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Un contexte Bordelais favorable pour Ingénierie,
la mécanique et la thermique
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Définition de I'imagerie

Imagerie passive : capture de I’émission naturel des matériaux (pas de
source d’illumination). Facile en IR (caméra) plus compliqué en Thz (nécéssite
capteur refroidi cryogénique a 4K) pour détecter les petite variation de
température entre le corps et un objet (finalité sécurité)

Lorsque ce rayonnement est trop faible ou bien est noyé dans un bruit de
fond ambiant on a recourt a I'imagerie active.

EN IR on excite thermique la scéne (lampe flash, laser...) en Thz on illumine la scene (imagerie
active) un détecteur mesure la perturbation du rayonnement (amplitude, phase, spectre ...).

Passive terahertz camera for standoff security screening. Appl Opt. 2010 Jul 1;49(19):E106-20. doi: 10.1364/A0.49.00E106.
Grossman E1, Dietlein C, Ala-Laurinaho J, Leivo M, Gronberg L, Gronholm M, Lappalainen P, Rautiainen A, Tamminen A, Luukanen A.




Contexte

Problématique et enjeux des mesures IR

Composites thermostructuraux
pour les propulseurs

Composites carbone/carbone
pour le freinage

Isolation des corps de rentrée
pour les véhicules hypersoniques

Enjeux pour EPSILON et la région :
Caractériser des matériaux hétérogénes et anisotropes tels que les matériaux
composites

=> Maitriser la caractérisation thermique (quantitative)

=> Veérifier I'intégrité d’une structure (contréle non destructif)




Contexte

Navette
L= qql10m

Fibre de carbone Ex-BRAI
Diameétre d = 10 um

Composiig

1um 100 um 0,01 cm 0,1cm lcm 10 cm 1m 10m 100 m

Estimer des cartographies de
diffusivité thermique dans le plan
et dans I'épaisseur




Contexte

Navette
L= qql10m

Fibre de carbone Ex-BRAlI  Composite non stratifié 3D e d’avion
Diameétre d = 10 um ortho CC e=1cm

1um 100 um 0,01 cm 0,1cm lcm 10 cm 1m 10m 100 m

Vérifier I'intégrité de la structure :
délaminage, décollement, fissure




Contexte

Navette L= qgl 10 m

Fibre de carbone Ex-BRAlI Composite non stratifié 3D Aile d’avion
Diametre d = 10 um ortho CC e=1cm L~ qglm

1um 100 um 0,01 cm 0,1cm lcm 10 cm 1m 10m 100 m

Estimer des cartographies de diffusivité thermique dans le plan et
dans I'épaisseur

Vérifier I'intégrité de la structure : Délaminage, décollement,
fissure

Difficultés : Réaliser des mesures quantitatives et qualitatives de
matériaux anisotropes, hétérogenes et multiéchelle

Demande industrielle de méthodes et d’outils



Introduction

Dans I’épaisseur
Parker,1961. a

Méthode flash,



Introduction

Vue de dessus

1. Camera Infrarouge

2. Echantillon

3. Excitation Flash
non uniforme

4. Micro Ordinateur

Vue de profil

Avantages :
* Mesure des diffusivités thermiques
dans le plan
Inconvénients :
*  Faible énergie déposée par la lampe
flash et peu de gradient de
température

Flash face arriere

) Dans I'épaisseur
Meéthode flash,

Parker,1961.



Introduction

Mask with periodic
openings

IR Camera
e
r @
=
z Flash lamp
e/
Flash avec des gradients de ¢ Krapez et al, 2000
température e Batsale et al, 2004
Flash face arriére Avantages :
* Mesure de propriétés thermiques dans
le plan
Inconvénients :
L. *  Faible énergie déposée par la lampe
Dans I'épaisseur flash

Meéthode flash,
Parker,1961.



détecteur IR

Introduction
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Position de la détection par rapport a la fissure

Balayage

Lo * Krapez, 1999
laser a vitesse constante

e Almond et al, 2010

Flash avec des gradients de température

Avantage :
*  Permet de faire ressortir les fissures
Inconvénient :

*  Méthode qualitative

Flash face arriére

] Dans I’épaisseur
Méthode flash,

Parker,1961.



Introduction

IR beam < mirror PC

Nd-Glass laser

Ge
window  Microscope

L B B =

4F (b) .

[ 25 pm
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Balayage

Flash face arriére

) Dans I'épaisseur
Meéthode flash,

Parker,1961.
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Laser impulsionnel

* Bison et al, 2008
* Pradereetal, 2011
e Kruczek etal, 2015

laser a vitesse constante e Salazaretal, 2016

Flash avec des gradients de température

Avantages :

*  Grande énergie déposée par le faisceau laser
Inconvénients :

*  Estimation des diffusivités thermiques dans le plan
de matériaux homogénes



Introduction

@

Méthode flash,
Parker,1961.

Balayage
laser a vitesse constante

Flash avec des gradients de
température

Flash face arriére

Laser impulsionnel

Les méthodes laser :

* Fort dépobt d’énergie a la surface de
I’échantillon

* Pas de cartographies de diffusivité thermique
dans le plan de matériaux hétérogenes

Les méthodes flash :

Cartographies de diffusivité thermique dans
le plan de matériaux hétérogenes

Faible dépot d’énergie a la surface de
I’échantillon




Introduction

Se placer dans des milieux homogénes par parties

Impulsions laser dans chaque
Volume Elémentaire Représentatif (V.E.R)

Milieu hétérogene et
anisotrope

Des gradients de température
importants a la surface de
I’échantillon via
un scanner optique laser

, Développer un banc de mesure composé d’un:
Caméra Infrarouge  scanner optique laser pour se placer dans des VER ;

e caméra Infrarouge pour le multiéchelle ;
 méthodes analytiques basées sur des solutions

séparables.




Introduction

Développement d’un scanner optique
laser



Développement d’un scanner optique

/ Matériel \ Photographie du systeme d’excitation et de détection
( )
a) Diode laser IR : 976 nm et 330 mW Anti-Reflective
Coating
b) Miroirs galvanométriques "
c) Lentille F-theta égzi{i:egfleCtive

y

Dichroic
Filter Coating m

d) Miroir dichroique

InfraRed beam

e) Porte - échantillon

InfraRed beam

f) Caméra Infrarouge MCT(FLIR SC7000, /
320*256 pixels, pitch 30 um, spectral
band from 7 to 14 um) Suhstrat

\_ /

usvs mrunn




Caméra IR

Flir ®

Performances :

* surface relative a un rectangle de 60 mm x 40 mm

(avec le miroir dichroique) ;

* déplacements minimums respectifs de 2.8 um et 55 um ;

*  +20° maximum pour notre systéme avec un pas de 0.0008° ;
* diameétre du spot laser 26 pm ;

* déplacement du faisceau jusqu’a 1000 Hz.

Développement d’un scanner optique

Zone de balayage laser

g

ww Q9

Scanner laser optique

Echantillon

1Im




Développement d’un scanner optique

Une infinité de balayage : cartésien, polaire, ...

Balayage laser de type cartésien

(ii), Nombres de spots o R . i .
Les différents parametres clés d’'un déplacement spatio-temporel

(i) de type Flying Spot:
* |a définition de la zone a scanner;
* le nombre de positions selon les directions x et/ou y;
* |la forme temporelle de I'excitation a une position donnée;

selony

(iii), Evolution
temporelle a
une position:

YN

Dirac
gﬁ!li;‘:.. g il Mombens de sots * lafréquence de déplacerrjer\t.ejntre 2 positions;

= - T le nombre de cycles ou répétitions des phases.

g

Ainsi, il est possible de réaliser
Vl différents types d’excitations
(I) 0 5 10 15 20 25 30 35 40 .
Direction x (mm) thermIC]UE.
Xy

(iv), Durée entre 2 spots

Formule traduisant 'ensemble des conditions aux limites imposées
au systéme a la surface de I’échantillon

N(I*J) [ J [ I

O(x,y,t)=0, ;

S(x—iax)|8(y - jay)| (¢ - kAr)
1 j=1\ i=1
3 parameétres majeurs:
* le nombre de sollicitations thermiques selon les directions x et y ;
* ladurée;
* la puissance du laser. 9



Développement d’un scanner optique

Grid Pulsed Flying Spot laser Constant Velocity Flying Spot

Pulsed spot

Y, (cm)

Y, (cm)

Quel type de méthode faut-il utiliser avec ces balayages ?

10



Développement d’un scanner optique

Balayage de I’échantillon a vitesse constante
Film IR

Tableau

20 40 60 80

X, (cm)

100 120 140 160

Image représentant la moyenne des
gradients du film IR

Image représentant la moyenne des
Laplaciens du film IR

0

Direction y, (mm)
Direction y, (mm)
o

0 5 10 15 20 25 30 35 0 5 10 15 20 25 30
Direction x, (mm) Direction x, (mm)

fissure

35

Méthode qualitative (CND)
permettant de déterminer la
position et les dimensions d’une
fissure.

Comment peut-on passer

du qualitatif au quantitatif
dans le cas d’un balayage

laser continu?

En développant des méthodes permettant
d’estimer les diffusivités thermiques dans le
plan.

11



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

D’un dispositif qualitatif vers un
outil quantitatif

12



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Dans le cas d’un Pulsed Spot Expression analytique du champ de température a la surface de I’échantillon [!
Dirac spatio-temporel 2 2
P P - (x-x,) ~(y=,) — 7’
expy —— — exp exp
L 0 4a .t 4a,t 4a_t
T(x,y,zt)=—
0oc .t ma,t .t

Séparabilité de la solution selon x, y et z

T(x,y,z,t)=Tx-Ty-TZ

Film Infrarouge de la simulation numérique

0 : o Développer une méthode utilisant la séparabilité

0.005

0.01

0.015

~ 0.02

0.025

0.03

0.035

0.04 [1]
0 0005 001 0015 002 0025 003 0035 004 Carslaw, H. S., & Jaeger,
X, (m) J. C. (1959).

13



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Expression analytique du champ de température a la surface de I’échantillon

(o= ) (= =50)
exp| ———— |exp| ———"—
da.t a,,! 1
T(x,y,z=0,t)=—
..t Ta,,t ma_t Champ de température
1 DL
5 L
1
0.005
0.01 10.8
0.015
Moyennes marginales selon les directions x et y E 5o
= o
. 5 0.025
(x —X )
exp| -
= _ 0 da_t ] 0.03
==
oc Ja,. t Jz‘ayyt 0.035
<
(y ~— Vo )2 Ll
exp| ———— 0 0.005 001 0.015 002 0025 003 0.035 0.04
7 =g 4ayyt Ji X, (m)
X
| pe jmyyt jmyyt

14



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Moyenne marginale selon x

. . , N , . 107
Expression analytique du champ de température a la surface de |’échantillon 18§x
16 (
( 2 2 14 \
e, P )~ 0-20) |
0 da_t da t 1 3
XX vy = 10—
T(x,yz=01t)=— £ I
> 84 A
oc 7t ma,, ma,,t 2 °3
v 6]
4]
2]
0 -
2+
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03 0.035 0.04
Direction y, (m)
Moyennes marginales selon les directions x et y Moyenne marginale selon y
0.03*_
( 2
( _xO) 0.025 | H
exp| — 025
- 0 4a .t ] ]
y = 0.02
oc mat 7t ] |
3 ( )2 g 0.015 i
— >
P~ y g 0.01
= 0 4a .t ] v 001
x i
0c myyt ..t 0.005
0
-

0 0.005 001 0015 0.02 0.025 0.03 0035 0.04
Direction x, (m)

15



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Moyennes marginales selon les directions x et y

<

<

=

_Q
oc

B

NEEENE
“p 4a .t 1
’\/mxxt \/mZZt
2
exp| - (y - J’O)
da .t ]
N NE

Seuillage de la gaussienne du bruit de mesure au cours du temps

Borne max

Borne min

max

—
[N
| Q‘“Lﬂ

—
8
SN
N—— — S— — N— —

max

min

Q,
23

min

_ N
N
| %Lﬂ

d(< T(z,y,t) >,)

d(< T(x,y,1) >.)

dx

Dérivée de la moyenne marginale selon x

0.02—_
0.015 Maxima
0.01
0.005
SEE
-0.005
-0.01
-0.015
] Minima
-0.02 e e e e
0 0005 001 0015 002 0025 003 0035 004
Direction y, (m)
Dérivée de la moyenne marginale selony
0.03—_
] C) Maxima
0.02
0.01]
0
001
-0.02
) ( ) Minima
-0.03 ~—rr e N ey
0 0005 001 0015 002 0025 003 0035 004

Direction x, (m)

16



Moyennes marginales selon les directions x et y

D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Seuillage de la zone d’intérét selon x

0

( 2
(x - X, ) 0.005
exp| - ——
= 0 da.t 1 0.01
y - —
e \/mxxt \/mzzt 50.015
‘ (r-0) :
- S 0.02-&=¢
expl - Y=Y S
=~ _0 da,t 1 £ 0025
x = e
oc \ /JTCZWZ‘ Nt 0.03
0.035
. . . 0.04
Seuillage de la gaussienne du bruit de mesure au cours du temps 0 5 10 15 20 25
Temps, (s)
Seuillage de la zone d’intérét selon y
dT 0
max| —=
dx 0.005
Borne max J
dT 0.01
max X —
dy £0.015
¢ =
§ 002
- 8
min( d y =0.025
dx
Borne min J _ 0.03
min( T, 0.035
d
Y 0.04
0 5 10 15 20 25
Temps, (s)

17



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Décomposition logarithmique

Equation d’une parabole

in(T,)= By(t)+ Bi(t)x + Bo(1)x”
n(T,)=B)(t)+ Bi(t)y+ Bo(1)y?

Coefficients de la parabole

( 1 1
t)=- ou —
Pa(1) 4a_t dat Premier coefficient
X,
Bi(1) =0 ou 20 Deuxiéme coefficient
2a.t  2a,t
4 2
t)=- +In In(t
By(t) dat [ch_] ()
2
ou—-20 p | — % -In(t) Troisieme coefficient
da,t pCy 7

Logarithme de la moyenne marginale selon x

-5
-5.2 O o

“>-5.4 o o

o
(©)

-5.6 -

In(<T(x,y,t)>

5.8

-6—:

6.2 T R T T T
0.018 0.019 0.02 0.021 0. 022
Direction x, (m)

Logarithme de la moyenne marginale selony
-5+

5.2 50004

5.4 o o

-5.6

In(<T(xy.)>)

-5.8

0.018 0.019 0.02 0.021 0.022
Direction y, (m
y, (M) 18



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Estimations des coefficients de la parabole selon x a un instant t

Equation d’une parabole 5-
~ ; ]
(T, )= Bo(t)+ B (t)x+ Bo(t)x 52°
— 2 . _:
(T, )= By(1)+ Bi(0)y + Ba(t)y s
IS ]
X 567
Coefficients de la parabole v ]
( 1 1 £ 58+
t)=- ou - ]
Pa(1) 4a .t 4a,,t 1
X 67
Bi(t) =0 ou 20 ]
2a,t  2a,t 6.2 T I I I |
] 2 0 0.018 0.019 0.02 0.021 0.022
Bo(t)=- y 2 ) +Zn(—] -In@) Direction x, (m)
a .
w PN Estimations des coefficients de la parabole selony a un
5 :
Vo 0) instant t
ou — +In| ———|-In) B
4ayyt [pc\/mzz ] = ]
5.2
Théoréme de Gauss-Markov 5.4 ]
=
X 5.6
Estimations des coefficients de la parabole z ]
£ -58+
—6—:
A T —1 T — 4
p=x"wx ] x"w(T,) .
0.2 T T T T 1
0.018 0.019 0.02 0.021 0.022

Direction y, (m) 19



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Estimation du tenseur de diffusivité thermique (axx, ayy) a partir de la
pente du tracé

- 1 =axxt et - ! =ayyt
4p,(1) 4p,(1)

erreur sur a,,
erreur sur a,,

Estimation de la position du spot laser x, et y, a partir de la pente du
tracé

Bilt) ="~ ou 20—

2a,t  2a,t b X ou - L
1 1 26,(1)  pi() 26,(1)  Bi(0)
Po(t) == —ou-
a,t da,t

erreur sur X, : 0 %
erreur sury,: 0 %

Suite a une sollicitation thermique, il est possible d’estimer
deux parametres :

* la position du spot laser

* le tenseur de diffusivité thermique

10,64 %

0.64 %

1.5

2.5

-3

_2:

& 10
O Estimation : a_= 1.082¢-07 m2.s”
. <! Estimation : a_ = 1.082e-07 m2.s”'
rrrrrrrrr | Trrrrrrrr ‘ TTrrrrrrorr | Trrrrrrrr | Trrrrorrr T ‘
0 5 10 15 20 25
Temps t,(s)
~x1 0°
: o Estimation : X = 0.02m
é < Estimation : Yo = 0.02m
T T T T | T T | T T T T ‘ T T T | T T T T | T T T T |
-3 -2.5 -2 -1.5 -1 -0.5 0

1/B,(t) x 107
20



Composite
(fibres tressés)

bois

D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Balayage laser de type GPFS

Objectif : avoir de nombreux spots laser pour appliquer la méthode des paraboles a chacun des

spots lasers

Echantillon hétérogene
plexiglas

Composite
(fibres unidirectionelles)

x107

Grid Pulsed Flying Spot laser

420

27



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Estimation des diffusivités thermiques dans le plan
selon x

axx.10® (m?/s)

0 — 120
10 1100
20 180
E 30 60
> 40 40
50 20
60 0
0 20 40 60
X, (mm)

Pour le plexiglas, un écart de 2
% avec la littérature

Estimation des diffusivités thermiques dans le plan
selony

108 (m?/
o0

0
5 1450
10 1400
15 4350
20 1300
g 25 250
=30 200
35 150
40 100
45 5
50
0
0 10 20 30 40 50
X, (mm)

Cartographie de diffusivité thermique dans
le plan d "un matériau hétérogene suite a un

1°" balayage laser de type GPFS

Pour le composite a fibres
unidirectionnelles, un écart de
1,92 % pour a, et de 3,45 % pour
a, par rapport a la littérature

2¢me étape :

Augmenter le nombre de spots laser pour affiner les
cartographie de diffusivité thermique

28



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Cartographie de diffusivité thermique dans le plan

aprés un 48m balayage Cartographie de diffusivité thermique dans le plan selon x

axx.10® (m?/s)

8 (M2, 8
axx.10 (r?slg) ayy.10” (m?/s) 120
300
160
140 250 100
120 20 INterpolation
—_ 80
100 E 150
= 80 i > 200
100 60
% 100
40 50 40
20 0 0
0 20
10 20 30 40 50 -100
X, (mm)

60

20

y, (mm)
Temps écoulé pour réaliser 4 passages : 10 s
Temps de calcul : 1 min Cartographie de diffusivité thermique dans le plan selony
Estimations des diffusivités thermiques dans le plan : 196

. 8 (2,
Composite ayy.10% (ms)

) o ] Bois
(fibres unidirectionelles) 300
\ 250
. . 2 on 2z . , 200
Cartographie de diffusivité thermique dans le plan d’un 400
matériau hétérogene suite a une balayage laser de type 200 150
GPFS 100
-200 50
plexiglas " i
20
Composite (fibres 0o 0
y, (mm) 29

tressés)



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Conclusion

Avantages

* Traitement automatique et rapide

» Estimation locale des propriétés thermiques

* Peu sensible a la résolution de la caméra (3 pixels suffisent)
* Localement une grande énergie

 Méthode basée sur un modele analytique

Inconvénients

* Pas d’estimation en temps réel
» Axes d’anisotropie colinéaires aux axes du repere de I'image

Que se passe-t-il si I’échantillon est orienté hors des axes du repére de I'image?

30



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Echantillon dans les axes

d’anisotropie Echantillon hors des axes du repere
| de I'image

Rotation d’un angle 6 de
I’échantillon de composite

Ce qui se traduit sous la forme matricielle

a, a, 0 cos(0) —-sin(6) 0\(ay, 0 0 cos(@) sin(@) 0
a, a, 0|= PDP™' =|sin(0) cos(8) 0| 0 ayy 0 ||-sin(6) cos(8) 0
0 0 a, 0 0 I\ 0 0 a, 0 0 1

Deux termes croisés a,,, a,, apparaissent dans le tenseur de diffusivité thermique

31



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Expression du champ de température hors axes du repére de 'image [

O £
T(x,y,z,t)=4”pc P ai,jg, 2000
P
1 (anb-x)  ayG-x )y -y)  an G -,))).
exp( ‘au[ PP > + PP Jo(t)

1000

l

Expression du logarithme du champ de température hors axes du repére de I'image

IT(x,3,2,0))= By(1)+ By(1)x+ By(1)y + B(1)x* + By(1)xy + Bs(1)y

Ellipse centrée a l'origine d'un systéme de coordonnées

I(T(x,9,1))= By (t)x° + B,(1 )xy + Bs(1 )y’

|

Equation cartésienne sous forme matricielle
Pi(t)

t X X ﬁs(t) 2
q(x,y )= ( )A( ) avec la matrice associée A
y

| Buv)
y 4T /))5 (t) 1l Chang,et al. (1973).
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D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

1. Valeurs propres de la matrice associée A :

A =- !
da .t
) I
A, =-
4ayyt

2. Estimation du tenseur de diffusivité thermique (a

1 1

a, = a, =———
401 A 4A,t

XX 7

a,,) a partir de la pente du trace :

3. Vecteurs propres de la matrice associée A

-

Possibilité d’estimer deux parametres

AX, =X, X, avec X, =(x”) en méme temps :
X21 * Tenseur de diffusivité thermique
x * Orientation des isothermes
AX, =A, X, avec X, =( ]2)
X22

4. Estimation de I'angle d’orientation de I'ellipse a partir de :

O = Arctan(ﬁ) = Arctan(— xi)

X1 X2
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D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Echantillon Film infrarouge Estimationde a, eta,
q 0Z
-1
_25
> -3
-4 7
1| o Estimation : a__ = 4.254¢-07 m2.s™ <
-5 XX <
1| < Estimation : a, = 3.155e-06 m2.s™’
composite : carbone / époxy e
Estimation de & 0 0.2 04 0.6 0.8 1 1.2
22 - Temps t,(s)
. 215 °
o) ]
© 217
C -
T ¢
o 20.5 7]
© ]
S 20
g ]
= 19.5 7 Estimation simultanée des diffusivités et des
L 19- angles d’anisotropie
] ° Ecart <10 %
185+————T——— T T
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2

Temps t,(s) 34



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Echantillon de composite orienté a 45 ° Grid Pulsed Flying Spot laser
0 %107 1 DL
0.5
,
110 spots laser 15
+ traitements 2
en moins de 1 minute ’gz_s
> 3
35
4
4.5
5
0 1 2 3 4 &
x’ (mm) >:‘107
Cartographie de diffusivité thermique selon x et les Cartographie de diffusivité thermique selony et les
angles estimés (fleches rouge) angles estimés (fleches rouge)
Milieu homogéne et
{140 | anisotrope (a,<a,)
50 50 14300
120
100 100 100 1250
150 80 150 200
60
200 200 150
40
250 250

50 100 150 200 250 50 100 150 200 250 35



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Echantillon de pin maritime orienté selon
différentes positions angulaires

Montage expérimental

80 mm

70 mm

Thermogrammes apres I'impulsion laser pour deux positions angulaires
0=45° 6=65°
Le champ de température se propage le
long d’une fibre du pin maritime

%107

Y, (mm)

05F

£

£

>a) . ) ~ .

Mais est-ce que c’est la méme fibre
2f entre deux rotations ?
Vérification via I’estimation du tenseur
25 . . . s .
b . . L T de diffusivité thermique
X, (mm) %107

X, (mm) x107
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D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Diffusivités thermigues moyennes pour 5 essais de selon la direction x et y en fonction des angles d’orientation de la fibre de bois

1.95

_><10'7

TR B

_><10'7

o
-

6]

»
©

>
o

vy’

a

o
)

>
3

mS1
> >
» ~
IIIIlllIIlIIlIllllllIlIIIlJ[llI
©

.
w

LIS L R L L L L N N N N L L N N Y L L L B N N N B B B |

-20

LA N B R L L B N B B B B BN B

0 20 40
Angles 6.
m

60 80

o

p’

« Méme diffusivité » quelque soit I'angle
imposé.

=> A chaque rotation I'impulsion laser est
réalisée sur la méme fibre de bois !

LA L L L B N B N B B

-20 0 20 40 60 80 100
100 o
Angles 6.,
imp

37



est’

Angles estimés 6

D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Angles estimés en fonction des angles imposés

proche de 1
0 . = Q. défaut d’alignement
est imp
90 ]
80 o
70
60 —
50
40 —
30
20 —: ® Mesure 1
i ® Mesure 2
10 - ® Mesure 3
. ® Mesure 4
il ® Mesure 5
(U Régression
] © Moyenne
'10 17T I 1T I T T | T T I 1T I 1T | 1T I 1T l LI L | L l
-10 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90

Angles imposés Qimp ,

(o]

Estimation des angles d’anisotropie =>

Banc de mesure répétable
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D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Image thermique du pin maritime orienté

DL
0 9060
5
9050
10
19040
15
E 9030
£20
=
25 9020
30 9010
35
9000
40
0 5 10 15 20 25 30
X, (mm)

Cartographie de diffusivité thermique selon x et les
angles estimés (fleches rouges)

axx.10” (m?/s)

0
5 45
10 4
€
E 15 a5
>
20
3
25
25
30

X. (mm)

Grid Pulsed Flying Spot laser

107 1

Y, (mm)

0 0.5 1 15 2 25 3
X, (mm) %107

Cartographie de diffusivité thermique selony et les
angles estimés (fleches rouges)

axx1o7(?Vs)

39
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D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Conclusion

Avantages

* Traitement automatique, rapide

 Méthode basée sur un modele analytique

* Mesure de champs de tenseur de diffusivité thermique
en milieu hétérogéne anisotrope orienté

* Mesure de l'orientation des isothermes

Inconvénients

* Pas d’estimation en temps réel

40



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Du GPFS au balayage continu

41



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Enjeux industriel : des estimations du tenseur de diffusivité thermique en temps réel

Echantillon hétérogeéne Film infrarouge dans le repéere du spot laser

Composite (fibregtressés) plexiglas

Constant Velocity Flying Spot on heterogeneous sample p.
T T T T T T 360

{40
{20

2F i [ o

5 20
B 3F
o
5 -40
>
4r 60
-80
5k
-100
6p -120
1 2 3 4 5 6
X direction

Pin maritime
Composite (fibres unidirectionnelles)

Comment estimer les propriétés thermiques
dans le plan d’un matériau hétérogene avec un terme de
vitesse ?
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D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Comment estimer la vitesse du faisceau laser ?

Moyenne du film IR selon x

DL

1120

100

80

60

40

20

Estimation de la vitesse moyenne du faisceau laser

70

Extraction des maxima
de chacune des lignes €40

N

60 t  ‘%%

|

Points de mesures

—fitv=-31.5265 mm/s| ]

“,

43



D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

Equation d’avection-diffusion Film infrarouge dans le repére du spot laser

2 2 %
Constant Velocity Flying Spot on heterogeneous sample DL
800

4700

Se placer dans le repére du faisceau suite a un changement de e

variable ==
v 500
v(x - X )2 vzz 400
exp| ———— | exp| —
Q 4axxy 4azzy "

T(x,y,z)= 300

pce mexy ijZy
E— — 200

\4 \%

100
Appliquer la méthode des paraboles logarithmiques

2
ln(T(x,y))= Zn(K)— M
4a. .y
Coefficients de la parabole
v
Bo(y)=- da_y
In(T(x, 1)) = Bo)+ Ba)x+ BoIX o 1p00)= 2
Equation d’une parabole N 2
Bu(y) =" +in(K)
axx

44



/-

8 ,(¥), (mm?)

D’un dispositif qualitatif vers un outil quantitatif

1/

Coefficients de la parabole Théoréme de Gauss-Markov Estimation des coefficients de la parabole de deux milieux.
v 6 :
Po(y)=- P o Mesures milieu1
Ay R 5} jﬁ@\ —fit1 1
» Mesures milieu2
VX,
Bu(y)=——" 4l FooA e _
2a_ < P \
’ £3 :
VX, L é
Buo(y)=-—"—+In(K) 5
i da, =2}
14+
0 L
; 4 48 50 52 54 56 58
a
Estimation dans deux milieux en temps réel =——Y X, (mm)
/))VZ (y) v
0 ' . — Estimation dans le milieu 1
Interface entre les
— deux milieux
-20 + 1 . .
0 Estimation dans le milieu 2 Mesure du tenseur de diffusivité
- thermique dans un milieu hétérogene,
-40 o | anisotrope via un balayage continu du
o faisceau laser
-60 ° 090
’ ;ogitliseﬂ? T‘fgtggzsosz mm R Vers des cartographies de diffusivité
-80 fit milieu2 = -1.3043 mm °© o 1 thermique en temps réel
° o
-100 : - .
0 10 20 30 40

v. (mm)
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Conclusions &Perspectives

Conclusions & Perspectives
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Conclusions & Perspectives

Développement d’un banc de caractérisation thermique
versatile

Méthode basée sur des solutions analytiques séparables

Cartographies de diffusivités thermiques dans le plan pour des
matériaux hétérogenes, anisotropes et orientés

Utilisation du flying spot non plus comme outil quantitatif mais

comme un outil qualitatif pour obtenir des cartographies de
diffusivité thermique dans le plan en temps réel
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Conclusions & Perspectives

Amélioration des méthodes proposées :
Des cartographies de diffusivités thermiques en temps réel

Vers des traitements aux nanoéchelles AFM thermique (thése
de D. Indrayush, 2017)

Vers des problématiques aux interfaces via un microscope
optique permettant d’augmenter la résolution spatiale

49



Conclusions & Perspectives

De nombreuses applications !

* Thermomécanique:

Etendre ce travail au domaine de la thermomécanique avec comme objectif
une mesure simultanée des champs de déformations et de propriétés
thermiques des matériaux soumis a des sollicitations mécaniques (traction,
compression...).

 Chimie:
Estimation du coefficient de diffusion massique via la méthode des
paraboles logarithmique

t=0,1s t=0,2s t=2s

50MPa 150MPa 250MPa x10°
.l 1. .

Diffusion:
Acide - Base dans une puce ufluidique

75MPa IS, Kirchner et al. (2017) 50



Ondes Térahertz :
Définitions, histoire & généralités

<
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BORDEAUX



Historique (1/2) les ondes T...

* Parfois nommeées rayons T, les ondes Térahertz sont, comme les ondes radio ou |la
lumiere, des ondes électromagnétiques. Aussi appelé lointain infra rouge ...

e Elles appartiennent a une gamme de fréquences qui est longtemps restée peu
accessible et peu utilisée (rayonnement orphelin), faute de sources et de

détecteurs adéquats.

* Premiere émission THz découverte en 1911 mais peu de sources (corps noirs type
lampe a mercure, quelques étoiles lointaines) et de détecteurs (bolomeétre ou
cellule de Golay, changement de résistance ou de volume lié a 'augmentation de

température engendré par I'absorption du rayonnement) .

Elliott Brothers Bolometre Cellule de Golay utilisé en détecteur Thz



Historique (2/2)

Domaine en friche abordé par quelques chercheurs jusque dans
les années 1990.

Révolution lié aux lasers femtosecondes associés a un
redressement optique (Cristaux type ZnTe, GaAs ) qui permet de

transposer les fréquences optiques de I'impulsion laser au
domaine THz.

Vers les année 2000 on voit apparaitre les lasers a cascade
qguantique (Pb : la faible énergie des photons THz, inférieure a
I’énergie thermique a température ambiante, les oblige a
fonctionner a des températures cryogéniques). Enfin les diodes
Schottky simples facilement utilisables parfois accordables.

2010 source de plus en plus puissante.

Aujourd’hui croissance du marché a 2 chiffres (60Million€ 15 a
20%)




Verrous technologiques

1980

1990
1" source THz

Low-cost,
puissant,
rapide

1¢ détecteur
THz

=

B Peu de sources et de détecteurs permettaient d’atteindre
cette gamme de longueurs d’onde.

R

L

B Diminution des colts de fabrication.
B Miniaturisation et mobilité



Généralités

©
®
&
©

BORDEAUX

THz est défini pour 100 GHz a 30 THz longueur d’onde de 15 pm a 3 mm

Microwave

Radio ’

Soft X-ray Gamma ray *

Hard X-ray

| | 1
107 108 10° 10 104 10% 108 10% 10 10% 10¥ 10*®  10° 10®

Frequency (Hz)

—

1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
30m 3m 30cm 3cm 3mm 03mm 30pm 3pm O03pm 30nm 3nm 0,3nm 0,03nm 3pm

Wavelength

Onde non ionisante

Propriétés élémentaires :

* Traverse des matériaux isolants (platre, bois,
plastique..) souvent opaques dans le visible

* absorbee par [’eau

» réflechie par les métaux

=

Large spectre avec signatures marquées —

Bruno Bourgeois

Spectroscopie
Imagerie

Spectro-imageur

59



Proprietés des ondes T..

* Nonionisant donc sans danger les rayons T
préservent la matiere et les organismes

* |nteraction Thz-matiere tres riche en
informations spectrales.

* Pénétration dans les matériaux non poliares
(plastique, bois, textiles..)

® IEMN

Visuel qui illustre le composant principal, & savoir le composant qui permet de "passer” du monde des fibres optiques
(en bas a gauche) au monde des térahertz (la spirale) pour les télécoms (petites formes en haut a droite)

* Les photons Térahertz possedent de faibles
énergies (1tHz= 4meV, soit un million de fois

1012 1013 1014 1015 1016
plus faibles que les rayons X)

Infra

¢/

* Excellente pénétration et résolution
intéressante (dépendante de la longueur

varnish d’onde)
paint
gesso e Tres haut débit pour communicationTHz

(entre 220 et 350 GH)

Antonino Cosentino, Terahertz and Cultural Heritage Science: Examination of Art and Archaeology, echnologies 2016, 4(1), 6; doi:
10.3390/technologies4010006

T. Nagatsuma, G. Ducournau and C.C. Renaud, Advances in terahertz communications accelerated by photonics,

Nature Photonics — 10, 371-379 (2016) DOI: 10.1038/NPHOTON.2016.65
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Intéraction faisceau matiere
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Interactions rayonnement matiére (1/2)

@
‘ v ks .
Rotation des L . Torsion des  Oscillation
molécules Vibration des liaisons ) )
molécules angulaire
R @( .
\ N omw MW /'. .\ N
! oy \, - n Aot = &
( u YT .
A‘ 2 ' 4
:’\:‘:Q v')] B et “ - ol \ ./
@Ry Ppagasy - 0 O
ol s g A
| | | | | |
1GHz 10GHz 100GHz 1THz 10THz 30THz
<€ € > €
pu-onde Thz Moyen IR

Domaine de fréguence de résonnance des molécules
Nombreuses signatures dans le domaine Thz



Interactions rayonnement matiéere (2/2)

Atténuation du faisceau : Loi de Beer-Lambert

I(AL) =1, ()L).e_a'L o=——

\, GHz-THz

\/

A WAVES Avec :
A

I, est 'intensité du rayonnement incident.
| est l'intensité du rayonnement sortant.

a est le coefficient d'absorption (en mm-1). Il
dépend a la fois de la longueur d’onde et de /a
partie imaginaire de l'indice de réfraction de
réfraction n encore appelé « constante optique ».
En réalité n dépend de la température, la
pression, la densité, la nature du matériau...

VOLUME
MEASUREMENT

L est la longueur du trajet optique (en mm).



Atténuation du faisceau (3/3)

Les molécules polaires, peuvent présenter des spectres
d’absorption plus ou moins complexes dans la gamme
100Ghz-3Thz.

— la molécule d’eau, montre des raies d’absorption intenses au environ
de 500 GHz. Donc opacité de I'air au voisinage de ces raies, a cause de
la vapeur d’eau.

— De méme, les ondes THz ne se propagent pas dans I'eau liquide et
dans les milieux agueux ou humides comme le corps humain.
(profondeur de pénétration dans I’eau ou dans un tissu biologique
environ 100 um).

— les grosses molécules organiques : aliments, explosifs, médicaments
ont une signature spectrale caractéristique dans le domaine THz alors
qgu’ils sont transparents dans I'IR.



Finalité agroalimentaire

WE MEASURE:

= REFLECTION

= TRANSMISSION
= Loss

Température

Pression

Finalité CND

densité du
matériau

épaisseur

Défauts internes détectés dans un composite

parimpulslons Teralerts Finalité sécurité / défense, biomédical

Photo Temps de vol

TeraView

Tissue sain

Métastase

R

Image 0.2 - 0.5 THz

Perte en densité du matériau, 2 cavités, matériau restant
correspondant a 1 couche 360 et 250 um d'épaisseur

® CNRS /LCP
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Sources, détecteurs & systeme clé en
main
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Les sources...

. pWa 1 THz R .
VDI corps noir toute la gamme W 410 THz simplicité, large bande puissance, incohérent
) 100mwW a0,1 THz ) R
diode Gunn 0,11 1 mW a1 THz compacte fréquence limitée
diode IMPATT -03 10 mwW compact fréquence limitée
diode TUNETT =04 10 yW compact fréquence limitée
Smith-Purcell toute la gamme 100 nW accordable gros appareil

trés puissants

- .
~ & Free Electron Laser oute la gamme uissance, spectre rand instrument
) : Electron La toute la g + 100 W CW p , Sp g
“ -

/ BWO =02 10 yW compact, accordable bruyant, fréquence limitée
. ' ex: CH30H 100 ) -y )
c lasers moléculaires lignes spectrales mW@2 52 THz pureté spectrale stabilité, volumineux
oherent -

lasers QCL 1= compact, rendement cryogénie

Alpes Laser
ELECTRONIQUE OPTIQUE

Domaine
térahertz

Diode Gunn
avec doubleur
1w de fréquence

(a) Lock-in Roterore
amplifier

—— Riken, Japan
{ oyro- Diode Lasers
AD \,m«k - 1 mW Gunn acascade ¢
epnd| N < TPX lens quantique
PR v 4 g fu50 mm ?
Si-prism coupler o2
1pW
Quw
" Nd:YAG laser

‘\R:ming stage M ?)-lNhO t t t + t t t + >

9O: L0, [ 16Hz 1THz 1PHz | Fréquence

J-L. Coutaz et al, REE n°9, octobre 2007



Détecteurs THz

THz Detector Type | THz Detection Technique Technology
Golay cells
Microbolometer Arrays
g Thermal effect L
- - H
Y | Direct Detection e
‘q'; Iransition-Edge Sensors (1E5) based on
Q superconductors
=2 Extrinsic photoconductors (Ge:Ga, Si:As, Ga:As)
8 Quantum detectors - ' S
ot yoonductors (UWIF ]
(=}
& . Photomixing Photoconductive Antonnas (Photomixers)
Electro-Optics
PCA (or Photodiodes) with fs lasors
Heterodyne Detectors with probe pulse ; —
Electro-Optic sampling with fs lasers
_ _ Rectifying diodes Schottky diodes
L » | Direct Detection
§ o) Transistors Compound or Si-CMOS
S g Heterodyni =
Lo ixi rerodyning Superconducting Hot Electron Bolomet
wo Mixing Mixing with local oscillators - b
Schottky Diodes @ <1THz

nal/19

Tematys

Mono point
Caméra



Deux types de sighaux

Time Domain System (TDS) Continuous Waves (CW)

Pulses Femtosecond diodes gunn, laser a cascade quantique
(principalement haute fréquences >é,
5Thz)..

Larges bandes de fréquence Mono fréquence ou modulé

Mesures d’épaisseur, localisation de télécommunication, imagerie,

défauts, analyse d’ouvrage d’art, agroalimentaire, CND

inspection en ligne..



I < ' 'M Zomega Terahertz Corp.
wele 1223 Peoples Ave q;

Solutions nombreuses parfois integrees i
Trés souvent basées sur mesure point par — fw"*" :
point

Power supply PC Lock-in amplifier
Sample
holder *Y
Gunn diode
287 GHz
P .
4 diode
« «
100 mm 00 mm 100 mm
"X
Probe Pulse

Ultrafast Laser

e
2 = 800 nm, 100 fs pulse width \
Optical .
Delay Line Pump Pulse
P Gr— %
£ Lock-in Current
Amplifier Pre-Amplifier

A

THz Pulse
| LT-GaAs
- J.F SAMPLE THz Receiver
THz Transmitter

Photoconductive Antenna

Transmission Réflexion



Un pulse pour diverses applications Spectroscopie

Frequency/THz
X 016 . 1? 1I8c.:y2i4 X 310 . 3.'6
—— Cocaine HCI
Amphet:
— Heroin'
—— Cocaine base
< 500 femtosec THz pulse
o
T e
Wavenumber/cm
imagerie
Time ol
domaln 5 0.15¢ six layers
Electro-Optical Terahertz Pulse jg 0.05}
Reflectometry ¥ of—}
Détection de défaut sur cartes oosf |

électroniques 0 0.5 1
depth (mm)



Spectroscopic Analysis

Explosives detection & analysis Illicit drugs
Frequency/THz
06 12 18 24 30 Frequency/THz
L . . - 0;6 1r;gq 1;8cy2;4 3;0 36
Semtex ! 4 —— Cocaine HCI L

Amphetamine sulphate

4 5 Diamorphine HC
_/\—/\/\/ 4 — Heroin
i RDX _ ! —— Cocaine base

Absorbance
(N
_

\
\
<D

eamnnandl Pharmaceutical drugs:
20 40 60 100 i
o o) crystalline and amorphous
_ ol N
Airborne agents 20 40 60 80 100 120 —— ™
. | Wavenumber/cm .
of sbecrpton nes | Dans le domaine de la - |
. | | sécurité et de la défense,. M
§ \ l 1 “\ 1 oncherche a détectera § "™V
S ' ' il . 0S5
B o l ﬂh" ,’l “|_ ﬂw- distance o'les. gaz ou des EF“"’V
PNV W il | agents chimiques et FEE LRI R
biologiques.

1 1 & i i i i i i A A
02 04 06 08 10 12 14 16 18 20 22 24

Frequency (THz) TeraView



O Discrimination d’isomeéres sur les étapes de fabrications intermédiaires
1,68 - 1 o [ o [l o Il o I 30

Acide bromo-cinnamique

1,64 -
[ 20

1,60
> 10
)
°
£1,56-
©
2 0
et
o
©
|
451,64
o L 20

1,60~

1,56

) v ' v L bt
0,4 0,8 1,2 1,6 2,0 2,4

Frequency (THz)
Des modifications mineures aménent des modifications majeures sur le spectre THz

oR®@TREFLE THERMIDmNceer I.01 mll:o.lé AI_Ph A NQ\_/

A
|
Iy’

Absorbance (cm-1)



« Quantitative measurement of size, location, and depth of
delamination

3D imaging of delaminations
» THz-Ultrasound comparative study

J. Dong, B. Kim, A. Locquet, P. McKeon, N. Declercq, D.S. Citrin, Composites Part B 79, 667 (2015)

Georgia [lorraine
Tech Georgia Institute of Technology

EUROPE

J. Dong, A. Locquet, D. S. Citrin, J Infrared Milli Terahz Waves 37, 289 (2016)



Plan-view: optical micrograph eight-
harness-stain fabric glass fiber
polyetherimide matrix laminate
70 coupons, delamination not superficially
evident

Schematic showing sample dimensions

y

tl 50mm -

1.85mm

g™

J Dong, B Kim, A Locquet, P McKeon, N Declercq, DS Citrin, “Nondestructive evaluation of )

forced delamination in glass fiber-reinforced composites by terahertz and ultrasonic Georgla 1 Lorraline

waves,” Composites Part B 17, 667 (2015). Tech || ocove e ormechcon
EUROPE



Time Domain B-Scan

Glass/PEI Sample : Time Domain
Imaging

Time Domain C-Scan

Tinmje delay (ps)

Time Del3y a optical thickness

5 10 15 20

Position (mm)

Time Domain B-Scan Foc

us Big Defec

Raw images:
: * NO deconvolution
10 * NO denoising

Position (mm)

0

-20 A0 “9 20 P o) Georgla L@W@ﬁﬂfﬂ@
Position (mm)

Glass fiber composite laminates in polyetnermide resin. C-scan: contrast: peak amplitude in SpECIer-(!- Wlndow




Electro-Optical Terahertz Pulse Reflectometry:
Customer Case Study

‘Industry issue
*Head In Pillow (HIP) defect detection has become a major issue for customer. HIP
occurs when two solder balls do not connect properly,
*Existing X Ray in-line inspection systems take too long & miss many defects.

*Customer currently uses 250 2D X-Ray in-line units to inspect solder ball quality

Visible image of X-Ray: difficult to THz: easy to

Head-In-Pillow Solder ball

solder balls detect HIP defect detect defect/D

‘An

i Good Solder ball

—— Good
Defect location 5 z -

Distance (mm)

EOTPR signal intensity (a.u.)
[ o EN =) - [ w

TeraView



Customer Case Study: Open in Package
Substrate

e Device A and B both have a % Device A Device B
focussed ion beam (FIB) cut [ :
in an identical trace e e e

e The position of the cut is TN ——
separated by 89 um in the
devices (measured from
BGA to start of the FIB cut)

e EOTPR can clearly
identify the difference in
location of the open
circuit in the two devices

Open circuit
0 features, ' ! 89 pm T
- | A B B | A S | —a l Failed Device A
| ; f | | — Failed Device A| | Failed Device B|
BGA|feature 3 ; Failed Device B 150 [N .
150 - N 4 —
3 : ] 8
= 100 v/ ] g
g 1/ ‘@ 1004
R~ ] v/ x
5 o
w
0 S0 |
S ‘ v l —Tr—T T r —rT 08 08 10 11 12 13 14 15
45 410 05 00 05 10 15 20 25 30 Distance into DUT (mm) )
Disterce inko CUT gmer) TeraView
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Analyse ceuvre d’art, agroalimentaire
b

a

g~20 um  a~300 um| "
/;“,‘ o ——

=

Motorized
stage

Layered sample

Sensor a
Page number
128 456 6 7 89
0 i i =1 T
s+ R
107 AR I ol |
i 1 b sl i 513 8 f# !
_. 15¢ 1 FElR R | S
E 2o [FRIRY LM 0 |
o ¢ LR 1 ik ;7
x 25 g Eale e il 4 Up 3
30+ F B RO H | o
35: [E@HERE A d bl el ] s

20 30 40

Clément Solym Les rayonnements térahertz numérisent un livre sans méme l'ouvrir
2016, Lecture numérique - Usages - livre ancien couverture - scientifigues scanner ouvrage - OCR manuscrits numérisation




Agro food sector Applications @“

Chorizo slice with metal, glass, paper and plastic @ Water content in leaves P Timac
® o "

’ y i icai Fertil

P Active svstem: transmission results ertiizer company

& GOIKOA :

Plastic 4x4mm Metal 8x6mm

Control plant SHA treated PEG treated
plant plant a

Different growing treatment

* Frequency: 220 GHz.
*  Blue=> higher water
content

Glass 3x6mm

THE FREE SPACE SENSOR — MOST COMMON CONFIGURATIONS

Plastic slider Through conveyor Free fa

oS

el
woP® box lowey
% vt beyt

freezer exit

ANT| www.aquantis.org 15/06/2016
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Multispectral « THz » imaging for heat
and mass transfer studies in
multiphysics problems
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Context of the study
(1/3)

Drying process is one of the most ancient techniques used to hang alimentary
products. The dehydration of a porous media leads to water movement.

To perform the monitoring of fluid phase in non-transparent media many
techniques use harmful radiation to humans (X or gamma radiation in
particular)

However, the monitoring of product quality is crucial, especially for important
porous products such as paper, wood or alimentary products

[
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Context of the study (2/3) I2M

Drying : remove water, final product is a solid or a gaz.

Global approach
s Tamb LI g

s T TN

S
T

M t t

v

Goal of the study : Revisit drying phenomena at a local scale using Terahertz
tomography

Many study in Thz show a link between water content and attenuation of
the wave : « it’s blue, we have water in the sample » but how to make a
quantitative measurement ?

i 1200 1200
: 1000 1000
’ 10 800 10 800
_—" 20 600 20 600

) 400 400
// )5 30 30

10 20 10 20
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‘&2 Material and Methods (1/2)\'%/2

j \ Lock-in

THz sensor sample dichroic mirror lense Thz source

D=NG —

Power =100mW
Wave lenght 220 Ghz

X,Y, O stages 84
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Material and Methods (2/2) ?S

THz attenuation coefficient is based on Beer-lambert law

A(x,y, 1) = 1 ( ) Dry Material only the thickness explain
L SV attenuation

A(x,y,A) is the absorbance,

wls (x,y\) and wlw (x,y,)\) are the absorption coefficient of solid and water, pds
(xy,A) and pdw (x,y,A) are the density of solid and water,

W(x,y,\) is the local water content

Mass density variation at constant thickness and water content on apple slice

0.22
0.2

0.18
0.16
0.14
0.12

0.08

0.06 . . . . .
20 40 60 80 100

THz attenuation coefficient as function of thickness
On blotting paper

0.04
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Quantitative Water content measurement

with contactless THz technique on homogeneous media

Neoprene Gatket
Cel Window

Up to 400 um
of water

Absorption (1/m)

Validation of sensitivity with pure water

107"

10724
10 nm

N
<e

different spacers

1

2

e= 200 ym

40
30
20
10

TEE) T |veor ] i

10 mm

10353.2081e+0.29231

e= 100 ym e= 150 ym
1 40 1 40
30 30
20 20
2 10 2
123 12 3

e= 250 ym e= 300 um

w0 40
30 30
20 20
10 2 10
123

3

1 15 2 2.5 3
Thickness (m) %10
86
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Quantitative Water content measurement
with contactless THz technigue on homogeneous

media (2/3)

o
2.

Calibration of water content validity on blotting paper

0.084518*x-0.023155

o Mesures+erreur
Fit

2 4 6 8 10
Thickness (mm)
-1.3479*x+ 0.25086

o Mesures
o Fit

0.8
THz attenuation coefficient as function of thickness on blotting paper
T T T T T
i 0.22 0.67
0.2
0.18 ~ 04}
0.16 5
0.14 = o2}
- 0.12
O_
0.2
0
0
S S 0.1
(g E
o —_~
2 s 2 008}
g Q [5]
0.05¢ Ho15 '@ @
< a (0] L
§ g :g 0.06
° T“:; g
= 2 o 0.04]
g E
©
L 0.02F
©
o
0 L L L 1 L L L ! 0.1 é
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 3 or
aw(%)
-0.02
0.12

CONTACTLESS volumic water content measurement

013 0.14 015 0.16 0.17 018 0.19
Thz signal (V) 87
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Quantitative Water content measurement
with contactless THz technique on homogeneous media

(3/3)

Application on dynamic mass transfer diffusion problem

Z axis
0.02] 1012
B 10.11
E,O-OB
Y|
% 0.04 0.1
—
% 0.09
i 0.05
0.08
0.06
- 0.07
0 10 20
z=L Timet (h)

Suitable for measurement in a box/package 38
88



XD
1D model estimation of Mass transfer 121VI

coefficient (1/2)

BORDEAUX

(90X . 9°X With :
“_D =0 .
2 w water content (kg of water / kg dry matier),
ot 0z ) :
X, addimentioned water content,
) X(=0,z) =X, D, mass transfer coefficent (m?2.s1),
X(t,z=0)=X(t,z=L)=X, t, time ins,
z, distance in m,
X = w(z,1) X,, initial water content
w(z,0) X,, water content of ambiant air.

This system can be solved with Fourier transformation respect to z
X(z,t)= X0+E[(X1—X0 )F(an,O)exp(—Dajt)sin(anz)]
n=1

ni
avec: Q, =—
L
Minimisation in the least square sense (Levenberg-Marquardt method) between
experimental value and anlytical solution to make a mass transfer coefficient

estimation D, = 4.07.10® m?.s'l. Good agreement with litterature D = 4.10® m?.sL.

DESROSIERS, D. (2009). MODELISATION DU TRANSFERT DE CHALEUR ET D'HUMIDITE DANS UNE MEMBRANE DE
CELLULOSE. MEMOIRE, UNIVERSITE DU QUEBEC A TROIS-RIVIERES, MONTREAL.



1D model estimation of Mass transfer coefficient (2/2)

0.12 0.02 0.12
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Application on pin wood heterogeneous media

H=11% RH=31%
1200 1200
100010 1000
800 800
600 20 600
400 400
30
10 20 10 20
RH=43% RH=64%
1200 1200
1000 1000
10 800 10 800
20 600 20 600
400 400
30 30
10 20 10 20

Mean absorbance with respect to water

content

N
<e

Steady state
RH=75% RH=83%
1200 1200
800 800
600 20 600
400 400
30
10 20 10 20
RH=97%
1
10 o M 500
20 (SSER [ 60 u= 3864.7877 w+ 202.7779
30 1200 . - . '
10 20 O Data
1000 H —Fit
= 800}
E
> 600+
400+
200
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Water content, (kgWIkgs)91
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Transient state
Measurement area

 Sample dimension 4 cm x 3 cm, thickness 3.4 mm

* Imbibition by water in oder to obtain 1,082 kg of
water/kg dry wood
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Application on pin wood heterogeneous media

- )
BORDEAUX

* Drying process 6h40mn for vertical position and 7h46mn
for horizontal position of wood’s ring (image each 6mn40s)

 We only present the last 20 images

Tranmited signal according to time

1004

Position verticale

1003

10 y.1 K1 40 20

93
Position horizontale



From broadband THz camera

__________________

>4

Source multispectrale IR {2-21 um)

Positions angulaires 8
de 0 3 360

>

I(lelyl}"ﬁT)

lb(x;yl}v)'

Caméra multispectrale IR {2-16 um)

Volume objet dont |z

température vari .
persture vane Cixy.z.t,n)

Sinogramme d’un vecteur X en
fonction de 6

To 3D thermal imaging tomography
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Thermal response

Time=1s

0.5

Y dimension (cm)
N -
w o N o -

£
(]

IS

1 2 3 4 5
X dimension (cm)

Measured images as function of time

¥

Angular position 002
0.015
40
N 1 /"0 |8 0.01
20
0. /,/" 0.005
100 T 0
N 150 150

3D reconstruction after radon transform

First results of transient temperature tomography

Image at room temperature

Plxels

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Pixels

8 3

Ligne au centre
8

20 40 60 80 100 120 140 160 180
Temps

Line as function of time
95
95



Direction Z

First results of transient temperature tomography

D2 | 0E| =

Coupe en z=0 du champ 3D de temperature at=1 s

Temperature

50

rection Y 150

100

Direction X 0 50

Direction Y

Coupe en y=0 du champ 3D de temperature at=1 s Temperatures mesurées en x=[1:10:40],y=0,z=0 du champ 3D de temperature a t=1 s

1 T T T T T T T T T

0.8 - 1
06 - E
0.4 - 1
0.2- 1

0- 4

Temperature

0.2- .
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20 40 B0 80 100 120 140 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 12 1.4 1.6 1.8
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Conclusions and prospects

Up to 400 um of water

Suitable for Quantitative Water content
measurement

measurement in a box .
/ with contactless THz waves

package

Towards fast measurement with IR camera and
Thz converter (big data)

Many question are still open : how to do it in reflection mode or
to deconvoluate thickness and water content variation ?

Impact of temperature (TT) ?

9/



Fast InfraRed imaging Spectroscopy
Technique

IR beam

Proper emission == - ((e)) ((e]) (a)
R ' \ (a) (a)
Sample
\ )
A © L(d)
o MR, N <Y S
(e) (e) Slit (b) IR lamp
IR camera
Monochromator
. Arbit Function
Oscilloscope W;vlef{(?rrl?]n Syllllthesizer
Sync. monitor Camera Sync. generate Freq. Set generate
=N i
e



Simultaneaous measurement of C and T during phase change

Frame rate 200 images/s

200

%0

Non contact calorimetry

Estimation of phase diagram, specific heat, enthalpy
temperature function......

Concentrations
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Simultaneaous measurement of C and T during phase change

Frame rate 200 images/s |t | REIEAT

a) Raw coupled data | b) Phase diagram | ©) Estlmatlonﬂog Sﬁi’ggﬁc heat |
oL ps
1= . : . 1 . . : . - 1 . : : . :
— Cancaniraticn [~ Phase diagram at P=ctel" o Rawdaia
09 '\_\. Tempernture 09 ': Fittesd in liguid
Bos 0.8 4 " I:ra-q'ﬁ\l Fitted in salid slate | -
a' e, ;":' = Thg,
B 07| 3% ) i 06 \("v.
E 06t | 206! / E \%'
Eu.s- 205} y g 04 o &
B4t l E-u.q_ L . R . = "._E::q
B 0.3t | a3l ~ E 02 ' -J'h“’““r;.
E . ;':”"u
E 0.3k II'. 0.2 !J' 8 0 . tqhb
01 . 1 o1 ;
i) i i L PN 0 [ i i L i £ i 5 i i L i M
/] 20 40 &0 a0 100 /] 02 04 g n.a 1 ] 10 20 30 40 50 G0 T0 B0
Time (=) Concentration evolution (-} Time {=)
d) L o e) L D Enthal functi
Estimation of kinetic Enthalpy determination nthalpy temperature function
0.12 . . T " " 0.7 T v T e = ' ' '
01T lll 0.8 [ 1 06 *«'\h.
= | -I: I.I
a 0.08} TL : | [ ' 9 \
F \ 04 ¥ | 04 1
% 0.08 \ B f z §
E . £03 f £03
: 0.04 f E F E {
g " 0.2 { 02 b
! f 1 / 1
E oz o £ L 01 7 01 51
o 1 - P
oV Y o *"*“s’*mﬁ; ' O ' 0 et WP
{bw & i - e b i . {} 1 & i - e b s . {} 1 i 4 b i
] 10 20 . ] 40 50 G0 70 B /] 10 20 30 40 50 1] 70 -] /] 0.2 04 g na 1
Time (=) Time (=) Dimensionless Temperature (-)
100

100



Eau - éthanol

Ethanol
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Reaction
acide base

Q=10 pl/min

Q =20 pl/min

Q = 60 pl/min

Spectro
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Conclusion

Thz imaging and tomography

Development of a broadband multispectral camera

No obstacle to measure T and C variations inside materials

First temperature images on homogeneous media

Improvements

Analysis of error sources (optics, environment...)

Extension to liquids or gas

Applications
Dynamic study of Drying and wetting process in - -
wood .
.

Tools for 3D characterization of materials
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