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Nomenclature des variables

Nomenclature
A maximum de la distribution de particules par seconde et par m? pour le banc d’ablation
Ap surface maximale de contact de la particule sur le matériau impacté (m?)
A facteur pré-exponentiel (2470 kg/(m?.s.atm))
Al aluminium
Clig vitesse de 1’onde de choc dans le liquide (m.s™)
Co vitesse du son dans le liquide (m.s™)
Cy coefficient de trainée
Cp capacité thermique (J/kg.K)
facteur de correction de non sphéricité des particules
d distance (m)
dp diameétre de particule (um)
coefficient de diffusion binaire (m2.s™)
Da nombre de Damkdler
AHg,p enthalpie molaire de sublimation (kJ .mol'l)
AH enthalpie molaire de réaction (kJ.mol™")
AH, enthalpie molaire du mécanisme d’ablation thermochimique du matériau (kJ.mol™)
fo fraction d’impacts efficaces
Fip force d’impact de la particule (N)
g accélération de la pesanteur (m.s™)
G rapport de la masse ablatée par rapport a la masse de particules incidentes
G granulométrie 5-22 pm
G, granulométrie 22-45 pm
h coefficient d’échange convectif (W/(m?.K))
Reouch hauteur de couche limite (m)
1 intensité du courant d’arc (A)
k constante cinétique de réaction (m.s™)
k contraste de réactivité
K coefficient de compressibilité (Pa™)
[ distance qui sépare la sortie de tuyere d’une torche a la surface du matériau ablaté (m)
Ly chaleur latente de fusion (kJ/(mol.K))
m masse (kg)




Nomenclature des variables

Op

Oméca
Ocond
Ohermochim
ro

R

Ve

masse molaire (g.mol'l)

débit massique (kg.s™)
débit massique de particules pour le banc d’ablation (kg.s™)

nombre de particules dans une section droite du jet de particules

densité de flux massique de particules (kg.s"'.m?)

valeur maximale du nombre de particules au centre de la distribution de particules
nombre d’impacts de particules (.m2.s™)

nombre de particules par seconde dans le plan correspondant au plan d’impact

nombre de particules par unité de temps et de surface

pression (Pa, N.m™ ou atm)

flux de chaleur provenant des gaz de combustion

flux de chaleur correspondant a la transformation de I’énergie cinétique des particules
incidentes lors des impacts

flux de chaleur li¢ au transfert de chaleur par conduction des particules vers le
matériau

energie consommeée par €érosion mécanique

énergie consommeée par conduction de la chaleur dans le matériau

énergie consommeée par les mécanismes thermochimiques

rayon de la tuyere des torches plasma (m)

constante des gaz parfaits (J.mol ' K"

vitesse de récession du carbone par réactivité chimique pour un régime réactionnel
(m/s)

surface apparente d’une particule (m?)

temps ()

température (°C ou K)

vitesse axiale dans le propulseur (m/s)

vitesse (m/s)

vitesse d’impact en dessous de laquelle il n’y a pas d’érosion (m/s)

volume (m’)

fraction massique fondue de la particule

diamétre de la tuyere des torches plasma (mm)




Nomenclature des variables

Lettres grecques

a coefficient de vaporisation (K™)
Qimp angle d’impact de la particule (° ou radian)
0 angle d’inclinaison des torches plasma par rapport a la normale de la surface du

matériau ablaté (° ou radian)

demi-angle d’ouverture du jet de particules d’alumine (° ou radian)

0 taux d’érosion global du matériau ablaté

Om taux d’érosion par les mécanismes thermochimiques du matériau ablaté

€ émissivité

& coefficient de restitution

Ecis énergie d’érosion par cisaillement par unité de volume

Edef énergie d’érosion par déformation par unité de volume

Eorosion travail nécessaire a I’érosion par unité de volume

n coefficient d’efficacité¢ (0 < n<1)

0 angle formé par les axes des deux torches plasma (°)

K conductivité thermique (W.m".K™)

A longueur d’onde (um)

p masse volumique (kg.m™)

o écart type qui correspond a la demi-largeur & mi-hauteur de la distribution de
particules

Ouc contrainte d’accommodation (contrainte seuil pour laquelle 1’érosion a lieu)

Dot porosité du matériau ablaté







Nomenclature des variables

Indices
abla ablation
ac accommodation
c carbone
chim chimique
cis cisaillement
comp composite
cond conduction
couch couche limite
C, chaine carbonée avec n 2 1
def déformation
ec ¢coulement
f fibres
fus fusion
g gaz
i espece chimique
imp impact
lig liquide
m matrice du composite
mass massique
mat matériau
max maximum
méca mécanique
n nombre d’atomes de carbone dans la chaine carbonée (n = 1)
p particule
part particule
reb p rebond de la particule
surf surface
s solide
S-g transformation solide - gaz
sub sublimation
th thermique

thermochim  thermochimique

11
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Introduction

Introduction

Depuis la moitié du 20°™

siecle, I’accés a 1’espace constitue un domaine de recherche
essentiel avec comme enjeu majeur, I’amélioration continue des performances des lanceurs pour
transporter des charges utiles dont la masse ne cesse de croitre. Cette tendance aux chargements
plus lourds est la double conséquence de nouvelles fonctions attribuées aux satellites (notamment
dans le domaine du multimédia et de la téléphonie mobile) et de 1’aspiration actuelle a une
réduction globale des colts de lancement (la possibilité de mettre en orbite deux satellites a partir
du méme lanceur est un avantage économique certain). Aussi, cette recherche de performance, tant
au niveau technologique qu’économique, passe par une réduction de la masse des lanceurs tout en
garantissant toujours un niveau de fiabilit¢ maximum. Dans le cadre de ces objectifs, 1’utilisation de
matériaux composites est devenue incontournable pour assurer un gain de poids tout en améliorant
les performances des lanceurs actuels. Ces matériaux, employés dans de nombreuses applications
spatiales telles que les sondes solaires (Paulmier [1]) ou les protections thermiques de rentrée dans
I’atmosphere, font aujourd’hui I’objet de nombreuses recherches visant a optimiser leur utilisation
dans le cadre de ces applications.

La problématique abordée dans cette étude se rapporte a la conception et au dimensionnement
des picces en matériaux composites constituant les parois externes des tuyéres des moteurs a
propulsion solide P 230 (appelés MPS ou boosters) équipant le lanceur Ariane 5. Les tuyéres de ces
moteurs permettent d’accélérer et d’éjecter a grande vitesse les gaz de combustion du propergol
solide contenu dans les boosters, assurant ainsi la propulsion de la fusée pendant les 125 premiéres
secondes du lancement. Le matériau composite constituant la paroi de la tuyére est donc soumis a
de tres fortes contraintes thermiques, chimiques et mécaniques respectivement dues a la formation
lors de la combustion d’un volume important de gaz chauds (T = 3400 K), de natures diverses
(H,0, CO,, HCI, Hy, CO, Cl...) et a une pression pouvant atteindre 6 MPa. Ces contraintes sont
d’autant plus fortes que I’écoulement issu de la combustion du propergol est ensemencé de
particules liquides d’alumine. En effet, pour augmenter la poussée au décollage du lanceur, le
propergol contient des particules d’aluminium qui lors de la combustion réagissent avec les gaz
environnants, libérant une grande quantité d’énergie et entrainant ainsi un gain de poussée pour le
lanceur de 6 a 8 %. Les réactions des particules d’aluminium avec les gaz de combustion sont a
I’origine de la formation de gouttes d’alumine qui se trouvent entrainées a grande vitesse (de 100 a
200 m/s) dans I’écoulement gazeux accéléré par la tuyeére du booster. Ainsi, au-dela des contraintes

engendrées par 1’écoulement des gaz chauds, le matériau composite de la tuyere est soumis aux
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impacts répétés et au ruisse¢lement d’une masse importante d’alumine liquide (2 tonnes d’alumine
sont formées pendant le lancement) dont la température est comprise entre 2500 K et 3000 K. Le
matériau exposé a ces contraintes subit en conséquence une forte ablation qui permet ainsi aux
pieces structurelles dites « froides » de la tuyére d’étre protégées pour la durée du tir (d’ou

I’appellation usuelle pour ce type de matériau de « composite ablatif »).

Aujourd’hui, du fait de I’augmentation des performances des moteurs, le niveau des
sollicitations sur le matériau composite est amplifié alors que les diverses évolutions de la tuyere
vont dans le sens d’une diminution des épaisseurs des pieces en composite. Afin d’optimiser le
dimensionnement de ces pieces par rapport aux contraintes subies, il est nécessaire de pouvoir
comprendre et quantifier la dégradation de ces matériaux composites sous des contraintes séveres,
que sont les écoulements de gaz chauds (v = 2500 m/s et T > 3000 K) et les impacts répétés
d’alumine liquide a vitesse et température élevées (vitesse de 100 a 2000 m/s pour une température
de particule voisine de 3000 K). Mais la difficulté technique d’étudier ces mécanismes sur la tuyere
d’un booster du fait d’un environnement spécialement complexe (trés hautes températures, fortes
pressions, atmosphére gazeuse complexe...) rend indispensable le développement de solutions
expérimentales et numériques pour appréhender cette problématique. Ces différentes solutions
permettent alors d’étudier plus précisément les différents mécanismes, qu’ils soient
thermochimiques (effet de la température et des gaz environnants) ou mécaniques (mécanismes
d’érosion par impact de particules) qui s’operent lors de la combustion du propergol. Par exemple,
de nombreux travaux concernent la compréhension et la quantification de la dégradation
thermochimique des matériaux composites utilisés en propulsion solide (Keswani [2], Borie [3],
Lachaud [4]) tandis que d’autres études se rapportent a 1’érosion des matériaux de la tuyere qui sont
soumis a des impacts de particules d’alumine (Chiba [5]). En ce qui concerne la spécificité de
I’ablation d’un matériau composite par impacts de particules liquides d’alumine, les connaissances
actuelles sont encore limitées. Des programmes de recherches tels que le programme ASSM
(Axisymmetric Segmented Solid Motor) commandité par le CNES (Centre National d’Etudes
Spatiales) et coordonné par ’ONERA (Office National d’Etudes et Recherches Aérospatiales) ont
permis de mieux comprendre les phénoménes se produisant a I’intérieur d’'un MPS - P 230 en
montrant les différents comportements de 1’alumine liquide sur les parois de la tuyére (formation
d’un film liquide entretenu par les impacts de particules d’alumine puis d’une flaque d’alumine en

fond arriére du moteur), Figure 1 :
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Figure 1 : Représentation des flux d'impacts des particules d'alumine liquide dans un moteur a

propergol solide

Aujourd’hui, les trajectoires des particules et les mouvements de 1’alumine liquide sur les
parois de la tuyere étant en partie connus, les efforts sont portés sur les travaux de modélisation
numérique de I’ablation des matériaux composites sous impacts d’alumine liquide avec comme
principales connaissances expérimentales la caractérisation apres le tir des profils d’ablation. Ces
profils permettent alors de mesurer 1’épaisseur ablatée du matériau composite de la tuyere et
d’établir des hypothéeses sur le comportement de 1’alumine sur le matériau ablatif.

Pour optimiser ses modeles de calcul afin de garantir des épaisseurs de pieces suffisantes
adaptées au juste besoin, la société Snecma Propulsion Solide (SPS), qui congoit et fabrique les
tuyeres des MPS - P 230, a besoin de données expérimentales plus précises sur la dégradation du
matériau ablatif utilisé sous impacts de particules d’alumine (le matériau est un composite « fibres
de carbone — résine phénolique » appelé communément « carbone phénolique »). Snecma et le
CNES, ont donc initi¢ depuis une dizaine d’années des travaux de recherches visant a concevoir un
dispositif expérimental permettant de caractériser et de mesurer I’ablation d’un matériau composite
ablatif sous impacts de particules d’alumine pour des conditions voisines de celles connues pour le
fonctionnement d’un booster. Ces travaux de recherche sont effectués en collaboration avec le
SPCTS (laboratoire Science des Procédés Céramiques et de Traitements de Surface) pour ses
connaissances sur les impacts de gouttes céramiques et ont abouti a la conception et a la réalisation
d’un banc d’essai répondant a la problématique initiale. Ces travaux ont été menés lors d’une
premiére these (Escure [6]) portant sur les différents modes d’impact de gouttes d’alumine sur
parois solides et liquides a haute température puis d’une deuxiéme thése (Bansard [7]) axée sur la

réalisation et I’optimisation d’un dispositif a deux torches plasma permettant de projeter des gouttes
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d’alumine sur un matériau ablatif et de mesurer la vitesse de récession du matériau en fonction des
caractéristiques des particules (vitesse et température) et du matériau lui-méme (température de
surface). L’¢étude présentée dans ce manuscrit constitue la suite logique des travaux réalisés au
SPCTS sur le dispositif expérimental précité. En s’appuyant sur les résultats obtenus par
Bansard ([7]), les recherches actuelles visent a caractériser les modes d’ablation du matériau ablatif
constituant la paroi de tuyere sous impacts d’alumine liquide (part de I’ablation mécanique ou de
I’ablation thermochimique) et a établir des corrélations liant la vitesse d’ablation du matériau aux
caractéristiques de I’impact (vitesse et température des particules d’alumine, température du

matériau ablatif).

Le travail présenté par la suite est divisé en quatre parties. La premiére partie présente le
moteur a propulsion solide, développe la problématique de 1’ablation des matériaux des tuyeres de
ce type de moteur puis propose un apercu des travaux bibliographiques concernant 1’étude des
mécanismes d’ablation thermochimiques, mécaniques ou couplés. La seconde partie décrit le banc
d’ablation qui reproduit les conditions d’impacts des particules liquides d’alumine sur le matériau
ablatif, les aménagements pour le fiabiliser et les différents diagnostics associés au montage qui
permettent de caractériser et quantifier cette ablation. La présentation d’un outil numérique
modélisant le procédé est également associée a cette partie. La troisiéme partie traite de I’étude de
la variabilité des parametres des particules en vol et de la température du matériau pour les
différentes variables opératoires du banc de test (parametres liés au fonctionnement des torches
plasma, a la pression de I’atmosphére environnante, poudres d’alumine utilisées...) afin de préciser
les gammes de valeurs des différents parameétres caractéristiques des impacts (taille, vitesse et
température des particules puis température du matériau ablatif). La derniére partie propose
différentes approches pour mieux définir les phénomenes, qu’ils soient thermochimiques ou
mécaniques, participant tous a la dégradation du matériau et a sa récession de surface. Sont enfin
mesurées les vitesses d’ablation du matériau en fonction des variabilités des paramétres des impacts
définis dans la troisiéme partie du manuscrit. L’ensemble de ces résultats expérimentaux permettent
alors de proposer une description globale de 1’ablation d’un matériau composite sous impacts de

particules liquides d’alumine.
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1 - 1. Le moteur a propulsion solide

1 - 1. 1. Description d’un moteur a propulsion solide

Le moteur a propulsion solide doit son nom au mélange solide qu’il utilise comme source
d’énergie pour fournir sa force propulsive. Son architecture, qui s’organise autour de ce chargement

solide, se compose de 5 parties (Figure 2) :

1 : Corps de propulseur
: Allumeur
: Chargement (propergol)

: Protections thermiques

a ~» WO DN

: Tuyére

Figure 2 : Dessin en coupe du moteur a propergol solide MPS - P 230

Ces 5 parties sont les ¢léments principaux des deux moteurs a propulsion solide P 230 du

lanceur Ariane 5. Les paragraphes qui suivent donnent une description de chaque élément.

- Le corps du propulseur (1) :

Le corps de propulseur est en acier faiblement allié. Cette enveloppe permet de segmenter le
moteur en trois parties, un segment avant et deux plus importants segments, un central et un arricre
de plus de 110 tonnes chacun. Cette structure est congue pour résister aux contraintes mécaniques

externes et aux pressions internes (jusqu’a 6 MPa).

- L’allumeur (2) :

L’allumeur est une charge pyrotechnique qui permet d’initier des combustions successives qui
augmentent progressivement le flux de gaz chauds. Lorsque que ce flux est suffisant, il initie alors

la combustion du chargement principal, le propergol.
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- Le chargement de propergol (3) :

Le propergol est le « carburant » du moteur, sa combustion générant une quantité importante
de gaz qui fournissent la force de propulsion requise. Il est confectionné a 1’¢état liquide puis est
coulé sous vide dans chaque segment. Le propergol est généralement constitué d’un oxydant, de
14 % de liant (un polymere) et d’environ 18 % d’aluminium (Mathieu et al. [8]). Pour le moteur
P 230 d’Ariane 5, I’oxydant est le perchlorate d’ammonium, le liant est un polymére nommé
PBHT (polybutadiéne hydroxytéléchélique) et le réducteur est I’aluminium. Le chargement est
réparti dans le moteur suivant 3 segments (appelés S1, S2 et S3). Le premier segment pése environ
25 tonnes alors que S2 et S3 font 107 tonnes chacun. Le segment S1 est utilisé pour augmenter la
poussée pendant la phase de décollage alors que S2 et S3 briilent tout au long du tir (pendant

130 secondes, durée de fonctionnement du moteur).

- Les protections thermiques (4) :

Les protections thermiques protégent le corps du propulseur des fortes contraintes thermiques
générées par les gaz de combustion du propergol. Ces protections sont fabriquées a base
d’élastomeres et leur épaisseur dépend de leur temps d’exposition aux gaz chauds lorsqu’elles sont

découvertes par le propergol au cours de la combustion.

- La tuveére (5) :

La tuyere (ou divergent) permet l’accélération et 1’¢jection des gaz de combustion du
propergol (environ 2 tonnes par seconde). Ces gaz, portés a 3400 K a I’intérieur de la chambre,
atteignent des vitesses proches de 2800 m/s a la sortie de tuyere procurant ainsi la force propulsive
nécessaire. La tuyere est intégrée dans le moteur et reste mobile grace a une butée flexible chargée

d’orienter le vecteur poussée jusqu’a 6 degrés.

1 - L. 2. Principe de fonctionnement d’un moteur a propulsion solide

La force de réaction propulsive du moteur résulte de 1’éjection a grande vitesse (entre 2500 et
3000 m/s) des gaz issus de la combustion sous pression du propergol contenu dans le moteur. Le

fort dégagement de chaleur (associé¢ a une forte pression) consécutif a la combustion du propergol
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est converti en énergie cinétique par la tuyere (convergent — divergent), cette derniére permettant de
détendre les gaz de combustion et créer ainsi la force propulsive du booster.

La combustion du propergol s’effectue par couches paralleles et la vitesse de propagation du
front de combustion est de quelques millimétres par seconde. La Figure 3 présente une
schématisation des trajectoires du flux gazeux dans le moteur et les courbes correspondantes de

pression et de vitesse de 1’écoulement (Simoes [9]).

accélérapon

Force
propulsive

2500 m/ &

]

Figure 3 : Schéma de principe du fonctionnement d'un propulseur et profil de la vitesse axiale (u) et de

la pression (p) dans le moteur (Simoes [9])

Les réactions chimiques de décomposition des composés présents dans le propergol libérent
un fort volume de gaz a température élevée (T = 3400 K) et a forte pression (p = 5 MPa). Les
principales espéces chimiques formées sont H,, CO, HCI, et H,O, participant a 1’ablation chimique
du matériau composite ablatif constituant la tuyére du moteur (les réactions chimiques décrivant
cette ablation sont détaillées par la suite, dans le paragraphe 1 - II. 5.).

Le carbone phénolique (composite ablatif) constituant la paroi de tuyére est donc soumis, du

fait du seul écoulement gazeux, a de fortes contraintes :

- thermiques : température des gaz voisine de 3400 K ;
- chimiques : présence d’especes chimiques comme H,, CO... ;

- mécaniques : vitesse de I’écoulement (v = 2500 m/s) et pression (p = 5 MPa).

31



Partie 1 : Etude bibliographique

Ces contraintes, déja séveres, ne sont pas les seules a s’appliquer sur le matériau composite
constituant la paroi de tuyere. En effet, la combustion du propergol forme une quantité importante
d’alumine liquide du fait de la présence d’aluminium en tant que réducteur dans le mélange de
départ. L aluminium, qui réagit avec les gaz de combustion présents dans le moteur, forme des
gouttes d’alumine qui impactent la paroi de la tuyére du booster. Le matériau composite est donc
soumis a un écoulement diphasique constitué des gaz de combustion et de particules liquides
d’alumine. Les paragraphes suivants présentent les différents aspects de la problématique relative a

I’alumine liquide en propulsion solide.

1 - 1. 3. L’alumine en propulsion solide

Le propergol solide contient de I’aluminium sous forme de poudre de taille micrométrique
(entre 10 et 40 pm) qui joue le role de réducteur et qui permet, du fait de son énergie d’oxydation
importante, d’augmenter la température de combustion et par conséquence I’impulsion spécifique
du moteur. Lorsque le front de combustion du propergol atteint une particule d’aluminium (ou un
agglomérat), celle-ci se détache du liant pour étre ensuite fortement chauffée par les gaz de
combustion. La particule brille avec les différents produits oxydants présents dans la chambre du
moteur. Le résidu de combustion est alors de 1’alumine liquide sous forme de gouttes, qui peuvent
ensuite s’agglomérer entre elles avant d’étre éjectées par la tuyeére ou déposées dans le fond arricre
du booster. Un schéma descriptif de 1’origine de I’alumine liquide dans un moteur a propulsion

solide est proposé Figure 4 :

Combustion Al — Al,0;

Agglomération de Al ‘

— T,

O

KD
=" Comm) <]

/ L| Coalescence Al,O, ‘

Propergol solide

Figure 4 : Origine de I'alumine liquide dans un moteur a propulsion solide (Sarou - Kanian [10])
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Les gaz de combustion dans le moteur, associés aux particules liquides d’alumine forment
alors un écoulement diphasique avec une proportion massique d’alumine voisine de 34 %. En fin de

tir, la masse d’alumine accumulée en fond arriére du moteur est d’environ 2 tonnes.
1-1. 3. 1. Mécanismes de formation des gouttes d’alumine

La taille des particules d’aluminium présentes dans un propergol peut varier entre 5 et
200 pum. Lors de la combustion, ces particules forment des gouttes d’alumine d’un diamétre
compris entre 10 et 40 um (Price [11]). Cependant, dans le cas du MPS — P 230, la granulométrie
retenue est voisine de 60 pum. Dupays et al. [12] proposent un schéma résumant les étapes
conduisant a la formation des gouttes d’alumine issues des particules d’aluminium initiales lors de

la combustion d’un propergol solide, Figure 5 :

Propergol Aluminium Alumine

( Particules non agglomérées 30um

. Oxvde résiduel

: _O . //' 3-4um
4 PA :g.:_ T . 4 o
1 200pm \ : .:::
L O " Fumées
- O ¢©  Particules d’aluminium agglomérées Ty
i (©) (125 pm) s
i O / 5 .:‘
R / \ Oxyde résiduel
o 40-60um

Frittage de ’aluminium  Fysjon inflammation  Fin de combustion
300 K 930K 1300 K 2300 K 3380 K

»

!

-
>
Epaisseur de flamme  Distance de combustion

Zone de réaction Sum

Zone préchauffé'e 60um

Figure 5 : Mécanisme de formation des particules d'alumine (Dupays et al. [12])

Lorsque le propergol brile, la surface qui régresse devient hétérogene et la majorité des
particules d’aluminium qui se trouvent au niveau du front de combustion s’agglomeérent entres elles
et forment des gouttes d’aluminium de diameétre plus important. Ces agglomérats restent accrochés

quelques instants sur la surface du propergol avant d’étre éjectés par la force de 1’écoulement.
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Ainsi, la majorité des gouttes d’aluminium présentes dans les gaz d’¢jection sont des agglomérats
de taille comprise entre 100 et 200 pm, la dimension des agglomérats étant liée a la pression dans le
moteur, au taux de combustion du propergol et a la taille des particules d’aluminium (Duterque
[13]). Parallelement a ces agglomérats, une proportion beaucoup plus faible de gouttes présentes
correspond a des particules non agglomérées issues du propergol initial.

L’¢jection des agglomérats d’aluminium est suivie de leur combustion dans 1’écoulement
constitué des gaz de combustion du propergol (H,O, CO...). Ce mécanisme conduit alors a la
formation d’alumine liquide sous forme de gouttes (environ 60 pm de diameétre) et de fines

particules (diametre voisin de 1 pm), comme cela est présenté au paragraphe 1 - 1. 3. 2..

Dans ses travaux de thése, Sarou-Kanian [10] a résumé le mécanisme de combustion des

particules d’aluminium présentes dans le propergol, Figure 6 :

atmosphére propergol ks
(H20. Coz- HCI, Ng. Hg. CO‘--.} ALO. (< Tum)
HiEiAg AIO, ALO, AIC,, ...

_CI'OL“G rupture
dALO de la cro(te
F ps '_u.\‘
I\ Alﬁq ) )’
o

. L
% -

particule d’aluminium

o
Y

allumage combustion

Figure 6 : Processus de combustion d'une particule d'aluminium issue du propergol solide

(Sarou - Kanian [10])

A Détat initial, les particules d’aluminium sont recouvertes d’une fine peau d’oxyde
d’aluminium. La premiére phase, I’allumage, se déroule lorsque la particule d’aluminium se détache
du propergol et que sa couche protectrice d’oxydes se rompt sous les effets cumulés de la chaleur et
des mécanismes d’agglomération avec d’autres particules. Une fois fracturée, 1’alumine qui
constituait la peau solide se liquéfie et se rétracte en un lobe en surface de la particule d’aluminium
du fait de sa faible solubilit¢ dans I’aluminium liquide. Dés cet instant, en [’absence de peau
protectrice, débute la combustion de la particule d’aluminium pour une température voisine de

2300 K. L’aluminium liquide se retrouve donc en présence des gaz de combustion du propergol ce
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qui entraine la formation d’une flamme autour de la particule. Dans la zone de flamme, les réactions
se produisent essentiellement entre I’aluminium gazeux et les gaz CO, et H>O. Les produits de ces
réactions sont des composés gazeux alumineux tels qu’AlO, Al,O ou AlO,. La formation d’alumine
condensée résulte ensuite de la réaction de ces composés intermédiaires avec les espeéces gazeuses
présentes dans 1’environnement. Yuasa et al. [14] ont proposé un mécanisme réactionnel dans
lequel la réaction entre AlO et le CO; est la réaction principale de formation de la phase condensée
d’alumine. Ce processus de condensation fixe alors la température de la flamme au point
d’évaporation de I’alumine, c'est-a-dire 3800 K a 100 kPa (il faut noter que cette pression est
nettement inférieure a la pression de 5 a 6 MPa qui existe dans le booster). Les produits de
I’ensemble de ces réactions sont des particules de taille submicronique d’alumine et la combustion
ne s’acheve que lorsque la particule initiale d’aluminium n’est composée que de 1’alumine
provenant du lobe initial. Au final, la combustion du propergol conduit a la formation de deux types
de particules liquides d’alumine : des particules submicroniques (fumées) et des particules issues du

lobe initial de diamétre compris entre 20 et 200 pm.

1 -1 3. 2. Granulométrie des gouttes d’alumine formées

Des études ont été menées par Delfour et al. [15] sur la granulométrie des gouttes d’alumine
formées sur une section droite d’un jet de propulseur LP2. L’auteur met en évidence que la
granulométrie des gouttes d’alumine formées est centrée sur deux diametres, 1 et 60 pm. Ces
valeurs sont toutefois a considérer comme indicatives, du fait de la difficulté a déterminer
expérimentalement les tailles précises des gouttes d’alumine a I’intérieur d’un moteur a propulsion

solide.

1 -1 3. 3. Trajectoires et densité de flux des particules d’alumine formées

Tout au long de leur s¢jour dans la chambre de combustion, les particules d’alumine restent
liquides du fait des températures élevées au sein du booster. Ces gouttes, selon leurs tailles, suivent
plus ou moins I’écoulement généré par les gaz de combustion et possédent trois types de

trajectoires :
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- une premicre partie des particules est directement éjectée par la tuyére a I’extérieur du
booster ;

- une deuxiéme partie participe a la formation d’une flaque d’alumine « piégée » en fond de
booster ;

- une troisiéme partie impacte la tuyére du moteur et peut participer a la formation de la

flaque en fond arriere du moteur.

Le seul moyen d’appréhender ces trajectoires est de réaliser des simulations numériques des
écoulements dans le booster résultant de la combustion du propergol. Pevergne et al. [16] ont
effectué¢ des calculs permettant de représenter les écoulements des fluides et les trajectoires des
particules d’alumine au sein du moteur MPS — P 230 lors de la combustion du propergol.

La Figure 7 et la Figure 8 représentent les écoulements en fond arriere du moteur pour deux

périodes distinctes, entre 0 et 50 secondes puis jusqu’a la fin du tir, entre 50 et 120 secondes.

Propergol Propergol
g f B
Demi- Demi-
coupe du < coupe du
moteur moteur
Divergent Divergent
. . , \
P . / Y
Axe de symétrie du Tuyére Axe de symétrie du Tuyére
moteur moteur
Figure 7 : Ecoulement en fond arriére entre t =0 s et Figure 8 : Ecoulement en fond arriére entre t =50 s et
t =150 s (Pevergne et al. [16]) t =120 s (Pevergne et al. [16])

Au début du tir, la présence du propergol non briilé force I’écoulement vers le col de la tuyere
et de son canal de sortie. Les particules d’alumine présentes dans 1’écoulement frappent alors le
divergent puis sont &jectées a I’extérieur du booster. En fin du tir, I’épaisseur plus faible de
propergol autorise une recirculation des fluides dans le fond arriere du moteur. Dés lors, les
particules d’alumine participent a la formation d’une flaque d’alumine qui va baigner la partie

arriére concave du moteur.

Ces travaux ont également permis de représenter les trajectoires de deux classes de particules,
des fines (diamétre de 1 um) et des plus larges (diamétre de 60 pm). Un exemple de tracé est
présenté Figure 9. Il s’agit d’une demi coupe du moteur ou 1’on peut visualiser les trajectoires des
particules depuis la surface du propergol jusqu’a la tuyére. Les particules suivent le mouvement de

I’écoulement et impactent le nez de la tuyere avant d’étre ¢jectées a 1’extérieur du booster.
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Figure 9 : Trajectoires de particules d'alumine de 1 pm au sein du moteur a propulsion solide

(Pevergne et al. [16])

Pour comparer les trajectoires des deux classes de particules, un agrandissement a été réalisé
sur la partie basse du moteur, au niveau du nez de la tuyere. La Figure 10 et la Figure 11
représentent ces trajectoires pour respectivement un diameétre de particule de 1 pm et 60 um. L’axe
X est I’axe de symétrie du moteur (la distance est la distance en meétres au point d’allumage du

booster) et ’axe Y correspond a la distance en métres avec pour origine I’axe X.

08

Y (m)

06

04

Tuyeére

Figure 10 : Trajectoires de particules d'alumine de 1 pm au voisinage du nez de tuyére

(Pevergne et al. [16])
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Figure 11 : Trajectoires de particules d'alumine de 65 pm au voisinage du nez de tuyére

(Pevergne et al. [16])

Ces calculs montrent que les particules de 1 um suivent plus facilement I’écoulement avec des
trajectoires paralléles au profil de la tuyeére et un taux d’impacts sur la paroi qui reste faible. A
I’inverse, les particules de diamétre plus important (65 um), ont des trajectoires différentes qui
s’¢loignent de celles de I’écoulement principal. Ces trajectoires entrainent un taux d’impacts plus
important sur le nez de la tuyére et conduisent a I’érosion du carbone phénolique constituant la
paroi du divergent. Aussi, a chaque trajectoire de goutte correspond un angle d’impact sur le
matériau composite. La valeur de cet angle peut avoir une influence sur la vitesse d’ablation du
matériau en favorisant ou non la fracture des fibres de carbone. Cependant, il n’existe pas
aujourd’hui de données précises sur ces différents angles d’impacts et leurs conséquences sur la
dégradation de carbone phénolique au sein d’un moteur a propulsion solide.

Les auteurs ont ¢galement estimé la densité de flux de particules en fonction de la position des

impacts sur la paroi de la tuyere. Ces valeurs sont présentées sur la Figure 12 :
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Figure 12 : Taux d'impact des particules d'alumine sur la tuyére au cours du fonctionnement du

booster (Pevergne et al. [16])
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L’axe des abscisses (s) correspond a 1’abscisse curviligne correspondant au profil de la tuyere
(cf. Figure 11). La densité d’impacts (en kg.s'.m™?) a été calculée pour différents temps de
combustion du propergol. Il existe deux zones de la paroi de tuyére correspondant & un maximum
d’impacts. Ces zones différent en fonction de 1’instant du tir auquel on se trouve avec un premier
maximum a 0.15 m pour 0 s <t < 50 s et un deuxiéme a environ — 0.1 m pour 66 s <t < 115 s.
Cependant, pour ces deux périodes, la position correspondant au maximum d’impacts varie peu.
Pour un tir complet, il existe donc deux points principaux d’impacts des particules sur la paroi de
tuyere. Enfin, il faut noter que les densités de flux de particules sur la paroi sont conséquentes
puisque les zones les plus impactées recoivent une quantité d’alumine liquide supérieure a
100 kg.s™'.m™ responsable de la dégradation du matériau composite protégeant la structure froide de

la tuyére.

1 - L. 4. Grandeurs caractéristiques d’un moteur a propulsion solide

Les grandeurs caractéristiques concernant le moteur a propulsion solide MPS — P 230 sont

résumées dans le Tableau 1 :

GRANDEURS CARACTERISTIQUES LIEES AU MPS — P 230
Longueur 27 m
Diameétre 3m
Masse totale 270 t
Masse de propergol 240 t
Durée de combustion 130 s
Pression maximum 64 bars
Vitesse d’¢jection des gaz de combustion ~ 2500 m/s
Température des gaz de combustion ~ 3400 K
Masse d’alumine liquide formée 2t
Poussée moyenne dans le vide 4900 kN
Impulsion spécifique 274 s

Tableau 1 : Grandeurs caractéristiques liées au moteur a propergol solide MPS - P 230 (Données Euro

Propulsion et Snecma Propulsion Solide)

Ces valeurs expriment clairement les grandeurs « hors-normes » qui caractérisent un moteur a
propergol solide. En particulier, les valeurs de pression, de vitesse d’éjection des gaz, de la

température de I’écoulement et de la masse d’alumine liquide formée illustrent bien I’extréme
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sévérité de I’environnement auquel est soumis le composite ablatif qui constitue la paroi de la

tuyére du moteur. Ce matériau est donc exposé a plusieurs contraintes qui sont :

- des contraintes thermiques (température moyenne du matériau de 3400 K) ;
- des contraintes chimiques (réactivit¢ a haute température du composite avec les gaz de
combustion et avec les gouttes d’alumine liquide) ;
- des contraintes mécaniques (pression et vitesse de I’écoulement, impacts de gouttes
d’alumine).
Ces différents types de contraintes, qui participent a la dégradation du matériau, sont
présentés dans les paragraphes suivants avec une description des différents mécanismes d’ablation

qu’il est possible de rencontrer en propulsion solide.

1 - II. L’ablation en propulsion solide

La protection thermique de la tuyére du moteur repose sur le principe de 1’ablation. Basé sur
la consommation progressive du matériau protecteur soumis a 1’écoulement des gaz de combustion
et aux gouttes d’alumine, ce mécanisme permet d’assurer une protection efficace des picces

structurales de la tuyére.

1 - IL. 1. Définition et principe de I’ablation

Dans le cadre de travaux sur les protections thermiques, Hurwicz et al. [17] ont défini
I’ablation comme « une perte de masse (ou de matiere) d’un matériau due a un processus
thermochimique et mécanique ». Cette perte de masse peut avoir des formes différentes qui

permettent de définir différents types d’ablation :

- Dablation thermochimique : elle est caractérisée par une diminution de la masse

volumique du matériau et par un recul de la surface du matériau par réaction
chimique avec I’environnement extérieur ;

- Dablation par changement d’état : cette ablation se traduit par un changement d’état du

matériau initial par effet de la pression et de la température du milieu environnant (passage

du solide au liquide ou sublimation du matériau) ;
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- D’érosion mécanique : elle ne considere que la récession de surface de la piece initiale due a

un enlévement de maticre par effet mécanique (impacts, écoulements gazeux, érosion par

ruiss¢lement...) ;

- l’ablation globale : elle est la somme de 1’ablation thermochimique, de 1’ablation par

changement d’état et de 1’érosion mécanique.

L’ablation du matériau composite utilis¢é comme protection du corps de tuyére du
MPS — P 230 est de type ablation globale ou se déroulent a la fois une ablation thermochimique
(réactivité chimique avec les gaz de combustion du propergol), des mécanismes de sublimation dus
aux pressions et aux températures €levées (plusieurs MPa pour des températures supérieures a 3000
K) et une érosion mécanique due aux impacts des gouttes d’alumine présentes dans 1’écoulement.

Ce processus est résumé Figure 13 :

| SUBLIMATION | REACTIVITE CHIMIQUE IMPACTS DES GOUTTES
= AVEC LES GAZ DE D’ALUMINE
o COMBUSTION
+
=
ECOULEMENT DES GAZ A
FORTE PRESSION ET GRANDE
VITESSE
PHENOMENES DE + ABLATION + | EROSION MECANIQUE

CHANGEMENT D’ETAT THERMOCHIMIQUE

' '

ABLATION GLOBALE

Figure 13 : Processus d'ablation d'un composite carbone phénolique dans un moteur MPS - P 230

En propulsion solide, les gaz de combustion d’un propergol génerent de fortes contraintes
thermiques et mécaniques sur le matériau ablatif. Les matériaux utilisés pour cette application
doivent permettre de consommer une partie de la chaleur issue des gaz de combustion tout en
conservant une tenue mécanique suffisante pendant le tir. Une solution est I’utilisation de matériaux

composites, constitués d’un renfort réfractaire et d’'une matrice dite « ablative ».

(I faut noter que dans le cadre de cette étude, les essais d’ablation réalisés sur le matériau
composite ablatif ne permettent pas d’atteindre la température de sublimation du matériau a la

pression de I’essai (entre 50 et 100 kPa). C’est pourquoi, les mécanismes de sublimation du
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matériau ne sont pas considérés dans 1’étude expérimentale de la dégradation du composite ablatif

par impacts de gouttes d’alumine.)
1 - I1. 2. Les matériaux ablatifs en propulsion solide

1 -1I. 2. 1. Principe de fonctionnement

Les matériaux utilisés pour constituer la paroi de la tuyeére d’un moteur a propulsion solide
sont des matériaux composites permettant d’associer les propriétés thermomécaniques requises et
une masse volumique réduite indispensable dans le cadre d’une application aérospatiale. Leur
fonction est de protéger la structure froide de la tuyére durant le tir. IIs doivent donc résister a un
flux thermique important et a des contraintes mécaniques a la fois liées a 1’écoulement a haute
vitesse des gaz de combustion et aux impacts de particules d’alumine contenues dans ces mémes

gaz. Le principe de la protection par matériau ablatif est représenté sur la Figure 14 :

Composite ablatif
protecteur Structure « froide »

\ / de la tuyére
Contraintes
thermiques
H
-H
H

Contraintes
meécaniques

%_J

Protection par ablation
du matériau composite

Figure 14 : Principe de la protection par ablation

Dés les années 60, Koln et al. [18] ont confirmé la possibilité d’utiliser des matériaux dits
« ablatifs » pour répondre au cahier des charges cité précédemment. Ces matériaux sont appelés
« ablatifs » car ils se consomment (ou s’ « ablatent ») sous la double action du flux gazeux a haute
température et des impacts des particules liquides d’alumine présentes dans les gaz de combustion
du propergol. La protection de la structure « froide » de la tuyére par ablation est rendue possible
par la nature du matériau composite, associant des fibres de carbone a une résine thermodurcissable.
En effet, la consommation d’une partie de I’énergie thermique de I’écoulement est rendue possible

par divers mécanismes comme la pyrolyse du matériau composite, la sublimation du carbone ou
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encore les réactions chimiques qui se produisent entre la structure carbonée du matériau et les gaz
de combustion. Enfin, I’avantage de ces matériaux est que leur pyrolyse forme une quantité
importante de résidus (coke de résine) qui assurent a la piéce son intégrité physique jusqu’a la fin

du tir.

Un des matériaux ablatifs utilisé pour la tuyere du MPS — P 230 et qui concerne cette étude
est un composite dit composite phénolique ablatif et appelé communément carbone phénolique. Ce
composite est constitué d’un renfort réfractaire en fibres de carbone et d’une matrice ablative en
résine phénolique. Au contact des gaz de combustion, le renfort en fibres de carbone permet de
conduire la chaleur dans une direction privilégiée alors que le taux important de carbone dans la

résine phénolique favorise la formation de coke solide liant les fibres lors du mécanisme de

pyrolyse.

1-1I. 2. 2. Le composite ablatif carbone phénolique

1-1IL 2. 2. a) Le renfort en fibres de carbone

Les fibres de carbone utilisées pour la fabrication du carbone phénolique sont des fibres a
précurseur « rayonne ». La rayonne, issue de la viscose (elle-méme issue de la cellulose contenue
dans la pulpe de bois), est transformée en fibres de carbone par un traitement thermique effectué¢ en
atmosphere inerte entre 1000 et 1500°C puis entre 2000 et 2500°C pour obtenir une meilleure
résistance a l’oxydation a température ¢élevée (Dupupet [19]). Ce type de précurseur permet
d’obtenir des fibres de carbone a faible conductivité thermique (x < 4 W.m™".K™") comparées a
d’autres types de fibres (a titre d’exemple, des fibres de carbone a précurseur « brai» ont une
conductivité thermique variant de 20 a 120 W.m™ .K™). Cavalier et al. [20] proposent un tableau
(Tableau 2) présentant les caractéristiques principales des fibres de carbone a précurseur

«rayonne ».

Principales caractéristiques des fibres de carbone a précurseur « rayonne »

Densité 1,454 1,50
Résistance en traction (MPa) 700
Module en traction (GPa) 42
Taux de carbone (% en masse) 96 299.9
Taux de cendres (% en masse) 0,0120,3
Surface spécifique (m?/g) 346
Conductivité thermique (W.m" K™ 3744

Tableau 2 : Propriétés principales des fibres de carbone a précurseur « rayonne » (Cavalier et al. [20])
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Le renfort du composite est constitué¢ de fils eux-mémes réalisés par I’association de fibres de
carbone (un fil peut étre constitué par plusieurs centaines de fibres). Pour former le renfort, les fils
sont tissés entre eux pour former une texture permettant d’obtenir les propriétés mécaniques
désirées. Dans le cas du carbone phénolique, la texture est un tissu de fils longs qui permet a la fois
d’assurer la tenue mécanique du composite avant et apres pyrolyse et d’orienter les fibres par
rapport aux contraintes thermomécaniques subies par la tuyere. La piece finale est constituée d’un
empilement de tissus 2D, formant ainsi un matériau tridirectionnel. Une représentation de

I’architecture du matériau est visible sur la Figure 15 :

Composite

Fibres de
carbone Fil Matrice

Figure 15 : Architecture du composite carbone phénolique

Dans le cas du carbone phénolique étudi€ ici, les fibres de carbone ont un diameétre moyen de

5 um et sont groupées pour former des fils de quelques centaines de microns de diamétre.

1-1I. 2. 2. b) La matrice en résine phénolique

La résine qui englobe le tissu de fibres de carbone est une résine phénolique

thermodurcissable obtenue par polycondensation de phénols et de formaldéhydes. La formule

développée de cette résine est présentée Figure 16.

OH O+ OH

I

@ CH, @ CHy—

e ?-;]ﬁ
CH;

HO—¢
()

Figure 16 : Formule développée de la résine phénolique (Cavalier et al. [20])
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La polymérisation de la résine crée des liaisons chimiques de forte intensité qui empéchent les

chaines de se déplacer les unes par rapport aux autres pour obtenir au final un composé rigide.

Comme pour les fibres de carbone, Cavalier et al. [20] présentent les propriétés principales de
la résine phénolique pour une application ablative. Ces propriétés (valeurs moyennes) sont

rassemblées dans le Tableau 3 :

Principales caractéristiques de la résine phénolique

Masse volumique 4 20°C (g/cm’) 1,184 1,19
Viscosité a 20°C (mPa.s) 600
Temps de gel a 150°C (s) 120 a 130
pH 7,547,6
Taux de coke (% en masse) 60 a 63

Tableau 3 : Propriétés principales de la résine phénolique pour application ablative
(Cavalier et al. [20])

Les avantages et les inconvénients de la résine phénolique sont présentés dans le Tableau 4 :

Avantages Inconvénients
Faible coit Faible tenue aux chocs
Bonne tenue a la chaleur et au feu Toxicité lors de son élaboration

o Difficulté d’usinage (corrosion des outils de
Auto extinguible et pas de dégagement de fumées ‘
coupe par dégagement d’acide (Sreejith et al.

[21])

toxiques

Structure tres condensée

Taux de résidu (coke de résine) trés important (=
60 %) apres pyrolyse (assure I’intégrité du

composite)

Tableau 4 : Avantage et inconvénients de la résine phénolique pour une application ablative
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1-1I 2. 2. ¢) Mise en forme du composite

Pour les pi¢ces a base de tissus, le renfort en fibres de carbone et la matrice en résine
phénolique sont associés lors de I’opération d’imprégnation. Comme son nom I’indique, cette
opération permet de faire pénétrer la résine phénolique dans le tissu carboné pour former au final un
nouveau tissu appelé communément « imprégné ». Cette étape demande un contrdle précis de
différents parametres comme la dilution du bain de résine, I’élimination de 1’excés de résine ou
encore le séchage de la résine (température, durée, conditions de ventilation...). Classiquement, le

taux de résine d’un imprégné de carbone phénolique est compris entre 35 et 40 % en volume.

Une fois I’'imprégnation des tissus effectuée, la piece finale est réalisée par bobinage de
rubans droits (orientation du renfort a 0° / 90°) ou en biais (par exemple orientation des fibres a
+ 45°). Cette technique permet d’orienter le ruban d’imprégné dans des directions variables par
rapport a ’axe d’une piece axisymétrique telle que la tuyere d’un booster. De plus, la possibilité de
choisir cette orientation permet d’adapter la piece aux sollicitations de jet de gaz de combustion du

propergol.

Lander [22] décrit les différentes étapes de fabrication d’une piece par bobinage incliné de

ruban en biais :

1 : découpe des bandes en biais dans I’'imprégné de largeur comprise entre Il met 1,5 m ;

1
(]

2 : couture éventuelle des parallélogrammes résultants pour former un nouveau rouleau ;

- 3 : découpe de ces bandes continues a la largeur désirée ;

- 4 : bobinage a chaud de ces bandes (a 1’air pour une température comprise entre 250°C et
300°C) avec une pression appliquée (typiquement 1,5 MPa) et un refroidissement sous CO,.
La vitesse de bobinage peut atteindre 10 a 15 m/min ;

- 5: premicre étape éventuelle de polymérisation (« debulking ») a I’autoclave sous une
pression comprise entre 1,5 MPa a 2 MPa ;

- 6 usinage du diametre extérieur (et mise en place si nécessaire dans un moule femelle) ;

- 7 : cuisson a I’hydroclave avec augmentation progressive de la pression jusqu’a 7 MPa et de

la température jusqu’a 160°C.
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La Figure 17 présente un exemple de piece bobinée (Cavalier et al. [20]) :

| : Bobinage para (paralléle a I'axe de la tuyére)

Il : Bobinage incliné {par rapport a I'axe de la tuyére)

Figure 17 : Exemple de pieces bobinées (Cavalier et al. [20])

1-1L 2. 2. d) Propriétés thermomécaniques du composite

Une particularité des matériaux composites ablatifs est leur anisotropie. Selon 1’orientation du
bobinage de la piece (§ 1 - II. 2. 2. ¢) ), les propriétés thermomécaniques du matériau peuvent étre
différentes en fonction de la direction de I’espace considérée. Les propriétés présentées dans ce

paragraphe font référence a une pi¢ce bobinée et orientée selon le repere (X, Y, Z) représenté

Figure 18 :

Figure 18 : Repére utilisé pour les mesures des propriétés thermomécaniques pour un composite

carbone phénolique bobiné (Cavalier et al. [20])

Cavalier et al. [20] résument les propriétés thermomécaniques d’un carbone phénolique

¢laboré¢ a partir de fibres de rayonne. Ces valeurs, rassemblées dans le Tableau 5, ont été mesurées a

température ambiante.
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Caractéristiques Valeurs moyennes
Masse volumique (kg.m™) 1450 a 1500
Propriétés thermiques Capacité thermique massique (J.kg'.K™) 1070
Conductivité sens X ou Y (W/m.K) 1,5
Conductivité sens Z (W/m.K) 1
Résistance en traction X ou Y (MPa) 1702 190
Module de traction (GPa) 17
Propriétés mécaniques | Résistance en traction Z (MPa) 25
Résistance en compression X ou Y (MPa) 215a320
Résistance en cisaillement interlaminaire (MPa) 26

Tableau 5 : Propriétés thermomécaniques du carbone phénolique (renfort tissu) (Cavalier et al. [20])

Ces grandeurs mettent en évidence l’anisotropie du composite. Par exemple, la diffusivité
thermique suivant les axes X ou Y (1,2 x 10° m2s™) est logiquement plus élevée que celle suivant
’axe Z (0,8 x 10° m2.s™). En effet, la structure stratifiée du matériau favorise les transferts de
chaleur dans le plan des tissus alors qu’ils sont limités suivant la perpendiculaire a ces plans. De la
méme maniere, la résistance en traction suivant I’axe X ou Y (170 a 190 MPa) est prés de 8 fois
supérieure a la méme résistance en traction suivant 1’axe Z (25 MPa), axe selon lequel sont
superposées les strates du composite. Cette architecture spécifique est également synonyme d’une

résistance en cisaillement interlaminaire relativement faible (26 MPa).

1-1L 2. 2. e¢) Positionnement du composite sur la tuyére du moteur a propulsion

solide

Le positionnement des pieces en carbone phénolique sur la tuyére du moteur a propulsion

solide d’Ariane 5 est représenté Figure 19 :
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Figure 19 : Positionnement des piéces en carbone phénolique ablatif sur la tuyére du moteur a

propulsion solide d'Ariane 5 (Cavalier et al. [20])

La partie amont du divergent est constitué de carbone phénolique bobiné a 45° pour une
bonne résistance a 1’ablation alors que la partie aval, dans le méme matériau, est réalisée en
bobinage parall¢le 1a ou I’ablation est moins forte. La protection thermique du déflecteur, qui
protége la butée de tuyere, et le nez de la tuyere, sont fabriqués en carbone phénolique bobiné
incliné. Enfin, les autres piéces sont constituées de matériaux ablatifs comme le composite silice

phénolique (matériau a base de fibres de silice).

Lors de la combustion du propergol, le composite ablatif carbone phénolique subit donc de
nombreuses contraintes qui vont conduire a différents processus d’ablation. Comme cela a été
présenté sur la Figure 13, ’ablation totale du composite est caractérisée par différents mécanismes
que sont les changements d’états, les réactions chimiques avec le milieu environnant et les
mécanismes d’érosion par impacts de gouttes d’alumine. Dans le cas spécifique du carbone
phénolique, ces processus sont complétés par une étape de pyrolyse de la résine phénolique

constituant la matrice du matériau composite.
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1 - II. 3. La pyrolyse

La pyrolyse est le processus qui conduit a la décomposition de la résine phénolique présente
entre les fibres de carbone du composite ablatif lorsque celui-ci est soumis a une forte énergie
thermique (quelques MW/m? pendant deux minutes dans le cas de notre étude). Cette
décomposition de la résine résulte de sa modification chimique par I’effet de la chaleur. Lorsque la
température du booster augmente, le polymére constituant la résine garde sa rigidit¢ (module en
traction de 3 a 4 GPa) puis se dégrade par oxydation ou par décomposition. Le coke résultant de ces
mécanismes possede cependant un module en traction plus important que la résine polymérisée
avec une valeur voisine de 35 GPa qui permet d’assurer une résistance mécanique du composite
suffisante. Ces mécanismes d’oxydation et de décomposition ont été étudiés par Trick et al. [23] qui
décrivent trois étapes majeures de dégradation de la résine apres le départ de 1’eau entre 150 et

300°C. Ces étapes sont les suivantes :

- pour 300°C <T < 450°C : Les phénols et crésols sont éliminés par la scission des noyaux

benzéniques. Cette scission entraine également le départ d’eau par réticulation entre les
fonctions alcools des cycles benzéniques et les ponts méthylénes de la résine ;

- pour 450°C < T < 700°C : Deux fonctions hydroxyles forment une fonction éther et de

I’eau. De I’hydrogeéne se forme et réagit avec les ponts méthylénes pour former du

méthane ;

- pour T >700°C : L’hydrogene est le principal produit formé, mais on trouve également des
phénols, du benzene et ses dérivés. Apres carbonisation, le coke obtenu a une densité
similaire a celle de la résine de départ, c'est-a-dire voisine de 1,5 (densité invariante, méme

jusqu’a 2500°C).

Pour compléter cette description, la Figure 20 (Cavalier et al. [20]) schématise une coupe du

matériau composite en cours de pyrolyse lorsqu’il est soumis a un flux thermique :
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Zone Zone de Zone
d’oxydation pyrolyse d’évaporation

b \
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FLUX
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Matériau Matériau sain Matériau sain
cokefie asséche humide

Figure 20 : Structure en coupe d'un composite phénolique ablatif soumis a un flux thermique a haute

température (supérieure a 2000°C) (Cavalier et al. [20])

A un instant t du fonctionnement du moteur, le composite posseéde donc une structure
schématisée par six zones (la description suivante est faite de la paroi froide de la tuyere vers la

surface du matériau) :

- al’opposé du flux thermique, contre la paroi froide de la tuyére, le matériau est encore sain
et humide ;

- au dessus de cette zone, on rencontre une zone d’évaporation ou seule de la vapeur d’eau
est formée ;

- cette zone d’évaporation est suivie par une zone ou le matériau est encore intact mais
asséché ;

- en se rapprochant de la surface, débute la zone de pyrolyse ou se déroulent les réactions
primaires de pyrolyse avec pour conséquence un assouplissement du matériau ;

- au dessus de la zone de pyrolyse, le matériau est déja cokéfié. Il se produit dans cette zone
des réactions secondaires de pyrolyse. Le matériau présente une porosité et une
perméabilité forte mais la présence de coke favorise la rigidité de cette structure ;

- enfin, la surface du matériau, directement au contact du flux de chaleur, est une zone ou
seules les fibres de carbone subsistent. Le matériau étant poreux, les transferts de chaleur
s’operent sous forme de convection, de rayonnement et de conduction. C’est dans cette
zone que se produit la sublimation du carbone et les réactions chimiques avec les gaz de

combustion, entrainant une récession de surface du matériau.
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Dans le cadre des essais menés dans cette étude, les échantillons testés sur le banc d’ablation
sont en carbone phénolique préalablement pyrolysé, afin de concentrer 1’étude sur les autres
mécanismes réactionnels qui conduisent a 1’ablation du matériau. Les résultats expérimentaux

présentés par la suite ne tiendront donc pas compte de ce processus de pyrolyse.
1 -1I. 4. Les phénomenes de changement d’état

Le seul changement d’état que subit le carbone phénolique est la sublimation du carbone des
fibres constituant le renfort du composite par effet de la température et de la pression. Lorsque la
densité¢ de flux thermique impose une température de surface supérieure a la température de
sublimation du carbone a la pression de fonctionnement du moteur (T > 4000 K), des réactions de

sublimation se produisent pour former des composés de type C, (avec n > 1).

Les réactions de sublimation sont décrites par 1’équation (1) de Knudsen — Langmuir

(Lussien [24]) :

° dm M. ]0’5
Mme=—==0, —— sub (1)
dt {27ZRT (P =)

Avec :

[¢]

- m. : débit massique de carbone (kg.s™) ;
- M ¢, - masse molaire de la chaine carbonee C, formée par sublimation (kg.mol ™) ;

- R: constante des gaz parfaits (J.mol ' K™ ;

- T:température de la surface du carbone (K) ;

- p:pression partielle de C, (Pa) ;

- psub . pression de sublimation (a la température et la pression considérée) ;

- o, : coefficient de vaporisation de la chaine C, compris entre 0 et 1 (K'l).

Pour des pressions supérieures a 0,1 MPa, C; (gaz) est I’espéce majoritaire alors que pour des
pressions inférieures, C (gaz) est I’espece principalement produite. Cette formation de carbone
gazeux est un mécanisme primordial dans le processus d’ablation du composite car la grande
quantité¢ d’énergie demandée pour la sublimation (AHgy, [Csg)] = 712 kJ .mol™") permet d’absorber

une partie importante du flux de chaleur regu par le matériau.
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Ce mécanisme de sublimation peut étre mis en évidence par des observations de la
microstructure fibreuse du matériau aprés un chauffage intense. Cho et al. [25] ont réalis¢ des
comparaisons microstructurales de différents composites ablatifs aprés un chauffage par torches
plasma. Parmi ces composites, les auteurs ont mesuré¢ la réponse d’un échantillon de carbone
phénolique chaufté a 3000°C a I’aide d’un mélange plasmagéne d’argon et d’hydrogéne dans une
atmosphere d’argon. Les images réalisées par microscopie électronique sont rassemblés sur la

Photo 1 :

(a) x 20 (b) X 800
Photo 1 : Observations par microscopie électronique d'un composite carbone phénolique chauffé par

torche plasma a 3000°C (Cho et al. [25])

La photo (a) est une vue générale de la surface du composite (ou I’on visualise la structure
tissée du matériau) alors que la photographie (b) est un grossissement sur les fibres de carbone.
Cette derniére montre que les fibres au contact du plasma ne présentent plus de matrice phénolique
ni méme de coke interstitiel. Par contre, la géométrie des fibres de carbone en forme de « pointe de

crayon » est caractéristique d’une ablation par sublimation du matériau.

1-1I. 5. L’ablation thermochimique

L’ablation thermochimique est caractéristique des réactions chimiques du matériau avec le
milieu environnant qui conduisent a la récession de surface du composite ablatif. Il s’agit de
I’attaque chimique du matériau par les especes présentes dans les gaz de combustion du propergol.
Pour un propergol classique (Butalane® 68/20) 4 une pression de 5 MPa, les produits principaux de
combustion sont Hj (g, CO (o), HCI (4 et H,O () et en moindre quantit¢ CO, (o). Leurs fractions

molaires calculées sont présentées dans le Tableau 6 (Borie et al. [26]) :
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Produits principaux de combustion du propergol Butalane® 68/20

Espeéce Fraction molaire (%)
H, (g) 30

CO (g) 20

HCl (g) 15

H,0 (g) 12

CO2 (g) 2

Tableau 6 : Fraction molaire calculée des principaux produits de combustion du propergol

Butalane® 68/20 (Borie et al. [26])

Pendant le tir, aprés le processus de pyrolyse, le composite au contact des gaz de tuyere est

uniquement constitué¢ de carbone (fibres et coke de résine résiduel). Les réactions chimiques qui se

produisent se font donc entre les produits de combustion du propergol et le carbone du composite

ablatif. Ces especes, sous forme gazeuse, forment une couche limite en surface du matériau dans

laquelle a lieu les mécanismes de diffusion et de réaction. Cette couche limite et la zone d’attaque

chimique du matériau sont schématisées sur la Figure 21 :

Diffusion
des espéces

gazeuses

+

Réactions
chimiques

;V.._/

Couche
limite

Zone d’attaque

chimique

Matériau

composite

Figure 21 : Principe de I'ablation chimique d'un composite ablatif

Dés les premiers instants du tir, les produits de combustion du propergol forment une couche

limite gazeuse sur le matériau encore froid. Puis, les espéces gazeuses présentes dans cette couche

limite diffusent vers la surface du matériau ablatif ou elles réagissent avec le carbone des fibres et

du coke de résine.
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Lorsque 1’allumage du moteur est initié¢, la température de surface du composite n’est pas
¢levée et les réactions de surface entre les gaz de combustion et le matériau composite sont lentes
par rapport a la diffusion des espéces dans la couche limite. Le mécanisme d’ablation est donc
piloté par la cinétique des réactions hétérogenes de surface.

Apres quelques secondes de tir, la température de surface du composite augmente (pour
atteindre une valeur supérieure a 3000 K) et les vitesses de réactions chimiques augmentent. Il y a
alors compétition entre la diffusion des especes dans la couche limite et leurs réactions avec le
carbone. L’ablation est donc pilotée par les deux processus et sa cinétique est celle du mécanisme le

plus lent (Borie et al. [3]).
1-1I. 5. 1. Réactivité chimique avec H,O et CO,

Le carbone du matériau composite réagit essentiellement avec H,O et CO, (Keswani [2]). Ces

especes réagissent selon les réactions (2) et (3) :
C @+t HO 9= CO+H )
C+CO2e —~2CO 3)

Klager [27] montre que la vitesse d’ablation du carbone dépend principalement de ces deux
espéces gazeuses. Il rapporte également que cette vitesse de récession ne dépend pas de la
température des gaz formés mais principalement de la pression de la chambre de combustion (de 5 a
6 MPa pour le MPS - P 230).

Libby et al. [28] ont étudié ces mécanismes et montrent que les taux de réactions pour les
réactions (2) et (3) sont approximativement égaux. Pour un processus d’ablation piloté par la
cinétique des réactions chimiques, ils établissent que le taux de récession du carbone qui réagit avec

H,0 ou CO; est donné par I’expression (4) :

* A;p E

r,, =——"Lexp| —
pcomp

a,surf

4
RT )

urf

Ou i désigne H,O ou CO,, avec :
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- r_. : vitesse de récession du carbone par réactivité avec l’espéce i pour un régime

réactionnel (m/s) ;

- A, : facteur pré-exponentiel (2470 kg/(m?.s.atm)) ;
- p, : pression partielle de I’espéce i (N.m?) ;

Peomp : Masse volumique du composite (kg.m™) ;

- E, ;s : énergie d’activation (175,39 kJ mol™;
- R : constante des gaz parfaits (kJ.mol" K) ;

Tsurf : température de surface du carbone (K).
Ainsi, il est possible de définir la vitesse de récession totale du carbone en fonction de la

vitesse de récession calculée indépendamment pour chaque espece i par 1’équation (5) :

. Zr (5)

Avec :

- r_. :vitesse de récession du carbone par réactivité avec I’espece i.

c,i

Cette forme exponentielle de la vitesse d’ablation d’un matériau carboné en présence d’eau
sous forme de vapeur a ét¢ mise en évidence par Maisonneuve [29]. Une partie de ses travaux
concerne ’étude de I’ablation d’un composite carbone — carbone a haute température et en présence
de vapeur d’eau. Pour ce faire, le matériau est placé face au flux gazeux d’une chambre de
combustion a base d’hydrogene et d’oxygene, H,-O,. La température d’écoulement de flux mesurée
est de 3450 K pour une pression appliquée sur le matériau de 1,5 MPa.

L’auteur présente pour 4 essais différents la vitesse d’ablation instantanée du composite en
fonction de sa température de surface, Figure 22. Les essais sont réalisés pour un méme flux

convectif.
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Figure 22 : Vitesse d'ablation instantanée d'un composite carbone - carbone en fonction de sa

température en présence de vapeur d’eau (Maisonneuve [29])

Les résultats montrent que la vitesse d’ablation du composite augmente de facon
exponentielle a partir de 2500 K. La faible évolution de la vitesse d’ablation en dessous de cette
température n’est pas une tendance significative et peut s’expliquer par la dégradation
thermomécanique du matériau due au choc thermique en début d’essai et par une légere expansion

du support sur lequel est fixé 1’échantillon.

Enfin, Tong et al. [30] ont montré, par une étude comparée de données expérimentales et de
calculs de modélisation sur I’ablation de matériaux graphitiques, que sur I’ensemble des réactions
chimiques se produisant a la surface du matériau, les réactions mettant en jeu H,O (o) et CO; (g
jouent un réle majeur sur la température de surface du matériau entre 2200 et 3100 K. Au-dela de
cette température, c’est la réaction entre le carbone et 1’hydrogene qui pilote la température de

surface du matériau.
1 - 1L 5. 2. Réactivité chimique avec H,
Au-dela de la réactivité du matériau avec HO (g et CO; (g), le carbone du composite réagit
aussi avec I’hydrogéne présent dans les gaz de combustion. Le carbone réagit avec H, () selon la

réaction suivante (6) :

3C 3 Ha — CHa g+ CHa (6)
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Cependant, Chi et al. [31] ont montré par une étude de la thermodynamique et de la cinétique
chimique de la réaction entre C () et H () qu’il est justifié de négliger la part de cette réaction dans
le processus global de récession du carbone. Ces résultats sont confirmés par Borie et al. [26] qui
ont étudié les cinétiques de réaction entre un composite carbone — carbone, H,O (o) et un exceés
d’Hs (). Les auteurs représentent la fonction (7) pour trois expériences dont une avec un exces
d’hydrogene :

r

1
=f = (7)
}9H§O ];mf

Avec :

- 1 :vitesse de récession du composite carbone — carbone (mm/s) ;

- PHyo: pression partielle de la vapeur d’eau (Pa) ;

- T , : température du composite (K).

Leurs résultats sont présentés Figure 23 :

«

Y

—— REGRESSED DATA
r‘/pH20s = 4.07 exp(-9208/Ts)

7 pH20s (mm/s-atm)

®
4
.4

[]
r

ooo EXPERIMENT 346 (H 2 EXCESS)
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+++ EXPERIMENT 323
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Figure 23 : Mesure de la vitesse d’ablation d’un carbone — carbone dans la vapeur d’eau en fonction

de sa température de surface (Borie et al. [26])

L’expérience avec un exces d’Hs (o) montre que la vitesse de récession du matériau mesurée

est proche des vitesses mesurées sans exces d’hydrogene.
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Ces mesures peuvent étre complétées par les résultats de Maisonneuve [29] qui a reporté la
vitesse d’ablation d’un carbone — carbone en fonction du temps pour différentes espéces réactives

(H20 (g) ou H, (o) pour cette étude), Figure 24 :

Vabla (mm/s)
1e+ 00

1e-01 -

t(s)

1002 :
0 2 4 6 8 10 12

Figure 24 : Vitesse d’ablation d’un carbone — carbone en fonction du temps pour une attaque

chimique par H,O () ou H; o, (Maisonneuve [29])

La vitesse d’ablation du matériau est comparée pour des conditions de flux similaires et pour
une température de surface du matériau voisine de 3000 K. La différence de comportement entre
une attaque par HO (o) et une attaque par H, () est nettement visible puisque, par exemple, la
vitesse d’ablation sous H,O (4 est 20 fois plus grande que celle mesurée sous H; (5 pour un temps
de réaction de 10 secondes. C’est pourquoi, au vue de ces différents résultats, il est communément
admis que le role de H» (o) dans le mécanisme global de récession d’un matériau ablatif peut étre

négligé.

1 - 1II. 5. 3. Réactivité chimique avec O,

Méme si I’oxygene intervient peu dans le cas d’un moteur a propergol solide ou I’atmosphére
est réductrice, il est important de tenir compte de son effet sur I’ablation du matériau composite a

haute température du fait de sa forte réactivité avec le carbone des fibres.

Lachaud et al. [4] ont réalis€¢ des études sur 1’ablation thermochimique d’un composite
carbone — carbone en modélisant 1’évolution de 1’état de surface du composite chauffé a 600°C sous

un flux laminaire d’air sec et en comparant ces résultats avec des résultats expérimentaux. Les
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auteurs utilisent un code de type « Monte Carlo Marches Aléatoires » pour modéliser I’ablation

simultanée de la matrice et des fibres du matériau. L’évolution de la morphologie du composite est

décrite par deux indicateurs :

Le nombre de Damkohler pour les fibres, indicateur du régime en couplage réaction —
diffusion (8) :

kf’h

Da. = couch 8
p ==t ®)

Le contraste de réactivité, rapport des réactivités de la matrice et de la fibre (9) :
K
k f

k = 9)

Avec :

ky : constante cinétique de réaction pour la fibre (m.s™) ;
hcouen : hauteur de couche limite (m) ;
D : coefficient de diffusion binaire (m?.s™) ;

kn : constante cinétique de réaction pour la matrice (m.s'l).

Les résultats expérimentaux et de modélisation obtenus par les auteurs sont présentés sur la

Figure 25 :

Modélisation pour Das= 1 et ]; =30 Four tubulaire a 600°C sous flux d’air sec

(morphologie d’une fibre) (faisceau de fibres)

Figure 25 : Modélisation de I'ablation thermochimique d'un composite carbone - carbone et

comparaison avec des résultats expérimentaux (Lachaud et al. [4])

60



Partie 1 : Etude bibliographique

Les auteurs retrouvent un profil de fibre similaire entre le mode¢le et I’expérience pour Da,= 1

~

et k =30 et ils observent une hauteur de pointe de fibre de 150 pm pour un rayon de fibre de
5 um. Les profils de fibres sont caractéristiques d’une ablation thermochimique liée a une oxydation
des fibres du matériau par 1’oxygene présent dans le milieu environnant. Comme pour les travaux
de Cho et al. [25] présentés au paragraphe 1 - II. 4., on parle pour ce type de morphologie de fibre

de « pointes de crayons » ou de « bouquets d’aiguilles ».

1 - I1. 6. L’ablation sous impacts de particules d’alumine

Le deuxiéme aspect de 1’ablation d’un matériau composite en propulsion solide est son
¢rosion par les particules liquides d’alumine présentes dans les gaz de combustion du propergol. Ce
type d’ablation étant le point central de cette étude, il est important de connaitre les différents

mécanismes qui conduisent a ce processus.

1-1L 6. 1. L’érosion mécanique par impacts de particules d’alumine

L’¢érosion mécanique concerne 1’¢limination physique de matiére a la suite des impacts de
particules (ce sont des gouttes dans le cas du moteur MPS — P 230) sur le matériau composite. La
Figure 26 schématise ce processus pour le cas d’un composite ablatif soumis a des impacts de

particules d’alumine :

Matériau
composite

Rebonds de
particules + & % §
éjection de N
matiére g \ §
"\ §
"\ §
\
\
/ §
Particules / §
incidentes §
/ §

Figure 26 : Principe de I'érosion mécanique
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L’¢tude de I’érosion mécanique en propulsion solide est délicate puisque elle demande de
comprendre les mécanismes d’érosion d’un matériau composite & haute température (voisine de
3000 K) soumis a des impacts de particules liquides. Ces mécanismes, pour lesquels il est difficile
d’établir une loi universelle, peuvent €tre abordés par 1’étude de mécanismes d’érosion plus
classiques comme 1’érosion d’un matériau « froid » sous impact de gouttes d’eau ou encore

I’érosion d’un composite sous impacts de particules solides.

1-1I. 6. 1. a) Erosion par impacts de gouttes

Lorsque une goutte impacte une surface solide, la compressibilité du liquide est a 1’origine
d’une onde de choc qui prend naissance dans le liquide et qui se transmet au solide. Le liquide
impose une distribution de pression sur la surface du solide qui varie avec le temps et avec les
coordonnées de I’espace. Des ondes de contraintes induites sont alors transmises dans le solide. Les
régions qui subissent les plus grandes pressions se trouvent a I’angle de contact entre la goutte et le
solide, et le long de 1’axe de la goutte. Ces zones peuvent alors voir I’apparition de fissures suivie
de leur propagation ou, le cas échéant, une fatigue du matériau. Dans leurs travaux, Zhou et al. [32]

présentent le déplacement des ondes de choc dans le matériau par la Figure 27 :
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Figure 27 : Représentation des ondes de chocs et des contraintes générées par ’'impact d’une goutte

sur une surface solide (Zhou et al. [15])

62



Partie 1 : Etude bibliographique

Une premiere approche de I’impact d’une goutte de liquide sur une surface solide consiste a
considérer la solution d’une équation d’onde linéaire 1 D. En effet, la masse de liquide impactant le
solide crée localement une forte surpression a I’interface liquide — solide, connue sous le nom de
« coup de bélier ». Dans sa revue de travaux sur les impacts liquides, Lesser [33] rappelle 1’équation

traduisant la surpression générée par un liquide impactant une surface rigide immobile (10) :

Piig = Plig * Clig " Viig (10)
Avec :
- DPug pression crée par ’impact (Pa) ;
- Py, : masse volumique du liquide (kg.m™) ;
- €y ¢ vitesse de propagation de I’onde de choc dans le liquide (ms™);

- Vg vitesse d’impact du liquide (m.s™).

Cependant, pour un impact a grande vitesse (quelques centaines de métres par secondes), la
valeur de la vitesse de 1’onde de choc dans le liquide n’est plus indépendante de la pression
d’impact. Dans ses travaux, Heymann [34] présente une équation qui tient compte de cette variation
de la vitesse de propagation de ’onde en exprimant ¢, en fonction de la vitesse du son dans le

liquide impactant, équation (11) :
Clig =Co T Qjiy * Viig (11)
Ou ¢y est la vitesse du son dans le liquide, v, la vitesse de I'impact et aj;, une constante

propre au liquide considéré. Ainsi, en reprenant I’équation (10), ’auteur exprime la pression

générée a I’impact par le liquide par (12) :

= o cy-v |1+ ay, | s 12
pliq - pliq Co vliq aliq c ( )
0

La vitesse du son dans un liquide est fonction de la densité du liquide et de son coefficient de

compressibilité K (Pa™). Cette vitesse s’exprime selon la relation (13) (Nave [35]) :
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1
Co= [ (13)
K- P lig
Avec K qui représente la variation de volume d’un volume élémentaire du liquide lorsque

celui-ci est soumis a une variation de pression a une température donnée et qui s’exprime par

K:l(a—q (14)
V\op r

Zhou et al. [32] ont aussi étudi¢ les impacts de liquide a grande vitesse (supérieures a

I’équation (14) :

100 m/s). Les auteurs proposent la résolution d’une équation non linéaire pour calculer la valeur de
la pression imposée par une goutte (v = 100 m/s) dans les premiers instants de 1’impact
(100 premieres nanosecondes) lorsqu’une variation de la densit¢ du liquide au moment de la

déformation de la goutte peut étre observée. Les résultats de ce calcul sont présentés Figure 28 :
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Figure 28 : Solution du modéle non linéaire pour le calcul de la pression d'impact pour une vitesse

d'impaCt de 100 m/s avec P = Pealculée / Pcoup de bélier classique (Zhou etal. [32])

Ces résultats montrent que la variation localisée de la densité du liquide crée une surpression
sur un temps tres bref (= 0,1 ns) par rapport a un calcul classique de la pression de coup de bélier.
C’est pourquoi, plus la vitesse de la goutte est importante, plus la pression classique du coup de

bélier calculée peut étre majorée pour les premiers instants de I’impact.
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Appliqué a I’érosion d’un matériau composite, Hancox [36] montre D’effet du nombre
d’impacts de gouttes d’eau sur la résistance d’un composite a fibres de carbone et résine
thermoplastique, il démontre que la perte de masse du matériau n’est observable qu’apres un certain
nombre d’impacts. Pour ces essais, la vitesse d’impact est de 80 m/s. L’auteur mesure 1’évolution de
la perte de masse du composite en fonction du temps (ou du nombre d’impacts cumulés),
Figure 29 :
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Figure 29 : Evolution de la perte de masse d'un matériau composite fibres de carbone - résine
thermoplastique en fonction du nombre d'impacts de particules liquides (Vimpact = 80 m/s)

(Hancox [36])

La détérioration du matériau ne débute qu’a partir d’un certain nombre d’impacts de gouttes
(environ 10 000 ici). La vitesse d’érosion du matériau reste constante tant que seules les fibres sont
érodées et que la cratérisation du matériau reste faible. Une fois la surface du matériau largement
détériorée, la vitesse d’érosion du composite se stabilise a une valeur plus faible que celle des
premiers instants de 1’érosion. Apres une période d’incubation ou le matériau ne s’érode pas, les
fibres (plutot que la matrice) se fracturent et s’arrachent de la surface du matériau en laissant une
empreinte d’ou sont initiées des fissures. Aprés un nombre d’impacts plus important, la vitesse
d’érosion diminue pour deux raisons : les gouttes peuvent étre retenues par la surface érodée du
matériau et ainsi former un film liquide qui va amortir I’impact des gouttes suivantes et/ou le profil
rugueux de la surface détériorée peut dissocier une goutte incidente avant que toute la pression
d’impact ait pu étre appliquée sur le matériau. Enfin, I’auteur conclut que le mécanisme d’érosion
du composite sous impact de gouttes liquides est essentiellement di a la fatigue des fibres par

compression.
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1-1I. 6. 1. b) Erosion par impacts de particules solides

Méme si pour un moteur a propulsion solide les composites ablatifs sont soumis a des impacts
de particules liquides, il est intéressant de considérer les études réalisées sur 1’érosion des
composites a matrice organique par impacts de particules solides, métalliques ou céramiques.
Barkoula et al. [37] ont réalisé une revue des différentes publications concernant 1’érosion de ces
composites et résument 1’effet des paramétres liés aux particules (angle d’attaque, taille, flux...) et
au matériau (nature du renfort, orientation des fibres,...) qui influencent le plus la vitesse d’érosion

du matériau.

L’érosion mécanique d’un matériau dépend de I’énergie apportée par la particule érosive sur
la surface impactée. La valeur de cette énergie dépend des caractéristiques de la particule incidente
(taille, forme, masse, vitesse, angle d’attaque...) et des propriétés du matériau érodé. Pendant
I’impact, I’énergie initiale de la particule est transformée en différents termes énergétiques. Ces
termes peuvent avoir différentes formes en fonction de la nature de I’impact. Par exemple, pour un
impact classique de type élastique et plastique, 1’énergie de la particule solide se divise en énergie
¢lastique (rebond de la particule) et en énergie de déformation plastique pour le solide impacté.
C’est cette énergie de déformation plastique (liée aux caractéristiques des particules et a la nature
du matériau) qui va générer des déformations, des fissures ou des arrachements de matiére au sein

du matériau érodé.

Un parametre important sur la vitesse d’érosion d’un matériau est ’angle d’attaque de ce
dernier par les particules incidentes. Comme cela est représenté sur la Figure 30, un matériau de
type ductile atteint son maximum de perte de masse pour de faibles angles d’impact (érosion
maximale autour de 30°). Pour ces matériaux, 1’érosion est essentiellement due a une dissipation de
I’énergie par cisaillement du matériau.

A I’opposé, un matériau de type fragile entraine un maximum d’érosion pour les angles élevés
avec un maximum a 90°. Dans ce cas, la dissipation de 1’énergie de la particule se traduit par la

formation de fissures dans le matériau.
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Figure 30 : Perte de masse d'un matériau en fonction de 1'angle d'incidence des particules érosives

(Barkoula et al. [37])

De plus, dans le cas des matériaux fragiles, il existe une valeur seuil de la vitesse d’impact en
dessous de laquelle on n’observe pas d’érosion pour un angle d’impact donné. La relation qui
exprime cette valeur seuil vy.; est définie en fonction de la vitesse v, de la particule avant

I’impact et de I’angle d’incidence a;,, par rapport a la surface par (15) :

: Vioui
sing,,, = =<t (15)
v

part
En complément de la valeur de 1’angle d’impact qui conduit & un maximum d’érosion, la
nature ductile ou fragile d’un matériau soumis a des impacts répétés peut étre mise en évidence par

I’allure de courbe qui lie sa perte de masse a son temps d’exposition aux impacts, Figure 31 :
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Figure 31 : Perte de masse d'un matériau en fonction de son temps d'exposition aux impacts de

particules (Barkoula et al. [37])

67



Partie 1 : Etude bibliographique

Les courbes tracées montrent que 1’érosion d’un matériau de type fragile se traduit par une
évolution constante de la perte de masse dés les premiers impacts. Un matériau ductile est lui a
I’origine d’une période d’incubation en début d’érosion ou le matériau va retenir les premieres
particules érosives. Apres quelques instants, ces particules vont étre expulsées par de nouvelles

particules incidentes et un régime stable d’érosion s’établit (Tsiang [38], Tilly [39]).

Un autre parameétre important 1ié a la vitesse d’érosion est la vitesse des particules incidentes.
Par exemple, pour une vitesse trés faible de particule (quelques meétres par seconde) et un matériau
ductile, les contraintes a I’impact ne sont pas suffisantes pour créer une déformation plastique. En
conséquence, 1’érosion du matériau est liée a un mécanisme de fatigue du a la répétition des
impacts. A I’opposé, une vitesse d’impact ¢élevée (supérieure a 100 m/s) sur un matériau fragile va
transformer 1’énergie cinétique de la particule en énergie de rupture pour le matériau qui s’érode
alors plus rapidement.

Une loi de type puissance qui relie le taux d’érosion a la vitesse des particules
(Stachowiak et al. [40]) peut étre établie pour les vitesses moyennes élevées (plusieurs centaines de

metres par seconde), équation (16) :

dm 0
—7=B'me (16)
t
Avec :
dm . . -
- 7 : masse de matiere « arrachée » par unité de temps ;
t

- B: constante empirique ;
- Vpar - Vitesse de la particule ;

- n:réelentre 2 et 5.

La valeur de n dépend de la caractéristique de 1’érosion. Par exemple, pour un matériau

composite de comportement fragile, n est compris entre 3 et 5.

D’autres parametres influents sont la taille et la forme des particules incidentes. Par exemple,
des particules sphériques favorisent une déformation plastique du matériau. A D’inverse, des
particules  anguleuses entrainent plus facilement des arrachements de  matiére

(Stachowiak et al. [40]).
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L’influence de la taille des particules a également été¢ 1’objet d’études (Arnold et al. [41],
Tilly et al. [42], Stack et al. [43]) qui ont montré que la vitesse d’érosion du composite était
indépendante de la taille des particules au dessus d’une valeur critique. Cette taille critique a été
évaluée entre 100 et 200 um en fonction du temps d’exposition du matériau aux impacts et la nature
de I’interaction entre les particules et le matériau (Stack et al. [43], Friedrich [44]). Pour une taille
de particule inférieure a cette valeur critique, les résultats expérimentaux montrent que la vitesse
d’érosion du matériau augmente avec la taille des particules. L’existence de cette valeur critique

peut s’expliquer par deux mécanismes (Stack et al. [43]) :

- le taux de contrainte généré par une petite particule est plus important que pour une
particule plus large. En conséquence, un matériau bombardé par des particules plus petites
est davantage contraint ce qui conduit a une vitesse d’érosion plus importante ;

- les impacts de particules créent des contraintes de compression sur la surface du matériau
qui font que cette surface (sur une profondeur de 50 a 100 pm) est plus dure que le cceur de
la structure érodée. Les particules de petite taille seront sensibles a cette « couche
protectrice » alors que les particules de plus grande taille pénétreront le matériau au-dela
de cette couche. L’influence de cette couche sera négligeable pour les particules plus
massives. Ainsi, au dessus d’une taille critique, cette couche n’aura plus d’influence et la

vitesse d’érosion évoluera peu en fonction de la taille des particules.

Une autre grandeur importante est la densité¢ de flux de particules impactant la surface du
matériau (masse de particules impactant le matériau par unité de surface et de temps). La valeur du
flux a une importance sur le taux d’¢érosion final du matériau (Stachowiak et al. [40],
Arnold et al. [45], Shipway et al. [46], Anand et al. [47]). 1l a été montré que le taux d’érosion était
proportionnel au flux impactant jusqu’a une valeur seuil de ce flux. Cette limite peut par exemple
étre due aux interférences entre les particules qui arrivent a la surface et celles qui rebondissent
apres I’impact (Stachowiak et al. [40]). Ces effets de collisions peuvent étre significatifs méme pour
des flux impactant relativement faibles. La valeur mesurée de ce seuil est trés variable, allant de
100 kg/m?.s™ pour des élastoméres & plus de 10 000 kg/m2s™ pour I’érosion de métaux par des
particules de grande taille et a grande vitesse. Aussi, en cas de réactivité chimique entre la particule
et le matériau, 1’augmentation du flux réduit le temps entre deux impacts ce qui peut limiter le
temps de séjour d’une particule a la surface de la cible et réduire sa possibilité¢ de réagir avec le

matériau et de le dégrader (Arnold et al. [45]). 1l existe aussi des cas pour lequel le taux d’érosion

69



Partie 1 : Etude bibliographique

peut diminuer au-dela de la valeur seuil du flux impactant (Stachowiak et al. [40], Arnold et al.

[45]).

Face aux particules érosives, le type de matériau impacté a évidemment une influence capitale
sur la vitesse d’érosion. La réponse des matériaux composites aux impacts de particules dépend a la
fois des fibres (concentration, nature, orientation, propriétés), du type de matrice et de 1’adhésion
réciproque entre les fibres et la matrice. Il ressort des travaux de recherche que les facteurs qui sont

le plus liés au taux d’érosion du composite sont (Pool et al. [48]) :

- lanature de la matrice : thermoplastique ou thermodurcissable ;
- le degré de fragilité des fibres ;

- la force des liaisons entre les fibres et la matrice.

Pour un composite, le processus d’érosion suit les étapes suivantes (Zahavi et al. [49]) :

- ¢érosion et dégradation du matériau dans les zones riches en résine ;
- érosion et fracture des fibres ;

- érosion des zones interfaciales entre les fibres et la matrice.

D’une maniére générale, les composites a matrice thermodurcissable s’érodent suivant un
mode fragile. Ce mode d’érosion peut également étre observé dans le cas des composites ablatifs
utilisés en propulsion solide, ou le mécanisme de pyrolyse initié¢ par les hautes températures forme

en lieu et place de la résine initiale un coke au comportement fragile.

Un critére important dans le mécanisme d’érosion d’un composite est 1’orientation des fibres
par rapport aux trajectoires des particules incidentes. Barkoula et al. [50] ont étudié I’influence de
cette orientation sur le taux d’érosion d’un composite fibre de carbone a matrice thermoplastique
par des impacts de particules de corindon de taille comprise entre 60 et 120 um (vitesse de ces
particules de 70 m/s). Les auteurs ont mesuré le taux d’érosion du composite en fonction de

différents parametres :

- pourcentage en masse de fibres de carbone ;
- angle d’impact des particules sur la surface du matériau ;
- orientation perpendiculaire ou parall¢le des fibres par rapport a la trajectoire incidente des

particules.
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La Figure 32 schématise 1’orientation perpendiculaire ou paralléle des fibres par rapport a la

trajectoire des particules incidentes :
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Figure 32 : Orientation perpendiculaire ou paralléle des fibres par rapport a la trajectoire des

particules incidentes

L’angle oimp correspond a I’angle d’incidence des particules €rosives. Les résultats présentant

le taux d’érosion du composite en fonction des différents parametres sont présentés Figure 33

et Figure 34 :
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Figure 33 : Taux d'érosion d'un composite fibre de carbone / résine phénolique pour une orientation

perpendiculaire des fibres (Barkoula et al. [S0])
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Figure 34 : Taux d'érosion d'un composite fibre de carbone / résine phénolique pour une orientation

paralléle des fibres (Barkoula et al. [50])

Ce composite présente un comportement ductile puisque I’angle d’incidence qui entraine le
taux d’érosion les plus important est de 30 °, que ce soit pour une orientation perpendiculaire ou
parallele des fibres. De méme, dans les deux cas d’orientation, le taux d’érosion est plus important
pour un composite ayant le pourcentage massique de fibre le plus élevé (60 % en masse).

Aussi, la comparaison entre la Figure 33 et la Figure 34 montre que le taux d’érosion est plus
important dans le cas de fibres orientées parallélement par rapport a une orientation perpendiculaire.
Cependant, cette conclusion n’est valable pour un angle d’impact des particules voisin de 30°.
A 60°, le taux d’érosion est similaire et I’orientation des fibres n’a plus d’influence.

Les résultats concernant 1’orientation des fibres par rapport a la direction des impacts sont
confirmés par Tewari et al. [51]. Ils montrent que I’érosion d’un composite a fibres longues est
maximale lorsque les particules impactent le matériau suivant une orientation parall¢le des fibres,
Figure 35. Pour cette orientation, la fibre est sectionnée et des morceaux de fibres sont expulsés du
matériau. Dans le cas d’une orientation des impacts perpendiculaires a la fibre, Figure 36, les
particules incidentes provoquent des contraintes de flexion sur la fibre une fois la matrice éliminée.
Ces contraintes génerent alors des fissures dans la fibre puis conduisent a des €jections de fragments

de fibres. Le taux d’érosion est ici moins important que pour I’orientation décrite précédemment.
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Figure 35 : Mécanisme de détérioration des fibres pour | Figure 36 : Mécanisme de détérioration des fibres pour
une orientation des impacts paralléelement a I'axe des une orientation des impacts perpendiculairement a

fibres (Tewari et al. |51]) I'axe des fibres (Tewari et al. [51])

1 -IL 6. 2. Réactivité chimique dans le processus d’ablation par I’alumine liquide

Outre I’aspect mécanique de 1’érosion du composite ablatif par les particules incidentes, il est
important d’étudier les réactions chimiques susceptibles de se produire entre 1’alumine des
particules et le carbone du composite et qui peuvent jouer un role dans le processus global de
récession de surface du matériau. Ces réactions chimiques peuvent étre a I’origine de la formation

de composés carbonés, qu’ils soient gazeux ou solides.
1-1I. 6. 2. a) Formation d’oxycarbures et de carbures d’aluminium

La réactivité chimique entre I’alumine liquide et le carbone a largement été étudiée dans le
cadre des recherches sur la réduction carbothermique de 1’alumine pour former de I’aluminium. Ce
processus, dans lequel de I’alumine réagit avec du carbone, correspond a la problématique
rencontrée en propulsion solide ou de I’alumine liquide est susceptible de réagir avec le carbone du
matériau composite. L’étude de la carboréduction de 1’alumine par le carbone permet de mettre en
¢vidence la formation d’oxycarbures et de carbures d’aluminium et montre que la réactivité
potentielle entre les deux éléments peut €tre une contribution a 1’ablation du composite sous impacts

de particules d’alumine fondues.

Une des possibilités de carbothermie de I’alumine est la réaction de réduction de 1’alumine

par le carbone pour former de I’aluminium. La réaction qui traduit ce mécanisme s’écrit (17) :

Al,O3 +3C — 2A1+3CO avec AHC = 1344.1 kJ.mol™ 4 298 K (17)
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Cette réaction est thermodynamiquement favorable a 2320 K (Steinfeld [52]). Cependant, la
formation d’aluminium n’est pas immédiate et ne suit pas directement 1’équation (17). En effet,
I’aluminium ne se forme qu’aprés I’apparition de composés intermédiaires, de type carbure
d’aluminium et oxycarbures d’aluminium. Cox et al. [53] ont étudié la formation de ces composés
par une analyse thermique différentielle réalisée entre 1973 et 2473°C. Les auteurs montrent que la

réaction (17) n’a pas lieu mais en contrepartie ils mettent en évidence les réactions intermédiaires

suivantes :
AlL,O5; +3C — AlL,OC + 2CO (18)
2A1,0; + 3C — AlO4C + 2CO (19)
Al04C + 6C — AlC3 +4CO (20)
Et enfin,
AlO4C + Al4C; — 8Al +4CO (21)

Les auteurs montrent que la réaction (18) produit peu d’oxycarbures Al,OC alors que pour la
réaction (19), I’alumine du systéme réactionnel est entiérement transformée en Al,O4C. Enfin, la
derniére réaction qui s’opere est celle entre 1’oxycarbure Al4O4C et le carbure Al4Cs; pour former de

I’aluminium.

En complément de ces études expérimentales, des calculs thermochimiques a 1’équilibre ont
¢été réalisés par Halmann et al. [54] pour étudier la formation de ces composés intermédiaires en
fonction de la température et de la proportion d’oxygene présent dans le systéme réactionnel. Les
auteurs ont réalisé ces calculs avec le code CETS85 et le programme FactSage (Gordon et al. [55],
[56]) pour des enthalpies de réaction calculées avec la base de donnée NIST ([57]). Les proportions
des composés formés sont exprimées en fraction molaires et les calculs sont réalisés pour une
pression totale de 0.1 MPa. Les produits de réaction dont la fraction molaire est inférieure a 10” ne
sont pas représentés. L hypothése est faite que les réactions sont susceptibles de se produire entre le
point de fusion de I’aluminium (933.5 K) et son point d’évaporation (2767 K) et les calculs sont
présentés pour une température variant entre 1800 K et 2800 K. Le premier calcul est réalisé pour

un systéme alumine — carbone avec un léger exces de carbone, Figure 37 tandis que la Figure 38
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présente la méme réaction mais en présence d’oxygene (la formation de CO n’est pas représentée

pour les deux calculs) :
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Figure 37 : Calcul de composition a 1'équilibre en fonction de la température du systéeme

AL O; + 4C pour une pression totale de 0.1 MPa (Halmann et al. [54])
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Figure 38 : Calcul de composition a 1'équilibre en fonction de la température du systéeme

ALO; + 4C + 0,60, pour une pression totale de 0.1 MPa (Halmann et al. [54])

Les calculs sans oxygene (Figure 37) montrent que I’aluminium se forme de maniére continue
a partir de 2250 - 2300 K tandis que le carbure d’aluminium atteint sa fraction molaire maximale a
2400 K (a 2600 K, il a totalement disparu). Le carbone est lui toujours présent a 2800 K du fait de

son léger exces dans le systéme initial. Pour 2700 K, la composition a I’équilibre du systéme peut

s’écrire (22) :
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AlLO; +4C — 1,7Al @t 0,13A1,0 @t 0,01Al @ T 2,87CO (g + 1,13C (gp) (22)

La présence d’oxygene dans le systéme réactionnel modifie certains équilibres. Les calculs
présentés Figure 38 montrent que pour un léger exces d’O,, le carbure Al4Cs disparait plus tot (il a
completement disparu a 2400 — 2500 K) alors que sa fraction molaire, maximale a 2300 K, est deux

fois plus faible que pour un calcul sans oxygéne.

Ces résultats montrent que pour 1’ablation d’un composite phénolique sous impacts de
particules d’alumine, ’alumine incidente va réagir avec le carbone du matériau pour donner des
oxycarbures et des carbures d’aluminium. Ces produits de réaction vont se former successivement

et le schéma global de réaction de I’alumine avec le carbone peut se traduire par la Figure 39 :

Aszg et C = AL;O,;C - AIQOC - AL;C;;-

Figure 39 : Ordre d'apparition des oxycarbures et carbures d'aluminium

Dans leurs travaux sur les propriétés thermodynamiques de [’oxycarbure AlL,OC,
Klimov et al. [58] présentent le diagramme de phase du systtme Al,O; — Al4Cs. Ce diagramme
permet de connaitre les différents domaines d’existence des oxycarbures et du carbure d’aluminium

en fonction de la température et des fractions molaires de I’alumine et du carbure d’aluminium,

Figure 40 :
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Figure 40 : Diagramme de phase du systéme AL, O; - Al4C; calculé avec les données de

Lihrmann et al. |59), Qui et al. [60], Foster et al. [61]
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1-1I. 6. 2. b) Formation d’espéces gazeuses

Parallélement a la formation de composés solides, les réactions chimiques entre 1’alumine et
le carbone produisent des espéces gazeuses a base d’aluminium.

Heyrman et al. [62] ont étudié par spectrométrie de masse les mécanismes de vaporisation a
haute température (de 1300 a 2250 K selon les expériences) du systéme Al,O3; — C par I’utilisation
de cellules de Knudsen et ils ont mis en évidence la formation des espéces Al (g), ALO (g et CO (y).

Ces especes participent donc a la consommation du carbone du composite ablatif mais jouent
¢galement un rdle sur la stabilit¢é des oxycarbures et carbures décrits au § 1 - II. 6. 2. a) .
Lihrmann et al. [63] ont décrit la stabilité de ces composés en fonction des pressions partielles des
composés Al,Oy et CO pour une température de 2100 K, Figure 41 (seules les especes majoritaires

sont mentionnées).

o log plALO

i . ALOC

Figure 41 : Diagramme de stabilité du systéme Al-C-O a 2100 K (pressions exprimées en atmosphére)

(Lihrmann et al. [63])

I1 apparait nettement sur ce diagramme de stabilité que les domaines d’existence des carbures
et oxycarbures d’aluminium sont étroits et extrémement sensibles aux pressions partielles d’AlOy

et CO.

L’étude des réactions chimiques éventuelles participant a 1’ablation d’un composite ablatif
reste donc complexe du fait du nombre important de paramétres qui entrent en jeu, comme la

température ou la pression partielle des gaz entourant le matériau ablaté. Cependant, il est fortement
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probable que lors du fonctionnement d’un booster, il y ait une réactivité chimique entre 1’alumine et
le carbone de la tuyere et que cette réactivité soit a I’origine d’une amplification de la vitesse
d’ablation du matériau méme s’il est difficile d’appréhender sa part dans le processus global de

I’ablation.

1 - 1I. 7. Modéles globaux d’ablation sous impacts de particules d’alumine

appliqués a la propulsion solide
1-1L 7. 1. Etude expérimentale

En propulsion solide, la part de I’érosion mécanique due aux particules d’alumine sur le
processus global d’ablation du carbone phénolique n’est pas aisée a quantifier du fait de la
multitude de parameétres en jeu (température du composite, réactivité chimique avec les gaz de
combustion, pressions élevées...). Dans le but d’avoir un modele prenant en compte les
phénomeénes mécaniques et chimiques, Chiba [S] a développé un modele basé¢ sur des résultats
d’expériences menées sur 1’érosion d’un matériau graphitique de type G — 90 chauffé et impacté par
des particules de carbone, d’aluminium et d’alumine.

Pour reproduire 1’érosion a haute température du matériau, 1I’auteur utilise un plasma d’arc de

forte puissance (1 MW), Figure 42 :
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Modules de constriction Chambre de mélange ~ Tuyére supersonique

Figure 42 : Banc d'essai développé par Chiba [5]

Les caractéristiques du banc d’essai sont présentées dans le Tableau 7 :
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Type de poudre
Gamme étudiée Carbone Aluminium Alumine
Vitesse moyenne de particule (m/s) 145 a 480 100 a 590 170 a 580
Taille moyenne de particule (um) 2,10, 200 10 et 200 letl0
Angle d’incidence (degré) 20, 45, 90 20 et 90 90
Densité de flux de poudre impactée (kg/m?/s) 0,48 a 1,45 0,2a1,2 0,1al,7
Vitesse moyenne de récession (um/s) 6a 145 6 a 140 102130

Tableau 7 : Principales caractéristiques du banc d'essai développé par Chiba |5]

L’auteur déduit des résultats expérimentaux une corrélation appelée "G-law", qui exprime le
rapport de la masse ablatée par rapport a la masse de particules incidentes en fonction des
parametres expérimentaux et qui permet de dissocier la part mécanique et chimique de 1’ablation.

Cette loi est exprimée par (23) :

1

G=a-V'-dj-(sing,,)"’ (23)

Avec:

G : rapport de la masse ablatée par rapport a la masse de particules incidentes ;

v : vitesse des particules incidentes (ft/s = 0,3048 m/s) ;
- d,: diametre de la particule (um) ;
- amp : angle d’incidence des particules par rapport a la surface du matériau ;

- a b, ¢, d... : constantes.

Pour dissocier la part mécanique et chimique de I’ablation, Chiba a mesuré la vitesse
d’ablation du matériau pour les différents types de particules. Il a ainsi observé que la vitesse
d’érosion était plus importante avec 1I’aluminium et I’alumine qu’avec les particules de carbone. En
faisant I’hypothése que les particules de carbone, du fait de leur neutralit¢ chimique, ont un rdle
uniquement mécanique sur l’ablation, il en déduit que les valeurs supérieures de la vitesse
d’ablation obtenues avec les autres types de particules sont dues a leur réactivité chimique avec le
matériau. A partir de ces résultats, il exprime trois lois de dégradation qui expriment respectivement
la part mécanique déduite de I’érosion par les particules de carbone et la part chimique due aux
particules d’aluminium et d’alumine :

G = 5342 %107 V0T 41236 (5in g, )02 (24)

meca imp
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GAZ

chim

En tragant le parameétre G en fonction de la vitesse des particules pour une incidence normale
et avec deux diametres de particules (10 et 60 um), Figure 43, il ressort que, pour les vitesses de
particules inférieures a 400 m.s”, la composante mécanique de 1’érosion par des particules
d’alumine est quasiment négligeable par rapport a la composante chimique. Par contre, une
augmentation de la vitesse d’impact accroit la composante mécanique tout en diminuant la
composante chimique. Cette observation peut étre expliquée par un temps de séjour des particules

sur le matériau plus court pour des vitesses supérieures d’impacts, ce qui limite la possibilité de

=1113x107° (v-d, -sing, 08

imp

G103 1,13

chim

=386,7-(v-d ,sina

inu7)_

réaction chimique entre une particule et le matériau.
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Figure 43 : Représentation du paramétre G en fonction de la vitesse des particules pour deux

diametres de particules (10 et 60 pm) pour un angle d'incidence de 90° (Chiba [5])

Le changement du mécanisme majoritaire sur le processus d’ablation (passage d’un régime
chimique a un régime mécanique) s’opére autour de 400 m.s” pour des particules de 60 pum et
autour de 1100 m.s”’ pour des particules de 10 um. Cependant, en augmentant le diamétre des
particules (diametre supérieur a 60 um), I’auteur observe un comportement inverse a la Figure 43

puisque [’ablation est principalement commandée par I’érosion mécanique alors que la part

chimique est réduite.

(26)

(25)
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L’effet de la température sur la récession de surface du matériau est pris en compte en faisant
I’hypothese que le paramétre G varie linéairement en fonction de la température entre deux valeurs
limites. Les essais montrent qu’en dessous de 1600 K (T;), aucune ablation n’est observée.
Au dessus de 2500 K (T,), la récession de surface est maximale, G atteint sa valeur maximale Gy
et n’évolue plus. Chiba exprime donc le paramétre G en fonction de la température par

I’expression (27) :
G=r_VUg 27)

avec T; <T<T,

A ce jour, ce sont les seules données expérimentales qui ont été obtenues en tenant compte a
la fois de I’écoulement thermique et de I’érosion due a I’'impact de particules sur des matériaux
ablatifs. Ces lois sont utilisées actuellement dans le modele numérique développé par Snecma

Propulsion Solide et sont adaptées a leurs propres conditions.

1-1L 7. 2. Etude numérique

Du fait de la complexité de 1’étude expérimentale du comportement des composites ablatifs
soumis a des impacts de particules d’alumine a haute température, des modeles numériques ont été
développés pour calculer la vitesse d’érosion du matériau en fonction des parameétres liés aux
particules. Au cours des années 1990, Yang et al. [64] ont développé un modele d’érosion global
d’un composite ablatif (de type H41N, 53 % de fibres de verre et 47 % de résine phénolique) sous
impacts de particules d’alumine en tenant compte des processus cumulés d’érosion mécanique et

d’ablation thermochimique. Ce mod¢le prends en compte divers parameétres comme :

- la charge thermique imposée au matériau ;

- les parameétres liés aux particules (vitesse, taille, densité des impacts...) ;

- la conversion de 1’énergie cinétique des particules en énergie thermique transmise au
matériau ;

- la dégradation thermochimique par pyrolyse de la résine du composite ;

- DP’expansion thermique de la couche carbonée ;

- la variation des propriétés thermomécaniques du matériau ablatif avec la température.
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Les auteurs définissent le bilan énergétique sur la surface du matériau en cours d’ablation

comme (28) :
Qi + Qc + Qp = Qméca + Qcond + chermochim (28)

Avec Q; le flux de chaleur (convectif et radiatif) provenant des gaz de combustion, Q. le flux
correspondant a la transformation de I’énergie cinétique des particules incidentes, O, I’énergie liée
au transfert de chaleur par conduction des particules au matériau, Q¢ 1’énergie consommeée par
érosion mécanique, Q.na 1’énergie consommée par conduction de la chaleur dans le matériau et
Oihermochim 1’€énergie consommeée par les mécanismes thermochimiques (ici, les phénomenes de

sublimation ne sont pas considérés).

Le deuxiéme terme de 1’équation (28), qui concerne la transformation de 1’énergie cinétique

en énergie fournie au matériau, est donné par I’équation (29) :
1 2 1 2 1 2 2
Qc:(z-mp-vp _E‘mp‘Vrebip -Np=§-Np-mp-vp -(l—gr ) (29)

Avec m, la masse d’une particule d’alumine, v, sa vitesse avant I’impact, v,., , sa vitesse de
rebond et N, le nombre d’impacts de particules par unité de surface et de temps. Dans la deuxieme

expression de O, &, représente le coefficient de restitution.

Le troisiéme terme, Qp, exprime le transfert de chaleur par conduction d’une particule une fois

qu’elle atteint la surface du matériau (30) (Henderson et al. [65], [66]) :

1
Qp :Np . 0’87(Tsurf _Tp).Am ( .timpﬁ — (30)

(pp 'Cpfp 'Kp)_?l +(10mal 'Cpimat "Konar )2

Avec N, défini comme dans 1’équation (27), Ty, la température de surface du matériau, 7, la
température de la particule incidente, A4, la surface maximale de contact de la particule sur le
matériau, t,, la durée de I’'impact, p, €t pua, Cp p €t Cp mar, Kp €t Kma rEspectivement les masses
volumiques, les capacités thermiques et les conductivités thermiques de la particule et du matériau

impacté.
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Ces trois termes d’apport énergétique (Q;, O. et O, de I’équation (28)) s’équilibrent avec trois

autres termes de perte d’énergie, Omeca, Oconds €t Ohermochim-

Omsca représente I’énergie consommée par le mécanisme d’érosion. Yang et al [64]

définissent ce terme par (31),
Qméca = ﬁ/ ) Np ) (Vcis “Eeis + Vdef ) gdef) (31)

Avec f, la fraction d’impacts efficaces, N, le nombre d’impacts de particules par unité de
surface et de temps, Ve;s et Vyer les volumes de matiére éliminés par cisaillement et déformation et
gcis ©t &qor ’énergie d’érosion par unit¢ de volume de matiére supprimée par cisaillement et

déformation.

Les volumes de mati¢re ¢liminés par cisaillement et déformation sont définis par la méme

équation (32) (Yang [67]) :

F.
n|C--"-o -(vp -sinaimp)-Am i
V= - (32)
&

erosion

Avec 717 un coefficient d’efficacité (0 < 77 < 1), C le facteur de correction de non sphéricité des
particules, Fi,, la force générée par la particule a I’impact, 4,, le maximum de surface en contact
lors du temps d’impact #,,, ou la contrainte d’accommodation (contrainte seuil pour laquelle
I’érosion a lieu), v, la vitesse de la particule, o, ’angle d’impact de la particule par rapport a la

surface et .05i0n 1€ travail nécessaire a 1’érosion par unité de volume.

QOvcona, 1’énergie transférée par conduction dans le matériau érodé (33) et Qumermochim, 1’ €nergie

consommee par les mécanismes thermochimiques (34) sont données par :

Qcond = [kmat ) (1 - (I)mat)+ kg ) (Dmat]. a_T

33
™ (33)

x=1-0
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00,,
—h 34
o (34)

chermochim = pmat ) e’

Ou, pour I’équation (33), @, est la porosité du matériau ablaté, k... et kg les conductivités
thermiques respectives du matériau et du gaz présent dans les porosités et 0 I’érosion globale du
composite. Pour 1’équation (34), pu. est la masse volumique du matériau, 4H, correspond a
I’enthalpie du mécanisme d’ablation thermochimique du composite et J,, a la récession de surface

correspondant aux mécanismes thermiques.

Dans la plupart des cas, il est admis que Q,, qui correspond au transfert de chaleur par
conduction entre les particules et le matériau érodé, peut étre négligé du fait de son faible impact sur

le calcul global de la récession de surface du composite.

Ainsi, lors de la récession de surface du composite par érosion mécanique et ablation
thermochimique, 1’équilibre énergétique a la surface du matériau peut étre défini par I’équation
(35):

00,

1 oT
Qi + ENpmprz(l - grz): f;/Np (Vcisgcis + Vdef'gdef)—i_ kmat (l - cDmat )+ kgq)mat ]a s pmatAHe 8;

(35)

1 - II. 8. Conclusion sur I’ablation en propulsion solide

En considérant que le processus de récession de surface du composite ablatif est la somme
d’un processus mécanique et thermochimique, il est possible de décrire le mécanisme global de
I’ablation du matériau en quatre étapes (Yang et al. [64]) :

1 ere

étape, Figure 44 :

Dés le début de la montée en température du moteur, le mécanisme de pyrolyse de la résine
(matrice) débute au sein du matériau. Lors de cette étape, aucune récession de surface du matériau
n’est observée car ses propriétés mécaniques peu modifiées lui permettent de résister aux

différentes contraintes. Avant que le matériau soit pyrolys€, les impacts de particules ont peu
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d’influence sur la vitesse de récession du composite. Le mécanisme principal qui s’opere est la

conduction de chaleur vers le cceur du matériau.

Flux
thermique

" Conduction "~
Impact de
particules

Contraintes / -

thenniquy

1 ere
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Figure 44 : étape du processus global d'ablation du composite (Yang et al. [64])

261’1’13

étape, Figure 45 :

La seconde étape débute lorsque les gaz issus de la pyrolyse de la résine commencent a
former une couche limite sur le matériau composite. Ici, la récession de surface est encore faible
mais les couches supérieures du matériau sont moins denses du fait de la décomposition de la
résine. A Dl’intérieur du composite, le transfert de chaleur s’opére a la fois par conduction et
convection (effet du au mouvement des gaz de décomposition de la résine) et la température du

matériau ne cesse d’augmenter.
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Figure 45 : étape du processus global d'ablation du composite (Yang et al. [64])

3 eme

étape, Figure 46 :

La troisiéme phase de 1’ablation correspond au moment ou la couche supérieure du matériau
est totalement pyrolysée. Ici, la résistance mécanique du matériau est fortement diminuée et la

récession de surface par érosion mécanique débute. Les couches internes du matériau en cours de
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pyrolyse créent toujours un important dégazage. Les mécanismes de conduction et de convection de
la chaleur sont toujours présents et la montée en température du matériau s’accompagne d’une
diminution de sa masse volumique. Les phénomeénes physiques a la surface du composite sont

2 €me

similaires a ceux de la ¢tape (Figure 45) mais ils se produisent sur une surface déja pyrolysée.
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Figure 46 : 3°™ étape du processus global d'ablation du composite (Yang et al. [64])

4°™ étape, Figure 47 :

La quatriéme étape décrit le matériau lorsque celui-ci subit conjointement une ablation
thermochimique et une érosion mécanique et la récession de surface du composite est fortement
accélérée. Les couches supérieures du matériau sont fortement fragilisées par le processus de
sublimation du carbone et les attaques chimiques des gaz de combustion ce qui favorise leur érosion
par les particules d’alumine incidentes. Les parties du matériau proches de la paroi froide de la
tuyere voient leur pyrolyse débuter et la masse volumique globale du composite a fortement chuté.
Une fois ce stade de 1’ablation atteint, la conduction et le dégazage encore présent sont les causes

principales du gradient de température dans le matériau.
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Figure 47 :

AN

étape du processus global d'ablation du composite (Yang et al. [64])

1 - IL. 9. Conclusion sur les grandeurs caractéristiques de I’étude

Apres avoir décrit les mécanismes de ’ablation des matériaux composites des tuyeres des

moteurs a propulsion solide, il est important de rappeler les différentes grandeurs caractéristiques

associées a cette problématique. Une vue globale de I’ensemble de ces paramétres permet de mettre

en évidence d’une part leur multiplicité et d’autre part les différents ordres de grandeurs, et permet

de se rendre compte de la complexité de 1’étude de 1’ablation d’un composite sous impacts de

gouttes d’alumine dans le cadre de la propulsion solide.

Tout d’abord, une comparaison dimensionnelle des différents éléments de la problématique

est présentée sur la Figure 48 :
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Figure 48 : Comparaison dimensionnelle des différents éléments associés au contexte de 1'étude
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Cette représentation sur une échelle logarithmique montre que I’amplitude dimensionnelle est
considérable, les mécanismes étudiés se situant a 1’échelle du micron (les fibres de carbone ayant un

diametre moyen de 5 um) alors que le moteur mesure pres de 40 metres de longueur.

Il est également intéressant de comparer la durée de fonctionnement du moteur a la cinétique

des phénomenes étudiés, Figure 49 :

Fonctionnement
du propulseur
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Figure 49 : Comparaison temporelle entre la durée de fonctionnement du moteur et la cinétique des

mécanismes étudiés

Cette représentation permet de mettre en évidence I’extréme brieveté (de 'ordre de la
microseconde a la centaine de millisecondes) des phénomenes étudiés responsables de la
dégradation du composite ablatif (impacts de gouttes d’alumine, mécanisme de fracture des fibres
de carbone...). La Figure 49 montre aussi que la durée de fonctionnement du moteur est
suffisamment longue (de I’ordre de 120 secondes) pour qu’une dégradation importante du matériau
ait lieue. Cependant, le moteur étant a usage unique avec une durée de fonctionnement définie,

I’utilisation d’un matériau ablatif comme protection thermique est pleinement justifiée.

Enfin, pour compléter ces deux échelles de taille et de temps, I’énumération des contraintes
subies par le matériau composite et leurs ordres de grandeur met en évidence I’extréme sévérité de
I’environnement auquel doit faire face le matériau qui proteége les structures froides de la tuyere

(Tableau 8) :
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Contraintes admissibles par la
Contraintes subies par le composite ablatif
structure froide de la tuyére
Ordre de
Paramétre Grandeur Valeur
grandeur
Pression jusqu’a 6 MPa
Vitesse ~ 2500 m/s
Ecoulement
Température >3000 K quelques
gazeux Température de )
o o attaque par H,O, . centaines de
Réactivité chimique la structure froide )
CO,, Oy, H,.... degrés
Diameétre moyen 60 um
Vitesse 50 2200 m/s
Gouttes
, . entre 2300 et
d’alumine | Température
3000 K
Angle d’impact Non renseigné
Température ~ 3000 K .
Résistance
P diculai .
crpendicuiatte mécanique de la Non renseigné
ou biais par .
Composite structure froide
. Orientation des rapport a I’axe de
ablatif
plans de fibres I’écoulement des
gaz de
combustion

Tableau 8 : Comparaison entre les grandeurs caractéristiques liées aux contraintes subies par le

composite ablatif et les contraintes admissibles par la structure froide de la tuyére

La comparaison entre les ordres de grandeurs des contraintes subies par le matériau et celles
admissibles par la structure dite « froide » de la tuyére montre que le composite ablatif doit
posséder d’excellentes propriétés thermomécaniques pour assurer son role de protection. Aussi, les
nombreuses contraintes aux ordres de grandeurs peu communs attestent de la complexité de 1’étude
des différents mécanismes qui conduisent a I’ablation du matériau composite constituant les parois

internes de la tuyére.
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Ces contraintes peuvent aussi étre classées par ordre d’importance quand a leur influence sur
I’ablation du matériau composite constituant la paroi de tuyere. Cette hiérarchisation, qui est ici une

proposition, peut étre la suivante :

Paramétres maieurs .

- pression dans la chambre de combustion ;

- vitesse des gaz de combustion ;

- température des gaz de combustion ;

- température du composite ablatif ;

- vitesse, diametre et température des gouttes d’alumine ;

- réactivité chimique du composite avec les gaz de combustion.

Paramétres dont 1’influence est peu connue :

- angle d’impact des gouttes d’alumine ;
- orientation des plans de fibres par rapport a 1’angle d’impact des gouttes d’alumine

(problématique aujourd’hui mal définie).

1 -1I. 10. Apport du banc expérimental développé au SPCTS

Apres la présentation des différentes études relatives au mécanisme d’ablation d’un matériau
composite soumis a des contraintes thermiques et mécaniques et apres avoir cibler la problématique
liée a ’ablation en propulsion solide, il est important de préciser les apports des travaux présentés

dans ce manuscrit sur 1’étude de cette ablation spécifique.

Aujourd’hui, les connaissances sur les mécanismes d’ablation d’un matériau composite
soumis a des impacts répétés de gouttes d’alumine restent encore trés empiriques et limitées. Du fait
d’un environnement complexe (fortes pressions, hautes températures...), I’étude des mécanismes
tels qu’ils se produisent dans un moteur a propulsion solide passe par la conception de codes de
calcul basés sur quelques retours d’expérience. Ces travaux permettent toutefois d’avoir des
informations sur quelques processus majeurs de [’ablation du matériau. Par exemple, les
mécanismes de formation des gouttes d’alumine, leur taille et leurs trajectoires dans le moteur sont

connues. Les mécanismes d’ablation par réactivité chimique avec les gaz de combustion ont aussi
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beaucoup été étudiés et quelques modeles globaux de 1’érosion du matériau ablatif ont été
développés. Seulement, I’hypothése d’un mécanisme global de I’ablation ne peut aujourd’hui se
batir que par la juxtaposition de résultats issus d’études faites séparément sur des problématiques
spécifiques (ablation sans impacts de particules, érosion d’un composite mais par des particules

solides, etc...).

La nécessité de mieux comprendre ces mécanismes d’ablation afin de perfectionner les codes
de calcul actuellement utilisés nécessite le développement de nouveaux bancs d’essai permettant de
réunir en un dispositif les différentes problématiques liées a I’ablation en propulsion solide. Le banc
développé au SPCTS répond en partie a ces attentes en permettant d’étudier expérimentalement le
mécanisme d’ablation d’un composite soumis a des impacts de gouttes d’alumine et pour des

températures proches de celles connues pour un moteur a propulsion solide.

L’originalité du banc utilisé s’appuie sur deux axes : il permet de reproduire 1’ablation d’un
matériau composite par impacts de particules liquides d’alumine tout en associant les diagnostics
nécessaires a la caractérisation et la quantification de 1’ablation du composite.

Ce type d’ablation atypique peut donc étre reproduite avec comme principales caractéristiques

liées au dispositif :

- une projection de particules liquides d’alumine (de diametre moyen compris entre 5 et 40
um) a vitesse €levée (entre 100 et 350 m/s) sur le matériau composite étudi¢ ;

- un chauffage induit du matériau composite par le procédé utilisé¢ (torches plasma) a des
températures voisines de 2000°C, proches de celles connues pour un moteur a propulsion

solide.

Liés a ce dispositif, plusieurs diagnostics associés permettent de caractériser in situ I’ablation

du composite, tel que :

- une caractérisation thermique du matériau lors de son ablation ;

- la mesure directe de sa vitesse d’ablation pendant I’essai ;

- la mesure de la température et de la vitesse des particules d’alumine projetées ;

- une visualisation directe de 1’ablation par [utilisation d’une caméra vidéo rapide

numérique.
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Le banc d’essai développé au SPCTS reproduit donc a 1’échelle du laboratoire I’ablation d’un
matériau sous impacts de particules liquides d’alumine. Aussi, de par ses diagnostics associés, il
permet de caractériser thermiquement le matériau, de relier sa vitesse d’ablation a sa température
ainsi qu’a la température et a la vitesse des particules d’alumine. Enfin, en complément de ces
diagnostics, la visualisation directe de 1’ablation par imagerie rapide permet de formuler des

hypotheses sur le processus global de récession du matériau sous impacts de particules d’alumine.
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2 - 1. Banc de test et diagnostics associés

2 -1. 1. Le banc de test d’ablation

L’objectif des travaux est double : il s’agit d’abord de quantifier le mécanisme d’ablation du
composite carbone phénolique sous impacts de particules d’alumine (mesure de sa vitesse
d’ablation) puis de comprendre et analyser les mécanismes (thermochimiques ou mécaniques) qui
conduisent a cette ablation. L’étude de 1’ablation du composite repose donc sur la reproduction sur
banc d’essai a I’échelle du laboratoire des phénomenes physico-chimiques qui conduisent a
I’ablation des protections en carbone phénolique de la tuyére d’un moteur a propulsion solide.

Le cahier des charges requis pour reproduire ce mécanisme est donc complexe puisque il doit

répondre aux objectifs suivants :

- la température atteinte par le matériau ablaté doit étre comprise entre 2000 et 3000°C ;

- le banc doit permettre la projection de gouttes d’alumine qui possédent des températures et
des vitesses représentatives de celles connues pour un tir réel ;

- le débit de particules qui impactent la cible doit étre conséquent et la taille des particules
représentative ;

- pour se rapprocher des conditions d’atmosphére réductrice existant dans un moteur,
I’oxydation du matériau ablatif doit étre évitée sur les essais en laboratoire ;

- les outils de diagnostics nécessaires doivent €tre associés au montage expérimental

(mesure de la vitesse d’ablation du matériau, mesures de température, imagerie rapide...).

Le banc d’essai développé au SPCTS permet de reproduire I’ablation d’un composite ablatif
(du carbone phénolique pour cette étude) en conditions proches de celles d’un tir réel. Ce banc
permet de se rapprocher des conditions de fonctionnement du propulseur et permet de reproduire
une partie des contraintes subies par le matériau ablatif au niveau du nez de la tuyere du moteur (cf.

paragraphe 1 - II. 8.). Un schéma simplifié¢ du dispositif est présenté Figure 50 :
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Enceinte (1) Injection
d’alumine (4)

Caméra plasma (3)
rapide (6) /\ i
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Laser (6) Détecteur (6)

Torches

Cible en carbone Projection de
phénolique (5) gouttes
d’alumine (4)

Evacuation
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Figure 50 : Schéma simplifié du banc d’essai d’ablation

Le principe du banc d’essai est basé sur la projection de particules d’alumine par torche
plasma sur une cible en carbone phénolique dont on mesure la température et la vitesse de
récession. Le banc est constitué¢ d’une enceinte (1) a atmosphére contrélée (2) dans laquelle sont
placées deux torches plasma (3) faisant office de source thermique pour la cible (5) et des
dispositifs de distribution et de projection de particules d’alumine (4) sur sa surface. Différents
moyens de métrologie sont associés au banc d’essai pour caractériser 1’ablation du matériau
(température et vitesse des particules, température de la cible, mesure de la vitesse d’ablation,
imagerie rapide (6)). Il faut noter que, pour ce dispositif, I’atmospheére gazeuse reproduite n’est pas
exactement représentative de celle du booster, tant au niveau de la nature des gaz que de la pression
dans I’enceinte. L’atmosphére de travail créée par le plasma est non oxydante et dépourvue des gaz
tels que H,O ou HCI et la pression au sein de 1’enceinte est nettement inférieure a la pression
générée par les gaz de combustion du propergol (0,01 a 0,1 MPa contre environ 6 MPa pour le
booster). Cependant, 1’absence de gaz agressifs vis-a-vis du matériau permet de concentrer 1’é¢tude
sur I’ablation du composite par les impacts de gouttes d’alumine.

La description détaillée du banc d’essai est présentée dans les paragraphes suivants.
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2 -1.1. 1. L’enceinte

Un schéma de I’enceinte de tir est présenté Figure 51 :

Alimentation des Z
torches plasma
/ Injection des particules y
Torches _— d’alumine X

plasma

Support de
cible refroidi

Hublot (quartz

ou verre de
silice O
Mouvement
o0

3 i E — - <::ﬁ:>} vertical de la
cible

/ Hublot

Enceinte Pompage et
refroidie mm) évacuation des
gaz plasma

Figure 51 : Enceinte refroidie permettant les essais d'ablation du matériau

L’enceinte est constituée de parois en acier inoxydable refroidies par une circulation d’eau
sous pression (environ 1,2 MPa). Des hublots (en quartz ou en verre de silice selon la transmission
désirée) sont positionnés a intervalles réguliers sur les parois verticales pour permettre différents
diagnostics optiques (pyrométrie, imagerie...). L’étanchéité de I’enceinte est assurée par des joints
toriques qui autorisent une atmosphere contrdlée, tant en pression qu’en composition gazeuse, et qui
permettent d’éviter la présence d’oxygeéne susceptible d’oxyder fortement le matériau carboné.
L’évacuation des gaz plasma est assurée par une pompe primaire a palette, qui, associée a une
vanne de régulation asservie, permet de contrdler la pression dans I’enceinte (de 10 kPa a 100 kPa).

Le volume suffisant de I’enceinte (environ 0,2 m’) permet de faire fonctionner deux torches a
plasma d’arc a courant continu et autorise le positionnement de la cible sur un support refroidi

asservi en hauteur suivant 1’axe z (Figure 50).
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2 - I. 1. 2. Cible testée et porte cible

Les cibles testées sur le dispositif expérimental sont des cylindres de 14 mm de diamétre et de
30 mm de hauteur taillés dans un bloc de carbone phénolique issu de la tuyere du booster, Figure

52 (matériau fourni par Snecma Propulsion Solide) :

Figure 52 : Géométrie et dimensionnement des cibles en carbone phénolique

Cette géométrie, définie lors des travaux de Bansard [7], est adaptée a 1’échelle du dispositif

expérimental et permet pour la cible testée :

- un chauffage homogene ;
- une répartition optimale des impacts de particules d’alumine sur sa surface ;
- des mesures de température par pyrométrie ou thermocouple puis une caractérisation de

I’ablation par imagerie rapide.

Les faibles dimensions de la cible sont adaptées aux dimensions des jets plasma qui du fait de
leurs écoulements localisés et de leurs forts gradients thermiques ne peuvent pas chauffer de
maniere homogeéne des pieces de grandes dimensions. Parallélement a cet aspect thermique, le
diamétre de 14 mm de la cible est adapté a la divergence faible des jets de particules d’alumine et
autorise une répartition optimale des impacts de particules sur la surface de la cible. Enfin, la
hauteur de I’échantillon en carbone phénolique a été conservée par rapport aux travaux de Bansard
puisque cette valeur de 30 mm, pour les vitesses de récession obtenues sur le banc (jusqu’a
250 pm/s), permet d’effectuer des essais d’ablation allant jusqu’a 2 minutes, durée qui reste

représentative de la durée de fonctionnement d’un moteur a propulsion solide.

Le matériau constituant la cible est un composite carbone phénolique 2D (description au

paragraphe 1 - II. 2. 2)). Les pions sont usinés dans une piéce massive, de telle sorte que
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I’orientation des plans de fibres soit perpendiculaire a leur axe de révolution. Cette orientation est
celle retenue pour 1I’é¢tude puisque, techniquement, elle reste la plus facile en mettre en ceuvre. En
effet, du fait de la taille réduite de la cible, cette orientation évite a 1’échantillon de subir de fortes
contraintes de cisaillement par rapport a 1’écoulement plasma qui aurait pour conséquence une
délamination brutale de la cible non consécutive au processus d’ablation classique par impacts de
particules d’alumine.

Lors des premiers essais d’ablation effectués par Bansard [7], des difficultés a maintenir la
cible sous les jets plasma sont apparues. Il a été mis en évidence que la pyrolyse brutale de la résine
sous D’effet du flux de chaleur créait un fort dégagement gazeux entre le support en tungsténe et la
cible et que ce dégazage rendait techniquement trop compliqué le maintien de 1’échantillon testé en
position. De plus, du fait des faibles dimensions de I’échantillon, ce dégazage brutal provoquait
quasi-instantanément un délaminage brutal avec pour conséquence la scission de la cible en deux ou
plusieurs parties distinctes. La solution pour résoudre ce probléme a été d’utiliser des cibles
préalablement pyrolysées ne contenant plus de résine afin de s’affranchir du dégazage durant un
essai d’ablation. L’avantage d’utiliser ce type de matériau est double puisqu’il permet a la cible
d’éviter de se scinder brutalement lors d’un essai et, sur le plan de la compréhension du mécanisme
d’ablation, permet de focaliser plus simplement I’étude sur la résistance d’un carbone phénolique

pyrolysé soumis a des impacts de particules d’alumine.

Le cycle de pyrolyse des cibles en carbone phénolique est présenté sur la Figure 53 :
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Figure 53 : Cycle de pyrolyse des cibles en carbone phénolique avant un essai d'ablation

(données SNECMA)

La pyrolyse du carbone phénolique est réalisée sous atmosphére d’argon pour éviter

I’oxydation du matériau aux températures considérées. Les différentes vitesses de montée en
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température sont extrémement lentes pour éviter les phénomenes de délamination du matériau qui
pourraient étre engendrés par un fort dégazage dus a une pyrolyse trop rapide. Ce cycle, défini par
Snecma Propulsion Solide, évite ces mécanismes de délamination et permet d’obtenir des cibles
dont la décomposition de la résine entraine la formation d’un coke résiduel assurant la tenue du
matériau durant les essais d’ablation. A la suite de cette pyrolyse, la perte de masse du composite

est de I’ordre de 20 % par rapport a sa masse initiale.

La cible est maintenue sous les jets plasma par un porte échantillon refroidi par circulation
d’eau sous pression. Ce support abrite un systeme d’engrenages permettant la rotation d’un axe en
tungstene sur lequel est emmanchée la cible ablatée. Cette rotation, qui permet d’homogénéiser la
distribution de particules sur la totalité de la surface de la cible et d’obtenir une orientation variant
continuellement de 0 a 90° des fibres du carbone du matériau par rapport aux impacts
(§ 1 -1II. 6. 1. b) ), est commandée depuis I’extérieur de 1’enceinte par un moteur a variation
continue. Au final, la vitesse de rotation de la cible est de 1 tour par seconde. Un schéma ainsi

qu’une photo de ce dispositif sont présentés Figure 54 :

Tige en tungsténe
supportant la
7 cible (@ = 4 mm)

Rotation

Téte refroidie
abritant la

transmission de la

rotation

Figure 54 : Porte échantillon refroidi permettant la rotation de la cible pendant 1'ablation

2 - 1. 1. 3. Torches plasma et injection de poudre d’alumine

Les torches plasma d’arc en courant type projection sont classiquement utilisées pour réaliser
des dépdts céramiques par projection de particules céramiques fondues sur un substrat. Ce procédé,
dénommé projection thermique, permet par un chauffage de forte puissance et un écoulement
gazeux a grande vitesse de fondre et accélérer des particules céramiques (ou parfois métalliques) de
diamétre compris entre 10 et 100 um. Ainsi, la projection par plasma permet de projeter des
particules fondues qui en s’écrasant et se superposant sur un substrat forment un dépot. Dans le

cadre de ces travaux, la torche plasma n’est pas utilis¢ comme procédé¢ de dépot mais comme

100



Partie 2 : Le banc de test d’ablation et sa modélisation

moyen permettant de fondre et d’accélérer des particules d’alumine dans le but de reproduire sur
banc d’essai 1’ablation d’un composite ablatif soumis a des impacts répétés de particules liquides
d’alumine. Les torches utilisées dans le dispositif présenté¢ dans le paragraphe 2 - 1. 1. sont des
torches a plasma d’arc soufflé de moyenne puissance (< 50 kW) utilisées dans les procédés de

projection thermique étudiés au SPCTS.

2 -1. 1. 3. a) Principe de fonctionnement d’une torche plasma : application a la

projection de particules céramiques

La torche a plasma permet de créer un écoulement gazeux a grande vitesse (500 a 2000 m/s)
et a forte température (8000 a 13 000 K). Un schéma de principe de fonctionnement est

présenté Figure 55 :

Injecteur de particules
Arc électrique

o Particules
Arrivée de gaz

plasmagéne
?

=

Jet plasma

Cathode en tungsténe Anode en cuivre

Figure 55 : Schéma de principe du fonctionnement d'une torche a plasma d'arc soufflé

Le plasma est crée par un mélange de gaz plasmagenes soufflés a travers un arc électrique
alimenté en courant continu et généré entre une cathode en tungsténe thorié (2 % en masse) et une
anode en cuivre. Le mélange gazeux est alors fortement chauffé par effet joule et partiellement
ionisé pour former un plasma. Ce dernier est ensuite ¢jecté a la sortie de tuyere a grande vitesse (de
500 a 2000 m/s) et a haute température (entre 8000 et 13 000 K) et forme un jet plasma de quelques
centimetres de long. Ses caractéristiques (température et vitesse notamment), dépendent des
paramétres de fonctionnement de la torche (intensité du courant d’arc, nature et débit des gaz

plasmagenes, diamétre de tuyere...) (Fauchais et al. [68]).

Pour fondre et accélérer des particules d’alumine, le mélange plasmageéne communément
utilisé est un mélange binaire d’argon (Ar) et de dihydrogéne (H,). L’argon, qui est le gaz

majoritaire, permet d’initier et de maintenir le plasma tout en fournissant la quantité de mouvement
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nécessaire au jet pour donner une vitesse suffisante aux particules. Le dihydrogéne, d’un débit
volumique plus faible, permet a la fois d’augmenter 1’enthalpie du plasma et le transfert de quantité
de chaleur aux particules d’alumine présentes dans le jet. Les proportions en volume de chaque gaz
classiquement utilisées pour la projection de particules d’alumine, sont de 75 % d’argon et de 25 %
de dihydrogene. Ce mélange, appelé par la suite « standard », assure un fonctionnement stable de la
torche et correspond a un bon compromis entre les propriétés (conductivité thermique, viscosité et

quantité¢ de mouvement) du plasma pour projeter ce type de particules (Pateyron et al. [69]).

En projection plasma (Vardelle et al. [70]), les particules sont injectées radialement en sortie
de tuyere de la torche au moyen d’un injecteur (Figure 55) dans lequel circule un gaz porteur lourd
(de I’argon pour cette ¢tude). Le traitement thermique des particules dans le jet plasma s’effectue
par les transferts de chaleur et de quantité de mouvement entre le plasma et les particules solides
(Coudert et al. [71]). Le transfert de chaleur pilote le chauffage des particules alors que le transfert
de quantit¢ de mouvement fixe la vitesse et donc le temps de séjour des particules dans le plasma.
Ces mécanismes sont définis par les propriétés thermo-physiques des gaz plasmagénes (comme leur
viscosité, leurs conductivités thermique et électrique ou leur densité massique) puis la vitesse et la

température du jet plasma.

Les parametres d’injection de 1’alumine dans le plasma sont essentiels pour obtenir un
chauffage optimum des particules afin qu’elles atteignent une température supérieure a leur
température de fusion. En effet, le jet plasma est caractérisé par des gradients radiaux et axiaux de
températures (jusqu’a 10’ K/m) et de vitesses (jusqu’a 6.10% m/s) trés importants. Du fait des
variations spatiales et temporelles des ces propriétés, la zone optimale pour les échanges
plasma — particules se situe dans la partie centrale du jet qui possede les températures les plus
¢levées et les quantités de mouvement les plus fortes (Vardelle et al. [72]). Ainsi, la trajectoire
moyenne des particules doit se trouver dans cette zone centrale pour pouvoir chauffer au mieux les
particules et obtenir le maximum de particules fondues. C’est pourquoi les parameétres d’injection
comme la position de I’injecteur et le débit de gaz porteur, sont primordiaux car ils déterminent la
trajectoire, 1’accélération et le traitement thermique des particules au sein du jet plasma. Cette
problématique est illustrée Figure 56 (Nogués-Delbos [73]) ou la trajectoire moyenne des particules
est représentée en fonction du débit de gaz porteur, parameétre principal de 1’optimisation des

trajectoires des particules :
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Injection de la
poudre

(a) trop faible ()
Deébit de gaz porteur (b) optimal
(c) trop eleve

Figure 56 : Influence du débit de gaz porteur sur la trajectoire moyenne des particules au sein du jet

plasma (Nogués — Delbos [73])

Ainsi, pour un débit de gaz porteur trop faible, les particules ne pénétrent pas dans le jet
plasma et sont éjectées avant d’avoir été chauffées. A 1’opposé, quand le débit est trop important,
les particules traversent le jet et ne sont pas traitées. C’est pourquoi, la trajectoire des particules est
optimale lorsqu’elle forme un angle de 3 a 4 ° avec I’axe de la torche (trajectoire bleue sur la
Figure 56). Dans le cadre des essais d’ablation du composite carbone phénolique, les trajectoires
optimales des particules d’alumine seront obtenues pour un débit de gaz porteur entre 4.5 et

5.5 I/min.

2 -1.1.3.b) Positionnement des torches et répartition des impacts de particules

sur la surface du composite ablatif

Pour reproduire le mécanisme d’ablation du carbone phénolique au sein d’un moteur a
propulsion solide, le banc d’essai doit permettre de chauffer suffisamment le matériau ablatif (sa
température doit étre supérieure a 2000°C) et de reproduire une densité d’impacts de particules
liquides sur le matériau (la masse d’alumine impactant le carbone phénolique dans le moteur est
supérieure 4 100 kg.s'.m™). Pour répondre a ce cahier des charges, la solution retenue est
I’utilisation de deux torches plasma dont I’intersection des jets se trouve a la verticale de la cible
ablatée.

Le réglage précis de I’inclinaison des deux torches par rapport a la cible est délicat puisqu’il
s’agit de faire converger les deux jets de particules d’alumine sur la surface du matériau tout en
tenant compte de leur angle de déviation dans le jet plasma. La géométrie optimisée du dispositif a

deux torches a été définie lors de la thése de Bansard [7] et a été reprise pour ces travaux.
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Pour optimiser la répartition des particules sur la surface de la cible, les paramétres a prendre
en compte sont I’angle de déviation de la trajectoire moyenne des particules par rapport a 1’axe du

jet plasma ainsi que la distance entre les torches et la cible.

Les torches utilisées sur le banc d’essai disposent d’une injection radiale interne. Pour ce type
d’injection, la trajectoire moyenne du jet de poudre fait en premiere approximation un angle 3 de 4°
par rapport a I’axe du jet plasma avec une ouverture du jet de poudre de 1’ordre de 8°, Figure 57

(Vardelle et al. [72]).

Ouverture moyenne
du jet de particules

Torche

I
N\

Trajectoire moyenne

Axe dela des particules

Injection torche
de poudre

Figure 57 : Trajectoire moyenne des particules dans le jet plasma pour une injection radiale interne

Typiquement, a 80 mm de la sortie de tuyere, la tache d’impact des particules est centrée entre
5 et 6 mm de I’axe du jet plasma. En tenant compte de cette déviation et de I’angle d’ouverture du
jet de particules, Bansard défini que 1’angle optimum entre les deux torches est 64° pour une
distance de tir entre I’intersection théorique des deux axes des torches et la surface de la cible de

15 mm, Figure 58.
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Figure 58 : Géométrie retenue pour le positionnement des torches par rapport a la cible testée

Cette géométrie définie par la valeur de I’angle 6, la distance d et le diamétre de 14 mm de la

cible en carbone phénolique, est celle qui permet d’obtenir une densité d’impacts maximale sur la

surface du composite.
Les calculs de Bansard [7], supposent une distribution gaussienne des particules dans une

section droite du jet de particules exprimée par (36) :

N =N, e[zﬁz] (36)

Avec N le nombre de particules en x sur une section droite du jet de particules, Ny la valeur
maximale du nombre de particules en x = 0 (au centre du jet de particules) et o I’écart type qui

correspond a la demi-largeur a mi-hauteur de la distribution de particules.

Les torches étant inclinées par rapport au plan de la surface de la cible, le calcul doit prendre

en compte 1’angle d’inclinaison par rapport a la normale a la cible pour chaque torche, Figure 59 :
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X selon la normale a la trajectoire du jet de poudre

a A "z -
t ¥ selon la surface de I'échantillon

Figure 59 : Distribution des particules d’alumine suivant ’angle d’inclinaison des torches

Ainsi, en un point x’ sur le plan incliné correspondant a la surface de la cible, N’ particules

impactent tels que N’ (x’) = N (x / cos a,) et par conséquence (calcul réalisé pour une torche) (37) :

2
x'cos(ey)

V2o

N'(x")=N'je

(37)

La distribution conserve une forme gaussienne avec un maximum N’y égal a Ny. La largeur du

jet est par contre plus importante avec une valeur ¢’ = ¢/ cos o,.

Pour calculer la distribution sur la surface de la cible, il faut également tenir compte de la
distance / qui sépare les torches du composite. La considération de cette distance implique alors que
N’y (x’) et ¢’ (x’) évoluent en fonction de x’. Le calcul tient compte de la demi-ouverture du jet de
particules correspondant a 1’angle B présenté Figure 57. Sans détailler les calculs conduisant a

I’expressionde o’ (x’) et N’y (x’), N’ (x’) s’exprime alors par I’expression (38) :

2
_[x'cos(at)J
N'(x)=N'y (x')e V20'() (38)
Avec,
)
Noy(x)=N'\y(x'=0)— (39)
[+ x'sing,
Et,
o'(x")=(+x'sina,)tan (40)
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Ainsi, en tenant compte de I’inclinaison des deux torches et du décalage de leurs axes par
rapport a I’origine de I’axe des x’, il est possible de tracer les distributions normalisées (Ny = 1) des

particules d’alumine liées a chaque torche puis a la somme des deux torches, Figure 60 :

— Distribution torche 1

— Distribution torche 2

— Somme des distributions

---- Distribution torche 1 sans inclinaison
---- Distribution torche 2 sans inclinaison
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Figure 60 : Distribution de particules d’alumine normalisée sur la surface de la cible ablatée

Les distributions tracées Figure 60 montrent que le positionnement des torches et leur
distance par rapport a la cible permet de recouvrir toute la surface de I’échantillon testé (celui-ci,
d’un diamétre de 14 mm, est aussi animé d’un mouvement de rotation continu). Méme si la
distribution totale forme un doéme au centre de la cible, elle reste acceptable pour les essais
d’ablation du composite.

Enfin, la Figure 60 présente en pointillés la distribution de particules si les torches étaient
positionnées perpendiculairement a la surface de la cible. Ce calcul montre que ces distributions
sont peu modifiées par rapport a celles des torches inclinées. C’est pourquoi, afin de simplifier le
calcul du nombre de particules qui impactent par unité de temps et de surface la cible, I’intégrale de
la fonction de distribution peut étre calculée pour des torches perpendiculaires a la surface de la

cible.

Le nombre de particules qui impactent le substrat par unité de temps peut étre estimé en

faisant 1’hypothése que les particules d’alumine sont injectées dans la torche avec un débit

m (kg/s). Chaque particule & une masse unitaire mo (kg), une masse volumique p (kg/m’) et un
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rayon 7 (m). En considérant que la distribution granulométrique des particules d’alumine est centrée

sur 7, la masse m représente un nombre de particules par seconde N, défini par (41) :

N, = m_ 3—m3 (en nombre de particules par seconde) (41)
m, 4rx.pr

En supposant que ce nombre de particules est distribué suivant la gaussienne exprimée par

I’expression (36) sur les deux dimensions correspondant au plan d’impact (x, y), N; peut

s’écrire (42) :

tooto (X7 +y%)

N, =A[[e > dxdy (42)

—00—00

Le plan (x, y) définit la surface supérieure de la cible et la distribution des particules est
supposée centrée sur 1’origine du plan. A4 représente le maximum de la distribution qui est défini par
un nombre de particules par seconde et par m?. ¢ est la demi-largeur a mi-hauteur des distributions

sur les deux directions (identique suivant ces deux directions).

L’expression (42) s’écrit alors :

2 2
X +o0 y

) -(=5)
N, =Afe " dx[e > dy (43)
Sachant que,
[er“ dx= L (44)
a

—00

Le coefficient A peut donc s’écrire (en utilisant (43) et (44)) :

4o N, 3.m
20’ 4rmprlro’

(45)

Ainsi, la distribution de particules N, en nombre de particules par unité de temps et de surface
s’écrit (46) :

X2+y2

N, )
N =—7F—¢ 20 (46)
Y X n
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En considérant cette formule, il est donc possible de calculer la densité de flux de particules
d’alumine dans le plan d’injection des deux torches, c'est-a-dire sur I’axe x, pour y = O.
Par exemple, pour un débit de poudre de 2 kg/h pour chaque torche (valeur maximale réalisable sur
le banc d’essai), la densité du flux de particules Ny, dans le plan d’injection des torches est donnée

par la Figure 61 :
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Figure 61 : Densité de flux massique de particules d’alumine dans le plan d’injection des torches

plasma en kg.s'.m’

Comparée aux valeurs de densité de flux de particules d’alumine obtenues sur la paroi de la
tuyeére du moteur a propulsion solide (cf § 1 - I. 3. 3.), les valeurs calculées pour le dispositif
expérimental restent faibles puisque la valeur maximale atteinte est d’environ 5.5 kg.s'.m?
comparée au flux maximal de 125 kg.s'.m? calculé sur certains points de la paroi de tuyére.
Cependant, si la densit¢ de flux massique est différente, la densit¢ de flux de particules qui
impactent le matériau est similaire entre le banc d’ablation et le moteur a propulsion solide. En
effet, si ’on considére que le diamétre moyen des particules dans le moteur est de 65 um, une
densité de flux massique de 100 kg.s"'.m” représente environ 2.2 x 10'° impacts par seconde et par
metre carré. Si 'on effectue ce calcul a 1’échelle du banc d’ablation, c'est-a-dire pour un flux
massique de 5.5 kg.s".m? et une taille de particule de 25 um, on obtient au centre de la cible (x = 0)
une densité de flux de particules proche de 2 x 10"’ impacts par seconde et par métres carrés. Ainsi,

mais pour deux diametres de particule différents, la densit¢é du nombre d’impacts sur le carbone
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phénolique est similaire a celui calculé pour un booster. Cependant, la taille maximale des
particules qu’il est possible de fondre avec le dispositif expérimental étant de 40 pm, seule
I’injection d’une masse de poudre plus importante peut permettre de se rapprocher des débits
massiques connus pour le moteur mais en contrepartiec d’une densité d’impacts de particules plus

¢levée.
2 -1. 1. 3. ¢) Poudres d’alumine utilisées

Les particules d’alumine utilisées sur le banc d’ablation sont issues de 3 poudres
commerciales classiquement utilisées en projection thermique et de granulométries différentes : une
poudre Plasmatech™ et deux poudres Starck®™ de granulométrie respectives comprises entre 10 et
40 pm, 5 et 22 um et 22 et 45 pm. La poudre Plasmatech®, qui a la distribution la plus large, est
utilisée pour la majorité des essais de caractérisation de l’ablation alors que les deux poudres
Starck®, du fait de leurs granulométries distinctes, sont utilisées pour relier la vitesse d’ablation du

composite aux grandeurs caractéristiques des gouttes d’alumine (température et vitesse).

- morphologie des poudres utilisées :

Les poudres utilisées sont observées par microscopie ¢électronique a balayage (Philips XL 30),

Figure 62 :

Plasmatech 10-40 ym Starck 5-22 ym Starck 22-45 ym

Figure 62 : Visualisation au microscope électronique a balayage des poudres d'alumine utilisées

Pour chaque granulométrie, les poudres sont des grains de forme anguleuse et n’ont pas de
géométrie précisément définie. On distingue sur chaque observation des tailles de particules
caractéristiques de chaque granulométrie. La forme initiale des particules d’alumine est peu
importante dans le cas des essais d’ablation puisque les particules sont fondues en traversant le

plasma et sont supposées sphériques avant d’impacter la surface du composite. Ainsi, méme si des
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mécanismes d’évaporation se produisent a la surface des gouttes lors de leur sé¢jour dans le plasma,
la taille des gouttes d’alumine qui érodent le composite est considérée comme similaire a la
granulométrie de départ des poudres utilisées (classiquement, lors de la fusion d’un grain, on

observe une diminution du diamétre de 1 pm pour un rayon initial de 15 pum).

- granulométrie des poudres utilisées :

La distribution granulométrique des poudres est obtenue par diffractométrie laser. Le Tableau
9 résume les grandeurs caractéristiques de chaque distribution des poudres utilisées (d10, d50, d90
représentent les diametres pour lesquels respectivement 10 %, 50 % et 90 % des particules ont un
diamétre inférieur a ces valeurs). La poudre Plasmatech® de granulométrie 10-40 um est analysée
au SPCTS par un granulométre CILAS® 1064 (en voie liquide) et les granulométries des poudres
Starck® (5 et 22 pm et 22 et 45 pum) sont fournies par le fabricant (analyse réalisées par un

granulométre MICROTRAC" a diffraction laser).

Type de poudre d10 (um) d50 (um) d90 (um)
Plasmatech 10-40 pm 10 24.1 35.8
Starck 5-22 um 7 13<d50<17 28
Starck 22-45 pm 18 30 <d50 <35 56

Tableau 9 : Grandeurs caractéristiques des poudres d'alumine utilisées

Ces données granulométriques montrent que par ’utilisation de ces trois classes de particules,
il est possible de faire varier le diamétre moyen des gouttes qui impactent la surface des composites.
Du fait des difficultés conjointes a fondre des particules de grand diamétre (supérieur a 50 pm) et
d’injecter dans le plasma des particules fines (inférieures a 5 um), les classes granulométriques sont
choisies pour permettre un bon traitement thermique des particules tout en disposant d’une gamme

de tailles de particules la plus large possible.

2 - 1. 1. 4. Asservissement en hauteur de la position de la cible

Pour conserver la température de surface du matériau et la répartition des impacts de
particules sur cette méme surface constantes durant un essai d’ablation, la distance entre les torches
et le matériau ablaté doit étre maintenue constante malgré la récession de surface de la cible. Ainsi,

un systeme d’asservissement en hauteur de la position de 1’échantillon est associé au dispositif
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expérimental. Ce systéme est constitu¢ de deux dispositifs, un dispositif de détection de la position
du substrat reli¢ a un systeme motoris¢ de déplacement de la cible.

Un faisceau laser (A = 6,328 um) traverse 1’enceinte 15 mm en dessous de 1’intersection des
jets plasma (position de la cible présentée Figure 58). Un capteur optique centré sur la longueur
d’onde du laser est situ¢ en face de celui-ci. Lorsque le capteur recoit un signal, la consigne est de
monter le substrat qui est alors trop bas par rapport aux torches. Lorsque le laser est occulté par le
substrat, le détecteur ne recoit aucun signal et stoppe la montée du pion qui se trouve alors a 15 mm

de I’intersection des jets plasma. Ce dispositif est présenté Figure 63 :

Montage torches a
plasma
PP NS— Filtres interférentiel

(A=16330% 100 nm)
Laser horizontal Q\ »

(A = 6328 nm) ‘, é g Capteur photovoltaique
0-10V

Echantillon oui
/Montée de I'échantillon I

Figure 63 : Dispositif d’asservissement de la position de la cible par rapport aux torches plasma

Le mouvement vertical de la cible est réalis¢ par un rail motorisé dont les principales
caractéristiques sont présentées dans le Tableau 10. Ce mécanisme est situé a I’extérieur de

I’enceinte et I’étanchéité de la paroi de la chambre au niveau du rail est assurée par des joints

toriques.
Vitesse maximale de déplacement (mm/s) 1
Précision de déplacement (nm) 100
Précision sur la mesure de position (pm) 10
Course de déplacement maximal (mm) 150
Force maximale de déplacement selon I’axe du rail (N) 150

Tableau 10 : Caractéristiques principales du systéme d’asservissement de la position de la cible

112



Partie 2 : Le banc de test d’ablation et sa modélisation

2 - 1. 1. 5. Paramétres opératoires du banc de test

Les paramétres qui influent sur 1’ablation du composite comme par exemple la température et
la vitesse des particules d’alumine peuvent étre maitrisées dans une certaine mesure, en modifiant
les parametres de fonctionnement des torches, les diamétres de leurs tuyeres, la distance d
(Figure 58) entre la cible et le point d’intersection des axes des torches ou encore la pression dans
I’enceinte d’essai. Les paramétres sur lesquels peut intervenir 1’opérateur sont présentés dans le

Tableau 11 :

Parameétre Gamme de variation
Débit d’argon (1/min) 33 a 45 selon le diamétre de tuyere
Pourcentage volumique d’hydrogene (%) 0a?25
Intensité du courant d’arc (A) 400 a 600
D¢bit de gaz porteur (I/min) 45455
Diametre de tuyére (mm) 6 ou 8
Pression de I’enceinte d’essai (kPa) 50a 100
Distance d entre la cible et I’intersection des axes \
0als
des torches (mm)

Tableau 11 : Gammes des paramétres opératoires du banc d'essai

Pour un diamétre de tuyeére de 6 mm, le débit d’argon est fixé a 33 1/min alors qu’il est de
45 I/min pour une tuyére de 8 mm de diamétre. Pour simplifier les notations et I’interprétation de
certains résultats, le débit d’hydrogene est exprimé en pourcentage volumique du mélange
plasmagene total. Pour ce type de torche, les diamétres de tuyere utilisables étant restreints, le choix
s’est porté sur deux diameétres « extrémes » permettant un fonctionnement stable du procédé. La
variation de pression dans I’enceinte est celle réalisable avec la pompe utilisée. Enfin, la
modification de la distance entre la cible et I’intersection des axes des torches est effectuée par le

rail motorisé qui permet la translation verticale de la cible.

2 - 1. 2. Diagnostics associés au banc d’ablation

La caractérisation de I’ablation du composite est effectuée par les outils de diagnostics

suivants :
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- un systeme de mesure de la température et de la vitesse des particules d’alumine ;

- deux pyrometres permettant de mesurer la température de la surface plane et des parois
verticales de la cible ;

- un capteur de déplacement de la cible pour mesurer la récession de surface du matériau en
temps réel ;

- une caméra vidéo classique et une caméra vidéo rapide numérique pour la visualisation

directe de ’ablation.

2 -1 2. 1. Mesures de la température et de la vitesse des particules d’alumine

La mesure de la vitesse et de la température des particules d’alumine en vol est effectuée en
utilisant un appareil commercial appelé¢ SprayWatch, Figure 64. Ce systeme, développé par la
société finlandaise OSEIR, est basé sur le traitement d’images obtenues a I’aide d’une caméra CCD
rapide (temps d’exposition compris entre 100 ns et 10 ms) et sensible dans le visible (12 bits).

La mesure de vitesse est déduite de la mesure de la trainée d’une particule chaude rayonnante
pendant le temps d’exposition de la matrice CCD. La mesure est effectuée dans un volume
d’analyse de I’ordre de 30 par 40 mm?, sur une profondeur variable en fonction de 1’ouverture du
diaphragme (6 a 20 mm). La mesure de température des particules est effectuée par pyrométrie
bichromatique intégrée. Ces mesures sont des mesures d’ensemble et ne donnent pas acces aux
distributions de vitesse et de température des gouttes.

La détermination de la vitesse et de la température des gouttes et I’enregistrement des données

se font en direct par un logiciel spécifique au systeéme.

Torche Zone de
plasma mesure

SEEE e e e i - —— =

_____ S

Trajectoires
des gouttes
d'alumine

Caméra Spray
Watch

Figure 64 : Dispositif de mesure de la vitesse et de la température des gouttes en vol
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Les mesures de vitesse et de température des gouttes se font pour une distance d de 140 mm
par rapport a la sortie de tuyere d’une des deux torches. Cette distance est la distance minimale qui
permet de s’affranchir du rayonnement du plasma qui peut perturber les mesures pyrométriques et
donc fausser les mesures de température des particules. Les mesures sont effectuées en 1’absence de
la cible en carbone phénolique car son rayonnement lors des essais d’ablation masque le

rayonnement des gouttes en vol.

2 - 1. 2. 2. Mesures de température du matériau ablaté par pyrométrie

2-1.2.2.a) Les pyrométres utilisés

La caractérisation en température du matériau ablaté est réalisée par deux pyrometres, un
pyrométre monochromatique IRCON® Modline II et un pyrométre bi-mode (monochromatique ou

bichromatique) IRCON® Modline 5.

Le pyrometre Modline II est un pyrometre monochromatique dont la réponse spectrale est
centrée sur 0,85 um et la gamme de températures mesurées comprise entre 1500 et 3000°C. La
résolution spatiale de la mesure est un disque de 2 mm de diametre a la distance focale fixée pour
les mesures (environ 45 cm). Le signal analogique généré par le pyrométre est numérisé et traité par
une carte d’acquisition National Instrument de type 6052E pilotée par un programme sous
environnement LabVIEW®. La vitesse maximale d’acquisition de la carte est de 333 kHz autorisant
une cadence d’acquisition suffisamment rapide. Apres traitement (lissage et conversion en
température du signal initial), ’intervalle de temps entre deux acquisitions est défini par ’utilisateur

selon les essais réalisés.

Le pyrometre Modline 5 est un pyrometre bi-mode qui peut étre utilisé soit en mode
monochromatique ou bichromatique. Le mode monochromatique posséde une réponse spectrale
centrée sur 1,05 pm tandis que le mode bichromatique travaille sur deux longueurs d’onde, 0,9 et
1,05 pm. Comme pour le Modline II, la «tache » de mesure fait 2 mm de diameétre pour une
distance focale de 45 cm (ce disque devient une ellipse lorsque le pyromeétre vise en angle mais cela
a peu d’influence sur la mesure du fait de ’'uniformité de la température sur la surface de la cible).
La gamme de température mesurable par ce pyrometre est comprise entre 1000 et 3000°C. La durée
d’acquisition du signal ainsi que 1’affichage, paramétrables de 10 ms a 60 s, sont choisis par

’utilisateur. Le pilotage du pyrometre ainsi que I’exploitation du signal fourni est effectuée par un
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logiciel IRCON spécifique a ce modele. Il faut noter que malgré 1’avantage d’utiliser le mode
bichromatique du pyrometre afin de s’affranchir de la valeur de 1’émissivité du matériau,
’utilisation de deux longueurs d’onde dans ce mode augmente la sensibilit¢ de I’appareil aux
perturbations liées au rayonnement plasma généré par les torches. Ainsi, pour atténuer I’impact de

ces perturbations, le pyrométre Modline 5 sera utilisé en mode monochromatique.

Compte de tenu des pyrometres utilisés, des gammes de températures mesurées (entre 1700°C
et 3000°C) et de I’environnement particulier des mesures (rayonnement plasma, cible en

mouvement...), ’incertitude de mesure pour chaque pyrometre est estimée a = 50°C.
2 -1.2.2.b) Positionnement des pyrometres par rapport au matériau ablaté
Les pyrométres sont utilisés pour mesurer la température de surface du matériau et pour
déterminer le gradient de température sur la hauteur de la cible lorsque celle-ci est ablatée. Le

positionnement des pyrometres (notés 1 et 2) est présenté sur la Figure 65 :

Torches plasma
Pyrométre 1

Z Cible

Pyrométre 2 L
Al=30 mm

#
(vertical) ©
" Enceinte

Figure 65 : Positionnement des pyrométres pour les mesures de température du matériau ablaté

Le premier pyrometre est utilisé pour mesurer la température de surface de la cible en carbone
phénolique. La mesure est effectuée au centre de la surface ablatée. Le deuxiéme pyrometre permet
de déterminer le gradient de température qui s’établit pendant un essai sur la paroi verticale de la
cible (il peut étre déplacé verticalement de fagon manuelle). Le pyrometre 1 et le pyrometre 2

peuvent étre indifféremment le modéle Modline II ou Modline 5.
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2 - 1. 2. 2. ¢) Exploitation du signal pyrométrique

L’exploitation des données pyrométriques par le systéme d’acquisition montre que le signal
obtenu pour la température de surface d’une cible a I’équilibre thermique n’est pas constant et

évolue périodiquement en fonction du temps, Figure 66 :
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Figure 66 : Signal pyrométrique obtenu pour la température de surface d’une cible a I’équilibre

thermique (incertitude de £+ 50°C)

Ce signal est ’exemple d’une mesure de température de la surface de la cible lorsque sa
température moyenne est stabilisée. Pour ces conditions arbitraires de fonctionnement des torches
plasma, I’oscillation du signal est périodique entre 2300 et 2320 + 50°C. Ces oscillations coincident
avec les faibles variations de pression a I’intérieur de la chambre (= 5 kPa) dues au temps de
réponse de la vanne a diaphragme qui permet de réguler la pression dans I’enceinte a 50 kPa. En
effet, lorsque la pression diminue, la température de la cible diminue car le plasma est moins dense,
les collisions entre atomes moindres et par conséquence sa température d’écoulement plus faible. A
I’inverse, une pression plus ¢élevée engendre plus de collisions et un plasma plus énergétique, avec
pour conséquence une température de cible plus importante. En conclusion, pour avoir une
représentation cohérente de la température de la cible, le signal pyrométrique est moyenné sur un
temps suffisamment long (quelques dizaines de secondes) pour déterminer une température

moyenne de la cible lors d’un essai d’ablation.
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2 -1.2.2.d) Calibration des mesures pyrométriques

Les mesures de température réalisées sur la cible sont effectuées dans un environnement
complexe qui engendre de nombreuses perturbations (rayonnement plasma intense, atmosphere
chargée en particules...) susceptibles de fausser les valeurs mesurées. Ajouté a cet environnement,
la nature complexe du systéme analysé (surface soumise a des impacts répétés de particules de
nature différente) et les valeurs de températures atteintes par le matériau (supérieure a 1700°C)
rendent délicates la réalisation de ces mesures. Pour prendre en compte ces difficultés, il est donc
nécessaire de calibrer les pyrometres pour ces conditions d’essai afin de minimiser au maximum les

incertitudes sur les mesures de température. La calibration consiste donc a :

- déterminer 1’émissivité du carbone phénolique aux températures mesurées et correspondant
au domaine de réponse spectrale du pyromeétre ;
- déterminer I’émissivit¢ du matériau lorsqu’il est soumis aux impacts de particules

d’alumine.

La premicre étape consiste a déterminer 1’émissivité du carbone phénolique lorsqu’il est
chauffé par les torches plasma. Pour ces essais, un thermocouple gainé de type N (Nickel Chrome
Silicium) est utilis€ pour effectuer une mesure de température qui n’est pas affectée par le
rayonnement plasma. L’extrémité du thermocouple a ’intérieur de la cible est a 0.5 mm de la
surface supérieure et a 0.5 mm de la paroi verticale. La gaine du thermocouple a un diamétre de 2
mm. Les pyrométres sont placés de manicre a ce que leurs spots de visée (2 mm de diamétre) soient

focalisés sur la surface proche de I’extrémité du thermocouple, Figure 67 :

Pyromeétre

monochromatique A h
Pyrométre @ //
bichromatique
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L o

IR

Acquisition température

Figure 67 : Détail du positionnement du thermocouple dans la cible
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Ce dispositif permet donc de mesurer a 1’équilibre la température a un méme point de la cible
avec trois moyens différents en considérant la mesure thermocouple comme la mesure de référence.
Pour ces essais, il faut noter que la cible est simplement chauffée et ne subit pas d’érosion due aux
impacts de particules d’alumine afin d’éviter une destruction du thermocouple.

Du fait de la température maximale de fonctionnement du thermocouple voisine de 1200°C,
les parametres plasma sont choisis pour atteindre une température moyenne de la cible stabilisée a
1100°C (mesure du thermocouple). Pour mesurer la méme température avec les pyrométres,
I’émissivité du matériau doit étre fixée a 0,85 pour les deux pyrométres, le Modline II et le
Modline 5. Dans ses travaux, Bansard [7] avait estimé I’émissivité du carbone phénolique a une
valeur 1égérement supérieure a 0,8 pour des températures supérieures a 1500 °C et le fabricant du
matériau, Snecma Propulsion Solide, estime pour ces conditions une émissivité comprise entre 0,8
et 0,9. Ces valeurs confirmant les expériences menées, 1’émissivité du carbone phénolique choisie

pour les mesures de température de la cible est donc de 0,85.

Lorsque la cible est soumise aux impacts des gouttes d’alumine, la mesure de la température
du composite est beaucoup plus difficile car la zone visée par le pyrométre est une surface en
carbone sur laquelle sont présents des agglomérats d’alumine liquide qui se déplacent vers la
périphérie et sont continuellement renouvelés par les gouttes d’alumine incidentes. Le pyromeétre
integre alors les rayonnements des deux composés et donne une valeur globale de la température de
la surface du matériau.

La nature complexe de la surface analysée ne permet pas de définir une valeur d’émissivité
précise pour le matériau soumis aux impacts de particules. De plus, il n’est pas possible de
déterminer cette émissivité par des mesures comparatives obtenues avec des thermocouples
puisqu’ils ne peuvent pas étre maintenus a I’intérieur d’une cible en cours d’érosion. Pour 1’alumine
liquide, I’émissivité de la surface est fixée en tenant compte des mesures d’émissivité de I’alumine
liquide réalisées par Sarou-Kanian [74]. L auteur a mesuré la variation de I’émissivité spectrale de
I’alumine en fonction de la température pour des longueurs d’ondes comprises entre 2 et

6 um, Figure 68 :

119



Partie 2 : Le banc de test d’ablation et sa modélisation

4 8000 4000 3000 2000

T T T T T

Y N e e ——
0.8+ '
07
0.6
0.5
0.4 _
0.3 T=2300 K
027 T=2100 K I
0.1

0.0 T T T T T T T T T T T T T T T
2.0 25 3.0 3.5 4.0 45 50 55 6.0

A, MM

Spectral emissivity

Figure 68 : Variation de I’émissivité spectrale de I’alumine entre 2 et 6 pm en fonction de sa

température (Sarou-Kanian [74])

Méme si ces mesures sont réalisées pour une longueur d’onde comprise entre 2 et 6 um, les
résultats montrent que pour la température de fusion de 1’alumine (T = 2300 K) et & 2 um,
I’émissivité de I’alumine mesurée est de I’ordre de 0.8. Pour des températures supérieures,
I’émissivité oscille autour de 0.9. Ainsi, méme si les valeurs de 1’émissivité a 1 um ne sont pas
disponibles, la valeur 0.85 est choisie pour mesurer la température de surface du matériau lorsqu’il
est impacté par les particules d’alumine. Le choix de cette valeur permet de conserver I’étalonnage
effectué¢ dans le cas d’une cible simplement chauffée par le plasma et simplifie la mise en place des
mesures de température dans le cas d’essais ou la nature de la surface du composite (présence

d’alumine ou simple chauffage) varie en fonction du temps.

2 - L. 2. 3. Caractérisation de I’ablation par imagerie classique et rapide

Les essais d’ablation sont filmés par deux caméras aux fonctions différentes. Une caméra
vidéo classique filme 1’ablation dans sa globalité sur la durée compléte d’un essai alors qu’une
caméra rapide numérique permet de visualiser les mécanismes d’ablation qui se produisent sur des
temps brefs (quelques dixiemes de secondes a quelques secondes) grace a des fréquences

d’acquisition rapides (de 60 images / s a 100 000 images / s).

La caméra classique est une caméra a matrice CCD qui réalise des enregistrements
analogiques a une fréquence de 25 images par secondes. Les images réalisées sont au format CCIR.

La caméra, placée a I’horizontale, permet de visualiser la cible de coté.
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La caractérisation de 1’ablation par imagerie rapide est faite par une caméra vidéo rapide
numérique rapide PHOTRON® Fastcam 1024. C’est une caméra a matrice CCD de résolution
1024 x 1024 pixels avec une fréquence d’acquisition nominale de 1000 images / s. En réduisant la
résolution d’acquisition, la fréquence maximale d’acquisition peut atteindre 100 000 images / s.
Cette caméra est placée en surplomb de la cible et permet de visualiser les impacts de 1’alumine sur

le matériau composite comme les ¢jections de matiere (carbone et alumine) qui en résultent.

2 - 1. 2. 4. Mesure de vitesse d’ablation du carbone phénolique

La récession de surface de la cible lors de son ablation est mesurée par un capteur de
déplacement LVDT (« Linear Variable Displacement Transformer » de marque LD500 Omega
Engineering). Ce dispositif mesure la course du rail qui maintient en permanence la surface
supérieure de la cible au niveau du laser (cf § 2 - 1. 1. 4)) et permet ainsi une mesure indirecte de la
hauteur érodée de 1’échantillon testé. Les signaux analogiques générés par le capteur (-5 / +5 V
correspondant a une course totale de 12 mm) sont numérisés et traités par une carte d’acquisition

National Instrument (6052E) puis exploités sous environnement LabVIEW.
2 -1. 2. 4. a) Mode opératoire pour les mesures de vitesse d’ablation
Afin de réaliser des mesures de vitesse d’ablation qui soient reproductibles et comparables

entre elles, un méme mode opératoire simple est défini pour chaque essai. Ce mode peut se décrire

en trois étapes résumées sur la séquence d’images présentée sur la Photo 2 :

(1) et (2) () (4)

Photo 2 : Illustration du mode opératoire concernant la mesure de la vitesse d'ablation du carbone

phénolique
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Les étapes présentées sur la Photo 2 correspondent a :

- étape (1) : Démarrage des torches plasma avec les parametres de fonctionnement définis
(intensité du courant d’arc, pourcentage volumique d’hydrogene, pression dans la chambre
d’essai), mise en route de I’injection des particules dans le plasma puis stabilisation de
I’ensemble des parameétres opératoires ;

- étape (2) : Métrologie sur la vitesse et la température des particules par le dispositif
SprayWatch (cf. paragraphe 2 - 1. 2. 1.) ;

- étape (3): Positionnement de la cible sous I’écoulement puis mesure de la vitesse
d’ablation et de la température de surface du composite ;

- étape (4) : Retrait de la cible de la zone d’ablation, arrét de 1’injection des particules et

extinction des torches.

Cette procédure est définie pour que le matériau composite soit soumis brutalement a
I’écoulement chaud (gaz a 4000 — 5000 K) et aux impacts de particules (situation la plus proche de

celle subie par le matériau constituant la tuyére d’un moteur a propulsion solide).
2-1.2.4.b) Traitement des données relatives a la vitesse d’ablation

L’exploitation des résultats liés a I’ablation du composite concerne 4 grandeurs qui sont la
température et la vitesse des particules d’alumine, la température de surface du composite et sa
vitesse d’ablation.

La température et la vitesse des particules, comme cela est précisé dans le paragraphe
précédent, sont mesurées par I’intermédiaire du systéme Spray Watch® présenté au paragraphe
2 - 1. 2. 1. avant le positionnement de la cible sous les torches plasma. La température de surface de
la cible est mesurée par le pyromeétre bichromatique Modline 5. La valeur de température retenue
pour caractériser la vitesse d’ablation du carbone phénolique en fonction de sa température de
surface est celle que 1’on peut mesurer lorsque la cible a atteint sa température d’équilibre vis-a-vis
de I’écoulement plasma et des gouttes d’alumine. Il s’agit donc de la valeur moyenne de
température de surface du matériau pendant son ablation, une fois la montée en température
effectuée. La Figure 69 présente un signal caractéristique de température obtenu pour un essai
d’ablation ou ’on peut distinguer la montée en température du matériau puis une stabilisation

correspondante a la température d’équilibre :
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Figure 69 : Evolution de la température de surface du composite carbone phénolique

Comme cela est précisé au paragraphe 2 - 1. 2. 2. ¢) concernant I’exploitation du signal
pyrométrique, les oscillations visible sur la courbe de la Figure 69 correspondent aux faibles
variations de pression a I’intérieur de la chambre (+ 5 kPa) dues au temps de réponse de la vanne a
diaphragme qui permet de réguler la pression dans I’enceinte d’essai (les variations de pression dans
I’enceinte entrainent des variations de densité du plasma et par conséquence une fluctuation de la
température du matériau placé sous celui-ci). La valeur de température retenue est donc celle
représentée par la droite rouge, moyenne du signal périodique. Aussi, méme si la température
d’équilibre du matériau met une dizaine de secondes a s’établir a la suite du positionnement de la
cible sous les torches plasma, seule cette température est considérée pour caractériser I’ablation du
carbone phénolique. De plus, 1’étape de chauffage du matériau étant courte par rapport a la durée
totale de I’ablation (une dizaine de secondes pour une durée d’ablation variant de 2 a 3 minutes), il
est admis que cette phase n’a pas d’influence significative sur la vitesse moyenne de récession de

surface du carbone phénolique mesurée.

La vitesse de récession du composite est établie a partir de la mesure continue du déplacement
vertical de la cible pendant son ablation (paragraphe 2 - 1. 2. 4.). La valeur du déplacement est
ensuite enregistrée en fonction du temps pour calculer directement la vitesse d’ablation du
composite. La Figure 70 présente un enregistrement caractéristique du déplacement de la cible, avec

la linéarisation du signal permettant d’obtenir la valeur de la vitesse d’ablation :
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Figure 70 : Mesures de la vitesse d’ablation du carbone phénolique

Ainsi, les traitements de I’ensemble de ces données permettent de relier, pour chaque essai, la
vitesse d’ablation du carbone phénolique a sa température et a la taille (déja connue), la température
et la vitesse des gouttes d’alumine qui I’impactent.

Les Figure 69 et Figure 70 concernent les évolutions de la température et de la récession de
surface, permettant d’estimer, dans les conditions opératoires de ce banc d’essai, les durées des

différentes étapes du phénomene d’ablation présenté au paragraphe 1 - 11. 8. :

- la premiére étape, limitée par le dégazage de la résine, est trés breve (de ’ordre de la
seconde, au vu de la montée en température de la cible, cf. Figure 69) ;

- la seconde étape, ou la récession de surface du matériau est encore faible, est de I’ordre de
15 secondes ;

- la troisieme étape, transitoire avant que le régime d’ablation se stabilise, semble trés breve

(quelques secondes).

En conclusion, le banc de test est congu pour obtenir un jet de particules symétrique par
rapport a I’axe vertical de I’enceinte et du matériau ablaté. Ceci implique ’utilisation de deux
torches plasma, permettant une répartition plus uniforme des flux de particules a la surface du
matériau et un doublement de la masse d’alumine traitée. Les outils de diagnostics (SprayWatch et
imagerie) sont nécessaires a la visualisation et au contrdle du jet de particules impactant la cible.

Pour mieux comprendre et maitriser les trajectoires des particules d’alumine, une

modélisation du procédé a été développée parallélement.
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2 - II. Modélisation numérique du procédé

2 - 1II. 1. Objectif de 1a modélisation

Du fait de la difficulté a déterminer expérimentalement les différents paramétres liés a
I’ablation (grandeurs caractéristiques des particules, température de la cible...) et pour limiter le
nombre d’expériences et mieux appréhender les différents mécanismes de ’ablation, des travaux de
modélisation du dispositif expérimental sont réalis¢ parallelement aux essais expérimentaux.

L’objectif de ce travail, réalis¢ avec Djilali Hameur, est de développer un outil numérique
permettant de simuler I’écoulement plasma des deux torches, I’injection de particules d’alumine
dans le plasma et I’état thermique de la cible en fonction des conditions de fonctionnement du banc
d’essai (parameétres de torches, pression dans la chambre...). Les finalités a terme de cette

modélisation doivent étre les suivantes :

- extraire des résultats prédictifs sur la vitesse et la température de 1’écoulement plasma en
fonction des paramétres de fonctionnement des torches plasma ;

- calculer la vitesse et la température des particules d’alumine en fonction de ces mémes
parametres plasma ;

- optimiser les trajectoires des particules en calculant le débit optimal de gaz porteur ;

- déterminer 1’état thermique d’un matériau placé dans 1’écoulement plasma et soumis aux

impacts de particules d’alumine.

Les résultats présentés dans ce paragraphe concernent le calcul de la température et de la
vitesse de I’écoulement des jets plasma des deux torches, la température de la cible soumise a cet
¢coulement et le calcul des trajectoires des particules d’alumine dans le jet plasma. Les calculs
concernant 1’écoulement et la cible sont effectués pour un plasma sans injection de particules
d’alumine alors que le calcul des trajectoires des particules tient compte du débit et de la
granulométrie utilisés expérimentalement (respectivement 2 kg/h pour chaque torche et une
granulométrie de 10 - 40 um).

Méme si les travaux présentés sont incomplets par rapport a la problématique de départ qui est
de pouvoir calculer la température du composite lorsqu’il est soumis aux impacts de particules, ces
derniers permettent tout de méme de valider les hypothéses de départ choisies pour modéliser

I’écoulement, le gradient de température dans la cible et les trajectoires des particules.
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Dans un but de simplification du calcul et parce que les phénomenes physiques modélisés

I’autorisent, le modele est établi pour une géométrie 2D cartésienne.

2 - 1II. 2. Modélisation de I’écoulement plasma

2 - 1L 2. 1. Hypothéses et domaine de calcul

La modélisation de I’écoulement plasma formé par les deux torches se base sur I’hypothése
d’un milieu continu a I’équilibre thermodynamique local. L’écoulement est supposé stationnaire,
dilatable et incompressible. Le modéle de turbulence de 1’écoulement est un mod¢le de type K-¢
avec un traitement renforcé aux parois. L’€coulement trait¢ est un mélange de gaz plasmagenes
argon et hydrogene dans les proportions Ar / Hy = 45 / 15 1/min et du gaz porteur d’injection de
poudre (de ’argon a un débit de 5.5 1/min). Les propriétés thermodynamiques (capacité thermique,
enthalpie et masse volumique) et de transport (viscosité dynamique et conductivité thermique) des
mélanges gazeux sont calculées en utilisant les lois des mélanges et les données des gaz purs

exprimées en fonction de la température.

Le domaine de calcul, a géométrie 2D, est présenté Figure 71 :
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Figure 71 : Domaine de calcul 2D et maillage associé
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Le domaine de calcul peut étre divis€¢ en deux sous-domaines : le premier sous domaine
correspond a la partie interne de la torche plasma qui comprend une zone « hautes températures » et
I’injecteur de particules alors que le second sous-domaine est défini a partir de la sortie de tuyere et
correspond a la chambre d’essai incluant la cible (positionnée a 15 mm de I’intersection des jets
plasma). La zone de calcul s’étend latéralement jusqu’aux parois de la chambre afin de favoriser la
convergence des calculs et pour limiter le nombre de frontiéres libres. Les seules fronticres libres
définies délimitent la zone se trouvant au dessus des torches et la partie basse de la chambre. Sur la
partie supérieure du maillage, la pression est celle du domaine (50 kPa) et la température de
I’écoulement est fixée a 800 K (mesures expérimentales) si le fluide est rentrant alors que sur la
partie inférieure, une dépression de 100 Pa est imposée (toujours pour améliorer la convergence des
calculs) pour une température d’écoulement de 300 K. Enfin, une symétrie située a la limite gauche
du domaine permet de tenir compte implicitement de la deuxiéme torche plasma. Au total, le
domaine de calcul comprend 31 727 mailles avec un maillage resseré au niveau des parois de la
cible pour affiner le calcul de température et de vitesse de I’écoulement au voisinage du matériau

étudié.

La formation du plasma correspond a la conversion de I’énergie électrique en énergie
thermique dans le gaz plasmageéne. Cette production de chaleur est considérée comme un terme
source (ou puissance volumique) dans l'équation de conservation de la chaleur de la phase gazeuse.
Cette puissance thermique fournie par 1’arc est modélisée dans le domaine de calcul par une source
de chaleur volumique uniforme en temps et en volume (W/m?), dans une zone définie dans la tuyére

comme cela est représenté Figure 72 :
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Figure 72 : Définition de la zone « hautes températures » pour la modélisation de 1'écoulement plasma
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Le transfert de chaleur au niveau des parois de I’anode est calculé a partir de la puissance
volumique injectée dans la torche et le rendement thermique de la torche n qui est de 56 % pour les

torches utilisées et pour une composition de gaz plasmagéne Ar/ H, =45/ 15 1/min (Bansard [7]).

Parallélement a I’expression du terme source, 1’écoulement gazeux est initié par I’injection au
niveau de la pointe de cathode du mélange gazeux plasmagene a une température uniforme de

300 K et avec un profil de vitesse parabolique décrit par I’équation (47) :

v(r)=v, .| 1- r (47)
o

Avec ry le rayon de la tuyere et v,,, fixée a 24 m/s (la vitesse maximale est classiquement
définie comme le double du débit volumique divisé par la surface de la section de la tuyere).
Comme pour le mélange plasmagene, la vitesse du gaz porteur est définie par cette équation et la

température du gaz est fixée a 300 K.

Concernant le rayonnement, un modele aux Ordonnées Discrétes qui permet de traiter les
milieux semi-transparents est utilisé. Ce mode¢le se base sur la résolution de I’équation de transport
de I’intensité radiative I (W/m’) en discrétisant I’espace en différents faisceaux (angles solides). Le
mélange gazeux dans la chambre est alors considéré comme un milieu gris (pas de dépendance en
longueur d’onde), dont 1I’émissivité est égale a 1’absorptivité et d’un indice de réfraction égal a 1.

Pour chaque limite solide du domaine, le coefficient d’émissivité est pris €gal au coefficient
d’absorption alors que pour les fronticres libres, le rayonnement est défini comme le rayonnement

d’une paroi de type corps noir infiniment éloignée (coefficient d’émissivité fixé a 1).

Les grandeurs caractéristiques définies pour la modélisation de 1’écoulement plasma et les

données relatives aux différentes parois du domaine de calcul sont résumées dans le Tableau 12 :
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Diametre de tuyere 8 mm

45 1/min d’Ar

Mélange plasmagéne
Sl & 25 1/min d’H,

Courant d’arc 600 A

Tension d’arc 60V
Parameétres de la torche

Puissance effective fournie au
plasma 15840 W
gaz plasmageéne

Rendement thermique de la

56 %
torche
Emissivité des parois de la .
torche
Pression dans la chambre 50 kPa
Parameétres de la chambre
. Emissivité des parois de la
d’essai 0.8
chambre
Emissivité de la cible 0.85
Parameétres liés a la cible Emissivité de la tige en
0.5

tungsteéne supportant la cible

Tableau 12 : Parameétres définis pour la modélisation de I'écoulement plasma

2 - 11 2. 2. Champs de vitesse de I’écoulement

Le premier calcul concerne le champ de vitesse de I’écoulement plasma produit par les

torches. La Figure 73 présente ce champ sur I’ensemble du domaine de calcul :
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Figure 73 : Champs de vitesse de I'écoulement (m/s)

Le calcul du champ des vitesses montre qu’en sortie de tuyere, la vitesse de 1’écoulement est
voisine de 1200 m/s. Cette vitesse €élevée permet d’entrainer les particules d’alumine injectées dans
le plasma. Au fur et a mesure que 1’écoulement se rapproche de la cible, sa vitesse diminue avec
une valeur comprise entre 300 et 400 m/s.

La vue générale de 1’écoulement présenté sur la Figure 73 révele également que la présence
de la cible perturbe et dévie 1I’écoulement a droite de cette derniére. L angle supérieur de la cible
crée une zone de réaccélération (= 500 m/s) et la vitesse de 1’écoulement reste élevée (= 400 m/s)
jusqu’a la partie basse du matériau. Cette déviation de 1’écoulement par la cible est confirmée sur la

Figure 74 qui présente un agrandissement de la zone concernée :
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Figure 74 : Détail des champs de vitesse autour de la cible (m/s)

Cet agrandissement du champ de vitesse confirme la déviation de I’écoulement par la cible et
permet de visualiser 1’accélération des gaz apres leur impact a la surface du matériau.

En conclusion, les ordres de grandeur des vitesses de I’écoulement aux abords des parois de la
cible avec des valeurs de quelques centaines de métres par seconde prouvent que le matériau peut

étre soumis a des contraintes mécaniques non négligeables du seul fait de la force de 1’écoulement

plasma.
2 - 1L 2. 3. Champs de température de I’écoulement

La Figure 75 présente le champ de température de 1’écoulement pour le domaine de calcul :
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Figure 75 : Champs de température de I'écoulement (K)

En sortie de tuyere, la température de I’écoulement se situe autour de 14 000 K. Pour cette
zone, la représentation en température de I’écoulement permet de distinguer le dard plasma ou se
concentrent les isothermes les plus chaudes, supérieures a 10 000 K. Quelques millimétres apres la
sortiec de tuyere, les isothermes tendent a « s’élargir » pour former un écoulement supérieur a
9000 K au voisinage de la surface de la cible.

Pour préciser les distributions de température au voisinage de la cible, un agrandissement du

domaine de calcul est présenté Figure 76 :
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Figure 76 : Détail des champs de température autour de la cible (K)

La couche limite qui se forme autour de la cible est immédiatement visible sur la Figure 76.
Cette couche limite crée un gradient important puisque la température au niveau de la surface de la
cible est de I’ordre de 4000 K alors que la température de I’écoulement 1 a 2 mm au dessus de cette
surface avoisine les 7000 K. Cependant, des isothermes a haute température (supérieure a 6000 K)
« englobent » la cible et, malgré la formation d’une couche limite sur la surface du matériau,
I’ensemble des parois de la cible se trouve au contact d’un écoulement compris entre 3000 et

4000 K.

2 - II. 3. Modélisation du gradient thermique de la cible

La suite logique du calcul de la vitesse et de la température de 1’écoulement est de déterminer
le gradient de température qui s’établit dans la cible. Pour ce calcul, les conditions opératoires sont
identiques a celles présentées dans le Tableau 12 au paragraphe 2 - I1. 2. 1.

2 - 1I. 3. 1. Hypothéses relatives au matériau composite

Les hypotheses faites sur le domaine de calcul et sur les parametres opératoires sont

identiques a celles du calcul de la vitesse et de la température de 1I’écoulement.
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Le matériau étudié étant anisotrope, ses propriétés thermiques varient suivant les directions de
I’espace. En effet, la caractéristique structurelle principale du carbone phénolique est qu’il est formé
par une succession de strates qui correspondent a la mise en forme du composite par superposition
de tissus imprégnés (cf. paragraphe 1 - II. 2. 2. ¢) . Cette architecture nécessite de caractériser la
capacité thermique et la conductivit¢ thermique du matériau suivant deux directions,
perpendiculaire et parallele aux plans de strates, comme cela est représenté Figure 77 :

Direction ortho

SISO RS

T irect
Strate 4 [Jirection para

B

e

e

Cible

Figure 77 : Définition des directions ortho et para par rapport a la structure du matériau composite

Le modele tient donc compte de I’anisotropie du matériau et utilise les valeurs fournies par
Snecma Propulsion Solide. Concernant 1’émissivité de la cible, elle est fixée a 0.85 pour les deux

directions (orthogonale et paralléle).
2 - 1L 3. 2. Résultats sur le calcul du gradient
Le premier calcul concerne la température de surface et de la paroi verticale de la cible. Les

résultats sont présentés Figure 78 ou sont également tracés les données issues de 1’expérience qui

sera présentée dans le paragraphe 3 - I1. 3. 2. :

A B c
3500 ! ! 1|
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= 2250 L1 g ! c
2000 i ) i Support
i 1
1750 :
1500 4 —mModele '
1250 4 = Expérience
1000 T T T T T T T

0 5 10 15 20 25 30 35 40
Contour de la cible (mm)

Figure 78 : Température calculée et mesurée sur le contour de la cible (°C)
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L’approche du modéle (courbe bleue) semble cohérente puisque 1’évolution de la température
calculée est similaire a I’expérience (points rouges) avec une température de surface quasiment
constante (entre A et B) et une diminution progressive de la température jusqu’a la partie basse de
la cible (point C).

Cependant, I’écart absolu entre les mesures expérimentales et les valeurs calculées est
important puisqu’il est voisin de 650°C pour la surface de la cible et augmente sur la ligne BC avec
un écart de 1150°C au niveau du point C. En conséquence, alors que le gradient mesuré par
pyrométrie sur la hauteur de la cible est de 900°C (cf. paragraphe 3 - II. 3. 2.), le gradient calculé
entre B et C est plus faible avec une valeur de 410°C.

Ces résultats sont complétés par le tracé du gradient de température dans le matériau au
niveau de son axe central. La Figure 79 représente les valeurs calculées et les données
expérimentales sur une profondeur de 20 mm (qui correspondent a la hauteur totale du matériau
moins la profondeur de son emmanchement sur la tige en tungsténe) au niveau de 1’axe central

vertical de la cible.

3500
3250 ==
3000 \ r
2750 il S
g 2500 \\;\_i\ Cible—T
2250
2000 i z

—g
1750
1500 +— —Modéle
1250 +— —Expérience
1000 . . ‘ .
0 5 10 15 20 25
Z (mm)

Figure 79 : Modélisation du gradient axial de température de la cible et comparaison avec les données

expérimentales

Les valeurs expérimentales tiennent compte ici du gradient de température de 40°C mesuré
radialement sur la surface du matériau (cf. Figure 87, paragraphe 3 - II. 3. 1.). Ainsi, les mesures
effectuées sur la paroi verticale extérieure de la cible sont majorées de 40°C pour obtenir la
température estimée du cceur du matériau.

Comme pour la Figure 78, 1’écart de température entre le modéle et I’expérience est voisin de

650°C. Cependant, cet écart reste constant pour toute la profondeur z de mesure. Ainsi, la tendance
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donnée par le modele est correcte puisque le gradient de température calculé est identique au

gradient mesuré.

Les raisons de I’écart absolu observé entre le modele et I’expérience peuvent étre multiples.
La premiere concerne la difficulté a traiter le rayonnement émis par le plasma. En effet, les données
initiales d’émission radiative nette du gaz utilisées dans le code de calcul (afin de recalculer un
coefficient d’absorption — émissivité¢) sont exprimées en volume alors qu’elles sont utilisées en
données surfaciques (domaine 2D cartésien) pour le calcul final. Cet aspect du calcul peut étre a
I’origine d’une surestimation du rayonnement et donc de la température finale de la cible. La
deuxieme cause des différences entre le modele et ’expérience peut étre la considération de la
couche limite autour de la cible et donc du modele de paroi considéré. Le modéle utilisé ne tient pas
compte des phénoménes de pyrolyse du matériau qui entrainent la formation d’une couche limite
composée des gaz de pyrolyse (cf paragraphe 1 - II. 3, Figure 20) qui réagissent eux-mémes avec le
milieu environnant. Ces réactions utilisent alors une partie de la chaleur fournie par les gaz
extérieurs, qui ne sera pas employée pour chauffer le matériau. C’est pourquoi, cette couche limite
étant présente lors des mesures pyrométriques, les valeurs expérimentales de température du
matériau peuvent étre plus faibles que les températures calculées. La modélisation devra donc étre

affinée pour calculer une température de cible représentative de celle mesurée expérimentalement.

2 - 1I. 4. Modélisation du comportement thermique et dynamique des

gouttes d’alumine

Une fois I’écoulement modélisé, I’injection des particules d’alumine dans le plasma est
ajoutée et prise en compte dans le calcul final. Cependant, la difficulté a modéliser 1’évaporation
partielle des particules d’alumine (cet aspect du calcul n’est pas pris en compte ici) fait que leur
comportement thermique n’est pas encore validé par rapport aux mesures expérimentales présentées
au paragraphe 3 - I. Malgré cette lacune dans le calcul, les résultats présentés dans ce paragraphe
sont exploitables pour prévoir le comportement dynamique des particules d’alumine et en

particulier leurs trajectoires par rapport a la position de la cible.

2 -1I. 4. 1. Hypotheses et conditions aux limites

Les hypotheses de calcul concernant I’injection de particules d’alumine dans le jet plasma

sont résumées par les points suivants :
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- les particules sont sphériques ;

- les particules sont soumises a la force de trainée et de gradient de pression de
I’écoulement ;

- le champ de température est uniforme a I’intérieur de la particule ;

- le modele thermique tient compte du chauffage et du refroidissement solide ou liquide ;

- la fusion ou la solidification de 1’alumine est représentée par la fraction fondue de la
particule (notée X,) ;

- 1'évaporation n’est pas prise en compte ;

- les échanges de chaleur entre le gaz et les particules ont lieu par convection avec un
coefficient de convection h (calculé par I’intermédiaire du nombre de Nusselt) ;

- les transferts de chaleur sont considérés comme unidirectionnels, c'est-a-dire du gaz vers
les particules ;

- lavitesse initiale des particules est celle du fluide ;

- les particules sont soumises a la dispersion turbulente.

La vitesse d’une particule est décrite par I’équation (48) :

—

+ F +m,g

p ‘ gradient _ pression

dv, = 1 - -
I’I’lp dtp:FZESpCd(Vec_vP)

Voe =V

(48)

Avec m, la masse de la particule, S, sa surface apparente, v, sa vitesse, v, la vitesse de
I’écoulement, C,; son coefficient de trainée (qui dépend du coefficient de Reynolds) et
g ’accélération de la pesanteur.

La force du gradient de pression est exprimée par (49) :

pec VN 6v€c

pp " | a‘xi

(49)

gradient _pression i

Ou p, est la masse volumique de la particule, p.. la masse volumique du gaz environnant et x;

les coordonnées spatiales de la particule.
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Concernant la température de la particule, si celle-ci est inférieure ou supérieure a la
température de fusion de I’alumine, le chauffage ou le refroidissement sont considérés a 1’état solide

ou liquide et sont décrits par 1’équation (50) :

m_c di:Sph(Tw—Tp) (50)

Ou 4 est le coefficient d’échange convectif avec le gaz, S, la surface de la particule et 7., la

température des gaz au contact de la particule.

Si la température de la particule est égale a sa température de fusion, les phénomenes de

fusion ou de solidification sont décrits par 1’équation (51) :
dX
P _
Ly~ =8, h(T, ~T,) (51)

Ou X, est la fraction massique fondue de la particule.

Les données relatives aux particules d’alumine sont résumées dans le Tableau 13 :

10 - 40 um (distribution donnée par la loi de Rosin —

Granulométrie

Hammler)
Masse volumique (kg/m’) 3980
Température de fusion Ty (K) 2328
Chaleur latente de fusion Ly (J/Kg) 1.07 x 10°

SiT<Ty c,=1200 J/kg.K (état solide)

Capacité thermique ¢, (J/kg.K) ) o
SiT>Tyg c, = 1504 J/kg K (état liquide)

Tableau 13 : Propriétés de I'alumine retenues pour la modélisation du jet de particules

Enfin, les conditions aux limites retenues pour les particules sont, une vitesse initiale égale a
la vitesse de 1’écoulement, une fraction fondue initiale nulle (X, = 0) et une température de 300 K

au début du calcul. Pour les conditions aux parois, les particules rebondissent sur les frontiéres du
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domaine et s’échappent au niveau des frontieres libres. Pour la surface de la cible, une condition de
« trapping » est imposée (les gouttes sont retenues par la paroi, comme cela est visible sur la
Photo 18 au paragraphe 4 - 11. 1. 6).

2 - 11. 4. 2. Résultats sur le comportement thermodynamique des particules

Les résultats du calcul concernant la température et les trajectoires des particules d’alumine

sont présentés Figure 80 :

% 10°

J\L

Figure 80 : Calcul de la température et des trajectoires des particules d’alumine dans le jet plasma

Comme cela a été précisé dans I’introduction de ce paragraphe, le calcul de la température des
particules est erroné compte tenu du fait que 1’évaporation des particules n’est pas considérée. En
effet, si ’on se référe a 1’échelle de valeurs de la Figure 80, les particules atteignent des la sortie de
torche leur température d’ébullition et restent fixées a cette température sur la totalit¢ de leur
trajectoire. Ces résultats ne correspondent pas a la réalit¢ de I’expérience pour laquelle la
température maximale que peut atteindre une particule est voisine de 2300°C. Ainsi, la non prise en
compte des phénomenes de vaporisation dans le calcul maximise le transfert de chaleur de
I’écoulement aux particules et majore la température normalement attendue.

Malgré ces erreurs sur la température des particules, les trajectoires calculées sont cohérentes
avec la réalité. Les caractéristiques du jet modélisé ici (angle d’ouverture et déviation) confirment le

choix géométrique du positionnement des torches par rapport a la cible afin d’optimiser la

répartition des impacts de particules sur sa surface.
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2 - II. 5. Conclusion sur la modélisation du dispositif expérimental

Les travaux présentés dans ce paragraphe constituent une premiere étape pour la modélisation
d’un banc d’étude de I’ablation d’un composite carbone phénolique.

Les premiers résultats permettent d’établir une premicre caractérisation thermique de la cible
lorsque celle-ci est simplement chauffée par 1’écoulement plasma. Une fois affinés, ces calculs
autoriseront par la suite d’étudier les différentes conditions de fonctionnement des torches pour
obtenir des températures de matériau plus proches de celles connues pour un moteur a propulsion
solide (voisines de 3000°C).

Les calculs concernant le comportement thermodynamique des particules permettent
aujourd’hui de valider la répartition des particules dans le plasma et le positionnement de la cible
par rapport aux torches.

Les études qui feront suite a ces premiers résultats concerneront :

- Doptimisation et la validation des calculs de température de la cible et des particules
d’alumine ;

- la modélisation de I’interaction entre les particules d’alumine incidentes et le matériau
ablaté ;

- la prise en compte de I’évaporation des gouttes et de la possible récession de surface de la
cible ;

- le calcul global de I’équilibre thermique qui s’établit entre le film liquide en mouvement et

le matériau ablaté.

Ces informations permettront alors de préciser et d’expliquer les mesures expérimentales de la

température de surface de la cible présentées au paragraphe 3 - II. 5. de ce document.

2 - II1. Conclusion sur le procédé expérimental

Pour conclure, le procédé qui consiste a projeter des particules d’alumine liquide en grande
quantité sur un matériau a haute température (entre 2000°C et 3000°C) et tres complexe du fait de
I’interdépendance des parametres entre eux. Par exemple, une modification de la distance entre la
cible et I’intersection des jets plasma modifie a la fois la répartition des impacts de gouttes sur la

cible et la température de surface du matériau ablaté. Aussi, une variation des paramétres plasma,
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par exemple le courant d’arc, influe aussi bien sur les transferts cinétiques et thermiques des
particules que sur la température de la cible.

Compte tenu de cette problématique, il est essentiel d’étudier I’influence de chaque parametre
opératoire afin de spécifier les plages de la variabilité des paramétres en vol des particules

d’alumine (vitesse et température) et de la température du matériau cible.
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Compte tenu de I’objectif qui est de définir une corrélation entre la vitesse d’ablation du
composite et les parametres liés aux particules (vitesse et température) et au matériau (température),
une attention particuliére est portée a 1I’influence des parameétres opératoires du procédé (parametres
liés au fonctionnement du plasma, a I’atmosphere de I’enceinte et au positionnement de la cible) sur
les variations des parametres vitesse et température des particules ainsi que la température du

matériau.

3 - I. Variabilité de la température et de la vitesse des particules

d’alumine

3 -1. 1. Influence des paramétres de fonctionnement du banc d’essai sur la

température et la vitesse des particules d’alumine

La premicre étape consiste a étudier 1’évolution de la température et de la vitesse des
particules d’alumine en fonction des paramétres de fonctionnement du banc d’essai, qui sont

principalement :

- le pourcentage volumique d’hydrogéne dans le gaz plasmagene (entre 5 et 25 % en
volume) ;

- Tl’intensité du courant d’arc (entre 400 et 600 A) ;

- le diametre des tuyeres des torches (6 ou 8 mm) ;

- lapression dans I’enceinte d’essai (50 a 100 kPa).

Ces mesures sont réalisées avec la poudre de granulométrie 10-40 pum afin d’observer
I’évolution de la température et de la vitesse des particules pour un diamétre moyen de particule
intermédiaire par rapport aux 2 autres poudres disponibles (cf. § 2 -1. 1. 3. ¢) ).

Enfin, les mesures de température et de vitesse des particules sont réalisées sur le jet de
particules d’une torche mais pour un fonctionnement simultané des deux torches du dispositif avec

les mémes parametres plasma.
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3-1. 1. 1. Evolution de la température des particules d’alumine

La premiére mesure concerne la température des particules d’alumine en fonction du
pourcentage volumique d’hydrogeéne pour deux diamétres de tuyere des torches (6 et 8 mm) et deux

pressions distinctes (50 et 100 kPa). Ces mesures sont présentées Figure 81 et Figure 82 :
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Figure 81 : Evolution de la température des particules d'alumine en fonction du pourcentage

volumique d'hydrogéne (I =600 A)
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Figure 82 : Evolution de la température des particules d'alumine en fonction de ’intensité du courant

d’arc (% H, =25 %)
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L’incertitude relative pour ces valeurs, estimée a + 50°C compte tenu des perturbations
potentielles du rayonnement plasma sur les mesures effectuées, est représentée pour chaque figure
sur les points de mesure correspondant a un diamétre de 6 mm et une pression de 50 kPa. Les
mesures présentées sur ces graphiques sont pour chaque point une moyenne des températures des
particules présentes dans la section de mesure du jet de particules. Ces mesures montrent que la
température des particules est davantage influencée par le pourcentage volumique d’hydrogeéne que
par I’intensité du courant d’arc. Pour chaque diamétre de tuyére et pression dans la chambre, la
température des particules progresse d’environ 150°C entre 5 % et 25 % d’hydrogéne. Cette
tendance est cohérente puisqu’une augmentation du pourcentage volumique d’hydrogéne dans le
gaz plasmagene, entrainant une élévation de la conductivité thermique, augmente le transfert de
quantité de chaleur aux particules, et par conséquence leur température. Aussi, malgré 1’incertitude
de mesure relativement importante, I’augmentation de température est clairement marquée.

A contrario, la température des particules n’est pas clairement modifiée par 1’augmentation du
courant d’arc. En effet, entre 400 et 600 A, I’évolution de la température est trop peu marquée pour
les différentes configurations et reste dans le domaine d’incertitude des mesures. Ainsi, on peut
conclure que la variation de la valeur du courant d’arc a peu d’influence sur la température

moyenne des particules d’alumine.

Enfin, I’évolution de la température des particules en fonction du diamétre de tuyere et de la
pression dans la chambre d’essai est plus difficilement interprétable. En effet, 1’utilisation
simultanée des deux torches a pour conséquence de modifier les tendances communément établies
dans le cadre de I’étude d’un jet de particules pour une torche unique. Ceci est mis en évidence sur
la Figure 81 ou les températures les plus élevées sont obtenues dans le cas d’une pression plus
faible dans la chambre et pour le diamétre de tuyere le plus petit. Classiquement, un diametre plus
faible augmente la vitesse d’écoulement plasma, diminue le temps de sé€jour des particules dans le
jet et conduit a des températures de particules plus faible. De plus, une pression plus faible diminue
le nombre de collisions entre atomes et devrait conduire aussi a des températures de particules plus
faibles. Mais pour cette pression qui n’est que la moitié de la pression atmosphérique, un optimum
de température est atteint compte tenu de 1’allongement du jet plasma et donc des temps de séjour
des particules. De plus, le dispositif a deux torches modifie ces tendances et certaines combinaisons
de parameétres de fonctionnement ne favorisent pas le chauffage des particules. Par exemple, un
diamétre de 8 mm associé a une pression de 100 kPa conduit a un plasma relativement instable qui
ne permet pas un traitement thermique optimum des particules. Cette instabilit¢ peut donc expliquer

que les températures pour cette configuration soient faibles alors qu’elles devraient étre
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théoriquement plus élevées. Cependant, chaque mesure posseéde un domaine d’incertitude important

qui, ajouté a la configuration particuliere du dispositif, peut expliquer les tendances observées pour

les différentes configurations étudiées.

3 -1. 1. 2. Evolution de la vitesse des particules d’alumine

de I’intensité du courant d’arc est présentée Figure 83 et Figure 84 :

Figure 83 : Evolution de la vitesse des particules d'alumine en fonction du pourcentage volumique

Figure 84 : Evolution de la vitesse des particules d'alumine en fonction de I’intensité du courant d’arc
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Les mesures de vitesses effectuées par le Spray Watch ont une incertitude relative faible,
estimée a 10 m/s. Comme pour les mesures de températures, les valeurs présentées correspondent a
la moyenne des vitesses de chaque particule dans la section analysée du jet de particules.

La Figure 83 montre que 1’augmentation du pourcentage volumique d’hydrogéne a peu
d’influence sur la vitesse moyenne des particules. Pour chaque configuration, la vitesse des
particules peut étre considérée comme constante quel que soit le pourcentage d’hydrogeéne ce qui est
logique compte tenu de la faible densité de I’hydrogene par rapport a I’argon.

Ici, la vitesse des particules est davantage liée a I’intensité du courant d’arc. En effet, pour les
quatre configurations, la vitesse augmente en moyenne de 50 m/s pour une intensité qui varie de
400 a 600 A. Cette augmentation de la vitesse est expliquée par I’augmentation de la quantité de
mouvement du plasma lorsque I’intensité du courant d’arc entre la cathode et I’anode de la torche
augmente.

Par rapport aux mesures de température des particules, les vitesses moyennes de celles-ci sont
clairement influencées par le diameétre de la torche et la pression dans la chambre d’essai. En effet,
pour une pression faible, les vitesses de particules sont logiquement plus élevées (courbes bleues et
vertes sur les Figure 83 et Figure 84). Aussi, dans une moindre mesure que la pression, un diameétre
plus important de la tuyére entraine naturellement une diminution de la vitesse de 1’écoulement

plasma et par conséquence des vitesses de particules plus faibles.

3 -1 1. 3. Conclusion sur I’évolution de la température et de la vitesse des particules

en fonction des parameétres opératoires

L’influence des parametres opératoires sur la température et la vitesse des particules peut étre

résumée par le Tableau 14 :

Température de particule (°C) Vitesse de particule (m/s)
% volumique d’H, & AIP ~
Courant d’arc 1 & = 7
Diameétre de tuyére 7 A AN
Pression dans la chambre 7 . AAN

Tableau 14 : Résumé sur l'influence des parametres opératoires sur la température et la vitesse des

particules d'alumine
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En résumé des mesures effectuées, il apparait que, dans le cas spécifique du dispositif
expérimental & deux torches, le paramétre principal qui joue sur la température moyenne des
particules est le pourcentage volumique d’hydrogene. Les particules d’alumine les plus chaudes
(T = 2250 a 2300°C pour cette granulométrie de poudre) sont donc obtenues pour le pourcentage
d’hydrogene le plus élevées, c'est-a-dire 25 % en volume.

La vitesse moyenne des particules est quant a elle fortement liée au diamétre de tuyere et a la
pression dans la chambre d’essai. Un grand diamétre de tuyere (8 mm dans notre cas) associé a une
pression de 100 kPa favorise les vitesses lentes de particules (= 150 m/s). A I’opposé, un diamétre
plus faible (6 mm ici) et une pression d’essai plus faible permet d’augmenter la vitesse moyenne des

particules (jusqu’a 350 m/s).

3 - 1. 2. Plages de variation possibles de la température et de la vitesse des

particules d’alumine mesurées sur le banc d’essai

L’influence des parametres opératoires sur la température et la vitesse des particules
d’alumine étant connue, il est possible de définir les gammes de température et de vitesse des
particules qu’il est possible d’obtenir sur le banc d’essai. En complément du paragraphe précédent,
les essais sont doublés puisqu’ils tiennent compte des deux granulométries distinctes (poudre
5-22 pm notée G1 et 22-45 pum notée G2) qui seront utilisées par la suite pour établir les
corrélations exprimant la vitesse d’ablation du composite en fonction de la température et de la
vitesse des particules d’alumine.

Ces gammes sont donc établies en fonction des parameétres de fonctionnement du banc et de la
granulométrie des poudres utilisées. Les essais sont réalisés pour les valeurs minimales et

maximales de chaque paramétre. Pour rappel, les parameétres sont :

- le pourcentage volumique d’hydrogéne dans le gaz plasmagene : 5 ou 25 % ;
- D’intensité du courant d’arc : 400 ou 600 A ;

- le diametre des tuyeres des torches : 6 ou 8 mm ;

- lapression dans I’enceinte d’essai : 50 kPa ou 100 kPa ;

- la granulométrie des particules d’alumine : 5-22 pm ou 22-45 um.

Les valeurs obtenues sont résumées sur la Figure 85 :
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Figure 85 : Gammes de température et de vitesse des particules d'alumine obtenues sur le banc d'essai

Sur la Figure 85, G; et G, correspondent respectivement aux granulométries de poudre
5-22 ym et 22-45 pm.

A chaque configuration correspond un couple (vitesse, température) de particule. Il n’est donc
pas possible de faire varier de maniere continue ces deux parametres. Cependant, les gammes
disponibles sont intéressantes. Les valeurs de vitesse peuvent varier d’environ 125 m/s a 325 m/s et
celles de température sont comprises entre 1700 et 2300°C. Dans la majorité des cas, les particules
d’alumine se trouvent au dessus du point de fusion de 1’alumine (T; = 2050°C) et sont a 1’état
liquide dans le plasma.

Des valeurs caractéristiques sont présentées sur la Figure 85 en précisant les conditions de
fonctionnement associées. Les vitesses faibles sont obtenues pour le diametre de tuyere le plus
important (@ = 8 mm) et pour une pression dans la chambre de 100 kPa. A I’inverse, les vitesses
¢levées sont obtenues avec le petit diamétre de tuyeére (6bmm) et une pression faible (50 kPa). Les
températures les plus élevées sont obtenues avec un pourcentage volumique d’hydrogéne maximum
de 25%, une intensité du courant d’arc élevé (600 A) et les poudres les plus fines (granulométrie

G1).
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3 - II. Description de I’état thermique de la cible

Apres les mesures de la température et de la vitesse des particules sur le banc d’essai, la
description de 1’¢tat thermique de la cible soumise a 1’écoulement plasma et aux impacts de
particules est essentielle pour étudier les mécanismes d’ablation du composite et préciser les
paramétres (température du matériau, température des particules et vitesse des particules) qui
influent le plus sur la vitesse d’ablation du matériau. La caractérisation en température du carbone

phénolique ablaté est réalisée par les deux pyrométres présentés au paragraphe 2 - 1. 2. 2..
3 -1I. 1. Présentation des mesures

La description de I’état thermique du matériau ablaté correspond a la mesure de la
température de surface de la cible et du gradient de température qui s’établit dans le matériau une
fois 1’équilibre thermique atteint. Cette caractérisation est effectuée par pyrométrie selon la
configuration présentée au paragraphe 2 - 1. 2. 2. b) : un pyromeétre mesure la température de
surface du matériau alors que le deuxiéme appareil est pointé en différentes zones de la face latérale
pour déterminer le gradient de température le long de la cible. Pour ce pyrometre, en tenant compte

du diamétre du spot de visée, les positions des mesures sont présentées Figure 86 :

Ecoulement
plasma

r
—= Surface

I‘—o2.5mm
A =+ 5mm

: — 125 mm
1

Cible — | i~ 20mmn

— 275 mm

Figure 86 : Localisation des mesures des températures sur la hauteur de la cible
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Dans la mesure du possible, les points de mesure sont au nombre de 5 sur la hauteur de la
cible. Les traits rouges sur la Figure 86 indiquent les hauteurs ou sont effectuées les mesures. L’axe
z est orienté suivant la direction « surface — fond de la cible ».

La description de I’état thermique de la cible débute par la visualisation de la montée en
température du matériau puis se poursuit avec des mesures sur un matériau simplement chauffé par
I’écoulement plasma sans injection de particules d’alumine et des mesures sur un matériau soumis
aux impacts des particules d’alumine injectées dans le plasma. La comparaison de ces mesures
permet alors d’interpréter I’équilibre thermique qui s’établit entre le film liquide en mouvement et

la surface impactée.

3 - 1II. 2. Montée en température de la cible en carbone phénolique

Ces essais permettent de mettre en évidence la montée en température de la cible lorsqu’elle
est placée sous les torches plasma, ici en présence des particules d’alumine. La séquence suivante
(Photo 3) représente la montée en température du carbone phénolique au cours de 16 premieres

secondes de 1’ablation :

t=1s t=3s t=5s t=8s t=12s t=16s
Ts=1100°C | Ts =2100°C | Ts =2170°C | Ts =2200°C | Ts=2200°C | Ts=2200°C

Photo 3 : Montée en température d’une cible en carbone phénolique (pyrolysé SNECMA) impactée

par des gouttes d’alumine

I1 faut noter que la montée en température de la cible ne peut étre mesurée qu’a partir du seuil
de détection du pyrométre qui est ici de 1000°C. D¢s son positionnement sous les 2 torches plasma,
la température de la cible augmente trés vite avec une valeur mesurée de 1100°C dés la premicre
seconde d’exposition jusqu’a une température d’équilibre de 2200°C apres 16 secondes. Au-dela de
cette durée, la température de surface de la cible se stabilise a 2200°C alors que le cceur de la cible a
¢galement atteint son équilibre thermique.

Ces images montrent que la montée en température du matériau est rapide puisqu’il suffit de

8 secondes a la surface du composite pour atteindre sa température d’équilibre. Le cceur de la cible
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atteint son équilibre quelques secondes plus tard du fait de son inertie thermique et notamment de la
structure stratifiée du matériau qui, avec une orientation perpendiculaire des plans de fibres par
rapport a 1’axe de I’écoulement plasma, limite les transferts de chaleur vers la partie basse de la

cible.
3 - 1II. 3. Etat thermique sans projection de particules d’alumine

Les mesures de température de la cible sont d’abord effectuées sur le matériau placé sous les

torches mais sans injection de particules d’alumine.

3 - 1L 3. 1. Gradient radial de température

Un des objectifs de la caractérisation thermique est de déterminer le gradient de température
qui s’établit a I’intérieur de la cible suivant I’axe z présenté Figure 86. La seule mesure possible de
ce gradient vertical est celle faite sur la paroi verticale en périphérie de la cible. Ainsi, pour établir
le gradient au cceur du matériau, il est nécessaire de connaitre le gradient de température qui
s’établit a 1’équilibre entre le centre de la cible et sa périphérie. Pour ce faire, le premier travail
consiste a déterminer le gradient de température entre le point central de la surface plane de la cible
et un de ses points périphérique. Ces mesures sont réalisées pour z = 0 et r variant de 0 a = 7 mm sur

la Figure 86. Les mesures obtenues sont représentées Figure 87 :

2600 = Température
2590 radiale (°C)

2580
2570
2560
2550 -4
2540 : .
2530
2520
2510
2500 : : : : : :

T (°C)

r (mm)

Figure 87 : Gradient radial de température sur la surface de la cible en carbone phénolique

Les mesures sont réalisées pour une configuration standard du dispositif, c'est-a-dire pour un
courant de 600 A, un pourcentage volumique d’hydrogéne de 25% et une distance d entre la cible et
I’intersection des jets plasma de 15 mm (pour ces conditions, 1’équilibre thermique entre la cible et
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le plasma est atteint pour une dizaine de secondes). Ces mesures permettent de mettre en évidence
un gradient de température moyen de 40°C entre le centre de la cible et sa périphérie. La
température plus élevée au centre de la cible montre ainsi que le flux de chaleur apporté par les
torches est plus important pour un point situ¢ a la verticale de I’intersection des jets plasma que
pour un point légérement décentré par rapport a cette intersection. Ainsi, cette différence de
température (méme si elle reste faible) entre la périphérie et le coeur du matériau doit étre prise en
compte pour établir le gradient de température au centre du matériau par rapport aux mesures
réalisées sur sa périphérie. Cependant, ceci ne peut étre appliqué que dans la partie supérieure de la

cible avec la surface du composite perpendiculaire a 1’écoulement plasma.

3 - 1L 3. 2. Gradient axial de température sans injection de particules d’alumine

Les mesures du gradient de température a 1’équilibre sur la hauteur de la cible sont réalisées
sur un pion en carbone phénolique. Ce gradient est établi pour différents états thermiques de la cible
obtenus par variation du pourcentage volumique d’hydrogene dans le gaz plasmagéne. La distance d
entre la surface de la cible et I’intersection des jets plasma est de 15 mm (cf. Figure 58), I’intensité

du courant d’arc est fixé a 600 A et la pression dans la chambre est de 50 kPa.

L’évolution de la température sur différentes hauteurs de la cible est d’abord exprimée en

fonction du pourcentage volumique d’hydrogene, Figure 88 :
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Figure 88 : Evolution de la température en fonction du pourcentage volumique d'hydrogéne le long de

la cible sans projection de particules d’alumine
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La température moyenne aux différents points de mesure n’augmente pas de maniere linéaire
en fonction du pourcentage volumique d’hydrogene. En effet, une forte augmentation de celle-ci est
visible entre 0 % et 8 % d’hydrogéne. Au-dela de 8 %, la température atteint un palier pour se
stabiliser a 2650°C sur la surface de la cible pour 25 % d’hydrogene. Ce phénomene s’explique par
le fait que pass¢ ce pourcentage, l’augmentation du pourcentage volumique d’hydrogene
n’augmente plus significativement 1’enthalpie du plasma et le transfert de quantité de chaleur a la
cible. L’apport majeur d’énergie se fait entre 0 et 8 % d’hydrogene et au-dela, la température de la

cible se stabilise.

Les mesures montrent que pour différents pourcentages volumiques d’hydrogene, le gradient
de température qui s’établit dans la cible suivant les différents points de mesure présentés Figure 86

est de I’ordre de 900°C. Ces résultats sont présentés Figure 89 :

3000
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G = - . 4,30% d'H2 8,20% d'H2  |w= == == = -
2500 & L16,70% d'H2  ® 25% d'H2 ‘I
= B
ey R [ i " AT = 900°C
© 20008 % l
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Figure 89 : Gradient de température dans une cible en carbone phénolique sans projection de

particules d'alumine

Les pourcentages volumiques d’hydrogeéne présentés correspondent a des valeurs entiéres
(1,2,4,9 et 15 I/min pour ces essais) du débit d’hydrogene dans les torches plasma.

Pour chaque pourcentage volumique d’hydrogene (excepté a 2.2 % d’hydrogene ou I’essai n’a
pas pu étre confirmé), le gradient de température s’établit de fagon identique. A partir de 2 mm sous
la surface et jusqu’a la partie basse de la cible, le gradient est sensiblement linéaire. La mesure a la
surface du pion (z = 0) est plus élevée que la valeur qui pourrait étre attendue si I’évolution de la

température était parfaitement linéaire. Cet écart peut s’expliquer de deux maniéres :
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- le rayonnement important du plasma peut augmenter 1’intensité du signal recu par réflexion
par le pyrométre et ainsi majorer les valeurs de température mesurées ;

- la différence de positionnement des mesures pour z = 0 (au centre de la surface de la cible)
et pour z = 2.5 mm (sur la paroi extérieure de la cible) peut augmenter 1’écart de
température comme cela a ét¢ montré au paragraphe 3 - II. 3. 1. par rapport a une mesure

effectuée a 2.5 mm sous la surface mais au cceur du matériau.

Pour le pourcentage volumique d’hydrogene le plus élevé (25 %), le gradient de température
dans la cible est d’environ 900°C pour une température de surface de 2650°C. Ce gradient élevé
montre que la structure stratifiée du matériau selon un plan perpendiculaire a la direction du flux de
chaleur permet de limiter la conduction de la chaleur vers les strates inférieures du matériau et
confirme la fonction de protection thermique donnée au carbone phénolique.

Enfin, pour cette configuration du dispositif utilisée pour I’ablation par impacts de particules
d’alumine du carbone phénolique, I’absence de projection de particules permet de chauffer le

matériau a des températures élevées proches de 2700°C.

3 - 1L 3. 3. Influence de la distance d entre la cible et les jets plasma sur la

température de surface du matériau

Dans la perspective d’augmenter la température du matériau testé, des essais sont réalisés en
diminuant la distance d entre la surface de la cible et I’intersection des jets plasma (cf. Figure 58).
La cible est donc positionnée dans des zones plus chaudes de I’écoulement plasma pour favoriser sa
montée en température. Pour mesurer la température maximale qu’il est possible d’atteindre avec le
dispositif expérimental, la cible est fixée a d = 5 mm de D’intersection des jets plasma (distance
minimale pour laquelle la mesure pyrométrique n’est pas totalement faussée par le rayonnement du
plasma). La mesure concerne la température de surface de la cible, zone directement soumise a
I’écoulement plasma, et compare les valeurs obtenues pour d =5 mm et d = 15 mm. Au niveau des
paramétres de fonctionnement de la torche plasma, le courant d’arc est de 600 A et le pourcentage

volumique d’hydrogéne de 25 %. Les mesures de température sont rassemblées dans le Tableau 15 :

Distance cible — intersection des torches d=15mm d=5mm

Température de surface de la cible 2650°C £ 50°C 3000°C + 50°C

Tableau 15 : Comparaison de la température de surface de la cible en carbone phénolique a S mm et

15 mm de l'intersection des jets plasma
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La température de surface de la cible placée a 5 mm de D’intersection des torches est
supérieure de 350°C par rapport a la température obtenue lorsque le pion est a 15 mm de
I’intersection. Sans injection de particules d’alumine, il est donc possible d’atteindre des
températures pour le matériau représentatives de celles d’un tir de propulseur. Cependant, méme
s’il est possible d’augmenter la température du composite en rapprochant la cible de I’intersection
des jets plasma, la modification de la distance d ne permet plus d’avoir une répartition optimale des
impacts de particules lorsque la poudre d’alumine est injectée dans le plasma. C’est pourquoi, pour
les mesures de la vitesse d’ablation du composite sous impact de particules d’alumine, la distance d

de 15 mm est conservée malgré une température de surface plus faible.

3 - 1II. 4. Etat thermique avec projection de particules d’alumine

La caractérisation en température du composite soumis a des impacts de gouttes d’alumine est
nécessaire pour décrire les contraintes thermiques conduisant a 1’ablation du matériau. Des mesures
identiques a celles présentées au paragraphe 3 - II. 3. sont réalisées mais cette fois ci en projetant
des particules d’alumine sur la surface de la cible.

La poudre utilisée pour former les gouttes d’alumine est celle de granulométrie 10-40 um
présentées au paragraphe 2 - I. 1. 3. ¢) et son débit d’injection est de 2 kg/h pour chaque torche. Les
conditions opératoires sont identiques aux mesures sans projection d’alumine avec une intensité¢ du
courant d’arc de 600 A, une pression dans la chambre d’essai de 50 kPa et une distance d entre la
cible et D’intersection des jets plasma de 15 mm (ici, I’équilibre thermique entre la cible et
I’écoulement plasma est atteint aprés une quinzaine de secondes). Les mesures sont ici faites sur
une cible dont la hauteur diminue au cours de 1’essai puisqu’elle est érodée par les impacts répétés
de particules. Ainsi, pour les différents essais faisant varier le pourcentage volumique d’hydrogene,

les mesures sont effectuées a des hauteurs différentes suivant la vitesse d’ablation de la cible.

3 -1I. 4. 1. Gradient axial de température avec injection de particules d’alumine

Comme au paragraphe 3 - II. 3. 2., le gradient de température est établi pour différents états
thermiques de la cible obtenus par variation du pourcentage volumique d’hydrogene dans le gaz
plasmagene. L’évolution de la température sur différentes hauteurs de la cible est d’abord exprimée

en pourcentage volumique d’hydrogene, Figure 90 :
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Figure 90 : Evolution de la température en fonction du pourcentage volumique d'hydrogéne pour une

cible soumise a des impacts de particules d’alumine

En raison de I’érosion de la cible pendant les mesures de température, ces dernicres sont
effectuées a des niveaux facilement repérables comme la proche surface ou la base de la cible.

Comme pour les mesures sans projection de particules d’alumine, la température moyenne
aux différents points de mesure n’augmente pas de manicre linéaire en fonction du pourcentage
volumique d’hydrogéne. Une forte augmentation de la température se produit entre 0 % et 8 %
d’hydrogene alors qu’au dessus de 8 %, la température atteint un palier pour se stabiliser aux
alentours de 2300°C sur la surface de la cible pour 25 % d’hydrogene. Cette augmentation de la
température en fonction du débit d’hydrogene est semblable a celle observée pour une cible non
impactée par des particules d’alumine a la différence que la température maximale atteinte par la
cible est ici inférieure de 350°C (la température de surface sans projection de particules était au plus
de I'ordre de 2600°C). La température de surface de la cible chute donc lorsque le matériau est
soumis aux impacts répétés de particules d’alumine. De plus, méme si seule la surface est impactée
par ’alumine, sa température reste plus élevée que celle des couches inférieures du matériau et cela
pour chaque pourcentage d’hydrogeéne. La présence d’alumine semble donc limiter les transferts de
chaleur du plasma vers le matériau avec pour conséquence une température globale de cible plus
faible. Cette observation est confirmée par les mesures permettant de tracer 1’évolution du gradient

de température de la cible pour les différents pourcentages volumiques d’hydrogene, Figure 91 :
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Figure 91 : Gradient de température dans une cible en carbone phénolique soumise a des impacts de

particules d'alumine

Comme en I’absence de projection d’alumine et pour chaque débit d’hydrogene, le gradient
de température est linéaire a partir de 2 mm sous la surface jusqu’a la partie basse du pion. Ici, le
« décrochage » entre la température mesurée sur la surface et celle mesurée pour z = 2.5 mm peut
étre expliqué par D’existence d’un rayonnement supplémentaire dues aux vapeurs d’alumine au
dessus de la surface qui peut entrainer une majoration de la température réelle de la surface.

Par rapport aux mesures effectuées sans alumine, le gradient de température est ici nettement
plus faible. En effet, pour la valeur de pourcentage d’hydrogene la plus élevée, le gradient est de
380°C. L’atténuation de la chute des températures proches de la surface ablatée s’explique par le
fait que la cible étant érodée, les mesures concernent une hauteur réduite de la cible sur laquelle
I’écart de température est plus faible. Enfin, la mesure effectuée pour un pourcentage volumique
d’hydrogene nul doit étre interprétée de maniere différente puisque dans ces conditions un dépot
d’alumine se forme sur la surface de la cible. Pour un gaz plasmagene d’argon pur, ’enthalpie du
plasma est fortement réduite avec pour conséquence une température de cible inférieure a la
température de fusion de I’alumine. Ainsi, les particules mi-fondues projetées sur la surface se
solidifient au moment de I’impact et restent solidaires du composite. Au fur et a mesure de la
projection, les particules fondues s’étalent les unes sur les autres et forment un dépot typique du
procédé de projection thermique. Ce dépot forme alors une couche d’alumine « isolante » qui limite
les transferts de chaleur dans le matériau. C’est pourquoi, pour ce cas particulier, le gradient de

température qui s’établit dans la cible est plus important avec une valeur de 500°C.
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3 - 1L 4. 2. Influence de la distance d sur la température de surface d’une cible

soumise a des impacts de particules d’alumine

Afin d’¢largir la gamme de température du matériau vers les hautes températures (supérieures
a 2300°C) lorsque ce dernier est soumis aux impacts de particules d’alumine, des mesures de la
température de surface sont réalisées en faisant varier la distance d de 15 mm a 5 mm, puis pour la
configuration extréme d = 0 mm (c'est-a-dire lorsque la surface de la cible se trouve au niveau de
I’intersection des deux jets plasma). Cette diminution de la distance d permet donc de rapprocher la
cible des zones ou les isothermes sont plus élevées. Seule la distance d varie, les conditions
opératoires étant constantes avec un pourcentage volumique d’hydrogene de 25 %, une intensité de
courant d’arc de 600 A, une pression dans la chambre de 50 kPa et un débit de poudre de 2 kg/h

pour chaque torche. Les mesures effectuées sont présentées sur la Figure 92 :
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Figure 92 : Température de surface de la cible soumise a des impacts de particules d'alumine en

fonction de la distance a l'intersection des jets plasma

Ces résultats, inattendus, montrent que la température de surface de la cible est identique
quelle que soit la distance entre sa surface et I’intersection des jets plasma alors qu’il serait logique
d’avoir des températures bien supérieures pour d = 0. La présence de gouttes d’alumine sur la
surface impose donc une température maximale a la cible proche de 2300°C quel que soit son
¢loignement par rapport aux torches. Ces mesures signifient donc que la température de surface de
la cible est fixée par la température des gouttes qui impactent le matériau. Aussi, cette valeur de
température de surface n’évolue pas au cours du temps car les particules impactant la surface sont

continuellement renouvelées par de nouvelles particules incidentes ayant la méme température.
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Cependant, la mesure de la température de surface de la cible résulte de la mesure globale du
rayonnement émis a la fois par I’alumine liquide présente sur la surface et les parties de cette méme
surface non recouvertes par ’alumine. Ainsi, méme si la température des particules est connue
(cf § 3 - 1. 2.), il n’est pas possible de connaitre avec précision la température du matériau
composite au niveau de l’interface alumine — carbone. C’est pourquoi, une estimation de la
température d’interface entre le matériau ablaté et les particules incidentes est abordée dans les

paragraphes suivants.

3 -1I. 5. Température d’interface entre le matériau ablaté et les particules

d’alumine incidentes

Il n’est pas possible de mesurer directement la température de 1’interface entre le carbone
ablaté et I’alumine liquide a sa surface. Des mesures sont réalisées pour savoir si la température du
composite en cours d’ablation est plus ¢levée que la température de 1’alumine liquide en
mouvement sur sa surface. Il s’agit de mesures comparatives entre la température des particules
d’alumine, la température de la surface impactée et la température du matériau a quelques

millimétres de la surface.

3 - 11. 5. 1. Dispositif expérimental

Ces mesures de température sont faites par les deux pyromeétres présentés au paragraphe

2 -1. 2. 2. a) Le positionnement des pyrometres par rapport a la cible est présenté Figure 93 :

Torches
plasma

Pyrometre 1

Particules
d’alumine

]

Pyrométre 2

Cible

Figure 93 : Positionnement des pyromeétres pour la mesure de la température d’interface entre le

carbone et I’alumine
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Pour « encadrer » la valeur de la température d’interface entre le carbone de la cible et
I’alumine liquide sur la surface de la cible, le pyromeétre (1) Modline 5 mesure la température
globale de la surface de la cible et le pyrométre (2) Modline II mesure la température du matériau
quelques millimétres sous la surface de la cible (respectivement pyromeétre 1 et pyromeétre 2 sur la
Figure 93).

L’objectif des mesures est de comparer les mesures des deux pyrometres pour étudier
I’influence de la projection d’alumine liquide sur la température du matériau en fonction de sa
distance a ’intersection des jets plasma. En complément, ces mesures sont également comparées a
la valeur moyenne de la température des particules d’alumine pour les conditions de

fonctionnement des torches choisies. Les conditions de fonctionnement sont les suivantes :

distance d (Figure 58) : 15 mm et 5 mm ;

- intensité du courant d’arc : 600 A ;

- pourcentage volumique d’hydrogeéne : 25 % ;
- débit de gaz porteur : 6 I/min ;

- pression dans la chambre d’essai : 50 kPa.

Pour ces conditions de fonctionnement, la température moyenne des particules d’alumine

moyenne mesurée est de 2250 + 50°C.

3 -1I. 5. 2. Mesures de température

Les mesures de température faites par les deux pyrometres sont présentées Figure 94 :
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Figure 94 : Influence de la projection de particules d'alumine sur la température de la cible en

fonction de la distance d
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Les premieres mesures sont faites sans injection de poudre d’alumine sur la cible. Comme
pour les mesures présentées au paragraphe 3 - II. 3. 3. sans alumine, la température de la cible
augmente lorsque la distance entre elle et I’intersection des jets plasma diminue. Ici, la surface de la
cible atteint une température maximale voisine de 3000°C a 5 mm des dards plasma. Aussi, la
température en P2 suit la méme évolution tout en étant légerement plus faible, compte tenu du
gradient axial de température a I’intérieur de la cible.

Les mémes mesures sont alors effectuées en projetant de I’alumine sur la surface de la cible.
La température mesurée par P1 est alors de 2250°C quelle que soit la distance d, alors que la
température mesurée par P2 est toujours inférieure a celle mesurée par P1. Le matériau sous la
surface de la cible n’est donc pas plus chaud que la température de surface mesurée par P1. Ces
valeurs constantes des températures mesurées par P1 et P2 pour les deux distances d sont expliquées
par la température des particules d’alumine (représentée par la droite verte sur la Figure 94) qui
impactent la surface de la cible. En effet, la température des particules est trés proche de la
température de surface du matériau mesuré par P1. Les particules incidentes forment alors une sorte
de « couche » (plus ou moins continue) d’alumine liquide sur la surface de la cible, continuellement
renouvelée par de nouvelles particules, qui impose une température a la cible ablatée. En
conséquence, la température de surface du matériau ablaté devient voisine de celle de I’alumine
liquide qui I’'impacte. Il s’établit alors un équilibre en température entre la cible et I’alumine liquide
duquel découle le gradient de température sur la hauteur de 1’échantillon testé (cf paragraphe

3-1L 4. 1)

3 -1L 5. 3. Conclusion sur la température d’interface entre la cible et I’alumine

liquide

Les mesures comparatives de température montrent que la température de la surface ablatée
(pyrometre P1) est fortement influencée par la température des particules d’alumine incidentes.
Cependant, la température mesurée 1 mm sous la surface de la cible (pyrometre P2) est inférieure
de 100°C, ce qui impose une température d’interface naturellement inférieure a la température de
surface mesurée (P1) mais peu ¢€loignée de celle-ci. Les conclusions établies sont résumées par la

Figure 95 :

164



Partie 3 : Etude de la variabilité des paramétres des particules et de la température du matériau
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Figure 95 : Schéma récapitulatif sur la température d'interface entre le matériau ablaté et I'alumine

liquide

Ainsi, pour les essais visant a établir la vitesse d’ablation du composite en fonction de sa
température, la valeur de température mesurée par le pyrométre visant la surface du matériau ablaté
est retenue en considérant qu’elle est trés proche (écart inférieur a 50°C) de la valeur de la
température de l’interface entre I’alumine liquide et le matériau ablaté. Cette température est

désignée pour la suite des essais comme la « température de surface du composite ».

3 - II1. Conclusion sur la variabilité des paramétres

Pour conclure ce chapitre sur les possibilités offertes par le dispositif expérimental pour
¢tudier I’ablation du carbone phénolique sous impacts de particules d’alumine, le Tableau 16

résume les grandeurs caractéristiques liées aux particules d’alumine et au matériau composite.

Granulométrie (um) 5-22,22-45 et 10-40
Débit (kg/h) 4
Particules d’alumine
Température moyenne (°C) 1750 a 2300 + 50
Vitesse moyenne (m/s) 1254325+ 10
Température de surface sans
o ' 1800 a 3000 + 50
projection d’alumine (°C)
Carbone phénolique
Température de surface sous
1750 a4 2300 + 50

projection d’alumine (°C)

Tableau 16 : Grandeurs caractéristiques relatives aux particules d'alumine et au composite carbone

phénolique lors des essais d'ablation
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D’une fagon générale :

trois poudres de granulométries différentes sont utilisées et que I’on désignera par la suite
par la valeur moyenne de leurs diametres qui sont ici respectivement de 15 um, 32 pm et
25 pm. La difficulté de fondre des particules de diamétre plus important (pour la puissance
¢lectrique disponible) et ’impossibilité de faire pénétrer dans le plasma par voie seche des
particules plus fines, limite de ce fait la plage de diamétre utilisable par ce procédé ;
compte tenu des caractéristiques des distributeurs de poudre, le débit massique de
particules est limité a 4 kg/h et maintenu constant ;

les vitesses de particules peuvent varier du simple au triple sachant que les vitesses les plus
faibles (inférieures a 200 m/s) sont les plus représentatives de celles atteintes par les
particules d’alumine formées dans le booster ;

les plages de température des particules et de la surface du matériau soumis aux impacts,
sont réduites. La température de surface dépendant en partie de la température des
particules, il est cohérent d’obtenir des plages de valeurs étroites pour ces deux
températures. Du fait que 1’étude ne concerne que des impacts de gouttes, la température
minimale des particules et donc celle de la surface, est définie en dessous de la température
de fusion de I’alumine. La température maximale est celle obtenue pour les conditions
optimales de fonctionnement du procédé. Cette faible variation de température va
naturellement atténuer la précision de la corrélation finale liant entre autre la vitesse

d’ablation du matériau en fonction de la température des particules et celle de la cible.

C’est donc a partir de ces gammes de valeurs que peuvent étre établies les corrélations liant la

vitesse d’ablation du carbone phénolique aux parametres liés aux particules (taille, température,

vitesse) et a sa température de surface.

Avant de mesurer les vitesses d’ablation du matériau, il est fondamental de mieux comprendre

les phénomenes régissant 1’ablation en tentant d’appréhender les parts respectives des différents

mécanismes qui conduisent a la récession de surface du composite.
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Différentes approches sont mises en ceuvre pour comprendre les divers mécanismes qui
interviennent lors de I’ablation du carbone phénolique. Ces approches concernent a la fois une étude
des éventuelles réactions chimiques aux interfaces entre I’alumine et le carbone phénolique puis une
¢tude des mécanismes physiques opérant lors des impacts de particules liquides sur la surface du
matériau. Les conclusions de ces études permettent ensuite d’interpréter les corrélations de vitesse
d’ablation du matériau établies a partir d’un plan d’expérience défini selon les variabilités des

paramétres précédemment exposées (PARTIE 3 ).

4 - 1. Etude de la réactivité chimique entre I’alumine liquide et le

carbone phénolique

La compréhension du processus global de 1’ablation impose nécessairement une étude de la
réactivité chimique entre ’alumine liquide qui impacte la cible et le carbone phénolique constitutif
de celle-ci. Cette étude est complexe puisque la réaction potentielle entre les deux matériaux lors de
I’ablation se produit a haute température (supérieure a 2000°C) et pour des temps de contacts brefs
(quelques dizaine de millisecondes comme cela est montré au paragraphe 4 - II. 1. 6)) puisque
I’alumine est en mouvement sur la surface du matériau ablaté. Ces caractéristiques particulieres font
qu’il est difficile de décrire précisément les mécanismes réactionnels qui entrent en jeu lors de
I’ablation du composite et que 1’analyse des produits de réaction ne peut se faire qu’a posteriori, une
fois le systeme réactionnel au repos et a température ambiante. C’est pourquoi, les résultats
présentés dans ce paragraphe, méme s’ils permettent d’avancer des hypothéses sur la part de la
réactivité chimique dans le processus global d’ablation, sont une premiére approche face a une
description compléte qui pourrait étre faite de 1’ablation du carbone phénolique par réactivité

chimique avec de I’alumine liquide.
4 - 1. 1. Banc de réactivité chimique

L’étude de la réactivité chimique entre le carbone et I’alumine liquide est difficile a mettre en
ceuvre sur le banc d’ablation puisque cette étude nécessite de contrdler certains paramétres comme
la température du systéme réactionnel ou les quantités des espéces présentes dans le systeme initial.
Ces contraintes ne peuvent pas étre maitrisées dans la chambre du fait de la complexité du systéme

alumine — carbone qui s’établit lors de I’ablation du composite. En effet, ce systéme, ou de
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I’alumine liquide impacte et ruisselle sur une surface en carbone, est trop instable pour réaliser une
analyse correcte des réactions chimiques susceptibles de se produire lors de I’ablation du composite.

L’¢tude de la réactivité entre I’alumine et le carbone est donc abordée sur un deuxiéme
dispositif expérimental qui permet de réaliser des systemes réactionnels plus faciles a caractériser.
Ce dispositif permet de chauffer rapidement (quelques secondes), a des températures voisines de
celle d’ablation (supérieures a 2000°C), un mélange de poudre d’alumine et de poudre de graphite
dont les quantités initiales sont connues. Le mélange est isolé dans un creuset et le temps de
réaction a une température donnée peut étre controlé par 1’opérateur. Une fois 1’expérience réalisée,

le mélange résultant est broyé manuellement puis analysé par diffraction de rayon X.
4 - 1. 1. 1. Description du banc

Le dispositif expérimental repose sur le principe d’un arc électrique qui permet de chauffer un

creuset en graphite dans lequel est placé le mélange réactionnel. Ce dispositif est présenté

Caméra
Pyrometre U
Enceinte

refroidie \.

Figure 96 :

Anode tournante
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Source de courant Arrivée Argon

Figure 96 : Dispositif de chauffage d’un creuset en graphite par un arc électrique

Le principe de fonctionnement repose sur la formation d’un arc électrique entre une cathode
en tungsténe thorié et le creuset en graphite qui joue le réle d’anode. Cet arc électrique de forte

puissance (jusqu’a 6 kW localement sur I’anode) permet de chauffer le creuset a des températures
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supérieures a 2000°C. L’arc électrique est généré par une source de courant continu qui délivre,
selon la consigne, entre 50 et 300 A. Pour maintenir ’arc de fagon continue, le systéme
cathode / creuset est placé dans une chambre refroidie dans laquelle est injecté de I’argon a un débit
de 40 1/min. Ce balayage d’argon permet d’entretenir localement un plasma et de maintenir dans la
chambre une légere surpression d’argon.

Le systeme support + creuset est dot¢ d’un mouvement vertical périodique et d’un
mouvement de rotation qui permettent d’homogénéiser la température du creuset sur toute sa

hauteur.

4 - 1. 1. 2. Diagnostics associés au banc de réactivité

4 -1.1.2.a) Mesure pyrométrique

La température du mélange réactionnel a I’intérieur du creuset est controlée par le pyromeétre
IRCON Modline 5 présenté au paragraphe 2 - I. 2. 2. a) . Ce pyromeétre bi-mode (monochromatique
ou bichromatique) est ici utilisé en mode bichromatique avec deux réponses spectrales centrées
respectivement sur 0.9 et 1.05 pm. L’utilisation de ce mode a deux avantages pour cette

application :

- D’analyse sur deux longueurs d’onde du rayonnement émis par le mélange réactionnel ne
nécessite pas de connaitre son émissivite ;

- le mode bichromatique est peu sensible a I’atténuation du signal provoquée par la pollution
de la surface du hublot a travers lequel vise le pyrométre (les vapeurs issues de la réaction

du mélange se condensent sur les parois de la chambre et donc sur les hublots de visée).

Le pyrometre est calibré en chauffant dans le creuset une pastille d’alumine jusqu’a sa fusion.
Le bain d’alumine liquide obtenu permet de disposer d’une température de référence de 2050°C

afin de calibrer les mesures pyrométriques faites sur ce dispositif.

Comme pour les essais d’ablation, I’exploitation du signal pyrométrique se fait par un logiciel
IRCON spécifique au pyrometre. Les données fournies par ce logiciel permettent alors de tracer

I’histoire thermique du mélange au cours de 1’essai.
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4 -1.1.2.b) Imagerie

Comme pour I’ablation du composite, les essais sont suivis par une caméra classique d’une
fréquence d’acquisition de 25 images / s. Cette caméra permet notamment d’observer la montée en
température du mélange afin de discerner le moment ou I’alumine devient liquide et forme un

« bain » dans lequel est présent du carbone.

4 - 1. 2. Résultats sur I’étude de la réactivité chimique

Pour mettre en évidence les réactions chimiques entre I’alumine liquide et le carbone, les
essais expérimentaux se divisent en deux parties: une ¢étude « statique» et une étude
« dynamique ».

L’étude « statique » concerne la réalisation d’un mélange réactionnel chauffé par le dispositif
expérimental « arc — creuset » présenté au paragraphe 4 - 1. 1.. Ce dispositif permet de controler
certains parameétres comme la température du mélange, le temps de réaction ou la quantité initiale
de chaque composé. L’étude de ce mélange réactionnel permet alors de caractériser les composés
chimiques issus de la réaction entre I’alumine et le carbone. Ces essais « statiques » permettent
aussi, de par un environnement simplifié¢ par rapport au banc d’ablation, d’¢tudier le comportement
de I’alumine liquide maintenue sur la surface du composite carbone phénolique et les conséquences
sur I’ablation du matériau de ce contact prolongé entre les deux matériaux.

L’étude « dynamique » désigne I’étude des effets thermochimiques cumulés du chauffage du
matériau et de la réactivité entre 1’alumine et le carbone lors d’un essai d’ablation, c'est-a-dire
lorsque le matériau composite est soumis a 1’écoulement plasma ensemencé de particules liquides
d’alumine. Cette approche se divise en deux parties distinctes qui concernent d’une part I’étude du
chauffage sur I’ablation du matériau et d’autre part 1’é¢tude de la réactivité chimique entre I’alumine

liquide impactant la cible et le carbone du composite.
4 - 1. 2. 1. Etude « statique »
4 -1. 2. 1. a) Mélanges réactionnels
Les premiers essais concernent 1’étude de mélanges de poudre d’alumine et de carbone

phénolique chauffés a haute température (supérieure a 2000°C) grace au dispositif expérimental

« arc — creuset ». La réalisation de mélanges de poudres a plusieurs avantages :
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- les deux composés sont intimement mélangés afin de favoriser les réactions chimiques ;

- les quantités de chaque élément sont bien connues au début de la réaction ;

- la température pendant 1’essai peut étre facilement controlée ;

- le broyage du produit obtenu apres la réaction est possible pour permettre une analyse par

diffraction de rayons X.

Cependant, méme si ce dispositif permet un chauffage rapide (une dizaine de secondes), il
n’autorise pas des réactions « flash » inférieures a la seconde, plus représentatives du temps de
contact de I’alumine liquide sur le matériau composite lors de son ablation (cf. paragraphe
4 - 1II. 1. 6.). Aussi, la durée du refroidissement du mélange réactionnel n’est pas controlée par
I’opérateur puisque le dispositif ne permet qu’un refroidissement libre sous argon par retour a la

température ambiante du systéme réactionnel.

Dans la perspective de se placer dans des conditions réactionnelles proches de celles qui
existent lorsque le matériau composite est soumis aux impacts de particules d’alumine, les mélanges
sont chauffés jusqu’a atteindre la fusion de I’alumine afin de reproduire la réaction alumine
liquide — carbone. Le mélange est réalisé¢ avec un exces de carbone, en effet, lors de 1’ablation du
composite, les particules liquides d’alumine qui impactent la surface du composite sont fragmentées
sur la surface trés rugueuse. Des éléments de matiere s’accumulent dans les anfractuosités du
composite, s’agglomérant entre eux pour former de plus grosses gouttes qui se déplacent alors en
tournoyant sur la surface du composite (cf. paragraphe 4 - II. 1. 7., Photo 19). Le contact avec le
carbone s’effectue donc sur la périphérie de ces gouttes ou le carbone est constamment renouvelg.
Dans cette hypothese, I’interface est donc toujours en contact avec du carbone.

Expérimentalement, le systeme réactionnel de départ est un mélange de carbone phénolique
pyrolisé broyé manuellement et de poudre d’alumine Plasmatech® 10-40 pm. Le mélange est
homogénéisé puis placé dans un creuset en graphite qui est lui-méme positionné sur le banc afin de
chauffer le mélange réactionnel. Il faut noter que le creuset en graphite peut fournir du carbone au
mélange réactionnel. Cependant, du fait de I’exces initial de carbone dans le mélange réactionnel,

cet apport n’a pas d’influence sur la réaction finale.

Quatre mélanges sont réalisés pour étudier I’effet du temps de réaction et de la température

sur les composés formés. Les parameétres des essais sont présentés dans le Tableau 17 :
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Essai 1 Essai 2 Essai 3 Essai 4
Débit d’argon dans la chambre (L/min) 40 40 40 40
Intensité du courant d’arc (A) 140 140 140 > 140
Température maximale de réaction (°C) 2100 + 50 2100+ 50 2100+ 50 2300+ 50
Temps de réaction a la température
1 2 3 3
maximale (min)

Tableau 17 : Parameétres expérimentaux pour les mélanges réactionnels alumine - carbone

Un balayage d’argon est effectué¢ en continu dans la chambre pour faciliter la formation de
I’arc ¢électrique entre la cathode et le creuset (qui fait office d’anode) pour chauffer le mélange. La
présence d’argon permet aussi d’éviter des réactions d’oxydation du creuset a haute température et
maintient le mélange réactionnel dans une atmosphére neutre. L’intensité du courant d’arc est
définie en fonction de la température désirée pour le mélange. Ce dispositif autorise des valeurs
continues de courant voisines de 150 A pendant quelques minutes. Pour ces valeurs d’intensité, il
est possible de porter I’alumine au dessus de sa température de fusion avec une température
maximale de réaction a 2300°C.

Les temps de réaction compris entre 1 et 3 minutes ont ¢été¢ choisis pour se situer dans une
¢chelle de temps voisine de celle de 1’exposition du matériau composite aux impacts de particules
d’alumine lors du fonctionnement d’un moteur a propulsion solide et pour réaliser une étude

comparative des produits formés en fonction du temps de réaction.

Une fois I’essai réalisé a une température donnée et une durée précise, 1’arc électrique est
coupé et le mélange se refroidit naturellement par convection avec l’argon circulant dans la
chambre de réaction. Un exemple de mélange réactionnel porté a 2100°C puis refroidi est présenté

Photo 4 :

Alumine

Fibres de
carbone

Photo 4 : Mélange alumine carbone aprés chauffage a 2100°C
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Ce mélange, caractéristique des 4 essais réalisés, montre que lors de la fusion de 1’alumine, le
carbone phénolique broyé (dont on distingue des fibres sur la photo de la Photo 4) est « noyé » dans
I’alumine liquide. Apres le refroidissement du mélange, celui-ci est broyé manuellement pour étre
analysé par diffraction des rayons X. Les résultats concernant la caractérisation des mélanges des

essais 1 a 4 sont résumés sur la Figure 97 :

100 -
90| 1 minute (2100°C)

B 2 minutes (2100°C)

80+ B 3 minutes (2100°C)
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ALO,  ALO,C  ALCO Al,C, c

Figure 97 : Mise en évidence des produits de la réaction alumine / carbone a 2100°C et 2300°C

L’analyse semi quantitative présentée sur la Figure 97 est réalisée par indexation des
diagrammes RX obtenus pour chaque essai. Cette analyse est rendue possible par comparaison avec
des pics de référence étalonnés en intensité pour chaque élément. Cependant, il est parfois difficile
d’avoir des correspondances parfaites et ¢’est pourquoi les résultats ne sont pas analysés en tant que
valeurs exactes mais en tant que tendance générale. Ces estimations quantitatives permettent tout de
méme de comparer I’évolution des composés formés en fonction du temps de réaction du mélange.

Les réactions sont réalisées a 2100°C (pour les 3 premiers essais), température plus élevée
que celle de la fusion de I’alumine qui est de 2050°C. Plus la durée de la réaction est grande, plus la
proportion d’alumine présente dans le mélange diminue puisque qu’elle réagit avec le carbone pour
former les oxycarbures ALCO, Al4O4C et le carbure AliC;. D’une mani¢re générale, les
oxycarbures AL,CO et Al4O4C sont présents au début de la réaction (deux premicres minutes) et le
carbure Al4Cs n’apparait que pour un temps suffisant de réaction (supérieur a deux minutes).
L’alumine réagit donc avec le carbone du mélange pour former des oxycarbures d’aluminium et du
CO gazeux (non représenté ici) comme le décrit la réaction de carboréduction de I’alumine décrite

aul-11.6.2.a).
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Les oxycarbures sont ensuite décomposés pour former du carbure d’aluminium. Si la réaction
se produit a une température plus élevée (2300°C), le mélange ne contient plus d’oxyde
d’aluminium et il ne reste qu’une faible proportion de carbure d’aluminium. Les éléments Al,CO et

Al404C semblent donc étre instables a haute température, au-dela de 2300°C.

Pour conclure, la réalisation de ces mélanges montre que la formation d’oxycarbures et de
carbures d’aluminium est vérifiée pour des températures supérieures a 2000°C (2100°C et 2300°C
pour les cas étudiés). Ces réactions peuvent donc €tre a 1’origine d’une ablation thermochimique du

composite carbone phénolique lors de son exposition aux impacts de particules liquides d’alumine.

4 -1.2.1.b) Influence de la réactivité chimique sur la récession de surface du

composite

Les réactions chimiques étant mises en évidence au dessus de la température de fusion de
I’alumine, I’influence de cette réactivité sur la récession de surface du composite doit maintenant
étre étudiée. Dans le méme dispositif expérimental que celui utilisé pour fondre les mélanges de
poudres, un systéeme compos¢ d’un cylindre de carbone phénolique surmonté d’une pastille
d’alumine est placé dans un creuset pour étre chauffé jusqu’a atteindre la fusion de I’alumine. Une

représentation de 1’assemblage alumine-carbone est illustrée sur la Figure 98 :

Pastille

, . Carbone
d’alumine

phénolique

-------- Orientation des
________ plans de fibres

Creuset en

graphite :
X

Figure 98 : Montage expérimental pour étudier la récession de surface du carbone phénolique sous

alumine liquide

L’objectif de cet essai est de créer un bain liquide d’alumine sur du carbone phénolique afin
d’observer si les réactions entre 1’alumine liquide et le carbone durant quelques minutes entrainent
une récession de surface visible du composite. L’échantillon de carbone phénolique est positionné

dans le creuset de telle sorte que ses plans de fibres de carbone soient perpendiculaires a la direction
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z représentée sur la Figure 98. Cette orientation des fibres, identique a celle étudiée sur le banc
d’ablation, permet, aprés une coupe transversale du systéme aprés I’essai, de voir si 1’alumine
liquide péneétre par capillarité vers le coeur du matériau. Aussi, pour étudier I’influence de la
structure du matériau composite (structure en « tissu ») sur sa récession de surface, une expérience
identique est faite en remplagant le carbone phénolique par une piece en graphite simple, de
géométrie monobloc.

Le creuset schématisé Figure 98 est chauffé (comme pour les mélanges de poudre présentés
au paragraphe 4 - 1. 2. 1. a) a 2100 £ 50°C pendant 3 minutes. Lors du chauffage, I’alumine fond et
forme un « bain » liquide au dessus de la piéce en carbone phénolique (ou en graphite). Une fois les
3 minutes écoulées, le chauffage est coupé et le systetme se refroidit rapidement jusqu’a la
température ambiante par convection avec ’argon présent dans la chambre. Le creuset refroidi
renfermant le systéme réactionnel est ensuite enrobé de résine thermodurcissable afin de réaliser
une coupe transversale permettant d’observer I’interface alumine — carbone. Les coupes

transversales des essais réalisés sont présentées Photo 5 et Photo 6 :

Contour initial
du pion en
Alumine graphite

Graphite

Photo 5 : Photo en coupe d'une interface alumine — graphite (apreés chauffage a 2100°C)

Contour initial

. du pion en
Alumine carbone
phénolique
Creuset Carbone
phénolique

Photo 6 : Photo en coupe d'une interface alumine -carbone phénolique (aprés chauffage a 2100°C)
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Les conséquences de la présence d’alumine liquide sur la récession de surface du graphite ou
du carbone phénolique sont différentes pour chaque essai. En effet, on observe une nette récession
de surface dans le cas du graphite alors que pour le carbone phénolique, la présence de 1’alumine
n’a pas eu d’effets sur la fronti¢re initiale du matériau (pour chaque essai, les contours initiaux du
graphite ou du carbone phénolique sont représentés en pointillés rouges). Ainsi, dans le cas du
carbone phénolique, la présence d’alumine liquide n’a pas conduit a une récession de surface du
matériau caractéristique d’une réactivité chimique entre I’alumine et le carbone. Par rapport au
graphite, ou la réactivité chimique conduit a I’ablation du matériau, la structure particuliere du
carbone phénolique, faites de tissus de fibres de carbone superposés, peut étre a I’origine d’une plus
faible mouillabilité de ’alumine liquide sur le carbone limitant ainsi les possibilités de réactivité
chimique entre les deux composés. L’absence de récession de surface du carbone phénolique peut
aussi étre expliquée par les phénomeénes de dégazage qu’engendre la nature particuliére du carbone
phénolique. En effet, méme si le matériau de départ est déja fortement pyrolysé, il se produit tout de
méme un dégazage di aux traces de résine et qui conduit & un mouvement des gaz de pyrolyse vers
la surface du matériau (cf. Figure 20). Ceci défavorise nettement plus les contacts prolongés entre

I’alumine et le carbone du matériau limitant ainsi 1’ablation par réactivité chimique.

En conclusion, les essais réalisés en « statique » confirment que le systeme alumine
liquide — carbone, pour une température située entre 2100 et 2300°C, conduit a la formation
d’oxycarbures d’aluminium et de carbure d’aluminium susceptibles de conduire a une ablation
chimique du composite carbone phénolique. Cependant, 1’é¢tude de 1’ablation du composite lorsque
celui-ci est recouvert d’alumine liquide montre que, pour quelques minutes, la nature particuliere du
matériau fait qu’aucune récession de surface n’est observée. C’est pourquoi, méme si il existe bien
une réactivité chimique entre I’alumine et le carbone, la gamme réduite de température (entre
2000°C et 2300°C) pour laquelle il se forme des produits de réaction, associée a la nature
particuliere du matériau conduisent a penser que ces processus chimiques ne sont pas la part

majoritaire dans le processus global d’ablation du composite carbone phénolique.

4 -1. 2. 2. Etude « dynamique »

L’aspect « dynamique » concerne 1’é¢tude de I’effet du chauffage sur ’ablation du carbone
phénolique et I’étude de la réactivité chimique entre I’alumine et le composite carbone phénolique
lorsque celui-ci est soumis aux impacts de particules sur le banc d’ablation. Une analyse RX des

produits de réaction entre les deux composés est faite pour deux situations distinctes :
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- al’interface alumine — carbone lorsque les parametres de 1’essai conduisent a la formation
d’un dépot d’alumine sur la cible en carbone phénolique (le dépdt est la conséquence d’une
température de cible inférieure a 2000°C, cf. § 3-11. 4. 1.) ;

- sur des résidus d’ablation qui sont éjectés lors de la récession de surface de la cible et qui
correspondent a des fragments de fibres de carbone et d’alumine liquide ayant ruisselé sur

la surface de la cible ablatée.

4 -1.2.2.a) Effet de la température sur ’ablation du carbone phénolique

Avant d’aborder 1’é¢tude de D’effet de la réactivité chimique entre 1’alumine liquide et le
carbone phénolique, il est important de caractériser 1’effet du chauffage par torche plasma d’une
cible sans projection de gouttes d’alumine.

L’effet du chauffage sur la morphologie du composite est caractéris¢ par microscopie
¢lectronique, sur la surface du matériau avant et aprés passage sous I’écoulement plasma. Le
matériau observé avant chauffage est du carbone phénolique tel qu’il est fourni par Snecma
Propulsion Solide, c'est-a-dire ayant subi le cycle de pyrolyse présenté au paragraphe 2 - 1. 1. 2.
(Figure 53). La caractérisation apres chauffage est réalisée sur le méme type de matériau mais ayant
¢été chauffé pendant 2 minutes par les torches plasma (a 15 mm de I’intersection des jets plasma) en

atmosphere d’argon. Les parametres opératoires pour le chauffage du composite sont les suivants :

- diametre de tuyére : 8 mm ;

- intensité du courant d’arc : 600 A ;

- débit Ar: 45 1/min ;

- pourcentage volumique d’hydrogene : 25 % ;

- pression dans la chambre d’essai : 50 kPa ;

- distance entre la surface de la cible et I’intersection des jets plasma : 15 mm ;

- cible a 15 mm des dards plasma.

La morphologie du matériau fourni par Snecma Propulsion Solide est visible sur la Photo 7 :
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Fibres de
carbone

Photo 7 : Photographie MEB d'une cible en carbone phénolique avant ablation

(vue de la surface du matériau)

La Photo 7 présente le matériau ou sont visibles les fibres de carbone autour desquelles la
résine phénolique a été pyrolysé. Sur cette image, les fibres apparaissent nettement sectionnées du

fait de la fracture de I’échantillon réalisée pour 1’observation au microscope électronique.

Lorsque la cible est placée pendant 2 minutes sous les dards plasma, sa température atteint

2760°C et sa perte de masse est de 13 %. La Photo 8 présente 1’observation réalisée :

Fibres de carbone
ablatées par effet
thermique

Photo 8 : Photographie MEB d'une cible en carbone phénolique aprés 2 minutes de chauffage

a 2700°C sous atmospheére d’argon
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L’observation de 1’échantillon aprés son chauffage montre que les fibres de carbone ont un
aspect différent puisqu’elles présentent une forme en « mine de crayon » ou « bouquets
d’aiguilles ». Ce profil de fibre, qui est semblable a celui observé par Cho et al. [25] et celui
modélisé par Lachaud et al. [4], est caractéristique d’une ablation thermochimique. Il s’agit de
I’effet cumulé de la température et d’une réaction avec 1’oxygene (quelques traces d’oxygene
peuvent étre présentes dans la chambre d’essai) avec le carbone des fibres. Cette ablation a pour
conséquence une fragilisation mécanique des fibres de carbone qui se fracturent alors plus

facilement sous I’effet des impacts de gouttes d’alumine présentes dans le jet plasma.

4-1.2.2.b) Analyse RX d’une interface alumine - carbone

Lorsque les particules d’alumine sont projetées sur la cible avec des conditions de
fonctionnement des torches ne favorisant pas le chauffage de la cible (pourcentage volumique
d’hydrogeéne dans le mélange plasmagene inférieur a 5 % et intensité du courant d’arc de 400 A),
elles forment un dépot d’alumine sur la surface du carbone phénolique. Dans ces conditions, le
dépot se forme lorsque la température de surface de la cible est voisine ou légérement inférieure a la
température de fusion de ’alumine (2050°C). Comme cette température correspond a 1’ordre de
grandeur de la température de début de formation des oxycarbures d’aluminium, il est intéressant
d’analyser par diffraction des rayons X I’envers du dépot d’alumine pour caractériser la formation
de produits de la réaction alumine — carbone.

Une photo du dépot d’alumine obtenu sur une cible en carbone phénolique puis 1’envers du

dépot est présenté sur la Photo 9 :

Dépét d’'alumine

14 mm

Zone
d’analyse RX

-)

14 mm

Cible en carbone
phénolique

Photo 9 : Photo d’un dépot d’alumine formé sur une cible en carbone phénolique
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Une fois le dépot d’alumine retiré de la surface de la cible, I’envers de celui-ci est analysé par

diffraction des rayons X. Le diagramme obtenu est présenté Figure 99 :

800 -

700

600 r

500

400

Intensité (u.a)

300

200 |

100

0 ‘M . s I‘LJA [’J PUR . el B

T

20 25 30 35 40 45 50 55 60

Angle (2 teta)
+ Al,O, type corindon
¢ C graphite
ALOC

Figure 99 : Diagramme de diffraction RX de I'envers d'un dépot d'alumine formé sur une cible en

carbone phénolique

Le diagramme présenté¢ Figure 99 confirme en toute logique la présence d’alumine de type
corindon et de carbone. En revanche, cette analyse montre qu’il s’est form¢é a I’interface alumine —
carbone I’oxycarbure d’aluminium Al,OC. Ici, la présence unique de cet oxycarbure peut
s’expliquer par le fait que la température d’interface lors du dépot était favorable a sa formation.
Ainsi, pour un contact entre 1’alumine et le carbone du matériau a des températures correspondant
au domaine de formation des oxycarbures et carbure d’aluminium (entre 2000°C et 2300°C), une
ablation par réactivité chimique peut se produire avec pour conséquence une consommation du

carbone due a sa réaction avec 1’alumine.

4 -1.2.2.c) Analyse RX des résidus d’ablation

Une deuxiéme analyse par diffraction des rayons X est réalisée sur les résidus d’ablation du
composite lorsque celui-ci est ablaté dans des conditions propices a une température de surface du
carbone phénolique voisine de 2300°C. Cette température maximale est atteinte avec le dispositif
expérimental lorsque des particules d’alumine sont projetées sur le matériau (pourcentage
volumique d’hydrogéne de 25 %, intensité du courant d’arc de 600 A et distance entre la cible et
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I’intersection des jets plasma de 5 mm). Les résidus d’ablation correspondent aux fibres de carbone
arrachées de la surface au cours de 1’érosion et a ’alumine liquide qui ruisselle sur la cible avant
d’étre éjectée en périphérie de celle-ci par I’écoulement plasma. Une photographie de ces résidus

par microscopie électronique a balayage est présentée Photo 10 :
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Photo 10 : Photographie MEB des résidus d'ablation du composite carbone phénolique

Apres la collecte de ces résidus pendant I’ablation du composite, ceux-ci sont broyés
manuellement afin de pouvoir réaliser une analyse RX. Le diagramme de diffraction obtenu est

présenté Figure 100 :
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Figure 100 : Diagramme de diffraction RX des résidus d’ablation du composite carbone phénolique
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Contrairement au diagramme présenté Figure 99 ou est mis en évidence la présence de
I’oxycarbure d’aluminium ALOC, le diagramme de la Figure 100 ne révéle que I’existence
d’alumine et de carbone. Aucun produit de la réaction alumine — carbone n’est donc révélé dans les
résidus d’ablation du composite. Cette absence peut s’expliquer par le fait que la température a
laquelle ce sont produits les contacts entre 1’alumine et le carbone est supérieure aux domaines de
formation des oxycarbures et du carbure d’aluminium. De plus, le refroidissement brusque des
résidus d’ablation (qui peuvent contenir a la fois du carbone et de I’alumine), une fois leur &jection
de la surface de la cible, « fige » ’alumine et le carbone qui sont alors mis en évidence par
diffraction des rayons X. C’est pourquoi, lorsque I’ablation du composite se produit a une
température supérieure au domaine de stabilit¢ des oxycarbures ou du carbure d’aluminium, la
réactivité chimique entre I’alumine et le carbone ainsi que sa part dans la récession de surface du

composite n’est pas mise en évidence et reste difficilement appréciable.

4 - 1. 3. Conclusion sur I’étude de la réactivité chimique entre I’alumine et le

carbone phénolique

Les essais sur 1I’é¢tude de la réactivité chimique entre I’alumine et le carbone phénolique
montrent qu’il est difficile d’établir un lien entre cette réactivité et sa part dans le processus global
d’ablation du composite sous impacts de particules d’alumine, du fait d’une analyse uniquement
possible a posteriori.

Malgré cette difficulté, ces essais confirment qu’il existe bien un domaine de température
(entre 2000 et 2300°C) ou une réaction est possible, avec pour conséquence la formation
d’oxycarbures d’aluminium et de carbure d’aluminium. Le composite carbone phénolique peut donc
étre ablaté chimiquement lorsque celui-ci se consomme avec I’alumine pour former les composés
décrits précédemment. Cependant, lors de I’étude du composite recouvert par de I’alumine liquide
puis de I’analyse des résidus d’ablation du carbone phénolique lors de son érosion, la réactivité
entre I’alumine et le carbone semble avoir une part mineure sur la récession de surface du matériau.

Ainsi, les conclusions concernant cette étude doivent étre considérées comme une premiere
approche sur 1’é¢tude de I’ablation du carbone phénolique par réactivité chimique avec 1’alumine
liquide. Elles permettent tout de méme d’imaginer qu’il peut y avoir une réactivit¢ chimique
conduisant a la consommation du carbone du composite mais que celle-ci reste fortement limitée
par les gammes de température faibles ou peuvent se produire les réactions et par un temps de
séjour extrémement limité de 1’alumine liquide sur le carbone phénolique (quelques centaines de

microsecondes, développé dans le paragraphe 4 - II. 1. 7). C’est pourquoi la part de la réactivité
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chimique entre I’alumine et le carbone est jugée comme étant faible dans le processus global de

I’ablation du composite carbone phénolique par impacts de particules liquides d’alumine.

Apreés cette étude des réactions chimiques potentielles, il est important de décrire les
mécanismes physiques intervenant lors des impacts des gouttes d’alumine a la surface du matériau
composite pour préciser le processus de dégradation du matériau et estimer les temps de sé¢jour de

I’alumine sur la surface de la cible.

4 - II. Etude expérimentale des mécanismes d’ablation par imagerie

rapide

L’interprétation des résultats liés a la vitesse d’ablation du composite carbone phénolique et
I’étude de I’aspect mécanique et chimique du processus d’ablation du matériau par impacts de
particules d’alumine passe par 1’observation par imagerie rapide du matériau contraint par les
impacts et par une étude de la réactivité chimique entre 1’alumine et le carbone lors de I’ablation du
composite.

L’¢tude par imagerie rapide avec la caméra présentée au paragraphe 2 - I. 2. 3. permet
d’observer le comportement de 1’alumine liquide sur la surface du composite lors de son ablation et
de mettre en évidence le caractére fortement mécanique du processus d’ablation du carbone
phénolique soumis aux impacts de particules. Parallélement a ces essais, 1’étude de la réactivité
chimique entre I’alumine et le carbone, appuyée par I’estimation par imagerie du temps de s¢jour de
I’alumine liquide sur le matériau, montre que la part de la réactivité chimique dans le processus

global d’ablation du matériau semble relativement limitée.

4 - II. 1. Visualisation de I’ablation du carbone phénolique par impacts de

particules liquides d’alumine

Ces essais, qui permettent de visualiser 1’ablation du matériau composite lorsqu’il est impacté
par les particules liquides d’alumine, sont réalisés pour des conditions de fonctionnement des
torches dites « classiques », qui autorisent un chauffage suffisant du matériau (T = 2200°C), des
particules d’alumine (T = 2250°C) et une bonne répartition des impacts sur la surface de la cible.

Ces paramétres opératoires sont les suivants :
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- diameétre de tuyere : 8 mm ;

- débit volumique d’argon : 45 /min ;

- pourcentage volumique d’hydrogene : 25 % ;

- intensité du courant d’arc : 600 A ;

- débit de gaz porteur : 5.5 I/min ;

- pression dans la chambre d’essai : 50 kPa ;

- granulométrie de poudre d’alumine : 10 — 40 um ;
- débit de poudre : 2 kg/h pour chacune des torches ;

- distance entre la surface de la cible et ’intersection des axes des torches : 15 mm.

Pour ces parametres opératoires, la température moyenne de la surface observée et de 2200°C.

Les images présentées dans les paragraphes suivants fournissent des informations précieuses
sur les différentes conséquences des impacts de particules liquides d’alumine, telles que la rupture
des fibres carbone ou la formation d’agglomérats liquides participant a I’érosion du matériau. Ainsi,
a travers ’observation directe de I’ablation de la cible, I’imagerie rapide permet de définir les

différents mécanismes qui conduisent a la récession de surface du carbone phénolique, comme :

- larépartition des impacts des particules d’alumine sur la surface de la cible ;

- I’¢jection de matiére érodée et de I’alumine liquide sous I’effet de 1’écoulement plasma ;

- les impacts de particules suivis de leurs rebonds ;

- la fracture des plans de fibres de carbone suite aux impacts ;

- la formation d’agglomérats d’alumine liquide dans les anfractuosités de la surface du
composite ;

- le déplacement de 1’alumine liquide sur la surface du matériau.

4 - 1I. 1. 1. Répartition des impacts des particules d’alumine sur la surface de la cible

La premicére étape consiste a visualiser les trajectoires incidentes des particules d’alumine et

la répartition des impacts de particules sur la surface de la cible. Cette observation est présentée

Photo 11 :
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Trajectoires
incidentes des

particules
Surface d’alumine
impactée
z
y Surface de
X la cible

Photo 11 : Visualisation des trajectoires incidentes et de la surface impactée par les particules

d’alumine (temps d’obturation : 3,3 us)

Cette image met en évidence les trajectoires des particules provenant des deux torches plasma
positionnées au dessus de la cible. La visualisation de ces trajectoires montre que la largeur totale
du jet de particules formé suivant I’axe x est 1égérement supérieure au diametre de la cible tout en
limitant les trajectoires trop ¢loignées du matériau. Les trajectoires suivant 1’axe y légerement
décalées par rapport au centre de la cible permettent d’éviter un creusement trop marqué au centre
de la cible par rapport a sa périphérie. Aussi, cette répartition des impacts, associée a la rotation
continue de la cible pendant 1’ablation, permet a la totalit¢ de la surface du matériau d’étre érodée

de facon uniforme.

4 -11. 1. 2. Vue d’ensemble de la surface de la cible au cours de I’ablation

Avant de détailler les différents mécanismes qui s’operent a la suite des impacts de particules,

une photographie caractéristique de 1’état de surface de la cible a un instant « t » de 1’ablation, une

fois I’équilibre thermique atteint, est présentée Photo 12 :
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Surfape de Agglomérats
la cible d’alumine liquide

Tissu de fils de carbone
fracture

Photo 12 : Vue globale de la surface du carbone phénolique durant son ablation par impacts de

particules d'alumine (temps d’obturation : 3,3 us)

Cette image permet de distinguer nettement la structure tissée en deux dimensions du
matériau avec la visualisation des deux strates supérieures de la cible. Le tissu supérieur fracturé a
la suite des impacts de particules d’alumine laisse apparaitre la deuxiéme strate encore intacte. Il est
¢galement possible d’observer dans certaines cavités de la surface des agglomérats d’alumine
liquide (de quelques centaines de microns de diameétre) résultant du regroupement d’une partie des
particules d’alumine impactant le composite. Ainsi, le front d’ablation du matériau est une surface
partiellement recouverte d’alumine liquide, cette dernic¢re étant présente de manicre disparate et se

déplacant dans les anfractuosités du tissu carboné sous la force de I’écoulement plasma.

4 - 1I. 1. 3. Ejection de matiére a ’extérieur de la cible

Toujours pour une vue d’ensemble de la surface de la cible, il est possible d’observer

I’¢jection d’une grande quantité de matiére vers I’extérieur de la surface de la cible, comme cela est

visible sur la Photo 13 :
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Photo 13 : Ejection de fragments de cibles et d'alumine liquide a 1'extérieur de la cible

(temps d’obturation : 3,3 ns)

Ces ¢léments ¢jectés de la surface de la cible par la force de I’écoulement plasma, sont a la
fois des fragments de cible (fibres de carbone, lambeaux de tissu de fibres de carbone) et de
I’alumine liquide précédemment agglomérée sur la composite.

Cette forte proportion de matiere ¢jectée de facon continue a 1’extérieur de la cible montre
qu’il existe une part mécanique dans I’ablation du matériau avec I’arrachement de fibres de carbone
et la possibilité d’une érosion mécanique due au mouvement de I’alumine liquide sur la surface de
la cible avant d’étre éjectée par I’écoulement plasma.

La vitesse d’¢jection de certains ¢éléments (entourés en blanc sur la Photo 13) peut étre
estimée a 100 m/s par mesure de la trainée des traces lumineuses et connaissance de la vitesse

d’obturation permettant d’obtenir I’image (de I’ordre de 3.3 pus).
4 - 1I. 1. 4. Impact et rebond des particules d’alumine
4 -1I. 1. 4. a) Visualisation des impacts de particule

La photographie présentée permet de distinguer des « taches » lumineuses (jaunes sur cette

image) qui correspondent aux points d’impacts des particules d’alumine, Photo 14 :
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Points d'impacts
des particules
d’alumine

Photo 14 : Visualisation des impacts de particules sur la surface de la cible

(temps d’obturation : 3,3 pns)

Les points d’impacts sont visibles sur la surface de la cible par un surplus de luminosité
(« taches » jaunes entourées en noir sur la Photo 14). Cette surintensité lumineuse peut s’expliquer

de différentes maniéres :

- la particule peut étre légerement plus chaude que la surface impactée ;

- la particule peut aussi s’échauffer au contact de la surface en carbone (impact suivi alors
d’une fragmentation et de la vaporisation d’une partie de la goutte) ;

- pour une vitesse d’obturation donnée, le point d’impact est le point ou la particule séjourne
le plus longtemps (décélération due a I’impact) ce qui implique une surexposition (donc

une zone plus lumineuse) sur la photographie finale.

Il faut noter qu’une partie des impacts n’est pas forcément visible puisque une particule
incidente peut ensuite se « noyer » sur une partie du film liquide déja présent sur la surface de la
cible. Ce type d’impact est compliqué a observer puisque qu’il est difficile d’obtenir une différence
de contraste et de luminosité entre la surface en carbone et I’alumine liquide puisque que ces deux

composés sont a des températures tres proches (= 2200°C) et des émissivités similaires (& = 0.85).
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4 -11. 1. 4. b) Rebonds de particules sur la surface de la cible

Une partie des impacts de particule (proportion difficile a estimer) est suivie d’un rebond de la
particule elle-méme ou de 1’¢jection de gouttes plus petites résultant de la fragmentation de la
particule liquide incidente. Aussi, il se peut qu’une particule impacte une zone de la surface du
composite recouverte d’alumine liquide. Auquel cas, ’impact entraine aussi la fragmentation des
agglomérats d’alumine présents sur la surface du matériau. Une séquence représentative de ces

mécanismes est présentée sur la Photo 15 :

Cible

N
(3)
(4)
(5)
(6)

(7)

Impact (250 m/s)

Fragmentation de
I'alumine liquide

Ejection de matiére
(V gjection = 20 mls)

(Rebonds et
fragmentation)

Photo 15 : Visualisation des rebonds des particules d'alumine impactant la surface de la cible et des

éjections de matiére résultantes (30 000 images par secondes, t,pturation = 33 US)

Cette séquence d’image est réalisée pour une vitesse moyenne d’impact des particules
d’alumine de 250 m/s. La fréquence d’acquisition de 30 000 images par seconde permet de
visualiser les mouvements de matiere toute les 33 us. Cette succession d’image montre alors que la
fragmentation de 1’alumine est quasi instantanée (image (2) et (3) sur la Photo 15) avec un temps de
contact de la particule incidente avec la surface inférieur a une dizaine de microsecondes. Aussi, le
temps d’obturation de la caméra de 33 us pour chaque image permet d’estimer les vitesses de

rebonds ou d’¢jection d’alumine a environ 30 m/s).
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4 -1I. 1. 5. Erosion mécanique des tissus en fibres de carbone du composite

Les impacts de particules conduisent a une forte érosion mécanique du matériau composite.
Sous les contraintes liées aux impacts, les plans successifs de fibres constituant le matériau se
fracturent progressivement et sont ¢jectés a I’extérieur de la cible sous la force de I’écoulement
plasma. La fragmentation progressive du plan de fibres supérieur de la cible a la suite des impacts

de particules d’alumine est présentée sur la séquence suivante, Photo 16 :
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t=432 ms t =460 ms t=461 ms

Photo 16 : Visualisation des fractures de fibres par les impacts de gouttes d’alumine (topturaion © 3,3 1S)
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La partie de la surface de la cible soumise aux impacts se fracture progressivement avec pour
conséquence des détachements de fragments de taille macroscopique (plusieurs centaines de
microns jusqu’a quelques millimétres). Ces fragments sont ensuite éjectés a I’extérieur de la cible
sous I’effet de 1’écoulement plasma.

Ainsi, la couche supérieure du matériau composite est soumise a des contraintes thermiques
(T = 2200°C) et des contraintes mécaniques (écoulement plasma et impacts de particules) qui
favorisent la fracture du tissu en fibres de carbone et son éjection a I’extérieur de la surface de la

cible.

La surface de tissu €liminé par unité de temps peut étre estimée avec les images présentées sur

la Photo 17 :

Front initial du tissu en
fibres de carbone observé

Surface ablatée

»
x - g
% Front initial
= at=0s
=)

t=05s

Photo 17 : Visualisation de la surface de tissu de fibres de carbone ablaté pour une demi-seconde

d'ablation (temps d’obturation : 33 ps)

La surface du fragment de tissu de fibres de carbone éliminée pendant 0.5 seconde est donc
estimée en calculant 1’aire du triangle équivalent a la surface ablatée présentée sur la Photo 17.
En se référant a 1’échelle présentée sur cette figure, ’aire calculée est voisine de 10 mm?. Ainsi, en
tenant compte de I’espace de temps entre les deux images, la vitesse d’¢limination de la strate
supérieure de la cible peut étre estimée a 20 mmzs”'. Compte tenu de I’épaisseur d’une strate de
I’ordre de 500 pum, (cf. Photo 6), cet enlévement volumique de matiére (pour ces conditions
expérimentales) est voisin de 10 mm?/s. Cette estimation montre que les fibres de carbone sont

rapidement fracturées a la suite des impacts et que la résistance mécanique, a cette température, du
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tissu de fibres ne lui permet pas de résister dans la durée aux contraintes imposées par les particules

d’alumine.

4 -1I. 1. 6. Formation d’agglomérats d’alumine liquide

Parallélement aux fractures directes des fibres du carbone phénolique par les impacts de
particules, une partie des gouttes d’alumine qui atteignent la surface de la cible restent
« prisonnieres » des anfractuosités du tissu de fibres de carbone et forment par regroupement avec
d’autres gouttes des agglomérats d’alumine liquide de quelques centaines de microns de diameétre.
Ces agglomérats restent donc en contact avec la surface de la cible et peuvent se déplacer sous la
force de I’écoulement plasma. Aussi, le temps de contact prolongé entre I’alumine et le carbone du
matériau peut favoriser les réactions chimiques entre les deux éléments. Ensuite, lorsque la force de
I’écoulement plasma devient plus importante que les forces de tension superficielles entre le liquide
et la surface du composite, I’agglomérat d’alumine est éjecté a I’extérieur de la cible. Une séquence
présentant la croissance d’un agglomérat liquide puis son éjection par 1’écoulement plasma est

présentée sur la Photo 18 :
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t=121ms t=123 ms (12)

t=124 ms

Photo 18 : Formation d'un agglomérat d'alumine liquide sur la surface de la cible

(temps d’obturation : 3,3 ps)
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Cette séquence permet de visualiser la formation d’un agglomérat d’alumine liquide d’une
taille avoisinant les 500 um de diamétre et montre que pour cet agglomérat, le temps entre le début
de sa formation et son éjection de la cible est de 124 ms (I’¢jection est visible sur la derniére image
de la séquence présentée Photo 18). Ainsi, la présence de cet élément d’alumine liquide de 500 pm
de diametre montre clairement qu’il existe des phénomenes d’agglomération d’alumine a partir des
particules incidentes (le diametre moyen des particules qui impactent le substrat est ici de 20 pm) et
que la présence de ces agglomérats sur des points localisés de la surface permet d’imaginer une
surface partiellement recouverte d’alumine liquide. Enfin, la formation de ces agglomérats de
liquide sur le composite peut entrainer des réactions chimiques entre 1’alumine et le carbone de la
cible mais cette réactivité est susceptible d’étre limitée du fait des temps de séjour tres brefs de

I’alumine sur le matériau ablaté.
4 -1I. 1. 7. Déplacement du film liquide
L’agglomérat d’alumine liquide, s’il n’est pas directement ¢jecté de la surface de la cible, peut

se déplacer dans les aspérités du matériau composite sous la force de 1’écoulement. Ce déplacement

de liquide est visible sur la suite d’image présentée Photo 19 :
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Ejection de I'alumine liquide o
a I'extérieur de la cible Alumine liquide ejectee

(3) (4)

t=2ms t=3ms

Photo 19 : Visualisation du déplacement de 1'alumine liquide sur la surface de la cible

(temps d’obturation : 33 us)

Les images sont ici réalisées toutes les millisecondes pour observer le déplacement de liquide
sur le matériau. En tenant compte de cette fréquence d’acquisition et de la distance que parcourt le
liquide sur la cible, sa vitesse de déplacement peut étre estimée a 0.5 m/s. Par contre, une fois que le
liquide atteint la périphérie de la surface (image (3) sur la Photo 19), il est éjecté a ’extérieur de la
cible. Pour cette séquence, la vitesse d’¢jection du liquide a I’extérieur de la cible est évaluée au
double de la vitesse de déplacement sur la surface, c'est-a-dire 1 m/s. Conjointement a ces

mouvements d’alumine, des agglomérats restent solidaires de la surface du composite. Le maintien
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de ces gouttes sur la surface s’explique par le fait que la force de 1’écoulement plasma est plus

faible que les forces d’accroche qui retiennent le liquide sur le composite.

Le déplacement de 1’alumine liquide sur le matériau composite peut donc engendrer une
érosion mécanique due aux forces de frottements du liquide sur les fibres de carbone du matériau.
Ce type d’érosion est mis en évidence par la caractérisation morphologique de la surface du

matériau apres son ablation présentée dans le paragraphe suivant.

Enfin, comme pour 1’observation des agglomérats d’alumine liquide dans les anfractuosités
du tissu de carbone, ces images confirment que la durée du contact entre 1’alumine et le carbone est
faible. En effet, la vitesse de déplacement de I’alumine sur la cible de 1’ordre de 0.5 m/s entraine
des temps de séjour de I’ordre de la milliseconde qui sont susceptibles de limiter les réactions

chimiques entre les deux éléments.

4 - 11. 1. 8. Morphologie du composite et de sa surface apreés son ablation par les

gouttes d’alumine

Une observation macroscopique de la cible ablatée et microscopique de la surface soumise
aux impacts de gouttes d’alumine permettent de compléter les hypothéses sur les mécanismes qui
conduisent a la récession de surface du composite.

Une photographie de la cible avant et apres essai est présentée sur la Photo 20 :

30 mm

15 mm

Avant Aprés 2 min
ablation d’ablation

Photo 20 : Photographie de la cible en carbone phénolique avant et apres son ablation par impacts de

gouttes d'alumine

Cette photographie présente la hauteur érodée du matériau pour une durée de 2 minutes

d’ablation avec les conditions opératoires présentées au paragraphe 4 - II. 1. Elle montre que le
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matériau a subi une forte récession de surface alors que sa largeur initiale n’a pas ét¢ modifi¢e. Si
les parois verticales de la cible ne sont pas impactées par les gouttes d’alumine, celles-ci sont quand
méme soumises a I’écoulement plasma et atteignent des températures élevées, de 1’ordre de 1900°C
pour la partie basse de la cible a 2100°C pour sa partie haute (cf. Figure 91, paragraphe 3 - II. 4.).
L’ablation liée a la température n’est donc pas visible macroscopiquement sur la largeur de la cible
alors que verticalement, la hauteur érodée a la suite des impacts de particule est nettement
mesurable. Cette observation montre que la part mécanique de 1’ablation semble €tre majoritaire sur
les processus thermochimiques.

Cette hypothése est confirmée par 1’observation au microscope ¢lectronique de la
morphologie de la surface du composite ablaté. La Photo 21 présente une vue « large » de la surface

avec un agrandissement sur un résidu d’alumine présent dans les anfractuosités du matériau :

Agglomérat
d’alumine

Tissu de fibres de
carbone
Fibres de
carbone

Photo 21 : Photographie MEB de la surface plane supérieure du carbone phénolique aprés son

ablation par impacts de gouttes d'alumine

La vue d’ensemble de la surface met en évidence le tissu en fibres de carbone du matériau et
des nombreux agglomérats d’alumine liquide présents dans les anfractuosités du matériau. Certains
de ces agglomérats sont de taille importante (100 a 200 um de diameétre), nettement supérieure au

diamétre moyen des particules (25 um) qui impactent la surface, ce qui montre qu’une partie des
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gouttes d’alumine projetées sur le matériau s’agglomerent entre elles pour former des particules
plus grosses qui se déplacent sur la surface du matériau sous I’effet de 1’écoulement plasma
(cf. paragraphe 4 - II. 1. 7.). L’observation d’un agglomérat d’alumine, Photo 21, montre qu’il
englobe une multitude des fibres de carbone. Cette présence de fibres dans 1’alumine montre ainsi
que le mouvement de I’alumine liquide sur la surface du composite participe a 1’érosion mécanique
du matériau. Les fibres, déja fragilisées par les hautes températures, sont fracturées et emportées au

passage de I’alumine liquide.

L’¢érosion mécanique des fibres est également mise en évidence par une observation plus
précise de la morphologie des fibres de carbone du composite. La Photo 22 présente une

photographie d’un faisceau de fibre ayant été impacté par les gouttes d’alumine :

Photo 22 : Photographie MEB d'un faisceau de fibre impacté par des gouttes d'alumine liquide

Le processus mécanique de 1’ablation est mis ici en évidence par la morphologie des fibres
qui apparaissent nettement sectionnées, ce profil étant différent du profil en « pointe de crayon »
caractéristique d’une ablation purement thermochimique (cf. Photo 8, paragraphe 4 - 1. 2. 2. a) ).
Cependant, méme si ce profil est caractéristique de fibres fracturées par les impacts de gouttes
d’alumine, cette photographie montre que les fibres subissent, de manieére simultanée aux impacts,
une ablation thermochimique du fait de leur profil plus effilé que celui observé avant 1’ablation

(Photo 7, paragraphe 4 - 1. 2. 2. a) ).
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4 -1I. 1. 9. Conclusion sur I’étude expérimentale des mécanismes d’ablation par

imagerie rapide

Les travaux d’imagerie rapide associés a 1’é¢tude de la morphologie du composite apres
I’ablation permettent de décrire un mécanisme général de 1’ablation du matériau soumis a des
impacts de gouttes d’alumine. Ces essais mettent en évidence une part mécanique importante dans
le processus de récession de surface du matériau. Le composite, fragilisé par les températures
¢levées (fragilisation des fibres par les mécanismes thermochimiques), est progressivement érodé

par les gouttes incidentes et les agglomérats d’alumine liquide qui se déplacent sur sa surface.

Le schéma présenté sur la Figure 101 résume le les différents processus mis en évidence par

la caractérisation par imagerie rapide :

Agglomérats

Impact d’'une Ecoulement plasma d'alumine en
particule d’alumine mouvement
(v ~250 m/s) L l
Ejection d’alumine Ejection de
(Véjection ~ 30 m/s) fragments de
4 4 strates du
al /n S composite
l% vy
. == > OQ — = - - =

Mouvement de = Ejection de liquide et
I’alumine e fragments de cible

liquide
Récession de
1 surface du

composite

Cible en carbone
phénolique

Figure 101 : Représentation schématique des mécanismes d’érosion du carbone phénolique soumis aux

impacts de gouttes d'alumine

Dés les premieres secondes de 1’ablation, les gouttes qui impactent la surface du composite
participent a la formation d’agglomérats liquides qui, sous la force de I’écoulement plasma, se
déplacent sur la surface de la cible et dans les anfractuosités du matériau composite. Ces
agglomérats sont ensuite chassés vers la périphérie de la cible tout en étant continuellement

\

renouvelés par 1’arrivée de nouvelles particules d’alumine incidentes. Ainsi, & un instant t de
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I’ablation, la surface du composite est recouverte partiellement d’alumine liquide qui se déplace
vers 1’extérieur de la cible et entraine, par son mouvement, des fragments de fibres sectionnées. En
contre partie, ce mouvement continu de liquide ne permet pas des temps de séjour importants de
I’alumine sur le carbone (en moyenne 100 ms), ce qui est un facteur limitant pour les réactions
chimiques entre 1’alumine liquide et les fibres de carbone.

Enfin, parallelement a I’érosion induite par le mouvement du liquide a la surface de la cible,
le matériau est continuellement bombardé par de nouvelles particules incidentes. Ces impacts
conduisent a la fracture des fibres (ou de fragments, de tailles plus importantes, du renfort tissé) qui
sont fragilisées a haute température (voisine de 2000°C) du fait des réactions thermochimiques

entre I’écoulement plasma et le matériau composite.

L’ablation du matériau semble donc régie plus particuliérement par un processus mécanique,
lié¢ a la fois a la vitesse des particules et au ruisselement de I’alumine liquide sur une surface
largement fragilisée par une température ¢levée. Pour quantifier la part de chaque parametre sur la
récession de surface du matériau, il est alors nécessaire de mesurer les vitesses d’ablation

correspondantes a des conditions opératoires précises.

4 - II1. Mesure des vitesses d’ablation du matériau

Ces essais concernent la mesure de la vitesse d’ablation du composite carbone phénolique en
fonction des paramétres liés aux particules d’alumine (taille moyenne, température et vitesse) et au
matériau lui-méme, c'est-a-dire, pour ces essais, sa température de surface (cf. paragraphe 3 - II. 5.).
Pour chaque condition opératoire, la caractérisation en température et en vitesse des particules
d’alumine est effectuée avant ’ablation du matériau, sans la présence de la cible sous I’écoulement
diphasique (plasma et particules), pour faciliter les mesures. En revanche, les mesures de la
température de surface et de la vitesse d’ablation du carbone phénolique sont réalisées pendant

I’ablation du matériau.

4 - 111. 1. Présentation des mesures

L’objectif de la caractérisation de 1’ablation du composite carbone phénolique sous impacts
de gouttes d’alumine est d’établir sa vitesse d’ablation en fonction de sa température et des
paramétres liés aux gouttes d’alumine (taille, température et vitesse). Comme cela a été décrit aux

paragraphes 3 - 1. et 3 - II., les variations respectives de la température du matériau et de la
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température et de la vitesse des particules, qui sont susceptibles de jouer sur la vitesse d’ablation du
carbone phénolique, sont obtenues en modifiant les paramétres de fonctionnement des torches et la
pression dans I’enceinte. Ainsi, la variation de la vitesse d’ablation du composite est indirectement
liée aux parameétres opératoires du banc d’essai.

Du fait du nombre de parameétres opératoires a faire varier (5 au total), un plan d’expérience
est défini afin de limiter le nombre d’essais permettant d’établir la corrélation explicitant la vitesse
d’ablation du carbone phénolique. Les paramétres d’entrée avec leur gamme de valeurs (parameétres
opératoires) et les données de sortie (mesures expérimentales) du plan d’expérience sont définis

dans le Tableau 18 :

PARAMETRES D’ENTREE DONNEES DE SORTIE

e Diamétre de particule
e Température de surface du composite (notée Tgyf)
e Diamétre de tuyere
e Température des particules d’alumine (notée Tpar)
e Intensité du courant d’arc
e Vitesse des particules d’alumine (notée vpart)
e Pourcentage volumique d’H,
¢ Vitesse d’ablation du composite (notée vypa)
e Pression dans 1’enceinte

Tableau 18 : Paramétres d'entrée et données de sortie du plan d'expérience

Les gammes de variation de chaque parametre d’entrée sont présentées dans le Tableau 19 :

PARAMETRE VALEURS
Diameétre moyen de particule 15 pym et 32 pm
Diameétre de tuyere 6 et 8 mm
Intensité du courant d’arc 400 a 600 A
Pourcentage volumique d’H; 5a25%
Pression dans I’enceinte 50 a 100 kPa

Tableau 19 : Gammes de variation des paramétres d'entrée du plan d'expérience

Le plan d’expérience défini est de type factoriel simple 2" avec n le nombre de paramétres
d’entrée. Les entrées étant au nombre de 5, 32 expériences sont réalisées.
Deux valeurs sont fixées par paramétre, en tenant compte de la stabilité de la torche et d’un

minimum d’enthalpie nécessaire pour obtenir la fusion des particules.
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4 - I11. 2. Résultats du plan d’expérience

4 - 11I. 2. 1. Mesures obtenues (Tsurr, Tparts Vparts Vabla)

Comme la corrélation liant la vitesse d’ablation du carbone phénolique a sa température de
surface et aux paramétres particules (température, vitesse) n’est établie que pour les différentes
gammes de valeurs mesurées pour les données de sortie du plan d’expérience, il est primordial de
préciser les valeurs minimales et maximales obtenues sur le banc d’essai. Ces mesures sont

présentées dans le Tableau 20 :

DONNES MESUREES GAMME DE VALEURS
Température des particules d’alumine 1700 a 2300°C (£ 50 °C)
Vitesse des particules d’alumine 125 a 325 m/s (= 10 m/s)
Température de surface du composite 1600 a 2320°C (£ 50 °C)

Tableau 20 : Gammes de valeurs des données de sortie du plan d'expérience

4 - 111. 2. 2. Effets standardisés des paramétres d’entrée sur les données de sortie du

plan d’expérience

L’exploitation des résultats du plan d’expérience permet d’établir les effets standardisés de

chaque paramétre opératoire sur les données de sortie.

4 -11I. 2. 2. a) Effet standardisé pour la température des particules d’alumine

La premicre étape consiste a déterminer les effets standardisés des parameétres d’entrée sur la
température et la vitesse des particules d’alumine. Ces effets, étudiés au paragraphe 3 - I. 1. sont ici
complétés par la prise en compte d’un parametre opératoire supplémentaire, la taille moyenne des
particules d’alumine.

Le diagramme des effets standardisés concernant la température des particules d’alumine est

présenté sur la Figure 102 :
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Figure 102 : Effet standardisé des paramétres opératoires sur la température des particules d'alumine

La température des particules est ici fortement liée a deux parametres, le pourcentage
volumique d’hydrogéne et la taille moyenne des particules. D’une part, une augmentation du
pourcentage volumique d’hydrogéne dans le gaz plasmageéne conduit a une élévation de la
conductibilité thermique qui favorise le transfert de quantit¢ de chaleur aux particules, et par
conséquence leur température. D’autre part, une augmentation de la taille des particules conduit a
des températures de particules plus faibles du fait d’une masse a chauffer plus importante (a vitesse
équivalente).

Ensuite, la température des particules est liée au diametre de tuyere et a la pression dans la
chambre d’essai avec aussi un effet cumulé du diametre de tuyere et de la taille des particules. La
vitesse de I’écoulement plasma est plus faible pour un diametre de tuyere plus important, entrainant
un temps de s¢jour des particules plus important dans le plasma et donc un meilleur chauffage de
celles-ci. De méme, une augmentation de la pression dans la chambre d’essai entraine une
diminution du volume plasma et donc une concentration énergétique plus grande. La température de
I’écoulement croit conduisant a une ¢élévation de la température des particules malgré un temps de
séjour plus faible.

Enfin, apres différents effets cumulés, I’intensité du courant d’arc est le parametre qui a le
moins d’influence sur la température des particules d’alumine. En effet, une augmentation du

courant d’arc augmente la température des particules mais de maniére peu significative.

206



Partie 4 : Etude des mécanismes d’ablation et mesure de la vitesse d’ablation du matériau

4 -11I. 2. 2. b) Effet standardisé pour la vitesse des particules d’alumine

Comme pour la température des particules d’alumine, le diagramme des effets standardisés

concernant la vitesse des particules est présenté sur la Figure 103 :
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Figure 103 : Effet standardisé des paramétres opératoires sur la vitesse des particules d'alumine

Le paramétre qui influe le plus sur la vitesse des particules d’alumine est la pression dans la
chambre d’essai. Cet effet est logique puisqu’une diminution de la pression dans ’enceinte permet
d’augmenter la vitesse de I’écoulement plasma et par conséquence la vitesse des particules. Puis, les
paramétres intensité du courant d’arc et pourcentage volumique d’hydrogéne qui agissent tous les
deux sur I’enthalpie massique du plasma ont une tendance similaire vis-a-vis de la vitesse des
particules. De plus, une diminution du diameétre de la tuyére conduit a des vitesses d’écoulement du
plasma plus €levées et ainsi a des vitesses de particules plus grandes.

Face aux effets de ces quatre parameétres, la taille des particules d’alumine semble avoir moins
d’influence sur la vitesse des particules. Rappelons que les mesures n’ont pu étre faite qu’a 140 mm
de la sortie de tuyére (a cause du rayonnement intense du plasma perturbant fortement 1’imagerie) et
de ce fait, les mesures sont effectuées dans une zone ou les petites et les grosses particules ont des
vitesses peu différentes. En effet, au-dela d’une zone d’environ 80 mm de la sortie de tuyere, la
vitesse des petites particules (inférieures a 15 um) diminue fortement tandis que la vitesse des plus
grosses (supérieures a 25 um) avec une plus grande inertie chute lentement (de I’ordre de 5 m/s par

centimetre).
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4 -11I. 2. 2. ¢) Effet standardisé pour la température de surface de la cible

La troisieme mesure étudiée est la température de surface du carbone phénolique lors de son

ablation. Les effets des parametres opératoires sur cette grandeur sont présentés sur la Figure 104 :
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Figure 104 : Effet standardisé des paramétres opératoires sur la température de surface du composite

Les deux parameétres les plus influents sur la température de surface de la cible en carbone
phénolique sont I’intensité du courant d’arc et le pourcentage volumique d’hydrogéne dans le
mélange plasmagene. En effet, comme le composite est positionné sous I’intersection des jets
plasma, une augmentation de la température de I’écoulement plasma résultant d’une intensité¢ du
courant d’arc plus élevée et d’une proportion d’hydrogéne plus importante dans le mélange gazeux
provoque un allongement des isothermes et favorise donc simultanément la température des
particules et la température de surface du composite.

L’augmentation de la température de surface avec une diminution de pression est liée a un
allongement du jet plasma. Par contre, un diamétre de tuyere plus important entraine une
augmentation du volume plasma favorisant les surfaces d’échange thermique avec la cible.

Enfin, comme cela a été vu au 3 - II. 5., la température de surface (a I’équilibre) est fortement
influencé par la température des particules d’alumine, les grosses particules ayant des températures

plus faibles ont tendance a faire chuter la température de surface du composite.
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4 -11I. 2. 2. d) Effet standardisé pour la vitesse d’ablation du matériau

Le dernier paramétre de sortie étudi¢ en fonction des paramétres opératoires du banc d’essai
est la vitesse d’ablation du composite carbone phénolique. Les effets standardisés pour cette

grandeur sont présentés sur la Figure 105 :
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Figure 105 : Effet standardisé des paramétres opératoires sur la vitesse d’ablation du composite

Cet histogramme montre que les deux parameétres principaux qui influent sur la vitesse
d’ablation du composite sont la pression dans I’enceinte d’essai et I’intensité du courant d’arc suivis
de pres par le diamétre de tuyere des torches plasma. Une diminution de la pression dans la chambre
et du diametre de la tuyere ainsi qu’une augmentation de 1’intensité du courant d’arc augmentent la
vitesse d’ablation du carbone phénolique. Ensuite, I’influence de la taille des particules et du
pourcentage volumique d’hydrogene est moins sensible sur la vitesse d’ablation du composite.

Il est ici important de noter que les effets observés pour la vitesse d’ablation du composite
sont proches de ceux décrits pour la vitesse des particules d’alumine (Figure 103). En effet, comme
pour la vitesse des particules, une diminution de la pression, du diamétre de tuyere et une
augmentation du I’intensité du courant d’arc et du pourcentage volumique d’hydrogéne augmentent
la vitesse d’ablation du composite. Ainsi, la vitesse d’ablation du composite apparait comme
fortement li¢ a la vitesse des particules d’alumine.

Concernant I’influence de la taille des particules sur la vitesse d’ablation du matériau, une
augmentation de ce paramétre entraine une diminution de sa vitesse d’ablation. En effet, il est
important de préciser que toutes les expériences ont été réalisées a débit massique correspondant a

une densité de flux de particules précis (par exemple, de 1’ordre de 10" particules/m?.s pour un
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diametre moyen de particule de 15 pm). Pour un diametre plus important, par exemple 30 um, ce
flux est alors 8 fois plus petit et la vitesse d’ablation ne peut étre que plus faible en raison d’un

bombardement moins intense.

En conclusion, 1’analyse des effets standardisés des parametres opératoires sur les grandeurs
mesurées (Tp, vp, Tsurt €t Vapla), montre que la vitesse d’ablation du composite est fortement liée a la
vitesse des particules d’alumine du fait de la similitude des diagrammes des effets standardisés des

paramétres vitesse d’ablation et vitesse des particules.
4 - I11. 2. 3. Corrélation Vapiation = f (Tsurts Tparts Vpart)
Du fait que la densité de flux est trés différente pour les deux poudres utilisées (15 pum et
32 um) avec des conséquences sur la vitesse d’ablation du composite, les corrélations de la vitesse
d’ablation en fonction de la température de surface, la température et la vitesse des particules
d’alumine, ne peuvent étre établies que pour une granulométrie donnée.

On obtient donc les corrélations suivantes :

- pour une granulométrie de 15 um :

v =A4-v, +B T

surf -

ablation part Cl ’ Tpart B Dl (52)

avec un coefficient de corrélation de 70 % et :

- Vabiarion - Vitesse de la récession de surface du carbone phénolique en um/s ;
Vpare - Vitesse moyenne des particules d’alumine en m/s ;
- Tyuy. température de surface du carbone phénolique en °C ;

- T, température moyenne des particules d’alumine en °C.

Pour cette relation, 4;, B;, C;, D; sont des constantes avec 4; >> B; et B; > C;.
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- pour une granulométrie de 32 um :

vablation = A2 ’ vpart + B2 ' Tvurf - CZ ' Tpart - D2 (53)

avec un coefficient de corrélation de 62 % et 4,, B>, C,, D> des constantes avec A, > B, et

Bg ~ Cz.

Pour les deux corrélations présentées, la vitesse des particules est le facteur prépondérant sur
la vitesse d’ablation. Pour mieux appréhender cet effet de taille, I’évolution de la vitesse d’ablation

en fonction de la vitesse des particules pour deux granulométries est présentée sur la Figure 106 :
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Figure 106 : Vitesse d’ablation calculée en fonction de la vitesse des particules pour deux tailles de

particules (en utilisant les corrélations (52) et (53), pour Ty, = 2000°C et Ty, = 2050°C)

Pour toutes les vitesses de particules, la vitesse d’ablation des particules de 32 pm est plus de
deux fois plus faible que celle des particules de 15 um. Cependant, compte tenu que la densité de
flux des particules de 32 pm est huit fois moins importante que celle des particules de 15 pm
(cf. 2 - 1. 1. 3. b) ), on peut penser que I’effet érosif d’une grosse particule est bien supérieur a celui
d’une petite particule.

Concernant la température des particules, son évolution est inversée avec celle de la vitesse
d’ablation. On peut supposer que 1’érosion d’une particule a plus basse température (d’une viscosité
plus grande) est plus élevée que celle d’une particule plus chaude. En conséquence, la dégradation

du matériau risque d’étre plus faible pour des températures de particules plus élevées.
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Pour la température de surface, une température plus élevée favorise les phénomenes

d’ablation du matériau (effets thermochimiques qui fragilisent les fibres du matériau).

4 - IV. Conclusion sur I’étude expérimentale de I’ablation

Méme si le processus de récession de surface du carbone phénolique semble fortement régi
par des phénomenes thermiques et mécaniques, il serait incorrect de considérer que la réactivité
chimique entre 1’alumine et le carbone n’a pas d’effet sur la dégradation du matériau. En effet,
malgré les plages de températures réduites (entre 2000 et 2300°C) pour lesquelles une réactivité est
observée, on peut penser que l’alumine et le carbone du composite peuvent atteindre ces
températures lors de leur contact au niveau de la surface du matériau. Pour ces températures,
I’alumine liquide réagit avec le carbone pour former des oxycarbures et des carbures d’aluminium
participant a la fragilisation des fibres du matériau.

L’imagerie rapide montre que la dégradation du composite affaibli par des températures

¢levées est due principalement :

- aux chocs mécaniques lors des impacts de particules (cette érosion mécanique se traduit a
différentes échelles, a I’échelle des fibres mais aussi a 1’échelle d’une strate du composite
d’une épaisseur de I’ordre de 500 pm) ;

- au mouvement de I’alumine liquide formée par agglomération de gouttes dans les
anfractuosités des strates avec pour effet un entrainement des fragments de fibres dans

I’écoulement ;

De plus, les observations a posteriori de la surface du matériau au MEB montrent des
fractures franches des fibres de carbone, confirmant ainsi le caractére fortement mécanique de

I’ablation sous impacts de particules.

Cette ablation majoritairement mécanique est quantifiée en mesurant la vitesse d’ablation du
matériau qui dépend principalement de la taille et de la vitesse des particules. Pour une masse
donnée de poudre injectée dans le plasma, les densités de flux de particules différent fortement
selon le diamétre moyen des poudres et influent sur la vitesse de récession mesurée. Pour une
densité de flux donnée, le paramétre prépondérant sur la vitesse d’ablation du carbone phénolique
est la vitesse des particules alors que la température des particules et la température de surface du

matériau (sur les plages réduites considérées) ont beaucoup moins d’influence. Il est clair qu’une
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¢lévation de la température de surface favorise I’ablation alors que la température des particules, qui

conditionne leur état physique, joue sur I’intensité du choc lors de I’impact.
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Conclusion

Le banc de test développé au SPCTS pour conforter les travaux de modélisation numérique de
I’ablation des matériaux composites sous impacts d’alumine liquide, permet de reproduire en partie
les conditions d’ablation des parois de tuyére des boosters d’Ariane 5. Sa fonction principale est de
mesurer une vitesse d’ablation du composite pour des temps réduits, correspondant a la premicre
phase du tir du lanceur (125 s). Son principe est basé sur la projection de particules d’alumine par
torches a plasma permettant 1’obtention de gouttes d’alumine dirigées a grande vitesse (150 a
350 m/s) sur une paroi maintenue a une température €élevée (supérieure a 2000°C), proche de la
température du matériau composite dans le booster. L’ablation résultante du matériau étudié
intervient des conditions trés séveres : des températures tres élevées (de 5000 a 6000 K), des
vitesses d’écoulement conséquentes (400 a 500 m/s), un rayonnement trés intense (environ 1/4 de la
puissance nominale des torches plasma) et une atmosphére d’argon-hydrogeéne chargée en vapeurs
métalliques et en oxygene. Cet environnement complexe induit de fortes contraintes pour une étude
fine des différents mécanismes possibles de I’ablation.

Les objectifs de cette étude, principalement expérimentale, ont ét¢ d’une part d’établir
différentes approches pour mieux appréhender et comprendre les processus chimiques et
mécaniques causant la dégradation du matériau, et d’autre part de mesurer les vitesses d’ablation en
fonction des caractéristiques des impacts (taille, vitesse, température des particules et température

du matériau lui-méme).

La premiére partie de cette étude a consisté a rassembler par une recherche bibliographique
les différents travaux concernant la problématique de I’ablation des matériaux composites en
propulsion solide. Un nombre important de travaux a été réalis€é pour caractériser 1’ablation
thermochimique des composites ablatifs par les gaz résultant de la combustion du propergol solide.
La problématique de 1’ablation par impact d’alumine liquide a été beaucoup moins étudiée et peu de
données expérimentales sont disponibles en raison de la complexité a reproduire des sollicitations

aussi séveres que celles subies par le matériau de la tuyere du booster.

La deuxiéme partie a concerné la fiabilisation de ce banc d’ablation en optimisant plus
particulierement le positionnement et la rotation de la cible ablatée afin d’obtenir une répartition
symétrique du jet de particules et une distribution homogene de la densité de flux de particules a la

surface du matériau. La quantit¢ massique totale de poudre traitée est de 1’ordre de 4 kg/h
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correspondant a une densité de flux de 5.5 kg.s'.m™ Pour mieux définir les faisceaux de trajectoires
par rapport au positionnement de la cible et de sa géométrie, un modele numérique des écoulements
plasma ensemencés de particules d’alumine a été¢ développé. Ces calculs confirment que, pour des
paramétres opératoires spécifiques, les concentrations de particules sont maximales au niveau de la
zone d’ablation étudiée. Ce code a aussi 1’avantage de pouvoir modéliser les échanges thermiques
entre 1’écoulement plasma et la cible pour calculer les champs de température dans le matériau.
Méme si les résultats des calculs concernant les valeurs absolues des températures sont surestimés,

les gradients de température sur la hauteur de la cible sont eux identiques et de 1’ordre de 30°C/mm.

Apres I’optimisation du banc d’essai d’ablation et la définition d’une configuration précise de
la position des torches par rapport au positionnement de la cible, la troisiéme partie de cette étude a
porté sur la mesure des différents parametres liés aux impacts de particules sur le matériau ablaté.
Ces mesures concernent la vitesse et la température des particules en vol par imagerie et par
pyrométrie ainsi qu’une caractérisation thermique du matériau ablaté, ¢galement controlée par
pyrométrie. Le parametre qui posséde la variabilité la plus importante est la vitesse des particules
dont les valeurs mesurées varient de 125 m/s a 325 m/s. Cette gamme, relativement large, facilite
I’¢établissement des corrélations de la vitesse d’ablation en fonction des caractéristiques des impacts.
En comparant avec les vitesses atteintes dans le booster d’Ariane, seules les valeurs les plus faibles
de vitesse mesurées sur le banc seraient les plus représentatives. Les variations de température des
particules et de la surface du matériau sont plus délicates a percevoir et interpréter. En effet, une
approche comparative entre la température d’une cible soumise aux impacts de particules et une
cible simplement chauffée par 1’écoulement plasma montre que la température du matériau est
étroitement liée a la température des particules d’alumine. La gamme de température moyenne des
particules d’alumine étant limitée a 300°C au dessus de la fusion, la valeur mesurée de la
température de surface du matériau atteint au maximum 2300°C. Cette valeur reste toutefois

inférieure a la température moyenne du composite ablatif dans le booster.

Aprés avoir caractérisé les parametres liés aux impacts de particules, différentes approches
ont été mises en ceuvre dans une quatrieme partie de cette étude pour définir les phénomenes
thermochimiques et mécaniques qui contribuent a la récession de surface du matériau ablatif. La
premiére approche concerne 1’étude de la réactivité chimique potentielle entre 1I’alumine liquide qui
impacte le matériau et le carbone qui constitue le matériau étudié. L’analyse de cette réactivité est
toutefois difficile puisque qu’il s’agit d’étudier des réactions entre deux éléments a trés haute
température (supérieure a 2000°C) et qui sont en contact pour des temps trés brefs (une centaine de

millisecondes). Pour appréhender la part de la réactivité chimique sur ’ablation du matériau
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composite, un montage spécifique permettant un chauffage rapide d’un systéme réactionnel
« alumine — carbone » (2000 a 2300°C en quelques secondes) a été utilisé pour faciliter le contrdle
de la température du matériau et de la durée de réaction. Pour des temps de contact de quelques
secondes aux températures précitées, certaines réactions se produisent entre 1’alumine et le carbone
pour former des carbures et oxycarbures d’aluminium (AlsCs, AL,CO, Al4O4C). La réaction entre
I’alumine liquide et le carbone du matériau peut donc étre une cause de dégradation du composite
ablatif. Cependant, des analyses chimiques par diffraction de rayons X sur des résidus d’ablation
relatifs aux impacts de goutte d’alumine sur une cible en carbone ne mettent pas en évidence la
formation de ces carbures et oxycarbures d’aluminium. La réactivit¢ chimique n’apparait pas
comme un mécanisme majoritaire de ’ablation du composite méme si elle peut exister a une échelle
tres faible.

La deuxiéme approche pour définir les processus mécaniques d’ablation du matériau s’est
appuyée sur la visualisation des impacts de particules dans un environnement trés lumineux par
imagerie rapide avec des temps d’obturation trés brefs (de 1’ordre de la microseconde). Cette
imagerie apporte des informations nouvelles sur les mécanismes de dégradation du matériau par
impacts de particules permettant de suivre le comportement de 1’alumine dans les anfractuosités du
matériau jusqu’a son éjection a la périphérie de la cible par I’écoulement plasma. Cette visualisation
montre que I’alumine liquide a des temps de séjour tres faibles a la surface du matériau (de I’ordre
de 100 ms) confirmant que la part de la réactivité chimique ne peut étre que limitée. Ce temps de
séjour dépend entre autres de la température des gouttes d’alumine. Celles de viscosité plus faibles
sont trés sensibles a 1’écoulement et se déplacent plus vite a la surface du matériau. L’imagerie
montre également la possibilit¢ de fractures multiples des strates du composite dues aux effets
combinés de la fragilisation des fibres a haute température, du bombardement continu de gouttes
d’alumine et de la force de I’écoulement plasma.

L’ablation globale a été caractérisée a 1’aide d’un plan d’expérience de 4 paramétres, appliqué
a deux diametres moyens de particule, 15 et 32 um. Ce plan a permis de hiérarchiser les paramétres
opératoires du procédé jouant sur la vitesse et la température des particules a I’impact et d’établir
les corrélations liant la vitesse d’ablation du composite aux parameétres des particules (vitesse et
température) et la température du matériau. Ainsi, la température des particules est fortement
influencée par le pourcentage d’hydrogeéne dans le mélange plasmagene et leur taille tandis que leur
vitesse est sensible a la pression dans I’enceinte, au diameétre de tuyere et a I’intensité du courant
d’arc. Quant a la température de surface du matériau, elle est le plus influencée par 1’intensité du
courant, le pourcentage d’hydrogéne et le diamétre de tuyere. Ces résultats sont ainsi en forte
adéquation avec les attentes. La vitesse d’ablation est quand a elle tres liée a la pression, I’intensité

du courant et le diamétre de tuyere.
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Compte tenu du fait que le nombre d’impacts influe grandement sur 1’ablation du matériau et

que ce nombre est dépendant du diametre moyen des particules, les corrélations ne sont établies que

pour un diameétre donné. Les deux corrélations obtenues montrent que la vitesse des particules est

un facteur clé et que les températures des particules et du matériau, dans les plages réduites

¢tudiées, ont beaucoup moins d’influence.

Pour conclure sur les différents résultats obtenus, il est important de souligner les trois

contributions notables de cette étude aux travaux concernant I’ablation des matériaux composites

par impact d’alumine liquide. Il s’agit :

d’une caractérisation par imagerie numérique rapide permettant une visualisation directe
des impacts de gouttes d’alumine sur un matériau composite port¢ a une température de
I’ordre de 2000°C. Ce dispositif associé au banc d’ablation autorise une observation en
temps réel de la dégradation et de la récession de surface du composite ablatif sous impacts
d’alumine liquide ;

d’une détermination expérimentale des vitesses d’ablation d’un matériau composite en
fonction des parametres des particules (vitesse et température) et de la température de
surface du matériau par I’utilisation d’un banc d’essai fiabilisé et optimisé ;

d’une description phénoménologique permettant d’identifier I’érosion mécanique comme

principal mécanisme d’ablation.

Les travaux futurs concernant cette problématique de I’ablation des matériaux composites par

impact d’alumine liquide peuvent étre axés sur la poursuite des études des mécanismes responsables

de la dégradation du composite et sur ’amélioration du banc d’ablation afin de proposer une

variabilité des parametres d’impacts plus large.

Concernant 1’étude des mécanismes et la mesure de la vitesse d’ablation du matériau :

sur un plan fondamental, il serait souhaitable d’étudier I’impact d’une goutte sur une
surface dont la température est supérieure a 2000 K pour observer comment s’effectue
I’étalement ou la désintégration de la goutte lors de I’impact ;

les connaissances sur les réactions chimiques entre 1’alumine liquide et le carbone et leurs
roles dans la dégradation du matériau composite sont encore limitées. Cette étude doit étre

poursuivie avec comme objectif la mise en ceuvre de réactions « alumine — carbone » a
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haute température (supérieure a 2000°C) pour des temps trés brefs, de I'ordre de la
milliseconde. Associées a ces essais, une caractérisation chimique plus fine de la surface
ablatée et de I’alumine liquide ayant impacté le matériau pourrait étre effectuée
(microscopie en transmission, XPS...) ;

un aspect non abordé dans cette étude est I’influence des especes gazeuses présentes dans
la chambre d’essai (Al, Hy, O...) sur la dégradation du matériau composite. Une approche
intéressante serait de préciser 1’influence de la proportion d’oxygene autour du matériau
composite sur sa vitesse d’ablation ;

un parametre d’impact dont I’influence est encore difficilement appréciable aujourd’hui est
la taille des particules. Les essais d’ablation ayant été réalisés a débit massique constant,
les deux granulométries étudiées n’avaient d’effets que sur la densité de flux de particules
et donc du nombre d’impacts sur la surface de la cible. Ainsi, pour mesurer réellement
I’effet de la taille des particules d’alumine sur la vitesse d’ablation du matériau, il serait
nécessaire de réaliser des essais a densité¢ d’impacts constante. Cela nécessite d’adapter

pour chaque granulométrie le débit massique de poudre.

Concernant ’amélioration du procédé :

la priorité sera d’¢largir la gamme de température des particules d’alumine vers des valeurs
plus ¢levées, plus proches de 3000°C. La plage actuelle (entre 1800 et 2300°C) reste
encore trop €loignée des températures des gouttes d’alumine dans un booster (voisines de
3000°C). Aussi, comme la température de surface du matériau sur le banc d’ablation est
étroitement liée a la température moyenne des particules d’alumine, des gouttes plus
chaudes permettront de caractériser des vitesses d’ablation d’un matériau dont la
température est beaucoup plus €levée. Pour augmenter la température des particules, il faut
naturellement augmenter les transferts thermiques entre le plasma et les particules. La
premi¢re idée est d’augmenter 1’efficacité des torches et de fournir une puissance
¢lectrique plus ¢élevée en utilisant de nouvelles sources de puissance ;

il serait souhaitable de pouvoir maintenir la température du matériau ablaté
indépendamment de 1’écoulement plasma. Ce découplage, permettant de mieux contrdler la
température du matériau, pourrait étre réalisé par un chauffage annexe ;

vis-a-vis des vitesses de particules, il serait souhaitable d’obtenir des vitesses plus faibles,
entre 50 et 100 m/s. Cette diminution des vitesses impose un ¢loignement des torches par
rapport a la surface de la cible mais nécessite de redéfinir la configuration du dispositif

pour rediriger I’ensemble des trajectoires des particules sur la zone d’impacts ;
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concernant les similitudes avec les conditions d’ablation dans le booster, il serait
souhaitable d’augmenter le débit massique de poudre. Une multiplication par deux pourrait
étre facilement atteinte en disposant de plusieurs distributeurs de poudre. Cependant, plus
le débit de poudre est important, plus la difficulté de conserver un débit constant pendant

I’ablation est grande.
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Les matériaux composites sont aujourd’hui une solution incontournable pour assurer un gain de
poids aux lanceurs modernes tout en améliorant leurs performances. En propulsion solide, le composite
ablatif type carbone phénolique (association de fibres de carbone et de résine phénolique) est utilisé
pour protéger les structures « froides » de la tuyére qui assure 1’¢jection des gaz de combustion du
propergol. Avec ces gaz, la combustion génere de plus une quantité importante de gouttes d’alumine
qui percutent alors le composite et le dégradent fortement. Afin de dimensionner au mieux les pi¢ces en
composite, il est nécessaire, en amont, d’étudier le comportement du matériau soumis aux impacts de
gouttes d’alumine et de quantifier sa vitesse de récession en fonction des caractéristiques des impacts.
Aussi, pour compléter les modeles numériques actuellement utilis€s pour prévoir I’ablation du
composite, un banc d’essai expérimental permettant de reproduire en partie les conditions d’impact des
gouttes d’alumine sur le composite ablatif, a été développé au SPCTS. Son principe est bas¢ sur la
projection de particules d’alumine en utilisant des torches a plasma permettant I’obtention de gouttes
d’alumine dirigées a grande vitesse (150 a 350 m/s) sur une paroi maintenue a une température élevée
(supérieure a 2000°C). Différents moyens de diagnostics permettent de controler les parametres
caractéristiques des gouttes (température, vitesse, diameétre moyen, débit massique) et du matériau
ablaté (température, vitesse d’ablation). Associée a ces dispositifs, une caméra rapide numérique
permet une visualisation directe du comportement du matériau sous impacts de gouttes d’alumine.
L’étude expérimentale de I’ablation porte d’abord sur les phénoménes thermochimiques et mécaniques
qui s’operent lors des impacts de 1’alumine liquide puis s’attache a mesurer la vitesse d’ablation du
matériau en fonction des parameétres liés aux gouttes (température, vitesse et diametre moyen) et au
matériau (température). L.’étude de I’ablation montre que la réactivité chimique entre 1’alumine liquide
et le carbone du matériau n’apparait pas comme un mécanisme majoritaire alors que les observations
par imagerie rapide mettent en évidence la part essentiellement mécanique de I’ablation du composite
sous impacts de gouttes d’alumine. Cette dominante mécanique est confirmée par les mesures de la
vitesse d’ablation qui montrent que celle-ci est principalement liée a la vitesse des gouttes d’alumine
impactant le matériau composite.

Today, composite materials are the key for the global mass decrease of modern launchers with
the improvement of their performances. Indeed, phenolic carbon (carbon fibers combined with phenolic
resin) is commonly used in solid propulsion to protect the main structure of the nozzle where
combustion gases are ejected. Besides hot gases, the combustion of propellant doped with aluminum
particles produces a significant amount of alumina droplets impacting and damaging the composite. To
design the composite parts of the nozzle, it is essential to study their behavior when they are subjected
to alumina droplets repeated impacts and also to measure the composite ablation versus impact
characteristics. Thus, to back current design calculation codes, an experimental test bench that allows
reproducing as close as possible alumina droplet impacts on a composite sample was designed at the
SPCTS laboratory. This device is based on plasma spray process, which permits to project alumina
droplets at high velocity (150 to 350 m/s) on a heated sample (up to 2000°C) of the tested material.
Associate to the bench, several diagnostic devices allow controlling the main parameters of both
alumina droplets (temperature, velocity, mean diameter and mass flow) and composite sample
(temperature). Finally, besides these different measurements, a high speed digital video camera follows
the composite evolution when it is subjected to alumina droplets incident flow. Experimental study of
material ablation is first concerned with the understanding of therochemical and mechanical
phenomena that occur during alumina droplet impacts and it also allows measuring the composite
recession speed as a function of droplet characteristics (temperature, velocity and mean diameter) and
composite material temperature. This study shows that chemical reactivity between liquid alumina and
composite’s carbon isn’t the major process of ablation whereas video camera observations indicate that
the global material damage is essentially mechanical. These results are confirmed by recession speed
measurements which show that the recession speed is strongly linked to alumina droplets velocities.
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