ronc
commun scientifique de premiere annBevaux dirigés sur deux thémes liés a I'éneqgéti

Transformations de I'énergie dans les systemesd&aux : introduction aux transferts de
chaleur, thermodynamique des systemes ouvertsemgmnts (isentropique, €nergétique,
exergétique), systemes de conversion industrielléédergie

Transformation de la matieresspect énergétique lié a I'évolution et la stabilie la
matiere et des interfaces, notions d’équilibre.
https://wikidocs.univ-lorraine.fr/pages/viewpageiac?pageld=402005212

Projet d’initiation : Tronc communprojet de premiere année

L'objectif des projets de ce module est de metsedtudiants dans des situations de
conduite de projet permettant de structurer unemngp concrete a une problématique
complexe et parfois évolutive. Projet reconduit quie année depuis 2020 sur deux
themes :

* « Renouvellement et qualité de I'air a Mines Nancy
» « Efficacité thermique d’'un batiment : mesure dehdéage »

https://wikidocs.univ-lorraine.fr/display/minesnaficm/Projets+1+A

Projet industriel : Département énergiprojet de deuxieme année

Les projets industriels, appelés aussi « parcowdasirie » permettent aux étudiants de se
confronter au monde technico-économique. Il s'dgihe activité pédagogique en mode projet
visant a répondre a une problématique industrseilentifique ou technologique. Les étudiants
impliqués dans le parcours industrie ont la chalgee problématique, en groupe (de 2 a 4
étudiants maximum, 1,5j/semaine durant 1 an) aveparimétre résolument "ingénierie”,
confié par des entreprises partenaires. J'ai pgopbsupervisé 5 projets, 4 d’entre eux sont
directement en lien avec mon activité de rechepelmenariale industrielle :

» Fives Cryo (3 sujets proposés sur la modélisaties tcansferts thermiques dans un
procédé de brasage sous vide) :
0 1 en appui de la these CIFRE de Célien Zacharie
0 1 en appuide lathese CIFRE d’Adrien Barthélemy
o 1 en appui du projet JUMBRAS
* Saint Gobain Recherche (1 sujet proposé : Etuddraesferts hygrothermiques dans
une paroi de batiment via des algorithmes de rédeaneurones, projet Energie/math),
donnée dans le cadre du Labcom CANOPEE
* CEA (1 sujet proposé : Mise au point d’un robotdien détecteur de fuite utilisant la
thermographie IR, projet Energie/Info)
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Cette pédagogie par projet permet aux étudiantsples de mettre en ceuvre leurs
compétences scientifiques et techniques, d’appeetarsynthése, de travailler leur
réactivité, d'étre confrontés a ce que pourraid¢rg Burs futures missions d’ingénieur,
d’échanger régulierement avec des cadres en &ctivile travailler sur un sujet de R&D
industriel. Cela me permet aussi de faire rayormes activités de recherche aupres
d’industriels et d'étudiants, mais aussi l'invergégst-a-dire de faire rayonner notre
formation et les compétences de nos étudiants sufatreprises partenaires.

https://wikidocs.univ-lorraine.fr/pages/viewpagéi@c?paqgeld=402011735

Projet de recherche: Département énergiprojet de deuxieme année et/ou troisieme années

Il s’agit d’une activité pédagogique en mode prgj@t les sciences et la recherche. C’est
une premiere expérience de formation a la rechepanda recherche. Cela permet aux

éleves de deuxiéme ou troisieme année d’approfondihamp de connaissances, de mettre
en ceuvre une démarche scientifique et de décdavmionde de la recherche. Je propose
1 a 2 projets par an en moyenne depuis 2@ik2ctement en lien avec mes activités de
recherche (mesure de propriétés thermiques, thaardg batiment, pilotage de procédeés

industriels hautes températures...). L’évaluatiocelprojet se fait sur la base d’'un rapport

au format d’article scientifique.

2.1.2 Anciennes activités pédagogiques

Travaux dirigés de transfert thermique 28hTD/an de 2012 & 20#uxiéme année au sein du
département énergi€M : Yves Jannot) :

Base du transfert thermique : conduction en régipeesianent et variable, rayonnement
thermique, convection, calcul de coefficient d'éofp@, mini-projet de métrologie
thermique.

https://www.thermigue55.com/

Travaux dirigés de Méthode numérique 14hTD en 2012deuxieme année au sein du
département énergie

Base des méthodes numeériques et du calcul scoprdifiRecherche de zéro, différences
finies, volumes finis, éléments finis, inversionrdatrice.

https://wikidocs.univ-lorraine.fr/pages/viewpagéi@c?pageld=402001600

Travaux dirigés deDécision et Prévision Statistique20hTD/an de 2014 a 20péemiere année
tronc commun scientifique

Base de la statistique industrielle : probabilitésnormale...

https://thierryverdel.wixsite.com/home/stat
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Travaux pratiques de transfert thermique 10hTP/an de 2012 a 20#8@uxieme année au sein
du département énergie

Mise en application du cours de transfert thermigrésenté précédemment (initiation a la
résolution d’'un probleme de transfert thermiquessGOMSOL, mesure de diffusivité
thermique : méthode Flash, application de la thétewtricité : fluxmétrie, pompe a
chaleur, mesure de conductivité thermique)

2.2 Ingénierie de la conception - génie mécanique

Cours de transfert thermique 20hCM/an depuis 201@remiére année apprenti et deuxieme
anneée étudiant

Base du transfert thermique, conduction en régipeesanent et variable, rayonnement
thermique, convection et coefficient d’échangetrimaentation et métrologie thermique.

https://www.insic.fr/formation-ingenieur-conceptiomecanique-produit-fabrication-
additive/syllabus-1a/

Cours de thermodynamiquel2hCM/an depuis 20Ipremiere année apprenti et deuxieme année
étudiant

Notion de travail et de chaleur, calorimétrie, piemmet second principes de la
thermodynamique, machine thermique (moteur, madhigerifique et pompe a chaleur)

https://www.insic.fr/formation-ingenieur-conceptiomecanique-produit-fabrication-
additive/syllabus-1a/

Travaux pratiques de transfert thermique 20h/an depuis 201premiere année apprenti et
étudiant

Bases de la thermographie IR, instrumentation etralogie thermique, résolution
numérique de I'équation de la chaleur en régimasttaire (utilisation d’Excel). Les
dispositifs expérimentaux ont été mis en placenpes soins.

https://www.insic.fr/formation-ingenieur-conceptiomecanique-produit-fabrication-
additive/syllabus-1a/

2.3 Ingénieur spécialisé génie industriel et matériaux

Cours d’hygiéne et sécurité en entrepris€h depuis 202premiére année

Sensibilisation des étudiants a I'hygiene et laugé& organisation générale du travalil,
risques professionnels (accidents du travail etathas professionnelles), risques
industriels (incendies, explosion, risques chimgjeetoxiques...)

https://mines-nancy.univ-lorraine.fr/wp-
content/uploads/2017/03/minesnancy_syllabus_mgp.pdf
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2.4 Mastere spécialisé

Cours de Valorisation énergétique des effluents ingtriels 9h depuis 2016 (mastére Gestion,
Traitement et Valorisation des Déchets) et 6h (erageprenariat)

Récupération de chaleurs fatales, présentationsgungnt et des techniques de
récupération, notions de thermodynamique (rendegtantice exergétique),
introduction aux fonctionnements d’échangeurs ddeci.

https://mines-nancy.univ-lorraine.fr/formation/nerst-specialise-gestion-traitement-
valorisation-dechets-gede/

2.5 Ecole nationale supérieure d’électricité et de mécaque

J'interviens/je suis aussi intervenu occasionnetiende par ma spécialité au sein de 'TENSEM
pour différentes activités dans le domaine de I'giee

» Travaux dirigés de thermodynamique (10h/an) en g@nannée ingénieur
* Travaux dirigés de transfert thermique (10h/anflemxiéme année ingénieur
* Travaux pratigues de métrologie thermique et thgnaquhie IR (20h/an).

2.6 Responsabilités pédagogiques

En tant qu’enseignant du département énergie rieipe a la vie de cette structure : organisation
de séminaires et conférences, accompagnementitis e sites industriels, suivis de stagiaires,
participation a des groupes de travail (innovatmgdagogique, évolution de la maquette
pédagogique, place de lintelligence artificielle..)e siege au sein de différents organes
pédagogiques de I'école :

* Membres des commissions d’enseignements et pédposi
* Membres du conseil des formations de Mines auditreecrutement,
* Membres du conseil de promotion.

En plus de taches qui incombent a tout enseigrf@cheur en école d'ingénieur, jexerce
d’autres responsabilités.

2.6.1 Responsable pédagogique du parcours industrie

Je suis en charge de la gestion du parcours inglutja mentionné. Il s’agit de coordonner des
projets (1,5j/semaine durant un an pour des grodjgdsves sélectionnés). Les projets proposés
s’appuient sur des compétences transversales kstrdépartements scientifiques de I'école
(matériaux, €énergie, procédés, geéosciences, gémie génie industriel, mathématiques,
informatique, robotique, data sciences) en parighavec une entreprise. Ces projets sont
encadrés par des équipes pluridisciplinaires dignaats-chercheurs qui en assurent un suivi
renforcé. Des points d’étapes réguliers entre lI&@&i I'entreprise jalonnent la collaboration.
Parmi les entreprises partenaires, on retrouvestdgsups, des PME, des grands groupes, des
multinationales (Saint Gobain, Arcelor...) comme B&C (CEA, ANDRA...).

Cette responsabilité consiste a organiser la séeet la répartition des effectifs d’étudiants
sélectionnés sur les différents sujets (en 2023tud8iants ont demandé le parcours, 36 ont été
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retenus), a organiser I'’évaluation du module, arefcer les sujets et entreprises partenaires, a
vérifier la mise en place de convention ad-hocastsurer la promotion du parcours. Cela implique
aussi un réle dans la mise en place des converd®ipgartenariats avec les entreprises porteuses
des projets industriels, conventions qui constituare source non négligeable de financement
pour I'école des Mines de Nancy.

J'exerce cette responsabilité depuis la créatiopataours en 2016. Cette année-la, il y avait 4
projets proposés pour 8 étudiants. A la rentrée32TR24, il y a 13 projets proposés pour 36
étudiants.

2.6.2 Chargé de mission recrutement

Je suis en charge de mettre en ceuvre la politigueatutement pour I'école des Mines de Nancy
au sein des formations ingénieurs civiles des M{&é6 éleves par promotion) et des formations
de spécialités (60 éléves par promotion). Celaistsnen plusieurs missions :

* Gestion pour les Mines Nancy du Concours CommurelifPont :

o0 Gestion des capacités d’accueil de I'école (nondlerplaces offertes, nombre de
candidats appelés),

o0 Gestion des Appels SCEI du Concours Commun Mine$ arant I'été, gestion
du surbooking, démarchage téléphonique auprésamhedats indécis,

o Participation au comité de pilotage,

o Participation au conseil d’administration...

* Présenter la formation aux différents organismesstitmant le vivier de recrutement de
Mines Nancy (CUPGE, prépa des INP) via des livasadiinaires, des visites de I'école
ou les journées portes ouvertes et par participatioforum des CPGE,

» Gestion des admissions CUPGE, GEI et admissiotitsair

o0 Examen des dossiers + évaluation écrite du concours
o Organisation des oraux mathématiques, physiqudatatique
o Faire passer des oraux de motivation

* Mise en place de stage Liesse (Liaisons Interdisaijpes avec les Ecoles d'enseignement
Supérieur pour une Structuration des Echangesjyyvairsdes actions de formations a
destination des enseignants de CPGE,

* Mise en place de double dipldme de type BUT/1A imeeér,

» Participation aux oraux de motivation des autres&ions.

* Mise en place d’enquéte sur les profils de recretgm

» Organisation d’action de promotion et de démarcliegeouvelles formations.

2.7 Bilan et perspectives des activités pédagogiques

Pour conclure, jaimerais a I'avenir porter de neawx cours en lien avec des thématiques qui me
tiennent a cceur, comme les transferts thermiques|tabitat. J'ai ainsi I'intention d’ouvrir cette
thématique en participant a la mise en place d’adute consacré a la rénovation énergétique des
batiments avec le département de génie civil/géaosei de I'école des Mines de Nancy. En effet,
jutilise les applications dans ce domaine comme petiques pour enseigner les transferts
thermiques dans toutes les formations dans lesguéhterviens, mais j'aimerais approfondir ces
aspects concrets dans un cours de spécialité mdydtb.
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En somme, il s’agit la de cours en lien direct aleeproblématique de transition énergétique et
écologique. Cet axe est central dans la stratéglagngique de I'école, en effet 10% de nos cours
sont labélisés DDRS et le classement Le Figaroia@ti@022 nous met en premiére place du
classement des écoles d’'ingénieurs dans le doréagrgie/environnement.

J'aimerais aussi développer des cours en lien@egcprojet de recherche (section 5), notamment
concernant la valorisation des chaleurs fatalesia les niveaux de températures, en y décrivant

la physique, les technologies existantes et enlojgpement de captage et de stockage de I'énergie
thermique.

Enfin, si j'en ai 'opportunité, je souhaiterais jar pouvoir enseigner a des ingénieurs, les grand
principes des méthodes de détermination des ptéprithermophysiques des matériaux
(dispositifs expérimentaux, modélisation des trarisf méthodes inverses).

Je reste également ouvert a toute proposition ddiréection des formations et des relations
entreprises pour m’investir dans une autre resmlitga
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3. Encadrement et responsabilités collectives

Suite a ma thése soutenue en 2011 a I'Universit@odeéeaux et réalisée au sein du Département
TREFLE de lI''2M-Bordeaux, jai débuté un contrat dbercheur post-doctoral au sein de

I'Université de Lorraine. C’est a cette occasiom ¢fai debuté mes activités d’encadrement en
lien avec mes thématiques de recherche.

Mes activités d’encadrement peuvent étre résuniass: a

» 5 encadrements de stage de master

e 8 encadrements (dont 5 co-directions) de these @leautenues)

» 4 chercheurs post-doctoraux (dont 1 en cours)

* 3 missions d’'ingénieur d’études

» 2 stagiaires de BTS instrumentation

* 4 participations a des jurys de thése

* 9 encadrements de projets de fin d’études a 'TENSEM

* 19 encadrements de projets de recherche en deurignoésieme années a I'école des
Mines de Nancy.

3.1 Co-encadrements de Masters

José David RIVEROSstage ingénieur ENSEMu 01/02 au 31/07/2015 encadré a 50% avec
Benjamin REMY

Sujet de stage Estimation de la diffusivité thermique de matéximemi-transparents

Missions : Dans le cadre d’'un contrat de recherche avec &ubgin Auberviller, José
avait pour objectif 'implémentation de modeles samalytiques (quadripbles thermiques
conducto-radiatif) unidimensionnels pour identifiardiffusivité thermique phonique de
matériaux semi-transparents émettant-absorbantegevitrocéramiques...) a partir de
thermogrammes expérimentaux a hautes tempéralilaesalisé cette mission avec succes
et a fourni a notre partenaire une interface gumhiutilisateur sous Matlab permettant
d’estimer la conductivité thermique de matériaumisgansparents a partir des données
issues d'un LFAl(aser Flash ApparatyNETZSCH.

Devenir : Ingénieur équipement sous pression depuis 2028Tawhnip Energies
Ramzi ABDI stage M2 MEPRIu 15/02 au 15/07/2016 encadré a 50% avec Yves JANNOT

Sujet de stage :Estimation de la conductivité thermique d’isolaethnique a hautes
températures

Missions : Dans le cadre d’'un contrat de recherche avec &abain Recherche et Saint
Gobain Quartz, Ramzi a mis au point un disposéifitesure de la conductivité thermique
apparente d’isolants utilisés a hautes températlirasmené une étude théorique pour
dimensionner un dispositif basé sur une méthodarféirique visant a caractériser des
échantillons de faibles dimensions €0650x 150mn7¥). A I'issue du stage nous disposions
d’'un appareillage pouvant mesurer a 5% prées lawdnaté thermique d’isolants fibreux
jusqu’a une température de 80°C.

Devenir : Ingénieur responsable ligne de production dfemrecia depuis 2016
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Isabelle BARGAIN Stage ingénieur Polytech Nancy du 27/02 au 15009 2ncadré a 50% avec
Yves JANNOT

Sujet de Stage Validation d’'une méthode de mesure de la conditétihermique des
isolants a hautes températures.

Missions: Poursuite des missions de Ramzi ABDI, mise enreedu dispositif CFM
(Comparative Fluxmétric method) de mesure de lalgotivité thermique apparente des
isolants sur une large plage de températures (eenjpérature ambiante a 600°C) pour des
échantillons de dimension 30150 x 150mn¥. Isabelle a sélectionné I'échantillon de
référence et étalonné le dispositif. A I'issue dags, le dispositif était opérationnel et
transférable chez le partenaire industriel.

Devenir : Enseignante en lycée professionnel

Amir BOULBAIR Stage M2 MEPP du 01/03 au 31/07/2018 encadré @100

Sujet de Stage :Etude expérimentale d’'un concept d’échangeur ddeah en mousse
céramique solide.

Missions: Dans le cadre de la these de Morgan SANS (Caisatién thermique des
mousses céramiques a hautes températures), dbjectib était d’étudier le potentiel de
mousses céramiques pour la récupération de cHatale industrielle hautes températures,
Amir a mis en place un banc d’estimation des péips d’échanges de cylindres de
mousses céramiques traversées par un flux d’aircchzn paralléle, un modeéle permettant
I'estimation des coefficients de dispersion a éi& an point. A la fin de ce stage, Amir a
été en mesure d'identifier les coefficients axiaixadiaux de dispersion de mousse en
carbure de silicium a forte porosité.

Devenir: Thése a La Rochelle Université soutenue en 20228, chercheur postdoctoral
auCERTES (Créteil) depuis 2022

Quentin MARCOT Stage M2 MEPP du 01/03 au 31/07/2019 encadré a &% Benjamin
REMY

Sujet de Stage Etude de la fracturation de météorites sous lierfice d’'un cyclage de
température ou vieillissement thermique

Missions: Cette étude s’inscrit dans le contexte du retumissions spatiales visant a
ramener et analyser des échantillons d’astéroiglesontaminés par I'air. Leur exposition
a I'environnement spatial extréme entraine des fications de surface considérables
(fractures). Ainsi, comprendre l'historique de dleNion des astéroides peut aider a mieux
comprendre la formation et I'historique de I'éviointdu systeme solaire. Le LEMTA en
partenariat avec I'observatoire de la Cote d’Azsoyhaitait mettre en ceuvre une approche
de modélisation expérimentale et numérique de lidian thermique de la surface des
astéroides. L'objectif du stage a été de mettneodnt une méthode numérique permettant
d’estimer, par thermographie infrarouge, une cadpiie de diffusivités thermiques
transverses de surfaces irradiées par laser. Gétdeuant servir a terme a I'étude des
fractures.
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Devenir : Doctorant alaboratoire LAMIH, Université de Lille
3.2 Codirections de Theses

Morgan SANS ingénieur ENSEMn thése au LEMTA du 01/10/2016 au 6/10/2019 ercad
a 50% avec Gilles PARENT.

Titre : Caractérisation des propriétés thermophysiques deisses céramiques a hautes
températures

Nature du Financement : Contrat doctoral du ministére de I'enseignementgsgepr et de la
recherche

Résumeé: Ce travail propose la caractérisation thermigueptique des mousses céramiques
solides. Ces matériaux présentent de grands awentag termes de propriétés thermiques,
chimiques, mécaniques ou optiques. Dans le contmtteel, ou I'on vise a une réduction de la
consommation d’énergie fossile dans les procédsstriels & hautes températures (métal, verre,
ciment) pour diminuer les émissions de gaz a eléeserre, 'utilisation de mousses céramiques
comme échangeur volumique poreux a grande surfagehahge est envisagée pour la
récupération des chaleurs fatales industriellegften, ces matériaux, déja utilisés dans l'indastr
solaire thermodynamique, semblent tout indiqués fEur capacité a absorber et a transmettre un
flux radiatif important. L'objectif de ce travailse d’étudier les liens entre la structure de ces
mousses et les propriétés effectives de cellgg@irhiques et optiques notamment). Il doit fournir
des outils permettant la modélisation et la caresetion de tous les transferts thermiques couplés
(radiatif, conductif et convectif) au sein de mitiecéramiques a forte porosité.

Trois axes ont été développés dans ce travalil :

e La détermination par une méthode pulsée des prEwithermophysiques des mousses.
Un échantillon est placé entre deux plaques abstebgouis mis au centre d’'un four
assurant le maintien en température du systéemeekigtion photothermique laser vient
chauffer la face avant de I'’échantillon tandis quitnageur thermique mesure la réponse
thermique en face arriére. On vient ajuster swigmeal thermique enregistré un modeéle de
résolution des transferts couplés conducto-radidtiféthode des volumes finis pour la
conduction et méthode de Monte Carlo pour le ragoment) permettant d’estimer la
température face arriere. Il est ainsi possiblebi@nir simultanément la conductivité
thermique phonigque et une épaisseur optique de seaxsamique en carbure de silicium
de géométrie structurée ou stochastique jusqu’'aampérature de 800°C.

* Le développement d’'un algorithme unique basé sermathode de Monte Carlo et la
prédiction des propriétés des mousdes.agit ici de réaliser une expérience numeérique
de type méthode Flash sur un motif de mousse decheesl’on peut répéter périodiquement
pour estimer les propriétés thermiques et optigles’'importe quel type de mousses
poreuses.

* Le développement d'un dispositif expérimental diestion des coefficients de dispersion
thermique axial et radialun cylindre instrumenté de 1m de long de moussedvure de
silicium a I'équilibre a température ambiante esirais a un écoulement d’air chaud. En
utilisant un modeéle des transferts thermiques adveanductifs 2D axisymétrique couplé
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a un algorithme d’inversion, il est possible d'itléer les coefficients de dispersions pour
différentes vitesses d'écoulement. Ceci nous pemgtoir une idée du potentiel
d’utilisation des mousses dans des échangeursatieuch

Lien : https://www.theses.fr/2019LORR0192/document

Devenir : Ingénieur recherche et développement depuis 2084Arcelor Research

Célien ZACHARIE Ingénieur Mines Nancen thése au LEMTA du 10/05/2017 au
14/12/2020 encadré a 50% avec Benjamin REMY.

Titre : Modélisation des transferts thermiques instatiomsaipar modeles paramétriques :
application a un four industriel de brasage d’égeam sous vide

Nature du Financement :Contrat doctoral CIFRE en collaboration avec Fieg

Résumé: Fives Cryo, une entreprise basée dans les Vas@adbey, fabrique des échangeurs a
plaques et ondes brasées. Le procédé consisteer plans un four sous vide un assemblage
d’éléements en aluminium et a porter celui-ci a temepérature proche de la fusion pour permettre
la cohésion de I'ensemble une fois refroidi. Afiiewdter I'apparition de défauts, la charge en

aluminium du four est instrumentée pour réguleepehdamment chaque panneau radiant et
assurer la chauffe la plus homogéne possible. tigtgoFives Cryo souhaite a présent, développer
un nouvel outil de simulation basé sur des mod&ésits pour perfectionner le pilotage du four.

L'objectif de cette thése est de montrer que dedates paramétriques de type ARX autorégressifs
peuvent reproduire le comportement du systemedbarge. Il est ainsi envisage de les utiliser
pour calculer a partir d’entrées telles que le fhuxla température des panneaux de chauffe, les
températures des thermocouples en peau et a cdauchirge.

Une premiére étude a d’abord été menée pour vekfi@aluer et fiabiliser la chaine d’acquisitions
des températures de la charge. Dans un second ,tdiigentifiabilité des modeles de
comportement paramétriques a été évaluée d’aboidguuis en 2D sur le logiciel FlexPDE et
enfin en 3D sur le logiciel de simulation du progétk brasage Simfurnace. Cette étude a permis
de valider ce concept d'utilisation de modeles metaiques et permet d’envisager une
exploitation par la suite, ce qui constitue le dibde Thése d’Adrien BARTHELEMY présenté
ultérieurement.

Lien : https://www.theses.fr/25455668X

Devenir: Poursuite de la thématigue de recherche dévéppendant la these en tant
gu’ingénieur recherche et développement dkiees Cryo
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Adrien BARTHELEMY Ingénieur Mines Nangythése en cours au LEMTA depuis le
01/10/2021 encadré a 50% avec Benjamin REMY. $igien industrielle : Célien ZACHARIE

Titre : Modélisation de transferts thermiques instatioregipar modeles paramétriques :
application a un jumeau numérique d'un systémestniélifour/charge

Nature du Financement :Contrat doctoral CIFRE en collaboration avec FiZego

Résumé: Ce travail s’inscrit dans la suite de la thésdaldorat de Célien ZACHARIE chez Fives
Cryo. Il porte sur I'étude du pilotage de la chauffe la charge par la régulation, utilisant les
nombreux thermocouples placés en peau et a coféckdangeur. L'objectif de cette thése est de
développer un outil numérique utilisant des modpeameétriques autorégressifs de type ARX,
qui permettent de substituer les informations edesypar les thermocouples a la régulation, par
des thermogrammes calculés a partir de modelesrdpartements obtenus par des informations
synthétiques (simulation Simfurnace ou FlexPDE} @ils visent a pallier le dysfonctionnement
interne du systeme d’instrumentation, pouvant meneme mauvaise gestion thermique du
brasage et a I'apparition de défauts donc a la emsebut des échangeurs fabriqués.

Lien : https://www.theses.fr/s299103

Kamal ENNASS Ingénieur ENSEMthése en cours au LEMTA depuis le 28/04/2021
encadré a 50% avec Benjamin REMY. Supervision imghlie : Johann MEULEMANS

Titre : Mesure de températures et de flux thermiques sum@gériaux semi-transparents a hautes
températures par méthodes multi-spectrales

Nature du Financement :Contrat doctoral CIFRE en collaboration avec S@iabain
Recherche dans le cadre du laboratoire CANOPEE.

Résumé: Ce travail a pour but de mettre au point un quéiimettant d’estimer des champs de
températures et des flux thermiques pariétaux debaempératures, sur des matériaux semi-
transparents pour les applications verrieres eactdires chez Saint Gobain. L’approche utilisée
est la thermographie infrarouge multi-spectralenan premier temps, cette approche sera
validée sur des matériaux opaques pour I'obtentlenchamp de température, avant d’étre
généralisée pour obtenir des informations thernsqlans I'épaisseur d’'un matériau. L'objectif
ultime est I'obtention d’'un outil de caractérisatéployable sur une ligne de production dans des
procédeés industriels, afin d’en améliorer le pijata

Lien : https://www.theses.fr/s285419

Georges AYOURB au LEMTA depuis le 01/11/2022 encadré a 50% ®egamin REMY,
these interrompue a la demande du doctorant paanspersonnelles le 16/10/2023

Titre : Stockage de la chaleur fatale issue de procédéstimels a hautes températures

Nature du Financement :Contrat doctoral LUE en collaboration avec Sainb&p Recherche
dans le cadre du laboratoire CANOPEE
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3.3 Co-encadrements de theses (sans ACT)

Benjamin BERNARD M2 université de Toursthése au LEMTA du 01/10/2013 au
18/10/2016, directeur : Benjamin REMY. Supervisi®iBA : Luc BIANCHI.

Titre : Barrieres thermiques par projection plasma de sisipes : développement et
caractérisation de microstructures a faible condietthermique

Nature du Financement :Contrat doctoral CEA

Résumeé: Afin d’améliorer l'efficacité des turboréacteundndustrie aéronautique cherche a
augmenter leur température de fonctionnement, noErhau niveau des étages de détentes dans
la turbine. Pour cela, de nouvelles technologiebataeres thermiques revétant les aubages sont
développées afin d’isoler thermiquement ceux-cnl@ cadre de cette these, le CEA, Safran et
le LEMTA s’intéressent au développement de bami@igtenues par un procédé de projection
plasma de suspensions dit SRfsii doit succéder au procédé d'évaporation soiscdau
d’électrons dit EB-PVD. Le procédé SPS permet ailesigénérer des barriéres thermiques de
guelques centaines de microns d'épaisseur dépaaé@esubstrat présentant des structures
colonnaires qui permettent 'accommodation desradmes thermomécaniques. Une étude de la
morphologie de ces structures a permis de mettrééwitlence les parameétres permettant
d’optimiser ces structures. Deux compositions (deestructure colonnaire classique et une de
structure compacte) utilisant de la zircone yttriéet été caractérisées thermiquement,
structurellement et chimiquement. La caractérisaties propriétés thermophysiques a été réalisée
par DSC et méthode Flash. Elle a permis de mogtrerles barrieres thermiques SPS ont une
conductivité thermique inférieure a 1 WK, sur une plage de températures allant de 'amiant
a 1100 °C, ce qui est bien plus isolant que le$tépbtenus par EB-PVD (1,3 — 1,5 WAiK™D)

sur la méme gamme de températures. De plus, ude drivieillissement de ces déepbts SPS a
montré que leur durée de vie est équivalente a de dépots obtenus par EB-PVD (2000 cycles).
Enfin, une architecture anti-CMAS (CaO-MgO-@¢-SiC,) par ajout d’'une couche chapeau de
GZr07 a été étudiée et montre de trés bons résultate’uus00°C.

Lien : https://www.theses.fr/2016LORR0212

Devenir: Responsable du département revétements par fioojeri CEA Le Ripault depuis
2017

Johann MEULEMANS Ingénieur en poste chez Saint Gobain RechertiiEse au
LEMTA du 05/05/2016 au 20/07/2018, directeur : Bemjn REMY.

Titre : Caractérisation des propriétés thermiques de leguidemi-transparents a hautes
températures : application aux liquides silicatés

Nature du Financement :Financement propre Saint Gobain

Résumeé: L'objectif de ces travaux de thése est de déteema conductivité thermique de liquides
semi-transparents a hautes températures. On g&srici tout particulierement aux liquides
silicatés utilisés dans l'industrie verriere. Poata, on utilise une méthode pulsée dérivée de la
méthode Flash. L’échantillon est placé dans unfeumettant de le maintenir a la température de
mesure souhaitée (de 'ambiante a 1450°C). Unelealle mesure en Pt/Rh dont le design a été
optimisé pour I'expérience, qui contient le liquidst soumise a une excitation photo-thermique
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laser sur sa face avant. La réponse thermiquexdacé arriere est mesurée a l'aide d’une caméra
thermique infrarouge. La conductivité thermiqueliduide est estimée par méthode inverse et
nécessite le développement d'un modéle des tramsteuplés permettant de calculer une
température face arriere. Ce point est importamt ilcdaut séparer les contributions des
phénomenes radiatifs, conductifs et convectifd@desferts thermiques. Ce modéle numérique est
3D et résout les transferts couplés conducto-riéslidt I'équation de la chaleur et 'équation du
transfert radiatif par la méthode des harmoniques sphériques (métRbjjeen considérant le
milieu gris, non diffusant, émettant et absorbHrat.ainsi été possible d’estimer des conductivités
thermiques phoniques et des propriétés optiqguesoappes pour deux types de liquides
d’épaisseur optique de 0,5 a 5 et des tempéradlleag de 1000°C a 1500°C.

Lien : https://www.theses.fr/2018LORR0134

Devenir : Responsable du département thermique des pres@iéystemes ch&aint Gobain
Recherche depuis 2020

Raj Narayan KONDURU M2 Université de Nantekése au LEMTA du 11/11/2020 au
29/11/2023, directeur : Gilles PARENT

Titre : Transfert de chaleur couplé conduction-convectahation utilisant des méthodes sans
maillage : application a un échangeur de chaletegpo

Nature du Financement :Ministere de la recherche/Région Grand Est

Résumé: Ce travail fait suite a la thése de doctorat deddn SANS sur la caractérisation des
mousses céramiques poreuses a hautes températunes de leur utilisation dans des systemes
de captage et de stockage de la chaleur fatalegraigayonnement infrarouge issue de procédés
hautes températures (métallurgie, sidérurgie, diemes, industrie verriere). On s’intéresse ici
toujours aux mousses a forte porosité (< 20 ppily pabsorption du rayonnement via la grande
surface d’échange disponible et le peu de periehdege sur le fluide caloporteur permis par la
grande porosité de ces matériaux. Cependant, cemtent a I'étude précéedente, ce sont des
mousses métalliques a structure en cellule de Kelgui font I'objet de ces travaux de these.

La finalité de ce travail est d’étudier le potehties mousses dans un dispositif d'’échange de
chaleur par rayonnement a hautes températuregubadEveloppements principaux :

* Une modélisation du transfert thermique coupléadmbusse chauffée parcourue par un
flux d’air frais en régime transitoirgrace a une methode déterministe pour le calcul du
champ de vitesse et une méthode stochastique @tnanisfert couplé conducto-radiatif.

» Un dispositif expérimental permettant de validemledele développ&n tube de mousse
métallique instrumenté est placé dans un four paouatseindre une température de 800°C.
Les profils de température temporels et spatiansi @ue les pertes de charges de ce type
d’échangeurs sont évalués puis confrontés awesaiti modeéle.

Ce travail fournit un outil capable de simuler lemportement d’'un systeme de captage et
d’optimiser des dispositifs échangeurs de chaleammpttant I'échange radiatif a hautes
températures.

Lien : https://www.theses.fr/s287878
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3.4 Supervision de chercheurs post-doctoraux

Waseem AL-HADDAD (Thése LEMTA/Université de Lorraine)
Date de la mission 01/10/2016- 30/09/2018

Financement: Feder/Région partenariat industriel Fives Cryo

Sujet : Détection précoce d’encrassement dans les échangauidentification de fonctions de
transferts

Résumé : Dans le cadre du projet FEDER/Région EPHAISTOSsdaiété Fives Cryo, en
partenariat avec 4 laboratoires de I'Université Laeraine, développe une nouvelle gamme
d’échangeurs a plaques en acier inoxydable et qruléisdes applications hautes températures et
hautes pressions. Contrairement a la gamme alumibiasée chez Fives Cryo, destinée aux
applications cryogéniques a fluide propre, ces éghars sont parcourus par des fluides sales
susceptibles d’encrasser les canaux millimétrigiiesysteme. Fives Cryo souhaite développer
des outils innovants permettant de suivre les padaces thermiques de I'échangeur en termes
de rendement et de détecter une baisse de perfoendaie & un encrassement de fagon précoce.
La méthode envisagée consiste a utiliser les vamgttemporelles en différents points des
températures du fluide dans I'échangeur en fonogarent. En imposant en entrée d’échangeur
une perturbation thermique sous forme d’un crémledilux, on identifie une fonction de transferts
sur les thermogrammes en différents points de digbur. Cette fonction de transfert est
invariante si I'on modifie les paramétres de I'demnent mais se révéle différente en cas de
modification ou d’altération de I'échangeur. Ce ogpt a été validé sur un dispositif expérimental
constitué d’'une boucle fluide sur une maquetteltiégeur a deux passes liquides (eau chaude/eau
froide). Il a ainsi été possible de détecter urudéiencrassement non visible sur des données de
I'écoulement (perte de charges, débit).

Devenir : Ingénieur génie thermique depuis 2019 dkelvion & Nantes

Arthur OLIVEIRA (Thése LEMTA/Université de Lorraine)

Date de la missiort 10/05/2021- 10/05/2022

Financement: projet RESEM IRT-M2P (ANR)

Sujet : Estimation du flux thermique dissipé lors d’'unentipe métallurgique

Résumeé : Ce contrat de chercheur post-doctoral s’inscritsdén cadre du projet RESEM
IMASQUE financeé par I'IRT M2P. L’objectif de ce get est de développer des méthodes inverses
pour I'obtention du flux dissipé lors d’'une trempar aspersion d’eau a partir de mesures de
températures (thermocouples implantés dans une pieefroidir). Cette méthode doit prendre en
compte la thermodépendance des propriétés physiduematériau (conductivité thermique,
capacité thermique et masse volumique) et les tesnerces liés a des transformations de phase
intervenant notamment au cours du refroidissemesitatliages ferreux. Ceci a donc nécessité le
développement de techniques non-traditionnelles |gorésolution de I'équation de chaleur. Un
outil a été développé pour des géométries simpsfide plaques ou de cylindres creux (produits
semi-finis). Il permet de calculer I'évolution teorplle et spatiale du flux de chaleur dissipé, les
champs de température et les propriétés struaaréhales du matériau (profil de phase et de
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dureté). L'outil développé a par la suite été séilpour valider les méthodes d’estimation du flux
utilisé sur le pilote de trempe nommé TREMPLIN tReT M2P.

Devenir : Enseignant chercheur depuis 202Vaiversité de Sao Paulo

Lea PENAZZ| (Thése RAPSODEE/Ecole des Mines Albi)

Date de la missiont 01/02/2021- 31/08/2023

Financement: Saint Gobain recherche/ CANOPEE

Sujet : Mesure de propriétés thermiques d’isolants rédiees a hautes températures

Résumé :Dans le cadre de notre collaboration avec Sainta@@osur la mesure des propriétés
thermiques des isolants a hautes températures avons mis au point les dispositifs CFM et 4L
qui permettent de déterminer les conductivitésntigmes phoniques d’échantillons de faible
conductivité thermique (>0,5 W:kK™) jusqu’a 1000°C. Ce fut aisé car les matériauxliési
pouvaient étre considérés comme des milieux optigu €pais et le transfert radiatif au cours de
la mesure peut étre pris en compte en utilisantnodele de type Rosseland ou Deissler. Pour
réaliser des mesures de conductivité thermiqueipberde 1000 a 1500°C, nous avons eu recours
a la technique du fil chaud paralléle. Dans ceslitimms opératoires, les hypothéses de transfert
1D et d’'un milieu optiguement épais ne sont pluspaékes. C’est pourquoi, nous avons fait appel
a Léa PENAZZI pour mettre en ceuvre le disposititliaud sur des échantillons de réfractaires a
base de silice et développer un modele 2D utilisaetméthode de Monte Carlo pour prendre en
compte le transfert couplé conducto-radiatif daestiimation de la conductivité thermique.

Devenir : Chercheuse post-doctorale depuis 20PQriversité d’Aix Marseille

Thomas VARE (Thése LEMTA/Université de Lorraine)

Date de la premiére mission 01/04/2022 - 31/03/2023
Financement: projet RESEM IRT-M2P (ANR)

Sujet : Estimation du flux thermique dissipé lors d'unentpe métallurgique : influence de
I'oxydation

Résume :Ce travail fait suite au projet IMASQUE financé pdRT M2P et au post-doctorat
d’Arthur OLIVEIRA. L’objectif du projet est d’adapt le modéle IMASQUE en y ajoutant un
second milieu correspondant a la formation et é&rdésssance d’'une couche d’oxyde pendant le
maintien a hautes températures (austénitisatios lgaras des aciers) et a ses évolutions pendant
le refroidissement de la piece. Thomas VARE a am@li’'outil numérique développé dans
IMASQUE en prenant en compte les parameétres themgsigues liés a I'ajout d’un milieu
supplémentaire et la résistance thermique indwaitd’ipterface métal-oxyde.

Date de la deuxieme mission01/10/2023 - en cours
Financement: PIA régionalisé Idemo BPI France/Région Grant Es
Sujet : Mise au point d’un jumeau numérique pour le foribdasage de la société Fives Cryo

Résumeé :Fives Cryo souhaite développer un systeme de dertdimmande prédictif pour le
pilotage de fours de brasage. Pour cela, il esisagg d’avoir recours a I'implémentation de
modeles paramétriques dans la régulation du fdentifié a partir des données de sorties d’'un
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jumeau numérique du procédé. La société Fives @isose déja d'un outil de simulation du
procédé de brasage mais souhaite le fiabiliser pouvoir le qualifier de jumeau numérique et a
confié ce travail a un post-doctorant (mission ewors, Thomas Varé). Parmi les points a
approfondir on peut citer 'lhomogénéisation du \rokiElémentaire Représentatif (VER), la prise
en compte précise et fiable des transferts radiatiintérieur du systeme, I'affinement de cersain
maillages et I'implémentation des éléments du systdour-échangeur qui n'ont pas été
considéreés jusqu’a présent. Ce post-doctorat sitrdans la suite thématique de la these d’Adrien
BARTHELEMY.

3.5 Supervisions de missions d’ingénieurs d’études eted
recherche

Benoit PFOERTNER M2 MEPP Université de Lorraine
Date de la mission 01/10/2018 - 31/11/2020
Financement: FEDER/Région

Sujet : Détection précoce d’encrassement dans les échangauidentification de fonctions de
transferts et de modeles paramétriques ARX

Résumé : Ce travail fait suite au post-doctorat de Waseem-HNDDAD présenté
précédemment. Lors de cette étude, nous avons émutt était possible de réaliser une détection
d’encrassement d’'un échangeur en calculant unetifonde transfert a partir des variations
temporelles des mesures de température des fleideisculation dans un échangeur. Cependant,
la robustesse de cette méthode doit étre amélpréeétudier des systémes présentant de forts
gradients de température (thermodépendance desétaes thermophysiques du fluide). C'est
pourquoi, nous avons utilisé une approche qui stesi identifier des modeles paramétriques
ARX plutét que des fonctions de transfert. Cett¢hoéde a été validée sur la méme boucle fluide
gue précédemment et a fourni des résultats satsis.

Devenir : Ingénieur frigoriste depuis 2022 chieiCl (Nancy)

Badre SAHNOUN Ingénieur ENSEM
Date de la missionn 10/10/2017 - 31/12/2019
Financement: Contrat de recherche avec Pochet de Courval

Mission : Modélisation et simulation du transfert thermiquexre-moule dans un procédé de
soufflage verrier

Résumeé :Ces travaux portent sur$amulation des transferts thermiques dans les readgiers
utilisés. Des modeles convolutifs ou paramétriqiesype ARX, identifiés a partir de données
issues de l'instrumentions de moules sur des ligegzoduction, ont été utilisés pour estimer les
flux échangés et la température de paroi au nidaawntact moule-verre. A l'issue de cette étude,
il a été possible de faire ces calculs pour desgéaes 3D.

Devenir : Ingénieur depuis 2021 ch&togen (ile de France)
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Samia HAOUARI HARRAK (Thése LEMTA/Université de Lorraine)
Date de la missionn 01/05/2019 - 01/05/2020
Financement: Carnot ICEEL/contrat industriel Mannesmann

Missions : Mise au point d’'un banc de mesure des performatiéetanges thermiques de tubes
nervurés

Résumeé :Conception d’'une boucle fluide permettant de caiclds performances de différents
types de tubes nervurés en acier bas carbone. i@tormances sont évaluées :

* Les pertes de charge pour les performances hydueagl;
» VL’efficacité de I'échange par la paroi du tube pdes performances thermiques de
refroidissement.
La boucle fluide mise au point permet de mesurepkrformances thermiques et hydrauliques
pour des débits allant jusqu’a 25L/min pour un flagrmique échangé de 4kW.

Devenir : Ingénieur feu depuis 2020 chEffectis (lle de France)
3.6 Supervisions de stage de BTS instrumentation

Océane CHARTON(BTS TPIL/Lycée Arthur Varoqueaux)
Date de la mission 20/05/2019 - 13/09/2019

Sujet : Mise de point d'un banc de mesure des performamtéshanges thermiques et
hydrauliques de tubes nervurés

Résumeé :Instrumentation et assemblage du banc de mesure.

Devenir : Technicienne de laboratoirdH4ERONNIERE

Anas ZAHRAOUI (BTS TPIL/Lycée Arthur Varoqueaux)
Date de la mission 31/08/2020 - 08/11/2020

Sujet : Mise de point d'un banc de mesure des performamtéshanges thermiques et
hydrauliques de tubes nervurés

Résume : Exploitation du banc de mesure, évaluation desopmdnces thermiques et
hydrauliques de 4 types de tubes

Devenir : éleve ingénieuCESI
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3.7 Participation a des jurys de thése

Benjamin BERNARD
These soutenue le 18/10/2016 a I'Université deaiog (Invité)

Titre : Barrieres thermiques par projection plasma de engpns : développement et
caractérisation de microstructures a faible condietthermique

Johann MEULEMANS

Thése soutenue le 20/07/2018 a I'Université de diog (Examinateur)

Titre : Caractérisation des proprietés thermiques de dewisemi-transparents a haute
température : application aux liquides silicatés

Clément MAILHE

Thése soutenue le 02/07/2020Université de Bordeaux (Examinateur)

Titre : Etablissement du diagramme de phases de systeenesatdriaux par thermographie
infrarouge

Raj Narayan KONDURU
These soutenue le 29/11/2023 a I'Université deaiog (Invité)

Titre : Transfert de chaleur couplé conduction-convectamhation utilisant des méthodes sans
maillage : application a un échangeur de chaletgpo
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3.8 Porteur de projets
3.8.1 Projet iDEMO BPI/Région Grand Est JUMBRAS 2023-2027

JUMBRAS : JUMeau numérique d’'un procedé B&ASage

Développement d’un systeme de contréle-commandecpféour le pilotage de fours sous vide
de grande talille.

Contexte : La société Fives Cryo souhaite monter en gammédasiabrication d’échangeurs a
plaques et ondes brasés en aluminium et dimingdaiex de rebut en fiabilisant son procédé de
brasage en rénovant et en agrandissant les mogegmeduction.

Objectif : Développement d’'un systeme de contréle-command#igent, capable de supplanter
en autonomie les informations fournies par desetaptphysiques. A terme, le déploiement de ce
systeme vise a minimiser les rebuts et permeftiges Cryo d’envisager avec serénité le passage
a des équipements de plus grande taille.

Partenaire : En plus de Fives Cryo, ce projet fait intervehpartenaires :

* Le CRAN : Centre de Recherche en Automatique de Nancyharge du développement
théorique de nouvelles régulations sans identiiogiréalable.

» LasociétéProcess Ingénierieen charge de I'installation du nouveau systemeégdelation
du four.

» LeLEMTA en charge de 'amélioration de la fiabilité de tibnumérique de simulation
du procédé de brasage pour pouvoir le qualifigudeau numérique. Une fois au point,
il faudra utiliser ce jumeau numeérique pour ideatifdes modeles ARX a partir des
thermogrammes simulés pour ensuite les exploites Garégulation en substitution de la
charge.

Réalisation :le LEMTA dispose d’un financement de 150 k€ quinpet de financer 24 mois de
post-doctorat pour Thomas VARE. Il est attendu &MITA de :

* Améliorer la compréhension de la phénoménologidrdesferts radiatifs dans le procéde,
notamment les échanges radiatifs four-charge :ecthons géométriques sur le four et
I'outillage, propriétés optiques des cavités efames...

* Améliorer la modélisation des transferts condueitiatifs de la charge : tenseur des
conductivités thermiques, résistances thermiquesdeact dans la hauteur, contribution
des ondes ou non dans les résistances thermiques...

» Préciser les propriétés thermophysiques du modaleul d’'un VER et homogénéisation).

L’objectif du post-doctorat est d’augmenter la pg&n du modele numérique Simfurnace pour
gu’il représente mieux la réalité pour tout desiggchangeur. Ainsi, on pourra qualifier cet outil
de jumeau numeérique du procédé de brasage. Ce pij en complément de la thése d’Adrien
BARTHELEMY sur l'utilisation de modeles paramétregpiARX pour construire des capteurs
virtuels de température.

Le pilotage intelligent proposé par Fives Cryo m@psur la construction et I'exploitation de ces
capteurs virtuels de température. En effet, la ledigun actuelle des fours étant tributaire de
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données issues de capteurs de température, umdiysfmement de I'un d’eux peut entrainer des
conséguences non désirables sur I'appareil, ddepparition de surchauffes ou souschauffes
locales. Pour pouvoir détecter et s’affranchir de tgpe d’anomalies, nous proposons de
développer puis d’intégrer des capteurs virtuegsligtifs au systeme de régulation. Basés sur les
techniques d’observation et de diagnostic des pés;éces capteurs virtuels (type estimateur
ARX, filtre de Kalman) permettront de surveillerdégnostiquer in situ et in operando une dérive
des capteurs de température implantés sur la gherge la possibilité de basculer d'un pilotage
via des données physiques, vers un pilotage mixdieant des données synthétiques issues du
jumeau numérique

3.8.2 Projet IRT M2P RESEM4 IMOX 2022-2023 (ANR)

IMOX : TrempeMéthoded nverses eDXydation

Développement de méthodes inverses pour I'estimdtidflux thermique lors d’'une trempe avec
prise en compte des effets métallurgiques

Contexte : Le refroidissement de piéces de métallurgie pampe nécessite d’envoyer, par
aspersion, une forte quantité d’eau a la surfaseedpiéce, souvent apres une phase de maintien
a hautes températures (mise en solution) dansuwm lfsmpact du jet et I'ébullition de I'eau en
surface de la piece permet d’intensifier le trarisfe chaleur en surface et d’augmenter les visesse
de refroidissement de la piece. La maitrise dessteats thermiques en surface et au sein de la
piece lors du procédé, permet de gérer les gradidgr@rmiques dans I'épaisseur donc les
transformations de phases au sein de la piecemi@sstructures et les propriétés mécaniques
souhaitées peuvent ainsi étre obtenues en finfa@dissement. Cependant, le maintien dans un
four et I'aspersion d’eau sous air générent enaserfsur certaines pieces métalliques (plus
particulierement sur les aciers), une couche d'exgdnt la morphologie et les propriétés
thermophysiques influent sur le refroidissementedt donc nécessaire d’inclure, dans les
modélisations des transferts thermiques, I'effahd’ couche d’oxyde.

Objectif : Le projet IMOX est la suite du projet RESEM IMASQUqui a permis le
développement d’'une méthode inverse pour estingecdaditions aux limites a l'interface jet
d’eau/surface impactée (flux de chaleur a la sejfac partir d’'une évolution de température
mesurée expérimentalement. La finalité du projeOMest d’inclure a l'outil numérique
(éléments finis) développé dans le cadre du pmASQUE, un milieu représentant une couche
d’oxyde en prenant soin de ne pas négliger lesrjgiteés thermiques du contact oxyde/métal pour
des géomeétries simples de plaques ou de cylindees.c

Partenaire : ce projet fait intervenir 3 partenaires

« L'IRT M2P : Institut de Recherche Technologique Matériauétaurgie, Procédés a
I'origine du pilote de trempe TREMPLIN sur lequehs faites les expériences d’aspersion
d’eau sur des piéces métalliques instrumentéesritoauples).

e L’IJL : Institut Jean Lamour en charge de la préparatiéchantillons de métal oxydé et
de la détermination des propriétés structurellela deuche oxydée.

» LeLEMTA en charge de la caractérisation thermique de lahmod’oxyde et de I'ajout
de celle-ci dans le modéle issu du projet IMASQUE.
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Réalisation : le projet est doté d’un budget financé par 'ANRBE permettant le financement
de:

 Un stage de M2 pour la réalisation des échantilldasmétaux oxydés dédiés a la
caractérisation thermique.

* Un contrat post-doctoral (12 mois, Thomas VARE) mpmiégrer une interface et une
couche d’'oxyde a I'outil numérique IMASQUE.

Les éléments des outils numériques précédentstagrises :
» Géomeétrie de plague ou de cylindre creux,
* Prise en compte des transformations de phase,
* Prise en compte de la thermodépendance des pésptitrmophysiques du métal et de la
couche d’oxyde,
» Prise en compte de linterface entre le métal etdache d’oxyde sous la forme d’'une
résistance thermique de contact.

Les métaux choisis pour I'étude sont :

* Le nickel car il ne présente pas de transitionltesp sur la plage de température qui nous
intéresse. De plus, 'oxyde de nickel est homogéease et tres adhérent (résistance de
contact négligeable),

» L’acier CrMO4 représentatif des aciers soumis anpe, qui présente des couches
d’oxydes importantes.

Parmi les résultats notables observés, on remaggades couches d’oxydes formées sur les
échantillons d’acier se décollent fortement, ceggriere des résistances thermiques a l'interface
non négligeables. Aussi, I'étude numériqgue montre Iq résistance thermique de contact a une
influence trés forte sur la valeur du flux diss@écours de trempe mais que la couche d’oxyde
joue peu car assez conductried@ W.m*.K™1). Ainsi 'oxydation de la surface métallique au
cours de la trempe joue un réle d’isolant ce qut péfecter les propriétés métallurgiques (% phase
et dureté) du produit final.

3.8.3 Projet FEDER/Région LORRAINE Ephaistos 2014-2020

EPHAISTOS : Echangeur &Performanceddautes poutAccroitre I'l ntensification deSystemes
Thermiques eDOptimiser les r&sources.

Contexte : Ce projet est a l'initiative de la société Fivayd@en partenariat avec I'Université de
Lorraine. Il vise a aider I'industriel a lancer umeuvelle gamme d’échangeurs a plaques et ondes
brasées en acier inoxydable pour des applicatians tb domaine des hautes températures et
hautes pressions. Fort de son expérience dansriaide du brasage d’échangeurs en aluminium
pour des applications dans le domaine de la cryegEives Cryo, une ETI de Golbey qui a passé
le TRL 6 avec un démonstrateur en acier inoxydaaehaite passer a I'étape d’industrialisation
de l'appareillage. Pour cela, il faut finaliser tems développements technologiques. Ainsi, un
consortium de 4 laboratoirgmrtenaires s’est réuni pour lever certains verrous scienté)et
technologiques afin de permettre une mise en ptauc

o L'IJL (Institut Jean Lamour), pour I'étude du dérouletnde la mise en place des
structures de solidification avec les conditiondbdesage mises en ceuvre, mais aussi pour
I'élaboration et a la mise en ceuvre des revétenanisorrosion pour un dépot réalisé
apres assemblage.
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* La halle des matériaux deBEIGM (Ecole Européenne d'Ingénieurs en Génie des
Matériaux), pour la réalisation de prototypes ddletandustrielle, mais aussi a leur
caractérisation.

« Le LEM3 (Laboratoire d’Etudes des Microstructures et dedmégque des Matériaux) :
pour I'étude des liaisons soudées sur une matrieséb qui constituent des zones
d’hétérogénéité tant mécanique que microstructurale

* LeLEMTA (Laboratoire d’Energétique & de Mécanique Théceigu Appliquée), avec
pourobijectif I'intégration de capteurs thermiques permettapiltdage de I'échangeur et
la mise au point d’'un outillage de compression'elesemble a braser.

Réalisation: Un budget de 240 k€ environ était alloué au LEMDAdget qui a nhotamment
permis a I'embauche d’'un chercheur post-doctoralr (2} mois. Ce dernier est en charge de
développer le concept des capteurs visant a auwdeiletage de I'’échangeur. Cette mission est
suivie d'un contrat de 28 mois pour un ingénielgtade qui a la tache de mettre en ceuvre ce
concept mais aussi de travailler a développerillage de compression pour la charge Inox au
cours du brasage. La mission du chercheur postaddWaseem AL HADDAD) a permis le
développement d’un concept de capteur virtuel pgemela détection précoce de I'encrassement
des échangeurs. En effet, les échangeurs en acieydable sont parcourus de fluide « sale »
contrairement aux technologies aluminium commesg®ak par Fives Cryo pour la liguéfaction
de I'air (fluides propres). Pour cela, a partir dagations temporelles des données de température
relevées en entrée fluide, en sortie fluide ouagpiple I'échangeur, on peut identifier une fonetio
de transfert intrinséque a la structure de ce BYst&i le systeme est altéré, cette fonction de
transfert est modifiée. Ce concept a été validéenxgntalement sur une boucle fluide a eau
liquide utilisant une maquette a deux passes. kamsement a été détecté alors qu'il n’était pas
visible sur les parameétres de circulation du fluide

La mission de l'ingénieur d’étude (Benoit PFORTNE#} de mettre en ceuvre le concept de
capteur virtuel développé sur des systemes plugseptatifs de I'échangeur inox commercialisé.
Cependant, il s’est avéré que I'approche par fonatie transfert était mise en échec par de trop
forts gradients de température au sein de I'échandg@est pourquoi, nous avons modifié
'approche en identifiant un modéle paramétriquéypge ARX plutdt qu’une fonction de transfert,
moins sensible a la thermodépendance des proppéiésques du fluide ; approche qui s’est
montrée efficace sur un systeme a deux passeddiguplus proche de la réalité.

En parallele, I'ingénieur d’étude a mené le trawil I'outillage de compression entourant la
charge a braser dans le four. Sur les brasagasyid@um a 600°C, cet outillage est en alliage a
base nickel présentant un différentiel de dilatatmoportant a hautes températures avec la charge
en aluminium qui permet de maintenir les plaquesneles sous pression. Cependant, lors du
brasage de I'inox a 1200°C, il n'y a plus cettdétégnce de dilatation. Ainsi, il faut trouver un
moyen de maintenir la pression appliquée par desitd de compression. A l'aide d'une
modélisation sur les outils numériques FlexPDE@MSOL Multiphysics, l'ingénieur d’étude a
proposé des solutions technologiques pour retdademauffe de I'outillage de compression afin
de conserver le différentiel de dilatation par @@ la charge du four de brasage.
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3.9 Résumé des projets de recherche

JUMBRAS BPI-IDEMO 2023-2027 Porteur
GRAND EST
METEOR ANR/CANOPEE 202:-2027 Participatior
MCMET ANR 202:-2027 Participatiol
MATICS BPI/PIA4 202:-2027 Participatiol
ESFR SIMPLE Europe 2022-202¢ Participatiol
IMOX IRT/ANR 2022-2023 Porteur/coordinateur
IMASQUE IRT/ANR 2021-2022 Participatiol
THERMOUSSIH CARNOT ICEEL 202(-202: Participatiol
STOCK'NR. FEDEFR 201¢-202¢ Participatiol
LOVV ANR LabCon 201€-201¢ Participatiol
EPHAISTOS FEDER/REGION 2014-2020 Porteur
LORRAINE
3Q CARNOT ICEEL 2012-201¢ Participatior
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3.10 Responsabilité collective

 Membre du conseil de laboratoire du département TRELE de I'l2M-Bordeaux de
2007 a 2010

» Participation a des comités de sélection :
0 2015 : Poste maitre de conférences Université ddeBaix/12M TREFLE
0 2018 : Poste maitre de conférences Ecole Natidhbh&rieure des Arts et Métiers
de Bordeaux/12M TREFLE
0 2020 : Poste de maitre de conférences Universitéaahtes/LTeN

3.11 Rayonnement scientifique
* Reviewing d’article scientifique

o Journaux a comité de lecture

= International Journal of Thermal Science (IJTS)

= |nternational Journal of Heat and Mass TransfedNIT)
o Congres international

= |nternational Heat Transfer Conference (IHTC)
o Congres national

= Société francaise de thermique (SFT)

 Membre de la Société Francaise de Thermique

0 Membre depuis 2011
o Co-président du comité d’organisation de la SFTE22 se tiendra a Nancy
0 19 contributions dans les actes

* Membre du GDR Tamarys (Transferts rAdiatifs, MAtériaux, pRocédés et 8yses
aSsociés)

0o Responsable de I'organisation dé8%journées annuelles a Nancy
o Animateur de I'axe transverse « Récupération abddeur hautes températures en
industrie intensive »

* Membre du groupe METTI (MEsures Thermiques et Techniques Inverses)
o0 Membre depuis 2015
0 Responsable de I'organisation de I'école thémat&d T1 2027

« Membre du laboratoire Commun Saint Gobain/CNRS/CEMHTI CANOPEE

0o Membre fondateur
0 Membre du comité de pilotage

» Participation au GDR Verre et & RéVeLOR (Réseau degerriers Lorrain)
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+ Féte de la science

Mise en place et tenue de 5 stands consacréberiadgraphie infrarouge et a la thermique
du batiment de 2014 a 2019 a Nancy et Mise en plac@ stands a Cap Sciences a
Bordeaux en 2007 et 2008.

* Responsabilité de la plateforme labélisée Star-LUE(*) de caractérisation
thermique a hautes températures du LEMTAcomprenant :

o 2 diffusivimetres hautes températures
= Dispositif commercial LFA LINSEIS (20-1600°C)
» Diffusivimétre 3D LEMTA (20-1500°C)
o 3 calorimeétres Dispositifs existants
» Calorimétre SETARAM uSDSC3 (-20 a 80°C)
= Calorimétre NETZCH Phoenix (20 & 700°C)
= Calorimétre SETARAM MHTC (-20 a 80°C)
o Conductivimetres
= CFM et 4L pour isolant hautes températures de P00Q°C
Fil chaud parallele de 20 a 1500°C
Mesure de conductivité thermique de liquide a I'eante
Enceinte climatique (-10 a 80°C)
Mesure sous pression-i@nbar a 10 bar
= NETZSCH HFM 436
0 6 cameéras infrarouges et 1 pyrometre
= 3 InSb Broad-band (1,5um-5,5um) dont 2 multi-sadesr
= 1EM-CCD (0,3um-1,1um)
= 1 InGas (0,8um-2,5um)
= 1 HgCdTe (8um-9,5um)
0 4 corps noirs :
= Etendu de -10°C a 100°C 10x10cm
» Etendu de 20°C a 600°C 10x10cm
= Etendu de 20°C & 550°C 30x30cm
= A cavité de 20°C & 1600°C
= A cavité de 600°C a 1600°C
0 Spectrométrie :
= 2 vari-spectres dans le visible et le proche ioluge
= 2 mini-spectrométres couvrant la plage de longu#onde des vari-
spectres
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4. Focus scientifigue : mesure des propriétés thermiags de
matériaux semi-transparents

Mes activités de recherche visaient a développsrng&thodes d’estimation de parameétres
thermiques d’un matériau ou d’'un systeme. Cettmétigue de recherche peut étre décomposée
en trois axes :

e La caractérisation thermique des matériaux : mggielthermique,

» L’efficacité des systemes thermiques industriels,

* Le captage/stockage de la chaleur fatale induigtriel

L’estimation des propriétés thermophysiques degnaatx est 'axe sur lequel je travaille depuis
le début de mes activités de recherche (stage deermen 2006). C’est donc logiquement I'axe le
plus abouti avec, entre autres, I'encadrement deregstagiaires, d’'une mission d’ingénieur
d’études, de trois doctorants, d’'un post-doctor@nt’une mission d’ingénieur d'études, la
coordination et la participation & de nhombreux gi®jocaux, nationaux et internationaux... J'ai
d’abord développé cet axe au sein de I'équipe TH@\Ahermique et Optique des Matériaux et
Systeme), puis au sein de I'Opération ScientififfD8) Gestion de la Chaleur (GC) du LEMTA.
L’expertise acquise au fur et & mesure des dix-deptieres années a conforté mon souhait de
continuer et de renforcer ces activités de recleerdh coordination de projet et d’encadrement
grace a une habilitation a diriger des recherches.

Depuis les années 2000, les méthodes d’estimaéismpibprietés thermiques des matériaux dont
les éprouvettes sont denses, homogenes, solidaguep et isotropes a des échelles méso et
macroscopique ont été largement étudiées et pdsemoins en moins de challenges d’un point
de vue théorique et techniques. En effet, de noaxidravaux ont permis I'avénement de méthodes
exploitables commercialement via les calorimetresygpes Tian Calvet [3] pour la mesure de la
capacité calorifique et les LFA (Laser Flash Appasapour la mesure de la diffusivité thermique
[4], a tel point que des standards et normes demgsnt pu voir le jour pour ce type de matériaux.

Néanmoins il reste de nombreux défis scientifigetegechnologiques concernant les matériaux
minces, anisotropes, siege de transfert coupléidiés, semi-transparents), hétérogenes et mis en
ceuvre dans des conditions extrémes (hautes tempEsaatmospheres spécifiques) entre autres.
L'étude de transferts couplés aux trés petiteslieshde temps et d’espace et dans les différentes
dimensions de l'espace est complexe et constitwetgo@t un enjeu majeur dans le domaine
d’intérét. C’est pour répondre a ces problématiqyes j'ai ceuvré ces 10 dernieres années au
développement de la plateforme de caractérisatiemtique a haute température du LEMTA
permettant de mesurer les propriétés thermiquanalériaux hétérogénes, poreux, anisotropes,
solides, liquides, semi-transparent de 'ambiant&580°C et d’'une échelle micrométrique a
décimétrique.

Cette section présente ma contribution sur la détetion des propriétés thermiques de matériaux
complexe dans des conditions spécifiques.
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4.1 Préambule : Mesure de propriétés thermiques sur des
couches minces opaques.

Mon appétence pour I'estimation thermique des rraatgra débuté par mon travail de these
et de DEA [5] au Département TREFLE de I'l2M-Bordrasur la caractérisation thermique de
matériaux servant pour les mémoires a changemepttake dites PRAM [6][7], une technologie
envisagée il y a une dizaine d’années pour améliargensité de stockage de mémoire non
volatile. Dans ces mémoires, le bit (0 ou 1) estb par un changement de propriétés électriques
par le passage d’'un état amorphe isolant a urcrséallin conducteur. Il s’agit de mettre au point
des méthodes de mesures permettant d’estimer tehiciivités thermiques et résistances aux
interfaces de couches minces constitutives des PRAMa plage de fonctionnement de ces
mémoires a I'état solide (0-500°C). Les matériaug tjon souhaite étudier sont déposés sur des
substrats en siliciums sous forme de dép6ts mifae400 a 1000 nm environ). On soumet ces
dépdbts a une breve perturbation thermique, pyisstament d’'un modele théorique par variations
de parametres sur la réponse thermique nous pderdgiterminer les propriétés souhaitées.

4.1.1 Dispositifs expérimentaux

Les échantillons sont déposés sous forme de filncensur des substrats en silicium dont
I'épaisseur est bien plus grande que celle destsléfafin de faciliter 'absorption d’une excitation
photothermique, le dépbt est surmonté d’'une counktllique transductrice (Figure 1). On
suppose que le matériau étudié est sur une plagiffdsivité thermique variant de £0a 10
mz2.s!. Deux dispositifs expérimentaux sont utilisés :

» Laradiométrie photothermique pour une expériemeee(de la milli & la micro seconde),

pour étudier des dépdts minces (~ 100 nm d’épaisseu

e La thermoréflectomértie pompe sonde résolue endesup des durées ultra-bréves (de

l'ordre de la pico a la nanoseconde) pour études pghénomenes sur des échelles
nanomeétriques (résistance liée aux interfaces)

Dans les deux cas, on réalise une excitation phetatique en face avant et une mesure de la
réponse thermique sur cette méme face.

Do A Propriétés
thermiques
u Rnl

[ Qs k(l

Epaisseur

Figure 1 : Configuration d’'un échantillon analyspar thermoréflectométrie pompe sonde
résolue en temps et par radiométrie photothermique

4.1.1.1 Radiométrie photothermique

La radiométrie photothermique est une méthode deotogie thermique sans contact reposant
sur la mesure du rayonnement infrarouge émis parsumface, en réponse a une excitation
photothermique transitoire. La radiométrie photatiique est une technique dont le fondement a
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été posé pour la premiere fois par Cowan [8] ahplaent développée par Nordal en 1979 [9].

Son principe repose sur l'utilisation d’'une souwgaineuse qui produit une excitation thermique.

Celle-ci peut étre impulsionnelle [10][11][12], psatique modulée [9], ou aléatoire [13] et sa

distribution spatiale peut étre uniforme ou d’'uofpmplus complexe (gaussien par exemple). Le
rayonnement d’excitation est absorbé par un matétidd en résulte une élévation de température
tres faible (1K). Le flux de chaleur ainsi émis es¢suré via un détecteur du rayonnement
thermique et converti en signaux électriques. Dentee cas, on réalise une excitation périodique.
L’analyse des données se fait ainsi plutét dandomaine fréquentiel que dans le domaine
temporel (Figure 2).

2,5

Source d'excitation

——Réponse infrarouge

o
h

Déphasage

Amplitude

C

0.5

0

0 20 40 60
Temps

Figure 2 : Amplitude et phase des signaux d’exicitaét de réponse infrarouge modulée

Le signal étant généralement tres bruité, un amoatdur & détection synchrone mesure
'amplitude et la phase entre le signal photothqtraid’excitation et la réponse en rayonnement
infrarouge de I'échantillon. En balayant une laplage de fréquence d’excitation de 1kHz a
100kHz, il est possible par une approche inverparéir des données expérimentales et d'un
modéle mathématique, de déterminer la résistararentue de dépobts. En faisant cela sur des
couches de différentes épaisseurs, on peut enrdathg conductivité thermique et des résistances
thermiques aux interfaces. Les résultats obtenusngsiitude et en phase sont ajustés sur ceux
issus du modéle via un algorithme de minimisatienLdvenberg-Marquardt implémenté sous
Matlab [14]. Le dispositif permettant de réaliseta a été développé au cours de ma these et est
présenté en Figure 3.

Laser Modulateur four
514 nm Ar* acousto - optique | .6 semi R
l réfléchissante

(] | /\/_\X_

Générateur r\/\.‘

Echantillon

de fonction
Photodiode Détecteur
Si HgCdTe
Miroir
Amplificateur —>gain Off-axis /
a détection synchrone =) déphasage ~ B

Figure 3 : présentation d’'un montage de radioméptmtothermique modulée
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Il est réalisé a partir des travaux de Mandelad.dtL5] sur les matériaux semi-conducteurs
ainsi qu’a partir des travaux de Battaglia et Kkijib6] sur les dépbts minces isolants et des
travaux de Martinsons [17] sur les dépbts mincetltigues. La source d’excitation utilisée ici

estun Ias de distribution spatiale pseudo-gauss et pouvant étre collimaté facilement. Ce

faisceau est modulé périodiguement en intensitémparodulateur acousto-optile permettant
de faire varier périodiquement le signal optique e au MHz sans détériorer le profil

géomeétrique de la tache laser. Une photodiode eEIj (temps de montée de l'ordre de la
nanoseconde) mesure le signal laser en sortie dealateur afin de fournir une référence pour la
mesure de I'amplitude et de la phase. L'utilisatilence capteur placé a cet endroit est liée au fait
gue le modulateur acousto-optique peut retardesidgmal et donc ajouter un déphasage
supplémentaire variant avec la fréquence. Le sigiatothermique d’excitation échauffe
I'échantillon (couche mince) maintenu a une temipieaisotherme d’estimation par une platine

chauffante fermée par un hublot en BEl placée sous atmosphere contrélée ou sous vide pou
éviter toute détérioration de la couche mince papération ou oxydation. Le signal de réponse
eémis par I'échantillon sous forme de rayonnemendiouge est collecté et focalisé par un systeme

de miroirs sur un mono-détecteur infrarﬂe

4.1.1.2 Thermoréflectance pompe sonde

Cette technique repose sur le principe de mesurta deariation de réflectivité d’un
échantillon consécutive a une excitation phototheue ultra-breve (quelques fs ou ps). Elle est
décrite en Figure 4: Principe de la techniqgue pssynde en thermoréflectométrie. Les
perturbations ainsi engendrées par I'absorptiomel’source optique ultra-bréve “pompe”
entrainent des phénomenes de dilatation thermiquésiau atomique liés a la propagation d’'un
flux de chaleur. Ces phénomeénes se traduisentgamoadification locale des propriétés optiques
n; et x; respectivement indice de réfraction et coeffic#ektinction optique du matériau (partie
réelle et imaginaire de l'indice optique complexggs variations locales de propriétes optiques
sont mesurées par une autre source optique diteléSaon perturbatrice. Celle-ci est réfléchie
par I'échantillon perturbé et ses variations d'nsiéé lors de la relaxation thermique du matériau
permettent d’établir la réponse thermique a undéatian photothermique.

Laser pompe Laser sonde Sonde réfléchie
Absorption ’\
optique Tmpulsion Flux de chaleur
J-ps
| L I ._t
) J ! »
0 - 101210 115 - 10105

Figure 4 : Principe de la technique pompe-sondéhenmoréflectométrie

Ainsi, la mesure de variation relative de l'intéasiu faisceau de sonde réfléchi permet d’obtenir
le profil en température de la relaxation thermigoneéponse a I'excitation pompe [18]. Il s’agit
en résumé d'une méthode Flash avec mesure et texeitmce avant a tres grande vitesse
(thermogramme type en Figure 5).
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AT

_: Pic de coincidence
! Temps court (~ps)

Relaxation thermique :
Temps long (~ns)

Figure 5 : Thermogrammes en réflectométrie obtgrarsun dispositif pompe sonde

L’étude des couches minces des matériaux PRAM emmibréflectométrie est réalisée sur un
dispositif pompe sonde synchrone résolu en tempslal@pé au Département APY de I'l2M-
Bordeaux dans les années 2000 [19]. Le princidergionnement et la numérotation de chacun
des éléments de ce banc est décrit sur le schéiFigue 6

Laser Ti: saphir X
82 Mhz - 200fs A=800nm

Spectroscope

Miroir
H Ligne a retard

Cube T e —
polarisant=" T »

1 Meodulateur / ———————————
1 acousto-optique

i Systéeme de

! Optique non Miroir focalisation

: linéaire BBO l

Amplificateur A= 400nm
a detection synchrone >

Lame A2—

!

Photodiode Filtre Lame
optique dichroique

Figure 6 : Descriptif d’'un banc pompe sonde ena@fhmétrie a incidence normale

Ce banc est composé d’'un laser impulsionnel équi journit les impulsions laser avec

une fréquence de répétition de 82 MHz . Un speatmplacé directement en sortie de Ir
permet de mesurer la distribution temporelle dapllsion a partir de sa distribution spectrale.
Le faisceau est polarisé par une laks ce qui permet ensuite la séparation en dewcdaux

par un cube séparat
» Le faisceau pompe est modulé périodiqguement emsi&a une fréquenda par un
modulateur acousto-optiq . Cette modulationésgisée afin d’isoler - en considérant
cette fréquence comme référence - les variation®ftiectivité relative mesurées par la
sonde variant périodiquement.a Ce faisceau traverse ensuite une optique noaitmeé
la longueur d’onde du faisceau de pompe est alorség par deux. Cette opération est
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réalisée afin de faciliter la détection de la sopderapport a la pompe via un filtrage de
la longueur d’onde de pompe. Il faut considéremains un rapport 1/5 pour considérer la
sonde comme non perturbatrice pour I'étude dedpamgation d’'un flux thermique.

* L’impulsion sonde traverse un dispositif appel@éag retarm gui allonge son parcours
par rapport au faisceau Pompe. L'impulsion sondeiesi décalée temporellement par
rapport a I'impulsion pompe. Ce décalage se fatppas et la mesure de l'intensité de la

sonde réfléchie pour chaque pas par I'échantillarume photodioolzl , permet d’obtenir
la courbe de variation de la réflectance. Cettaidez correspond ainsi a la relaxation
thermique de la surface de I'’échantillon suite exditation pompe. Un tel décalage
temporel est nécessaire pour permettre une mes@e @ne résolution temporelle
inférieure a la picoseconde.

Les faisceaux pompe et sonde sont focalisés viabjactif de microsco sur I'échantillon.
lls sont ensuite réfléchis par ce dernier. La wédle est ensuite filtrée a la longueur d’'onde de la
pompe. Ainsi, seul le faisceau sonde mesuré pghtdaodiode rapide est converti en signal
électriqgue qui permet de fournir un thermogrammeygpe Flash avec excitation face avant et
mesure face avant.

4.1.2 Modélisation du transport de la chaleur dans les aches minces

Les échelles d’espace et de temps étudiées sflistates pour considérer que la loi de
Fourier s’applique. La configuration générale desaétillons utilisés en thermoréflectométrie et
en radiométrie photothermique est similaire. Unacbe métallique (10-30 nm) joue le réle
transducteur optique et surmonte le dépbt a amal@sk-1um), lui-méme déposé sur un substrat
de silicium (0,6 mm). La source optique laser, clilence normale a la surface de I'échantillon,
possede une distribution gaussienne comme présaent@ Figure 1. Ce systeme présente une
symétrie de révolution cylindrique autour de I'axe Dans le cas général, la résolution de
'équation de diffusion de la chaleur sera dondefalans le systeme 2D axisymétrique de
coordonnées cylindriques (r,z). Pour ce fairaiitfappliquer la transformée de Laplace (variable
temporelle) et la transformée de Hankel (variabdsmhce r). On utilise pour cela le formalisme
des quadripdles thermiques [20] ou chaque couchiegbe assimilée par analogie électrique a un
réseau d'impédance pouvant étre représenté matio@eraient par un quadrip6le (Figure 7)
thermique (matrice 2x2) dans I'espace de Laplackldekel dans notre cas de figure)

D ! 2. (DO. @e>
e . - | ] { I
@ . = —L 1 o
- ] : ‘ A ‘ Z ¥
= . 4 0.6, i 0
90 = : 0 Cl 0 S 2‘ e

Figure 7 : Représentation d’'une couche par un quzile/réseau d’'impédance dans I'espace de
Laplace

Dans le cas de la diffusion 2D axisymétrique dames ecouche d’épaissearde conductivité et
de diffusivitéa;, les coefficients de cette matrice quadripolagayent s’écrire ainsi
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sinh(y;e;)

A; = D; = cosh(y;e;), B;= —k C; = yik;sinh(y;e;) 1)

Avec :

En considérant un échantillon de rayena,, est la solution de la relatign(ar,) = 0 qui est une
éguation transcendante possédant une infinité ldé@sts

Ainsi la configuration expérimentale présentée igife 1 peut étre représentée sous la forme du
réseau d'impédance (Figure 8). On suppose qu’endaant la condition limite est de type Newton
tel que @ = hy(T-Tx)

Y
A z' R Oz . Z z°
—— —— H
% Z, o Z, ‘ o° Z, ‘ 6° 0,
Transducteur Dépot Substrat

Figure 8 : Modélisation de la diffusion de la chalelans I'échantillon tri-couches a partir du
formalisme des impédances thermiques

Concernant les mesures par radiométrie photothelamitiest possible de simplifier le modéle ci-
dessus :

* Tout d’abord le terme d’échandpe peut étre négligé aux temps courts, comme pour la
méthode Flash, on peut le considérer nul pour gigéreences d’une durée de I'ordre de la
milliseconde (ou du kHz si on raisonne en termegétpience), surtout dans un dispositif
sous vide.

 La zone couverte par le faisceau laser d’excitatienrayon et la zone d’émission
présentent une symeétrie cylindrique autour de l'dgela tache laser. Les transferts de
chaleur peuvent étre représentés grace a une gemRiBtaxisymétrique autour de l'axe
z. Cependant, cette géométrie des transferts eari®nction de la fréquence. Au-dela
d’une fréquence d’excitation de 1 kHz, il est pbksde considérer le transfert 1D suivant
l'axe z.

* Avec une fréquence d’excitation comprise entre 108tkHz, il est possible de considérer
le substrat en silicium comme un milieu semi-infief le dépot, le transducteur et ses
interfaces comme une résistance thermique n@téR effet, la pénétration de I'onde de
chaleur est trés grande devant I'épaisseur du d@pais reste petite devant celle du
substrat).

Il est donc possible de simplifier le modele pré&em Figure 8 en un modele plus simple (Figure
9).
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R, =%L L RTC

Substrat

Figure 9 : Modélisation du probleme thermique paabbgie électrique pour la configuration
des échantillons étudiés en radiométrie photothgueaimodulée

Plusieurs modélisations ont été implémentées saattaM (Figure 10) en considérant le
transfert 1D ou 2D axisymétrique et en considédedépdt soit comme une résistance soit comme
une impédance thermique sur une large plage dadneg et avec les hypotheses simplificatrices
mentionnées.

10 100 1000 10000 100000 10 100 1000 10000 100000

T 2D axi- 0,2 Wim/K
+ 1D-0,2 Wim/K
2D axi - 0,6 Wim/K
1D - 0,6 Wim/K
2D axi - 2 Wim/K
1D -2 Wim/K

-15.00 +

5

(o i :““”
00T Na, = 'ff
. A o

L3
@ ; b3
< 2 -
o 'y et o
» Baast® v
a, .
\%!“woe“"f» 0,2 W/m/K-Résistance thermique -30 1
-45.00 + ——0,2 W/m/K-Diffusion dépot
s 0,6 W/m/K-Résistance thermique
- - - - 0,6 W/m/K-Diffusion dépot
o 2 W/m/K-Résistance thermique
— = 2 W/m/K-Diffusion dépot
-60.00 - 45 4
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Figure 10 : Simulation d’'une expérience de radiamgbhotothermique modulée : Variation de
la phase simulée a partir du modéle prenant en ¢ergdépbt comme une impédance
thermique ou une résistance thermique (a droite)atian de la phase simulée a partir du
modéle prenant en compte le transfert dans le démdime 1D ou 2D axisymétrique (a gauche)

A noter que le fait de travailler en radiométrieofdithermique modulée nous permet
d’identifier directement les grandeurs thermiques & gain ou un déphasage obtenu par un
systeme de détection synchrone prenant le sigmaiciiation laser en référence. Il n'est pas
nécessaire d'effectuer une transformée inverseagptate sur la température modélisgép).
L'impédance totale du systeme (Figure 9), obtenaidevformalisme des quadripbles, nous permet
de calculer une amplitude et une phase de la répiiesmique a la surface de I'échantillon. On
pourra ajuster celle-ci sur les données expérinenfaurnies par la détection synchrone (gain et
déphasage). Les propriétés thermiques des coudhessrsont obtenues par la minimisation de
I'écart simulation-expérience en faisant variergasameétres thermiques du modéle.
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4.1.3 Résultats : Estimation des propriétés thermiques de couches

minces

Cette méthode a permis d’estimer la conductivi**
thermique de dépdts minces de verre chalcog
GeSh Te; (GST). Comme indiqué précédemmet
le dispositif de radiométrie photothermique no
permet d’identifier une résistance thermiq
englobant celles du dép6t a analyser et les résista
a linterface. Pour remonter a la conductivi
thermique du matériau constituant la couche min
il convient de faire l'estimation sur plusieu
échantillons ayant des dépb6ts d'épaisse

differentes. En tracant la résistance thermic g, +r, | _~

identifiée en fonction de I'épaisseur du dép6bt (iFég
11), il est possible destimer la conductivii
thermique du dépb6t (pente de la droite) et ¢
résistances aux interfaces (ordonnée a l'origine).

Figure 11 : Résistance thermique
en fonction de I'épaisseur d’'un
dépbt

L’expérience est menée sur la plage de fréquenegcidation 1-50 kHz avec cing
épaisseurs differentes de GST différentes (100, 220, 630 et 840 nm) déposés sur substrat
silicium et surmontés d'un transducteur platine. @antifie ici une résistance thermique
comprenant la couche de GST et les deux interl@S&3gPt et GST/SI.

Les isothermes d’estimation varient sur une plagtechpérature allant de 20 a 400°C. Les
résistances thermiques identifiées (Figure 12) peent de calculer des conductivités thermiques
telles que présentées en Figure 13 et des résstaiinterfaces comme présentées en Figure 14.
On notera les transitions de phases successiiesasapar le matériau a changement de phase :
d’une structure amorphe a I'ambiante, il passeignawn état cristallin cubique (cfc) vers 150°C
puis dans une structure hexagonale (hcp) qu'il eesen revenant a 'ambiante.

sE.05 ~  Amorphe 2 cfc

el

S
=
<
=

Résistance thermique (Km?/W)
b &
& 2

== 100 nm #2110 nm

420 nm 630 nm
=—=840 nm

0.E+00

0 100 200 recuit 300
Température (°C)

Figure 12: Résistance thermique de cing dépbts élément @3D@ a 840 nm d’épaisseur sur
une plage de température allant de 20 a 400°C aaé=ur apres reculit
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Figure 13 : Conductivité thermique d’'un verre GSilfenction de la température obtenue a
partir des résistances thermiques identifieés sufigure 12
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Figure 14 : Somme des résistances thermiques daaaiu systeme Si/GST + GST/Pt obtenu
par radiométrie photothermique (& gauche). Résistahermique a l'interface GST/Al de 25 a
400°C obtenue par thermoréflectance pompe sondeofée)
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4.1.4 Bilan de ces travaux

Les valeurs de conductivités thermiques estiméeaiscemformes aux données de la littérature
scientifique [21]. Ces résultats originaux ont\éorisés sous formes d’article [P1-P5, P7-P8] et
d’acte de congres [CI1-4, CF1-5]. Ces travaux dartbase de I'approche que jai utilisée et
enrichie dans les travaux suivants, a savoir :

» Déterminer la meilleure configuration expérimentalgartir des temps caractéristiques de
diffusion de la chaleur dans I'échantillon et egsage s’affranchir au maximum des
eéchanges thermiques avec I'extérieur.

» Développer un modéle général que I'on simplifieaalp suite, si possible, pour arriver a
une configuration 1D des transferts.

» Utiliser des méthodes inverses pour affiner I'eation des parameétres (algorithme
d’inversion, étude de sensibilités aux parametres...)

L’aller-retour entre modele et dimensionnement &expierience est long a mener mais
indispensable.
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4.2 Caractérisation des barrieres thermiques a hautes
températures

Faisant suite & mon travail de these, j'ai tragalir I'estimation des propriétés thermiques
des barriéres thermiques a hautes températuregy’lore collaboration que le LEMTA a menée
avec Safran et le CEA le Ripault dans le cadradledse de Benjamin Bernard [22]. Les barrieres
thermiques sont des dépbts céramiques isolantsudiwps centaines de microns pouvant
présenter une légere semi-transparence dans tonige et une éventuelle anisotropie. L'objectif
de ces travaux est double :

* Le développement d’'une méthode de projection SRBgitant de fournir des
barrieres thermiques plus isolantes et résistanéeaniquement.

* Le développement d’'une méthode d’estimation depri@tes thermiques axiales
et longitudinales d’une barriere thermique anigodra hautes températures.

4.2.1 Contexte de I'étude

Afin d’augmenter l'efficacité des turboréacteursjeudes solutions est d’augmenter
I'enthalpie des gaz a détendre dans la turbiner otaire, on peut augmenter la température des
fumées de combustions. Cependant, les alliagegitdiis des aubages de turbines ne peuvent
pas dépasser certaines températures de fonctionhe@iest pourquoi, on les recouvre d’'une
couche isolant céramique généralement en ZicortreéY¥ZS) dont la structure est présentée en
Figure 15. Ce revétement ajoute une résistancenihee qui permet de créer un gradient de
température suffisant pour préserver I'alliage tituns de la turbine.

Technologie | Technologie ( )
(a) Chambre de Aubage b
combustion 800 l l ] l I

bl § AN 4
4= Structure colonnaire 1200 = = Barriére thermique EB-PVD
YSZ par EB-PVD ~ Y = = Barriére thermique APS
s ¢ = = Pas de Barriére thermique
~
1100 AN
o = TGO (a-Al,0,)

N

Struciure lamellaire =
YSZ par APS

TGO (a-AlLO)
Alliage MCrAlY = sl <= Aluminiure de nickel
par LPPS e modifiée ou non

{ex : NiCoCrAIY)) par dépdt en phase vapeur
{ex : B-(Ni,PHAL)

3
\ ~
\ Y 1~

\ & ~ e

T I

1000

Température (°C)

900

- -

800

Barriére thermique Substrat
(200 pm) (1 mm)

Figure 15 : Descriptif d’une barriere thermique dige par APS ou EB-PVD et profil de
température dans I'épaisseur d’'un aubage de turlfiz3

Les barrieres thermiques sont principalement dégsogér deux méthodes :
e La méthode « Atmospheric Plasma Spraying » - Pliojecplasma a pression
atmosphérique dites APS,

» La méthode « Electron Beam - Physical Vapor Dejuosit - Dépot par évaporation sous
faisceau d’électrons dite EB-PVD.

Les barriéres thermiques ont une morphologie diffixr en fonction des technologies de
projection utilisées (Figure 15). Ainsi, les déepgas EB-PVD présentent une structure colonnaire
qui differe de celle obtenue par APS dont la dul€gie est moindre. Par structure colonnaire (ou
structure dendritique), on entend une structurerdissance cristalline dont la direction principale
est I'épaisseur.

En effet, la technologie EP-PVD permet au dépdmdeux résister aux cycles thermiques car la
structure colonnaire permet de mieux absorberdagraintes thermomécaniques. La technologie
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SPS (Suspension Plasma Spayring) permet d’obtessi ane structure colonnaire mais avec un
pouvoir isolant espéré plus important. La finatiggces travaux est de mettre ceuvre des déepots
de barriere thermique par méthode SPS et de lastéaser thermiquement. De plus, du fait de la
structure colonnaire, on suppose une certaine @opse de la conductivité thermique, avec une
conductivité dans I'épaisseur du dép6t qui difféeela conductivité longitudinale. L'objectif de
ces travaux est de réaliser une mesure originatew@uctivité thermique apparente dans les trois
directions d’'un espace cartésien orthonormé.

4.2.2 Stratégie expérimentale

Le but est de déterminer la conductivité thermiges barrieres thermiques axiales et
longitudinales par mesure de la capacité thernpauealorimétrie différentielle a balayage (DSC)
puis de la diffusivité thermique par méthode Fl@sttitation face avant/mesure de la réponse face
arriere).

4.2.2.1 Préparation des échantillons

L’échantillon est un parallélépipéde de 40 x 40,35Mn?. Les barriéres thermiques sont
déposées par SPS (épaisseur de 270um environ aeegosité de I'ordre de 5 pm) sur un
substrat de 1 mm d’épaisseur d’'un super-alliageicdes| appelé Hastelloy X (HX). Comme pour
'étude des couches minces des matériaux a chamgedee phase PRAM, I'empilement
substrat/dépo6ts est surmonté d’'une couche de cadymaue absorbante et conductrice, déposée
a l'aide d’'une suspension colloidale de graphitguife 16).

q(x.y.t)

Detector = GBSD

"

Figure 16 : Configuration d’un échantillon utiliggour la caractérisation par méthode Flash (a

gauche). Image MEB d’une barriere thermique dép@ageSPS sur HX surmontée d’'un dépot
carbone (a droite)
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4.2.2.2 Mesure de la capacité calorifique

La mesure de capacité calorifique du matériau doasit le substrat seul et le dépot seul
est faite par DSC [24][25]. Le dép0t est séparéamigmiement de I'échantillon et placé sous forme
de poudre dans le calorimétre.
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Figure 17 : Principe de la mesure par calorimétdiéférentielle a balayage [24]

La DSC consiste a appliquer une rampe de températun échantillon placé dans un creuset et a
un creuset vide de référence, tous deux placésldanéme enceinte (Figure 17) et a mesurer le
flux de chaleur échangé par chacun. La différeres ftlx nous donne la quantité de chaleur

echangée par I'échantillon au cours du temps. @gxrtir de cette grandeur que nous pourrons
calculer la capacité calorifique. La procédure expéntale se décompose en trois phases :

» Mesure d'un fluxgs : une rampe de température a vide appelé blanéasee dans un
premier temps,
* Mesure d'un fluxer: en effectuant la méme rampe de température sumatgriau de
référence de masse (saphira-Al203 [26]), il s'agit de la phase d’étalonnage,
* Mesure d'un fluxpe : Passage de I'échantillon a caractériser de nmsse
Ainsi pour obtenir la capacité calorifique de I'acdhillon Cpe & partir de celle de la référenCer

N . = T;+T; . .
a une température moyenfe= (lT”l) on utilise le calcul suivant :

T; T;
J‘Til+1 (pedT_fTil+1 @pdT my

Jp ¥l g aT— [ 1 gyt me
1A 1A

Cpe (T) = Cpr(T) (2)
Deux appareils DSC SETARAM-KEP Technologie sontiaéis pour réaliser ces mesures de
capacités calorifiques :

* Un calorimétre 96 Line-evo MHTC 96 hf-DSC pour hessures de 250°C a 1150°C
* Un calorimétre uDSC3 pour les mesures de 20°C &100

4.2.2.3 Mesures de la diffusivité thermique

La diffusivité thermique est mesurée par méthoassh[27] pour obtenir la diffusivité
axiale (dans I'épaisseur). La méthode d’estimatieiha diffusivité longitudinale sur les bicouches
est réalisée d’apres les travaux de Y.Souhar sun@dgériaux monocouches [29]. L’'appareillage
utilisé a été développé au LEMTA et peut mesurerdiffusivités thermiques 3D d’échantillon
de diamétre de 50 mm de I'ambiante jusqu’a une ézatpre de 1700°C. Le diffusivimetre utilisé
est présenté en Figure 18.

La méthode d’estimation de la diffusivité thermiqgdike Flash 3D consiste a soumettre un
échantillon a un Dirac de flux localisé au centreind face carrée d’'un échantillon
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parallélépipédique. On utilise ensuite le filmrthegraphique de la réponse en face arriere de
I’échantillon pour fournir une matrice de thermagraes acquis en face arriere pour identifier une
diffusivité thermique dans toute les directiony et z.

p—

Bl Caméra Infrarouge Matricielle (640 x 512 Pixels)
Broad-Band InSb [1.5-5.1 pm]
+ Filres Monochrom atiques

Laser CO2 Continu 130 W =
Puissance et durée conirolées Caméra Infrarouge-
I 1

Laser

- 1), FEg
Echantillon (40x40x3 mm ), Support

Céramique et Hublots en ZnSe
(Transparent [0.6-22 um 1)
T w——

Excitation iocalisée—/

@ =4mm

Four Tubulaire Haute
Température sous vide
(1700-1800 °C)

Matériau
40 x 40 x 3 mm

Pompe a Diffusion
(1 .10 mbar en pratique) |

—p7]
e, <

__--I

Figure 18 : Descriptif du diffusivimétre 3D a haattempératures du LEMTA[29]

Le diffusivimetre installé au LEMTA utilise les éhnts suivants :
* Un four permettant de maintenir I'échantillon safimosphere contrélée ou sous vide de
I'ambiante jusqu’a une température de 1700°C.
« Une source d’excitation laser pour fournir la pdsaaion photothermique. Deux sources
sont disponibles :

0 Un laser CO2 Synrad continu de 130 W a 10,6 punpqut fournir des créneaux
de flux de 0,1 a 30 s. Il est utilisé pour lesasmthlons tres isolants ou massifs.

o Un laser Nd-Yag Quantel qui fournit des impulsioes330 us de 50 J a 1054 nm
qui est utilisé pour les échantillons ayant unenée rapide, ce qui est le cas des
barriéres thermiques (expérience de 'ordre dedasde).

e Un imageur thermique Flir Titanium SC 7000 InSb &tfband 1,5-5,1um avec une
matrice de 640 x 512 pixels réglé une fréequencequisition de 50 Hz avec la résolution
maximale.

Pour déterminer la diffusivité thermique axiale utilise le thermogramme expérimental moyen

en face arriere Tm(t)) sur lequel on ajuste un thermogramme simulé esarfd varier le rapport

des diffusivités substrat/dépét et le nombre dé o minimisation, grace a un algorithme du
critere des moindres carrés (

1 |
+4+++4++
++++++++ ++

Thermogramme réduit

L ++ = 09 = 09-
09 +++ 'S =
08" + E 08 - D o
-
e = 07! o 07} s
E o " E o5 (3) Minimisation par
08 (1) Enregistrement du E " ) o E " les moindres
05 + thermogramme 2 os (2) Simulation d'un g o0s B
04! . g 0.4 thermogramme g 04
ol 5 03l avec le modéle s 03
\ = =
02 i F o2 F o2}
0,1 * 0,1 0,1
&
oly + ot . 0 ‘ ‘ ‘
0 0.1 0,2 0,3 0.4 0.5 0,6 0 0,1 0,2 0,3 0.4 0.5 0,6 0 0,1 0,2 0.3 0.4 0,5 0.6
Temps (s) Temps (s) Temps (s)

Figure 19 : Principe de la méthode inverse pernmgtt@stimation de la diffusivité axiale (dans
I'épaisseur) thermique par méthode flash

Le principe est similaire pour la diffusivité 3D maécessite un modele plus complet.
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4.2.3 Modélisation des transferts thermiques

L'objectif premier de ce travail, dans le cadrerdiétroite collaboration avec Safran et au CEA,
est d’étre capables d’estimer des diffusivitésrthiques axiales; (dans I'épaisseur) sur une large
plage de température (de 'ambiante & 1150°C). je@b est ensuite d’estimer les diffusivités
thermiques longitudinalesa( et ay) a hautes températures afin d’étudier les consegseen
termes de transfert thermiques de la structurencaiioe du dépot.

4.2.3.1 Mesure de la conductivité thermique axialg (a

Pour estimer la diffusivité thermique d'un dépér sin bicouche (Figure 20), il faut
connaitre les propriétés du substrat. Les trarssayht supposés 1D et contrairement au travail

présenté en section 4.1, I'excitation Dipé(t) se fait en face avant (z=0) et la mesure en face

arriere (z=e). Un modele permettant de calcli@), la température en face arriére de I'échantillon
est développé. Les pertes ne sont pas négliggesueent étre regroupées sous la forme d’un

coefficient uniquel{=he=ho).

Figure 20 : Schéma représentant un bicouche louse’'expérience flash face avant, mesure
face arriere
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Onrésout également I'équation de la chaleur esidérant des pertes faces avant et arriére suivant
une loi de Newtown et un Dirac de flux en face avBour ce faire, on effectue une transformée
de Laplace sur flux et température et on résowt dahs I'espace de Laplace en utilisant le
formalisme quadripolaire (Figure 21).

Quadripole Quadripole Quadripole Quadripdle
Pertes (entree) Réponse du substrat Réponse du dépot Pertes (sortie)
I)O,L‘xg (DC.C
= 1 0 As Bs Ad B d 1 0 g
Ao 0
hS 1 || Cs Ds || C4 Dg || hS 1 °

Figure 21 : Représentation quadripolaire d’'un éctibon bicouche lors d’'une expérience flash
face avant, mesure face arriere
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Les coefficients des quadripdles s’écrivent :

Ai = Di = Cosh(yiei), Bi = %’}sel) Ci = yikisinh(yiei) Avec i = \/aEL eti :S,d 6)

P S A B | i | AN B

On obtient la température face arriere dans I'espacLaplace :

Apq = AAg + B,Cy
B,, = A;B, + A B
_ _ _ 1 eq sPd dPs
Oe(zp) =0(z=ep) = Coqt+2Aeqh+Begh? Ou Coqg = AgCs + AsCy ®)
Deq = ASAd + BdCS

En appliquant su, (z, p) une transformée inverse de Laplace en utilisafgdrithme de
Hoog [30], on obtient la températuFe(t) ajustée sur le thermogramme moyen face arfigrg)

4.2.3.2 Mesure de la conductivité thermique longitudinale, &)

La mesure de la diffusivité thermique longitudinaleou g nécessite un échantillon
parallélépipédique de faible épaisse=€=1,2 mm) devant les longueurs des carrés des faces
arriére et avant§ x Ly=40 x 40 mm) tel que présentés en Figure 22. On supposelagpertes
latérales négligeables et un coefficient de pentégue h pour les faces avant et face arriére.
L’excitation est sous la forme d’une tache lasealisée au centre de la face avant c6té substrat
(choisi car le métal est parfaitement opaque).

q(x7y7t)

Figure 22 : Schéma représentant un systéme bicdoche’une expérience flash 3D face avant,
mesure face arriére

La modélisation dérive de celle présentée dansdegpente section, a ceci prés que I'on rajoute
a la transformée de Laplace sur flux et en tempgraine transformée Fourier-cosinus sur les
variables x et y tel que :

H(an: bm; Z, p) = ftzo(;) o foLx(T(xr yl Z, t) - TOO)COS(anX)COS(bmy)e_ptdxdydt

x=0 y=0
_ +00 ~X=L, rX=L, —pt (6)
®(an, b, z,0) = [_, J._, fyzo o (x,y,z,t)cos(apx)cos(byy)e Ptdxdydt
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Aveca, = g eth,, = T—:

La représentation quadripolaire de I'’échantillondbiche reste la méme (Figure 21) mais les
coefficients sont différents :

inh i, i .
Aisq = Dizq = cosh(yizq€;)  Biza = sinh(yisaei) Ciza = Yizaki,sinh(y;e;) (7)

YizdKiz

Avec 1y; = JQLJF a2 (“—) + b2, (“—y) eti =s.d

ajz aiz
La température face arriére s’écrit aussi sotsriae :

Acqza = As3dla3d + Bs3aCa3a
4(anbmz) Begza = As3aBa3a + Aa3aBs34a

- Ou _
eq,3d+2Aeq,3dh+Beq,3dh Ceq,3d - Ad,3dCS,3d + AS,3dCd,3d
Deg3a = As3d4a3d4 + Ba3aCs3d

(8)

He(anr bz, p) =

L’estimation de la diffusivité thermique longitudile se fait en deux temps :
e Dans un premier temps, on identiiesur 'harmoniqud (e,t,n=0, m=0)qui correspond a
la température moyenne en face arriere la difftésiviermique axiale.
 Dans un second temps, on fait varier n ou m poentifier sur T(e,t,n,m=0) et
T(e,t,n=0,m)es diffusivités thermiques longitudinalesed g.

4.2.4 Résultats : conductivité thermique des barriéres tArmiques a

hautes températures

Dans un premier temps, on a effectué la mesura clacité calorifique du HX constituant
le substrat, puis de la Zircone Yttrie (YZS) congtnt la barriere thermique (obtenue par
délaminage mécanique d’'un revétement sur substeg)résultats obtenus sont confortés par des
valeurs issues de la littérature scientifique [Figure 23).
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Figure 23 : Capacité calorifique de la zirconeri@tdéposée SPS de I'ambiante a 1100°C
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Fort de la connaissance des capacités thermigsesatériaux constituant le substrat et le
depot, on peut estimer la diffusivité thermiqueasxia; par méthode flash et en déduire la
conductivité thermiqud, des dépdts SPS gque nous avons comparés a cebeséem sur une
barriére thermique déposée par EB-PVD (Figure@Qd$.mesures sont réalisées sous air a pression
atmosphérique car plus représentatives des en@mants auxquels sont soumis les revétements
dans les turboréacteurs. L’excitation est suppaséderme sur toute la face avant (défocalisation
de la tache laser pour couvrir toute la face dehiétillon).
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Figure 24 : Conductivité thermique axidtede dépot de zircone Yittrié déposee SPS et EB-PVD
de 'ambiante a 1100°C

Les conductivités thermiques calculées de 25 a°X1@fontrent que le pouvoir isolant des
barriéres déposées par SPS est plus importantedjee déposées par EB-PVD. Pour identifier la
structure de dépdbts SPS la plus a méme d’isole@ubage de turbine, nous avons procédé a des
essais comparatifs a température ambiante. Laé-Bfumontre ainsi que les structures obtenues
par dépdts SPS avec un agencement compact deseslprésentent un meilleur pouvoir isolant
gue les dépbt SPS standards.
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Figure 25 : Comparaison des conductivités therragjaxiales de différents dépots (APS, SPS
colonnaire compact, non compact et EB-PVD, dép& &fvue de plan, dépbt APS et EB-PVD
en vue de coupe) a température ambiante
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Comme le montre la Figure 25, les barriéres thargsqSPS étudiées présentent des
structures colonnaires perpendiculaires au substgajui laisse supposer une anisotropie dans les
propriétés thermiques. Ainsi, on peut envisager diffasivité axiale différente de la diffusivité
longitudinale (bien qu’on puisse supposer queflaigivité longitudinale aet similaire a g.

Les échantillons utilisés sont les mémes que purdsure de al’excitation ne se fait plus sur
l'intégralité de la face avant mais est localisee€entre de celle-ci (tache laser uniforme de rayon
3 mm). Les informations utilisées pour l'identifitan de la diffusivité sont les profils de
température selon x ou y moyennés dans I'espatenetion du temps (Figure 26).

Profils de température selon x Profils de température selon y
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Figure 26 : Profil moyen de température suivaaké x (a gauche) et suivant I'axe y (a droite)
en fonction du temps.
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Figure 27 : Intensités des harmoniques associés dua transformation de Fourier-cosinus.

Pour estimer la diffusivité suivant x (ou t), chagmage du film thermographique est
moyennée dans la direction x (ou y). Pour celacamsidere m=0 (ou n=0), et on applique la
transformeée intégrale Fourier-cosinus sur le pasditempérature expérimentale. On peut ensuite
réaliser une estimation sur les harmoniques paiwasulles obtenues (les harmoniques impaires
sont nulles si la tache d’excitation est bien c@)tr Dans un premier temps, on réalise une
estimation de la diffusivité axiale en prenant tihanique n=0 et m=0, qui correspond au
thermogramme moyen sur toute la face arriere pEttouvera,.
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Figure 28 :Identification de la diffusivité thergue longitudinale sur des profils temporels des
harmoniques 2,4 et 6 selon x et y, résultats erpErtaux (point) versus simulation 3D (lignes
pleines)

Ensuite, on identifie sur chaque harmonique paire diffusivité thermique que I'on
moyenne suivant la méthode de Gauss Markov poenaba diffusivité thermique longitudinale.
On remarque sur la Figure 28 que I'estimation serébk de bonne qualité au vu des résidus, mais
on remarque qu’elle se dégrade a hautes tempé&atelan y, ce qui est probablement un effet lié
a la convection naturelle. On se concentre alargdesuthermogrammes suivant x. Cependant, il
s’avere que I'estimation sur les harmoniques p&reéset 6 nous donnent une surestimation de la
diffusivité thermique longitudinale d’un facteur {& qui correspond a la valeur du substrat). La
sensibilité a la diffusivité thermique longitudiralugmente avec la valeur des harmoniques, hélas
le signal est trop bruité au-dela de I'harmoniqumo8r étre exploitable.

Cela permet tout de méme de tirer une conclusiqoitante sur le plan opérationnel : la couche
céramique SPS ne bloque pas I'extraction de laedhalans le plan. Cela limite I'apparition
d’éventuels points chauds pouvant mener a une détpa des aubages.
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4.2.5 Bilan et perspectives

Les résultats des mesures de propriétés thermsguéss barrieres déposées par procédé SPS,
montrent une augmentation du pouvoir isolant pppoa aux autres technologies. On note les
points marquants suivants :

* La conductivité thermique transverse des dépoéts (&6 étre optimisée a température
ambiante en modifiant la structure des colonnes dae plage de valeurs allant de 0,7 a
1,25 W.mt.K*?

» La conductivité thermique transverse des dépots SB3Z évolue peu entre 25 °C et 1100
°C et présente, a 1100 °C, une diminution compaigee 27 % et 37 % par rapport a un
dépbt YSZ EB-PVD.

Ce travail a fait I'objet de 4 articles [P9-12]. ioregrettons cependant de n’avoir pu réaliser
une estimation de la diffusivité thermique longihade de 'ambiante a 1100°C sur un dép6t mince
céramique. Des travaux ultérieurs ont montré quiemeur de seulement 3 % sur I'estimation de
la diffusivité thermique du substrat induit déjaeudifférence de plus de 60 % sur celle du
revétement. Pour pallier cela, avec un étudiant'@mle des Mines de Nancy en parcours
Recherche (Maxime CAPP), nous avons tenté une iexgér Flash de type « excitation face
avant/mesure face avant ». Cependant, il s’aveedajfréquence d’acquisition de 200 Hz de la
caméra infrarouge utilisée a I'époque ne permgitstd’avoir suffisamment de points sur la zone
temporelle ou nous sommes les plus sensibles #filsidité thermique longitudinale. Depuis,
nous avons fait 'acquisition d’'un imageur biengptapide, TELOPS en 2020 MS M1K, présentant
une fréquence d’acquisition minimale de 1000 Hzaityconservé les échantillons de ce projet, il
est possible qu’un jour, nous réessayons d’estimerdiffusivité thermique longitudinale sur ces
barriéres thermiques. Il serait aussi intéressatitider des méthodes existantes pour investiguer
les propriétés radiatives de ces barrieres hétaasg@2][33].
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4.3 Mesure de conductivités thermiques des liquides
thermiques a hautes températures

L’estimation des propriétés thermiques des liquelksatés, appelés par abus de langage
« verres liquides » est au coeur d’'une collaboratjo@ nous avons menée avec Saint Gobain
Recherche dans le cadre de la thése de Johann MBANE [34], soutenue en 2018 et de ma
mission de chercheur post-doctoral en 2011 au LEMBXinalité de cette étude est de mettre au
point une méthode de mesure de la conductivitértiogre « phonique » de liquides silicatés plus
ou moins transparents a hautes températures (€ealD@50°C).

Dans les matériaux semi-transparents tels queskess/(et liquides) de silices, le transport
de la chaleur se fait par conduction, rayonnemento@vection. Lorsqu’on identifie une
conductivité thermique par des méthodes standamd€es matériaux (norme Flash laser par
exemple), la valeur obtenue correspond a celleedconductivité apparente ou effective qui
englobe la part de flux transportés par conductgamductivité thermique « phoniquekyn au
sens du transport de la chaleur par le réseau gemiintrinseque au matériau) ou par
rayonnement (conductivité dite « radiative » gramdstensive notéle).

4.3.1 Contexte de I'étude

L’entreprise Saint Gobain est une entreprise veTgui s’'intéresse aux methodes de
mesure des propriétés thermiques de la silice aevaempératures depuis les années 70,
notamment via des méthodes fils chauds appliquédsssous des températures de fluage de verre
silicatés (de 25 a 550°C) [35][36] ou au-dela [33][ Les principaux verrous a I'époque portaient
sur la modélisation difficile des transferts cogpt@nducto-radiatifs au sein du matériau durant
I'expérience, et 'impossibilité d’estimer la paaidiative et phonique de la valeur de conductivité
identifiée.

D’autres méthodes ont été employées, par d’auteurs, pour déterminer une
conductivité thermique du verre liquide telles dee méthodes du gradient thermique linéaire
[39][40][41] et radial [42], la méthode de la sortlermique[43][44], et méme |la méthode Flash
face avant et face arriere [45][46][47][48][49]. ggmdant, dans chacun de ces cas de figure, la
conductivité ou diffusivité thermique identifiéeteme valeur effective et non phonique qui ne
prend pas bien en compte les effets radiatifs voarevectifs. Il apparait donc qu’'a l'aube des
années 2010, il n’est pas aisé d’avoir une valeuwrahductivité thermique « phonique » pour un
liquide semi-transparent a hautes températurestravail a donc pour objectif de pallier ces
Verrous.

Au sein du LEMTA, de nombreux travaux ont été mepéar réaliser la mesure de
diffusivité thermique et phonique par méthode Fldsmatériaux semi-transparents (Silice, ZnSe
et diamant notamment) jusqu’a 500°C. On peut ¢&ertravaux de André [50], Lazard [51] et
Remy[52]. On applique une excitation Dirac photothigue a I'aide de tubes a éclats sur toute la
face avant d’'un échantillon opacifié (films mincksr ou carbone), on mesure ensuite I'élévation
de température sur toute la face arriere.

La conductivité thermique phonique est identifiée se thermogramme a l'aide d’un
modele des transferts thermiques couplés résoRke&mtation de la chaleur et I'équation du
transfert radiatif. Ces modeéles reposent sur lpstmgses suivantes :

» Coefficient de perté unique

* Milieu gris

* Milieu Absorbant émettant

» Transfert thermique unidimensionnel
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La résolution aboutit & une solution sous la fodua quadrip6le thermique conducto-radiatif qui
permet d’identifier un nombre de Planck, une émaisoptique, une diffusivité thermique
phonique et les pertes. La part radiative et lag@rductive sont bien évaluées mais le dispositif
expérimental n'est pas adapté pour des mesurasséhplites températures ou le verre se met a
fluer. En effet, celui-ci doit étre placé dans weuset au-dela de 500°C, la géométrie de ce systéeme
bi-composant est plus complexe, une partie de itatxan thermique peut étre dissipée dans le
creuset, cela crée un court-circuit thermique. éangétrie des transferts étant donc plus complexe,
cela complique la modélisation (besoin d’'un mo@&. Suite au développement du banc hautes
températures Flash présenté en section 5.2 etrawauk de recherche de Hoang Quan Nguyen
[53] pour implémenter la méthode P1 dans le codditquilon dans le cadre d’une étude sur
la simulation du remplissage de moules verrier3389 et fort de mesures de capacités thermiques
de liquides silicatés au-dela de 1000°C, il estisageable de poursuivre les travaux initiés par
Alain Degiovanni dans les années 90. On proposec dome méthode d’estimation des
conductivités thermiques de liquides silicatés @témtempeératures basée sur une méthode pulsée
excitation face avant/réponse face arriere.

4.3.1 Dispositif expérimental

Le premier verrou technologique de cette étuddéaesbnception du porte échantillon. En
effet il faut un contenant opaque et non réactifrgde liquide a hautes températures. De plus, le
four tubulaire limite le diamétre du systeme a 50 et I'épaisseur de I'échantillon doit étre réduite
(pour éviter une masse trop importante a chaufier fe laser CO2).

On opte donc pour un contenant en platine rhod#a dont les propriétés thermiques sont
connues, mécaniqguement stable jusqu’a 1600°C stighement inerte vis a vis de la silice. Le
contact entre les parois du creuset est réalisgquatage, il n'y a donc pas de résistance thermique
supplémentaire a ce niveau-la. Ce creuset estnati@dépipéde 40 mm de haut, 40 mm de large
et de 6 mm d’épaisseur. Les parois sont épaissésma. Cela permet de contenir une lame de
liquide parallélépipédique de 4*39*38 miirigure 29).

Face de
mesure ou
d’excitation

Paroilatérale

Figure 29 : Descriptif de la cellule de mesureRt/Rh avec et sans son revétement absorbant

Ce choix de paroi de 1 mm et d’épaisseur d’échantdécoule d’une étude sur la mesure
de diffusivité thermique des liquides a températumbiante réalisée au LEMTA [54]. Cette étude
montre qu’il y a un optimum sur I'écart type de ddfusivité thermique identifiée pour la
configuration suivante 1mm de paroi/4 mm de liguitiam de paroi. Le platine poli présente a
hautes températures une faible émissivité, ce sjus@ihaitable pour diminuer la part radiative
des transferts a l'intérieur du creuset.
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Figure 30 : Descriptif de la configuration expérimale utilisée

Ce systeme est placé dans un support en stuntatiteéme placé dans le four tubulaire
du diffusivimetre 3D (section 4.2.2.3., Figure 18 four assure le maintien a la température de
mesure souhaitée (isotherme d’estimation). La leelie mesure est chauffée sur la face avant
pendant quelques secondes par le laseréZ@ mesure se fait sur la face arriere par wageuar
thermique (Figure 30). Les faces externes dellalecau contact avec I'atmosphére du four, sont
aussi recouvertes d'un revétement de Titane den®,Bj€paisseur réalisé par pulvérisation
cathodique. Celui-ci permet d’améliorer I'absorptide la source photothermique sur la face
avant. Sur la face arriere cela améliore I'émisside la cellule et donc le rapport signal surtbrui
au niveau du signal fournit par la caméra.

4.3.2 Modélisation des transferts thermiques

Contrairement aux mesures sur la silice a temp&ratanbiante, de nombreux effets doivent
étre pris en compte dans la modélisation, notamiaerdnvection, le court-circuit thermique par
les parois et le transfert couplé conducto-confiecti

4.3.2.1 Prise en compte du couplage convectif

Une étude précédente [55] a montré que le rappaspect (hauteur/épaisseur) d’'une
cellule de mesure était primordiale pour évitepdndre en compte la convection dans le modéle.
Plus la viscosité est grande, plus la cellule kstgée, plus ce couplage est faible. Dans nose ca
ce rapport d’aspect est de 10, rapport insuffipant négliger la convection.

AT=10°CL =4 mm Nombre de Nombre de
Rayleigh Prandtl
Eau (25°C 900( 7
Huile (Alcatel 100) (25°C) 1000 720
Silice fondu (1200-1600°C) 0.04-0.1¢ 800(-200(

Tableau 1 : nombre de Prandtl et de Rayleigh phfférents types de fluides
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Si on considére une épaisseur de 4 mm de la lartiquilde dont les faces avant et arriére
sont soumises a un gradient maximum de 10°C, sidalcule les nombres de Rayleigh et de
Prandtl pour des liquides comme I'huile ou I'eaalffleau 1), on se rend compte qu’ils sont
Ssupérieurs aux valeurs critiques nécessaires dskaen place d’'un écoulement. Cependant, dans
le cas des liquides silicatés a hautes températleess viscosités dynamiques sont tellement
élevées [56][57] (de 1 a 1000Pa.s) que les nonmteeRayleigh sont trop faibles pour que I'on
puisse prendre en compte la convection dans lesfads thermiques. Pour notre probleme, a
I'intérieur du creuset, on ne prendra donc en cemgpe les transferts couplées conducto-radiatifs.

4.3.2.2 Caracteres tridimensionnels des transferts thermsgu

Il'y a quasiment deux ordres de grandeurs de diffeg entre la conductivité thermique des
liquides étudiés et celle des parois constituarteltule de mesure. Cela implique de ne plus
considérer les transferts unidimensionnels comme dae méthode Flash classique, car il y a un
court-circuit thermique par les parois latéralesurPillustrer cela, nous avons réalisé des
simulations de thermogrammes face arriere d’'uneleale mesure contenant de I'eau gélifiee a
25°C sous FlexPDE (Figure 31) en ne tenant comyeedq transfert conductif.

1.2 . . . . T T T
1 g

0.8

0.6

0.4

0.2 D

= 2D cart

=2D cyl
—3D

Température normalisée

I I I I I I
o 10 20 30 40 50 60 70 80
Time (s)

Figure 31 : Comparaison de différents modeles cotits pour simuler un thermogramme issue
d’'une expérience Flash telle que présentée suidare 30

Il apparait que les hypothéses 1D (pas de partésalas), 2D (parois latérales infinies), ne
représentent pas correctement avec les donnéesmegptales contrairement a la modélisation.
C’est pourquoi nous devrons utiliser un modéle mamt numérique et non semi-analytique pour
identifier les parametres thermiques.

4.3.2.3 Modélisation des transferts couplés conducto-rafsiat

Comme pour les études précédentes on supposertes parfaitement opaques et le liquide
comme étant un milieu gris absorbant émettant. Ledal® permettant de calculer le
thermogramme face arriere est obtenu en résolvégudtion de la chaleur dans les parois
opaques :

oT
V- (kVT) = pCp>- 9)
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JATUSS

Et I'équation du transfert radiatif (ETR) coupléBéguation de la chaleur dans la lame de liquide:

oT

V- (kVT) V- [q()] = pC, 2 (10)
Et
ai'(s,2 ' 0 aI'(s.n . o
SO — kLl (5,0) + 1ol 1)) Ou Ty 4T = =iyl (5,0) + 1l [T()] (21)

Le terme de gauche nous donne le gradient de lumméndans la directiofd, le premier terme
de gauche correspond a I'absorption dans la dinedli et le second a I'émission isotrope. Le
champ de température T est couplé avec la lumindfwx®) via la divergence du flux radiatif tel
que :

V.q,(s) = 4mk, [nz @ — I(s)] (12)
Aveck, le coefficient d’absorptior,” [T (s)] la luminance du corps noif, représente les cosinus
directeurs{ly, l,, 15} = {cos 0 ,sin 6 cos ¢ ,sin B sin ¢} dans les directionsx;, x, etx;. Pour
calculer le champ de luminance on va décompodammance en une somme de N terme. C’est
le principe de la méthode PN. Ainsi la luminancés,l?) est décomposée sous la forme
d’harmoniques sphériques pour décrire les variatspatiales et angulaires de la luminance. Dans
une troncature du premier ordre, l'intensité radiatlirectionnelle peut étre écrite comme la
somme de ces différents moments telle que :

1(s,6,¢) = ﬁ (I© +31W cos 0 + 31D sinfcos p + 31 sinfsinp)  (13)

Les variations angulaires sont données par des\pplgs de Legendre et les inconnues du
problemd @, LW, L@ etL® qui représentent respectivement l'intensité mogémoment d'ordre
zéro de l'intensité) et les composantes du fluxatdcen x;, x, et x; (moment d’ordre 1) ne
dépendent que des coordonnées spatigles

Avec I® = [*" I'(s,0)d0 et 1O = [T LI(s,0de  (14)

L'inconnue principale correspondantL&®) [53] peut étre obtenue indépendamment des
moments du premier ordté?, L@ etL® en résolvant I'équation différentielle du secort® en
régime permanent 3D suivante :

1 (92100 9210 20N )
g(axlz Tz T axsz) = —(4np1,(T) — k1) (15)

Si nécessaire les inconnues secondaited@ et 1® (composantes du flux radiatif) peuvent
étre obtenues a partir & grace aux équations du premier ordre suivantes :

[0 = _ 1

3B 0x;

(i=1, 2o0r3) (16)

La condition limite sur le rayonnement sur les facgernes de la cellule sont des conditions de
type Marshak [58] :

2 2— dl
I = 480'7127};1' +§TE*E (17)
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Les conditions sur les faces externes sont destammide type Newton avec un coefficidnde
perte globale. Le modéle direct conducto-radiati€cal’approximation P1 (troncature de la
meéthode PN a I'ordre 1) permettant de simuleréertfogramme moyenné sur toute la face arriere
est implémenté dans le code commercial ANSYS Flugais a I'aide de fonctions utilisateurs.

4.3.2.4 ldentification des parameétres

Les paramétres pouvant varier ici sont les progsiéptiques et thermique des parois et du liquide,
le coefficient de pertes globalbsOn s’intéresse a la sensibilité de 6 paramétres

» Ladiffusivité thermique a (ou la conductivité tirequek, carpCp est connu)

e Les perted,

e L’épaisseur optique, = k,.e

* Le nombre de Planck,;, = kk,/4n?cT;,,,° représentant le ratio conduction/ rayonnement

* L’émissivité des parois

e Qo le flux laser absorbé.
Une étude de sensibilité a montré que I'émissidi#é parois internes a la cellidea trés peu
d'influence et que le nombre de Planck est redondgn= kﬁ/4n20Tref3 avec d’autres
parametres. On ne peut pas identifier la conduétatila diffusivité thermiques. Ainsi la capacité
calorifique du liquide silicaté est mesurée par DBCOmasse volumique par dilatométrie, et les
propriétés de la cellule en platine rhodié sonihces. Les paramétres du probleme sont ainsi au
nombre de 4 :

» Ladiffusivité thermique phoniquem
» L’épaisseur optique, = k,.e (lorsquer, > 1 le matériau est peu transparent, lorsque
7o < 1 le matériau est transparent),
* Le coefficient de perte global h,
* Qo la puissance surfacique déposée en face avahéxeitation photothermique.
Pour notre étude de sensibilité (Figure 32), os'iraéresser a 4 cas de figure présentés
dans le Tableau 2. Ces cas correspondent a diféénareaux de transparence pour des verres :
e Une épaisseur optiqug de 0,5 (un verre de vitrage),
* Une valeur de 1 (verre type bouteille),
* Une valeur der, de 5 (verre basaltique),
* Une valeur au-dela de 10 (verre quasi opaque, ncpeut faire I'approximation de
Rosseland. Dans ce cas un modéle conductif puistéajur le thermogramme et I'on
identifie une diffusivité apparente).

Cas a(mzs!) h(W.m?K) To Nob & Qo(W.m?)

1 0,5.1C® 20C 0, 10,12t 0,1 1C°
2 0,5.1¢® 20C 1 0,2t | 0,1 1C°
3 0,5.1¢® 20C 5 5 |01 1C°
4 0,5.1C*® 20C 10 10 |0, 1C°

Tableau 2 : Cas d’étude pour I'analyse de senisil
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a=05mmist h= 200W.m 2 K™, 1p= 05, Npy= 0125, = 0.1 a= 05mmsst h=200W.m2.K}, to= 1.0, Npy= 0.25,£= 0.1
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Figure 32 : Courbe de sensibilité réduite aux pagdres obtenus a partir du modele conducto-
radiatif P1 pour 4 paramétres (af.et Q)

Afin de vérifier la pertinence de notre modeéle @msferts thermiques, nous avons ajouté
un bruit blanc b= 1%) a nos thermogrammes et on identiieh, 7o et Qo sur ce signal
synthétique a I'aide d’un algorithme de Levenbergriyiardt implémenté dans Matlab, les quatre
parametres de I'étude. Sur la Figure 33, on renseqdes résidus parfaitement plats. Le tableau
3 montre que la diffusivité thermique identifié¢ ®es proche (erreur autour de 1%) de la valeur
utilisée pour la simulation.
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a=05mmis, h=200W.m 2K 15= 05 Npy= 0.125 = 0.1
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Figure 33 : Identification de a, hy et Q sur des signaux synthétiques bruités issus du lmode
des transferts thermiques

Cas

a(mm2s!) h((W.m?2K? T Qo (W.m?)
Exacte 0,500C 20(,0 0,£00C 10°
Estimé: 0,497: 200, 0,504 10°
Exacte 0,500C 200,( 1,00( 10°
Estimé: 0,497 200,( 1,01: 10°
Exacte 0,500C 200,( 5,00( 1C°
Estimé 0,493: 200, 4,89¢ 1C°
Exacte 0,£00C 200,( 10,00( 1C°
Estimé 0,492: 200,] 9,664 1C°

Tableau 3 : Parameétres identifiés sur les signsynthétiques bruités issus du modeéle des
transferts thermiques

4.3.3 Estimations de la conductivité thermique phonique ds liquides
silicatés
La méthode d’estimation d’une conductivité ou d'aiféusivité thermique en utilisant un
modele numérique conductif ou conducto-radiatifitnensionnel est un apport de mon travail qui
a nécessité un investissement constant sur la.dir@e’abord fallu la valider sur un matériau

connu, en prenant uniguement en compte le trargdaductif. Dans un second temps, le couplage
conducto-radiatif a été implémenté (FlexPDE danpremier temps puis Ansys Fluent).
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4.3.3.1 Validation de la cellule de mesure et du modele 3D.

Dans le but de valider la pertinence de I'utilisatd’un modele numérique 3D, implémenté
sur FlexPDE pour réaliser une estimation de panaset valider le design de la cellule de mesure,
dans un premier temps, des mesures ont été efésciutempérature ambiante avec un dispositif
expérimental simplifié et un fluide de référenceedu gélifiece (avec 0,15% en masse de
Carbopol®) est choisie comme fluide de référenoeaeson de sa viscosité élevée (sans contrainte
de cisaillement) proche de la viscosité du vernaidtes températures. Ce type de fluide conserve
les mémes propriétés thermiques que l'eau (biemussn a température ambiante), sans
perturbation due a l'effet de convection pendamtdaure. Enfin, I'eau peut étre considérée comme
un fluide opaque dans la gamme des infrarougess PDarcas, le transfert de chaleur radiatif a
l'intérieur du fluide peut étre négligé car le noenlde Planck est grand, en particulier a la
température ambiante.

T T f I
8 [~ modele
.:—2 0.8 ——mesure 7]
=
E
o 06} ' i
=
(<]
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2 o4 | i
=
o
D
2
g o02- i
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ot ! [ I ' ' ' :
0 10 20 30 40 50 o £ %
re ol
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Figure 34 : Estimation de la conductivité thernaget du coefficient de perte sur de I'eau
gélifiée

La cellule de mesure est soumise a une excitat@reau de 0,9s sur toute la face avant. L'imageur
thermique IR est utilisé pour acquérir le thermagree moyen sur toute la face arriére. L'intérét
d’'un imageur plutét qu’un thermocouple ou d’'un pyigdre est de pouvoir faire une moyenne sur
la température d’une surface bien précise, la ndueecelle utilisée pour avoir un thermogramme
moyen simulé dont la durée de l'acquisition es8@es. Les propriétés thermiques peuvent étre
considérées comme constantes pendant I'expérienten{pérature maximale d'élévation de la
face arriere est de 0,5°C). Les résidus sont dafleles (Figure 34), I'estimation ne semble pas
présenter de biais.
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ki (W.mt.K?Y) h (W.m?K?)
0,629 9,862
0,613 12,642
0,623 8,215
0,596 8,541

Moyenne ( £ écart type)
0,615 (+0,015) 9,815(+2,015)

Tableau 4 : Estimation a deux parametres : conditétithermique de I'eau ket pertes
thermiques h

Les résultats d’estimations sont également dans le

Tableaws. L'expérience nous donne une valeur moyenne deb0/6.nt.K* & 25°, ce qui est en
adéquation avec la littérature scientifique (valen0,607 W.m.K* a 25°C [59]).

4.3.3.2 Résultats : liquides silicatés a hautes température

Fort de la validation du modéle conductif sur I'dailieu opaque), on a ensuite réalisé
des mesures sur des liquides semi transparentgéteanpérature en utilisant le modeéle conducto-
radiatif. Deux échantillons de silice sont choidisverre AS1 (forte épaisseur optique) et leeverr
SC (faible épaisseur optique). L’estimation se fait un algorithme de Levenberg couplé au
modele direct, décrit précédemment. Le code dmutatilisé est ANSYS Fluent v14.5 avec un
maillage de 307 200 hexaédres réguliers (pas dtespa 0,25 mm) et un pas de temps de 650 ms.
On suppose l'excitation laser centrée sur la faamia(faisceau gaussien de 3 mm de rayon) sous
la forme temporelle d’'un créneau de 6 s.

a=0.602 mm2.57, h=212.8 W.m2.K"1, ty= 0.720, K = 0.992 a=0.526 mm?.s71, h=251.5 W.m~2.K"1, 1,=8.016, K=0.991
@ 1.2 o 12
2 SRiE < B 10 gl
g Wl = il =
B 0.8 == res = 0.8 = rpg |
€ 06 E 0.6
)
5 o4 © 04
g 0.2 2 02
g 0.0 ‘g 0.01
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Figure 35 : Identification de a, hy et @ sur des thermogrammes expérimentaux a hautes
températures sur des liquides SC (a gauche) e(@A@oite).Les croix bleues (exp) représentent
I'expérience, les traits en pointillé rouge (est)thodele et en trait plein noir ( res) , les résidu
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Les mesures sont réalisées de 1000 a 1200°C puerrleSC1 et de 1100 & 1400°C pour le verre
SC2. L'identification est bonne, les résidus suFigure 35 sont plats. Le modeéle des transferts
conducto-radiatifs semble adapté.
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Figure 36 : Conductivités thermiques a hautes teatpées de liquides SC (en bleu) et AS (en
rouge)

Il est ainsi possible d’estimer une conductivitéerthique sur une gamme d’échantillons
représentatifs de ceux mis en ceuvre dans l'induseiriere. L’échantillon a forte épaisseur
optique présente une conductivité constante ertitonde la température, alors que le verre plus
transparent a une variation linéaire de sa condte&tn fonction de la température (Figure 36).
On retrouve cette tendance dans une étude dedealitre qui semble fiable (bonne prise en
compte des transferts radiatifs dans le modélelesméme sujet [60].
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Figure 37 : Coefficient d’absorption a hautes temgpéres de liquides SC (en bleu) a et AS (en
rouge)

A noter gu'il est possible d’estimer via I'identtion de I'épaisseur optique, le coefficient
d’absorption des liquides (Figure 37). Cependdngst tout de méme plus aisé d'utiliser la
spectroscopie pour avoir cette valeur.
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4.3.4 Bilan et perspectives

Nous avons mis au point une méthode permettantimiesefficacement la conductivité
thermique de liquides a hautes températures vimodéle numérique qui demande quelques
heures de calcul pour identifier une propriétértigue sur un thermogramme. Ce travail a fait
I'objet d’'un d’article [P6], d’'un acte dans un ceag international [CI7], de deux actes dans des
congres nationaux [CF6-7] et de deux conférenceters [S-INV1, S-INV3]. Un article exhaustif
est actuellement en cours de rédaction pour clotétede.

Cependant, cette méthode demande une grosselinftase (diffusivimétre 3D avec laser

et imageur thermique quantique) et une cellule dsure onéreuse. Ces points doivent encore étre
améliorés. Néanmoins, nous disposons d’'une méthmamtere pour la mesure des propriétés
thermiques des liquides et verres mis en formd’ipdustrie verrieres. Un travail doit encore étre
mené pour I'étendre a d’autres types de liquideseftet, les liquides étudiés ont une rhéologie
adaptée (liquide visqueux) et sont relativemenitése Si on veut généraliser la méthode a des
domaines tels que la métallurgie ou les céramifpredus, un travail doit étre réalisé sur la prise
en compte de la convection et les effets de I'emviement sur I'échantillon (évaporation et
oxydation).

Vincent Schick 72



Focus scientifique : mesure des propriétés theresigie matériaux semi-transparents

4.4 Mesure de conductivité thermique des isolants a haes
températures

Faisant suite aux premiers travaux sur la détenmimades propriétés thermiques des
liquides a hautes températures et au développeatadaiméthode tri-couche au LEMTA [61] pour
la mesure de conductivité thermique des superarisola température ambiante, une nouvelle
collaboration Saint-Gobain/LEMTA a vu le jour avammme objectif la caractérisation thermique
d’isolants hautes températures.

Des méthodes telles que la plague chaude gardé®)((@2][63][64]et flux métrique
(HFM) [65] permettent d’obtenir des conductivitéertmiques apparentes jusqu’a 800°C. Cela
nécessite des échantillons de grandes taillesX@ID mm?2 pour la plague chaude gardée et 300
x 300 mmz pour la méthode flux métrique de la notg@). Or Saint Gobain souhaite mettre en
ceuvre un dispositif plus compact (150 x 150 mntpsé aux essais sur des formules d’isolants
obtenus en laboratoire sur de petits échantillof®is dispositifs ont été mis en place
successivement permettant chacun d’estimer desuctividés thermiques a des niveaux de
température différents.

* La méthode CFM (Comparative Fluxmetric Method) permet de calculer une
conductivité thermique d’isolant jusqu’a 600°C.

» La méthode 4L dont I'objectif est de déterminedilfusivité thermique d’isolants
au-dela de 600°C (jusqu’a 800 ou 1000°C en fonadesmmatériaux)

* La méthode PHW (Parallel Hot Wire) Fil Chaud Palallpour une estimation de
conductivité thermique voire de capacité thermigusgu’'a 1200°C

Sur chacun de ces dispositifs, on estime une ctivitédhermique apparente. Dans certains cas
de figure, il est possible, en faisant I'hypothdsemilieu gris, de déterminer la valeur phonique
en utilisant une valeur de coefficient d’absorptidrienue par voie spectroscopique et un modele
de Rosseland [67].

4.4.1 Méthode CFM

Le dispositif CFM (Figure 38 et Figure 39) utilisme méthode par comparaison. Un
échantillon a caractériser est placé au contact dahantillon de référence dont la conductivité
est parfaitement connue. Ces éléments sont surmoiiée résistance chauffante en inconel
chemisé inséré par gravure dans une plaque méwlliglle permet de générer un gradient de
température dans le milieu a étudier. Un isolanttdg températures assure une garde isolante
latérale. Le tout est pris en sandwich entre deagues d’acier inoxydable de 1 cm d’épaisseur
pour homogénéiser les transferts et apporter dertie au systeme. Ce dispositif est placé dans
un four de maintien qui amene I'ensemble a la teatpée de mesure souhaitée. Un thermocouple
est placé entre chaque interface et permet delealauconductivité thermique de I'échantillon,
une fois le systeme en régime permanent tel que :

T1—-T, e T1—T, e
k =1 2z -m _ 172 %"m 18
M T -TyRyer T T eres (18)

L’échantillon et la référence ont une épaisseu@enm chacun, le coté de I'échantillon a
base carrée est de 150 mm, le c6té de 'ensembtiee200 mm. Ces dimensions n’ont pas été
choisies par hasard, suite a une étude paraméetsiguEOMSOL, ce sont ces dimensions qui
permettent de considérer le transfert thermiqudiom@nsionnel au centre du systéme, la ou sont

placés les thermocouples. En effet, la principéfecdlté de mettre au point un tel dispositif est,
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a l'instar de la plague chaude gardée, de troumemayen de négliger les pertes thermiques
latérales.

Echantillon a mesurer, %,
Section 15 x 15 cm?

Isolant

Plaques metallique / .

1x30x30cm? \EEE

Isolant

Elément chauffant

Isolant

Echantillon de référence k
Section 15 x 15 cm?

refs

Figure 38 : Schéma de principe du dispositif expéntal CFM

Plague
chauffante

Figure 39 : Vue du dispositif expérimental CFM

La référence utilisée est un silicate de calciumddeomination commerciale LUX 500. Une
premiére expérience de calibration est menée rté daine mesure d’'un échantillon standard de
conductivitéksid le SilCal 1100 caractérisé thermiquement par delmeux laboratoires [66]. On
estime la résistance thermique de référdéhgetelle que :

DTz Csed (19)

R =
ref T;—T3 Ksta

L’avantage de cette méthode de calibration estlgudeninue les erreurs pouvant provenir
de résistances thermiques au niveau des interdades thermocouples. Et sil'on prend en compte
les incertitudes sur I'épaisseur de la référened’édhantillon et les mesures de température, nous
arrivons a une erreur théorique d’estimation de t&%a conductivité thermique de I'échantillon
isolant. L'objectif de cette étude est de mesumardnductivité thermique apparente d’un isolant
fibreux léger (le Quartzel) de 25 a 600°C. Pourdesinotre méthode, plusieurs mesures ont été
réalisées pour comparaison avec un dispositif ideeéce a plague chaude gardée (GHP) au LNE
de Paris (Figure 40).
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Figure 40: Conductivité thermique apparente d’un feutre de&iQuartzel basse densiE=@6
kg.m?3) en fonction de la température obtenue par métfilockenétrique (CFM) et plaque
chaude gardée (GHP).

La conductivité thermique apparektgp varie proportionnellement avec la température au
cube. Ceci suggere que I'on pourrait appliguer wdée de Rosseland [67] pour estimer la
conductivité thermique phoniqilgn, en connaissant le paramétre optique telle que :

2 3
Kapp = Ky + ky, aveck, = 5210 (20)

3kq

En conclusion, le dispositif CFM permet d’estimez thcon fiable la conductivité
thermique d’échantillons d’isolants de petite disien et de masse volumique variable. Nous
avons pu caractériser ainsi des feutres de sikcedensesp(allant de 17 a 42 kg.1d) et des
silicates de calcium plus densps=(260 kg.n¥) jusqu’a 600°C, pour une plage de conductivités
thermiques allant de 0,05 & 0,5 Wi,

Suite a cette étude, le dispositif a été transpbeg Saint Gobain Recherche a Aubervilliers
pour réaliser du contréle qualité sur les produngti®aint Gobain. Ce transfert a été réalisé par
Maxime CAPP, lors de son stage de fin d’étudesstQla ancien étudiant Mines Nancy, qui a
travaillé sur les mesures de propriétés thermigeelsarrieres thermiques en projet recherche au
LEMTA et qui est aujourd’hui au département themeigles procédées et systemes chez Saint
Gobain Recherche Paris.

4.4.2 Méthode 4L

La méthode CFM permet d’estimer une conductivigrttique apparente des matériaux
jusqu'a 600°C, elle repose sur un fonctionnementégime permanent. La méthode 4L (« 4
Layers » ou « quatre couches ») reprend le disp@siM mais avec un fonctionnement en régime
transitoire et un remplacement de la référencégarantillon a mesurer (Figure 41). Ce dispositif
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a pour vocation d’estimer la diffusivité thermigd&solants jusqu’a 1000°C. Le systéme ainsi
constitué présente une symétrie au niveau de ffatte des deux échantillons isolants. La faible
conductivité thermique des échantillons permetdigiger I'influence des résistances thermiques
de contact. Comme pour la méthode CFM, on peutge¥des pertes thermiques latérales jusqu’'a
1000°C environ, le transfert thermique est doncsm@ré unidimensionnel au centre du dispositif.

Isolant

Plague métallique 50
40 —
‘-7 T‘\ﬂ..
A 6 / . \\\A
T, @ Echantillon < 30 / ~——]
o
=
T 20 /
2 |/ o —
Echantillon
g 10 , o
- / /
0 [ usrt’«n—( L o -
Plaque métallique
Ts

-100

500 1000 1500 2000

t(s)

Elément chauffant

Isolant

Figure 41 : Représentation schématique de la méldhd(a gauche), thermogramme a chaque
interface (a droite)

Le dispositif est placé dans un four pour le mamtsur une isotherme d’estimation. L'élément

chauffant fournit un créneau de flux qui élevetéaspératures de I'échantillon. On enregistre alors
trois thermogrammes, deux a chacune des interfaggal-échantillon, et un entre les deux

échantillons. L'estimation de la diffusivité theompe apparente se fait en minimisant I'écart
qguadratique par variation de la diffusivité viaalgorithme de Levenberg-Marquardt [68] entre la
températurdaexdt) et le thermogramme simulémodt) tel que :

s =30 (1,0~ T4, 0) @)

En appliquant la méme philosophie que celle em@qyéur le développement de la méthode
tricouche [61],Tomodt) est simulée en résolvant I'équation de la chgbewr obtenir le champ de
température dans I'échantillon via une transforrdéd_aplace, et en convoluant cette solution
analytiqueF (t, a) avec les températures enregistregs et Ta(t) telles que :

Tanoa(0) = Tp, (0) + |1, () = Ty, (0) + T, (8) = T, (0)| ® F(t, @) (22)
e e?
AvecF(t,a) = —e

Pour valider la méthode, on a cherché a étudiesigalus matériaux utilisés comme isolants
techniques a hautes températures :
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* Le LUX500, un silicate de calcium dont la tenugéenpérature est garantie jusqu’a 500°C
environ.

e Le SilCal 1100 [66], un silicate de calcium utiligéur la calibration de la méthode CFM.

« Le NOARFOAM Xpure, une mousse céramique poreuskmiae pure utilisée comme
réfractaire présentant une semi-transparence maauéela de 600°C.

La diffusivité thermique du LUX 500 a été mesurée méthode 4L jusqu’a 525°C (Tableau 5).
Ces résultats ont été comparés a des mesures fdsiuviliés thermiques obtenues grace a la
combinaison de mesure de conductivité plaque chgadite (LNE) et de capacité thermique par
DSC. Une diffusivité thermique apparente de ce rimatéeut ainsi étre estimée avec un écart de
maximum 4% par rapport a la référence.

T(°C) | @exp(m2.£Y) arer(M2.67)
17¢% 3,22.1(7 3,10.1(7
32t 3,06.107 3,11.1(¢7
52t 2,91.1(¢7 2,84.1(7

Tableau 5 : Comparaison de la diffusivité thermiguelLUX 500 en fonction de la température
estimée par méthode 4L et DSC/GHP

La diffusivité thermique du SilCal 1100 a été egtinjusqu’a 800°C et comparée aux résultats de
la littérature [66], (Figure 42 et Tableau 6). LdesI'identification de la diffusivité thermique a
hautes températures, les résidus sont de bonnaéqumeigré de trés |éger biais que I'on peut
expliquer par la haute terrlpérature.

—Top /
20— Residues x10 /
—Tmod /

-
n

=
N

n

Temperature (°C)

|

'
n

_mO 200 400 600 800 1000
t(°C)
Figure 42 : Identification de la diffusivité thelpe sur un thermogramme 4L a 800°C et

comparaison de la diffusivité thermique du SilcaQ en fonction de la température

T(°C) | @exp(mM2.£Y) arsr(m2.cY) | Erreur(%
20C 4,22.1(7 4,22.1(7 -0,2
40C 4,54.1(7 4,93.1(7 -7,8
60( 5,19.1(7 5,78.1(7 -10,4
80C 6,08.1(7 6,77.1(7 -10,5
Tableau 6 : Comparaison des diffusivité thermigstimeée par méthode PHW a la littérature
[66]

Il apparait que les estimations de diffusivité thejue apparente sont moins fiables pour une
température supérieure a 800°C quel que soit fmtke temporel d’estimation. Cela est
probablement di a une mauvaise prise en compta denhi-transparence. Cette tendance se
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confirme sur les mesures NORFOAM a 800°C (Figurge d8 I'ajustement des thermogrammes
ne fonctionne absolument pas pour un modéle cotfighuet

25 ‘ - 25 2/
== Texp / —=Texp /
20— == Tmod 20— Residues x10 /
Residues x10 / —Tmod /
15 15|

~

10 7

7~

| -

Temperature (°C)
]
1 ‘\

Temperature (°C)

"

-5 — =B

_’IDD 200 400 600 3800 'IDIDU _‘IDO 200 400 600 800 100C
t(s) “1(s)
Figure 43 : Identification de la diffusivité thelpe sur un thermogramme 4L a 800°C sur un
échantillon de Norfoam via un modéle conductif @ugauche) ou conducto-radiatif avec

résistance radiative en paralléle pour la prisecampte du rayonnement.

Cela semble mieux s’ajuster pour un modéle simpladgpolaire conducto-radiatif avec
résistance en parallele que I'on peut représeirisr a

7) R
_ _¢>’_\/\/\/\/\/—— . r R sinh(Fe) ]
Q. . 14—
m q)om‘ RkS \/Ee
1% . Et F(t,a) = L] “

Les résidus restent quand méme signés, cela noprgra méthode n’est pas completement
fiable au-dela de 600°C pour une estimation duifugivité thermique apparente a hautes
températures. Il faut une meilleure prise en cordptetransferts radiatifs dans la modélisation de
la méthode.

En conclusion, la méthode 4L est une bonne métdedmesure de la diffusivité thermique en
complément de la méthode CFM. En effet, ces deuthadés donnent acceés a la mesure de
conductivité thermique et a la capacité thermique dsolant jusqu’a 600°C. C’est le véritable
atout de cette association car la mesure sur lésrigax peu denses est peu aisée par DSC.

4.4.3 Méthode fil chaud paralléle

Les méthodes développées (CFM et 4L) ont montrélideges pour I'estimation des
propriétés thermiques des isolants au-dela de 80DdDs le cadre du laboratoire commun
CANOPEE, nous avons développé un dispositif filuchparallele (PHW, Figure 44) pour pouvoir
identifier des propriétés thermiques de matériaaants a tres hautes températures. En plus de
'estimation de conductivités thermiques, ce difjfosous permet de déterminer la capacité
thermique d’isolants techniques jusqu'a 1500°C das matériaux fibreux potentiellement
orthotropes. Il est constitué de 3 échantillonsetgion carrée de 150 x 150 mm?2 ; les échantillons
1 et 3 font 25 mm d’épaisseur, I'échantillon 2 fdlditmm d’épaisseur. Une rainure de section carrée
0,5 x 0,5 mm?2 est réalisée au centre de la facé&supe de I'échantillon 1 pour faire passer le fil
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chauffant de diameétre 0,5 mm. Les mesures de tempérsont réalisées a partir de deux
thermocouples chemisés de type K de diametre 0, placés eux aussi dans des rainures carrées.
Le thermocouple permettant d’estimerest placé a 15 mm du fil chauffant, a I'interfagdre
I'échantillon 1 et I'échantillon 2, le thermocoupbermettant d’estimek;, a l'interface entre
I'échantillon 2 et 3.

Plaque métallique
Echantillon 3

Echantillon 2
T(0,d,,t)

d, Thermocouple Type K

I

L
/F!il chauﬂ“antdy J Echantillon 1
T(d,,0,t) 7
( ) Thermocouple Type K
I // Plaque métallique
(V)
N
U

Figure 44 : Description schématique du dispositifl? mis en ceuvre pour déterminer les
propriétés thermophysiques des isolants a hautepéeatures

Le modele permettant d’obtenir la température séam@st issu d’une précédente étude théorique
réalisée au LEMTA[69]. Les températumgg,,0,t) en 7(0,d,,t) peuvent s’exprimer ainsi :

T(dx,O,t)zﬁ‘J Py ( x > (23)

pcpp D pepp
cwntrw 2K Tw |+2m[kxk \/ir +[14pwewn T 2pRLy 1K T
PwCwTtTyw“ Ko mw xzaw[ PwCwTTyw PRIy 1Ky mw

Qwp ( [PPP, |
plyw O\ ky Y

| (24)
pcpp ? 2 pCpp
ewntry2Ko| [—===ryw |+21m[kxk; |1y +[1+pwcymry2pRL 1K T
lpw wTTy 0< ks w) xRz [Tw [1+pwewnrw?pRiw] 1< ks w)J

Vu le caractere isolant des échantillons étudiépeart négliger les résistances de contact
au niveau du fil et des thermocouples. L'étude elesibilité montre que I'on peut estimer avec
une trés bonne sensibilité la diffusivité thermigeteavec une sensibilité correcte la capacité
calorifique de matériau orthotrope a forte épaissgtique.

 —— | —

7(0,dy,t) = L7
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Figure 45 : Thermogramme expérimental (en rougehatélisé (en noir) a 1000°C obtenu par
PHW sur un échantillon de Superwool Board 607 HT.

L'identification des propriétés thermiques a étdis€e sur du Superwool 607 HT Board.
Ce sont des panneaux rigides a base de lainedemiésentant une masse volumique environ 10
fois (p=330kg.m") plus grande que les feutres de Quartzel étudiésngthode CFM. Les fibres
du matériau sont orientées et présentent une mertarthotropie. Les thermogrammes
expérimentaux sont peu bruités a hautes tempésatiigure 45) et il y a un bon ajustement entre
thermogrammes expérimental et modélisé, avec deduseplats et de faibles amplitudes. Les
propriétés thermiques apparentes d’un matériaansolrthotrope peuvent étre identifiées jusqu’a
1000°C par la méthode du fil chaud parallele (Fegis).
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Figure 46 : Propriétés thermiques du Superwool Boatonductivités thermiques &t k, et
capacité calorifique identifiée par méthode PHW
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La conductivité thermique estimée est la méme alie calculée par la méthode CFM
jusqu'a 600°C, et au-dela on retrouve les mémesuvsique celles fournies par le fabricant. On
note un écart maximal de 5% par rapport a ces atstenues en moyennant des données issues
de différentes méthodes[66]. Concernant la cap#uignique des isolants, il y a un écart de 12%
entre les données obtenues par calorimétrie a hditavec notre dispositif Setaram MHTC 96.
Cette différence peut s’expliquer par la faible sgagolumique des isolants, la faible masse dans
le calorimétre est alors source d’incertitude asegte technique.

On remarque aussi une variation linaire des comdtés thermiques; etk en fonction
de T. Ce qui suggére que malgré le fait qu'un modéladootif pur s’ajuste bien sur le
thermogramme expérimental, le matériau est légaresami-transparent et on peut estimer sa
conductivité thermique phonique en utilisant un gledle Rosseland qui nécessite de connaitre
les paramétres optiques du systeme (coefficiettsdigotion notamment).

4.4.4 Bilan et perspectives

Cette collaboration avec Saint Gobain a permisaite #merger le laboratoire commun
CANOPEE, et a ainsi permis d’obtenir une méthodsstithation de capacité thermique et de
conductivité phonique et apparente d’isolants &iiEnt semi-transparents (via I'approximation
de Rosseland) jusqu’a 1000°C. Ces travaux ont'ddjet de 4 articles [P17,P19,P21, P25], d'un
acte [CI15] dans une conférence internationalen dcte [CF22] dans une conférence nationale
et d’'une conférence invitée [S-INV2].

Au-dela de 1000°C, le rayonnement devient prépamiédans le transfert thermique
d’isolant & base de silice et il n’est plus posste faire I'approximation de Rosseland. Aux temps
courts, I'ajustement modele expérience n’est pHisant (Figure 47), ce qui suggere que l'isolant
se comporte comme un milieu semi-transparent dsépar optique intermédiaire, et donc
nécessite le développement d’'un modele de trangfenmique théorique prenant en compte le
couplage conducto-radiatif.
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Figure 47 : Thermogramme expérimental (en rougepe@délisé (en bleu) a 1200°C obtenu par
Fil Chaud Paralléle sur un échantillon de SILPOWER

L’isolant SILPOWER étudié est utilisé comme réfaatinfrarouge. En théorie, il est peu
semi-transparent, mais au-dela de 1000°C, le ragment dans le domaine spectral du visible
devient prépondérant. L'utilisation d’'un modéle daoatif pur pour des isolants a base de silice
n’est plus possible. D’autant plus que les isolattstfractaires au-dela de 1000°C, tels que les
alumine et zircone, peuvent étre tres transpafanteement appelé peu participant) et hétérogenes
(structure en mousse ou en éponge). S’'ajoute deciali qu’au-dela de 1000°C, les thermocouples
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de type K ne sont plus adaptés, on doit avoir necawdes thermocouples de types S fragiles et
onéreux. On doit donc envisager un modele prermanbmpte le transfert conducto-radiatif plus
élaboré qgue le modéle P1 (décrit dans la secti@m.8) utilisé pour les liquides silicatés
homogenes absorbants et émettant. A I'heure aetunglus travaillons dans le cadre du laboratoire
commun CANOPEE sur l'utilisation de méthodes de Mo@arlo pour traiter le probleme
conducto-radiatif dans des géométries complextstglie celles de ce dispositif fil chaud (post-
doctorat de Léa PENAZZI). Ces Méthodes Monte C&MMC) sont transposées de celles
utilisées pour traiter de I'estimation de la diffu® thermique de mousses céramiques poreuses a
hautes températures présentées dans la secti@mgii¥En couplant aussi ces méthodes avec nos
moyens de spectroscopie FTIR, on pourrait s'ing&eaux propriétés optiques de ces matériaux
et ainsi a partir de I'approximation de Rosselaffther notre estimation de la conductivité
phoniques[71] au moins pour les isolants a basglide a forte épaisseur optique.
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4.5 Caractérisation des mousses poreuses a hautes
températures

Le LEMTA a souhaité s’investir dans la réponse axa&s concernant les défis sociétaux
« énergies slres, propres et efficaces » et gattitin efficace des ressources et des matieres
premieres » en phase avec les objectifs de lati@nénergétique et environnementale. Dans cette
optique, une thématique de recherche portant sigclgpération des chaleurs fatales issues des
procédeés industriels a hautes températures (mefialjwerrerie, céramiste...), la ou I'on peut se
retrouver avec des effluents chauds avec des tatopérallant de 600 a 1500°C) a été mise en
place. Nous souhaitons développer des solutiortapti&age/stockage de la chaleur rayonnée par
les effluents chauds habituellement rejetée damvifonnement sans valorisation énergétique.

Figure 48 : Mousse céramique a base de carburaldeusn & motif stochastique (a gauche), a
motif en cellule de Kelvin (au milieu) et a motiboue (a droite)

On s’intéresse a l'utilisation de mousses cérapsga forte porosité, structurées ou
stochastique et inertes a hautes températures, déja utilisées dans leidenda recherche du
captage du rayonnement visible pour les centraksres a concentration [72] (Figure 48). On
souhaite mettre en ceuvre ces matériaux dans dasgslrs permettant de capter le rayonnement
infrarouge des sources chaudes. Ces mousses sgaieourues d’'un fluide gazeux permettant
de récupérer la chaleur de la mousse chaude. di doit se faire en plusieurs étapes :

1. Développement d’'un outil permettant de détermiasrdropriétés optiques et thermiques
de ces mousses a hautes températures.

2. Développement d’un outil de prédiction en vue diojger la géométrie de ces structures
poreuses pour optimiser le captage.

3. Développement d’'un modele des transferts couplescaolconducto-radiatifs dans ces
mousses parcourues par un flux d’air.

4. Mise en ceuvre de ces matériaux sur un pilote dedatire pour évaluer les performances
d’échange des mousses en fonction de leur strudtlme fois la structure optimale en
termes de rapport coldt/performance obtenue, ongreugager de changer d’échelle.

5. Mise en ceuvre de ces matériaux sous forme de nextapésur un procédeé industriel pilote
pouvant fournir des effluents a hautes températures

Dans le cadre de la these de Morgan SANS [73], mows sommes intéressés aux trois
premieres étapes de ce projet. Cette section part€étude réalisée sur le premier point: la
mesure des propriétés thermiques (conductivité ipoeh et optiques (coefficient
d’absorption/épaisseur optique de mousse céramique)
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4.5.1 Contexte de I'étude

Lors du fonctionnement d’'un procédé de productionde transformation, I'énergie
thermique produite grace a I'’énergie apportée pastutilisée en totalité. Une partie de la chaleur
est inévitablement rejetée. Le secteur de I'Indeigst le 8" secteur consommateur d’énergie
finale en Europe aprées les secteurs résidentidl ééansport. Face a la crise énergétigue et en
phase avec la stratégie bas carbone, les actelustiiels doivent réduire leur impact carbone et
améliorer leur performance énergétique. La chdiatate est rejetée a haute température, c’est-
a-dire entre 100 et 1000°C selon les procédés ineissmis en jeuValoriser la chaleur rejetée
et perdue participerait a la décarbonation indeiyi

Le gisement de chaleur réecupérable en Franceesttéée par 'TADEME [74] (Agence De

I'Environnement et de la Maitrise de I'Energie)0@,5 TWh au niveau de l'industrie francaise,
cela représente 36 % de la consommation de corblassfossiles de ce secteur et environ 52,9

TWh sont perdus a plus de 100°C.

q Pertes aux ouvertures
Combustible 3310%

100%

Pertes des convoyeurs,
Pertes aux parois 3210% supports... 53 20%

2x8h

1x8h |NTERMITTENT

RAFFINAGE

CHALEUR SENSIBLE

AGROALI-
MENTAIRE FUMEES DES
Chaleur fatale CHAUDIERES
dans lindustrie :

109,5 TWh

FUMEES |
CHAUDIEF
Chaleur fatale Chaleur fatale
dans lindustrie : dans l'industrie :
109,5 TWh 109,5 TWh

dont
SIDERURGIE

FUMEES DES FOURS
REFROIDISSEMENT
SYSTEME FRIGORIFIQUE
(Hors compresseur)

Figure 49 : Répartition du gisement de chaleur déingustrie francaise [74]

Une grande partie de la chaleur perdue I'est aganindes fumées (Figure 49). Le captage
de la chaleur est plus aisé sur un effluent fluickpendant tel quillustré sur la Figure 50,
l'utilisation d’échangeurs a plaque est moins effie que l'utilisation d’échangeurs volumiques,
ceci étant lié a la surface d’échange disponible.
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Figure 50 : Systéeme d’absorbeur volumique (a gapehsurfacique (a droite)[72].

Dans ce contexte, I'utilisation de mousses porepeas capter les chaleurs rayonnées des
fumées des procédés industriels a hautes tempesadst prometteuse. On s’intéresse donc au
développement d’'une méthode de détermination dgwiptés thermophysiques de ces mousses.
De précédentes études se sont intéressées a tmidéteon des propriétés de ces matériaux,
notamment sous forme métallique [75][76][77][78].79

Cependant peu sont consacrées aux mousses céranmgiiebien que plus onéreuses,
présentent de nombreux avantages grace aux matéoastituant les brins avec :

* De meilleures absorptivités des brins dans I'infugye,
* Une conductivité thermique plus élevée,
* Des tenues mécanique et chimique attractives.

Ce travail porte ainsi sur la mise au point d’unéthnde d’estimation de la conductivité
thermique des mousses a hautes températures, neposane methode pulsée similaire présentée
dans les sections précédentes. La complexité gégoeetde ces mousses nous pousse cependant
a développer de nouveaux modeles du transfert comdadiatif basé sur des méthodes de Monte

Carlo [80].
Lors des premiéres études au LEMTA sur la détermimaes propriétés thermophysiques

des milieux semi-transparents [51], une méthodéuwuxZconductif et radiatif) a permis de simuler
un thermogramme rapidement. Cependant cette mé#xidenitée au cas de transfert 1D. pour
les transferts 3D, on peut utiliser la méthode &dr gimuler un thermogramme (méthode utilisée
dans le cadre de la these de Johann MEULEMANS).ridtessite cependant 4 fois plus de temps
de calcul que la méthode 2 flux pour obtenir unfipde température 1D. Cependant, cette
méthode n’est pas généralisable a tout type defadradiatif et semble étre limitée pour les
matériaux peu participants (i.e semi-transparediailde absorption), ce qui peut étre le cas des
mousses. C’est pourquoi on souhaite développemétbode de résolution de I'équation de la
chaleur et de I'équation du transfert radiatif ¢iisant une méthode de Monte Carlo. Un code
Monte Carlo utilisé ne demande que deux fois pkigainps qu'un code P1 pour produire un
thermogramme 1D (Figure 51). Il est donc envisalgedlestimer a partir d’'une expérience flash
couplée a un modele Monte Carlo, les propriétéartiggies de mousses céramiques a hautes
températures.
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Temps de calcul

348 A A A R R R I o e s Fortran
T
F l( xPde(©)
;O R —
; Matle LI)Q
- L ' 1 Méthode
Py MC

Figure 51 : lllustration du temps de calcul nécessau calcul d’'un profil de température dans
un échantillon homogéne 1D au cours d’'une expéaaleméthode flash par méthode 2 flux, P1
et Monte Carlo (noté MC).

4.5.2 Stratégie expérimentale

La finalité de cette étude est de fournir des cohdites thermiques de mousses céramiques
sous vide jusqu’a des températures de 800°C. Rdaron couple, comme pour les précédentes
études, des méthodes pulsées de déterminationdiféusivité thermique avec des méthodes de
calorimétrie pour la détermination de la capadigFmique.

4.5.2.1 Echantillons de mousse céramique

Plusieurs types de mousses sont étudiés. Ces éidmsrgont principalement constitués de
carbure de silicium (SiC) opaques et bons condustd@rmiques (134 W.HK1a 25°C). On va
aussi s’intéresser a des échantillons a baseameiet d’alumine semi-transparents. Ces mousses
(Figure 52) produites par le fabricant EngiCer ssmus forme d’échantillons cylindriques de 50
mm de diametre et de 20 mm d’épaisseur (sauf m@G¥ePlusieurs structures de mousses sont
étudiées :

» Structures a motif en cellules de Kelvin (mousget$ avec des diametres de cellule
allant de 2,5 a 10 mm de diametre).

e Structures a motif cubique : mousse type SC avecetiles de 10 mm de diamétre
(SC1 épaisseur 15 mm SC2 épaisseur 20 mm).

e Structures Stochastiques (C1 a C5 d’'une poroddéatale 7 a 50 PPI).

e Structures Stochastiques a 30PPI en SiSiC (M1)y&n @12) et AbOs (M3).

Pour les mousses stochastiques on raisonne ensteear@orosité et pour les mousses structurées
avec la méme taille de pores en diamétre de cellule
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M,
Figure 52 : Types de mousses céramiques étudi&héntillon cylindrique de 50 mm de
diamétre et de 20 mm d’épaisseur, sauf mousse SC)

Ces échantillons sont placés entre deux plaguetesode carbure de silicium opaques,
pour former un systéme trichouche : plaque/moukspip. Ce sont les plaques qui permettent
I'absorption de I'excitation photothermique faceaatet la mesure de la réponse thermique face
arriere. Le tout est placé dans un porte échantidigindrique en stumatite qui maintient la
cohésion de 'ensemble (Figure 53).

Figure 53 : Systeme porte échantillon des moussesriques

Les propriétés des plaques de carbure de silicamhsien connues. Les émissivités ont
été obtenues par Spectroscopie Infrarouge a Tnané® de Fourier (FTIR) et les propriétés
thermiques ont été déterminées par méthode FId38@tde 25 a 800°C sous atmosphére neutre.
La capacité thermique des matériaux constituamhtassses a été mesurée par calorimétrie (DSC)
sur notre MHTC96 et uDSC3 de I'ambiante a 800°Cmlzsse volumique et la porosité@nt été
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mesurées par mesure de masse, de volume d'eawcéédglpar pycnometrie hélium [81]. Ces
résultats ont été confirmeés pour certaines moyssedes mesures de Tomographie X. Cela permet
de déterminer une capacité thermique équivalentealesse céramique telle que :

p(pc)mousse =1- 6)(,06)51'6 (25)

4.5.2.2 Dispositif expérimental

Le dispositif utilisé pour la mesure de diffusivitéermique (Figure 54) est encore le méme que
celui utilisé pour la détermination de la diffuséviithermique des liquides et des barrieres
thermiques a hautes températures. Quelques mditifisaont cependant été apportées :
» Un élargisseur de faisceau est mis en place poerleaisceau laser puisse éclairer
'ensemble de la face avant de I'échantillon.
* Un systéme de refroidisseur des hublots du fowé anés en place.
* Un systeme de commande du laser permettant deseeales excitations plus longues
(environ 30s) étant donné la grande constanterdpgeu systéme mousse + plaque.

Pompe a vide

Echantillon et Support

Laser CO, Fenetre ZnSe A"&tn&tr(_‘. ZnSe Camcéra infrarouge
Systeme opLiqueJ Four ’r.ul‘n:tl;xiruL
/

Refroidisseur Refroidissenr

Figure 54 : Schéma du dispositif expérimental deureede la diffusivité thermique des mousses
céramiques sous vide a hautes températures.

4.5.3 Modélisation du couplage conducto-radiatif

Pour réaliser l'estimation de la conductivité thejne, on doit identifier sur un
thermogramme issu d’une méthode pulsée, une difféghermique. On peut aussi étre amenés a
identifier un coefficient d’absorptior,. Pour cela, comme dans le cas des autres métkades
régime transitoire présentées dans ce travailfocepe par méthode inverse : par variation de la
diffusivité thermique et du coefficient d’absorpticon ajuste une température simulée a l'aide
d’'un modéle conducto-radiatif volumes finis/Montar®o (MVF/MMC) sur la température face
arriere de I'échantillon obtenue expérimentalement,

4.5.3.1 Géomeétrie et hypothéses simplificatrices
Dans cette étude, comme dans la précédente sliglédes silicatés, on considere la

mousse comme un milieu semi-transparent. On comsig® unique coefficient de pertes totales
h: sur les faces avant, arriere et latérales (coifveictadiatif linéarisé tel que=hconvthr avec
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h=4&Tef). On suppose donc que ces milieux poreux sont gémésables au niveau des

propriétés thermiques et optiques. Cette hypotaété veérifiee en appliquant une méthode RDFI
(Identification des Fonctions de Distribution Rdili@) [82] qui est une méthode de lancer de
rayon basé sur des calculs de libre parcours madlyest possible a partir de criteres de validité
issus de cette méthode [83], de déterminer quenibsux étudiés dans ce cas peuvent étre
considérés comme Beerien (i.e absorption du rayoenesuivant une loi de Beer Lambert).

Le systeme tricouche cylindrique peut étre repri&sdans un systeme géométrique 2D
axisymeétrique (Figurb). Le créneau d’excitation photothermique est @dilgyaussien et couvre
toute la face avant. La température mesurée dstripérature moyenne de la face arriére. Vu le
caractére isolant des mousses, du vide dans le dbules hautes températures, on néglige
I'influence de la résistance d’interface thermiguecontact plaque- mousse. Enfin les plagues SiC
sont supposées opaques, et le milieu poreux esidésé gris absorbant et émettant.

4
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Figure 55: Représentation du systéme axisymétrique 2Dudlee modélisé par méthode
MVF/MMC

4.5.3.2 Mise en équation du probleme

(PCp)sem

Le calcul de la température face arriere nécedsitésoudre le transfert couplé conducto-
radiatif au sein du systéme tricouche présentéigurés5. Pour cela, on résout I'équation de la
chaleur au sein des plagues de SiC opaques et leoe®te! que :

T —_, _ —
(pcp)sl,ca =-V.q; Avec ge = —kV.T (26)

On résout au sein de la mousse semi-transparéaigakion de la chaleur (27) pour obtenir le

champ de températutieet I'équation du transfert radiatif [84], pourleminancel (28):

(PCo) pusee o = =V @ — ) avee T (R) = [, f,_,. 1o (8, R)dodv (27)

Avec R vecteur de coordonnées tel cﬁue—- re, + ze, e etS, la divergence du flux radiatif tel
que :S, = V.q,.
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BV.1,(3,R) = —uly(B,R) + kaull (T(R, 1)) + = [ @ukan (@, R) (@ - B)d0’ (28)

Avec B, k4, etk,, le coefficient d’extinction, d’absorption et ddfdsion spectrale.
Les conditions limites sur la température peuv&urse ainsi :

Sur la surface face avant des plaques SiC (z = 0) :

~ksic (37) = he(T(,t) = T) + Q(r, ) (29)

» Sur la surface face arriére des plaques SiC (z:=L)

—ksic (32) = he(T(r, ) = To) (30)

* Sur la surface du contact plaque/mousse (z = e):

—ksic (32) = —kmousse (35) + @r (31)
* Sur la surface du contact plaque/mousse (z = L-e):

—ksic (57) = —Kmousse (55) + @r (32)

* Sur la surface latérale des plaques SiC r=R :
aT
—ksic (3,) = he(T(z,6) = Tuo) (33)
e Sur la surface latérale des mousses r=R :

0
—Kmousse (6_2) = ht(T(Zr t) - TOO) + qr (34)

La condition limite sur la luminance au niveau gasois opaques (paroi du cylindre de mousse)
s’écrit :
L(3,Ry) = =&, (T(Ry)) + 0spols (@7 Rp) + 222 [, -1,(7', R,) (@'.7)d2’ (35)

Avece, , 05 €104, respectiment, 'émissivite, la reflectivité spéaite et la reflectivite diffuse.

A linstant initial, nous sommes sur une isotherd'estimation, la température dans le
systeme tricouche est homogeéne tel Gu€-. L’équation de la chaleur est résolue en utilisarat
MVF et I'équation du transfert radiatif est résolere utilisant une MMC OERM (Optimized
Emission-based Reciprocity) [85] dont les techngyde mise en ceuvre sont détaillées en Annexe
1. Au vu de la nature optique du matériau corestitlles mousses SiC, on résout ce probléme en
considérant le milieu gris, absorbant et émettant.
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4.5.3.3 Validation du modéle conducto-radiatif

Le modéle des transferts conducto-radiatifs déysap-dessus a été validé en confrontant
les champs de température simulés avec des caéf@tence issus de la littérature, dont la
géométrie se rapproche de celle de notre expériéhicaéalise une comparaison avec le cas
analytique 1D en régime stationnaire de Viskan@, [ cas semi-analytique 2D instationnaire
cylindrique de Mishra [87] et le cas 2D cartésibhéF de Asllanaj [88]. Ces comparaisons sont
présentées en Figure 56 et montrent une bonne aiii@yde notre modele avec ces références.
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Figure 56 : Comparaison de profils de températude@ensionnés dans I'échantillon avec
I'étude de Viskanta [86] (a gauche) et Asllanaj[8& droite) pour différents nombres de
Planck N et temps adimensionh@ af?t

4.5.3.4 Etude de sensibilité

En se basant sur I'étude précédente de mesureoddsativités thermiques des liquides
silicatées, le jeu de paramétres le plus pertiaeidtentifier est composé des quatre grandeurs
suivantes : diffusivité thermique phonigag, épaisseur optiqus, maximum du thermogramme
K, et coefficient de perte globial On réalise une étude de sensibilité en supposenditfusivité
de 3.1 m?/s, un coefficient de perte total de 150 .k et une épaisseur optique de 2,5 ou
10. La température initiale de I'ensemble est d8°80 Les résultats montrent la possibilité
d’estimer ces quatre parametres (

Figure 57 ).
1.2 X
1 @, |
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Figure 57 : Etude de sensibilité des paramétre§@°8 pour un cas optiquement intermédiaire
7= 2.5 (a gauche) et cas optiquement épaislO (a droite)
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On effectue aussi une identification sur des thgnammmes simulés par méthode volumes
finiss/Monte Carlo et bruités artificiellement (briolanc de moyenne nulle et d’écart-typgiit =
0.005) dans le cas le plus transpare®(5), on retrouve les paramétres thermiques et|ogsi
avec une excellente précision, c’est a dire intédex 3%.

4.5.4 Estimations de la conductivité thermique phonique ds mousses
céramiques

Une campagne d’'essais a été menée sur les dicmntiype S, SC,C et M a des
températures allant de 'ambiante jusqu’a 800°CGatyau préalable mesuré la capacité thermique
éguivalente des mousses, nous pouvons, a parting@sogrammes obtenus via le diffusivimétre,
et comme dans I'étude sur les propriétés des kgusilicatés, identifier 4 parametres :

* La conductivité thermique phoniqisg,,

* L’épaisseur optique,

* Le maximum du thermogramnie(lié au flux déposé en face avan) Q

* Le coefficient de perte globéi.
A partir du modeéle conducto-radiatif MMC 2D présedans la section précédente, les propriétés
thermiques phoniques et apparentes sont estimegpsd8).
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Figure 58 : Identification degk, 70, K et h sur les thermogrammes a 800°C issuesadellyse
des thermogrammes sur mousses structurées (aastigues (b). Conductivités phoniques,
radiatives et apparentes (c) et épaisseurs optigi@sséchantillons C, S et SC (d).

Le nombre d’échantillons étant conséquent et l@aut’identification des parametres étant
longues, tous les échantillons ont été comparés dde (pression de 1 mbar maximum, au-dela
le modele n’est plus pertinent), pour des duré@splilsion d’excitation, allant de 10 a 30 s
(créneau d’'une durée maximum de 2/3€ environ, & une température unique de 800°C. Les
données de ces analyses sont présentées danddaurab
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Mousse kapp| Kph | ke 7o | %ray

structure (W.mLK? B) (%)
S1 6,25| 1,53| 4,72 1,78 75,4
S2 3,61| 1,89 1,72 4,24 47 .4
S3 1,8 | 0,37 1,43 5,51 79,3
S4 1,69| 0,82 0,87 10,2 51,48
SC1 3,21| 0,51 2,69 3,2 84,1
SC2 35| 054 296 2,13 84,3
C1 2,45| 0,29| 2,16 3,98 87,9
Cc2 1,94| 0,34 1,6 5,2 82,3
C3 158| 0,41 1,17 7,71 82,4
C4 1,08| 0,52| 0,56 12,2 51,8
C5 0,66 0,26/ 0,4 17,04 60,4

Tableau 7 : Propriétés thermiques et optiques dessses céramiques a 800°C en fonction de

leur structure.

Le modele Monte Carlo permet d’estimer une congitétthermique phonique de la mousse. La
part radiative des transferts thermiques est détéemnen estimant via un modéle conductif pur
une conductivité thermique apparente. Ces résuttatstrent qu’a 800°C, la part radiative est
prépondérante quel que soit le type d’échantilldne autre étude a été menée pour étudier la
thermodépendance de ces parameétres sur un typgeuwegnousse SC2 de 400 a 800°C (choisie
car structurée et donc facilement reproductible énispnement et de faible épaisseur optique). Les
thermogrammes sont présentés sur la Figure 59.
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Figure 59 : Influence de la température sur legti@grammes issus des mesures sur SC2
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Apres identification des 4 parameétres sur ces thgrammes, il apparait que la conductivité
thermique phonique et I'épaisseur optique sont temss sur la plage de température étudiée
(Tableau 8).

k k k % ra

Température i p: o d 0 bTey

(W.m=K") (-) (%)
400 1,21 0,56 0,65 2,1 53,7
500 1,68 0,54 1,14 2 67,9
600 2,05 0,52 1,53 2 74,6
700 2,92 0,51 2,41 2 82,5
800 3,5 0,55 2,95 2,1 84,3

Tableau 8 : Propriétés thermiques et optiques dadaisse SC2 en fonction de la température

En regardant de plus prées ces données, il appaejour ce type de mousse a I'épaisseur optique
intermédiaire £, aux alentours de I'unité), la conductivité theroecppparente ne varie pas avec
T2. Cela nous conforte dans le choix d’'un modéle MpMDr les matériaux semi-transparents a
épaisseurs intermédiaires pour lesquels le modeldRasseland n’est plus pertinent. Cette
pertinence est renforcée par les résultats présenté-igure 60 ou I'on voit bien que lorsque la
taille des pores est grande, que la transparendmpsrtante, il faut un modele fin tel que nos
méthodes MMC-2D.

[CIMMC 2D

Cy 15PPI C3 30PPI
0 III
' C, 7PPI Cy 15PPI C3 30PPI

Figure 60 : Estimation des propriétés thermiquesmtques de mousses stochastiques C1, C2 et
C3 par méthode 2 flux (quadripbles 1D [46]) PN evIi.
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4.5.5 Bilan et perspectives

Ce travail a permis de mettre au point une métlimdmesures des conductivités thermiques
et coefficients d’absorption de mousses céramiqued’on ne pouvait pas caractériser. Il a aussi
ouvert le champ des possibles en termes de résolddi problémes de couplage conducto-radiatif
dans le domaine de la mesure des propriétés theesiides matériaux a hautes températures.
Malgré le grand nombre d’échantillons étudiés awr€de ce travail, un certain nombre de points
doivent encore étre investigué :

Les mesures ont été réalisées pour des épaissaesdféchantillon de 20 mm. Il serait
intéressant de vérifier la pertinence de notre oudhsur une plus large plage d’épaisseur
d’échantillons.

Les résistances thermiques de contact entre lgsgdade SiC et la mousse dans le porte-
échantillon sont supposées négligeables vu la masaiante des matériaux. Ce point
meériterait d’étre confirmé, pour cela il est pr@eiréaliser des essais sur des mousses a
plaques SiC directement assemblées par frittage EhgiCER.

Les échantillons a brin semi-transparents en.4ANR®) etAl.0s (M3) n'ont pas pu étre
caractérisé en termes de conductivité thermiqueraison d’une trop faible sensibilité a
la diffusivité thermique (Figure 61). Comme le nm&t@ est tres transparent, on fait le choix
de faire calculer par le modéle un thermogrammeegtiune combinaison linéaire des
températures face avani Et face arriere dtel que T(t) = K, * Ty, + (1 — K3) * Ty,

1 l 1 . x — ,
0.8 [ i
0.6 [ i
2
= 04r Yk |
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Figure 61 : Analyse de sensibilités d’'un thermognard’'une mousse M2 de Zircone (avec K le
maximum du thermogramme K2 le ratio températurentiaeriere, h le coefficient de perte

global, a, la diffusivité thermique et'épaisseur optique).

Il serait possible d’améliorer la sensibilité auwgriétés thermiques en diminuant la part
du rayonnement dans la mousse. Pour cela, il fautiminuer I'émissivité des plaques
entourant la mousse en les remplacant par desgdatpiplatine comme dans I'étude sur
les liquides silicates.
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* Pour les estimations réalisées préecédemment, amppose la diffusion nulle car les
mousses céramiques a bases de SiC sont tres atiesrbans I'infrarouge. Mais méme si
I'albédo de diffusion est tres faible, il est pddside I'estimer, ce que nous avons fait (voir
Figure 62). On remarque qu'il est trop faible sertgpe de matériau. Il serait intéressant
de réaliser une étude de ce type sur des mousgabigués non oxydées qui présentent
un plus fort coefficient de diffusion.

8 T T T T T T

(o)}
T

Epaisseur optique
N BN

ra

0 8 S, S35 O G

Figure 62 : Estimation du coefficient d’extinction des coefficients d’absorption et de diffusion
pour les mousses S1, S2, S3, C1, C2 et C3

Cette méthode a inspiré la mise au point d’'un alptimisation du design des mousses en termes
de propriétés thermiques et optiques basé sur étteoate flash numérique dont le détail est donné
en annexe 2. L'idée est de générer, a l'aide ditit de CAO (GENMAT dans notre cas [89]), un
motif de base d’'une mousse (par exemple une cealkiléelvin comme montré sur la Figure 63)
et d’appliquer un modele Monte Carlo Complet pawésolution de I'équation de la chaleur et de
I'équation du transfert radiatif. Par modele compd® entend résolution du probléeme conductif
et radiatif par Monte Carlo (et non plus par méthedlume finie pour la conduction). Ce modele
permet de générer un thermogramme flash face esigrthétique sur lequel on peut ajuster un
modele, tel que celui présenté en section 4.56%; am algorithme de Levenberg Marquardt pour
déterminer les caractéristiques thermiques et opsigle la mousse ainsi générée.

12— - T T -
T.of = 29()(_);2 o, T =1200K

B Og O 0 = T 5
s o 2925 — - G oo ° °o®

Tyof = 300K [ MC

06

Température normalisée

i T.of = 600K —— |
T o = 800K ]
2000K Temps (s) 300K

Figure 63 : Vue schématique de la résolution dmsfart thermique couplé par méthode Monte
Carlo (MC) sur un motif en cellules de Kelvin enégation de thermogrammes(cp) associés a ce
motif a différentes températures
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Pour valider cette approche, nous avons compaodilehictivités thermiques apparentes estimées
par expérience numerique sur les mousses S1, S2, ait les résultats issus du diffusivimetre
présentés dans la section précédente. Ces réquitatntés en Figure 64 semblent prometteurs.
Le développement de ce type d’outil Monte Carlo plahouvre la voie a la caractérisation de
matériaux non gris, diffusants et tres peu paidicip en termes de part des transferts radiatifs.

15 T T T T T T T T
— [“lash num S1
fon — Flash num S2
10 Flash num S3
"‘-E o Flash exp S1
. o Flash exp S2
§ 5| Flash exp S3

0 1 | 1 1 1 1 1 1

200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000

Température (K)

Figure 64 : Comparaison des estimations sur themagnes synthétiques numériques issues du
modéle Monte Carlo complet et ceux expérimentausidu diffusivimétre a 800°C.

La production scientifique associée a ce travaitlesdeux articles publiés dans des revues [P16-
P26], 2 actes de conférences internationales [C1]@t 2 actes de conférences nationales [CF11-
CF16]. Lors de cette étude, nous avons aussi mpoat un banc d’estimation des coefficients
de dispersion thermique de mousses céramiques [Gfti6ouvre la voie a I'étude de ces
matériaux sur des échangeurs capteurs de rayonhehzela résolution de problemes de transferts
advecto-radiato-convectifs[90]. Ce probléeme a cemeé a étre traité dans la thése de Raj
KONDURU et va étre poursuivi dans le cadre d'ureséhCIFRE (collaboration LEMTA - Saint
Gobain avec le support du Laboratoire CANOPEE). é3pere ainsi dans ce projet pouvoir
résoudre le probléme couplé uniquement avec url Mdnte-Carlo. Dans le cadre de ce
laboratoire commun, il est aussi a long terme, sagé la mise en place d’'un systéme de captage
de la chaleur sur I'évacuation des fumées d’'uneumite de four verrier chez Saint Gobain au
centre de recherche d’Aubervillers.
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4.6 Bilan et perspectives : vers de plus hautes tempéraes ?

Les études présentées ci-dessus se sont dérouléesesdizaine d’années entre 2012 et
2022. Durant cette période, il a été mis en place BMTA des installations expérimentales
permettant de caractériser thermiquement des élbbasiayant des volumes allant de pastilles de
guelques millimétres d’épaisseurs et de diameétaesachantillons plus massifs de 300*300*30
mm® de volume pour des températures allant de la teatyé ambiante jusqu’a 1500°C dans un
environnement a atmosphére contrélée ou sous Widst ainsi possible sur la plateforme de
caractérisation thermique et optique du LEMTA dé&bt une conductivité, capacité, diffusivité
ou effusivité thermique a hautes températures @miwin trés grand nombre de configurations
particulieres (minces, hétérogénes, anisotropeidey semi-transparent...).

La philosophie du développement de ces méthodesnésures repose sur le duo
modéle/expérience ou I'on adapte I'un et l'autréa aonfiguration expérimentale non pas en
développant des expériences ou modéles nouveasemaombinant les outils de pointe existants
pour créer une méthode de caractérisation thermiouoerante. Ainsi, en fonction de la physique
des transferts, on cherche dans la boite a ow@fisntbdeles existants ce qui semble le plus adapté
a la physique des transferts au sein du matériaoans de la mesure. En fonction de la nature de
I'échantillon on choisit le jeu de propriétés thegoes a identifier le plus adéquat. La meilleure
illustration est l'utilisation croissante dans nimavaux de méthodes stochastique type MMC
(méthode des chemins Monte Carlo [90]) plutdt gas héthodes déterministes numeériques et
analytiquescela étant rendu possible par les moyens de cattugls.

Ce travail s’inscrit pleinement dans les thématighestoriques du laboratoire LEMTA.
Dans les années 90, on s’y est intéressé aux ptéprihermiques de matériaux complexes de
I'ambiante jusqu’a 500°C grace au développememeafgiovanni, Maillet, Andre et Lazard [91],
puis dans les années 2000, grace aux travaux deydiG Souhar et Pierre [92], on a pu réaliser
un banc de mesure et des caractérisations jus@@@°C environ. La décade 2010-2020, grace
aux travaux de Jannot, Bernard, Meulemans, SaRediet [93] a permis d’attendre les 1500°C.
L'objectif logique de la décennie 2020-2030 sendalec étre la mise en ceuvre au sein du LEMTA
de nouvelles méthodes théoriques et expérimentaurgitant la caractérisation thermique des
matériaux complexes au-dela des 1500°C.
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5. Projet de recherche

Au sein du LEMTA jai intégré 'OS GC appartenantgroupe Vecteur Energétique. Il a pour
objectif d’améliorer les performances des systeémesgétiques, d’optimiser leur intégration au
sein de systemes multi-physiques plus globaux| gques d’étudier des architectures systémiques
afin de récupérer et de valoriser la chaleur fatéds activités expérimentales et de modélisation
s’appuient plus particulierement sur des étudesriggies spécifiques :

* La caractérisation thermique des matériaux complefanisotropes, poreux, semi-
transparents ...) et dans des conditions thermigxieSnees, ou les modes de transfert de
la chaleur sont fortement couplés ;

» L’analyse scientifique et/ou technico-économiquesgstemes innovants de valorisation
energétique (ORC, Stirling ...), de stockage/déstgelde la chaleur (thermocline, mines
ennoyeées ...), et de contréle thermique (échangeaieducs ...) ;

* Le développement de modélisations analytiques ouénigues des objets étudiés, directes
ou par méthodes inverses, associées aux travawiexgntaux, afin d’élaborer entre
autres des outils de diagnostic

L’ensemble des travaux de recherche de I'OS Gestdia Chaleur (GC) s’inscrit ainsi dans une
démarche globale de développement d’outils expériaux (plateforme de caractérisation

thermique, équipements de pointe de mesures theesiig.) et numériques (capteurs virtuels, ...)
afin d’appréhender I'étude des systemes énergé&tigeedemain, au sein de systemes multi-
physiques plus complexes.

Mon projet scientifique s’inscrit dans une démaroba seulement en phase avec les objectifs de
'OS GC mais aussi sur le long terme, ayant délwténoment de mon stage de master a
I'Université de Bordeaux, et ayant pris corps b@smon recrutement en 2011 au LEMTA, au sein
de l'opération scientifique gestion de la chalelirs’agit du développement dméthodes
d’identification des parametres thermiques d’'un maériau ou d’'un systéme Cette thématique

de recherche peut étre découpée en trois axegedeais présenter succinctement les possibilités
d’évolution :

e Axe 1: Caractérisation thermigue des matériauxpteres a hautes températures.

* Axe 2: Identification de modeles paramétriques rplbaptimisation énergétique des
procédés hautes températures.

* Axe 3: Captage/stockage de la chaleur fatale inells a hautes températures.

Le travail autour de ces trois axes est intimenliéntu développement de la plateforme de
caractérisation thermique et optique du LEMTA qua& jntégrée pour laquelle jai la
responsabilité de la composante métrologie thereiqu

Enfin, un de mes objectifs est I'épanouissement du panitgnambitieux qu’est le laboratoire
commun CANOPEE CNRS/UL/Saint Gobain dont la créatiécoule en partie des travaux menés
au LEMTA depuis 2011.
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5.1 Plateforme de caractérisations thermique et optiquea
hautes températures

Depuis 2011 le LEMTA s’est doté de moyens expériaen importants de métrologie
thermique et optique. La plateforme développée pelamesure de températures et de propriétés
thermophysiques (conductivité thermique, capatiégnhique, émissivité...) de matériaux, de la
température ambiante jusqu’a 1500°C. En plus dmgikbre des caractérisations en conditions
extrémes, les méthodes utilisées permettent d’'otdes propriétés sur des éléements complexes
tels que des poreux, des isolants, des liquidssseiai- transparents, des anisotropes, voire méme
des matériaux ayant plusieurs de ces caractémstiques applications sont nombreuses :
industries verriére, sidérurgique, aéronautiquenaaléaire. A I'avenir, cette plateforme doit
s’étoffer en permettant d’atteindre des niveauxetepératures plus élevés (jusqu’a 3000°C), ce
qui présente des défis scientifiques et technolaggigle taille. Pour cela, un banc de caractérisatio
avec laser de forte puissance, four a inductiomageur thermique multispectral doit étre installé
sur la plateforme en 2023-2024 (Figure 65). Ceméids sont déja en notre possession ou leur
achat est programmé. L'objectif est de realiser mesures de propriétés thermophysiques de
matériaux tels que des céramiques électrofonduedesuverres (Saint Gobain), des métaux
(sidérurgie), et potentiellement des matériauxédeteur nucléaire en conditions accidentelles.
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Figure 65 : Projet de banc de mesures des promi#térmophysiques a hautes températures

Les méthodes de caractérisation envisagées sarasdasr I'analyse de la réponse thermique d’un
échantillon a une perturbation thermique. L'exatatse fera via l'utilisation d’une excitation
photothermique sur un échantillon placé dans upeiste chauffante et I'acquisition de la réponse
thermique se fera en utilisant la thermographiganouge.

Les équipements nécessaires a la mise en place lsnc expérimental ont été achetés au cours
des dernieéres années et doivent étre implémenigsr€F65). A I'heure actuelle nous disposons
des éléments suivants :

* Un systeme de maintien des échantillons a hautepémtures Un inducteur Fives
CELES MP 50/200 regulé par pyrometres délivrantpussance entre 1,6 et 50 kW sur
suscepteur ayant une forme cylindrique de 80 mhmadéeur pour un diamétre de 200mm.
Ce dispositif doit permettre de porter jusqu’'a eowi 2500°C les échantillons a
caractériser.
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Un systeme d’acquisition des thermogramme par vpique. Caméra multispectrale
Telops MS M1K possédant un capteur InSb MWIR 64812 avec des pixels de 25 um,
une bande spectrale large de 1,5 a 5 um et uneeinégq d’acquisition de 1000 Hz en
pleine fenétre. Cet imageur est complété par um&aInGaAs Flir Cedip Titanium 0,3-
2,5um SWIR 640 x 512 pixels pour une acquisitiontilisation d’imageur thermique a
haute résolution est fondamentale pour caractétsgmatériaux anisotropes et pour bien
délimiter les zones de mesure.

Un systeme d’étalonnage des moyens de mesuregipasptique.Un corps noir a cavité
Mikron M390- B2 opérant de 600°C a 2600°C.

Un systéme d’excitation apportant la perturbatiohermique nécessaire a la
caractérisationun Laser cohérent Diamonds J5@urnissant un rayon laser continu de
longueur d’onde 10,6pum et d’environ 8 mm de diametr

Il reste cependant a développer deux points imptartd’enceinte de confinement de I'échantillon
permettant de maintenir celui-ci dans un envirorgr@nadapté (atmospheére neutre ou vide) et le
porte échantillon. Pour I'enceinte de confinemeo, s’inspirera de dispositifs existants
développés au LIMATB a Lorient ([94], Figure 66).
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Figure 66 : Représentation schématique de I'eneesapport du systéme inducteur/suscepteur
(a droite) et du suscepteur/porte échantillon (agze)

Pour le porte échantillon, la solution la plus dinpst d’utiliser un suscepteur de graphite
contenant une cellule en matériau réfractaire (&ktrure de Bore). Cependant, a hautes
températures, il est possible que les interactemiiee matériau a analyser et cellule de mesures
soient problématiques. Pour cela, il faudra prodraleint envisager la mise en place de moyens de
lévitation (électromagnétique, acoustique ou aéradyque) et d’enceintes spécifiques adaptées
a ces conditions extrémes. Cette plateforme ainsitée permettra de réaliser les caractérisations
de matériaux ou de composants de systemes néessaai travaux menés dans les trois axes de
recherche que je propose.
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5.2 Axe 1 : Caractérisation thermique des matériaux
complexes a tres hautes températures

Cet axe de recherche est ma thématique de travadigale et la plus aboutie. A I'heure
actuelle, nous sommes capables de déterminefflesidités thermiques, les capacités thermiques
des conductivités thermiques de dépdt minces, dérrmaax semi-transparents, de matériaux
poreux, de liquides, de matériaux anisotropes oumdéeriaux isolants, sur une plage de
températures allant de I'ambiante a 1500°C sougrdiites atmosphéres. Sur cette plage de
températures, il y a peu de cas de figure ou n&rsivons pas a estimer, par nos methodes de
caractérisations thermiques, des propriétés thdmgsigues fiables pour un matériau complexe.
Ces mesures sont possibles grace a la mise audmodispositifs dérivés de méthodes classiques
type flash ou fil chaud, méthodes adaptées au tésieaparticulier des matériaux a caracteériser.
Ces dispositifs permettent d’'acquérir I'évoluticemiporelle en un ou plusieurs points d’'une
température. Conjointement, un modéle de trandfeersniques spécifique aux matériaux simule
cette température. La propriété thermigue souhagtedéterminée en ajustant la température
simulée par le modele sur le thermogramme expétahgrace a la minimisation d’'une fonction
(ex : critere des moindres carrés) en faisant variwecteur de parametres contenant les grandeurs
gue I'on souhaite identifier.

Mon obijectif est donc de dépasser ce palier de éemtyre et de mettre en place des méthodes et
dispositifs permettant la mesure des propriétéasitbphysiques des matériaux au-dela de 1500°C.
Le principal verrou a lever sur cette thématiqueceone la mise au point des modéles permettant
la résolution des transferts couplés a hautes tenpés. En effet au-dela de 1500°C quatre
problemes se posent :

1. La mesure au-dela de la température de fusionsgpan compte de la convectidma
solution a apporter a ce premier probléme estalailfer sur le design de la cellule de
mesure pour limiter les transferts par convectiox temps courts et réaliser des mesures
ultra-rapides. Les rapports hauteur sur largeuvgmiuétre optimisés pour éviter ces
problémes [55]. On peut aussi envisager d’utilierméthode de l'autocreuset par
chauffage avec une source externe [96]. Cependegla peut entrainer une
complexification de la géométrie des échantillons dpit étre prise en compte dans la
modélisation des transferts thermiques.

2. Les puissances de chauffage a fournir limitenbleme des échantillons, on peut avoir un
fort couplage des transferts entre le porte échiamntiet le matériau a analyseRans les
méthodes basses températures, les modeles permkdistimation des parameétres
reposent sur I'hypothése que les transferts peldtemtonsidérés unidimensionnels, mais
on est obligés de prendre en compte le caractérérolgéne de I'ensemble porte
échantillon/ matériau a analyser. Les matériauxstitmant le suscepteur et le porte
échantillon sont susceptibles d’étre plus condustda chaleur que le matériau a analyser.
Ce court-circuit rend impossible les hypotheses plfivatrices géométriques des
transferts. C’est pourquoi, la résolution numérigeAxisymétrique voire 3D couplée a
une routine d’estimation des parametres doit &ikésagée comme dans nos précédents
travaux sur la mesure de conductivité des liqusilesatés [96].

3. Ladifférence entre la température de I'échantiligrcelle de I'extérieur entraine de forts
gradients de températures et de fortes pertes tigemies.L'utilisation d’'un suscepteur en

graphite de forte conductivité peut entrainer uifécdlté a garder un échantillon a
température constante ou homogéene. La gestion eldsspa hautes températures est
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primordiale et ne peut se résoudre qu’'avec un dedggsucepteur et d’échantillon qui
limitent les pertes par limitations des contactsir(\Figure 66). Nous avons déja une
expérience similaire au LEMTA pour I'étude de I'@eaation de micro-gouttelettes [97].
Eventuellement a long terme, il pourra étre endsdg mettre en place des systemes de
|évitation aérodynamique, acoustique ou magnétipoer une meilleure gestion des
transferts échantillon-environnement [98].

4. Le rayonnement est le mode de transfert prépondérars température€oncernant la
prise en compte du rayonnement, les méthodes ngumedride résolution de I'ETR
(approche Rosseland et méthode P1 notammentgasligour les applications en dessous
de 1500°C montrent leur limite & plus hautes teatpées qui plus est pour des matériaux
céramiques complexes (poreux et structure optimsggansparentes aux rayonnements
visibles plus présents a ces niveaux de tempérdtareffet, compte tenu des tres faibles
épaisseurs optiques dans ces milieux, il faudra&ldéper une méthode de résolution de
I'équation des transferts radiatifs par une méthiel®lonte Carlo qui devra étre couplée
avec les codes numeériques évoqués préecédemment.

Les dispositifs de mesure des propriétés thermidéests dans ce document et opérant en dessous
de 1000°C, reposent sur des méthodes analytiquescpttuler les thermogrammes simulés et
réaliser I'identification des paramétres thermiquasvu des points déja évoqués, cela n’est plus
possible au-dela de 1500°C; il faut donc développmes modeles numeériques
(volumes/différences fini(e)s ?) prenant en comptearactere tridimensionnel des transferts,
I'hétérogénéité de I'ensemble cellule de mesurehéitlon et les transferts couplés conducto-
advecto-radiatifs. La grande difficulté est quesplkel design du porte échantillon est compliqué,
plus le risque d’erreur lieé a une mauvaise prisec@mpte de la géométrie par le modele est
important. Il y a donc un compromis a trouver efgréesign de la cellule et le modéle numérique
a développer. Cela est bien évidement directeneatla complexité du matériau a étudier.

Un point intéressant est que le développement slenéthodes est destiné a la caractérisation des
propriétés de conduction thermique du matériau. fBit du caractere prépondérant du
rayonnement dans les transferts a ces températurggeut aussi envisager dans des conditions
tres particulieres, d’estimer des propriétés otsgobjet difficile en spectroscopie sur les mosisse
poreuses céramiques par exemple. Les applicat®egtdaxe sont nombreuses notamment dans
des matériaux, dans les procédés hautes températwererie, métallurgie, cimenterie,
céramique composite... d’autant qu'avec la décarladioat de lindustrie beaucoup des
matériaux utilisés dans les process ne sont plaptésl a ces nouvelles technologies (utilisation
des flammes a hydrogene), ce qui augmente le besoin
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5.3 Axe 2: Identification de modéles paramétriques pour
I’optimisation énergétique des procédés hautes températures

Depuis 2013, 'OS GC a mis en place un partenaxiat la société Fives Cryo qui fabrique
des échangeurs a plaques et ondes. Le procédbBramf@an de ces dispositifs se fait par brasage
sous vide a 600°C d'un empilement de plaques eesndfin de garantir 'homogénéité en
température de cette charge, celle-ci est instrtgagrar de nombreux thermocouples (entre 50 et
100) qui fournissent les données a une centralégldation qui assure le pilotage de plusieurs
dizaines de panneaux radiants. Comme toute instiati@n, celle-ci peut étre défaillante et
entrainer une anomalie dans la chauffe et une iolgéméité qui, par effet thermomécanique,
conduit a rebuter la piece. Pour répondre a cettielgmatique, nous envisageons d’'implémenter
dans la régulation du procédé, des fonctions desfieets des différents éléments de I'ensemble
four-charge via des modeles paramétriques de typX.ACes modeles sont identifiés sur des
données réelles provenant de précédents brasages das données issues de simulations fines
des transferts thermiques entre le four et sa eharg

Ng np

yll == > aylk =11+ ) bulk — i - ]
i=1 i=1
i<k isk

Figure 67 : Charge instrumentée en entrée de feubmhsage (en haut), modéle ARX discret (en
bas)

A I'heure actuelle, nous avons montré la possédridentifier ces fonctions de transfert de facon
fiable en prenant en compte le transfert radiatifeeun panneau et I'’échangeur. Nous avons
montré qu’il était possible d’identifier et validen modele paramétrique linéaire, sous réserve que
I'on reste dans une plage de fonctionnement prdelelle de I'identification. Actuellement, nous
essayons d’estimer des fonctions de transfert tir piass données issues d’'un jumeau numérique
du procédé. En utilisant ces données numériquissaionnées mesurées lors de réelles opérations
de brasage, la grande précision des modeles ARXoestatée vis-a-vis des mesures de deux
thermocouples d’une matrice donnée. Nous envisegaoe implémentation de ces modeles dans
la régulation du four. L’objectif ultime de ce typle méthode serait de s’affranchir de toute
instrumentation sur la charge. Le projet Projet BRAS, présenté en section 3.8.1 va servir de
base a cela en mettant en place un jumeau numéiidpie de leur procédé. En effet Fives Cryo
souhaite changer d’échelle dans la production deargeurs en augmentant la taille de ceux-ci
d’un ordre de grandeur. Un procédé de si grantle teg peut étre régulé comme son prédécesseur,
il faut une technologie de rupture que seraientrledeles prédictifs obtenus par identification de
systeme. Une fois JUMBRAS achevé et le Jumeau nquerdisponible, nous pourrons
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poursuivre cette approche innovante par de nouvperjets visant & monter au TRL 8-9 dans

I'utilisation de modele paramétriques pour défaes capteurs virtuels de flux et de températures.
A partir de modeles identifiés sur le jumeau numéri on mettrait en ceuvre une solution de
régulation prédictive sur le four et sa charge éeessitant pas ou peu de capteur physique.

La validation de cette approche sur un procédékdampératures ou le flux radiatif est important
[99], nous encourage a viser d’autres applicatiomsime l'identification des parametres de
fonctionnement d’'un échangeur a hautes températmesidentifierait une impédance plutot
gu’un coefficient d’échange [100] a partir d'un olfade température simulé ou des mesures sur
un échangeur pilote. L’approche serait d’identi@epartir des températures et flux de parois
calculées grace a des mesures de plusieurs temmsrdans I'épaisseur de la paroi, une fonction
de transfert, un modéle paramétrique de type ARXRJIou d’autre type de méthode [101].
L'objectif, ici aussi, est de pouvoir développesdmlutions de capteurs virtuels pour accéder a
des grandeurs thermiques in situ et in operandsidirs industriels ont déja manifesté leur intérét
pour cela (Airbus, Pochet de Courval, Safran at big Saint Gobain).

Un autre débouché de ce type de méthodes poutrait'@stimation d’'une distribution de flux
thermiques a partir de mesures de température. dése applications que nous étudions
actuellement est celle de la trempe métallurgiqiependant, du fait des fortes non linéarités
(transition de phase notamment, propriétés physighermodépendantes), les modéles ARX
semblent inadaptés. C’est pourquoi nous envisageoraitre type de modele dit IARX [103].
Nous souhaitons tester une nouvelle technique sevieasée sur le modéle polynomial ARX qui
permet l'estimation d'une entrée inconnue (comme almaleur imposée sur une frontiere) en
utilisant une sortie (mesure de température). Gegjue nous avons notamment utilisé lors des
projet IMASQUE et IMOX (voir Section 4).

Ng np—1 n¢

ulk] = —Z agulk — i] + Z byl[k — i] + Z ciylk +i]
i=1 i=1 i=1
i<k i<k i<k

La différence entre IARX et ARX réside dans la prée de futurs parametres exogenes, qui ont
été déduits a l'aide de la forme discrete initialenodele ARX. L'intérét de ces approches est que
limpédance thermique représentée par un modéleobatif ou paramétrique est indépendante
des conditions limites thermiques du systéme.
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5.4 Axe 3: Captage/stockage de la chaleur a hautes
températures

La problématique actuelle de décarbonatation aeldstrie passera par un gain d’efficacité au
niveau de la gestion de la chaleur dans les prachdates températures fortement carbonées
(métallurgie, cimenterie, verre...). En effet, caream étapes de ces process laissent s’échapper de
grandes quantités de chaleur (en grande partie feome de rayonnement thermique) qui ne
peuvent pas étre valorisées facilement a causes autre, de l'intermittence du process, ou de
distances importantes entre les parties du protemsdes solutions semble donc le captage de ce
surplus de chaleur perdu puis son stockage pourréutdisation ultérieure. C’est dans cette
objectif que 'OS GC a été cree.

Concernant le captage de la chaleur hautes ternp&satune des solutions serait d'utiliser des
mousses céramiqgues a forte porosité, déja envisggae une utilisation dans des applications
solaires thermodynamiques. Ces mousses céramiquextalliques, de par leur grande surface
d’échanges et leur résistance a hautes tempérgparasettraient de capter la chaleur perdue sous
forme de rayonnement dans les procédés hautes riztiomes.

Le travail de these de Morgan SANS (Section 4.pg@anis de mettre au point un modele de
transfert conducto-radiatif au sein de ces mousas&es sur une MMC. A partir du motif de base
et des propriétés thermophysiques de la mousse,swumes capables de prédire des propriétés
thermiques équivalentes du milieu.

Suite a cette étude, une collaboration avec leeele fonderie du CTIF nous a permis de mettre
au point un dispositif de caractérisation des mesissétalliques a cellules de Kelvin parcouru par
un flux d’air. Cela s’est fait lors de la théseRigi Narayan KONDURU. A l'issue de ce travalil,
nous disposons d’'un outil qui permet de détermiasrchamps de température (par méthode
Monte Carlo) et le champ de vitesses par une métligderministe au sein d’'un cylindre de
mousse a hautes températures balayé par un flirx @et outil a fait 'objet d’'une validation
expérimentale par la mise en place d’'un banc (Ei@&) permettant de chauffer un cylindre de
mousse métallique parcouru par un flux d’'air erteatempérature ambiante et chauffé jusqu’a
800°C.

Fort de ces outils et dans le cadre du laboratmremun CANOPEE, une collaboration a été
lancée sous forme d’'une thése CIFRE dans le cadrepdirtenariat LUE avec I'Université de
une méthode numérique permettant de résoudredesférts couplés conducto-advecto-radiatif
par Méthode Monte Carlo. Cet outil doit nous petmeeensuite de pouvoir lancer un projet a
moyen terme pour déterminer numériqguement et dderaéxpérimentalement sur un prototype
de laboratoire, un design de mousse optimal pocaypeage de la chaleur.

Il est ensuite envisagé a long terme, de développegcupérateur pilote sur les maquettes de four
verrier chez Saint Gobain Recherche a Aubervilliéns effet, Saint Gobain Recherche Paris

dispose d'une cellule de combustion représentdéva chambre de combustion d'un four verrier

a echelle réduite, qui fonctionne en continu pehgarsieurs mois de I'année pour une puissance
totale d'environ 100 kW. Les fumées chaudes (> A0PSont ensuite évacuees a l'extérieur a l'air
libre par convection naturelle et pourraient sedé@rsource chaude a un systeme de captage.
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Cet axe integre des travaux sur une large gamnohellés. Son objectif ultime est de prédire les
propriétés de captage d’'une mousse a partir d'@oengtrie pour concevoir les échangeurs qui
capteront les chaleurs fatales industrielles.

Pour réaliser tout cela, il est prévu de mettrplane une plateforme expérimentale (sur le modéle
de celle de caractérisation thermique des matérigonr étudier le captage de la chaleur via nos
échangeurs poreux en utilisant les moyens hautesé@tures dont nous disposons (moyen de
chauffage résistif et induction notamment). Celgborme aura aussi pour vocation d’étudier le
stockage de cette chaleur.
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Figure 68 : Dispositif instrumenté de caractérisatides propriétés de captage des mousses
volumiques poreuses

Concernant le stockage de la chaleur, on envisatjeshtion des matériaux poreux a faible
valeur ajoutée (sables, granulats ou résidus régyela la technologie des lits fluidisés (Figure
69) pour stocker la chaleur captée par les mousses.
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Figure 69 : Dispositif de lits fixes ou fluidisés

Vincent Schick 108



Projet de recherche

Ce dispositif a été acquis récemment au LEMTA dét&toe instrumenté pour évaluer différentes

configurations d’échanges et de matériaux de stmkaour déterminer les performances globales
(capacité, dynamique de stockage/déstockage dealawr dans le lit en fonction de la vitesse

surfacique, de la vitesse de fluidisation, etct)loeales (corrélations de transfert de chaleur air
chargé/paroi). Plusieurs configurations de diffusair dans le lit seront aussi évaluées. L’idée

serait d'utiliser pour cela les résidus de matgraluit par ces procédeés (laitier, calgin...)

Le développement des C-TES (Compact Thermal Engtgrage) et des matériaux associés fait
partie des axes prioritaires de I'Agence Intermatle de I'Energie (au travers de la tache
« Compact Thermal Energy Storage - Materials wi@dmponents within Systems », Technology
collaboration programme, Task 40 currently runnimgps://iea-es.org/task-4et Solar Heating
and Cooling programme, Task 67, currently runniritps://iea-es.org/task-§7/

L'objectif a terme est I'intégration de ces solagaechnologiques sur des pilotes industriels tels
gue ceux qui pourraient étre utilisés dans le cddseprojets portés par le LABoratoire COMmun
CANOPEE.
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5.5 Laboratoire commun CANOPEE

Crée en 2021, CANOPEE (enjeu CArbone :matériauxOmdts pour des Procédés Economes en
Energie) est un laboratoire commun entre Saina@ole CNRS de I'Université de Lorraine (via

le LEMTA) et I'Université d’Orléans (via le CEMHTI)Ce laboratoire a pour ambition de
construire une meilleure compréhension des traissfeermiques, depuis I'échelle du matériau
jusqu’a I'échelle de l'installation industrielleediévelopper des méthodes précises de mesure en
conditions extrémes, des propriétés des matériaubes grandeurs physiques caractérisant les
procédés. L'objectif ultime est de fournir des mypiour contribuer a la décarbonation industrielle.

Mise en place par I'impulsion conjointe de Sainb&io recherche Paris et des membres du groupe
de métrologie thermique du LEMTA, CANOPEE est utreicture permettant un partenariat
académie/industrie qui doit permettre de faire @mede gros projets en coopeération industriel
ou internationa autour des thématiques de caractérisation theemgjinautes températures.
CANOPEE est ainsi un moyen de développer les thgoest évoquées dans cette question.
Plusieurs projets en lien avec celle-ci sont emésalans un futur proche :

« Mise en place d'outils de mesure de température pyanmétrie multispectrale via
I'utilisation d’imageurs infrarouges dans des miai# semi-transparents pour obtenir un
champ de températures en surface et en profondeur.

* Mesure des propriétés thermiques des céramiquéfattaires au-dela de 1500°C.

* Mise en place de démonstrateurs de captage dalleuchndustrielle sur des fours pilotes
de Saint Gobain Recherche Paris via l'utilisaties chousses céramiques ou métalliques
a fortes porosités.

 Couplage de ces démonstrateurs avec un dispositifstickage de la chaleur
(éventuellement par lit fluidise)

Ces projets seraient financés soit par une répmreenune des protagonistes de CANOPEE a des
appels a projet (ANR, Région), soit par financenwiatles programmes internes aux entités (LUE
pour I'Université de Lorraine).
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6. Production scientifique

Ma production scientifique débute en 2010. Elle pta28 articles dans des revues a comité
de lecture. Les revues ciblées sont celles postanes études des transferts thermiques :

* Applied Thermal Engineering (Impact factor : 6,4)
* International Journal of Thermal Sciences (Impactdr : 4,5)
* International Journal of Heat and Mass Transfep@aot factor : 5,2)

Les communications de conférences visent prinaipaig ['International Heat Transfer
ConferencelHTC ) au niveau mondial, 'European Thermal Sciencesf€ence Eurotherm)

au niveau continental et le congres de la sociat&éise de thermique au niveau natioB&T).

On compte 23 communications nationales, 15 commatipits internationales et 3 séminaires
invités.

La métrique Scopus fait état de 32 documents (dénsur les 5 dernieres années) avec 428

citations pour un H index de 8. 45,5% des publiceti sont cosignées avec des partenaires
industriels et 22,7% des publications sont issl@esollaborations internationales.

Dans cette partie, le nom des personnes que j<@ncadrées est souligné, les collaborations
internationales apparaissent en italique et mon agparait en gras pour faciliter la lecture.

6.1 Articles publieés avec comité de lecture

[P28] Hassan Flity, Yves Jannot, Lucas Terrei, Paul égaMincent Schick Zoubir Acem and
Gilles Parent. Thermal conductivity parallel andgemdicular to fibers direction and heat capacity
measurements of eight wood species up to 160 t€&nlational Journal of Thermal Science, 195,
108661, 2024

[P27] Arthur Oliveira, Julien Teixeirayincent Schick, David Marechal, Michel Gradeck and
Sabine Denis. Using a linear inverse heat condugtiodel to estimate the boundary heat flux
with a material undergoing phase transformationpl#l Thermal Engineering, 219 : 119406,
Part A, 2023

[P26] Morgan Sans, Olivier Farges, Gilles Parent ¥imtent Schick Solving transient coupled
conductive and radiative transfers in porous medgiia a Monte Carlo Method: characterization
of thermal conductivity of foamInternational Journal of Thermal Sciences,1797656, 2022.

[P25] Lea Penazzi, Yves Jannot, Johann Meulemans, Olréeges, and/incent Schick
Influence of radiation heat transfer on parallet-Wore thermal conductivity measurements of
semi-transparent materials at high temperaturernational Journal of Thermal Sciences, 179,
107690, 2022.

[P24] Arthur Oliveira, David Marechal, Jean-Luc Boredmcent Schick, Julien Teixeira, Sabine
Denis, and Michel Gradeck. Experimental study & hieat transfer of single-jet impingement
cooling onto a large heated plate near industaatigions. International Journal of Heat and Mass
Transfer, 184:121998, 2022.
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[P23] Benoit Pfortner, Waseem Al Hadadincent Schick, Denis Maillet,_Celien Zacharie, and
Benjamin Remy. Transient detection of either matitigtion or flowrate change in a counter
current plate-fin heat exchanger using an ARX mobtérnational Journal of Heat and Mass
Transfer, 182:121987, 2022.

[P22] Arthur Oliveira, Célien. Zacharie, Benjamin Rerxincent Schick, David Marechal, Julien
Teixeira, Sabine Denis, and Michel Gradeck. InvefgeX (IARX) method for boundary
specification in heat conduction problems. Inteoval Journal of Heat and Mass Transfer,
180:121783, 2021.

[P21] Yves Jannot, Alain Degiovaniijncent Schick, and Johann Meulemans. Apparent thermal
conductivity measurement of anisotropic insulatingterials at high temperature by the parallel
hot-wire method. International Journal of ThermeaieBces, 160:106672, 2021.

[P20] Benjamin Remy, Célien Zachari¥jncent Schick, Gaetan Bergin, Thierry Mazet, and
Renaud Egal. Identification of Transfer FunctiomsiVacuum Brazed Load with ARX Models.
Instrumentation, Mesure, Metrologie, 19(3):229-23320.

[P19] Yves Jannot, Johann Meulema¥ig)cent Schick, Maxime Capp, and Isabelle Bargain. A
Comparative Fluxmetric (CFM) Method for Apparentefimal Conductivity Measurement of
Insulating Materials at High Temperature. Interoiadl Journal of Thermophysics, 41, 2020

[P18] Ting. Ding, Yves Jannotl/incent Schick and Alain Degiovanni. Analysis of the non-
linearity of theheat transfer equation in case tifree-dependent heat source: application to the 3
omega method. Journal of Engineering Mathemat$(1):85-99, 2020.

[P17] Yves Jannot, Alain DegiovannVincent Schick, and Johann Meulemans. Thermal
diffusivity measurement of insulating material$gh temperature with a four-layer (4L) method.
International Journal of Thermal Sciences, 150: 3062020

[P16] Morgan Sans,Vincent Schick, Gilles Parent, and Olivier Farges. Experimental
characterization of the coupled conductive andatad heat transfer in ceramic foams with a flash
method at high temperature. International Jourhbdeat and Mass Transfer, 148:119077, 2020

[P15] Waseem Al Hadadyincent Schick, and Denis Maillet. Fouling detection in a sheltla
tube heat exchanger using variation of its thenmalulse responses: Methodological approach
and numerical verification. Applied Thermal Engineg, 155:612-619, 2019.

[P14] Waseem Al Hadad, Denis Maillet, Yves Jannahcent Schick, Inverse conduction and
advection in a flat Channel with transient extetharmal excitation and observation, International
Journal of heat and mass transfer, 127, 2018

[P13] Thomas Loussouarn, Denis Maillet, Benjamin Révfigcent Schick, Diane Dan,, Indirect
measurement of temperature inside a furnace, ARXMemalentification Journal of Physics
Conference Series 1047(1):012006, 2018

[P12] Benjamin Bernard, Aurélie Quet, Luc Bianchi, Augal Joulia, Aandré Malieyincent
Schick, Benjamin Remy. Thermal insulation properties &2Y coatings: suspension plasma
spraying (SPS) versus electron beam physical vdpposition (EB-PVD) and atmospheric
plasma spraying (APS). Surface & Coatings Techngld@8, p122-128, 2017
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[P11] Benjamin Bernard, Aurélie Quet, Luc Bianckincent Schick, Aurélien Joulia, André.
Malié. YSZ columnar suspension plasma sprayingiegst a way to improve next generation
thermal barrier coatings, , Journal of thermal gm@ating and technology, 2017

[P10] Benjamin Bernard, Aurélie Quet, Luc Bianckincent Schick A. Joulia, A. Malie, B.
Remy, Effect of Suspension Plasma-Sprayed YSZ CadwnMicrostructure and Bond Coat
Surface Preparation on Thermal Barrier Coating €nggs, 26, 6, Journal of thermal Spray
technology, 2017

[P9] Benjamin BernardVincent Schick Benjamin Remy, Aurélie Quet, Luc Bianchi. High
Temperature Thermal Properties of Columnar Ytttabfized Zirconia Thermal Barrier Coating
Performed by Suspension Plasma Spraying. JourrRhysics: Conference Series, 745, 032012,
2016

[P8] Jean-Luc BattagliaVincent Schick, Clément Rossignol, Andrzej Kusiak, Isabelle Ayber
Alessio Lamperti and Claudia Wiemer, Thermal resisé at Al-GgShrTes interface , Applied
Physic Letter, 102, 181907, 2013

[P7] Andrea Cappella, Jean-Luc Battagliincent Schick, Andrzej Kusiak, Alessio Lamperti,
Claudia Wiemer and Bruno Hay, High temperature thairconductivity of amorphous28l; thin
films grown by low temperature ALD, Advanced Engiimg Materials, 15(11):1046-1050, 2013

[P6] Vincent Schick, Benjamin Remy, Alain Degiovanni, Franck Demeudighann Meulemans
and Pierre Lombard, Measurement of Thermal Condtyctof Liquids at High Temperature,
Journal of Physics: Conference Series, 395-1, 08,28012

[P5] Jean-Luc BattagliaVincent Schick, Andrzej Kusiak, Clément Rossignol, Olivier Fudym,
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Conclusion

Depuis le début de mes travaux de recherches en pabdéveloppé des techniques
caractérisations thermiques de matériaux et systeoraplexes a hautes températures. Cela s’est
fait par une approche tres pragmatique, simpleffetaee qui consiste a réaliser une veille
technique puis a agréger des outils existantsievemts de mesure, d’identification de parametres
ou de systémes et de modélisations des transfartsgurnir un outil original et adapté a chaque
défi de caractérisation thermique. A 'heure adaualu LEMTA, grace a cette approche, nous
pouvons déterminer les propriétés thermophysiguegsedjamme exhaustive de matériaux de 20
a 1500°C pour des échelles allant du micron auntktce.

Pour résumer cela en chiffre, depuis 2012, débutaearriere universitaire, j'ai co-dirigé
ou co-encadré 7 stagiaires, 3 ingénieurs, 8 daut®ed 4 postdoctorants dans le cadre de 12 projets
financés s’articulant autour d’'une grande platefode métrologie thermique et avec plus d’une
dizaine de partenaires industriels. Cela s’est lcopar le lancement du formidable outil
collaboratif qu’est le laboratoire commun de recherCANOPEE, structure commune avec le
plus grand groupe francais de production de mabénmur I'industrie et I'habitat qu’est Saint
Gobain.

Les résultats de mes travaux de recherches sosit lausuit d’'une synergie avec mes
activités d’enseignements dans le domaine desférsshermiques, notamment grace aux
étudiants que jai accompagnors de leur scolarité a Mines Nancy et qui ontirgaivi en
doctorat sur les thématiques que je couvre (Cémrharie et Adrien Barthélémy). Mais aussi
grace aux projets industriels menés par nos éttglissus des collaborations avec nos partenaires
industriels dont Fives Cryo et Saint Gobain.

A l'avenir, en plus de faire encore monter en ganmos outils de caractérisations
thermiques et optiques des matériaux, j'aintenaettre en place une plateforme expérimentale
ambitieuse sur le captage et le stockage des chailedustrielles issues de procédés hautes
températures fortement carbonés et la faire rayoemenettant en avant cette thématique autour
de cours sur la décarbonation de l'industrie eabitat au sein des écoles de l'université de
Lorraine, et plus particulierement a I'école des&4 de Nancy.
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ABSTRACT

During recent decades, numerous studies on ceramic foams improved their efficiency and made their use
possible in a myriad of engineering applications. Some studies showed that a good understanding of the
link between structural parameters (porosity, pore diameter, or tortuosity) and thermal properties could
lead to a better system performance. Ceramic foams are often used at high temperatures, where radiation
plays an important role. This paper explores, both conductive and radiative heat transfers in such media,
using a flash method experiment. The direct model developed is based on the resolution of the Energy
Balance Equation (EBE), solved by a Finite Volume Method and the Radiative Transfer Equation (RTE),
computed with an Optimized Emission Reciprocity Method (OERM). An inversion procedure made it pos-
sible to simultaneously characterize both equivalent conductivity for conduction and equivalent optical
thickness for radiation of structured and random foams with different pore size distributions at 800 °C.
Results showed that the influence of each heat transfer mode can be characterized separately with sin-
gle experiment and a good agreement was found between the developed model and the experimental
measurements. Radiative transfers can be described by a single equivalent, Beerian and gray extinction
coefficient dependings strongly on the size of the cells and the organization of the solid matrix. The
equivalent conductivity depends on the porosity, the ceramic constituting the solid matrix, the organiza-
tion of the porous medium and the internal porosity. We estimated the associated equivalent total and
radiative conductivities, allowing the quantification of the conduction/radiation ratio, for a wide variety
of structures.

1. Introduction

improve convective exchanges within the foam. In order to design
and study a system that includes a porous medium with a com-

Due to their numerous interesting thermal, mechanical and
optical properties, open-cell foams are commonly used in differ-
ent engineering applications [1]. A wide diversity of materials,
geometries and structural parameters makes it possible to cover
many processes, such as porous burners [2,3], insulators [4,5],
heat exchangers [6-8], volumetric solar absorbers [9,10], catalysis
[11,12] or gas-phase heat recovery [13].

Many coupled physicals phenomena, such as conduction, con-
vection, transport, radiation or chemical reaction depend on the
geometry of the foam, which can play an important role in the
efficiency of the system. For example, Chavez et al. [14] showed
that higher porosities lead to a higher temperature and thus bet-
ter energy conversion, while [15] demonstrated that low cell sizes

* Corresponding author.
E-mail address: gilles.parent@univ-lorraine.fr (G. Parent).

plex geometry, a numerical solver can be used. However, the com-
putation time needed to obtain a precise solution can be lengthy.
Nevertheless, thise problem can be simplified by considering foam
as a homogeneous medium with equivalent properties.

Equivalent Thermal Conductivity (ETC) represents the overall
thermal diffusion through the media, which includes conduction
and radiation in the solid phase and conduction, convection and
radiation in the fluid phase. ETC estimation was widely studied in
the literature [16]. Models developed provide analytical solutions,
essentially based on the structural parameters, empirical analysis
and numerical computations.

Theoretically, in the simplest case, assuming that the fluid and
solid phase are parallel or perpendicular to the heat flux, two
asymptotic models are written as:

1 € 1
Ar=€-At(1—-€):As T//:)Tf—i_(]_e))z (1)
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distance traveled through an element(m)

specific heat (] Kg=1 K1)

adjustment parameter (—)

power carried by the quantum(W)

surface(m?)

radiative volumic source term (W m~3)
volume(m—3)

digital levels (—)

cell size of the foam (m)

temperature (K)

time (s)

heat flux density (W m~2)

radiant intensity (W m~2 sr—! Hz(-D)

vector coordinate (m)

radial coordinate (m)

axial coordinate (m)

unit normal vector (—)

convective heat transfer coefficient (W m—2 K1)
radius of the sample (m)

thickness of the system (m)

interval of time (s)

size of the discretised volume along the radial di-
mension (m)

size of the discretised volume along the axial di-
mension (m)

number of element

radiative power (W)

cost function

number of spatial discretization along the radial
axis

number of spatial discretization along the axial axis
number of time discretization

diagonal matrix

sensitivity

space averaged temperature (K)

thermal diffusivity (m? s—1)

thickness of the soleplate (m)

thickness of the foam sample (m)

Greek Symbols

o
A
Op

= ol

=
a o

QDN T .e.oﬁ.w—;m QenD™®A

structural parameter of the inversion
thermal conductivity (W m~! K1)
standard deviation of the noise
density (Kg m—3)

direction (—)

frequency (Hz)

absorption coefficient (m~1)
scattering coefficient (m~1)
extinction coefficient (m~1)

solid angle (sr)

excitation heating power (W m~—2)
Stefan-Boltzmann constant (W m~2 K—4)
emissivity (—)

domain

contour

scattering phase function (-)
relaxation coefficient (—)

foam porosity (—)

normalized temperature (—)

optical thickness (7 = 8 - €fam) (—)

Subscripts

eff effective

C conduction

r radiation

v spectral

s solid

wa wall

f fluid

sp specular

ref reference

ext external part of the sample

t total

tot equivalent total (conduction and radiation) property
foam equivalent property of the foam

sole soleplate

00 environment

i computed volume or surface elements
j other volume or surface elements of the domain
max maximum

opt optimal

min minimum

n nth parameter of the inversion

exp from experiment

mod from model

bulk struts

conv convection

Superscripts

bb blackbody

k at kth iteration in time

e emitted

ea emitted and absorbed

p at pth iteration of the inversion
OERM  Optimized Emission Reciprocity Method
exch exchanged

T, Z radial and axial

On the one hand, Miller [17] proposed an extension of this asymp-
totic approach in the case of a discontinuous phase. Moreover,
Hashin et al. [18] suggested an equivalent mathematical model
(i.e., an upper and lower bound model), which is more realistic
for an isotropic two-phase material. However, both models assume
that one of the dispersed phases is not inter-connected. Landauer’s
Effective Medium Theory [19], which considers a two-phase ran-
domly distributed situation, proposed a more general formulation.
Yet, these models are still not applicable to an open-cell medium.

On the other hand, many authors presented models based on
a unit-cell approach. In these models, the structure of the foam is
assumed ideal and is described with a unitary pattern, which is
repeated infinitely. Hence, slice by slice, the effective thermal re-
sistance of the foam is computed as the sum of all the equivalent
thermal resistances. This principle was developed for many differ-
ent unit-cell geometries. For example, a 3-D cubic cell unit study
was proposed by Paek et al. [20], while Hsu et al. investigated
a packed bed sphere [21]. Moreover, it was widely demonstrated
that an open-cell foam can be represented by a polyhedron, such
as a tetrakaidecahedron. In 2-D geometry, Calmidi et al. [22] and
Bhattacharya et al. [23] proposed a semi-analytical model with ei-
ther square nodes or spherical nodes, joined by a solid ligament.
Similarly, Boomsma and Poulikakos [24] extended the resolution
to three dimensions with cubic nodes, joined by cylindrical struts.
This last model was found to be in good agreement with experi-
mental data for high porosity aluminum foams, filled with air or
water. Moreover, the analysis demonstrated that cell size has no
influence on the ETC. The conductivity of the solid phase and the



shape of the struts are the two parameters with the most impor-
tant roles.

Experimental and numerical studies at ambient temperature
were then performed to explore the validity of the theoretical
models described above. An empirical correlation was suggested
by fitting either numerical computation data or experimental data.
Singh and Kasana [25] used the data from Boomsma et al. [24] and
expressed effective thermal conductivity as a product of serial and
parallel conductivities: Aeg = Af /.AT’F ). The empirical constant F
adjusts the fraction of solid in the direction of the heat flux and
depends on the fluid phase. However, it would be relevant to
determine the range of applicability and the possible discrepan-
cies. Coquard and Bailly [26] developed a numerical finite vol-
ume method, in order to compute the thermal behavior of open
or closed 3-D structures from a tomographic image. This study
showed that the shape of the cell and the shape of the cross sec-
tion have no influence on the heat transfer. However, it confirmed
the findings of the previous studies suggesting that the ETC is not
only dependent on porosity. In view of the above, a very great deal
of literature is available on the study of equivalent thermal proper-
ties of heterogeneous media. Interested readers can refer to [16] a
recent review of the subject, which gives a broad overview of the
studied geometries in different scopes of validity.

Applications of ceramic and metal foams often involve high
temperatures, at which radiative transfer plays a leading role. The
description of radiative transfer in such media has mostly been
studied independently of the other physical phenomena. The iden-
tification of the equivalent optical properties can be computed
by analytical method, projection method or Monte Carlo Method
[27,28]. Tancrez and Taine [29] proposed the Radiative Distribu-
tion Function Identification (RDFI), which allows the determina-
tion of the equivalent radiative properties of the medium. For this
prupose, rays are drawn randomly into the medium and a mean
free path is deduced from it. With the same objective, GuA©velou
et al. [30] used a Monte Carlo Ray Tracing (MCRT) method to com-
pute the normal spectral emittance of numerically-generated «-SiC
foams. Loretz et al. [31] proposed a numerical method based on
transmittance, absorbance and reflectance measurement to calcu-
late the equivalent radiative properties.

In addition, the characterization of radiative transfers in porous
media and the associated modelling are often handled separately
from other modes of heat transport. However, the experimental
methods currently used for high temperature characterization on
these media do not allow the separation of conduction transfers
from radiation transfers. This is due to the stationary aspect of
these methods such as the hot guarded plate or hot plane. Only an
equivalent total conductivity could be estimated. The estimation of
the influence of each transfer mode requires the use of an approx-
imation such as Rosseland’s. As highlighted by Mendes et al. [32],
such an approximation is not always valid and a significant bias
can be observed. These authors identified an equivalent extinction
coefficient using a ray-tracing method and showed that the radia-
tive conductivity according to Rosseland overestimates the experi-
mentally measured radiative conductivity. This type of observation
was also observed by the same authors by applying a hot plate
method using a complete numerical approach [33]. Hence, as ex-
plained by Baillis et al. [34], the experimental characterization of
the conductive and radiative properties of solid foams at high tem-
perature remains an unsolved problem and an interesting scientific
challenge.

Transient characterization methods such as the flash method
appear a potentially interesting way forward thanks to their abil-
ity to identify several parameters describing different heat trans-
fer modes. The characterization procedure requires the use of a
fast and accurate coupled model. Concerning characterization of
semi-transparent media, Lazard et al. [35] first proposed a com-

plete procedure to estimate the so-called phononic conductivity of
silica glass. Moreover, Schick et al. [36] investigated properties of
liquid glass at high temperatures with a 3-D model. Niezgoda et al.
[37] applied the method more specifically to the study of a silica
aerogel and other thermal insulators. However, the possibility of
accurately identifying conductive and radiative transfers depends
on the experimental and on the different parameters of the prob-
lem. These latest studies have shown that the identification of ra-
diative properties was difficult due to a lack of sensitivity or to cor-
relations between parameters. However, for the first time, Coquard
et al. [38] characterized both equivalent conductivity and optical
thickness simultaneously using a flash method. This work investi-
gated metallic/ceramic foams (NiCrAl, Fecralloy, Mullite and Zirco-
nia) with small cell sizes ( < 1.4 mm) over a temperature range of
296 K-673 K.

In the present paper, we applied a flash method for different
ceramic foams up to 1073 K. A wide variety of geometries (struc-
tured and random) or structural parameters (cell size, porosity or
organization of the solid matrix) were investigated. Moreover, a di-
rect model, which solves Radiative Transfer Equation (RTE) using
an Optimized Emission Reciprocity Method (OERM) was developed
and allowed a fast and accurate calculation of the solution.

2. Methods

We assumed that the thermal and optical properties of the
foam can be homogenized. Hence, the foam is comparable to a
semi-transparent medium characterized by an equivalent conduc-
tivity and an equivalent extinction coefficient. The characterization
procedure and the experimental set up were based on the flash
method. The studied foam was placed between two opaque sole-
plates inside a furnace at a given temperature. A CO, laser pro-
vided a heat excitation on the front face of the sample, while the
temporal evolution of the temperature on the rear face (thermo-
gram) was measured with an infrared camera. The inversion pro-
cedure estimates the set of parameters which minimizes the dis-
crepancy between the model and the experiment.

The next part of this paper details, governing equations and
boundary conditions. We then explain the numerical model that
allows the physical problems to be solved. Finally, the principle of
the inversion technique and identifiability of parameters are pre-
sented.

2.1. Governing equations

Their good mechanical, thermal and optical properties of ce-
ramic foams mean that they are often used for high temperature
applications (800 K to 1300 K). At such high temperatures, radia-
tion becomes the dominant heat transfer mode. Thus, we consider
that a foam is a participating medium where absorbing, emitting
and possibly scattering phenomena occur. During a flash method
experiment, only a very low increase of the equilibrium tempera-
ture T, on the rear face (1 K to 2 K) is necessary. We can there-
fore assume that there is no thermal dependence of the parame-
ters in this small temperature range. The first soleplate, which is
opaque and grey, absorbs the excitation and homogenizes the heat
flux. The second one, made of the same medium, makes it possible
to measure the space averaged temperature of the rear face. Heat
conduction through the soleplates is described by the Energy Bal-
ance Equation (EBE), with the assumption that their properties are
homogeneous and isotropic:

—

oT .
(pcp)soleﬁ =-V (e (2)



The conductive flux is related to the temperature according to the
well-known Fourier’s law:

Go=-AVT 3)

In order to describe a participating medium, the radiative transfer
is taken into account through the divergence of the radiative flux
Gr. In this case, the EBE becomes:

oT S R =
(pcp)foamﬁ =-V. - (@e+q)=-V - -qc+5 (4)

where S; = V. gr is the radiative volumetric source term. Let us
note that no heat flux through air, due to convection or conduction,
is considered because the experiment is performed in a vacuum.

The divergence of the radiative flux term is equivalent to an in-
ternal source, which quantifies gain/loss of energy due to radia-
tive exchanges. According to the vector coordinate 72) the radiative
heat flux corresponds to the integration of the intensity IV(TE), 5)
over all wavelengths and directions:

q;(Te’)=/f L(R, $)SdQdy (5)
vJ Q=4
The divergence of ¢; is computed as:
sr:Vq;:V’.// 1,(R. $)SdQdy (6)
v J Q=41
Z/Kav(47TIEb(T)—f Iv(ﬁ’,?z’)dsz)dv 7
v Q=4m

The intensity is determined with the Radiative Transfer Equation
(RTE) [39]:

G VLR @) = Bl (R, D) + ka2 (T(R . 1))
+ l/ kg, @ (2 — IL(R. )d 8)
4 Q'=4m

where kg, kay and B, are the spectral scattering, absorption and
extinction coefficients, respectively. Because of the high speed in-
teraction of the radiative transfer compared with conductive trans-
fer, intensity is not dependent on time explicitly but implicitly via
the temperature field T(TQ), t).

In the case of an opaque wall, the radiative boundary condition
is written as:

— — — -,
1 (R wa. ©) = £,2(T(Rya)) + psphy (R )

+ @/ Iy (R wa @) |2 i1ldSY 9)
T JQii<0
where &y, psp, pq and 1 are the spectral emissivity, specular reflec-
tivity, scattering reflectivity and the outward unit normal vector of
the surface, respectively.

This transient problem requires an initial condition. At the be-
ginning (t = 0), the sample is at thermal equilibrium at the desired
temperature To:

T(R,00=T, VR (10)

Then, the CO, laser generates a time and space-dependent excita-
tion, entirely absorbed by the first soleplate. All external surfaces
exchange with the environment. At high temperature, the major
heat loss is due to radiative transfer. In the case of a slight increase
in temperature, radiative losses are linearized:

Eo (Tg(t - Toi) = 480Trzf(Text —T) = h(Texe — To) (11)

Hence, the boundary condition is defined with a total exchange co-
efficient hy = hy + heony, including both transfers and Tiep = (Text +
T )/2 the reference temperature.

The investigated samples were cylindrical (see Fig. 1). Assum-
ing invariance along the angle coordinate, we solved the system

soleplate

0

Fig. 1. Flash method multilayer 2-D in cylindrical coordinates system.

of equations in a cylindrical coordinate system with R = ré; + z€;
where r is the radial coordinate and z the axial coordinate. At both
horizontal interfaces between the soleplates and the environment,
the heat flux balance leads to

—Asole@—T) —h(T(,0.0 ~T) + (1. 0) Vr (12)
z z=0

aT
_)"sole <&) = _ht(T(r, L t) - Too) vr (13)
z=L

At the interfaces between the soleplates and the foam, we assumed
that there was no thermal contact resistance. Heat flux continuity
is then written as:

aT aT o
_)‘sole a, = _)\foam a, + (CIr . n)z:e vr (14)
0z 0z
sole,z=e foam,z=e

and:

aT aT S
_)‘sole = _)‘foam + (Qr . n)z:L—e vr
0z 0z
sole,z=L—e foam,z=L—e

(15)

At the lateral side of the cylinder, boundary conditions for the sole-
plates at the radius r = R are as follows:

—)»5016(%—3:) =—-h(T(R,z,t) - T,) Vze[O;e]n[L—e;L]
r=R

(16)
and for the foam:
aT
_)‘foam(_)
or -
=—h(TR,z,t) = To) + (G- - Mg Vzele;L—e] (17)

2.2. Models

The set of equations described above is solved with two dif-
ferent methods. The first one, applied to the EBE, is deterministic,
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while the second one, applied to the RTE, is stochastic. The prin-
ciple is to compute the temperature field at a discretized time t¥
with a finite volume method. Then, the temperature field is trans-
mitted as an input to the RTE solver. A Monte-Carlo method es-
timates the energy exchanges due to the radiative interaction and
returns the radiative source term for all volume and surface ele-
ments. Finally, the temperature is computed at a new time step
tk+1, This procedure, which aims to evaluate a radiation intensity
field from the previous time step, corresponds to a weak coupling
between EBE and RTE is a commonly made assumption [40].

2.2.1. Solving the energy balance equation

In order to solve the EBE, the domain I' is discretized into
N; x N; control volume nodes. As shown in Fig. 2, we developed
a cell-centered scheme based on a structured mesh. The tempera-
ture is assumed constant in the control volume. The Finite Volume
Method is based on the calculation of the EBE at each node. For
the nodes included in the semi-transparent medium, Eq. (4) is re-

written as:
-
—</v.qzdr—/srdr) (18)
r r
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and with the application of Green-Ostrograski theorem:

oT
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where dI" is the contour of the elementary domain I'. If we inte-
grate over the surface, we obtain:

_(/arq;.ﬁ d@r) - /FS‘ dr) (19)
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All boundary conditions appear in the heat flux term g, with
1 = (rz) and m = (w,e,n,s). The detailed set of equations is not
given for the sake of readability. Then, a first order backward time-
step discretization (Implicit Euler scheme) was chosen. For an in-

ternal node with no boundary condition, the following relation can
be written:

Tk+1 _ Tk 2a
P A7 P _ Ar(rz 2 ) (re(TéHl _ T[l<+1) _ rW(T[!Hl _ T\kl+1))
e w
Tk+1 _ Tk+1 Tk+1 _ Tk+1 1
+a( N AZZP - Azzs >+pc Skp (21)

where a = A/pCp is the thermal diffusivity. Hence, all nodes are
scanned and the associated thermal value (soleplate or foam) is
attributed. Finally, the temperature field at the time step k+ 1 is
estimated by solving the set of equations such as Eq. (21) at each
node.

2.2.2. Solving the radiative transfer equation

The term S,;, quantifying the radiation interaction in the cell i,
is computed using an improved Monte-Carlo Method (MCM). Dur-
ing the past decade, the MCM appeared to be one of the refer-
ence methods for solving the RTE. The main idea of this method
is to send a large amount of “Energy carriers”, called quanta, to
compute the radiative exchange between the cells. In Eq. (7), the
first term represents the energy sent from a cell i to the rest of
the domain (emission of radiation by the cell) while the second
term corresponds to the energy provided to the cell i (absorp-
tion of radiation by the cell). For the sake of simplicity, the spa-
tial discretization is the same as that described in the previous
section (Section 2.2.1). Moreover, if i is the cell in which the ra-
diative source term is computed, j represents all the other cells of
the domain. Hence, the energy balance of a cell i of volume V; is
determined as:

S.iVi= Zf
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(P, — P2, dv =P - Z / Ay (22)

where P,jav is the spectral radiative power emitted by the cell i and
absorbed by the cell j, and P is the total radiative power, emitted
by the cell i. The frequencies v,,;, and vmax were chosen to take
into account 99% of the emission of the blackbody. Eq. (22) simply
expresses the balance between the energy emitted and absorbed
in one cell. For a boundary element of surface S;, the net radiative
flux exchanged at the interface is computed as:

Vimax

G n>5—Z / (P, = Pify) dv = FF — Z / Py dv

me min
(23)
The emission power of a volume element i is computed as:
+00
Pe — / / A7k 1P (Ty) dV dv (24)
0o Jv

whereas the power emitted at a boundary element is expressed as:

+00
P;;:fo /Sngung(n) ds dv (25)

Each quantum carries the same fraction of this power, and is at-
tenuated in the medium according to the Beer-Lambert law. Hence,
the power exchanged between the ng™ quantum emitted by i and
the crossed cell j is:
—

Pt = P(R1) = Po(R2) = Po(R1) (1 —exp(—kcay AR))  (26)
where Rl and TQ)Z are the entry and exit position of the crossed
cell, respectively, Py is the carried power, and AR is the distance
travelled through the cell j. The power lost by the ng™ quantum
corresponds to a power gain for the cell j. Let us note that in such
a cylindrical coordinates system, a cell takes the form of a ring
with a square section.



This approach is called Forward Method (FM). Improved Monte-
Carlo Methods make it possible to greatly reduce the number of
quanta needed to achieve a given precision. Hence, based on the
radiation reciprocal principle, which includes aspect ratio and ra-
diative energetic exchange, Absorption Reciprocity Method (ARM)
and Emission Reciprocity Method (ERM) were proposed [41]. How-
ever, it was demonstrated that some discrepancies are possible
while computing the divergence term in cold regions of the do-
main. Hence, Zhang et al. [42] proposed an extended method,
named Optimized Emission Reciprocity Method (OERM), based on
a preferential random sampling of the spectral distribution of the
hottest cell of the domain. We chose this formulation for our study.
Then, the divergence of the radiative flux can be computed accord-
ing to:

N v bb bb
P (T)\ (I (T)
SOERMY; = Pe(T; }:/ 11— L) dv (27
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where Pf(Tmax) is the total power, emitted by the highest temper-
ature of the domain. The methods based on the emission are very
convenient. Indeed the term S;; can be computed with quanta sent
from i alone. Unlike methods based on absorption, it is no longer
necessary to scan all the cells, to compute all the radiative source,
each can be calculated one after the other. Moreover, we can im-
pose a convergence criterion for each cell, in order to control the
accuracy of the estimated value. Hence, the number of realizations
is not fixed. When this criterion is reached, the algorithm evalu-
ates the radiative source term in the next cell. The procedure ends
when the radiative source term is computed in all cells.

2.2.3. Inversion method: Levenberg-Marcquardt algorithm

The inversion method principle is based on the fitting of the
temporal evolution of the temperature T,,4(t) on the rear face
(z=L), given by the model, and the corresponding data Texp(t)
measured experimentally. The main idea is to minimize the cost
function J, which quantifies the sum of the quadratic differences
between the two curves:

Ne
J= Y (T () = Troa () (28)
k=1
The temporal evolution given by the model depends on a set of
parameters o = [®q,...,Qn, ..., ay]|. Hence, any of the quantities
defining the geometry, properties of the media and all predisposed
assumptions have an impact on the final result. The principle of
the inversion is to determine the optimal set of parameters, which
provides the best match:

Ne

Jiin :J(aopt) = Z (Texp(tk) — Tod ((xopta tk))z (29)
k=1

The system to solve in order to optimize the set of parameters is:

O 3 T
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which can also be written as:
-1
Qopt = (gré) §T (Texp — Tmod) (31)

where S is the sensitivity matrix. The sensitivity of a parameter «y
is computed with a centered scheme:

S, t) = 7“‘“”‘1("“5&“"”“’“” ~ (32)
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However, due to the non-linearity of the studied problem, the
computation of the optimum set of parameters is obtained itera-

tively. Eq. (31) then becomes:

aP*t = aP 4 (ST(@P) S(@P) + puPDP) ST (@P) (Texp — Troa(@?))
(33)

where uP is a relaxation coefficient, DP is a diagonal matrix and p
the interation index of the inversion procedure. Eq. (33) is known
as the Levenberg-Marcquard method [43].

The inversion algorithm is stopped when the cost function be-
tween two iterations |JP*1 — JP| is lower than the convergence cri-
terion.

2.2.4. Parameters selection
At each iteration, the so-called information matrix (§T(oﬂ’ )S(aP))

is inversed. Moreover, when the algorithm has converged, the un-
certainty on the estimated red value is given by:

var(aq) cov(oq, op) cov(aq, an)
1 cov(ay, op) var(ay) cov(ary, aN)
o2 (5" 3)
cov(ag,ay)  cov(an, ary) var(oy)
(34)

where o, is the standard deviation of the noise, var(ay) is the
variance of the n" structural parameter of the model and cov is
the covariance between two parameters. Hence, a low sensitivity
or correlation between two parameters could lead to a bad condi-
tioning of the matrix. This phenomenon causes high uncertainties
about results. The strategy in the choice of the set of parameters is
thus very important.

In order to avoid multiple correlations, the number of param-
eters has to be as low as possible. Geometric properties, such as
the radius and the thickness of the sample and of the soleplates
were precisely measured. Moreover, thermal properties of the sole-
plates were also characterized with complementary methods. Ther-
mal diffusivity ay,e was measured with an adapted flash method,
and (Cp)sole With a Differential Scanning Calorimetry (DSC) appara-
tus (multi-HTC 96 from Setaram ®). Moreover, a sensitivity anal-
ysis showed that the heat capacity of the foam is strongly cor-
related with its equivalent diffusivity. (Cp),y was also measured
with the DSC method. All of these properties were estimated for a
wide range of temperature (293 K to 1373K). The equivalent heat
capacity of the foam is related to the heat capacity of the ceramic
(Cp)puik» according to:

(PCp)ioam = (1 — €) (PCp)puix (35)

where € is the foam porosity. Thus, this porosity must also be
known as well. In order to measure it precisely, we used a pyc-
nometer [44], which allows measurement of open porosity.

Concerning the equivalent radiative properties of the foam, is
should be noted that the proposed procedure does not investi-
gate the validity of the Beerian behavior of the equivalent porous
medium. Indeed, it should be remembered that the idea of this
study is to experimentally estimate Beerian radiative properties
that are apparent or effective. Moreover, the RDFI method [29] was
applied to a few samples and the results (not shown) indicated
that the assumption of the Beerian behavior seems satisfactory as
long as the heterogenous medium is composed of an opaque phase
and a transparent phase. This part of our experimentation is not
presented here for the sake of brevity and will be the subject of
future studies.

Estimation of equivalent wavelength-dependent radiative prop-
erties seems very complicated to perform because the number of
parameters would become too large, even using of a physical law
such as Drude-Lorentz. Therefore, we considered one global radia-
tive property. This does not mean that the radiative property is in-



dependent on the wavelength, but that the estimated value repre-
sents an equivalent grey medium and its radiative behavior. This
assumption was widely investigated by Coquard et al. [38], who
showed that, using a simulated process, a non-grey medium can
be considered as a grey medium.

Several studies [37,45] have previously demonstrated that scat-
tering effects could have the same influence on the final result
as absorption/emission effects. It thus becomes difficult to sepa-
rate the influence of absorption phenomena from that of scatter-
ing phenomena (correlation of the two parameters), so we instead
identified only the equivalent optical thickness related to the ex-
tinction coefficient and to the thickness of the medium such as
T = Begam- Furthermore, considering an equivalent homogeneous
medium, scattering events are only due to the reflectivity of the
bulk such as ppr = k4/B [33]. An analysis of the optical surface
properties of the SiC revealed that this material is highly absorb-
ing. An estimation of the scattering coefficient and the phase func-

tion parameter &, (6/ — 5) is impossible due to the low influ-
ence of scattering phenomena. Hence, we set the value of the scat-
tering coefficient to zero.

The spatial and time dependence of the excitation could intro-
duce large uncertainties about the result. Hence, the duration of
the excitation was measured. Simulations, taking into account sev-
eral widths of collimated beams, showed that the excitation can
be assumed to be spatially homogeneous due to the high diffusiv-
ity of the soleplates. We also precisely identified the maximum of
the experimental curve Tmax by fitting it with a polynomial. The
maximum temperature therefore corresponds to the maximum of
the fitted curve. Moreover, a normalized temperature, that avoids
knowing what energy is brought to the system (sample + sole-
plates) by the laser, is defined according to:

BOmod (£) =K (T(”Tm'"> (36)

max — Tmin

where T is the spatial average of the rear surface temperature and
K is an adjustment parameter. Very close to unity, the latter makes
it possible to correct the maximum of the curve obtained by the
model and thus decreases the discrepancies due to experimen-
tal noise. Moreover, for the same reasons, working from an aver-
age temperature in space logically allows better performance than
from a single spatial value.

In summary, we kept a set of four parameters [dfo,m, ht, K, 7],
which correspond to the equivalent diffusivity of the foam due
only to conduction transfers, the total convection coefficient, the
adjustment parameter and the optical thickness, respectively. Thus
just one thermal asy,,,, and one radiative parameter 7 are sufficient
to reproduce the thermogram obtained with the foams. The two
other parameters are simply extrinsic parameters.

From the identified equivalent diffusivity we extract the equiv-
alent conductivity:

)"foam = Ofoam (1 - 6) (:Ocp)bulk (37)

Additionaly we made some adjustments using a purely conduc-
tive model with only one thermal parameter, which thus gives an
equivalent total conductivity including an apparent radiative con-
ductivity: Atot = Afoam + Arag- When the optical thickness of the
sample is not too large, the inversion with the two-parameter
model (as,,m. T) is better than the one-parameter model (only aot).
In this case the sensitivity to the optical thickness is sufficient to
identify it. On the contrary, for high optical thicknesses, the radia-
tion transfer can be modelled by a simple diffusion like the ther-
mal transfer (Rosseland model). Due to correlation effect, it be-
comes difficult to separate the conduction from the radiation.
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Fig. 4. Sensitivity analysis for 7 = 10.

2.2.5. Parameter identifiability

In order to verify the impact of the different parameters and to
quantify the error of the estimation due to experimental noise, it
is common to simulate fictive experiments. We investigated cases
of optically thin (Case 1: T =2.5) and thick (Case 2: T = 10) me-
dia. The size of the sample and the temperature were set at R =
25 mm, e = 20 mm and Ty, = 1073 K. The diffusivity of the foam,
total convection coefficient and normalization parameter were set
at: dfpam =3 mm?s~!, hy=150 W m~2 K~!, K=1. The corre-
sponding thermal conductivity was that of an insulating foam with
Moam =1 W m~! K-1. A white noise with a standard deviation
of oy, = 0.5% was added. Results of the inversion are given in the
Table 1.

In both thin and thick examples, the inversion algorithm re-
trieves the chosen parameters well. In Figs. 3 and 4 the reduced
sensitivities S} = o (060/0ay) are represented according to time.
These make it possible to compare the influence of the different
parameters. In case 1, one can see (see Fig. 3) that the sensi-
tivity associated with optical thickness reaches its maximum be-
fore the sensitivity of diffusivity. This difference is explained by a
higher speed of propagation of radiation through the sample com-
pared with conduction. Both conductive and radiative sensitivities
are non-zero and each of them acts at a different time. However,
this does not guarantee the accurate estimation of all parameters
in the case of the optically thick foam (see Fig. 4). The radiative
transfer plays the same role as the conductive transfer. Therefore,
both transfers have the same impact on the final curve and it be-
comes difficult to separate one from the other during the inversion
process. This introduces uncertainties about the correlated param-
eters. Thus, using Eq. (34) we find uncertainties of 3.3% for the
diffusivity and 5.8% for the optical thickness. For case 1, there is
no correlation, however, since the radiative transfer is dominant,
the accuracy obtained for the conductive parameter is lower than
that of the optical thickness. We note an uncertainty of 1.34% for



Table 1
Cases investigated.

Case  Gfam (Mm?)

he (W m2 K1)

K(-) (=)

1 2.996( + 1.34%)
2.943 ( + 3.3%)

149.99 ( + 1.4%)
150.56 ( + 0.63%)

2.497 ( £ 0.23%)  1.000 ( + 0.03%)
9.771 ( + 5.8%) 1.000 ( + 0.03%)
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Fig. 5. Experimental apparatus.

the first parameter and 0.23% for the optical thickness. We should
draw attention to the fact that this uncertainty represents only the
part coming from the inversion process itself and is therefore not
a total uncertainty. There are other sources of uncertainty such as
the accuracy associated with the model, the assumptions made,
the experimental implementation or the parameters assumed to be
known and fixed.

3. Experimental investigations
3.1. Experimental set-up

The experimental set-up is close to the flash method exper-
iment, explained by Shick et al. [46]. Some modifications were
made in order to enable the study of foams. A diagram show-
ing the different parts of the experimental apparatus is shown in
Fig. 5. The source is a CO, laser (130 W Synrad) with a wave-
length of 10.6 mm. This emits a beam of 2.1 mm diameter which
is expanded to 8.4 mm by using a two-lens afocal optical system.
The laser emits at a constant power over a fixed time duration.
Two ZnSe windows are positioned at the entrance and exit of the
furnace. The first of these windows has an anti-reflective coating,
which improves the heat flux transmitted to the sample. Both win-
dows are cooled with a water system at ambient temperature. A
vacuum pump maintains a pressure of 9.10~3 mbar, measured at
the pump inlet. An infrared InSb camera (Flir SC7000 Titanium)
with a broadband sensor (1.5 pym to 5.1 pm) records the tempera-
ture field of the rear face of the sample. More precisely, the cam-
era records the intensity emitted here. The so-called “Digital Level
(DL)” given by the camera is linear with the radiant intensity. Be-
cause the temperature variation of the sample is very small in a
flash experiment (only a few K), it can be also assumed that the
Digital Level given by the camera is also linear with the sample
temperature. Because only the temporal shape of temperature vari-
ation of the sample is necessary in the flash method, the normal-
ized temperature Gexp is used:
gexp(t) — I(t) - Imm — E‘(t) B Dimm (38)

Tmax - Tmin DLmax - DLmin
In this way no temperature calibration of the camera is necessary.
At each time step, we computed the space averaged temperature.
Then, we obtained the normalized temperature used for the in-
version procedure. A tubular Carbolite TZF600 furnace provides a
homogeneous temperature in the enclosure. The sample holder is

Sample

a8

Struts

Z0011

Closed intern porosity

Fig. 6. Tomography-X analysis applied to a random foam, solid is slightly transpar-
ent and internal void is opaque.

made of a piece of stumatite. It is composed of two stackable parts
and allows a good thermal contact between the two soleplates and
the foam. Two different types of soleplates were used: Titanium
Ta6V and SiC. Samples were chosen in order to investigate three
different aspects:

o Influence of the pore diameter
o Difference between structured and random foams
o Influence of the strut material

All the foams studied and their corresponding properties are
listed in Table 2. Silicon carbide (SiC) and infiltrated silicon car-
bide (SiSiC) were considered. Moreover, we studied three differ-
ent geometries. The fabrication process consists of impregnating
a polyurethane foam (PU) with a polysilane slip (ceramic slurry).
Then, during sintering, the polymer foam is destroyed and a ce-
ramic skeleton is obtained. It is well-known that the removal of the
PU matrix by heat treatment causes a closed porosity to form in
the struts. Moreover, this was clearly highlighted with an X-ray to-
mography analysis. By making the solid slightly transparent, Fig. 6
shows this internal network. For a random foam, 4% of the mea-
sured porosity arises from the internal porosity, which is signifi-
cant.

Random foams, are represented in Fig. 7 a). Structured (tetra)
foams are based on a repetition of the well-known Kelvin-cell
(Tetrakaidecahedron), shown in Fig. 7b). Strut length of the struc-
tured foams (cubic) is 7 mm with a pore diameter 10 mm
(Fig. 7c)). In this latter foam, the small diameter “canal” due to



Table 2
Investigated foams.

Foam number  Solid phase  Geometry Porosity Dy (mm) PPl e,y mm
1 SiSiC Structured (tetra) 0.84 10 / 20
2 SiSiC Structured (tetra) 0.83 7.5 / 20
3 SiSiC Structured (tetra) 0.89 5 / 20
4 SiSiC Structured (cubic) 0.8 10 / 20
5 SiSiC Structured (cubic) 0.8 10 / 15
6 SiC Unstructured (random)  0.83 10 7 20
7 SiC Unstructured (random)  0.82 5 15 20
8 SiC Unstructured (random)  0.84 2.5 30 20
9 SiC Unstructured (random)  0.89 1.8 40 20
10 SiC Unstructured (random) 0.9 1.4 50 20
1.2

a) b) 0)

Fig. 7. (a) Random, (b) Structured (tetra) and (c) Structured (cubic) foams.

the manufacturing process is visible in the center of the struts.
The structural property of the random foam is characterized by
the number of Pores Per Inch (PPI), given by the manufacturer. Al-
though the manufacturer also provided an average cell size of the
foam cells associated with the number of PPI, this is not precisely
measured. Structured foams, on the other hand, are simply defined
by the size of the pore.

3.2. Experimental results

Knowing that ceramic foams are commonly used for high tem-
perature applications, we chosed to study their thermal behavior
up to 1073 K. For each thermogram obtained, we applied the inver-
sion procedure and estimated the set of parameters, as presented
in Section 2.2.4. Figs. 8-10 show, for structured and random foams,
the experimental thermograms along with results from the model.
All the estimated values are presented in Table 3 and represented
in Figs. 11 and 12. Foam number 5 was studied in a temperature
range between [673 K;1073 K] and the associated results are rep-
resented in Fig. 13.

As explained above, the equivalent total conductivity At was
obtained with a purely conductive model, and represents the to-
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Fig. 8. Structured (tetra) foams at T, = 1073 K; experimental results are shwon
with continuous lines and the model with dotted lines .
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Fig. 9. Structured (cubic) foams: Impact of thickness and temperature, (1) e =
20 mm T, = 1073 K, (2) e=15 mm T, = 1073 K, (3) e=15 mm T, = 873 K and
(4) e =15 mm T, = 773 K; experimental results are shwon with continuous lines
and the model with dotted lines.
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Fig. 10. Random foams at T,, = 1073 K; experiment in continuous lines and model
in dotted lines.
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Fig. 11. Conductive and radiative heat transfer of all samples at T, = 1073 K.



Table 3
Identified thermal properties.

Foam number T (K) Atot (W m-! Kil) )‘foam (W m-! Ki]) )Lrad (W m-! Ki]) ﬂ (mmil) T(*) )\foam/)‘tot (%)
1 1073 6.25 1.53 4.72 0.089 1.78 24.6
2 1073 3.61 1.89 1.72 0.212 4.24 52.4
3 1073 1.80 0.37 1.43 0.276 5.51 20.7
4 1073 3.21 0.51 2.69 0.160 3.20 15.9
5 1073 3.50 0.54 2.96 0.142 213 15.7
5 973 2.92 0.51 241 0.135 2.0 17.4
5 873 2.05 0.52 1.52 0.135 2.0 253
5 773 1.68 0.54 1.15 0.135 2.0 319
5 673 1.21 0.56 0.65 0.138 2.1 46.2
6 1073 245 0.29 2.16 0.199 3.98 12.1
7 1073 1.94 0.34 1.60 0.260 5.20 17.7
8 1073 1.58 0.41 1.17 0.386 7.71 17.6
9 1073 1.08 0.52 0.56 0.613 1226 482
10 1073 0.66 0.26 0.40 0.852 17.04 394
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Fig. 12. Optical thickness of all samples at T,, = 1073 K.
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Fig. 13. Structured (cubic) foam e = 15 mm: equivalent total conductivity, equiva-
lent radiative conductivity and equivalent thermal conductivity.

tal heat flux (Afoam + Arag the equivalent conductivity by conduc-
tion alone and the equivalent radiative conductivity respectively)
through the media. Hence, the difference between the total con-
ductivity and the equivalent conductivity Afy,, corresponds to the
“radiative” conductivity A 4. The values, which quantify the con-
ductive and radiative heat transfers for all samples at 1073 K are
also represented in Fig. 11 while the estimated optical thickness is
indicated in Fig. 12.

The comparisons between experimental and numerical results
in Figs. 8-10 show how well the presented direct model agrees
with the measurements. This is true when investigating the im-
pact of pore diameter (Figs. 8 and 10), but also the effects of sam-
ple thickness and reference temperature (Fig. 9). As demonstrated
by Coquard et al. [38], a model based on an effective optical thick-

ness describes the measured thermograms very well. The residuals
Oexp (tK) — Ooq (%) are very small and random in all cases.

It should be noted that, as shown in the sensitivity analysis in
Section 2.2.5, the smaller the optical thickness, the sooner the tem-
perature rises. However, for the structured foam shown in Fig. 8,
the thermogram corresponding to the foam with D, = 7.5 mm
reaches its maximum before the thermogram associated with
Dee = 10 mm or De =5 mm. This phenomenon is easily ex-
plained by the difference of the excitation time. The longer the
excitation time, the later the maximum temperature is reached.
This is why the thermal excitation time was taken into account in
the model. For a structured foam with Dy = (5,7.5,10) mm,
we identified an optical thickness of t© = (1.78,4.24,5.51)
(Fig. 12), respectively. It should be notable that the optical
thickness increases threefold when the pore diameter decreases
twofold.

More generally, regarding the radiative properties of all foams,
the values obtained show that the radiative parameter is very
strongly correlated with the pore diameter (see Fig. 12). These re-
sults are in good agreement with Coquard et al. [38]. As shown in
Fig. 12, optical thickness increases with the number of pores per
inch. In other words, optical thickness appears to be proportional
to the inverse of the cell diameter. This result can be explained
by the fact that the extinction coefficient represents the inverse
of the mean free-path. Hence, it corresponds to the inverse of the
distance travelled by the radiation before being absorbed. If the
pore diameter decreases (increasing PPI), the corresponding opti-
cal thickness increases strongly. Hence, at high temperatures, the
radiative transfer is so dominating that the increase of the opti-
cal thickness has a direct impact on the total equivalent thermal
conductivity (see Fig. 11).

Concerning the estimated equivalent conductivity Ag,;, shown
in Fig. 11 and in Table 3, one can say that no clear trend can be
seen with the pore diameter can be seen. This observation agrees
with previous studies [24]. Indeed, according to these works, the
cell size distribution should have no influence. Two aspects could
explain the low equivalent conductivity of foam number 3 (D =
5 mm). On the one hand, its porosity is higher. On the other hand,
the internal porosity due to the fabrication process (Section 3.1 and
Fig. 7 c)) becomes very high relative to the size of the struts. This
reduces the matter present in the bulk and thus reduces the equiv-
alent conductivity of the solid matrix.

Concerning the influence of the geometry, we notice that strut
organization and orientation have a significant influence. The mea-
sured optical thicknesses of foam number 1 (D = 10 mm tetra)
and of foam number 4 (D¢ = 10 mm cubic) are different because
the organization of the solid matrices are different for these two
samples.



Only the sample thickness is different between foams number
4 (cubic e =20 mm) and 5 (cubic e =15 mm). Thus, in Fig. 12,
we note a logical decrease of optical thickness, proportional to the
decrease of the thickness of the samples. We find an extinction
coefficient equal to 0.16 mm~! for foam number 4 and equal to
0.14 mm~! for foam number 5. The values obtained are very sim-
ilar and the difference can easily be explained by a slight differ-
ence of geometry due to the manufacturing process and the un-
certainty due to a characterization at high temperature. The esti-
mated equivalent radiative property seems to give a good descrip-
tion of the effective radiative transfer through the homogeneous
media. Moreover, this confirms that the width of the investigated
foams appears sufficient to consider the samples as an elementary
volume representative of radiation transfers.

Fig. 9 shows the influence of the characterization temperature
T on the thermograms. A decrease of 300 K has a strong influ-
ence on the speed of the heat transfers. However, in Table 3 we
see that this has no consequences for the estimated optical thick-
ness. The radiative parameter is not influenced by the tempera-
ture, nor is the equivalent conductivity Ay, of the foam. A flash
method experiment was applied on massive SiSiC discs. This ad-
ditional thermal study revealed only a low variation of the ther-
mal conductivity in this range of temperature. Moreover, an optical
study of the ceramic showed that emissivity does not vary greatly
in the range of wavelength where most of the radiative transfer
takes place. Thus, Fig. 13 shows that the “radiative” conductivity
Xrad 1S simply proportional to the cubic temperature of characteri-
zation T2. Moreover, if we extrapolate the equivalent total conduc-
tivity at T2 =0 K (i.e., only conduction), the result (Aot (T = 0) =
0.48 W m~! K1) is very close to the equivalent conductivity esti-
mated with the two-parameter model (Ag,, ~ 0.54 W m~—1 K1),
This result shows the ability of the present coupled model to sepa-
rately characterize the influence of conduction and radiation trans-
ferts.

When comparing the equivalent conductivity (that occuring
only by conduction) of structured to random foams in Fig. 11, we
can see that the latter are less conductive. This can be explained
by two effects. On the one hand, the strut material is different
between SiSiC and SiC. SiSiC is less conductive than the SiC. On
the other hand, the struts of the random foams are smaller to
the struts of the structured one. Hence, the closed porosity has a
stronger impact on reducing the conduction heat within the solid
matrix. This observation is in agreement with the findings of Co-
quard et al. [47] who demonstrated that conductivity is not only
influenced by porosity but also by strut geometry.

The estimated equivalent conductivity Ay, is not dependent
on the number of pores per inch. In Fig. 11, it can be seen that,
for foams number 9 (PPI = 40) and 10 (PPI = 50) there is a high
uncertainty on the thermal diffusivity (about 20%) due to the cor-
relation between the thermal and radiative parameters. When the
equivalent optical thickness of the porous medium becomes too
large, it gets difficult to separate the two transfer modes prop-
erly as shown above (see Section 2.2.5). In this case, we no-
ticed an increase in the uncertainty associated with each of the
estimated parameters. This is related to the fact that radiation
transfer becomes similar to conduction transfer for high optical
thicknesses (approximation of the diffusion resembles Rosseland’s
approximation).

The total equivalent conductivity Ay, estimated with a purely
conductive model, does not match most of the experimental curves
perfectly. However, good agreement was found for foam number 2,
which have a high Agy,m/Aor(%) ratio, and a very good agreement
was found for foams number 8, 9 and 10, which have a high op-
tical thicknesses (PPI = (30, 40,50)) and where approximation of
the diffusion is valid as explained immediately above. More gen-
erally, a purely conductive model describes both conductive and

radiative heat transfers well for optical thicknesses above six. In
such cases, the radiative transfer is thus comparable to a diffusive
transfer.

For all cases, we noticed a better accuracy of the optical thick-
ness than the equivalent conductivity Ag,,, characterized during
the inversion process, due to the preponderance of the radiative
transfer. Thus, the sensitivity associated with the first of these pa-
rameters is higher and allows a lower uncertainty according to
Eq. (34). For example, for foam number 7 (PPI = 15), the uncer-
tainty due to the experimental noise introduces uncertainties of
4% for equivalent diffusivity (conduction only) and 0.65% for op-
tical thickness.

4. Conclusion

The study of conduction and radiation occuring in heteroge-
neous media can be very complicated because of the coupling of
the transfer modes. The main difficulty lies in the capacity to sep-
arate each heat transfer mode and to quantify their contribution.
Usually, a single parameter is identified describing both conduction
and radiation.

In order to get past this limitation, we developed a method
based on a modified flash method experiment. The sample was
placed between two soleplates and a constant heat flux was ap-
plied on the front face over a short time. The temporal evolu-
tion of the space-average temperature on the rear face was mea-
sured with an infrared camera. An inversion algorithm made it
possible to identify both equivalent thermal conductivity and ef-
fective optical thickness. The procedure required a direct model-
ing of the problem. Hence, we developed a 2-D axisymetric ge-
ometry, taking into account all three layers. The model describes
the transient heat transfer of a system including one semitranspar-
ent and two opaque media across a wide range of thermal and
radiative properties. The Radiative Transfer Equation was solved
with an optimized Monte Carlo method (Optimized Emission Reci-
procity Method) while the Energy Balance Equation was com-
puted with a Finite Volume Method. In order to solve the radiative
transfer accurately, an Optimized Emission Reciprocity Method was
used.

Two parameters, namely equivalent thermal conductivity Agm
and effective optical thickness 7, were identified for several SiC
and SiSiC foams. Moreover, we studied different kinds of ceramic,
different cell sizes and different organizations of the solid matrix at
temperatures up to 800 °C under vacuum. The link between struc-
tural properties and equivalent thermal properties of foams was
investigated. Results showed that the equivalent thermal conduc-
tivity was strongly correlated with the strut material and with the
internal porosity. Optical thickness depended on cell size and the
shape of the cells. These results are in good agreement with ob-
servations made in previous studies. Thus, the proposed procedure
appears to offer a notable improvement for research requiring an
accurate and fast modeling of coupled transfers in complex porous
geometries and by the ability to characterize the influence of each
of the two heat transfer modes in a single experiment.
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ABSTRACT

This paper presents a single Monte-Carlo algorithm used to solve transient conductive and radiative heat
transfers in three-dimensional porous media. The complete methodology presented step by step herein enables
practical and efficient study of geometrical and multiphysical complexities. The code was validated against
results obtained by commercial software, analytical and semi-analytical solutions. Computation times were
found to be greatly reduced when radiative transfer is predominant compared with those obtained using a
deterministic solver. This kind of approach allows a probe calculation in the frame of linear thermal transfers
and is well suited for the numerical characterization of heterogeneous media. In this work a numerical
flash method was reproduced and enabled us to evaluate the effective total conductivity of the equivalent
homogenized medium. The influence of various parameters such as porosity, size of the unit cell, bulk
conductivity of the solid phase, reference temperature and emissivity was studied for a stack of Kelvin cells.
This tool enables the parametric investigation of geometric and thermal properties. The results are in good
agreement with those of the literature.
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Nomenclature DTrectTon of .con.ductl\.ze proPagatlon )
v Direction of incident intensity (-)
Latin symbols \A Direction of reflected intensity (-)
1 Radiant intensity (Wm~2sr~!)
& Expectation of a random variable (-) H Heaviside step function (-)
T Temperature (K) Niad Radiative exchange coefficient (Wm=2K™1)
Tret Reference temperature (K) Prad Probability of following a radiative path (-)
Traa Averaged radiative temperature (K) Peond Probability of following a conductive path
t Time (s) )
b Location (-) S Surface (m?)
Npne Number of Monte Carlo realization (-) J Jj™ interaction with the excited face (-)
F Cumulative density function of the az- i i realization of the MC algorithm (-)
imuthal angle (-) J; Number of excitation with the excited
G Cumulative density function of the polar surface of the ith realization (-)
angle (-) S; Source term of the i realization (K)
H Cumulative density function of the time (-)
Px probability density function of a random
variable X (-)
n Unitary outward normal vector (-)




D, Domain (-)
0D; Contour (-)
0Dy Contour with heat excitation (-)
0Dy Fluid/solid contour (diffusive wall) (-)
0D Contour of the rear face (-)
oD, Contour with periodic condition (-)
Thot Imposed hot temperature (K)
Teold Imposed cold temperature (K)
Bi Radiative Biot number (-)
H Heaviside function (-)
0] Constant heat flux deposited (W m~2)
Doy Size of a unit cell (m)
Greek symbols
] Transient heat excitation (W m™2)
a Thermal diffusivity (m?s~!)
[ Polar angle (rad)
@ Azimuthal angle (rad)
0; i realization of the MC algorithm (K)
T Time decrement (s)
o Space jump (m)
6y, Space jump at the boundary (m)
S Space jump to the boundary (m)
€ Emissivity (-)
€ Porosity (-)
A Bulk thermal conductivity (Wm~! K~1)
c Stefan-Boltzmann constant
(5.67x 1078 Wm™2K™)
s directional-hemispherical reflectivity (-)
Supercripts
* Relating to dimensionless quantities
0 Blackbody
Subscripts
I Relating to the initial condition
b Relating to the boundary
i Relating to the intersection
y Relating to a given path
r Relating to the space of the paths
rf Relating to the rear face
cond Relating to conductive heat transfer
rad Relating to radiative heat transfer
eff Relating to effective heat transfer
eq Relating to total equivalent heat transfer
obs Relating to the probe computation location
max Relating to the maximum value
Other symbols
X Estimator of the quantity X

1. Introduction

Ceramic and metallic foams are commonly used in many engineer-
ing applications because of their interesting thermal, mechanical and
optical properties [1]. Improved manufacturing processes enable the
production of porous media with a very wide range of structural pa-
rameters such as porosity, cell size distribution, geometries or materials
used. These can thus be designed and used for several applications such

as catalysis, volumetric solar absorbers, insulators, heat exchangers or
gas-phase heat recovery. The foam structural and thermal parameters
play a key role in the efficiency of the studied systems because of the
coupling between the different physical phenomena involved such as
conduction in the fluid/solid phase, convection, transport, radiation
or chemical reaction. Their optimization necessarily requires better
knowledge of the link between the porous heterogeneous medium and
the coupled heat transfer mechanisms and this can be achieved by using
numerical and experimental tools.

Nowadays, combined heat transfers can be solved directly on com-
plex geometry at the sample scale, i.e. at a scale equal to a few (dozen
of) size of pores, but this becomes difficult at the scale of the system
itself. Therefore, it is very common for the thermal problem to be
simplified by considering foam as a homogeneous medium with equiva-
lent thermal properties, which represents the overall thermal transport
through the medium and has to be characterized. In this framework,
a unique Equivalent Thermal Conductivity (ETC), which can include
conduction, convection and radiation has been widely considered. In-
terested readers can refer to [2], which gives a broad overview of the
studied geometries in different scopes of validity. Analytical solutions
or numerical tools have been provided for the simplest geometries [3]
while numerical or experimental characterization procedures have been
developed to study 3D complex porous geometries. The thermal behav-
ior of metallic foams at ambient temperature were studied by Coquard
and Baillis [4] or by R. Wulf et al. [5] who used a numerical hot
guarded plate method from tomographic images. Zhao et al. [6], Fend
et al. [7] and Coquard et al. [8] used respectively an experimental
guarded hot plane, a transient plan source and a flash method. Such
studies can be used to explore the validity of the theoretical models
described above, validate employed characterization procedures and
highlight the main thermal or geometrical properties in heat transport.

Ceramic and metallic foams are particularly interesting for high-
temperature applications in which radiation transfer plays a major
role. The description of the radiative behavior in such media through
the identification of equivalent optical properties has mostly been
studied independently of the other modes of heat transport. Authors
like Tancrez and Taine [9], Guévelou et al. [10] or Loretz et al. [11]
proposed numerical methods based on ray-tracing approaches and
provided correlations from tomographic images while authors like
Hendricks and Howell [12] or Baillis et al. [13] performed a spectral
estimation of equivalent radiative properties from spectrometric mea-
surements. Characterization following an entirely numerical procedure
requires efficient modeling of the coupled thermal transfers directly
on the complex and 3D heterogeneous medium. Solving this problem
can remain quite tricky and time-consuming because of the different
nature of the two modes of heat transfer. Indeed, sufficiently finely
resolved and realistic geometry and optimized solvers for each of the
transport modes are required to achieve this. To our knowledge, very
few studies have focused on the numerical identification of equivalent
properties of foams with coupled conductive and radiative transfer.
Some authors like Mendes et al. [14] have proposed using a numerical
hot guarded plate applied to metallic foams at high temperature and
demonstrated the limits of using the Rosseland approximation to de-
scribe the equivalent radiative conductivity. Subsequently, these same
authors developed a complete numerical study [15] to determine the
possible bias generated by simplified radiative modeling of the medium
(heterogeneous, homogeneous, Rosseland...). Empirical laws were then
provided to make modeling these heterogeneous environments easier.
Very recently, Vignoles and Ortona [14] proposed an original stochastic
method to model both conduction and radiation in ceramic/metallic
foams and fibers and identified total equivalent properties.

Experimental measurements of the conductivity of foams at high
temperature are not common at all. The characterization procedure
requires the use of a fast and accurate coupled model. Zhao et al. [6],
Coquard and Baillis [16] and Mendes et al. [17] used the method



involving a hot guarded plate while Coquard et al. [18] used the hot-
wire to study coupled heat transfers in expanded polystyrene foams.
Niezgoda et al. [19] applied the flash method to the study of a silica
aerogel and other thermal insulators such as low density foams. How-
ever, due to a lack of sensitivity or to correlations between parameters,
the identification of equivalent radiative properties was difficult and
was performed separately. For the very first time, Coquard et al. [8] si-
multaneously characterized an equivalent conductivity and equivalent
absorbing and scattering coefficients for metallic and ceramic foams
(Zirconia, FeCr alloy, Mullite and NiCrAl) over a temperature range
between 296 K and 673 K. The authors of the present paper recently
reported this kind of characterization at temperatures up to 1000 K
applied to SiC and SiSiC foams taking into account a wide variety of in-
fluential parameters such as the geometry of cells, pore diameter, bulk
conductivity, the reference temperature and so on [20]. Nevertheless,
this kind of experimental characterization is always time-consuming
and costly, especially when aiming high temperatures. Moreover, the
large number of possible combinations of intrinsic parameters makes
a systemic parametric exploration difficult as this requires the right
samples to be available. A numerical approach is thus necessary to
assist with experimental characterization and anticipate needs.

As explained above, the numerical resolution of coupled heat trans-
fers directly on complex geometry remains tricky and requires efficient
numerical tools. To our knowledge, deterministic methods are com-
monly used such as the Finite Element Method (FEM) for conduction
and the Discrete Ordinate Method for radiation [5,15,21,22]. Recently,
Fournier et al. [23] suggested the idea of solving multi-physical phe-
nomena with a single Monte-Carlo algorithm. They also showed that
this kind of algorithm can be constructed if the set of considered
equations can be written as a Fredholm equation of the second kind cor-
responding to the linear heat transfer framework. Based on an integral
formulation, a recursive (backward in time) algorithm computes the
temperature at a given time and at a given location (probe calculation)
of a complex 3D geometry. The different heat transfer modes are solved
at once so there is no need to couple two independent solvers. As this
method requires only a surface mesh, it is very practical to use and
convenient for dealing with geometric and multiphysical complexities.
Moreover, coupling this with tools developed by the image synthesis
community (such as hierarchical grids) means performance levels can
be increased by reducing computation times and through a demon-
strated insensitivity to the mesh refinement [24]. Caliot et al. [25]
applied this algorithm in a stationary case involving a structured foam
made of Kelvin cells. This approach has been validated for conductive
and radiative transfers by comparison with a deterministic method.
Ibarrart et al. [26] extended this to consider coupled conductive,
advective and radiative heat transfers while Penazzi et al. [27] studied
the case of a semi-transparent medium. Assuming the linearity of heat
transfers is a not limiting factor because only a small increase of the
equilibrium temperature of the medium is required in most of the
characterization methods, including the flash method. Moreover, recent
studies have shown that solutions can be found to manage nonlinear
problems [28]. Finally, the Monte-Carlo algorithm and in particular its
probe calculation aspect as proposed by Fournier et al. [23] appears
highly suitable to use in the field of thermal characterization as it
provides the solution to the direct model on the complex geometry. In
this paper, we propose to apply the algorithm to the particular case of
the flash method and to demonstrate the high potential of this approach
for the study of coupled transfers in a heterogeneous medium.

In the following, we shall first describe the thermal problem and
governing equations concerned by our work. Secondly, we shall go on
to describe the generic principle of the Monte-Carlo algorithm, which
allows geometrical and multiphysical complexities to be dealt with in
a very practical and efficient way. The complete methodology and the
particular configuration of the flash method are detailed. Compared to
previous studies [25-27], the present problem requires a transient solu-
tion. Thus, a validation case is provided for a 3D geometry which could

be useful as a benchmark case for further algorithmic improvements.
A comparison with a calculation performed by a commercial software
based on deterministic methods also helps highlight the interests of our
approach. Next the construction of the geometry of foams is presented
and the identification procedure based on the numerically obtained
thermograms is briefly described. Finally, a parametric study is pre-
sented. The influence of main parameters is studied including porosity,
size of the cells, bulk conductivity of the foam struts, the bulk emissivity
and the reference temperature on the total heat transfer.

2. Methods

As explained previously, the flash method is an efficient method
for measuring the total equivalent conductivity of a semi-transparent
medium. In addition, the transient nature of this characterization
method means it is possible to separate different contributions and the
authors successfully achieved this to characterize experimentally silicon
carbide foams at high temperature [20]. The idea of the present paper
is to replace an experimental flash method by an entirely numerical
one. Although the guarded hot plate or hot wire methods appear as
references and are also well suited for such an identification of thermal
properties, only the flash method is discussed here to benefit from the
previous experience developed and allow comparison. However, there
is no limit to the extension of the methodology described in this section
to other characterization techniques.

In the experimental flash method (cf. Fig. 1(a)), a sample at thermal
equilibrium 77 is excited with a short duration heat flux @(7) on its front
face. The transient evolution of the mean surface temperature of the
rear face T'(x,p, 1) is measured with an infrared detector or an infrared
camera. It is common to place the sample between two soleplates or
to cover each face with a black coating [8,20] Here this is necessary
because of the semi-transparent nature of the sample and because of
the experimental configuration used. The first soleplate absorbs the
incident radiative heat flux and avoids the direct transmission of the
laser excitation to the detector. The second is useful to avoid measuring
volumetric emission. This means that a proper spatially averaged tem-
perature can be measured. Finally, the porous medium is considered
under vacuum, such that no natural convection or conduction through
the fluid phase can occur. This choice was only made to isolate and
identify conduction through the solid phase but no experimental or
numerical limitations prevent such study of the influence of the fluid
phase. After a presentation of the context of the study, the following
section is dedicated to the description of the methodology used to
provide the coupled direct model describing the heat transfer through
the heterogeneous medium.

2.1. Monte-Carlo Method: General case

Fundamentally, the Monte Carlo (MC) method is a method that
estimates integrals (and discrete sums) by interpreting them as ex-
pectations. Any quantity that can be expressed in an integral form
can be estimated using a MC algorithm, including differential prob-
lems that are initially formulated outside the framework of stochastic
processes [29,30]. In this paper, our work aimed to compute the
temperature at location x,;,; and at time ¢, by following a large number
of paths crossing the complex geometry. The temperature T (X, ?) is
then the expectation of a random variable O(x,, 1):

1 ch
Yo M

T(Xgpss 1) = E[OXgps, D] = ~
mc i=1

with T(x,p.1) the Monte-Carlo estimator of T(Xys.7), @ a random
variable and 0, the ith realization of this variable, which is determined
from the ith path inside the calculation domain. A path starts at the
location x,,, and at the time ¢ where and when the temperature needs
to be computed. A path stops when a known temperature such as
the initial condition or a Dirichlet boundary condition is reached. The
achieved temperature is retained as the weight of the ith realization of
the algorithm.
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Fig. 1. Principle of the flash method and walking technique for conduction.

2.2. Monte-Carlo Method: Conductive path

Concerning the conduction, the transient Energy Balance Equation
(EBE) is:
‘Z—f =aV’T VxeD, (2)
One way to solve the given thermal problem is to use the finite
difference method. In the case of a unidirectional problem, using an
explicit Euler scheme (order 1) to approximate the time derivative,
and a centered scheme (order 2) for the spatial derivative, the EBE (cf.
Eq. (1)) becomes :
T(x,t)—=T(x,t—
T - Tut-7) 5“—2 [T(x+6,1—7)=2T(x,1 =)+ T(x = 6,1 —7)] (3)
T
with § the spatial discretization step and z the temporal discretization
step. The temperature at position x and time ¢ is thus expressed as:

T, )= puT(x+6,t—1)+ (1= 20T (x,t —7) + uT(x — 6,1 — T) 1))

with 4 = ar/62. For this example, the Courant-Friedrichs-Lewis (CFL)
condition requires u < 1/2 for the explicit scheme to be stable.

Following this condition, Eq. (4) allows a probabilistic interpretation
and is used to construct propagation paths:

Tx,)=p, T(x+6,t—7)+p, T(x,t —7)+p; T(x — 6,1 —1) 5)

It is then possible to construct a walk based on the corresponding
1D regular mesh of step 6, with p,, p. and p, the probabilities associated
with a computation of the temperatures T'(x + 6,7 — 7) (on the right),
T(x,t — ) (in the center) and T'(x — 6,7 — 7) (on the left), respectively.
Each move § requires a time decrement z. If the temperature at a
new location at time ¢ — z is unknown, the process is thus continued
recursively until a known temperature such as a boundary (Dirichlet)
temperature or the temperature at the initial time is reached.

The transition from this kind of walking technique to a three-
dimensional grid is straightforward. It was initially proposed by Haji-
Sheikh and Sparrow [31] and allow to simulate a Brownian motion
process. However, the previous example is described so that the pur-
pose of the walk building process can be better understood. This type
of walk is actually not practical when dealing with boundary conditions
which are different from Dirichlet in complex geometry because of the
derivative terms with respect to the normal. Therefore the same authors
proposed a walk based on a sphere. In a spherical coordinate system,
the formal solution of Eq. (1) at a given position x (here x is the position
in 3D and has thus 3 coordinates) and at time ¢ is:

1 1 t
T(x,t) = / / / T(x + 6u,t — 7)dF(p)dG(0)dH (1) (6)
F=0JG=0 J7r=0

{F((p) = /27, G©) = 3(1 - cos(8)) -

H(®)=1+237 (-1)exp(~ap* >t /5%)

with § the radius of a sphere centered in x, 6 the polar angle and ¢
the azimuthal angle. As in the previous example, Egs. (6) and (7) also
admit a probabilistic interpretation. The quantities F, G and H can
be regarded as cumulative density functions of the azimuthal angle ¢,
the polar angle # and the time decrement 7, respectively. The latter
expression can be thus rewritten:

T(x,0) = / py(w)du / pr(0)dr [H(t—7 <0) T,
4 0
+ Hit—-7t>0)Tx+d6ut—r1)] (8)

with py(u) and py(r) the probability densities associated with the
sampling of a direction u and a time 7, respectively. H is the Heaviside
function. Three random numbers uniformly distributed between 0 and
1 allow us to sample a direction u and a time 7. In the case of an
infinite medium, the corresponding algorithm to Eq. (8) is described
in algorithm 1:

Algorithm 1 Sampling of a conductive path (infinite medium)

Sample a direction of travel u according to py
Sample a time 7 according to pr

if 1 < 7z then

T(x,t) = T; (initial condition)
else

T(x,t) = T(x + éu,t — 7) (recursivity)
end if

Hence, if the initial condition is not reached, the path is placed
in x + 6u and the time ¢ associated with the path is decremented by
the quantity 7. A random walk based on the construction of a sphere
is generated through iteration as shown in Fig. 1(b). In the case of a
finite medium, the conductive path stops if the initial condition or if a
boundary where temperature is known is reached.

2.3. Monte-Carlo Method: radiative path

This paper only deals with the case of an opaque medium and
a transparent void phase to simulate experimental conditions of our
previous study [20]. However, the present method is not only limited
to this type of interface condition and can be extended, for example, to
the case of a semi-transparent medium or to a convective exchange.

In our case, the radiative transfer is thus limited to a surface-to-
surface exchange. The coupling between conduction and radiation is
thus carried out at the solid/void interface 0Dg. The balance of the
conductive and the radiative fluxes is written as follows:

n-A,VT = [v-n| e (1°x,) — I(x,,—v)) dv 9

2z
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Fig. 2. Conductive-radiative coupling, case of opaque surfaces: ray-tracing within the
fluid phase (vacuum).

with e the emissivity of the surface (uniform and hemispherical), n
the unitary outward vector normal to the surface, A; the thermal
conductivity of the solid, x, the position at the solid/void boundary,
v the direction, I° the blackbody intensity and I the intensity. For the
sake of simplicity, radiative quantities averaged on the whole spectrum
are considered.

As described in [25], the wall temperature is non-linearly dependent
on the blackbody intensity which means the latter must be linearized
around a reference temperature T

1°(x,) = ZT(x)
T

~ 74
~ ;Tref

+ 4%T3 (%) (T(X) = Tyes) (10)

rel

with ¢ the Stefan-Boltzmann constant. As previously discussed, this
assumption does not pose particular problems in the case of the ther-
mal characterization methods used because of the low temperature
elevation of the sample (just a few Kelvin) relative to the equilibrium
temperature. As the void phase is transparent, the incident intensity
at the wall I(x,,—v) is equal to the intensity leaving from x; in the
direction —v:

1(x,, —v) = I(x;,—V)
=el%(x;) + / PR |V, -1y T(x;, —v,)dv, an
2r

with pr(x;)p’ the Bidirectional Reflectance Distribution Function, which
is the product of a probability density over the reflected directions v,
and the directional-hemispherical reflectivity. n; is the outward normal
at the location x;. According to Eq. (11), the incident intensity is there-
fore decomposed into an emission term and a reflection term integrated
over the directions v,. In this expression, the incident intensity I(x;, —v;)
can also be decomposed according to Eq. (11), which gives rise to
nested integrals and leads to an iterative algorithm. Finally, we can
express the incoming intensity as a function of an intensity emitted
from an unknown position x, . The latter intensity can reach the location
x, in the direction —v after zero, one or multiple reflections. For the
sake of clarity, the corresponding nested multiple integrals are simply
represented by one integral on the space of optical paths I':

I(xp,=v) = /F prinI°(x,)dy (12)

with p,(y) the probability density associated with an optical path y.
By injecting Eqgs. (10) and (12) (linearized) in Eq. (9), we can write:

[v-n|

—n- A VT =4eoT?, <T(x,,)- / Tdv / prdyT(xy)>
2r r

= Npaq (T(xb)—/ pV(v)dv/prdyT(xy)>
2r r

= Rrad (T(Xb) - Trad(xb)) 13)

with a4 a radiative exchange coefficient. T;,4 represents an average
radiative temperature seen at the interface and due to the radiative

exchanges through the void phase. The latter quantity can be esti-
mated with the following algorithm (cf. algorithm 2), which is the
corresponding algorithmic interpretation of Eqs. (12) and (13):

Algorithm 2 Sampling of a radiative path: estimate T;,4(x;)

Sample a direction of travel v according to py
Evaluate a first intersection x;
Sample canonically a random number r in [0, 1]
if r < e then
T;2a(x,) = T(x;) (absorbed)
else
Sample a new direction v, according to pg
Trad(Xp) = Traq(x;) (recursivity)
end if

Hence, an emission direction obeying a lambertian law is sampled
when evaluating the radiative temperature. Then, until an absorption
event is achieved, the path jumps through the void phase as represented
in Fig. 2. At each new reflection, a new direction according to the BRDF
is sampled. Each jump does not imply time decrementation because
of the very high velocity of radiative transfers compared to other heat
transfer modes such as conduction in the solid phase.

2.4. Monte-Carlo Method: Computation of the wall temperature

As was the case for the EBE, a finite difference scheme (order 1)
requiring the introduction of an infinitesimal length §, is used. The
conductive heat flux in Eq. (13) is therefore approximated as:

A
-n- A, VT ~ —5—3 (T(xy) = T(x — 5,m)) 14
b
By injecting Eq. (14) in Eq. (13), the wall temperature is expressed:
hrad A/ By
T(x,) = ——o—— Tpuq(Xy) + ————— T(X, — 5,n) (15)
b As/ab + hrad radt% A:/ab + hrad b b

Hence, the temperature at the interface in Eq. (15) can be inter-
preted as the average of two temperatures weighed by two associated
probabilities p.,4 and p.ong:

hrad
= 16a
Prad /ls/ 517 + hrad ( )

Poang = ——3l%

/ls/ Oy + Prag
The corresponding Monte-Carlo algorithm is straightforward as de-
scribed in algorithm 3:

(16b)

Algorithm 3 Computation of the wall temperature T'(x;)

Sample canonically a random number r in [0, 1]
if r <P, then
T(x,) = T(x;, — 6,n) = T'(x,1) (conductive path cf. algorithm 1)
else
T(x,) = Traq(x,) (radiative path cf. algorithm 2)
end if

2.5. Monte-Carlo Method: Computation of the wall temperature (non dif-
fusive wall)

Considering a given non-emitting (¢ = 0) wall 0Dy, excited by a
transient heat flux @(r), the balance at the interface is:

n- A,VT = &(1) a7
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Fig. 3. Random walks techniques : (a) Fixed random walk (b) Floating random walk.

As with the finite difference scheme described earlier, the wall temper-
ature can be expressed as:

T(xp,1) = T(x, — 60, 1) + D)5,/ A (18)

This equation can be interpreted with a Monte-Carlo algorithm. If the
path reaches an interface with x, € 9D, it is put back at the location
x,—6,n and the Monte-Carlo weight is increased by a source term equal
to &(1)6,/ 4. This kind of procedure is repeated at each contact with
the excited surface. In the same manner, if the impacted wall is non-
diffusive and adiabatic (@(r) = 0), the path is simply put back at the
location x, — 6,n and the Monte-Carlo weight is not increased.

2.6. Monte-Carlo Method: Random walk techniques

As discussed previously, the generation of the random walk requires
the introduction of two arbitrary lengths 6 and &, which respectively
correspond to a displacement within the solid volume and a replace-
ment at the interface. As for the deterministic methods, the computed
solution with the MC algorithm converges to the exact solution for
6 — 0 and 6, — 0. However, as the calculation time increases greatly
when the displacement steps are decreased, a compromise is therefore
required between the computing cost and precision of the solution.

Moreover, several walking techniques can be employed to mimic
the brownian motion [31]. The values of displacement steps § and
), can be alternately fixed or floating. These two different techniques
are represented in Fig. 3. The first approach consists of setting a fixed
value for displacement step § as shown in Fig. 3 (a). At each iteration,
a direction of travel u is sampled according to py and the distance
5,, between the considered position x and the boundary 0D in the
direction u is computed. If 6 < 6, the associated boundary condition is
processed and the wall temperature T'(x,) is computed. If the path has
to be put back in the solid, a fixed value of 5, is used. If 5 > §,,, the path
is simply placed in x + éu with the associated time decrement. Hence,
the chosen displacement is computed in the form of § = min(s, §,,).

As Fig. 3 shows, the second technique is based on a floating value
of the displacement step §. The idea is to compute the radius &,
corresponding to the inner circle. The displacement step is chosen in
the form of 6 = min(,, §,) with 6, being an arbitrary value chosen to
prevent the displacement being too large. Then, a direction of travel u
is sampled and the jump is performed. If the considered position x is
located between the closest position x,, to the boundary 0D, and x,—35,n,
the associated boundary condition is treated. If the path has to be put
back in the solid, the same value of 6, is used and the path is placed in
x—6,n. Finally, each floating displacement § in the volume also implies
a time decrement according to the chosen value of §.

Between these two described walking techniques, the floating ran-
dom walk was selected and was used to perform our modeling. Even
though the calculation of the inner sphere can be more time-consuming
than a fixed walk, it means we can avoid the introduction of a bias due
to a truncated sphere (represented in green in Fig. 3 (a)). The fixed
walk is also suitable for small values of § and 5.
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Fig. 4. Detailed description of the computation of one realization of the transient
conductive-radiative MC algorithm : application to the flash thermogram.

2.7. Monte-Carlo Method: Complete formulation of the algorithm to the
calculation of the flash thermogram

All the different elements required to solve the considered problem
and the construction of the coupled walk in conduction and radiation
were described previously. This section is dedicated to the description
of the general architecture of the algorithm as implemented. Details are
given of certain specific elements to make these easier to understand.
The aimed configuration to solve is represented in Fig. 4. The solid
volume Dy is delimited by the surface 0Dy, which is broken down by
the surfaces 0Dy, 9D, 0Dy and 0D, respectively corresponding to
the fluid(void)/solid surfaces (diffusive walls), the rear face surface,
the excited surface and the adiabatic surfaces (periodicity condition).
Periodicity is also applied in the void phase. Hence, each path reaching
this virtual wall (represented in blue) is simply specularly reflected.

2.7.1. Initialization
We aim to compute the transient mean surface temperature T,¢(f) of
the rear face, which is defined by:

1
Trf(t) = E / T(XObS’ 1) dsS VXObS S ()Drf (19)
S

with § the surface of the rear face. The latter expression is rewritten
to allow a probabilistic interpretation:

1 Iy 1y
T(t) = / / T (Xgps» ) dxdy
lxl x=0 J y=0
]

y
Iy )
= / px(x)dx / py(Ndy T (Xops, 1) (20)
x ¥y

=0 =

with 7, Iy, px(x)=1/1, and py(y) =1 /1, respectively the two lengths of
the defined rectangular surface and the two corresponding probability



densities. The initialization can then be easily performed following
algorithm 4:

Algorithm 4 Sampling of a spatially averaged temperature: Initializa-
tion

Sample location x according to py(x)

Sample location y according to py(y)

Set position X,

Ty(t) = T(Xops. 1) (recursivity)

2.7.2. Computation of the Monte-Carlo weight

All paths start at the time of interest ¢ and at the position X
sampled uniformly on the rear face (cf. Section 2.7.1). Let us define y, a
given path that reaches the location xi,j ) e 0D, (excited surface) for the
jth times. This path y, after a given number of jumps, has an associated
time 7 — Ty(/‘ ) and the probability density associated with sampling such
a path is pY)(x,s)- Hence, in the space of the paths D, the rear face

r
temperature calculation can be summarized as:

Ti(t) = H(t =7\ <O X Ty + H(t =7V > 0)

ot -3,

7 (21)
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The present algorithm developed for describing the flash method has
two important characteristics.

+ A path stops only when the initial condition 7, (the only known
temperature) is reached.

» As described in Section 2.5, the Monte-Carlo weight is incre-
mented when the path reaches the excited face. After this kind
of interaction, the walk continues as a conductive walk within
the solid phase.

Hence, the Monte-Carlo weight associated with the ith realization of
the algorithm can be simply written as:
J; )
i . ot — )5,
0, =T1+ZH(t—ryU) >0H——- 2

j=1 s

(22)
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with J; the number of interactions with the excited face of the ith
realization of the MC algorithm. Thus, the MC estimator T ¢(r) at a given
time 7 is:
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the source term for the ith realization of the MC algorithm. In other
words, the temperature of the rear face at a time ¢ is simply the
temperature at the initial condition (t = 0) increased by a given amount
due to the energy the flash brings to the front face.

It should be noted that the computation is performed for a given and
a unique value of 7. Computing an entire thermogram thus requires time
discretization in N, values in the [0, 7,,,] interval and the calculation of
the temperature performed for each of these times. Efficient and correct
storage of the information generated thus far would mean computing

the entire thermogram using only the largest time 7,,, could be carried
out with great rapidity but the results obtained for different times but
computed from the same paths would not be statistically independent.
Hence, a Monte-Carlo calculation composed of N . paths for each
value of the time interval is preferable and thus was carried out in this
work.

2.7.3. Complete formulation of the algorithm

The complete formulation of the algorithm for one realization of the
algorithm is fully described in Fig. 5. It summarizes all the previous
described steps of the procedure. The interactions with walls (identi-
fied by a surface mesh) are added and ensure the transition between
conductive and radiative paths.

» The starting point is to sample the starting position on the rear
face and to set the starting time (Input, cf. Section 2.7.1). Then,
the Monte-Carlo weight and estimator of the source are set at 0.
The loop starts with a test which consists in determining if the
considered position is on a boundary (TB). If this test is negative,
the conductive path is performed (C1-C5, cf.Section 2.2). Other-
wise, the algorithm determines which boundary is reached (TB1
and TB2). If the path is located on the excited face, the estimator
of the source S is increased (B1 and B2, cf.Section 2.5).

If the path is located on a diffusive wall, a Bernoulli test is
performed (B4-B5) to determine whether the path follows a
conductive path in the solid or a radiative path through the void
phase (cf. Section 2.4).

If the path follows a conductive path, it is simply put back
(B3) within the solid phase at a distance §, from the boundary.
Otherwise, the walk continues as a radiative path (R1-R5, cf.
Section 2.3)

The path is stopped when the associated time becomes negative
(cf. Section 2.7.2). The resulting Monte-Carlo weight is stored for
this realization of the algorithm and a new path is initialized.

3. Validation on combined conductive and radiative transfers: 3D
heterogeneous geometry, benchmark configuration

The purpose of this section is to validate the methodology described
above as a direct model for its application in the framework of an
inversion procedure to identify equivalent thermophysical properties.
The interest of the method is highlighted, a step by step development of
the coupled thermal problems to be treated is described and benchmark
results are proposed. Firstly, in the case of a flash method configuration,
a purely conductive medium is considered. Then, both conductive and
radiative transfers are solved on a one-dimensional problem and an
effective thermal diffusivity is identified. For the sake of brevity, both
validation cases are provided in Appendix. Finally, a verification of
the solution by comparing with a commercial software like Comsol® is
provided on a 3D heterogeneous geometry.

To validate the MC algorithm to compute the transient solution
in the case of a 3D complex geometry, solutions obtained by the
MC method are compared with more common approaches like the
deterministic methods used in commercial resolution software. As rep-
resented in Fig. 6(a), a heterogeneous 3D honeycomb geometry was
considered. This geometry was chosen to be simple enough to be
easily reproduced and used as a benchmark for further studies, but
also complex enough to be comparable to a porous structure made of
solid struts which is commonly studied in engineering science. It is
demonstrated in both Appendices A.1 and A.2 that taking a transient
heat flux or periodic boundary conditions into account does not cause
any particular difficulties. This kind of study can be easily reproduced
in future works on the development of the Monte-Carlo method for
combined transfers.

The thermal problem is represented in Fig. 6(b). zp,., and x.x =
Ymax are the dimensions of the structure. Square channels with side 2 x
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Fig. 6. Studied benchmark case.

D, define the void phase while square channels with side D represent
the struts (solid phase). The solid is assumed to be opaque with a unit
emissivity. As described in Section 2, conduction only occurs in the
solid phase while radiative transfer only occurs in the void phase.

As represented in Fig. 6(b), the thermal boundary conditions are
Thot» the temperature imposed on the upper boundary, 7,4, the tem-
perature imposed on the lower boundary and 7, the ambient radiative
temperature (infinitely, far from the geometry). The structure is under
vacuum so that no natural convection can occur. Surfaces can exchange
with the environment through radiation. The reference temperature
and the ambient temperature are set so that Tyor = T = (Tho¢ + Teo1a)/2»
the average between the two imposed temperatures. At the initial time,
the entire structure is in equilibrium at T4.

Dimensionless temperature differences, radiative Biot number and
dimensionless temperature are defined as:

AT* = Thot ~ ‘cold . Bi= hradzmax
Tref ’ls
T* = T(xobs’ H- Tcold (25)
Thot ~ Ycold

The dimensionless lengths and time are defined such as z* = z/z,
Y = ¥/Ymaxs X* = X/Xpay and 1 = (ag1)/z2,,. This problem was
solved both by the present Monte Carlo method and by COMSOL
multiphysics®. In the case of the latter, conduction is solved by a finite
element method and radiation by the radiosity method, which is well
suited to this problem involving surface-to-surface radiative exchanges.
Comsol simulation was carried out using 1900 mesh points forming
4563 tetrahedrons and 4008 triangles and automatic time step was

used.
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Fig. 7. Transient temperature along the z centerline for different values of Biot number
and for low temperature gradient AT* = 0.1.

In the case of the Monte-Carlo method, the associated algorithm
to solve such a configuration is easily deduced from the methodology
described in Section 2. All paths started at the time and position of
interest and then a combined conductive and radiative random walk
was performed. A path stopped when a known temperature such as
Teold> Thot Or T, was reached and this temperature was retained as
a realization of the MC algorithm. Then, a new path was initialized.
A low dimensionless temperature gradient was deliberately chosen
(AT* = 0.1) to ensure the assumption of linearity of the radiative heat
exchanges to be valid.

Transient results obtained with the stochastic and deterministic
methods for different positions z* = [0.039,0.27,0.5,0.75,0.96] for x* =
y* = 0.5 (centerline position cf. Fig. 6(b)) are drawn in Fig. 7. Each
sub-figure corresponds to:

+ Fig. 7(a), Bi = 7.4 1073 conduction is dominant

» Fig. 7(b), Bi = 1.6 conduction and radiation have a similar
influence

« Fig. 7(c), Bi = 102 radiation is dominant

The dimensionless temperature as a function of the dimensionless time
is represented for each radiative Biot number and position in Fig. 8.
This figure shows a comparison between the Monte-Carlo method
and the deterministic method at the steady state. The dimensionless
temperature as a function of the dimensionless position along the
centerline is drawn. In all cases, a good level of agreement between
the two methods is observed, which validates the use of the stochastic
method described to provide a precise solution for a 3D complex
geometry and for the thermal problem targeted. The transient variation
of the temperature (thermogram) is correctly calculated with the MC
algorithm. We observe an increase in the rate of heat transfer (it should
be noted that the scale of time axis is significantly different for each
sub-graph) with the increase in radiation transfer, i.e. an increase in
the total equivalent diffusivity. Moreover, a decrease in the temperature
gradients in the volume due to the increase of radiative exchanges is
also noticed. These results are consistent with the literature on radiative
transfer in semi-transparent media.

Fig. 9 shows one of the main interests of the Monte-Carlo method
in our present case. In Section 2 we showed that the geometric com-
plexity can be easily handled with tools provided by the computer
graphics community (computation of the intersection between a path
and the surface mesh) while the complexity of the problem can be
easily managed thanks to the formulation of this kind of algorithm
(multiple heat transfer modes with a single path). Here, a reduction of
the computational time is observed when the role played by radiation
increases. For simple problems, the effort to perform a MC simulation
is more important than a deterministic one. Nevertheless, MC becomes
advantageous with the increase of radiative propagation through the
void phase.

This can be explained at the scale of one path. The calculation
time is only linked to the capacity of a given path to reach a known
temperature or heat sources and thus to end the random walk. Hence,
it is linked to the speed of propagation for a given time ¢ of the
heat transfer between the source and the position of interest (probe
computation). Assuming there is pure conduction, a path can only walk
through the solid following a Brownian motion until it reaches Ty,
or T.,q- This could be quite tricky, especially with thin struts, and
could require a great deal of computation time. In the case of coupled
conductive and radiative heat transfer, the paths can follow a radiative
path through the void phase, which allows them to travel along a
straight line between two interfaces. The distance traveled in one step
of the algorithm is very large, especially through large void channels,
compared to the distance traveled during one step of the conductive
random walks. Hence, a path can reach Ty, T.gq Or even T, in
a smaller number of iterations of the MC algorithm. Moreover, this
phenomenon increases with the increase of the probability to follow
a radiative path.

Fig. 9 represents the computing time and the dimensionless com-
puting time according to the position z* to perform a given number
of realizations of the Monte-Carlo algorithm and for three different
radiative Biot numbers on a single CPU Intel Xeon X5650. We note that:

» The computation time for a position at the center z* = 0.5
logically corresponds to a maximum. This position is indeed the
furthest from the known temperatures.

The computation times decrease when the radiative transfer in-

creases. This can be explained by the increase of the number of
sampled radiative paths as described previously.

The dimensionless computation times become insensitive to the
starting position with the increase of radiative transfers. This
can also be explained by the increase of the number of sampled
radiative paths. Paths would evolve preferentially in the void
phase and reach a known temperature with a low number of steps,
whatever the starting point.
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Fig. 9. Computing time.

Fig. 9(b) shows the computing time required to compute the temper-
ature for all the 11 positions for the same radiative Biot numbers in
Fig. 9(a) with the MC algorithm. It is compared to the computing time
required with the deterministic method (Comsol®) to obtain the whole
field of temperature. The number of realizations of the MC algorithm
was deliberately set to obtain a similar computing time between both
methods for Bi = 7.4x 1073, As we have explained, it can be noted that
the computing time needed with the MC method strongly decreases
with the increase of the radiative transfers thus demonstrating better
performances in this case. The access of the whole temperature field
is not limiting as long as only a probe computation is required in the
case of a characterization procedure. This study thus provides advice
on choosing a method for a possible user. The deterministic method
is preferable for high porosity media and purely conductive transfer
while the Monte-Carlo method described was found to give better
performances with coupled transfers.

4. Application to the characterization of porous media

The purpose of this section is to apply the proposed procedure to
a numerical thermophysical characterization of heterogeneous struc-
tures. Firstly, the construction of the 3D surface mesh and the inversion
procedure are detailed. Then, a parametric investigation of the different
data of the problem is performed on Kelvin cells, which are commonly
used as the geometry of reference in the frame of foams.

4.1. Studied geometries and construction

3D foam geometries are constructed using 3D images defined by
structured grids of V, XV, XV, voxels, which can be obtained numerically
(with a specific software) or experimentally with a scanning method
like X-ray tomography. This article deals with the case of purely nu-
merically generated foams with a structured matrix. They are based on



Fig. 10. Example of the studied geometry: four Kelvin cell sandwiched between two soleplates.

a repetition of a unitary tetrakaidecahedron (Kelvin cell) or of a cubic-
shaped cell as used in the validation section (cf. Section 3. Nevertheless,
as highlighted, the proposed method is easily expandable to a wide
range of geometries such as randomly distributed matrix foams, fibers,
packed spheres or even real X-ray tomographied foams. The initial raw
data were obtained from a foam generator software named GenMat®,
which was developed by LTEN (Heat Transfer and Energy Laboratory
at Nantes - UMR CNRS 6607) and IUSTI (Institut Universitaire des
Systémes Thermiques et Industriels - UMR CNRS 7343). Based on a
watershed marker-based method, foams numerically generated by this
software were validated by comparing with a reference SiC foam [10].

GenMat® provides a stack of grayscale images corresponding to
the desired foams. Two stacks of plain material corresponding to the
two soleplates (cf. Section 1) were added. Then, the surface mesh was
generated with a robust marching-cube method available in 3DSlicer®
(open-source software). Smoothing algorithms (surface preserved) or
decimation algorithms (reducing the mesh refinement) can be also used
and are available in Meshlab® and Blender® (open-source softwares).
Finally, a good quality closed mesh was obtained as shown in Fig. 10.

4.2. Inversion of the thermogram — equivalent properties of the medium

The transient evolution of the temperature on the rear face is treated
exactly as if it were an experimental thermogram. As the thermogram
was obtained using a stochastic approach, the temperature calculated
at any time is affected by a random error. It should also be noted
that the standard deviation associated to each point is easy to obtain,
which is one of the strengths of the Monte Carlo methods [32]. This
standard deviation is proportional to the inverse of the square root of
the number of Monte Carlo realizations (or of the computation time,
this one being proportional to the number of calculated random walks
in the medium). From the inversion point of view, this error is similar
to the noise observed in an experimental thermogram obtained with a
flash method (cf. Appendix A.1).

The inversion of the thermogram requires a direct model of the
equivalent homogeneous media like any kind of inverse problem. Here
the direct model aims to calculate the thermogram at the rear face
of a homogeneous sample sandwiched between two soleplates. This
thermogram is indeed the quantity provided by the Monte-Carlo al-
gorithm. The thickness and thermal properties of the two soleplates
are known and correspond to the values used in the Monte-Carlo code.
The homogeneous medium representing the foam is characterized by
its total equivalent thermal conductivity and equivalent specific heat.
The direct model used for the inversion procedure is a 1D three-
layer purely conductive model. The thermal problem is solved with
a quadrupole method [33], which provides a simple semi-analytical
solution. The equivalent total thermal diffusivity of the foam can be
identified using this inverse method. The total equivalent conductivity
can be deduced from the knowledge of the specific heat of the foam
and its porosity. A Levenberg-Marquardt algorithm [34] was used
to obtain the best match between the thermogram calculated on the
actual sample structure (foam struts) with the Monte Carlo algorithm
presented above and the thermogram calculated with the equivalent
homogeneous medium. More details about inversion procedure can be
found in the authors’ paper devoted to characterization of foams at high
temperature by using the Flash method [20].

4.3. Parametric study and discussions

4.3.1. Influence of the reference temperature

The algorithm described in Section 2 and validated herein above
was applied to a porous medium composed of a stack of five Kelvin
cells between two soleplates as depicted in Fig. 10. Periodic boundary
conditions were applied along the x and y directions such that an
infinite medium was actually considered along these two directions (cf.
Fig. 4).

The conductivity of the solid phase was fixed at A, = SOWm™ K~!
(which is close to the thermal conductivity of SiC at 1000K), the
diameter of the cell was D.,; = 10mm, the porosity of the foam was
e = 80%, the investigated range of the reference temperature was
between 300 K and 2500 K. The specific heat of the solid was set at
10 Tm=3K~! and the duration of the heat flux flash was set so that
ty = tmax/50 (cf. Eq. (27)). Let us note that taking constant thermal
properties of the strut material along the whole temperature range from
ambient to 2500 K is nonphysical. However, the goal of this study was
not to describe the variation of the total equivalent conductivity of
a real foam but to conduct a parametric study aiming at separating
the influence of the different parameters (temperature, porosity, cell
size, bulk conductivity and emissivity), that involves rightly to keep
all parameters constant except the parameter of interest. Such study is
easily feasible numerically whereas it is difficult to be carried out ex-
perimentally due to sample availability or due to correlations between
parameters and reference temperature.

Fig. 11 shows the different numerical thermograms obtained with
the MC algorithm and corresponding best fits after the estimation pro-
cedure based on the three-layer purely conductive and homogeneous
model. A good level of agreement is observed. This figure shows clearly
the acceleration of the thermograms when the reference temperature
increases because of the increasing role of radiation. It should be noted
that the temperature reached at the steady state is the same for all
reference temperatures because the deposited energy was the same.
Each thermogram was computed using 2000 Monte-Carlo realizations
per time interval and 50 time intervals (thus 10° total random walks
were computed in total).

The right part and left parts of Fig. 11 show an example of random
walk in the structure at a low reference temperature (for which heat
transfer is almost purely conductive) and at a high reference temper-
ature (T = 2500K) (for which radiation plays a significant role),
respectively. As previously stated, when the reference temperature
increases, the probability of following a radiative path increases. Thus
an increasing number of paths (blue lines in insets in Fig. 11) cross
the void phase. This travel is quasi instantaneous (due to the high
velocity of light), so the mean celerity (i.e. the total equivalent thermal
diffusivity) of the heat transfer increases. Hence, the increasing role
played by the radiative transfer means the steady state is reached more
quickly. This means the starting time of the paths can be decreased
which causes a strong decrease in computation time as explained in
Section 3. With a single CPU Intel Xeon X5650, a gain of a factor of 50
is observed between a pure conduction calculation and a calculation
performed with T, = 2500K. Hence, the MC algorithm is of interest
when radiative heat transfer plays an important role, as was already ex-
plained in the previous section. An opposite trend is generally observed



Fig. 11. Numerical thermograms (symbols) and corresponding thermogram fits (plain lines) obtained with the three-layer purely conductive and homogeneous model (cp). Right
and left insets: representation of random walk paths (blue lines) inside the structure. Right inset: 300 K temperature, radiation is negligible most of the random walk stays inside
the struts. Left inset: 2500 K temperature, the random walk can jump straightly from one strut to another strut.

following deterministic methods for conduction-radiation algorithms
which slow down when the radiation contribution increases due to
error control.

For each reference temperature value, fitting the computed ther-
mogram makes it possible to obtain a total equivalent diffusivity of
the porous medium. In the following subsections, the influence of
the foam’s morphological (number of cells, porosity, cell size) and
thermophysical (bulk thermal conductivity, emissivity) properties on
the equivalent diffusivity are presented. For the sake of brevity, the
thermograms will no longer be shown.

4.3.2. Influence of the number of pores in the thickness

The variation of the pore number in the thickness allows us to
address the question of the validity of the diffusion approximation to
describe the radiative transfer. This assumption is based on the idea
that radiative transfer is comparable to a diffusive transfer such as
conduction. This means the radiative transfer can be described by the
simple definition of a “radiative” conductivity A.4. In the case of an
optically thick participating medium, Rosseland’s law [35] is commonly
used:

16073

ref
—_ref (26)
3Peft

The effect of increasing the number of pores in the thickness is that
the equivalent optical thickness of the porous medium also increases
and thus, the diffusion approximation according to Rosseland becomes
valid.

Five foams were generated which were exactly identical in terms
of porosity and pore size. These foams differ simply by the number of
patterns present in the thickness such as represented in Fig. 12. The
conductivity of the solid was decreased to 1 Wm™' K~! to increase the
role of the radiative transfer. For these five foams, the total equivalent
estimated conductivity was drawn according to the reference temper-
ature. First, when the reference temperature is low, the equivalent
total conductivity is identical between the different structures. This is
due to the fact that in pure conduction the equivalent conductivity is
independent of the number of patterns. A single cell is sufficient to
be representative of the transfers. Secondly, with the increase of the
radiative transfer, the total equivalent conductivity increases with the
number of pores.

The Rosseland’s law given in Eq. (26) predicts that the equivalent
“radiative” conductivity, for a given reference temperature, does not
vary with the thickness. Thus, if the medium is optically thick, the
transfer by radiation only depends on the equivalent extinction coef-
ficient and the reference temperature. We can observe graphically that
the equivalent total conductivity for a foam with 3 cells and 4 cells
are very close to that of a foam with 5 cells. This suggests, at least

Arad =

graphically, the validity of the diffusion approximation and a radiative
behavior in agreement with the Rosseland prediction for the chosen
set of parameters and investigated range of reference temperature. The
proposed tool enables the quantification of an equivalent radiative con-
ductivity, an exploration of the validity of the diffusion approximation
and a simplification in the modeling. In the following, only foams with
at least 4 cells along the thickness are considered.

4.3.3. The influence of the porosity

In this section the influence of the porosity and shape of the solid
matrix on the coupled heat transfer is presented. Two kinds of cell
geometries were considered: Kelvin cell and honeycomb cell (cubic-
shaped cell) as represented in Fig. 13. Cell size is set to 2 mm. A
stack of 4 cells along the heat transfer axis was considered. For each
structure, the porosity value of both structures varied from 0.2 to 0.8.
The evolution of the total equivalent conductivity as a function of the
reference temperature is drawn.

For a given porosity, a logical linear increase in the total equivalent
conductivity with the third power of the reference temperature is
observed (cf. Rosseland relation Eq. (26) or according to other laws
dedicated to radiative conductivity [36]). At a low temperature, heat
transfer arises from conduction only and a very well-known result is
observed [2], i.e. the higher the porosity, the smaller the conductivity.
Conversely at high temperature, the higher the porosity, the higher the
conductivity is because the emptier the structure, the easier radiation
can take place and transfer heat. We notice that the conductivity
depends little on the porosity at a given temperature near 1200K (4673
= 400 Wm~2K™!) in this example, except for the lowest porosities.
Moreover, the influence of the shape of the matrix is highlighted. For
the same set of parameters, the total effective conductivity of the cubic-
shaped cell is greater than the Kelvin cell. This leads to the idea that
a cubic shaped foam is more transparent than a Kelvin cell foam, i.e.
it has a lower effective extinction coefficient. The slope of the curve
presented in Fig. 13 means a radiative coefficient equivalent to the
porous medium could be extracted following a judicious choice of an
equivalent radiative law.

These results seem logical and expected. The proposed procedure
involves retrieving the classic results from the literature to explore the
influence of parameters like porosity and carry out a better quantifi-
cation of the major heat transfer mechanism for a given structure. In
the case of pure conduction, the estimated conductivity is compared
to the one proposed by Pabst et al. [37] for a Kelvin cell with the
same morphological parameters. As presented in Fig. 14, a good level
of agreement is found which meant the result could be validated with
a high level of confidence in the proposed method.
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Fig. 13. Influence of the porosity on the total heat transfer — 4, = 1Wm™' K~!, D,y; = 2 mm.

4.3.4. The influence of cell size

This section focuses on the influence of cell size. The geometry
studied was composed of four Kelvin cells with a fixed porosity equal to
80%. We varied the cell size between 1 mm and 10 mm. The equivalent
conductivity as a function of the third power of reference temperature
is represented in Fig. 15. In pure conduction (low temperature), the
equivalent conductivity does not depend on cell size. The solid matrix
is organized in exactly the same way and the amount of material
(porosity) is the same which means there is no reason to observe an
influence of cell size. This is a well-known result in foam literature [2].
When the temperature increases, radiation transfers increase too and
we observe that the larger the cell size, the higher the total equivalent
conductivity of the homogeneous medium. As noted in the previous
section, this result is logical. The mean free radiative path is indeed

greater for larger cells, which corresponds to a lower extinction coeffi-
cient. It should be noted that, in theory, the equivalent optical thickness
is the same for all these different structures. However, as the sample
thickness increases when the size of the cell increases, this corresponds
to a decrease in the extinction coefficient § (the optical thickness being
defined by 7 = fe) and thus an increase in radiative conductivity as
predicted, for example, by the Rosseland model.

4.3.5. Influence of the bulk conductivity of struts

In Fig. 16, the results obtained for a stack of 4 Kelvin cells with a
porosity equal to 0.8 and bulk conductivity of the struts varying from
0.1 Wm~'K~! to 100 Wm~' K~! are described. This study illustrates
how conduction and radiation through the porous medium are in a
competition to become the major heat transfer mechanism.
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Fig. 14. Equivalent thermal conductivity of Kelvin cell according to porosity: pure
conduction.

The ratio Aeq/ A, is presented in Fig. 16(a). If the temperature is
low enough for heat transfer to be due to conduction alone, then
the equivalent conductivity is proportional to the bulk conductivity
and consequently the ratio 4,/4; is logically independent of the ther-
mal conductivity of the solid. This ratio only depends on structural
properties such as porosity and the shape of the solid matrix. When
the temperature increases, the ratio is no longer independent on the
bulk conductivity because of the increasing role of radiation transfer,
which becomes quickly the main transport mode when the thermal
conductivity is low.

Fig. 16(b) presents the ratio of the radiative thermal conductivity
by the total equivalent conductivity (percentage) as a function of
the reference temperature for different conductivities of the bulk is
represented. For a low bulk conductivity (e.g. 4, = 0.1Wm™'K™),
radiation transfer very quickly becomes the main transfer method,
even for low reference temperatures. For example, for T, = 500K,
radiation accounts for already almost 60% of the total transfer. On
the other hand, for A, = 100Wm~!K~!, conduction transfer remains
predominant over radiation transfer even at high temperatures.

These observations can be understood through the scope of the
stochastic method developed in this paper. Indeed, the competition
between the two heat transfer modes appears because of the probability
of following a radiative path P,q4. If the conduction term 4,/6, is very
large compared to the radiative term A4, then the problem is purely
conductive and it is weakly sensitive to radiative transfer and thus to
temperature. On the other hand, considering an extreme case in which
the radiation is very large in comparison to the conduction, the total
heat transfer does not depend on the conductivity of the solid.

4.3.6. The influence of emissivity

In this section, the influence of the emissivity of struts on the
total equivalent heat transfer is studied. In all previous cases, the
emission of radiation was hemispherical (lambertian or isotropic on the
hemisphere) and the emissivity was chosen equal to 1. On a structure
composed of a stack of five Kelvin cells along the direction of heat
transfer, simulations were performed for an emissivity and a reference
temperature varying between 0 to 1 and 300K to 2500 K, respectively.
Fig. 17 shows the ratio Aeq/4, as a function of the reference tem-
perature. In this work, perfectly diffuse reflection was implemented.
Nevertheless, it is possible to take specular reflection or combined
specular/diffuse reflection into account using the proposed stochastic
approach.

When transfers by radiation are weak, the emissivity logically has
no influence on the equivalent total conductivity because conduction
is the main mode of transfer. Then, with the increase of the reference
temperature (i.e. radiation), an increase of the equivalent conductivity
with the emissivity and, logically, with the temperature considered, is
observed. For the asymptotic case ¢ = 0, no radiative transfer can occur.
Then, a rapid increase in total equivalent conductivity between ¢ = 0
and € = 0.25 is observed and reaches its maximum for ¢ = 1. In the

case of an optically thick medium, this kind of phenomenon cannot be
explained by the influence of the emission of the intern part of the two
soleplates alone. An effective optical thickness of the porous medium,
which can be seen as the statistical mean free paths traveled within the
fluid phase and thus depends only on the morphological properties of
the foam, appears here to depend on the emissivity. Evidence on this
kind of result was also given by Vignoles [14], Patel et al. [21] or Li
and Wang [38]. The latter also showed that the specular/diffuse mode
of reflection has a major role on the effective extinction coefficient. This
aspect could usefully be explored in more detail in further studies.

5. Conclusion

In this paper, a new tool for modeling and characterizing cou-
pled transfers in complex geometric media such as porous media was
proposed. The recent developments of the Monte-Carlo method make
it possible to imagine, in the framework of linear thermal transfers,
to solve coupled and multiphysics transfers with a single algorithm.
This method is very interesting for the characterization of complex
media for two reasons. Firstly its capacity to handle the increasing
complexity of the solved physics (directional dependency of emission,
semi-transparent medium, frequency dependence, anisotropy of the
solid phase, etc.) without an increase in computation time. Secondly
the calculation performances allowed by using tools from the graphic
community (insensitivity of the refinement of the mesh, parallelization,
etc.) make it an effective option as well. Moreover, the probe compu-
tation aspect, the statistical interpretation of the space of paths and
the approach’s capacity to simulate the combined heat propagation
are very appropriate in the context of study and understanding of
coupled mechanisms. For the first time, a numerical reproduction of the
flash method in the case of coupled conductive and radiative transfers
(opaque surfaces) was performed.

Firstly, the methodology was fully described. This highlighted the
proposed formulation’s various positive aspects such as its practical
implementation and the understanding it provides of the intrinsic
thermophysical properties through probabilities. However, the method
requires the introduction of arbitrary lengths to generate the walk.
Future studies will focus precisely on determining a time/accuracy
trade-off for these parameters.

Next the proposed MC algorithm and its use as a numerical measur-
ing instrument were validated by comparison with deterministic solvers
such as FlexPde®, Comsol® or a semi-analytical solution provided
by the quadrupole method. A validation of the transient solution was
provided on a 3D heterogeneous benchmark case. The results showed a
very good level of agreement with deterministic solvers and highlighted
the interest of using the present method in the case of an increasing
influence of the radiative transfer. New transport modes such as advec-
tion, conduction in the fluid phase and participating solid phase can be
added.

Finally, this code was used to reproduce the usual flash method
applied to experimentally determine the diffusivity of foams, as was
recently performed by the authors. The thermal response of a foam
sample sandwiched between two soleplates and submitted to a heat
radiative flux flash was computed. The thermogram obtained numer-
ically were fitted against the thermogram obtained with a direct model
involving a homogeneous medium between the same soleplates. A
total equivalent diffusivity (conduction+radiation) for the foam was
thus obtained. The proposed procedure and its coupling with recently
developed tools such as GenMat® (foam generator) enabled us to
propose a parametric study of how morphological and thermophysical
parameters influence the equivalent total conductivity of the foam. Our
results showed a good level of agreement with the associated literature.
The proposed method can be adapted to new geometries and to new
characterization configuration. Further studies could focus on new
heterogeneous structures such as X-ray tomographied foams, numeri-
cal foams, packed sphere or fibers and new characterization methods
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such as the hot-guarded plate or the hot-wire method used to study
combined heat transfer. Hence, correlations of effective equivalent
properties of such media could be provided in parallel of experimental
developments.

Declaration of competing interest

The authors declare that they have no known competing finan-
cial interests or personal relationships that could have appeared to
influence the work reported in this paper.

Data availability

No data was used for the research described in the article.

Acknowledgments

The authors gratefully acknowledge Benoit Rousseau (LTEN - UMR
CNRS 6607) for providing and support regarding the use of GenMat.
We also wish to acknowledge Cyril Caliot (LMAP - UMR CNRS 5142),
Mouna El Hafi (RAPSODEE - UMR CNRS 5302), Richard Fournier and
Stephane Blanco (LAPLACE - UMR CNRS 5213) for their motivating ad-
vice and the fruitful discussions. We would like to thank the Meso-Star
start-up and the EDStar platform for making their libraries Star-Engine
available to us and for the support provided. High Performance Com-
puting resources were partially provided by the EXPLOR centre hosted
by the Université de Lorraine



il ]
0.8f convective loss 1
Square
/
1 06 ]
— — Monte-Carlo
M~ 04t —=- Determinist ]
0.2 1
0 L L L L
0 20 40 60 80 100

(a) On a square (2D) with convective loss at the front and
rear face. Thermogram computed thanks to 10° realizations
of the Monte-Carlo algorithm per time

— Monte-Carlo

== Determinist 1

20 40 60 80 100

(b) On a cube (3D) without convective loss at the front and
rear face (adiabatic). Thermogram computed thanks to 5000
realizations of the Monte-Carlo algorithm per time

Fig. 18. Comparison of the rear face thermograms on a Flash configuration computed with the Monte Carlo method and the finite element method (commercial software).

Appendix

A.1. Purely conductive case: Flash configuration

For this first case, a purely conductive homogeneous solid medium
(no radiation) was considered. A transient heat flux was applied on the
front face such that:

D) =0 (H(t>0)-H({—1,>0)) 27

with 1, the time duration of the excitation and Q the constant heat
flux deposited. The parameters were set as 4, = | Wm™ K™, o = 1
2s~! and t, = 10 s. Studied geometries were simply a square and a
cube whose sides had a length of 10 cm. Fig. 18 shows thermograms
computed with the described MC method and with the finite elements
method (commercial software Flexpde®). A dimensionless temperature
such as T* = (T(t) — T;)/(Tmax — T;) was introduced with Tp,,, the
maximum temperature of the thermogram.

In Fig. 18(a), on a square 2D geometry, the thermogram was dis-
cretized in 1000 time intervals and 10° realizations of the MC algorithm
were performed for each time value. Convective losses on the front and
rear face were considered (h = 5 Wm~2K) with a fluid temperature
set to the initial temperature 7;. The other boundaries were adiabatic.
Thus, the heat transfer was unidirectional. A good level of agreement
was observed between the two methods and the well-known shape of
the rear face thermogram for the flash configuration was successfully
obtained. In Fig. 18(b), on a cube 3D geometry, the thermogram was
also discretized in 1000 time intervals but only 5000 realizations of
the MC algorithm were performed. Convective losses were removed so
the system reached a new temperature equilibrium at steady-state. In
that case, a good level of agreement was also found between the two
methods. Nevertheless, the solution computed with the Monte-Carlo
method appears noisier than in the previous case due to a low number
of realizations of the MC algorithm per time.

We would like to simply stress at this point the fact that the
uncertainty associated with a MC computation is dependent on the
number of realizations performed. The solution computed by the Monte
Carlo algorithm and its associated error can be compared to the ther-
mogram obtained by a measuring instrument. For the Monte Carlo
algorithm, the associated uncertainty simply depends on the number
of paths followed and, therefore, on the calculation time. The solution
obtained by Monte Carlo tends towards the solution obtained by the
deterministic solver with the increase of the number of realizations.
This noise is independent and centered on the solution which means it

mm

can be taken into account during the inversion procedure (like during
an experimental measurement) and implies an error in the estimated
parameters. It is therefore possible to reduce computation time with
the present approach but with reduced precision in the estimated
parameters.

A.2. Coupled conductive and radiative transfers: 1D flash configuration,
opaque parallel plates separated by void phase

The previous example only dealt with the simple case of pure con-
duction in a homogeneous medium. The more complex case of coupling
between conduction and radiation is considered here. This academic
case was studied by Vignoles [14] to validate his coupled conductive
and radiative stochastic method and to identify the equivalent thermal
diffusivity of foams [39]. The problem is defined by solid plates of
thickness L, which are homogeneous, parallel and opaque with a given
emissivity e. Each plate is separated by a void phase of thickness
L — L, and are assumed infinite in the other two directions. Thus,
the considered thermal problem is unidirectional.

This thermal problem has an analytical solution. By writing the
balance of the conductive and radiative fluxes (cf. Eq. (9)) at the
interface, the equivalent diffusivity between two separated plates can
be written as:

+ 2‘6)_1 (28)

o= 5 (
T a— e Bi

with a.g the equivalent diffusivity, IT = 1—- L, /L, the volume fraction
and Bi the radiative Biot number defined such as:
Bi= hraa Ly _ 4GO-TrSefL1 (29)
j'S j'S

The simulation with the MC algorithm was performed on the geometry
represented in Fig. 19(a). The simulation of the coupled heat transfer
of the equivalent homogeneous medium was based on the quadrupole
method [33], which is very convenient for simulation of multi-layer
and one dimensional heat transfer. A bi-layer medium was thus mod-
eled. The first layer was defined with a thermal diffusivity a.g, which
accounts for the first soleplate and the void phase while the second,
defined with «g, accounts only for the second soleplate. The inverse
procedure aims to identify the value a.g of the homogeneous model
that allows the best match with the thermogram obtained with the 3D
simulation computed with MC.

In Fig. 19(b), the estimated values of the equivalent diffusivity are
represented as a function of the radiative Biot number for a given value
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of volume fraction I7. These values and their associated uncertain-
ties are compared with the analytical solution given in Eq. (28). For
Bi > 0.1, a good level of agreement was found between our estimated
equivalent diffusivity and the analytical solution. Given the associated
uncertainty, the results are statistically compatible. This means we
can have great confidence in the described procedure involving direct
modeling with combined MC algorithm and inversion based on the use
of a homogeneous equivalent model.

Computation with the MC algorithm becomes difficult in the case
of a low radiative Biot number (little body assumption Bi < 0.1) which
constitutes a limit of the present MC algorithm. For low value of A,q,
the probability of a path located at the boundary to jump through
the void phase is very low and therefore many attempts are required
to allow a given path to reach the front face, location of thermal
excitation. This means the computation time needed to build a usable
thermogram is increased too much. Convergence issues are highlighted
even in this simple 1D case. Solutions exist like the introduction of
arbitrary probabilities but have not been considered in the case of the
described MC algorithm and could be the subject of further studies.
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RESUME : Caractérisations thermiques des materiaux
semi-transparents a hautes températures

La connaissance des propriétés thermophysiquesndédriaux est primordiale pour modéliser et
simuler les transferts thermiques dans les procéutfisstriels a hautes températures (cimentgrie,
métallurgie, verrerie...) en vue d’en améliorer lefficacité. Les besoins en caractérisations tharesp
des matériaux dans des conditions extrémes somriamis et nécessitent le développement de
méthodes de métrologie précises, fiables reposanies outils numériques et analytiques de résoiyti
des équations de transport de la chaleur. Le péngénéral de ces outils consiste a appliquerl une
perturbation thermique a un systeme et a analgsgplonse thermique pour en déduire ses parameétres
thermiques par méthode inverse. Pour cela, desle®de transferts thermiques couplés (condugtion,
rayonnement voire convection) sont développésustég grace a la variation temporelle (ou le pfofil
spatial) de la réponse thermique. Plusieurs disfsosnt été développés pour mesurer des condtégiyi
diffusivités et capacités thermiques de matérianigaropes, minces, liquides, semi-transparents ou
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ABSTRACT : characterization of semi-transparent
materials at high temperatures

Knowledge of the thermophysical properties of mateis essential for modeling and simulating heat
transfer in high-temperature industrial processesent works, metallurgy, glassmaking, etc.), aeof
to to improve their efficiency. The need for thetnsharacterization of materials under extrgme

conditions is considerable, and requires the deweémt of accurate, reliable metrology methods based
on numerical and analytical tools for solving hgahsport equations. The general principle of these
tools is to apply a thermal perturbation to a systnd analyze the thermal response to deduge its
thermal parameters using the inverse method. Teodaoupled heat transfer models (conduciion,

radiation or even convection) are developed andstelj according to the temporal variation (or sphati
profile) of the thermal response. Several deviea®libeen developed to measure thermal conducsivitie
diffusivities and capacities of anisotropic, thiiouid, semi-transparent or heterogeneous mateaigls
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