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substance irradiée



INTRODUCTION

La conception de certains réacteurs nucléaires entraine une utilisation croissante
des métaux liquides en tant que fluides caloporteurs. Un intérét nouveau est apparu
pour des appareillages destinés 3 résoudre quelques problémes posés par ce type de

réacteur.

Parmi ceux-ci, un certain nombre peuvent &tre résolus en adaptant un appareillage
existant en tenant compte de trois conditions particuliéres.
1° - La température maximum de fonctionnement est voisine de 600°C.
2° - Ces métaux liquides sont particulidrement réactifs & haute température.
3° - Les dispositifs de mesure peuvent &tre soumis 3 un trés fort rayonne-

ment nucléaire.

L'utilisation des ultrasons permettrait d'apporter des solutions 3 un grand nombre

de problémes [l ].

Dans les piles refroidies par des métaux liquides (le sodium par exemple), certaines
piéces ou assemblages sont immergés dans le métal liquide, soit pour des é&tudes
préliminaires de sous—ensembles, soit en cours de fonctionnement méme du réacteur.
Ces divers &léments une fois en place ne sont plus visibles et leur manipulation
s'effectue souvent avec beaucoup de difficultés. D'autre part, il peut &tre souhai-
table en cours de fonctionnement d'un réacteur, de réaliser un contrdle de position-
nement et méme d'envisager certains contrdles non destructifs internes des pié&ces

immergées dans le sodium liquide.

Dans le domaine de la détection d'objets (sonar) ou du contrdle non-destructif par
ultrasons, de nombreux dispositifs pratiques ont &té réalisé&s pour lesquels l'eau
est utilisée comme milieu de propagation. Il semble possible d'adapter ces disposi-
tifs en vue de solutioner quelques problémes posés par 1'utilisation des métaux

liquides.

Toutefois, cela nécessite plusieurs préalables au niveau des transducteurs ultra-
sonores. Tenant compte de ce qui a &té dit plus avant, ces derniers doivent pouvoir
travailler 3 haute température, dans un milieu particuliérement réactif et &tre 3
méme de supporter parfois une irradiation neutronique, sans que pour autant leurs

caractéristiques s'en trouvent affectées.

Quelques laboratoires, tant en Europe qu'aux Etats Unis, travaillent dans ce
domaine. Peu de résultats ont &té publiés 3 ce jour. Il faut cependant signaler

les travaux de ANDERSON et SELNER[ ZI 3]. Il ne semble pas qu'ils soient arrivés



3 mettre au point un transducteur dont la durée de vie soit supérieure & cing jours

pour une température de fonctionnement de 400°C.

Notre &tude a été entreprise au sein de la Section des Techniques Avancées du Centre
d'Etudes Nucléaires de Saclay, en vue d'aboutir 3 la réalisation de transducteurs

ultrasonores opérationnels, répondant aux spécifications &noncées plus haut.

Ce travail a comporté une étude théorique et expérimentale des différents matériaux
piézoélectriques ou ferroélectriques susceptibles d'€tre utilisés dans ce type de

transducteurs.

Les résultats de ce travail préliminaire nous ont permis de réaliser un dispositif
émetteur récepteur d'ultrasons fonctionnant & 930°C et de développer certains aspects
théoriques du fonctionnement en température. Le probléme technologique le plus

" du cristal piézo&lectrique

important a &€té la mise au point du mode de '"collage
sur un support en acier inoxydable ; ce qui a donné lieu au dépot de deux demandes
de brevet [4][5]. Par la suite, nous avons entrepris la réalisation d'un transduc-—
teur ultrasonore plus opérationnel, en définissant au mieux les caractéristiques

acoustiques et &lectriques.

Parmi les différents transducteurs que nous avons étudiés et réalisés, nous insis-
terons plus particuliérement sur un type de transducteur ayant donné des résultats

satisfaisants dans le sodium liquide jusqu'a 600°C.
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1. MATERIAUX PIEZOELECTRIQUES ET FERROELECTRIQUES

1.1. Piézoélectricité

C'est en 1880 que Paul Jacques CURIE constate qu'une lame de quartz taillée
perpendiculairement 3 1'axe optique - Fig. | ~ présente la propriété suivante :

Une pression effectuée sur la lame fait

w
NI S .
w g apparaitre entre les deux faces sur
<] &
N lesquelles s'exerce la contrainte une
+ d.d.p. susceptible d'étre mesurée.
D\ P:’& \Q_e > T
¥ %géﬂg En 1881, LIPPMAN met en é&vidence le
,ﬁlﬁ:ﬁ phénoméne inverse :
ELECTRIQUE , _ o
i Lorsqu'on crée une différence de poten-
////’// | tiel entre deux armatures, appliquées sur
| les faces d'un cristal, son &paisseur
| varie suivant le sens de cette d.d.p. ;
I . s . .
Jr ] la variation d'épaisseur étant proportion-
ML \ nelle & cette derniere.
\‘\‘\
“ Ae = d33V
\ Ae : variation d'épaisseur
\ d33 : module piézoélectrique en V/m
V : d.d.p. appliquée en volts
pour le quartz d3; est sensiblement é&gal
5 -12 .
Fig.1 - COUPE D'UN QUARTZ 2 2,6.10 '~ Volts/mstre.
PIEZOELECTRIQUE Ainsi, pour une d.d.p. de 100 Volts,
Ae = 2 A°.

L'étude par diffraction des rayons X d'un cristal de Si 02, montre une disposi-
tion des atomes Si et O en spirale autour de l'axe ternaire - axe optique -

En remplacant les deux atomes d'oxygéhe chargés négativement de chaque couple
par un atome de charge double, on obtient le schéma de la maille de Si 02 en
1'absence de contrainte - Fig. 2/a - Les centres des charges positives et
négatives coincident en O. Une pression exercée suivant X]' Xl déplace les
charges positives vers X'1 et les charges négatives vers Xl’ créant de ce fait

un moment dipolaire dans la maille.

1.2, Ferroélectricité

Sur certains matériaux &lectrostictifs appelés ferroélectriques, par analogie
avec les matériaux magnétostrictifs, un phénoméne semblable 3 celui observé sur

un cristal de quartz piézoélectrique, peut &tre mis en &vidence.
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Si
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Fig.2 _SCHEMA D’UNE MAILLE DE QUARTZ a)NEUTRE .b)COMPRIMEE SUIVANT X

Le matériau se déforme lorsqu'une d.d.p. est appliquée sur deux &léctrodes en contact
intime avec deux faces parall&les. Réciproquement, une contrainte exercée sur ces

deux faces fait apparaitre une d.d.p.

Ce phénoméne peut s'expliquer par le fait que lorsqu'une molécule polaire ou non est
soumise & un champ électrique, les noyaux de forte inertie ne sont pas déplacés ;

par contre, les &lectrons beaucoup plus légers sont influencés par le champ &lectrique.
Ceci améne une déformation des orbites &lectroniques, qui se traduit par 1l'apparition
d'un moment &lectronique induit. Il existe dans la masse du matériaux, des régions
dans lesquelles le mouvement des atomes est aligné parallélement. Ces régions sont
appelées domaines, par analogie avec les phénoménes ferromagnétiques.

En l'absence de champ électrique, ces domaines sont orientés de fagon désordonnée

- Fig. 3/a - Si une tension est appliquée, les domaines tendent 3 s'orienter dans la
direction du champ, et comme ils présentent une dimension plus grande dans le sens

du vecteur polarisation, le cristal ferroélectrique se dilate - Fig. 3/b - De méme,
lorsque le sens du champ &lectrique prend une valeur opposée, 1l'orientation des
domaines change de direction. C'est pourquoi, a& la différence des matériaux piézo~
électriques, les matériaux ferroélectriques délivrent une onde acoustique de fréquence
double par rapport a4 la fréquence du signal d'excitation. En pratique les matériaux
ferroélectriques subissent un traitement, de fagon 3 présenter sous l'action d'un

champ continu, des domaines de polarisation orienté@s dans un direction préférentielle.



Fig.3 . DOMAINES FERROELECTRIQUES a) MOMENT NUL _b) ORIENTES

Sous l'action d'un champ &lectrique sinusoidal, ces domaines ne changent pas complé-
tement leur orientation, mais s'alignent plus ou moins suivant la valeur du champ
résultant. Aprés cuisson, les pid&ces sont refroidies en les soumettant 3 1'influence
d'un champ électrique qui aligne ces domaines leur donnant ainsi une polarisation
spontanée tant que la d.d.p. n'est pas trop élevée. Comme pour les cristaux piézo-
électriques, la déformation est proportionnelle a la d.d.p. appliquée, mais atteint

des valeurs beaucoup plus importantes. C'est ainsi que, pour une tension de 100 V

la variation d'épaisseur Ae peut atteindre pour certains matériaux 150°A.

Remarque : Comme nous venons de le voir apré@s polarisation du mat&riau, le phénoméne
ferroélectrique est analogue au phénoméne piézoélectrique. Pour cette
raison, nous ne parlerons que de piézoélectricité dans la suite de

1'exposé.

. MATERIAUX PIEZOELECTRIQUES ETUDIES

Sur les quelques matériaux piézoélectriques dont les caractéristiques nous &taient
connues, nous avons vérifié la validité des méthodes de mesure des différents
paramétres diélectriques et piézoélectriques. Sur les matériaux piézoélectriques,
dont les caractéristiques relevées dans la littérature [6][7] laissaient supposer
qu'ils pourraient €tre utilisés d haute température, nous avons &tudié 1'é@volution

de ces paramétres avec la température.



2.2.

Nous avons &tudié successivement les matériaux suivants :

Titanate de Baryum +...cv0c0e..... Ba TL 03
Titanate Zirconate de Plomb ...... Pb Zr Ti 03
QUATEZ +ovveveeannsonsncenasansans S 02
Métaniobate de Lithium ........... Li Nb O3

Tous ces matériaux se présentent sous la:forme de plaquettes, d'un diamétre
de 5 d 20 mm, avec une épaisseur variable, fonction de la fréquence d'utili-

sation et satisfaisant 3 la condition :

e = A _ v
2 2 f
o)
e : épaisseur de la plaquette en métre
A : longueur d'onde dans le matériau en métre
v : vitesse des ondes acoustiques dans le matériau en métre/seconde.
fO : fréquence 3 la résonance en Hertz

Titanate de baryum et titanate zirconate de plomb

Ces céramiques ferroélectriques sont obtenues a partir de titanate de baryum
ou de zirconate de plomb auxquels on ajoute quelques additifs bien déterminés.
Ces impuretés ont une influence importante sur la température de Curie. La
mise en forme du produit s'effectue généralement par compression ou frittage.
La polarisation est obtenue, en soumettant & un champ électrique d'environ

20 kV/cm, la pidce primitivement portée A une température supérieure & son
point de Curie. Ceci donne au produit ses propriétés piézoélectriques. La
densité se situe autour d'une valeur moyenne de 5,5.103 kg/m3 pour le

Ba Ti 0, et de 7,8.103 kg/m3 pour le Pb Zr Ti O

3 3°

guartz

Les plaquettes sont taillées suivant une coupe X A partir de cristaux naturels
de Si 02, généralement formés de prismes 3 six pans terminés par une pyramide
a six faces. L'usinage de ces plaquettes est obtenu par polissage optique,

ce qui autorise une trés grande précision, tant en ce qui concerne 1'@paisseur
que le parallélisme des faces. La densité se situe aux environs de 2,5 &

2,8.103 kg/m3.



2.3. Métaniobate de lithium

Ce matériau ferroélectrique, dont les applications en tant que g&nérateur ou
récepteur d'ondes acoustiques sont relativement récentes, est un monocristal
de synthése obtenu par la méthode de CZOCHRALSKI & partir de carbonate de

lithium et de pentoxyde de niobium - Li Nb 0,. La polarisation est obtenue,

3
13 aussi, en soumettant au cours du refroidissement, le matériau & un champ
€léctrique, aprés l'avoir porté 3 une température supérieure 3 son point de

. . 3 3 . ~ .
Curie. La densité est de 4,6.10" kg/m” . C'est un matériau extrémement fragile.

La taille des plaquettes est faite normalement 3 1'axe C correspondant 3 1'axe

d'étirage du germe, quand on désire engendrer des ondes de compression.

3. CARACTERISTIQUES D'UN CRISTAL PIEZOELECTRIQUE
3.1. Généralités

Un cristal piézoélectrique avec ses &lectrodes, se comporte comme un condensateur
de capacité C :

- S -9

C : capacité en Farad

permittivité diélectrique du vide 8,85.10_12

]

£ : permittivité diélectrique relative du matériau
S : surface du cristal en m2

e : épaisseur du cristal en m

Q : charge en Coulomb

V : potentiel appliqué sur les &lectrodes en Volt.
Du fait de ses propriétés piézoélectriques, il peut €tre considéré comme un
ensemble mécanique, présentant une certaine rigidité qui s'oppose & la force
appliquée. Le comportement est &lastique lorsque les forces appliquées, et la
déformation résultante sont faibles. Dans les limites de la déformation &las-
tique, le mouvement est linéaire et obé&it d la loi de HOOKES exprimant la
proportionalité entre les forces de rappel et le déplacement. Si une force
de F. Newtons est appliquée uniformément sur la surface du cristal, le dépla-

h
cement g, produit s'écrit :

" (2)
S hk e
avec C : module de Young.

hk



3.2,
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Les indices h et k sont relatifs 3 l'anisotropie du matériau qui présente des
constantes &€lastiques différentes suivant les directions, selon sa texture et
1'orientation des domaines. Comme en général, les cristaux vibrent suivant le
mode de 1'épaisseur, on aura :

h=k
Les disques ou plaquettes &tant généralement taill&s dans un plan normal &
1'axe des Z, les indices utilisés conventionellement seront notés 3 dans chacun
des cas. Nous ne tiendrons compte que de la déformation suivant 1'épaisseur

en négligeant l'inter-r&action provenant des autres directions.

Relations de base

En fonction des variables choisies, les équations de la piézoélectricité
peuvent s'exprimer sous une forme générale 8 :

eTE + dT

th + SET s (3)

D

=g E + e§
=-etE+CES i(a)
E=BTD-g];T E(S)
S = gtD + s T
E = BSD - hDS %(6)
= -htD + C°S
T : CONETAINEE tvteeesesonennsenssraeansensesss Newton/métre carre
S : déformation ......ieecevesecsccnssassassss, Metre/métre
E : champ électrique ....ececevveeecseeeneass.. volt/métre
D : déplacement électrique +..veveevveveesaes.. coulomb/métre carré
s : souplesse élastique +...i:vvvevscnensaas., métre/carré/newton
C : rigidité élastique .....iveeveveseesssss.. Newton/métre carré
€ : permittivité diélectrique ...e.veeeeses... farad/métre
B : impérméabilité diélectrique .............. métre/farad
d : constante piézoélectrique de déformation . coulomb/newton ou métre/volt

e : constante piézoé&lectrique de contrainte .. coulomb/métre carré ou
newton/volt.métre

g : constante piézoélectrique de déformation . volt.métre/mewton ou
métre carré/coulomb

h : constante piézoélectrique de contrainte .. volt/métre ou newton/coulomb
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3.3. Constantes piézoélectriques

A partir des équations (3) (4) (5) (6) les effets piézoélectriques peuvent

étre décrits comme suit - paramétres statiques -

3.3.a - Constante d33 : de (3) - C'est le module piézoélectrique -
I1 donne la densité de charge par unité de pression, ou inversement, la
déformation par unité de champ électrique.

- Coulomb/m2 m/m

d —_—
33 Newton/m2 ou olt/m

3.3.b - Constante e33 : de (4) -~ Elle exprime la charge par unité de déformation.

ena = Coulomb ou Newton
33 m2 volt/m
eg3 = Cz3. d33 (7) avec C33 = module de Young.

3.3.c - Constante g5 : de (5) - Cette constante donne le gradient de f.&.m. par
unité de pression appliquée.
Elle caractérise le cristal fonctionnant en réception. C'est pourquoi elle

est souvent appelée constante de réception.

- Volt/m
£33 Newton/m2
on a de méme :
_ dss
833 = 3 (8)
33

3.3.d ~ Constante h33 : en effectuant le produit de g33 par le module de Young Cj3j,

on obtient un coefficient qui donne le gradient de f.&.m. par unité de

déformation.
h 33 e33 (9)
—3 C - - C — e 3
33 33 -833 33 535 33
h - volt/m
33 m/m

3.3.e - Coefficient de couplage électromécanique kij

En reprenant les équations (3).

Pour une plaque libre T = O ce qui entralne :

S=d_.E etD= el E

Si la plaquette est maintenue d'une fagon rigide S = O nous avons
E -dt.E
s T =-dt.E ce qui entrafne T = 5
s

(10)



3.4.
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d'ol 1l'on tire en reportant (10) dans (3) :
T (-d_.E)
e .F +d

D

soit : d” . E d
D=elp-—t—— p- g0 £)

d
. t . .. o . .
La quantité _;7ﬁ==T est appelée coefficient é&lectromécanique de couplage.

En tenant compte des &quations (7) (8) (9), le coefficient &lectromécanique
de couplage peut s'é@crire d'une autre fagon. Si nous désignons par dp la

variation de pression capable de réduire de dV un volume initial V, nous

aurons : d
Cop =~ Eﬁ— en Newton/m2 ( module de Young)
v
soit 1'inverse de la souplesse &lastique s qui s'exprime en mz/Newton
e%33
dss3 o d§3 C233 e%s
kg = solt k33 = = = ————
€33 €33 €33 €33. C33
Ca3 C33 C33
~ e33 es3
soit -ESET—E§§-= h33.d33
d'ou k§3 = hjz3.dj3 (11)

Nous n'avons considéré@ que le cas statique, c'est-a-dire lorsque la longueur
d'onde de la vibration acoustique regue est plus grande qiue l'épaisseur du
cristal. Nous verrons plus loin la fagon de déterminer ce coefficient de

couplage électromécanique ks3 dans le cas de cristaux vibrant 3 la résonance.

Température de Curie

C'est la température a partir de laquelle le matériau perd ses propriétés
piézoélectriques par suite d'une modification de structure. Plus précisément,
dans le cas des matériaux ferroélectriques, cette température correspond & la
disparition de 1'alignement des domaines dans le sens du champ de polarisation.
Pour T > Tc’ ces domaines se réorientent d'une fagon quelconque, le moment

résultant est alors nul.



_]3_

Le changement de structure qui a lieu 3 la température de Curie, s'accompagne

d'une variation trés importante de €. vérifiée par la loi de WEISS.

Ce
€, = €, i;jjjﬂ; (12)
o © constante de Curie
: température absolue
ol température de Curie

Ceci se traduit par un pic caractéristique, lorsque 1'on mesure la valeur de

la capacité C, d'un cristal en fonction de la température.

3.5. Caractéristiques des matériaux &tudiés

On trouvera dans le tableau 1, les principales constantes concernant les cing

matériaux piézoélectriques qui ont été &tudiés. Elles représentent les valeurs

les plus usuelles relevées dans la littérature, ou communiquées par les diffé-
rents fabricants. Pour le Li Nb 03, pour lequel on ne trouve dans la littérature
que des renseignements fragmentaires, les valeurs portées dans le tableau |
résultent des mesures que nous avons effectu@es. Il arrive que ces constantes
varient d'une fagon tr&s sensible d'un auteur & 1'autre [6][7]. Les mesures

que nous avons effectuées par la suite nous ont permis de mieux définir certai-

nes de ces constantes.

Ba Ti 03 Pb Zr Ti O3 Pb Zr Ti O Si 02 LiNb 03
PROPRIETES PIEZOELECTRIQUES Til2 PZT4 PZT5
Constante diélectrique er a 20°C 1700 1200 1500 4,5 30
Module de Young C3j N/m2 1].1010 11,5.1010 11,1.1010 8.]010 24,2.]010
Poids spécifique p kg/m3 5,7.]03 7,5.103 7,75.103 2,6.103 4,6.103
Célérité du son v en m/s 5400 4600 4350 5730 7140
Impédance acoustique pv kg/mz.s 30,5.106 30,1.]06 32,6.106 ]5.106 33.106
d33 en C/N ou m/V 220.10712 | 300.107'2 | 320.107'2 | 2,3.107'%6.1071%
833 = e—%& 13,8.10 2| 28,3.107> | 24,4.107° | s58.107° |22,6.107>

o' r

h33 = g33 -C33 1518.10° | 3254,5.10° | 2708,4.10° | 4640.10% | 5469.10°
e33 = C33 .d33 24,2 20,6 35,5 0,184 1,352
Coefficient de couplage &lectro- 56 64 68 11 47
mécanique k33 en 7
Température de Curie en °C 115 328 365 580 1210

Tableau 1 - Constantes de quelques matériaux piézoélectriques.
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4. CIRCUIT ELECTRIQUE EQUIVALENT D'UN CRISTAL PIEZOELECTRIQUE
4,1. Généralités

L'équation générale d'un mouvement mécanique vibratoire peut s'appliquer au

mouvement d'un corps piézoélectrique. Ce qui peut s'écrire :

d2x N dx

M - + —_—
dt2 dt

Gx = o (13)

avec x : déformation du cristal & 1l'instant t
M : coefficient proportionnel & la masse du matériau
N : coefficient d'amortissement du matériau

G : coefficient d'élasticité dépendant des forces de rappel.

Il faut tenir compte que le coefficient M dépend non seulement du matériau, mais
aussi de son mode de fixation, ainsi que des pressions exercées sur le cristal
par le milieu dans lequel il est placé.

On voit que (13) pré@sente une -analogie avec 1'équation générale d'un circuit
oscillant :

2
d"q R

_—
dt2 dt

L Ri

(14)

[]
(e}

En tenant compte des relations (13) et (14) et dans la mesure ou les électrodes
sont en contact intime avec les deux faces du cristal normales au champ &lectrique
d'excitation, le sch&ma &quivalent est analogue au schéma électrique de la Fig. 4.

On peut expliquer d'une fagon simple les différents &lé&ments de ce schéma :

t capacité interélectrodes

C

A : inertie mécanique du cristal

Y : forces de rappel élastique du cristal
P

: dissipation d'énergie interne du cristal

Ce schéma s'applique au cas d'un cristal vibrant 3 la résonance sans aucune charge

acoustique sur les faces.



Fig.4 -
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4.2, Impédance €lectrique

Nous considérons, 3 seule fin de simplifier
1'exposé, le cas d'un cristal sans pertes

internes, et non chargé, soit p= o.

On dit qu'un cristal piézoélectrique vibre
a4 la résonance, lorsque la fréquence f0

l est celle de la branche série du schéma
équivalent - Fig. 4 -

c T — (15)

— ¥ ° 2/

L'antirésonance a lieu pour une fréquence

fa> fo' Le circuit est alors équivalent a
une self L de valeur
L =21 - 2] )
woAY
| Ce circuit bouchon ayant une fréquence de

résonance
b 1
f = —
SCHEMA EQUIVALENT S PV E X

En remplagant &£ par sa valeur et en prenant

celle de —— en (15) il wvient :

Ay
Qa +%) soit £ =\/1 +% (16)

ce qui précé&de et en négligeant p, on voit que pour fo, 1'impédance du

est nulle, par contre pour fa’ cette derniére est infinie.

5 montre la variation de |Z| en fonction de la fréquence pour p = o0, et p >o.
dernier cas p>o (élément chargé), les calculs exacts sont fort longs. Ils
effectués par CADY [9] . On peut noter un déplacement vers des valeurs plus
des fréquences de résonance et d'antirésonance.

part, il devient évident que 1'impé&dance ne correspondra plus i ces fré-

quence & des valeurs nulles ou infinies.
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Fig.5 - IMPEDANCE ELECTRIQUE D’UN CRISTAL PIEZOELECTRIQUE

5. MESURES DES ELEMENTS DU SCHEMA EQUIVALENT

Si 1'on désire étudier le comportement d'un cristal piézoélectrique, ainsi
que son influence sur le circuit &électrique auquel il est raccordé, il est
nécessaire de connaftre la valeur des différents &léments du schéma &qui-
valent, tels qu'ils'ont été définis au paragraphe 4.2. Dans la plupart des
cas qui nous intéressent, la fréquence propre des cristaux piézoélectriques
se situe dans le domaine des fréquences radioé&lectriques. La technique
s'inspire alors des méthodes de mesure d'impédances en haute fréquence.

On utilise la méthode dite de la crevasse qui s'adapte plus facilement qu'un

pont, aux ordres de grandeur des valeurs & mesurer.

5.1. Principe des mesures

Le montage utilisé est celui de la Fig. 6. Le cristal est connecté en
paralléle aux bornes du condensateur d'un circuit oscillant série, com-—
posé d'une self L et d'un condensateur variable T'. Un interrupteur M

permet de mettre hors circuit le cristal & mesurer.
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Un générateur G délivre une tension E de fréquence variable. Un voltmétre V permet

de mesurer la tension U aux bornes de la capacité T .

o

|
!

Fig.6 - PRINCIPE DES MESURES DU SCHEMA EQUIVALENT

Le cristal étant mis en circuit, apr@s un premier réglage, on peut observer par
un relevé point par point, une courbe ayant 1l'aspect de la Fig. 7/a. La crevasse
apparalt au moment ol la fréquence de la tension délivrée par le générateur G

est égale 3 la fréquence de résonance du cristal, c'est-d-dire 3 la fréquence fO

de la résonance de la branche série du schéma équivalent.

On ajuste ensuite la valeur de I' de fagon 3 obtenir la méme amplitude pour les
deux maxima encadrant la crevasse - Fig. 7/b - A ce moment la fréquence de
résonance du cristal fO coincide avec la fréquence de résonance du circuit
oscillant TL.

On obtient une premidre relation entre les constantes caractéristiques du cristal

et celles du circuit oscillant de mesure

=Ay= L (T+0C) a7
wf
D'autre part, les fréquences f1 et f2, des deux maxima encadrant la crevasse,

correspondent respectivement aux deux fréquences du circuit oscillant L ( T+ C)

shunté par 1'impé&dance Z du cristal.
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Fig.7 - CREVASSE SUR LA COURBE DE RESONANCE

En négligeant la résistance des circuits, on trouve facilement leurs valeurs en

écrivant que la réactance du circuit équivalent est nulle.

1

jLw+ 7 = 0 (18)
j w(T +C) + — 71
J ()\w-{(-w—)
2.
soit : j |Lw- (A y w?-1) =0
w (T + C) (Aywz-l) -1
r'+C
ou encore : L wz (' + C) (Aywz—l - F+E ) = Aymz—l (19)

En remplagant Ay et L (T + C) par leur valeur en (17) il vient :

wz wz Y w2
(= -1-3%) = — !

W w w
o (o] o
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soit en tenant compte des conditions de résonance en (17) :
2 2

w 2 _ W L
w
o o
w
w o _ *\/ L
w w - A (20)

Les fréquences f1 et f, des maxima encadrant la crevasse, sont respectivement

2

les racines de cette équation. Dans la mesure oil f] et f2 sont suffisamment

voisines de fo’ leurs écarts Af par rapport 3 cette fréquence, satisfait a

1'égalité suivante :

+H\ /= (21)

5.2. Mesure des éléments du schéma &quivalent

Le cristal est inséré dans le circuit de mesure de la Fig. 6. On reléve alors
la courbe de résonance de 1l'ensemble du circuit - Fig. 8 - en notant plus

particuliérement les valeurs suivantes :

- les fréquences f0 H fl 3 f2

- la valeur de U soit Ul (fond de crevasse)

- la valeur de T soit Fl

Le cristal est ensuite déconnecté au moyen de 1'interrupteur M. On retrouve
une courbe classique de circuit oscillant. La suppression de la capacité
interélectrode du cristal produit un déréglage de la fréquence de résonance

qui devient supérieure 3 fo. En réglant['3 une nouvelle valeur I',, on fait

2’
en sorte que la fréquence de résonance du cristal LT coincide avec la

fréquence de résonance fo du cristal - Fig. 8 -

On reléve alors les nouvelles valeurs de :

U soit U2

T soit Fz

Le cristal en circuit, les conditions de résonance imposent :

w2 L (T +C) = miky =1 (22)

La tension U1 aux bornes de I' , a pour valeur, en tenant compte de la résis-~

tance R de 1'inductance L :

!
+

Ul = Q.E avec (23)
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Fig.8 - VALEURS CARACTERISTIQUES DE LA CREVASSE

Généralement, la résistance des cristaux & mesurer est trés grande devant

R, 1'amortissement di & la bobine L est pratiquement négligeable et 1l'on

a : ] Lwo
—6— = 5 en donnant 3 Q sa valeur de (23)
S
U1 L wo E (24)

Le cristal est ensuite déconnecté, la résonance du circuit est rétablie

pour une nouvelle valeur de T' , soit T,.

2
On a de méme :
o T2
1~ Lw
d’ou U= —% F = Q E (26)
2 R o

avec Qo = facteur de qualité du circuit de mesure.

De ces diverses relations, nous pouvons obtenir les valeurs des différents

é€léments du circuit équivalent,.
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5.2.a - Valeur de p : de (24) et (26)
p =Q .Lw Ul (27)
o' o ———
Uy

5.2.b - Valeur de X : de (21) il vient

£ 2
N =L () (28)
2 1
5.2.c - Valeur de Q
AW
Q = po de (27) et (28) il vient :
U 1 f
2 (o) 2
Q= 2. (2 (29)
U1 Qo f2 f1
5.2.d - Valeur de v : de (22) et (28) on tire :
- 2
% £)
Lo® . £2 (0)
o o
5.2.e - Valeur de C : de (22) et (25)

5.3.

Mesure du coefficient de couplage &€lectromécanique kC

Nous avons parlé au paragraphe 3.3.e du coefficient de couplage
électromécanique des matériaux piezoélectriques pour des longueurs
d'ondes acoustiques plus grandes que l'Bpaisseur du cristal. Nous
allons maintenant considérer le cas du cristal vibrant 3 la résonance.
En tenant compte des constantes d33 et hy3 définies au paragraphe 3.3.
on peut écrire :

- Pour une pression appliquée donnée provoquant une augmentation

d'épaisseur Ae, la tension résultante, pertes exclues, est :

Ve = h3z . A en Volts

~ Pour une tension appliquée Va’ 1'augmentation d'épaisseur Ae sera :

A = d33 . V en métres
e a

- Si la variation d'épaisseur provoquée par l'application d'une tension
Va était intégralement retransformée en tension Ve nous pourrions
écrire :

\ 2

a
v = 933 . h3z = kag (32)



_22_

-

Si 1'on considére le cas d'un cristal piézo&lectrique excité& & une fréquence
inférieure 3 la fréquence de résonance, le rapport défini par la relation (32)
sera aussi égal a :

Energie mécanique emmagasinée

Energie &€lectrique emmagasinée

soit :
YVZ
2 _ Y _ 2 _ .2
2 =¢ T kaz Tk
c
2

A partir du schéma &quivalent de la Fig. 4, et en considérant le cas simplifié
ou p= 0, c'est-a-dire un &lément sans pertes et non chargé, 1'admittance du cristal

peut s'écrire :

2
Y= juy b e XY C (33)
i @Qw - &) LCw” - 1

les fréquences d'antirésonance fa des maxima encadrant la crevasse correspondent

3 une impédance infinie, soit & une admittance nulle

2
. L yC -y-C
Jw ( X ;)a Y ):o

2 1 1
= emme— + —
Y "T¢C Ly (34)
i la fréquence de résonance :
2 1 o~ .
w  =—— d'oli 1l'on tire :
0 Ly
L = —%— et Ly = !
2
w Y w
o) 0

en reportant ces valeurs dans (34) :

V4
W w
wz = o ' + w2 =2 _ 1= L= k2
a C o 2 C c
w
)
ce qui peut s'écrire :
2 oo Ca-) (far+ %)
c 2
w
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Si 1'on admet f wvoisin de f

(w - w)
k2 = 2w —a—o— =2£ (35)
c o 2 f
w o}

0
avec Af = (fo—f]) = (fZ_fo)

Ceci nous donne une méthode pratique qui permet de relier kc 4 la mesure de
Af et de fo, tel qu'on peut les définir 3 partir des mesures faites sur le
schéma équivalent.
En pratique, il faut faire une distinction entre le coefficient de couplage
du matériau et celui du cristal vibrant & la résonance. En général, toute
1'énergie &lastique n'est pas couplée d 1'énergie du diélectrique du fait
que l'existence d'ondes stationnaires.
JAFFE ET BERLINCOURT [7] ont effectué des calculs permettant de définir k.33
3 partir des mesures de Af et fo.
Pour des valeurs de kaz faibles
2 2

it Af
kyg ==+ °F
o
En tenant compte de (35)
2 TT2 2 (36)
k33 ® 7§ k¢

I1 n'est plus possible d'effectuer une telle approximation dans le cas ou
k33 prend une valeur assez &levée, — par exemple pour les matériaux de
synthése — & ce moment le coefficient de couplage du cristal vibrant est alors

assez inférieur 3 celui du matériau piézoélectrique.

6. MESURES EFFECTUEES A LA TEMPERATURE AMBIANTE

6.

1.

Dispositif de mesure

Différentes mesures ont &té effectuées suivant le principe défini au para-
graphe 5.2. Nous avons utilis& un Q métre FERISOL type M 803 A dont le

principe de fonctionnement est analogue 3 celui de la Fig. 6.

La tension délivrée par le générateur haute fréquence peut €tre ajustée en
permanence a une valeur constante ; le voltmétre donne en lecture directe

la valeur du coefficient de surtension Q du circuit de mesure. De plus, pour
augmenter la précision de la mesure de la fréquence de travail, nous lui
avons associé un fréquencemétre numérique ROCHARD type A1149. Ceci nous

permet de limiter l'erreur & + | kHz.
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Les cristaux en essais sont introduits dans le montage de la Fig. 9. Le
cristal repose sur un support légérement bomb& ; le contact supérieur est
terminé par une pointe. Ceci nous permet de limiter au minimum la charge
‘acoustique sur les faces du cristal. Un trés faible déplacement du contact
supérieur permet de mettre hors circuit la pastille, ce qui évite une

variation importante de la capacité& parasite due au support.

Fig.9 _ DISPOSITIF DE MESURE AU QMETRE

6.2. Résultats des mesures

On trouvera Fig. 10, les courbes de résonance obtenues au Q métre en ce qui
concerne les cinq matériaux définis au paragraphe 2, ainsi que les valeurs
des différents &€léments du schéma équivalent. Ces mesures effectuées i la
température ambiante ont permis de comparer nos résultats avec les caracté-
ristiques données par les fabricants, en ce qui concerne essentiellement la
fréquence de travail fo, et le coefficient de couplage &lectromécanique kc,
comme le montre le tableau 2 . Les valeurs relevées dans la littérature sont
généralement sup@rieures 4 celles que nous avons pu obtenir. Les différents
auteurs ne précisant pas les méthodes expérimentales utilisées, il est assez

difficile de donner une explication valable de ces divergences.
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‘ Q *o
fo ¥ 4,100 MHz fo =4,000 MHz
204 fy = 3,525MHz 204 '] 1 = 3,452MHz  ff
f2 = 4,467 MHZ f2 = 4(,577MHz
Coz 433 pF Co = 221,5pF
§ A =3¢807Hy i A =70,91 yuHy
¥ =¢3,9pF § =122,29pF
¢ = ¢ =
Ke= 48°%, Ke= 52%
10 10 ] !
T l.“."'. T ’ ] 1 ) I" T *.
35 A 45 f.MHz 3 3,5 4L f.MHz
Fig.10a)_Ba Ti 03 _Ti 12 Fig.10b)_Pb Zr Ti 03_.PZT 4
Ao - bo
fo = 3,429 MHz fo =3,82) MHz
f1 = 2,972 MHz f1 = 3,809 MHz
20 4 f2 = 3,891 MHz 1004 5 = 3,852 MHz
: C = 84pF C =18,3pF
A = 72 66uHy A = 41217,8uHy
¥ =29,61pF ¥ =0,062pF
¢ = ¢ = 6291,96 2L
Kc= 51% qo = 157,187
Kc= 10,6 %
10 ] 50 |

/| |

/| [
4 A L] 1 * L) ¥ 1 4.
3 4 4,5 3,5 3,75 4
Fig.10c)_Pb Zr Ti 03 _-PZT 5 Fig.10d) - Si O2
‘ fo = 4,363 MHz
f1 = 4,252 MHz
fa = 4,450 MHz
Co= 7pF
A = 3543 uHy
50 4 Y = 0,37 pF
¥ = 360
9o = 1,00
Kez= 21%
g"'j ’S\w
g )
T T T —
4 L5 5

Fig.10e) _ Li Nb O3

Fig.10 - COURBE DE RESONANCE DE QUELQUES MATERIAUX
METHODE DE LA CREVASSE
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MATERIAUX VALEURS MESUREES|VALEURS FABRICANT]
Composition Type f0 MHz kc A fo MHz kyy %
Ba Ti 03 Ti 12 4,100 48 4,000 56
Pb Zr Ti O, PZT4 4,000 | 52 4,000 58
Pb Zr Ti 0, PZT5 3,429 51 4,000 60
Si 02 - 3,821 10,6 4,000 11
Li Nb 03 - 4,333 21 4,000 47

Tableau 2 - Valeurs comparées de quelques constantes.

Les résultats obtenus aménent les remarques suivantes
La fréquence de résonance fo ne correspond pas toujours & celle précisée par les
fournisseurs. L'@paisseur du cristal ne satisfaisant pas toujours & la condition :

v

¢ T2
[8)

dans la mesure ol fo est donnée au préalable.

Ceci provient, principalement pour les matériaux de synth&se mis en forme par
frittage, des difficultés d'obtenir par cette méthode des &paisseurs rigoureuses
compte tenu des opérations de cuisson. De plus, ces différents produits ne possédent
pas toujours exactement la méme composition, ce qui peut laisser supposer une cer-
taine différence dans la célérité des ondes acoustiques. Ce décalage de fréquence

ne présente pas un inconvénient majeur dans la plupart des cas d'utilisation
courante.

En ce qui concerne kc’ les valeurs usuelles de ce coefficient relevées dans la
littérature varient sensiblement d'un auteur 4 1'autre - paragraphe 3.5 [6][7][8].
Si 1'on tient compte de la relation (35) :

2 _EE_ kZ
33 8 ¢

on peut remarquer que les valeurs mesurées sont légérement différentes de celles
données par les fabricants, principalement en ce qui concerne 13 aussi les

matériaux de synthé@se. Ceci peut s'expliquer d'une part, par le fait que ces
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produits voient leur composition varier quelque peu d'une fabrication a
1'autre, et d'autre part, par la valeur du champ électrique de polarisation
ainsi que la disposition du matériau dans ce dernier, au moment de la
fabrication.

On peut supposer que 1'hétérogénéité des produits obtenus, ainsi que les
techniques de polarisation, ont trds. certainement une influence respective
quant 3 la valeur des moments dipolaires des différents domaines ainsi que
sur leur orientation préférentielle. Ceci se traduit principalement par une
variation du module piézo&lectrique d33 qui intervient dans le calcul du
coefficient de couplage &lectromécanique kc.

Indépendamment de ces différences sur la valeur de kc liées aux qualités
intrinséques des matériaux, il faut tenir compte dans quelques cas d'une
certaine imprécision dans la détermination de la fréquence de résonance fo
comme nous le verrons au chapitre suivant. Cette valeur intervenant dans

le calcul de kc :

explique en partie les variations constatées.

Remarque sur 1'emploi du Q métre

Pour quelques matériaux dont la permittivité diélectrique est faible, la
mesure de C par différence F2 - Fl (31) peut comporter une assez forte

erreur par le fait que Fl est voisin de Fz. Dans ce cas, il y a avantage
a effectuer cette mesure & une fréquence différente de fo’ de facon a

éliminer 1'influence de la branche série du circuit équivalent \y.

Le Q métre &tant équipé d'un appareil de mesure qui donne la lecture
directe du coefficient de surtension Q, il n'est pas toujours possible dans
le cas de mat&riaux de trés bonne qualité, d'effectuer une mesure de q, a

la fréquence de résonance, d'autant que par voie de consé&quence, cette
derniére devient difficile i préciser — Fig. 10 ; a ; b c4—.

Cette remarque est valable aussi dans le cas de matériaux qui présentent

une forte valeur de C, obligeant 3 utiliser une bobine de mesure L de faible
valeur, pour réaliser 1'accord sur fo’ ce qui diminue d'autant la valeur

de q,-

La détermination de la crevasse n'est pas toujours facile 3 effectuer.

En effet, elle n'apparalt pas dans certains cas d'une fagon tré&s nette, car
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Fig.11_ CREVASSES PARASITES
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elle s'accompagne de crevasses pérasites voisines des fréquences d'antiréso-
nance — Fig. 11 - Celles-ci proviennent en partie des différents modes de
vibrations auxquels le matériau est soumis ; d'autant plus important, on peut
le supposer que le rapport de la surface sur 1l'@paisseur est faible.

Enfin, comme nous le verrons par la suite, le Q métre se préte assez mal 3 des

mesures en fonction de la température.

7. MESURES EFFECTUEES EN FONCTION DE LA TEMPERATURE

7.1. But des mesures

Le but de notre travail étant la réalisation de transducteurs ultrasonores
fonctionnant 3 haute température, ces mesures ont eu pour premier objectif,
la définition de la tempé&rature de Curie des différents matériaux piézoélec-
triques susceptibles d'€tre utilisés. Par la suite, il nous a &té possible
de mettre en dvidence 1'influence de la température, sur la valeur du
coefficient de couplage kc et sur la variation de la fréquence de résonance
d'un cristal d'une épaisseur donnée. En effet, un glissement de la fréquence
f0 pouvait €tre supposé 3 priori intuitivement, par suite de la dilatation
du cristal, et d'une variation possible de la célérité des ondes acoustiques

dans le matériau.

7.2. Inconvénient du Q métre pour les mesures en température

Si les mesures effectuées au moyen du Q métre comportent un minimum d'erreur,
il apparait trés vite, que compte tenu des remarques émises précédemment,
ainsi que des multiples réglages nécessités par le principe méme de la
mesure — centrage de la crevasse - cet appareil se préte mal & 1'obtention

de valeurs essentiellements variables dans le temps, conséquence de la
variation de la température du matériau &tudié. De plus, comme nous le verrons
par la suite, certaines constantes, au voisinage de la température de Curie,
évoluent trés rapidement, pour de trés faibles variations de température.
Toutes ces considérations nous ont amené 3 effectuer ces diverses mesures

au moyen de deux appareils qui, en réduisant au minimum les réglages, ont
permis de travailler en suivant d'une fagon permanente 1'é&volution de
certaines constantes en fonction de la température.

La chaine de mesure ainsi réalisée se compose essentiellement d'un Wobulateur
qui permet de visualiser les différents paramétres caractérisant la crevasse,

et d'un pont d'impédance pour la mesure de la capacité interélectrode.
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Nous leurs avons associé un générateur haute fréquence, un oscilloscope,
un fréquencemétre numérique, dont les fonctions seront précisées par la

suite.

Mesure de la crevasse au Wobulateur

Nous avons utilisé un Wobulateur RHODES et 'SCHWARTZ type SWOB. Cet appareil
délivre une tension E d'amplitude constante et de fréquence variable. La
fréquence de récurrence de l'excursion en fréquence est de 50 Hz. Si un
dispositif quelconque est alimenté par cette tension Ee de fréquence variable,
nous receuillerons 4 sa sortie une autre tension ES de méme fréquence, mais
dont 1'amplitude sera fonction de sa réponse en fréquence. Cette tension,
aprés amplification et détection est envoyée sur les plaques de déflection
verticales d'un tube cathodique, dont le balayage horizontal s'effectue en
synchronisme avec 1'excursion en fréquence du génédrateur.

Nous pouvons de ce fait visualiser sur l'écran la forme de la fonction de
transfert du dispositif &tudié.

Un dispositif marqueur permet en injectant une tension de fréquence connue,
fournie par un générateur haute fréquence auxiliaire, de repérer sur 1l'écran
du tube cathodique les fréquences délivrées par le Wobulateur. Un fréquence-
métre numérique ROCHARD mesure cette fréquence de référence. Ce signai
marqueur présente une certaine largeur due aux caractéristiques du Wobulateur,
qui entraine une erreur de lecture de 1l'ordee de + 20 kHz.

La Fig. 12 montre la courbe de résonance d'un cristal de Li Nb O,. Le fond

3°
de la crevasse correspond d une fréquence de 4,36 MHz. On peut remarquer sur

la trace supérieure 1'oscillation donnée par le signal marqueur de fréquence.

Mesure de C au pont d'impédance

Nous avons utilisé un pont d'impédance METRIX type 626B. La mesure s'effectue
a une fréquence de 1000 Hz, ce qui évite 1'influence parasite de la branche
série du schéma équivalent. Un vernier avec décade, autorise une précision de
1'ordre de 1%. Les circuits de mesure étant une variante du Pont de Wheastone,
nous leurs avons associé un oscilloscope RIBET DESJARDIN type 241B qui décéle
de fagon extrémement sensible 1l'extinction de courant dans la diagonale de
mesure. La précision est meilleure que celle obtenue par le tube indicateur

d'accord incorporé a 1'appareil.
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Fig. 12. CREVASSE AU WOBULATEUR

7.5. Mesure de la température de Curie

Nous pouvons définir cette température, au delid de laquelle les matériaux
cessent d'@tre pi&zoélectriques, en observant 1'évolution de deux paramétres
en fonction de 6.
a) La permittivité diélectrique €, présente un maximum pour cette température
- ﬁaragraphe 3.4 - Ce pic peut €tre mis en évidence en mesurant la variation

de la capacité interélectrode C en fonction de 6.

b) Les propriétés piézoélectriques d'un cristal sont représentées par la
branche série du schéma &quivalent. Elles se traduisent par une crevasse,
sur la courbe de résonance du circuit de mesure. A partir de la tempéra-
électrique cesse.

Cette modification du signal peut @tre observée directement sur 1'écran

du Wobulateur.
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Disposition générale de la manipulation

Le schéma synoptique de l'ensemble des appareils utilisés est représenté

Fig. 13.

On retrouve ici les appareils dont il a &té parlé précédemment. Le montage

de mesure des différents paramétres du schéma &quivalent 3 partir de la méthode
de la crevasse est en tous points identique 3 celui décrit au paragraphe 5.1.
Un commutateur permet d'effectuer la liaison entre les différents &léments

en fonction de la mesure & effectuer. Le cristal est introduit & 1'int@rieur
d'un four ADAMEL dont la température peut etre stabilisée au moyen d'un régu-
lateur.

La température au voisinage du cristal est lue sur un millivoltmdtre numérique
raccordé 3 un thermocouple Chromel-Alumel par 1'intermédiaire d'une source
froide.

Pour éviter 1l'oxydation des contacts sur le cristal ainsi que des connexions
situées & 1l'intérieur du four, ce qui pourrait amener une variation non négli-
geable des résistances parasites, les essais en tempd&rature sont effectués

sous atmosphére d'argon. La Fig. 14 montre la disposition géndrale de 1'ensemble

de 1'appareillage utilisé pour ces mesures en température.

Montage du cristal

Les matériaux piézoélectriques que nous avons &tudiés se présentent sous la
forme de pastilles dont les surfaces sont métallisées, soit par dépdt sous
vide, soit par une couche a base d'argent avec cuisson i haute température
(métaniobate de lithium).

Les cristaux sont introduits dans un montage, constitué par deux électrodes

en acier inoxydable fixées sur un support isolant en céramique - Fig. 15 -

Un ressort assure une légére pression de 1'é€lectrode supérieure sur le
) P

cristal. Les surfaces des &lectrodes en contact avec le matériau sont légére-
ment convexes de fagon 3 ce que l'amortissement acoustique soit ré&duit 3

une valeur minimum.

Résultats des mesures

On trouvera Fig. 16 les variations en fonction de la température, de la
fréquence de résonance, du coefficient de couplage électromécanique, de la

température de Curie, de la capacité, de tg§ pour les cing maté&riaux é&tudiés.
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Fig.15_MONTAGE DU CRISTAL POUR ESSAIS EN TEMPERATURE



fo’ K¢ °/e Co Co tg§
2
MHz o pF pF [ 10
1y
Y
4475 R 1500 3000 175
fo PR
1
/""\5\': |“ Tec= 108° 3250
Y
3,5.150 p 1000.] 20004 5
ales 5004 0,5 1000 12,5
T T T T #
50 100 150 200 e°C 8°cC
a) BaTi O3 - Ti 12 b) Pb Zr Ti 03 -PZT 4
fo ) Kcose Cojtas foff Kee / co jtas
MHz pF 10-2 MHz P4 pF 10-2
35] 75 L fo e, ;faoom-zs t17s 2,515
{
]
. Ke 2
3150 f 200045 3,51 154.5
;-
]
»
25425 /1000425 34 75425
.
Co l’
"
/
tg& _‘/{
.—----' ------- "_--_1- L] T T 1) T L)
100 200 300 400 ee°C 150 300 450 600 @°C
c) PbZr Ti 03 . PZT 5 d) Si 02
to § K co A tg
MHz pF 10.2
RN ——— -
]
45175 | 1054 4,5
fo .i
104
L3
103,
102]
1,5
10 4

Fig. 16 _VARIATION DE QUELQUES PARAMETRES EN FONCTION DE 6



-36-

Ces résultats appellent les commentaires suivants :

a) Fréquence de résonance fo

b)

c)

En général,la fréquénce de résonance diminue avec la température.
Certains matériagux comme le Ba Ti O3 et le Si 02~présentent une variation
plus importante prés de la température.de Curie. Il semble qu'au voisi-
nage de cette derniére, les modifications de structure du matériau
affectent d'une facon plus prononcée la vitesse des ondes acoustiques. En

-

ce qui concerne le Pb Zr Ti 0 la fréquence de résonance montre une

s
certaine tendance i augmenter? Ce phénoméne a déji été observé par JAFFE

et BERLINCOURT [7].

Si 1'on peut comprendre intuitivement la chute de la fréquence de résonance
par la dilatation du cristal avec la température en tenant compte de la
relation ¢

v
£ o=
o 2e

a4 laquelle s'ajoute la diminution de la vitesse des ondes acoustiques dans
les solides avec la température, il semble assez difficile dans le cadre

de cette &tude, d'expliciter le phénoméne inverse dans le cas du Pb Zr Ti 03.

Coefficient de couplage &€lectromécanique kC

On peut remarquer, qu'a la différence du quartz, les matériaux de synthése
présentent une augmentation de la valeur de kc avec la température ;
principalement en ce qui concerne le métaniobate de lithium qui accuse vers
900°C, une augmentation d'environ 80 % par rapport i la valeur relevée 3 la

température ambiante.

Température de Curie

La détermination de la température de Curie, par l'observation de la
permittivité diélectrique €., nous montre que 1'augmentation de la capacité
est trés caractéristique sauf pour le quartz ol la dispersion des points

de mesure ne permet pas de la fixer avec précision. Dans ce cas particulier,
cette mesure s'est effectude en notant la température de disparition de la
crevasse au Wobulateur.

I1 n'a pas été possible de confirmer la valeur de 1210°C donnée par le
fabricant de métaniobate de lithium, par suite de 1'&vaporation des &lec-

trodes en argent au voisinage de 950°C.
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d) Tangente §

Pour tous les matériaux &tudiés, on constate une augmentation trés caracté-
ristique de tgG , ce qui pourrait dans le cas d'une excitation continue,
amener & limiter la puissance de cette derniére par suite de 1'élévation

de température du cristal, due aux pertes diélectriques. La température
€levée du milieu de couplage dans lequel seront immergés les transducteurs
exclut de plus toute possibilité de dissipation de 1'é&nergie thermique.

Sur les cristaux de métaniobate de lithium que nous avons &tudiés ces
pertes diélectriques se stabilisent aux environs de 650°C.

7.9. Mesure des éléments du schéma équivalent d'un cristal de Li Nb 03 en fonction

de la température

Nous n'avons pas cru devoir multiplier sur des cristaux vibrant librement,
des mesures dont les résultats n'auraient qu'une valeur relative, par rapport
a8 un cristal chargé par une impé&dance acoustique quelconque (qui ne serait
pas nécessairement faible). Ce qui serait le cas pour un transducteur &mettant
une onde acoustique dans un milieu de couplage au travers d'une lame mince
de protection.

Toutefois, il nous a paru utile de mesurer méme d'une fagon approximative, les
variations des &léments de la branche série du schéma équivalent d'un cristal
de métaniobate de lithium en fonction de la température. Ces cristaux ayant
surtout été choisis compte tenu de leur température de Curie E&levée.

On trouvera Fig. 17 les résultats de ces mesures concernant une pastille de
Li Nb O3 de § 5 mm ; ép. 0,8 mm, pour une fréquence de résonance de 4,138 Mhz
Comme nous 1l'expliquerons plus loin, la bobine du circuit de mesure avait &té
choisie avec une faible valeur de self : 1,84 pHy.

On remarque une variation des valeurs de X et y liée trds certainement & une
modification de l'inertie mécanique du cristal et des forces de rappel sous
1'influence de la température.

La mesure de p a été effectuée au Wobulateur aprés un étalonnage préalable au
Q métre.

On peut constater une grande dispersion des points relevés.

I1 nous a paru utile d'effectuer des mesures plus précises de ce paramétre,
qui représente en fait la charge que voit un générateur excitant un cristal

3 la résonance. Nous avons utilisé une méthode de substitution consistant &
remplacer le cristal piézoélectrique par une résistance variable, de fagon

a obtenir un amortissement identique du circuit LT , pour la méme fréquence

- Fig. 18 -
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Fig.17 - VARIATION DES CONSTANTES EN FONCTION DE © . fo = 4,138 MHz

Contrairement aux mesures effectuées pour déterminer et y, la bobine L avait &té
choisie de forte valeur, de fagon & garder en fond de crevasse un q, suffisant.

La Fig. 19 montre le principe de 1l'essai. Le Wobulateur attaque le circuit de
mesure LT , dont la capacité variable peut &tre shunt@e soit par le cristal, soit
par une résistance variable au moyen d'un commutateur. Un ohmé&tre numérique permet
de mesurer la résistance R &quivalente avec une précision ﬁeilleure que 1 Z.
Lorsque le cristal est en circuit, 3 la fréquence de résonance fO et en négligeant

les résistances parasites, on a :

avec p: résistance de la branche série du schéma équivalent.

Si nous remplagons le cristal par une résistance variable aprés avoir compensé la
capacité interélectrode de ce dernier en réajustant I’ de fagon & ramener la fréquence
de résonance du circuit LT 3 la fréquence de résonance fO du fond de crevasse -

circuit L (T'+ C) - nous aurons :

_ R
E2 - Eo Luw
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En ajustant R de fagon & avoir E] = E2 nous pouvons &crire

p =R
On trouvera Fig. 20 les résultats des mesures effectudes sur trois pastilles de

Li Nb 03 5 mm ; é&p. 0,8 mm .

? & ] c Bgd
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103 T.
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1024+

0,5Kn+ +15

101 4
[

8 G°

Fig.20 - VARIATION DE f EN FONCTION DE ©

Nous avons porté& une valeur moyenne de la variation de tgé et de C, les courbes

étant sensiblement identiques d'un cristal & l'autre.

Malgré une certaine dispersion des points de mesure, on peut voir que p passe de
1 kQ 3 l'ambiante 3 250 Q environ aux alentours de 800°C pour présenter ensuite
un léger palier.

Si 1'on tient compte des valeurs maximales de tg$ et C, au deld de 800°C, la

relation

montre que la résistance de fuite paralléle Rf garde des valeurs élevées par

-~

rapport 3 celles mesurées pour p.
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On peut dire que son influence est pratiquement négligeable sur la valeur de

la résistance totale équivalente & la résonance. Par contre, si 1'on se référe
aux valeurs moyennes de p mesurées au Q métre 3 1'ambiance - Fig. 10 - on voit
que celles résultant des mesures effectuées par la méthode de substitution sont
nettements supérieures. Ceci provient du fait que, dans le cas des mesures au

Q métre, 1l'influence des lignes et des contacts est ré&duite 3 une valeur mini-
mum. En effet, le cristal est connecté aux bornes mémes du circuit de mesure,

les contacts @tant particuliérement soignés et de bonne qualité (paragraphe 6.1.)
Il n'en n'est pas de méme dans le montage destiné aux mesures faites en fonc~
tion de la température. La multiplicité de ces derniéres nous oblige & utiliser
une certaine longueur de ligne destin€e 3 assurer la liaison entre les différents
appareils et le cristal en essai dans le four. De plus, la nécessité d'assurer
un contact, aussi bon que possible sur un cristal porté@ i une température
voisine de 900°C pose de nombfeux problémes (obtention d'une pression constante ;
ph&noménes d'oxydation).

Néanmoins, si 1'on considére que la résistance globale correspondant aux influ-
ences parasites des lignes et contacts se situe autour d'une valeur sensible-
ment constante, on peut dire que dans l'ensemble, la résistance &quivalente p
d'un cristal 3 la résonance diminue d'une fagon sensible avec la température.
Ceci implique que pour un signal d'excitation d'amplitude constante, la puissance
€lectrique transformée sous forme mécanique augmentera avec la température,
d'autant plus que parall&lement le coefficient de couplage kC suit la méme

variation.

PRECISION ET LIMITE DES METHODES DE MESURES UTILISEES

Les différentes mesures effectuées au moyen du Wobulateur, et suivant les
méthodes définies dans les paragraphes précédents, nous ont permis de comparer
les résultats avec ceux obtenus au moyen du Q métre & la température ambiante
(une plus grande précision résultant de 1'emploi de ce dernier appareil).

Nous allons essayer, dans les paragraphes suivants, d'expliciter pour chaque
paramétre, les différences existant entre les valeurs mesurées et éventuellement
celles données par la littérature. Nous préciserons, autant qu'il se peut, les
limites et possibilités des méthodes utilisé@es pour effectuer les mesures en

fonction de la température.



_42_

8.1. Précautions de montage et appareillage de mesure

8.2.

En haute fréquence, les caractéristiques des lignes et connexions revétent

une importance toute particuliére. Les inductions et capacités entre les
différents organes des circuits de mesure peuvent introduire des réactions
parasites susceptibles d'influencer considérablement les valeurs recherchées.
La disposition des appareils-a &té choisie de fagon & réduire au maximum la
longueur et le nombre des connexions. Ces derniéres ont été réalisées en

cible coaxial de facon & ce que les perturbations apportées par les capacités
et inductances parasites restent sensiblement constantes aux cours des diffé-
rents essais.

On a soigné plus particuliérement le blindage du circuit oscillant de mesure.
Le couplage parasite introduit par l'opérateur effectuant 1l'accord est ainsi
pratiquement négligeable si 1'on prend la précaution de relier les lames
mobiles du condensateur I & la masse.

L'expérience montre qu'il est trés difficile de réaliser des mesures reproduc-—
tibles sur un méme cristal si on le déplace 3 l'intérieur de son montage
destiné 3 le soumettre 3 une &lévation de tempé&rature.” En effet, les capacités
introduites par ce dernier lors de sa mise en place d& l'intérieur du four,
varient trés légérement d'une manipulation & l'autre. C'est ainsi que cette
capacité résiduelle varie de + 1 pF. Cette erreur est cependant négligeable
devant la variation de capacité&, d'un cristal soumis & une &€lévation de
température. L'erreur relative introduite par les appareils de mesure se situe
autour de + 1 7, avec des valeurs notablement inférieures dans le cas des

apparelils numériques.

Mesure de la variation de fréquence de ré&sonance f0

Le repérage des fréquences caractéristiques de la crevasse sur 1'é@cran du
Wobulateur s'effectue en injectant un signal de fréquence connu dans le dispo-
sitif marqueur. Ce signal de rep&rage, d'une certaine largeur, présente un
inconvénient lorsqu'il s'agit de définir avec précision les fréquences de
résonance et d'antiré&sonance.

Nous avons mis en oeuvre un dispositif qui permet de mesurer 1'erreur résultant
de 1l'emploi du Wobulateur. La multiplicité des mesures & effectuer simultanément
sur un cristal soumis 3 une élévation de température, ne permettait pas d'uti-
liser cette méthode beaucoup plus précise. Les difficultés présentées par une
commutation indispensable sur les divers appareils, entralnant une cause

d'erreurs importantes.
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Le principe de la mesure est celui

de la Fig. 21. Une source S de

. CRISTAL PIEZOELECTRIQUE T fréquence variable débite un cou-

i

i ——%% Y rant i dans une résistance R &
travers un cristal T. Un milli-
R volmétre permet de mesurer la
tension aux bornes de R.

'Si la fréquence délivrée par la

. ’ source S est différente de la
fréquence de ré&sonance fO du
cristal, ce dernier se comporte

Fig. 21 - MESURE DE fo . PRINCIPE comme une capacité relativement
faible, le couplage est trés lache
et le voltmétre V dévie peu.

Par contre, si la fréquence de la source S est égale 3 fo’ 1'impédance que présente
le cristal est équivalente 3 la valeur p du schéma &quivalent shuntée par la
capacité C. La déviation du Voltmétre est plus importante et passe par un maximum
pour fo' Si la variation de fréquence de la source S est suffisamment progressive,
le maximum de déviation peut €tre observé avec une grande précision.

La disposition de principe des mesures est représentée Fig. 22.

Nous avons utilisé comme générateur de fréquence variable, le Q métre FERISOL,

dont 1'impédance de sortie de 3Q est trés faible devant celle du circuit de
mesure. De plus, un dispositif de réglage maintient constante la tension de sortie.
La fréquence est mesurée au moyen d'un fréquencemétre numérique.

L'amplitude de tension aux bornes de R est lue sur un millivoltmé&tre haute fréquen-
ce, aprés amplification, de fagon & mieux caractériser le pic de tension corres-
pondant & la fréquence de résonance.

La Fig. 23 montre les deux courbes de la variation de fréquence de ré&sonance, fo’

en fonction de la température, pour un cristal de Li Nb 0,. Les mesures ont &té

3
faites simultanément au Wobulateur et au millivoltmétre haute fréquence.

On peut remarquer la faible dispersion des points obtenus par la deuxiéme méthode.
L'écart va en s'accroissant au fur et & mesure de 1'élévation de température.
Cette différence est due, pour une part au fait que la fréquence repérée sur

1'écran du Wobulateur ne correspond pas exactement au centre de l'oscillation

délivrée par le signal marqueur. La largeur de ce dernier représente environ 30 KHz.
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Toutefois, on peut considérer 1l'erreur comme constante, dans la mesure ol
1'opérateur se fixe ure référence par exemple, 1l'amplitude maximum du signal
marqueur. Cet accroissement de 1'@cart & haute température peut s'expliquer
par le fait qu'au fur et & mesure de 1'élévation de cette derniére, le fond
de la crevasse ayant tendance 3 s'arrondir, le positionnement du signal
marqueur est encore beaucoup plus imprécis.

On peut estimer, & la suite de nombreuses mesures effectuées, que dans le

cas ol la crevasse et les maxima qui 1'encadrent sont nettement caractérisés,
1'erreur est inférieure & + 20 kHz. Par contre, lorsque les courbes sont plus
arrondies, l'erreur absolue peut atteindre + 100 kHz, soit une erreur relative
de + 2,5 % sur les fréquences mesurées (ces derniéres se situant au voisinage

de 4 MHz).

Mesure de kC

I1 est évident u'en premiére approximation, la précision de mesure de k
5 P (o4

-~

est liée directement a4 celle de la mesure des fréquences de résonance et

d'antirésonance, en effet :

2 AF
K = (35)
c fo

Une cause d'erreur relativement plus importante provient du principe méme
de la mesure qui nécessite une approximation sur la valeur de AF par rapport
a fo. Nous avons vu au paragraphe 5.1. que si les fréquences f, et f, &taient

1 2
suffisamment voisines de fé, nous pouvions écrire :

L . 2 Af
\/;" £ 20

o
Pour une température donnée, les valeurs de A et fO seront constantes,
impliquant que Af reste directement 1ié A la valeur de L. Si l'on désire
satisfaire 3 la condition &noncée plus avant, il importe d'avoir un Af aussi
faible que possible compatible avec une lecture correcte, obligeant 3

utiliser une bobine L de tré&s faible valeur.

Par contre, la mesure de la fréquence de résonance qui s'effectue paralléle-
ment nécessite 1'emploi d'un circuit résonant possédant un coefficient de
surtension élevé, pour permettre la mise en &vidence du fond de crevasse

(qo), ce quli améne 3 utiliser une bobine L de forte valeur. Le choix définitif
de L résulte d'un compromis entre ces deux exigences contradictoires. Si 1l'on
se référe & la Fig. 16/e, on peut remarquer que les deux derniers points de

mesure de la variation de kc en fonction de 6 pour un cristal de Li Nb 03,
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accusent une nette discontinuité dans 1'é&volution du phénoméne. En effet,

pour ces deux derni@res mesures, nous avons &té dans 1'obligation de diminuer

la valeur de la bobine L par suite de 1'augmentation importante de C, qui ne
g p q

pouvait plus €tre compensée au moyen du condensateur T. En extrapolant, on

eut constater une diminution d'environ 10 % de la valeur de k due au rempla-
P . P

cement d'une bobine de 5,22 pHy par une autre de 3,1 uHy.

of ﬂ

100

” L=522 pHy Ke= 30%

/L=1,81. pHy Kc= 21%

50

4 45 5 f.MHz
Fig.24 _ INFLUENCE DE L SUR Kc

8.4. Mesure des éléments du circuit équivalent

La Fig. 24 illustre d'une
fagon particuliére 1'im—
portance du choix de la
bobine du circuit de
mesure, et montre les
réserves qu'il faut appor-
ter quant & la valeur
absolue du coefficient
€lectromécanique de
couplage mesuré.

Pour un méme cristal de

Li Nb O nous avons relevé

3
au Q métre & la température
ambiante, la courbe de
résonance, en utilisant
successivement une bobine
d'accord L, de 5,22 yHy et
de 1,84 uHy.

La valeur de kc calculée 3
partir de cette derniére,
accuse une diminution de

30 7 par rapport a celle

obtenue précédemment.

En ce qui concerne le calcul de X et y , et en se reportant aux équations (28),

(30) :

(28)

2
(£,-£))

(30)
L2 £2
o o
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on voit que comme pour le calcul de kc’ les valeurs de A et y seront liées 3 celle
de L, compte tenu de l'approximation de Af par rapport i fo.
A partir de 1l'équation (27)

o = QO Lwo'ﬁ_— (27) = L q,

le calcul de la résistance équivalente p , montre qu'il est nécessaire de disposer
d'une bobine L de valeur suffisante, pour pouvoir déterminer un q,> parfois extrée-
mement faible, dans le cas des matériaux de bonne qualité.
On retrouve la méme ambiguité dans le choix de L pour la détermination de A, v et
p , que pour définir kc. Les réserves émises précédemment restent valables.
Dans le cas d'une mesure effectuée au Q métre, la mise en évidence d'un q, de trés
faible valeur peut s'effectuer en mesurant la tension aux bornes du condensateur T
au moyen d'un appareil de trés grande sensibilité, aprés amplification.
Cette méthode 'a été utilis@e pour les mesures effectudes au Q métre sur certains
cristaux. Ceci nous a permis de définir des 4, de 1'ordre de 1,5 & 2.
Dans le cas du Wobulateur, cet artifice ne peut €tre retenu, du fait qu'il n'est
pas possible d'intervenir sur les circuits internes de 1'appareil. De plus, la
bande passante de 1l'amplificateur de déviation verticale n'est pas suffisante, pour
ne pas perturber 1'amplitude du signal transitoire que constitue la crevasse. La
détermination de q, et de p devient alors extrémement difficile.
Comme nous 1'avons vu au paragraphe 7.9.,
une mesure de la résistance globale

1ZI} X o ‘ .
Kal R équivalente d'un cristal de Li Nb O, a

3
été effectuée par une méthode de substi-

2
tution -Fig.18-. On trouvera Fig. 25 la
courbe corrigée de la résistance de réfé-
rence pour une fréquence de 4 MHz, corres-—
pondant a celle des mesures.

Nous allons essayer de définir la diffé-
rence entre les valeurs mesurées et la
valeur réelle de p.

Nous avons parlé de résistance globale

équivalente. En effet, le principe méme

de la mesure donne une valeur globale des

résistances en circuit, dont p ne repré-

0 T -7 T |
0 1 1> RenKa sente qu'un &lément. A la résonance, le
Fig.25_ VALEUR CORRIGEE DE 4 ' ’
L'IMPEDANCE D’'UN POTEN. schéma &quivalent de 1'ensemble constituéd

TIOMETRE A 4 MHz par le cristal piézoélectrique et le
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circuit de mesure, est analogue &

Rf
AMAAAAA——— celui de la Fig. 26, avec :
A B Rp : pertes dans les lignes et
— MW/
Rp contacts
A AN — . ‘& :
Rm p Rf : pertes diélectriques dans le
. . . matériau
Fig.26 _. SCHEMA EQUIVALENT A LA . )
R : résistance &quivalente aux

RESONANCE DU CRISTAL ET DU m
CIRCUIT DE MESURE

contacts entre le cristal et
son support
p : dissipation d'énergie du cris-

tal due au couplage acoustique dans le systéme - résistance équivalente.

La méthode par substitution consiste & remplacer l'ensemble équivalent par une
résistance JRconnue, qui améne un amortissement identique du circuit résonant de
mesure LT pour la fréquence de résonance fo.

Nous avons : Rf (Rm +p)
Rt R
f m P

On peut considérer que les pertes Rm dues au couplage acoustique du cristal sur
ses supports sont faibles et constantes.

En les négligeant :
jQ R, .p
= — +
R.+p Rp

+h [Hh

I1 semble assez difficile de définir d'une fagon absolue les valeurs de ces trois
paramétres représentant la résistance globale équivalente, du fait que leur in-
fluence varie avec la température.

Si 1'on compare les mesures effectuées d 1'ambiance au Q métre, on s'apergoit que
les valeurs trouvées par la méthode de substitution sont 3 fois plus grandes.
L'erreur sur la valeur mesurée provient pour une grande bart des résistances
électriques de contact sur le cristal auxquelles s'ajoutent celles des lignes.

Si 1'on peut considérer ces derniéres comme constantes, il n'en n'est pas de

méme pour les précédentes, qui, trés certainement voient leur valeur diminuer
avec la température.

Ce qui semble confirmé par 1'examen des courbes de la Fig. 20 montrant les
variations de la résistance équivalente en fonction de 6 sur des cristaux de

Li Nb 03. Qn peut voir que la dispersion des points de mesure est nettement plus
sensible au début de 1'essai, et qu'elle diminue au fur et 3 mesure que la

température s'éléve pour se stabiliser & partir de 750°C environ. Nous avons pu
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constater au défournement des cristaux, que les contacts restaient collés sur
le cristal par suite d'une légére diffusion des &lectrodes en argent. Ce
phénoméne améliore sensiblement la nature de la liaison &lectrique.

Aux alentours de 900°C, 1'angle de pertes tg §, ainsi que la capacité C

permettent de définir approximativement une résistance de fuite paralléle

£gs = 4,5.10 2

¢ =2.10710

0 = 25.106]

Re = T ww - 4,5 kO

A cette température, si 1'on néglige les pertes en lignes et aux contacts,
le cristal représente une charge pde 260Q shuntée par une résistance de
fuite de 4,5 kO .

Il n'en reste pas moins vrai qu'il est trés difficile de vouloir définir la
valeur réelle de p & partir de celle de la résistance globale équivalente
mesurée par substitution, dans la mesure ol les valeurs de RP et Rm sont
mal définies. Néanmoins, on peut admettre comme valable la tendance du
phénoméne, traduisant une diminution de la résistance é€quivalente p avec la
température.

On peut dire que pour un cristal de Li Nb O, donné, si la valeur de p,

3

mesurée au Q métre & 1'ambiance est de 350 Q environ, cette résistance se

raméne aux environs de 2009 & 900°C.

Mesure de C

L'erreur sur la mesure de C se raméne en fait 3 celle du pont d'impédance
qui est inférieure 3 + 1 7. La capacité parasite résiduellee des lignes

ainsi que celle résultant de l'ensemble du montage, a l'intérieur du four

restent pratiquement constantes, de 1'ordre de 98 & 100 pF au total.

9. CONCLUSION CONCERNANT LES ESSAIS PRELIMINAIRES ET LE CHOIX DES MATERIAUX

Suite aux remarques émises précédemment, on peut se rendre compte des difficultés

que présente l'interprétation des résultats des mesures effectudes sur un

cristal piézoélectrique en vue de définir ses constantes en fonction de la

température. On s'apergoit que chaque dispositif d'essai devrait €tre congu

en fonction du paramétre recherché, principalement en ce qui concerne le choix

de la bobine L du circult ré&sonant de mesure.
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Le fait de n'avoir pu définir avec précision certains paramétres du schéma
8quivalent, ne présente pas un inconvénient majeur, par rapport au but final

de cette 8tude. En effet, les valeurs mesurées sur un cristal libre, se trouveront
profondément modifiées lorsqu'il sera chargé par la lame mince de protection, en
vue de son immersion dans le sodium liquide. De plus, les connexions nécessaires

3 son alimentation modifieront notablement 1'impédance complexe que 1'ensemble

du transducteur présentera vis 3 vis du générateur auquel il sera raccordé.

Cependant, ces diverses mesures nous ont permis de préciser la valeur de quelques
paramétres importants. Ils nous permettent d'effectuer un choix valable, parmi les
différents matériaux piézo&lectriques susceptibles d'€tre utilisés dans la mise au

point d'un transducteur ultrasonore pouvant fonctionner 3 haute température.

Le métaniobate de lithium - Li Nb O3 - posséde les qualités nécessaires 3 une telle
réalisation - température de Curie trés élevée : 1210°C, coefficient de couplage
électromécanique kc augmentant sensiblement avec la température, pertes diélectri-
ques négligeables en dessous de 630°C - L'évolution de k. laisse supposer toutes
choses égales par ailleurs, que la sensibilité des transducteurs sera meilleure

aux températures d'utilisation prévues qu'a 1'ambiante.



2éme PARTIE

ETUDE ET REALISATION DE TRANSDUCTEURS
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DANS LE SODIUM LIQUIDE
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1. TRANSDUCTEURS HAUTE TEMPERATURE - PROBLEMES GENERAUX POSES PAR LEUR
REALISATION

1.1.

1.2.

Généralités

Si 1'on envisage une utilisation des transducteurs haute température dans
les réacteurs refroidis par des métaux liquides du type Phénix, ol le sodium
est utilisé comme &lément caloporteur, il apparalt rapidement que plusieurs
impératifs d'ordre technique imposent une conception particuliére.

I1 est nécessaire que le transducteur puisse &tre déplacé dans la cuve
contenant le sodium, ce qui implique que la té€te sensible soit totalement
immergée dans ce dernier, ainsi qu'une partie du c3ble assurant la liaison
avec le générateur &lectrique. Le sodium étant particuliérement actif avec
un grand nombre de matériaux, le corps des transducteurs a &té entiérement
réalisé en acier inoxydable. Pour respecter les régles de sécurité en
présence de sodium fondu, auxquelles s'ajoutent celles imposées par 1'exploi-
tation des réacteurs, aucune entrée d'air ne peut tre tolérée, ce qui impose
un corps de transducteur totalement étanche.

I1 résulte de tous ces préalables que le cristal devra €tre introduit dans
un boltier &tanche en acier inoxydable ; 1'@mission du faisceau d'ultrasons
se fera au travers d'une lame protectrice. |

La liaison a réaliser entre 1'&l&ment piézoélectrique et la lame protectrice
doit aboutir & un contact mécanique aussi parfait que possible. Il en est de
méme &ventuellement pour la liaison qui pourrait exister avec un amortisseur
chargeant 1'autre face du cristal. De plus, il importe que ces liaisons
soient conductrices pour assurer la liaison &lectrique entre les deux faces
du cristal, avec d'une part le point chaud du générateur, et d'autre part le

corps du transducteur qui est 3 la masse.

Remarque sur les maté@riaux utilisés

Comme- nous le verrons par la suite, un certain nombre d'essais préliminaires
ont 8té nécessaires avant que 1l'on puisse envisager l'utilisation de cristaux
de métaniobate de lithium dont 1'apparition sur le marché est relativement
récente. 7

Ces essais ont eu surtout pour objectif, la définition de la géométrie des
transducteurs destinés 3 fonctionner en température dans le sodium, ainsi que
la mise au point d'une technologie de collage du matériau piézoélectrique

sur une lame protectrice en acier inoxydable.
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Cette étude préliminaire a &té menée en utilisant surtout du zirconate
titanate de plomb(Pb Zr Ti 03)type PZT5 dont la température de Curie est
de 365°C.

On pourrait s'étonner que le quartz, qui posséde une température de Curie
de 560°C voisine des températures limites fixées pour cette &tude (650°C)
ne soit pas utilisé&. Il faut tenir compte de trois éléments qui nous ont

amenés & me pas envisager une telle utilisation :

1°) Le coefficient de couplage du quartz en tant qu'émetteur d'ondes

acoustiques est trés faible : kc = 0,1 ; alors que le Pb Zr Ti O3
type PZT5 voit ce coefficient se situer autour de 0,5. Ce rendement
de la transformation de 1'énergie électrique en &nergie acoustique

augmente avec la température, contrairement au quartz.

2°) I1 se trouve que la gamme des produits susceptibles d'étre utilisés en
tant qu'adh&sifs, entre un cristal piézoélectrique et un support
métallique présente une discontinuité dans les températures de cuisson :
- adhésif 3 base de résine époxy : température de cuisson 300°C maxi.
- adhésif 3 support céramique : nécessite une cuisson & une température

d'au moins 700°C.

Compte tenu des températures de Curie, seuls les adh&sifs subissant une
cuisson a 300°C pouvaient &tre utilisés. Le quartz ne présentait plus

d'intérét du fait de son faible rendement.

3°) Le coefficient de dilatation du quartz, trés différent de celui des
aciers inoxydables servant de support, posait de nombreux problémes.
Une jonction entre ces deux matériaux serait soumise 3 de trés fortes

contraintes par suite de la température élevée d'utilisation.

1.3. Conception des transducteurs haute température

Nous avons défini 3 priori deux modéles de transducteurs haute température,
1'un amorti mécaniquement, 1'autre non amorti. La conception de base reste
identique ; le matériau piézo&lectrique est contenu dans une enveloppe

hermétique en acier inoxydable - Fig. 27 -

1.3.a - Transducteurs amortis

Nous avons prévu de pouvoir charger la face arriére du cristal par un
matériau amortisseur de fagon a augmenter si possible le pouvoir de
résolution, par l'obtention de signaux courts, par exemple pour les

applications de détection ultrasonore.
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GORGE POUR JOINT METAFLEX ETANCHEITE LIAISON CORPS ET CABLE OE RACCORDEMENT.

.

BAGUE BRONZE DE SERRAGE STUMATITE

7.

—— ]

ﬁ—‘— .

RESSORT DE CONTACT

/] ISOLANT STUMATITE

AMORTISSEUR

CORPS EN ACIER INOXYDABLE

CRISTAL PIEZOELECTRIQUE

LAME DE PHASE

a) TRANSDUCTEUR AVEC AMORTISSEUR

QGE POUR JOINT METAFLEX ETANCHEITE LIAISON CORPS ET CABLE DE RACCORDEMENT

Z/SIR ’

\ BAGUE BRONZE DE SERRAGE STUMATITE

RESSORT DE CONTACT

ISOLANT STUMATITE

CORPS EN ACIER INOXYDABLE

r, CRISTAL PIEZOELECTRIQUE
{4,
\YL

—

LAME DE PHASE

b) TRANSDUCTEUR SANS AMORTISSEUR

Fig.27 . TRANSDUCTEUR HAUTE TEMPERATURE _ PRINCIPE
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La partie conique terminant ces amortisseurs impose 3 1'onde plane se
propageant dans le milieu amortisseur, de revenir vers le cristal aprés
un temps de parcours suffisamment long, pour que l'énergie détectée soit
faible.

Ces transducteurs comprennent un corps en acier inoxydable. L'é&tanchéité
avec la pidce servant a4 l'arrivée du courant est réalisée par un joint
Métaflex. Une bague en bronze vieﬁf, par 1l'intermédiaire d'une pi&ce
isolante, presser le cristal entre l'amortisseur et la lame mince cons-
tituée par le fond du boltier. Les surfaces en contact sont au préalable

enduites d'un adhésif qui assure la liaison &lectrique et mécanique.

1.3.b = Transducteurs non amortis

Ce type de transducteur a &té prévu en raison du fait qu'au début de

cette étude nous ne pouvions savoir & priori quelle serait 1'utilité d'umn
amortisseur, compte tenu de 1'influence de la lame de phase disposée

sur le trajet des ondes acoustiques.

L'ensemble mécanique est identique & celui des transducteurs amortis. Un
ressort court-circuité par une lhison destinée & limiter la self-induction,

vient assurer le contact électrique sur la face supérieure du cristal

préalablement métallisé. Ce dernier est collé sur la lame mince.

2. INFLUENCE DE LA LAME MINCE

2.1.

2.2.

Généralités

La conception méme des transducteurs haute température fait que le cristal
piézoélectrique émet dans le milieu de couplage au travers d'une lame mince
de protection en acier inoxydable.

Comme le montre les travaux de J. MARINI et G. FARGES [10], il importe de
bien préciser 1'épaisseur optimale de cette lame de phase, suivant les
matériaux employés pour la lame, le milieu de couplage et la fréquence de
travail de fagon & réduire autant qu'il se peut 1l'influence de cet obstacle

sur la qualité des signaux acoustiques &mis ou regus.

Etude théorique

L'étude effectuée par J. MARINI et G. FARGES [10] a 8té conduite en consi-
dérant le cas d'un récepteur piézoélectrique. L'onde incidente ultrasonore
venant exciter le cristal, au travers d'une lame d'épaisseur variable sur
laquelle il est collé. Un certain nombre d'essais réalisés par la suite
ont montrés que les résultats pouvaient s'appliquer de la méme fagon au

cas d'un émetteur ultrasonore.
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Nous ne donnerons qu'un résumé succinct des différents calculs qui ont fait
1'objet d'une publication détaillée.

Pour simplifier, 1'amortissement des différents milieux de propagation est
supposé nul.

La lame de phase est interposée entre la surface vibrante d'un cristal
piézoélectrique et sa charge. La détermination de son &paisseur optimale sera
faite en considérant la propagation d'une onde sinusoidale dans les divers
milieux rencontrés, notés de 1 i 4.

La Fig. 28 explicite le sché&ma considéré.

Dans notre cas, le milieu 1 correspond au sodium ; 2 3 la lame de phase ; 3 au
cristal piézoélectrique ; 4 & la charge acoustique existant sur la face arriére
du cristal qui peut €tre soit de 1'air, soit un matériau amortisseur. Les

impé&dances acoustiques sont notées respectivement Z., Z Z

17 295 235 2.

L'équation fondamentale de propaga-

I I Biig I
tion d'une onde acoustique est :
— 37u 2 3 u (37)
i A
3 3
B4 B2 B3 t *
- avec v = vitesse des ondes acoustiques
d ° ¢ u = déplacement mécanique
Z, 2 Z3 Z, La solution est de la forme :
-jwx jwx
u =Ae v + Be v (38)
En tenant compte de la loi de HOOKE
k\\‘ f//l reliant la contrainte & la déformation,
1'équation fondamentale relative aux
dd.p=V

matériaux non piézoélectriques est :

Fig. 28 _ ENERGIE TRANSMISE ET REFLECHIE

Ju
PRINCIPE T=C3 (39)

. . 2

T = contrainte de tension en newton/m
- . 2

C = constante élastique en newton/m
u = déplacement de la particule
du . . ~
T = déformation résultante

On retrouve la loi de NEWTON en mécanique :

) oT
e —__%—- B 9x (40)
dt
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A partir des équations (39) et (40) on retrouve 1'équation de propagation d'une

onde :
ve = = (41)

Dans les matériaux piézoélectriques, 1'équation (39) reliant la contrainte 3 la
déformation, se trouve modifide par le ph&noméne piézoélectrique. Dans ce cas,

nous avons

9

[

T = C 5—; - hD (42)
_ 9 u D
E =-H o0 + (43)
2
a T
R (44)
ot

avec D = induction électrique en coulomb/m2 suivant 0X
€ = permittivité diélectrique en farad/m sous contrainte
h = constante piézoélectrique de déformation en m/volt ou coulomb/newton &
induction électrique constante

E = champ électrique en volt/m
a4 partir des équations (42) et (44) on tire

2 2
P22 sl (45)
at ox

b

Si 1'on fait l'hypothése que les charges d'espaces sont localisées & la surface

du matériau, le théoréme de GAUSS div. D = o donne

3D
d X

=0

On retrouve 1'é@quation (37) relative d& la propagation d'une onde acoustique. Ce
qui montre que le méme type d'équation peut s'appliquer & des matériaux
piézoélectriques ou.non, et avec le méme type de solution représentée en (38) pour

le déplacement des particules.

En intégrant (43) entre o et e, et en considérant que D ne dépend pas de x, nous
obtenons la relation donnant la différence de potentiel V entre les deux faces du

~ristal

D
V= /% Edx=-h (v -v ) +
[e] a (o]

(46)
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Ce dernier terme peut s'écrire :

D
e __Q
€ C
0
avec CO équivalent & la capacité du cristal sous contrainte constante.
En écrivant les équations des déplacements et des tensions dans les différents

milieux, en tenant compte des conditions aux limites qui imposent

1°) égalité des vitesses aux interfaces
2°) égalité des tensions aux interfaces

et en posant :

d 22+Z1 o Z3+Z2 a 23+Z4

nous obtenons aprés calcul une formule générale qui exprime le rapport du potentiel
i 1'onde incidente, en fonction de 1'épaisseur d de la lame de phase, et de celle

du cristal e, ainsi que de 1'impédance des différents milieux

V =
h.AI.es‘ (1 - rd) (1 - ro)

2 2 271e 4re

_, Era + r, + 1) (re + 1)7 cos — + 2 r . cos —3

2 2 2 2 . 2 2md
[re (ro + rd) + (1 + rd.ro) ~ 4 £yt - sin —T;_ ove
+ 2r .r .r2 cos 4rd __ 2 r (1 + r2) co dme
o d e A d A
2 3
. -2 r, rd T cos 2n(§d - %E— ) -
2 3
. = 2rg.r_. cos 2m (2d + 28 ) (47)
e Xz A3

En pratique 1'épaisseur du cristal satisfait & la condition

e _ 1 21e _ 4 me
) = - Pcos T3 =-1 cos — = ]

3 3 3
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L'expression générale (47) peut alors s'écrire sous une forme plus simple

V2 [(1 - ro.re) *ry (r0 - re{lz

2
[Zh.A1 (1-1) (1-zx) 1+ re)]

1
4 (- ro're) (re - ro) Td 2 2w d
1] + — 5 sin” ————
[1 - T .r, t Ty (rO - re)] 2

Le second membre de cette &galité est de la forme :

1

1 + A. sin

2 2q0d
>\2

L'influence de la lame de phase située devant le cristal piézoélectrique
s'évalue i partir du signe de coefficient de :

2 27d

A

sin

On voit que pour d = k —%— et avec un coefficient A>o

nous aurons un maximum d'énergie transmise.

. . A
Par contre, pour A <o ce maximum a lieu pour d = (2 k + 1) -

On peut maintenant a partir de cette formule examiner deux cas particuliers qui

tiennent compte de la valeur du milieu arriére Z4

1°) 2, = o=>r (BT
4 e Z. + Z
3 4
le coefficient de sin2-27;£L devient alors
2
: 2
4 (l—ro) r

qui est du signe de r

B d

k] ro) + r4 (rO ])] 2 -
. . . 2 1
c'est~d~dire du signe de Z, - Z, pulsque r,6 = S0
2 1 d 22 + Z1

ce qui entraine d'aprés ce qui a &té dit plus avant :
. . A
a) 22>Z1 donne un maximum de transmission pour d = k >

b) 22 <Zl maximum de transmission pour d = (2k + 1) —%—
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2°) z, présente une tré&s grande impé&dance

Z, - Z
2= °"$”fa=—z3—+7.4—=‘l
: 3 4
le coefficient de sin2 -giié- devient :
2
2
2
4 (1 - ro) ry

[(l + ro) + T4 (rO + 1)] 2

ce qui aprés simplification nous donne :

4rd

2

(1 + 1)

toujours. en tenant compte du signe de ry, nous trouverons des résultats

inversés par rapport au cas précédent oil Z4 =0
a) 22:>Zl donne un maximum pour d = (2k + 1) —%—
b) 22<iZ1 donne un maximum pour d = k —%—

On peut remarquer que 1'impédance acoustique du milieu piézoélectrique n'intervient
pas dans le calcul de l'épaisseurde la lame de phase.

La Fig. 29 montre que les résultats expérimentaux sont en accord avec les calculs
théoriques. Toutefois, il subsiste un léger décalage des maxima et minima entre

les valeurs mesurées et théoriques. Ceci peut s'expliquer par le fait que le cristal
piézoélectrique est collé sur la lame de phase par un produit conducteur dont
1'épaisseur est voisine dw 1/10 de millimétre. On peut considérer cette colle

comme un milieu supplémentaire qui perturbe les mesures.
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ENERGIE TRANSMISE ENERGIE TRANSMISE
‘ UNITES ARBITRAIRES ‘ UNITES ARBITRAIRES
L7 L3
L5 2
L 3 8
4
o——s K
T L ) ’ ) ] 1 ) ’
0 0,5 ] 1,5 2 emm 0,5 1 1,5 ) 2,5
’ emm
a) Z1>7Z2 Z24=0 b) Zr1<< 22 Z.=0
Hg Mg PZT S EAU ACIER PZTS
f=2,003 MHz f= 15 MHz
e = EPAISSEUR LAME DE PHASE e = EPAISSEUR LAME DE PHASE

2.

3.

Fig.29 - INFLUENCE DE L‘EPAISSEUR DE LA LAME DE PHASE

Influence de la lame de phase sur les signaux dans le cas ol l'on émet et

recoit des trains d'onde

On pouvait supposer & priori que la présence de cette lame mince perturberait
la forme des signaux acoustiques du fait des réflexions multiples qui y
prendraient naissance.

La vérification expérimentale de cette hypothése s'est révélée intéressante
surtout dans les cas d'émission ou de réception d'impulsions acoustiques, ol
la forme du signal, et surtout sa durée, présentent une grande importance
quant au pouvoir de résolution du transducteur ultrasonore.

L'étude a été faite en utilisant des trains d'ondes de 30 us de largeur.

Les résultats n'ont fait que corroborer ceux obtenus en utilisant une &mission
continue d'ultrasons.

On peut observer une modulation de 1l'enveloppe du signal haute fréquence
receuilli aux bornes du cristal qui dépend uniquement des milieux en présence
et de 1l'épaisseur de la lame de phase - Fig. 30 -

Lorsque cette derniére satisfait 3

= A A
d = k > ou 2 (K + 1) %
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on peut constater que la modulation du signal haute fréquence disparait et que

1'amplitude reste stable ; par contre, les parties transitoires correspondant au

front avant et arriére de 1'impulsion ont une allure exponentielle.

{20 piiiijit
h '

a)O‘SV/cm d::Z‘SACIER b}1v/cm d=26ACIER

c)2V/cm d:2,7ACIER=k—g'— d)02V/cm d=13 PLEXIGLAS

Fig.30_ONDE TRANSMISE DANS LE CAS D'UNE LAME D'ACIER ET DE PLEXIGLAS

-~

On peut expliquer ce phénoméne & partir du schéma de la Fig. 31 qui montre
1'amplitude des ondes réfléchies et transmises dans un systéme constitué par une
lame de phase en acier sur laquelle est collé un cristal de Pb Zr Ti 03 type PZT5.
Le milieu de couplage &tant de 1'eau, la face arri&re du cristal n'étant pas
chargée. Ces diverses ondes se composent en amplitude et en phase.

L'épaisseur de la lame de phase satisfaisant 3 la condition

- A
d k >

les ondes réfléchies a 1'interface eau/acier sont en phase avec celles réfléchies
par l'interface cristal/air. On voit qu'apré&s un certain nombre de réflexions,
1'énergie réfléchie est suffisamment faible, compte tenu des pertes aux interfaces,
pour que l'amplitude résultante puisse €tre considérée comme ayant atteint sa
valeur maximum.

On peut dire que la présence d'une lame de phase fixe une limite au pouvoir de
résolution des transducteurs haute température, du fait des réflexions multiples
qui y prennent naissance et qui contribuent a4 allonger le signal. L'utilisation
d'un amortisseur chargeant la face arriére du cristal, qui permettrait &ventuelle-

ment 1'obtention de signaux courts, ne paralt pas 3 priori aussi évidente que dans



-

2
-
PN B
@
e
NG
o
—
un
™=
~ B
9
e
<&
N <

ro
0,2

:

rord
0,187

'

ro rd to
0,15

'

ra rd to?
02

l

ro rd? ta?
01

:

ro rd? to3
0,088

l

ro rd2 to®

0,07

to
0,8

to ro to?
0,16 0,64

Vo

to2ro rd to?
0,28 0,6

rd = ————=0,935

ro=

fas —e———=

to=1-ro0=20,8

BN

2ro rd rd tolro
012 012

Vo

tod ro rd rd? ro to?

to

0,096 on
to‘ro rd rd2ro to3
0,076 0,088

Vo

rord2to% rd2ro tok
0,07 0,07

Vo

ro rd2ta® rd3ro to
0,052 0,06

Vo

rd to3
0.8

'\

rd ro to3 rd to

0,096 0,38
rd ro tok rd2 tob
0,076 0,35

'

rd2ro toé rd2roto% rd2to>
0,07 0,07 0,26

T

rd2ro toS rd3ro tob rdroto5 rd2tob
0,052 0,06 0,052 0,21

Vo

rd3ro tod rd2ro to®  rd3to®
0,04 0,47 019

Fig. 31 - REFLEXIONS MULTIPLES DANS UNE LAME DE PHASE



_65_

le cas des transducteurs ultrasonores ordinaires, ol le cristal est
pratiquement en contact direct avec le milieu de couplage. De plus, le choix
des matériaux présentant un fort coefficient d'absorption et susceptibles de

tenir 3 haute température est relativement restreint.

2.4. Application aux transducteurs haute température devant Emettre dans du

sodium liquide

Si nous considérons le cas simple ol la face arriére du cristal piézoélectri-
que n'est pas chargée acoustiquement par un matériau amortisseur mais par un
gaz soit Z4 =0, nous pouvons définir 1'épaisseur optimale de la lame de phase
sur laquelle sera collée la pastille émettrice. En effet, cette &paisseur ne
dépend que des impédances des différents milieux de couplage, & 1'exclusion
de celle du cristal piézoélectrique.

Dans une gamme de température située entre 20° et 400°C les impédances

respectives de l'acier inoxydable et du sodium prennent les valeurs ci-

dessous :
. . 6 2
acier inoxydable ....... 42< Z_ <45.10 kg/m”.sec
SOAEUM +vvvvinenennsnnns 2,2< 2 < 2,5.10° kg/n’.sec

(cf. 4Eme partie)

Dans toute la gamme de temp&rature Za acier > Za sodium ce qui se raméne au

cas ou Zl< 22. 7 -

On peut considérer que si Z4 = 0, le rapport sera

sensiblement égal 3 1.
Ceci donne en premiére approximation :

=3 A
d =k

3. DISPOSITIFS D'ESSAIS DES TRANSDUCTEURS HAUTE TEMPERATURE

Pour essayer les divers transducteurs fabriqués, nous avons utilisé des
dispositifs qui permettent de relever la forme des champs acoustiques &
1'ambiante. Deux méthodes ont &té retenues : l'une consiste 3 faire un
relevé continu avec enregistrement, l'autre est un procédé optique connu
sous le nom de méthode de SCHLIEREN. Par la suite, nous avons mis au point
d'autres dispositifs permettant de tester 1'évolution de leur sensibilité
et leur tenue dans le temps pour diverses températures. Nous décrirons

successivement les méthodes de mesure & l'ambiante et celles concernant les

essals en température.
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Toutefois, le dispositif ayant &té& utilisé pour la mise au point d'une liaison
céramique/métal tenant & 900° C fera l'objet d'une description plus particulidre

dans le cadre de 1'étude traitant de cette jonction.

3.1. Relevé du champ acoustique d'un transducteur
3.1.a - Principe

L'ensemble de la surface émissive d'un &metteur d'ultrasons peut &étre
considéré comme une infinité de sources ponctuelles vibrant en phase.

Si 1'on considére un plan normal i 1'axe d'émission, il est évident qu'en
chaque point de ce plan, les ondes émises par ces sources ponctuelles vont
interférer. La pression ultrasonore en un point du plan sera la somme
algébrique des valeurs instantanédes de 1'amplitude des différentes onde-
lettes issues des sources ponctuelles et convergeant vers ce point. La
différence de distance qu'auront & parcourir ces ondes aura un effet
marqué sur la relativité des phases, et par 13 méme, sur l'amplitude totale
résultante. Dans le cas d'un émetteur id&al, dont toute la surface vibre-
rait en phase, et avec la méme amplitude, on peut penser que 1'image des
pressions sonores, sur un plan perpendiculaire & 1'axe d'émission présentera
une certainesymétrie []1][12].

Au contraire, dans la mesure ol 1'émission n'est pas homogéne, la réparti-
tion de la pression va présenter une certaine dissymétrie, qui sera le
reflet du défaut d'émission. Dans le cas ol le cristal est collé sur une
lame de phase, si la liaison n'est pas homogéne, la carte des pressions
acoustiques a une certaine distance de la face émettrice va présenter une
image d'autant plus dissymétrique que 1'hét8rogénéité de la jonction sera
marquée, de méme, si la précision de 1'usinage de la lame de phase est
telle que toute sa surface ne présente pas en &épaisseur la condition

e = k 2 .

3.1.b - Appareillage

Cet appareillage réalisé au laboratoire a fait 1'objet de plusieurs comptes
rendus [11] . I1 se compose essentiellement d'une cuve remplie d'eau dans
laquelle est immergé le transducteur en essai, ainsi qu'une bille en acier
servant de réflecteur, solidaire d'un récepteur d'ultrasons. Le transducteur
a4 tester fonctionne en &metteur et envoie des trains d'ondes acoustiques

en direction de la bille servant de réflecteur - Fig. 32 - Le récepteur

dont la position est fixe par rapport & cet écran regoit les échos de
réflexion réémis par ce dernier. Ces &chos auront une amplitude qui sera
fonction de la pression acoustique existant & 1l'endroit ol se trouve la

bille.



_67_

Un dispositif électromécanique permet

3 1'ensemble de détection d'effectuer

— BILLE ECRAN
— un balayage en crénaux, soit dans un
—> > g . .
—_— plan paralléle 3 1l'axe d'émission, soit
TRANSDUCTEUR . X
EN ESSAIS dans des plans normaux & cet axe, 3 des
ECHO DE RéFLEHON_—.i distances variables. L'émetteur et le
récepteur sont reliés 3 un générateur
RECEPTEUR]|. d'ultrasons KRAUTKRAMER type USIP 10.W.
Un sélecteur d'é&cho nous permet de
) SUPPORT DE
BILLE disposer d'une tension analogique dont

1l'amplitude est fonction de celle de

-

1'écho considéré.

Fig.32 _ PRINCIPE DE RELEVE D’UN
CHAMP ACOUSTIQUE

Ce signal est traité dans un dispositif

quantificateur que nous avons réalisé
et mis au point dans notre laboratoire. Ce sélecteur de niveaux transforme
la modulation de tension résultant de la variation de pression acoustique en
un certain nombre de niveaux quantifiés de tension auxquels correspondent
respectivement des signaux de sortie 3 courant constant.
Le signal quantifié en courant attaque un enregistreur utilisant un papier
é€lectrosensible, dont le noircissement est proportionnel au courant qui le
traverse. Aux différentes teintes obtenues, ont peut relier différentes
amplitudes de la pression acoustique existant dans le champ d'émission analysé.
Le déplacement du papier s'effectue en synchronisme avec 1'avance pas i pas
des créneaux d'exploration du récepteur, tandis que le stylet scripteur re—
produit le mouvement de balayage continu. On trouvera Fig. 33 le schéma de

principe du dispositif de relevé des champs acoustiques.

3.2. Méthode de SCHLIEREN

3.2.a - Principe de la méthode

La méthode de SCHLIEREN plus connue en France sous le nom strioscopie
permet d'obtenir une image optique d'un faisceau d'ultrasons.

Trois grandeurs caractérisent une onde lumineuse : 1'amplitude, la
fréquence et la phase.

Notre oeil relie 1'intensité & l'amplitude, la couleur 3 la fréquence,

par contre, il ne peut percevoir les variations de phase.

Une onde lumineuse qui traverse un milieu transparent, subit des variations
de phases qui nous demeurent invisibles.

Le but de la méthode de SCHLIEREN est la transformation des variations de

phase en variation d'amplitude, donc d'intensité.
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Fig.33_ DISPOSITIF DE RELEVE DES CHAMPS ACOUSTIQUES
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En faisant intervenir le notion de rayon lumineux, on peut donner une
explication é&lémentaire de la strioscopie - Fig. 34/a - : Une source

ponctuelle S se trouve au foyer de la lentille L, qui délivre des rayons

1
paralléles. Ces derniers arrivent sur la lentille L2 et convergent au
foyer image. Un écran opaque S' dont les dimensions sont sensiblement
celles de la source S est placé au foyer image de L2' Un écran E est

placé en P', plan conjugué de P par rapport & L2. Si les phénoménes sont
exempté de toute perturbation dans le plan P, les rayons issus de S seront
arrétés par S' et aucune image ne sera visible sur 1'écran E. Si une
perturbation apparait dans le plan P, les rayons qui le traversent seront
diffractés. Ils ne seront plus paralléles & 1'ensemble du faisceau, et
passeront 3 coté de S' pour former une image dans le plan E. Lorsque 1'on
Qeut visualiser une propagation ultrasonore, la perturbation dans le plan
P sera produite par le passage d'une onde acoustique de haute fréquence.
Des variations d'indice dans le milieu de propagation peuvent etre relides
aux maximum et minimum de pression caractérisant.le faisceau ultrasonore ;

ces variations d'indice introduisant une diffraction des rayons lumineux.

3.2.b - Dispositif expérimental

La Fig. 34/b montre le principe d'une réalisation effectuée au laboratoire.
Une source S est concentrée par le condenseur C 3 grande ouverture sur

un diaphragme D qui dé&livre une source ponctuelle. Les lentilles L] L2 de
150 mm de diamétre possédent une distance focale de 60 mm.

L'utilisation de deux lentilles accollées permet de corriger en partie les
aberrations chromatiques. ‘

L'écran opaque S' est constitué par une tache de peinture mate sur un disque
de verre.

Les hublots de la cuve d'observation sont de qualité optique. La source S
est constituée par une lampe & vapeur de mercure de 500 Watts. L'utilisation
d'une source quasi-monochromatique limite 1'influence des aberrations
chromatiques du dispositif optique sur 1'image finale.

Un appareil photographique permet de fixer les images qui apparaissent sur

1'écran en verre dépoli E.

3.3. Appareillage pour essai en température (max 300°C)

Une des principales difficultés rencontrées dans la mise en oeuvre d'un
appareillage destiné aux essais des transducteurs en température a &té le
choix d'un produit pouvant convenir comme milieu de propagation. En effet,

ce produit devait pouvoir supporter une élévation de température sans pour
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autant bouillir ou se dégrader et présenter un amortissement acoustique suffisam—
ment faible pour pouvoir &tre utilisé avec les appareils usuels.

De plus, sa tension de vapeur et la pression aux températures considérées devaient
etre compatibles avec la résistance mécanique du récipient sans pour autant obliger
a prévoir un appareillage disproportionné avec la nature des essais.

I1 est évident que le sodium convenait parfaitement, mais compte tenu des dangers
que présente son utilisation et du manque de souplesse due & une mise en oeuvre
assez comﬁlexe, nous n'avons pas cru devoir envisager cette possibilité pour toutes
les manipulations.

Aprés plusieurs essais, pour lesquels ont &té successivement utilisés, de 1'huile
silicone (amortissement trop important) du mercure (vapeurs toxiques) notre choix
s'est porté sur un fluide organique sur lequel de nombreux essais avaient &té
effectués au C.E.N. Saclay en tant que fluide caloporteur pour réacteur [13].

I1 s'agit du therphényl OM2 dont la composition est la suivante :

biphényl .....o000. 1 7
orthoterphényl ..... de 15 a 25 7
métaterphényl ...... de 70 a 80 7
paraterphényl ...... 57%

densité ..veievevenn. =~ 0,85.103 kg/m3

La température de fusion de 85°C nous a permis des essais relativement proche de
1'ambiance. A 300°C pour une célérité des ondes acoustiques d'environ 1400 m/s,

on voit que son impédance acoustique est
kj/cm‘l voisine de celle de 1'eau. On trouvera
‘7 Fig. 35 la courbe de sa tension de vapeur
en fonction de 8 . Ce produit garde une phase
liquide homogéne jusqu'd une température
largement en dessous des limites que mnous
nous étions fixées.
Le dispositif utilisé& pour les essais en

température se compose essentiellement d'un

- : : > tube en acier inoxydable fermé i chaque
100 200 300 400 500 ©°cC

Flg 35 TENS'ON DE VAPEUR DU extrémité par une bride. La bride supérieure
TERPHENYLE OM:2 sert de support & un écran de faible
épaisseur (e = | mm) sur lequel viennent se

réfléchir les ondes ultrasonores &mises par le transducteur en essais fixé& sur la
bride opposée.

Cette disposition permet de nous affranchir des échos de réflexion multiples
qu'aurait pu amener l'utilisation de la bride de fermeture dont 1'épaisseur est

voisine de 10 mm.
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Un cordon chauffant associé & un régulateur permet la mise en température de
1'ensemble. La température de fonctionnement est contrdlée par ailleurs au
moyen d'un thermométre - Fig. 36 -

Le transducteur en essals est excité par un générateur d'ultrasons. On visualise
sur 1'€cran du tube cathodique une succession d'échos de réflexion, correspon-
dant au trajet aller et retour entre l'émetteur et 1'écran de réflexion. En
relevant 1'amplitude d'un &cho donné, on peut suivre 1'é@volution de la sensi-

bilité en fonction de la température.

4. ETUDE DE LA LIAISON MATERIAU PIEZOELECTRIQUE /LAME DE PHASE
4.1. Généralités

L'énergie acoustique émise par le cristal piézoélectrique dans le milieu de
couplage, s'effectuant au travers de la lame de phase en acier imoxydable,
impose que le couplage acoustique entre cette derniére et le cristal
émetteur soit aussi parfait que possible. La présence de zones ol la liaison
ne serait pas réalisée intimement se traduirait par une perte de sensibilité
du transducteur ainsi que par une distorsion du champ acoustique.

Une sensibilité trop faible limiterait l'emploi de tels transducteurs
lorsque la distance entre l'objet & détecter et 1'é@metteur serait grande.
Les connexions s'effectuant par 1'intermédiaire de la "colle", il importe
que le produit utilisé permette d'assurer une liaison électrique pré&sentant
un minimum de résistance ohmique. Enfin, 1'adhé&sif devra garder une certaine
souplesse mécanique de fagon 3 pouvoir absorber partiellement les contraintes

dues aux différences des coefficients de dilatation des mat@riaux en contact.

4.2, Théorie succincte des adhésifs

L'assemblage des métaux par collage est une technique relativement récente.
Nous rappellerons rapidement les diverses théories et hypoth&ses tendant i
définir les lois de 1'adhérence. En 1922 débute en Angleterre avec MAC BAIN
la théorie mécanistique concernant les collages dans les constructions en

bois. Elle est bas&e sur le fait que les "rivets"

formés par la pénétration
de la colle dans le bois, par pression et capillarité, sont la source de

résistance aux efforts de cisaillement appliqués aprés séchage d 1'assemblage.

BROWNE et TRUAX dés 1929 critiquent cette théorie en montrant que ces
"rivets'" sont creux aprés séchage, ce qui 4 leur avis démontre une adhérence
spécifique puisque la colle reste liée au bois.

Cette théorie mécanistique ne permettant pas d'expliquer le collage des

matériaux non poreux, une nouvelle théorie s'amorce en 1930, celle de
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1'adhésivité spécifique qui prendra une forme plus achevée en 1947 avec

de BRUYNE sous le nom de théorie polaire de 1'adh&sivité spécifique. Elle
affirme que 1'adhérence ou la non adhérence dépendent des effets d'induction
ou de dispersion entre corps polaires.

Elle fait intervenir 1'influence de la distance sé&parant deux atomes, sur les

forces d'attraction et 1'énergie superficielle d'un systéme élémentaire

- Fig. 37 -
A ouE
\

Fig.37 _ INFLUENCE DE LA DISTANCE d’ENTRE 2 ATOMES
SUR LES FORCES D'ATTRACTION A ET
L'ENERGIE TOTALE E DU SYSTEME ELEMENTAIRE

De BRUYNE est cependant amené 3 ajouter une condition de mouillage de la
surface 3 coller par 1'adhésif. Rappelons que la mouillabilité se dé&finit
par 1'angle de contact 9 entre la goutte de liquide et la surface. Cet
angle peut &tre modifié par l'action réciproque des tensions superficielles

du liquide. et du support ; ce qui améne 4 considérer deux angles 86, et 8

1 2
- Fig. 38 -~

En 1956 RIVAT LAHOUSSE effectue une synth&se des différentes théories [14].
I1 fait intervenir 1'état quantique des &lectrons quant aux possibilités
d'association avec ceux d'une molécule voisine.

C'est sur les bases définies par la théorie polaire que se développent les
recherches sur les adh&sifs métal/métal. Certains expériences de collage
incompatibles avec la th&orie polaire pouvant €tre cependant réalisées,
aménent L. SHARPE et A. SHONHORN []5] en 1963 i développer une nouvelle
théorie de 1'adhérence qui se raméne en partie & la théorie de la mouillabi-

lite.
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COLLE LIQUIDE
2

Fig.38 _ MOUILLABILITE (8) ET INFLUENCE DE LA
TENSION SUPERFICIELLE DE LA GOUTTE
D’ADHESIF PAR RAPPORT A CELLE DE LA
SURFACE A COLLER (81#62)

En principe, on pourrait faire en sorte que deux maté@riaux A et B adhérent 1'un &
1'autre pourvu que l'un d'entre eux mouille sur 1'autre. Le probléme résidant dans

~

le choix de celui qui doit &tre & 1'état liquide, ce qui se raméne aux problémes

de tensions superficielles. Ces derniéres sont trés difficiles & &valuer sur les
solides ou entre solide et liquide.

Les divergences entre toutes ces théories ou hypothéses relatives & 1l'adhérence
laissent cependant apparaitre une nécessité constamment reconnue du phénoméne de
mouillage qui exige une rigoureuse propreté des surfaces misent en présence. Les
adhésifs métal/métal mis au point en application des theories polaires nécessitent
un état de surface '"glacé&". Toutefois, il semble que dans certains cas une surface
légérement rugueuse puisse convenir, ce qui augmente la surface spécifique de
collage. L'expérience montre que dans ce cas, il y a intérét a utiliser des adhésifs
renforcés par des charges (poudre métallique ; liant céramique etc ...).

L'évolution de 1'assemblage est en :premier lieu fonction du vieillissement de
1'adhésif et peut &tre sensiblement modifiée par les actions subies par le joint

au cours de sa durée normale d'utilisation.

La littérature montre que le vieillissement de la colle est surtout sensible &
1'exposition en température, surtout en ce qui concerne les adhésifs époxy [14].
L'action des radiations sur les assemblages réalisés au moyen d'adhésif a fait
l'objet de quelques études dont les plus récentes fixent un plafond de radiation
supportable aux environs de 103 rads [16]. Elles précisent que les électrons et
rayons y font chuter la résistance de cisaillage ; par contre les rayons X augmentent
cette résistance avant de la faire chuter. La Fig. 39 montre l'action des radiations
(103 rads environ) en fonction de la durée d'exposition de quelques types d'adhésifs.‘
Les brincipes essentiels des assemblages métal/métal par adhésifs ayant &té passés
rapidement en revue, nous pouvons nous rendre compte qu'il nous appartiendra, compte
tenu des exigences auxquelles doivent répondre les liaisons envisagées, d'en

préciser la technologie.
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En effet, en plus des qualités mécani-

‘ Kg ) cm? ques du collage cristal/métal expli-
quées en partie par les diverses
280 NITRILE PHENOLIQUE théories, nous devrons nous attacher
4 ce que cette liaison soit homogéne
2104 EPOXIDE sur toute la surface du collage.
120 I1 pourra apparaitre dans la suite de
cette &tude, que le terme de colle
7OT s'applique difficilement aux produits
POLYSULFURE HEURES utilisés compte tenu des méthodes
0 T T T S = employées. Toutefois, et pour simpli-
200 00 600
Fig.39 _ ACTION D'UNE FAIBLE DOSE DE fier la suite de cet exposé&, nous
RAYONS GAMMA (10° RADS) SUR emploierons le terme de colle dans
QUELQUES TYPES D’ ADHESIFS son sens le plus général, englobant

1'ensemble des produits destings &

assurer un assemblage de deux matériaux.

4.3. Choix des colles

Les renseignements relativement succincts que nous avons pu relever dans la
littérature concernant la technique de collage d'une céramique sur un support
en acier inoxydable, nous ont amenés A entreprendre un certain nombre d'essais
qui nous ont permis d'aboutir en plusieurs é&tapes 3 une liaison cé&ramique/
métal compatible avec la température d'utilisation prévue.

Une partie des études concernant le collage s'est déroulée conjointement aux
essais destinés 3 définir le matériau piézoélectrique le mieux approprié au
but recherché. Ceci explique l'utilisation de cristaux de Pb Zr Ti O3 type
PZT5 lors des premiers essals réalisés quant & la technologie du collage.

En ce qui concerne le choix préliminaire des colles, il est évident qu'il ne
nous a pas été possible d'envisager des essais systématiques de tous les
produits commercialisés. Toutefois, en tenant compte des impératifs auxquels
devaient répondre ces produits, deux critéres nous ont permis de sélectionner
a priori quelques maté&riaux ; il s'agit essentiellement de la température
limite d'utilisation et de leur ré&sistivité.

Apré&s une recherche effectuée auprés de divers fabricants de produits adhésifs
susceptibles de mnous permettre de résoudre notre probléme, les produits

sulvants ont été sélectionnés :



_77_

Harsaw Poulenc 80001
Chromerics 581
Chromerics 584
Eccobond 58C

Argent colloidal
Castolin 1802

Le tableau 3 donne les caractéristiques de ces produits :

Produits Support Agent conducteur Température
limite
d'utilisation

Harsaw Poulenc 80001 araldite argent 120°
Chromerics 581 époxy argent 130°
Chromerics 584 époxy argent 130°
Eccobond 58C époxy argent 300°
Argent colloidal époxy argent 960°
Castolin 1802 brasure eutectique

argent/?uivre 560°

Tableau 3 ~ Caractéristiques de produits adhésifs

4.4. Remarque sur l'emploi de la brasure

Les résultats négatifs obtenus au cours de différents essais, nous ont
amenés rapidement 3 abandonner cette technique de collage. Dans le cadre
d'une étude différente, nous avions été amenés & &tudier les possibilités

de dépdt de cuivre sur du cuivre piézoélectrique. Nous avons pensé pouvoir

utiliser ce procédé pour coller les cristaux sur un support en acier inoxydable
par l'intermédiaire d'une brasure i base 'd'argent type Castolin 1802. Au cours
des différents essais, plusieurs impératifs parfois contradictoires se sont
révélés, nous incitant 3 abandonmer leur poursuite.

L'utilisation de la brasure 1802 nécessite 1'emploi d'un fluide décapant
particuliérement actif, qui impose de disposer d'un dépdt de cuivre sur le
cristal suffisamment &pais pour ne pas le voir totalement attaqué et dissous
au cours de l'opération de brasage. Or, si 1'épaisseur de cette couche en
cuivre est supérieure & quelques dixiémes de millimétre, les contraintes

dues aux efforts de dilatation qui apparaissent au cours du chauffage, ne
peuvent plus @tre absorbées. Le cristal se fragmente entrainant des décol-

lements partiels du dépdt métallique -Fig. 40-
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Fig. 40_ FRACTURES SUR UN QUARTZ PIEZOELECTRIQUE
METALLISE AU CUIVRE APRES CHAUFFAGE A 500°

Afin de ne plus @tre astreint & utiliser du décapant, et de pouvoir remédier
aux inconvénients résultant d'une €paisseur prohibitive de cuivre, nous
avons envisagé d'effectuer l'opéfation de brasage sous vide. Comme il ne
nous &tait pas possible de porter rapidement l'ensemble des pigces & la
température de brasage (fragilité des cristaux vis—a-vis des chocs thermiques)
nous n'avons pu é&viter 1'&vaporation partielle du cadmium et du zinc entrant
dans la composition de cet eutectique. Ce phénoméne améne une &lévation de
la température de brasage dépassant la température de Curie des zirconates
de plomb. De plus, le mouillage de la brasure sur les différents supports

étalt assez aléatoire.

Technologie du collage

Cette technique s'inspire de celle qui consiste 4 réaliser des revétements
conducteurs sur des pi&ces isolantes, par application d'une suspension
d'argent dans un véhiculant liquide. L'emploi de ce métal 3 la fois bon
conducteur et particuliérement stable A haute température, permet d'obtenir
aprés un traitement thermique dont les caractéristiques dépendent du produit
et des supports utilisés, une couche conductrice parfaitement adhérente.
Cette opération de cuisson entraine la disparition plus ou moins compléte
suivant les produits, des solvants et véhiculants organiques.

L'accrochage sur le support est dans certains cas amélioré par une certaine

proportion de liants céramique incorporés & la solution.
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En régle générale toutes ces préparations se présentent sous une forme plus
ou moins liquide suivant le titre en argent. L'argent métal utilisé est

d'une granulométrie extrémement fine (< lu). Toutes ces préparations peuvent
s'appliquer soit au pinceau,soit 3 la spatule. Les surfaces sur lesquelles
elles sont déposées doivent €tre soigneusement dégraissées, puis séchées,

et présenter dans certains cas un &tat de surface proche du glacé.

Certains produits comme 1l'Eccobond 58C nécessite un traitement chimique dés
piéces en acler inoxydable pour obtenir une bonne adh8rence de la couche
déposée.

Les traitements thermiques auxquels doivent €tre soumis ces diverses compo-
sitions varient suivant la nature du produit et du support sur lequel elles
sont appliquées. Seuls de nombreux essais nous ont permis de définir au mieux
les programmes des divers cyclages thermiques, compte tenu des assemblages

et adhésifs utilisés. On ne saurait donc trop insister sur 1'importance qu'il
faut accorder 3 ces opérations de cuisson quant aux qualités mécaniques et &
1'homogénéité des liaisons réalisées. En régle générale, la montée en tempé-
rature doit €tre assez lente, de fagon & assurer un départ progressif des
solvants volatils, pour éviter un phé&noméne de cloquage que provoquerait
inévitablement un &chauffement trop rapide. La remise & la température

L .

ambiante sera suffisamment lente de fagon & &viter toutes tensions exagérées
dans 1'assemblage A cause de la sensibilité que présentent les cristaux
piézoélectriques aux chocs thermiques.

Pendant la cuisson, les véhiculants provisoires doivent &€tre briilés ; un
apport d'air est donc nécessaire. Toutefois, au-deld de 200°C, la poursuite
des opérations de cuisson peut €tre effectuée sous atmosphére neutre permet-—
tant aingi d'éviter une oxydation exagérée des piéces métalliques.

Nous n'avons pas fait d'essais systématiques visant a4 définir les qualités
intrinséques des adhésifs utilisés. En effet, d'aprés la conception des

transducteurs, le cristal n'est soumis 3 aucun effort de traction, aussi

nous n'avons pas cherché & mesurer les qualités des produits aux efforts

-

d'arrachements. Par contre, nous nous sommes attachés a vérifier les qualités
de souplesse des colles vis~3-vis des contraintes dues aux efforts différentiels
de dilatation des piéces assemblées, sans pour autant chercher 3 définir leur

résistance au cisaillement.
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5. TRANSDUCTEURS HAUTE TEMPERATURE l&re GENERATION
TEMPERATURE MAXIMUM D'UTILISATION 150°C

Pour ces essais nous avons utilisé différents types d'adhésifs ; en vue de
réaliser une jonction entre des cristaux piézo&lectriques de Pb Zr Ti 03 du

type PZI5 et une lame mince en acier inoxydable.

5.1. Colle Harsaw Poulenc 80001

C'est une suspension d'argent dans une résine du type araldite. Les piéces a
assembler sont enduites au pinceau d'une légére couche uniforme de solution.
Aprés un séchage de quelques minutes & 1'ambiance, les &léments sont mis en
contact et cuits sous pression aux environs de 120°C pendant quinze minutes.
Les différents essais réalisés avec ce produit se sont révélés trés rapidement
négatifs. Aprés un cyclage thermique lors du retour & la tempé&rature ambiante,
il se produit un décollement des cristaux de leurs supports. Deux causes peuvent
apparemment expliquer ce phénoméne. Compte tenu de la'surface de collage -
diamétre des cristaux @ 20 mm — 1'&vaporation des solvants ne peut s'effectuer
normalement d'une fagon régulidre sur 1l'ensemble du collage, principalement
pour la partie centrale. D'autre part, ce produit ne présente pas une &lasti-
cité suffisante pour absorber les contraintes de dilatation. Tous les essais
ont aboutis & une destruction des transducteurs au cours de la descente en
température par décollement du cristal de la lame de phase.

On trouvera Fig. 41 les résultats d'essais concernant deux transducteurs.

SENSIBILITE SENSIBILITE
UNITES ARBITRAIRES UNITES ARBITRAIRES

)

L 1000 . 1000

TRANSDUCTEUR N°1 TRANSOUCTEUR N¢2

L 100 [ 100
RUPTURE
RUPTURE
T T f T - T Y —
50 100 150 200 e°c 50 100 1;0 236 e°c
a)_TRANSDUCTEUR N°1 b).TRANSDUCTEUR N°2

Fig. 41 . ESSAIS COLLE HARSHAW_POULENC 80001
MONTEE ET DESCENTE EN TEMPERATURE
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5.2. Colle Chromerics 581

C'est une résine du type Epoxy chargée en poudre d'argent qui se présente

sous la forme d'une pate de forte consistance. Elle polymérise 3 60°C en

deux heures, aprés adjonction et mélange d'environ 6 % de durcisseur.

Aprés avoir déposé, au moyen d'une

sur les piéces 3 coller, celles-ci

spatule, une couche uniforme de produit

sont mises en contact, sous pression, et

portées 3 une température de 60°C pendant les deux heures nécessaires au

durcissement de la jonction. Nous avons pu constater que les divers transduc-

teurs réalisés avec ce produit présentaient 3 l'ambiance des sensibilités

fort différentes, cette derniére diminuant avec la température. Aprés un

cyclage thermique, certains transducteurs présentaient une sensibilité

nulle - Fig. 42/a. Par contre, un transducteur a fonctionné pendant prés de

1500 heures en 1'absence de cyclage thermique. On peut voir sur la Fig. 42/b

que la sensibilité est restée relativement constante tant que la température

n'a pas dépassé 180°C.
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Fig.42 - ESSAIS COLLE CHROMERICS 581
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L'utilisation de ce produit semble peu compatible avec une bonne reproductibilité
3 1'ambiance de la sensibilité des transducteurs. Céla provient trés certaine-
ment du fait que, compte tenu de la consistance de la résine et de son mode
d'application, 1'épaisseur de la jonction varie d'un collage 3 l'autre et ne

peut @tre négligée en tant que milieu de couplage supplémentaire.

Colle Chromerics 584

Nous n'attendions pas du fait de l'utilisation de ce produit, des performances
supérieures i celles obtenues avec le Chromerics 581, du moins en ce qui concerne
la tenue en température. Toutefois, 1'adhé&sif 584 présentant une plus grande

~

facilité d'emploi 3 cause de sa faible viscosité, nous pensions que 1'épaisseur
du joint serait plus homogéne d'un transducteur & 1'autre et entrainerait une
meilleure reproductibilité des caractéristiques 3 la tempé&rature ambiante. En
fait, si la dispersion est moins sensible qu'avec la colle 581, il subsiste

une nette différence et la tenue en température est sensiblement identique -
Fig. 43/a - Nous avons pu mettre en &vidence une certaine hystérésis relative

4 la sensibilité des transducteurs au cours des cyclages thermiques. Les
mesures effectuées sur les différents cristaux utilisés, ayant fait 1l'objet

dé la premiére partie de cette &tude, ne laissent pas supposer de tels
phénoménes.

Il semble plutdt que lors de la premiére descente de température, il se produit

des décollements partiels du cristal, dus aux contraintes mécaniques de dila- -

tation qui présentent par la suite une certaine stabilité - Fig. 43/b -

Remarques concernant les essais 3 150°C

Malgré les températures relativement basses A partir desquelles les divers
produits utilisés se sont détériorés, les résultats de ces essals préliminaires
nous ont apporté quelques renseignements sur la technologie de fabrication

des transducteurs haute température. I1 faut attacher une importance toute
particuliére 4 1'épaisseur du film d'adhésif assurant la jonction cristal/métal.
Son influence sur la sensibilité sera d'autant plus négligeable que son
épaisseur sera faible devant la longueur d'onde. Cette condition impose une
colle se présentant sous une forme suffisamment liquide, permettant ainsi un
dépdt homogéne et mince sur les pid&ces & assembler.

I1 serait bon que 1'adh&sif utilisé supporte un préséchage de fagon a celque

la majeure partie des solvants entrant dans sa compdsition se trouve é&vaporée

avant assemblage.
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6. TRANSDUCTEURS HAUTE TEMPERATURE 2&me GENERATION
TEMPERATURE MAXIMUM D'UTILISATION 300°C

Ces essais constituent une &tape importante dans la poursuite de cette étude.
Ils correspondent 4 la mise au point de transducteurs pouvant fonctionner

3 300°C. Ils nous ont permis de nous assurer de la validité de nos méthodes

de mesure - sensibilité ; qualité de la jonction ; champ acoustique - et
d'effectuer les premi@res mesures concernant les caractéristiques acoustiques

du sodium en fonction de la température. Le matériau piézoélectrique est du type

PZT5 fo = 4 MHz ; le collage est assuré par 1'adhésif Eccobond 58C.

6.1. Colle Eccobond 58C

Ce produit se présente sous la forme d'une piate consistante, constituée
par une suspension d'argent dans une résine &poxy. Le mélange est dilué au
toluéne de fagon 3 en faciliter 1l'application au pinceau.
Les premiers essais ont eu surtout comme but la préparation des surfaces
métalliques. Il s'agissait de mettre au point un traitement des piéces en
acier inoxydable, de fagon & obtenir un bon accrochage du produit & haute
température. Ces piéces sont traitées dans un bain acide dont la composition
est la suivante :

Acide sulfurique ........... 80 %

Acide oxalique ............. 10 7

Eau distillée ...veeeeeeens 10 7

Aprés avoir été soigneusement dégraissées et séchées, elles subissent une
attaque chimique pendant 10 minutes 3 une température de 90°C. Ce traitement
est suivi d'un ringage a 1'eau permutéde, puis d'un séchage en E&tuve.

Aprés la préparation des surfaces, une solution diluée d'Eccobond 58C est
appliquée au pinceau, de fagon & obtenir un dépot homogéne de faible épaisseur.
Aprés un étuvage i 120°C pendant | heure, les piéces sont mises en contact

sous pression et subissent une cuisson & 220°C pendant 2 heures.

6.2. Résultats des essais

On trouvera Fig. 44 les résultats d'essais concernant cinq transducteurs
réalisés suivant la technique définie précédemment. Ces transducteurs ont
fonctionné pendant 29 jours 3 une température de 220°C suivie d'un palier

de 11 jours a 300°C.
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Fig. 44 _ECCOBOND 58C SENSIBILITE EN FONCTION DU TEMPS ET DE ©

Le transducteur n° 1 s'est trés rapidement détérioré par suite d'un défaut de
collage ; la rotation de la bague de serrage ayant entrainé par friction le
cristal, la couche d'adhésif s'est trouvée arrachée partiellement rendant la
liaison cristal/acier particuli&rement fragile vis—3-vis des contraintes de
dilatation.

En ce qui concerne les quatre autres transducteurs, on peut remarquer qu'é
1'ambiance leurs sensibilités sont nettement plus voisines que lors des essais
précédents, réalisés avec d'autres types d'adhésifs.

La sensibilité de ces transducteurs, pour une température donnée, aurait pu
étre notablement amélioré,si au moment de ces essais,nous avions pu disposer
des résultats concernant 1'influence de la température sur la vitesse des
ondes acoustiques dans l'acier inoxydable NS22S et sur la variation de la
fréquence de résonance fo du cristal.

I1 faut se rappeler que nous avions défini au début des essais une épaisseur
de 1,47 mm pour une fréquence de 4 MHz, en tenant compte de la vitesse du son

dans l'acier ordinaire de 5900 m/s & 20° C.
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En anticipant sur la suite de cette &tude nous pouvons tenir cdmpte pour
1'acier inoxydable NS22S d'une vitesse du son de 5675 m/s & 200°C, se ramenant
3 5625 m/s & 300°C ce qui entrainerait des épaisseurs respectives de 1,41 mm
200°C et 1,40 mm 3 300°C pour garder la condition d = k—o-avec k = 2

2
pour lesquelles nous avons tenu compte de la variation de la fréquence de

2874

résonance f0 avec la température, qui passe de 4 MHz i 200°C 3 4,1 MHz
pour 300°C.

-~

On peut dire que la lame de phase présentait & 200°C une surépaisseur d'environ
4,25 % de la valeur optimale, pour atteindre 5 % i 300°C i laquelle il faudrait,
pour étre précis, ajouter 1l'augmentation d'épaisseur due & la dilatation. Un
rapide calcul montre que 1'influence de la dilatation est toujours négligeable
par rapport aux variations de la vitesse du son. Si l'on se reporte a la

Fig. 29 paragraphe 2.2, ol sont reproduites les conditions de fonctionnement
des transducteurs, on peut chiffrer approximativement la perte de sensibilité
due 3 1'écart existant entre l'épaisseur réelle de la lame de phase et 1'épais-
seur optimum satisfaisant i la condition d =—%—-On remarque (ue pour une
augmentation de 4,25 % de 1'@paisseur optimum, la sensibilité diminue de 35 7 ;
cette diminution atteignant 50 % pour une augmentation d'épaisseur de 5 7.

La sensibilité a légérement diminué tout au long de l'essai avec toutefois une
chute plus accentu@e aprés la montée i 300°C.

Ces mesures de sensibilité faites i la température ambiante, ont &té effectuées
au moyen du montage de la Fig. 45

I1 se compose d'une petite cuve dont le fond sert d'écran de réflexion. Nous
avons utilisé& de 1l'alcool comme milieu de couplage. Le transducteur reposant
sur la bride supérieure, fonctionne en &metteur-récepteur et est excité& par un
générateur d'ultrasons. L'amplificateur haute fréquence de ce dernier est
raccordé 3 un oscilloscope pour permettre une &valuation plus précise des
signaux correspondant aux échos de réflexion. La mesure consiste 3 noter le
gain de 1'amplificateur du générateur nécessaire 3 1'obtention d'un signal

de 250 mV créte 3 créte faite en sortie. Cette tension donne sur l'écran du
générateur d'ultrasons, aprés démodulation, une hauteur de signal d'écho
d'environ 4 divisions.

Les essais ont porté sur les cing transducteurs dont il a &té question plus
avant. Les mesures ont &té faites avant la premi&re montée en température

d 220°C et dés le retour 3 1'ambiance aprés le palier de 300°C. Par la suite,
ces transducteurs ont servi 4 la mise au point d'un appareillage destiné

aux mesures des caractéristiques acoustiques du sodium et ont &té soumis 3 un

certain nombre de cyclages thermiques dans une plage de 20°C i 220°C.



_87_

TRANSDUCTEUR SYNCHRO
| w
7
“ 1
%E /1 GENERATEUR USIP10W.
fj:f :;_g
} % —V
7 T CUVE
é_:::IZZ_.;:ng———— ;I I ll
2 1
v f — Y accoor . :h"
4 . P
’ ’
] Pl T
V)
GAIN EN dB |

ECRAN OSCILLOSCOPE
‘ 4

EXCITATION TRANSDUCTE UR
SIGNAL SORTIE
AMPLI USIP1OW

Fig. 45_DISPOSITIF DE MESURE DE SENSIBILITE

Cette mise au point terminée, une mesure de sensibilité 3 la tempé&rature
ambiante a été effectuée de nouveau.

On trouvera Fig. 46 le résultat des mesures. Nous avons porté en ordonnée le
rapportT%-qui egt plus représentatif de l'évolution de la sensibilité.

Nous ne tiendromns pas compte du transducteur n° 1 qui comme nous 1l'avons vu
s'est détérioré dé&s le début des essais. On peut constater que pour les
transducteurs n° 3 et n° 2, la sensibilité qui a diminué aprés la premidre
mise en température, n'a pas été affectée par les cyclages thermiques qui
ont suivi. Par contre, les n® 4 et N° 5 accusent une baisse continue.

En fait, il faut tenir compte que les &carts constatés seraient moins apparents
si le rapport-é—avait €té porté sur une échelle logarithmique, le gain &tant
donné en décibels.

Nous avons préféré prendre une &chelle linéaire pour plus de clartd vu 1'dcart

trés faible existant entre les différentes courbes.
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Fig. 46 _ECCOBOND 58C .INFLUENCE DES ESSAIS EN TEMPERATURE SUR LA
SENSIBILITE A L AMBIANTE

Le fait que la sensibilité des transducteurs n° 3 et 2 augmente aprés les
premiers essais peut s'expliquer par une certaine imprécision dans les
mesures lides & la conception méme de l'appareillage : il se trouve que le
réglage du gain de 1l'amplificateur du générateur d'ultrasons, s'effectue
par bonds de 2dB ne permettant pas toujours d'obtenir d'une fagon précise
le signal de 250 mV que nous avions fixé comme référence.

Ces différents résultats nous font penser que certains transducteurs
présentent au départ, des défauts de collage, qui ont tendance & augmenter
par suite des contraintes de dilatation résultant des mises en températures.
La sensibilité se trouve affectée par 1'importance de ces défauts.

Influence de la liaison sur le champ acoustique et la largeur des signaux

L'hypothé&se avancée précédemment quant & 1l'influence de la qualité de la
liaison céramique/métal sur la sensibilité et la tenue en température des
transducteurs, semble confirmée par 1'examen des champs acoustiques et des

signaux de réflexion.
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Cet examen a porté sur les trois transducteurs les plus caractéristiques
de ces essais : le n® 1 qui s'est rapidement détérioré par décollement

du cristal, le n° 3 qui présentait la plus grande sensibilité, le n° 5
qui accuse la perte la plus sensible.

La Fig. 47 montre 1l'image du champ acoustique de ces trois transducteurs
dans un plan normal & 1'axe d'émission situé & 150 mm de la surface
émettrice. Nous pouvons voir aussi un relevé du champ acoustique dans
1'axe d'émission du transducteur n° 1.

On peut constater que celui donné par le transducteur n° 3 présente une
symétrie &vidente, laissant supposer que la qualité de la liaison
céramique/cristal est suffisamment homogéne sur toute la surface pour
pratiquement n'apporter aucune perturbation sensible & la transmission
des ondes acoustiques &mises par le cristal piézoélectrique au travers de
la lame de phase.

I1 n'en n'est pas de méme pour les deux autres transducteurs dont les
champs acoustiques présentent des aberrations dont 1'importance traduit
des défauts de collage entre le cristal et le métal.

Il est préférable que ces relevés se fassent dans la zone proche, dite
zone de FRESNEL, ol les phénoménes de diffraction sont les plus apparents.
Ceci est particuliérement illustré par la Fig. 47/b qui montre un relevé
de champ acoustique concernant le transducteur n° 1, effectué suivant un
diamétre sur 1'axe d'émission. On peut remarquer qu'au deld de 200 mm
environ, on retrouve une certaine homogé&néité.

La mise en &vidence de défauts de collage par le relevé du champ acoustique
se trouve confirmée par 1'étude 3 1'oscilloscope de la forme des signaux
des &chos de réflexion. Ces signaux sont d'autant plus courts que le
cristal piézoélectrique est mieux amorti. Dans notre cas, on peut considé-
rer que la lame de phase et l'amortisseur situés de part et d'autre du
cristal introduiront un amortissement plus ou moins important suivant la
nature de la liaison.

La présence de zone ol le collage ne serait pas parfaitement réalisé, va
entrainer une diminution de l'amortissement mécanique. La vibration
mécanique engendrée par 1'impulsion é€lectrique d'excitation sera plus

longue 3 s'amortir par suite de 1'augmentation du Q mécanique.

Z
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Fig.47_CHAMPS ACOUSTIQUES DE TRANSbUCTEURS HAUTE TEMPERATURE _ 2éme GENERATION
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Cet examen a porté sur les trois transducteurs les plus caractéristiques
de ces essais : le n° 1 qui s'est rapidement dé&térioré par décollement

du cristal, le n° 3 qui présentait la plus grande sensibilit&, le n° 5
quli accuse la perte la plus sensible.

La Fig. 47 montre 1'image du champ acoustique de ces trois transducteurs
dans un plan normal & 1'axe d'émission situé & 150 mm de la surface
gmettrice. Nous pouvons voir aussi un relevé du champ acoustique dans
1'axe d'émission du transducteur n° 1.

On peut constater que celui donné par le transducteur n® 3 présente une
symétrie évidente, laissant supposer que la qualité de la liaison
céramique/cristal est suffisamment homogéne sur toute la surface pour
pratiquement n'apporter aucune perturbation sensible i la transmission
des ondes acoustiques &mises par le cristal piézoélectrique au travers de
la lame de phase.

I1 n'en n'est pas de méme pour les deux autres transducteurs dont les
champs acoustiques présentent des aberrations dont 1l'importance traduit
des défauts de collage entre le cristal et le métal.

I1 est préférable que ces relevés se fassent dans la zone proche, dite
zone de FRESNEL, ol les phénoménes de diffraction sont les plus apparents.
Ceci est particuli&rement illustré par la Fig. 47/b qui montre un relevé
de champ acoustique concernant le transducteur n° 1, effectué suivant un
diamétre sur 1'axe d'émission. On peut remarquer qu'au deld de 200 mm
environ, on retrouve une certaine homogénéité.

La mise en &vidence de défauts de collage par le relevé du champ acoustique
se trouve confirmée par 1'étude & 1'oscilloscope de la forme des signaux
des &chos de réflexion. Ces signaux sont d'autant plus courts que le
cristal piézoélectrique est mieux amorti. Dans notre cas, on peut considé-
rer que la lame de phase et l'amortisseur situés de part et d'autre du
cristal introduiront un amortissement plus ou moins important suivant la
nature de la liaison.

La présence de zone ol le collage ne serait pas parfaitement réalisé, va
entrainer une diminution de l'amortissement mécanique. La vibration
mécanique engendrée par 1'impulsion électrique d'excitation sera plus

longue 3 s'amortir par suite de 1'augmentation du Q mécanique.
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Za : impé&dance du cristal

c
z |, Za : impédances des charges situBes de part et d'autre du
! 2 cristal

La Fig. 48 montre les signaux &lectriques correspondant au premier écho de
réflexion, obtenus avec les transducteurs n° 1, n° 3 et n° 5 au moyen du
montage de la Fig. 45. Il s'agit des enveloppes des signaux haute fréquence
aprés démodulation.

On voit que la largeur du signal des transducteurs n° 3 et n° 5 est sensi-
blement identique : = 14 us. Toutefois, 1'amortissement du n° 3 se rapproche
d'une exponentielle. Il s'agit également du transducteur le plus sensible
qui présentait en outre un champ acoustique homogéne. Le n° 5 présente un
léger palier sur la courbe d'amortissement, ce transducteur possédait une
sensibilité plus faible et son champ acoustique montrait une légére
hétérogénéité. Quant au transducteur n° 1 de plus faible sensibilité,

qui s'est détérioré trés rapidement, la largeur du signal dépasse 45 us.

Il n'est pas sans intérét pour la suite de cette &tude de remarquer la
corrélation existant entre les résultats des différentes mesures effectuées
sur les transducteurs en vue de définir la qualité des liaisons entre le

cristal et la lame mince, comme le montre le tableau 4

TRANSDUCTEUR N° 3 N° 5 N°

Champ acoustique symétrique symétrique avec dissymétrique
quelques avec nombreuses
aberrations aberrations

Sensibilite

26,3 23,8 19
en L ‘103 ’ ’
G
Largeur du signal
en us. 14 14 45

Forme du signal exponentielle exponentielle palier trés
avec léger palier prononcé

Tenue en tendance 3 une détérioration

température excellente diminution de la rapide 3 la
sensibilité lére mise en

temp&rature

Tableau 4 - Transducteurs 2&me génération

Résultats des mesures
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TRANSDUCTEUR N°1

V=2Volts /div T=5ps [ div AMPLIFICATION 64 dB

TRANSDUCTEUR N°3

V=2Volts /div  T=2ps/div  AMPLIFICATION 50 dB

TRANSDUCTEUR N°5

la)

/\
4 \\\4)

2
N
“Vz2 Volts /div T=2ps [div AMPLIFICATION 52 dB

Fig. 48— INFLUENCE DE LA QUAULITE DE LA JONCTION SUR L'AMORTISSEMENT
DES SIGNAUX



6.4. Remarque sur les essais 3 300°C

Au regard des résultats obtenus, on peut dire que les transducteurs
réalisés avec la colle Eccobond 58C sont susceptibles de fonctionner
normalement 3 une température de 300°C dans la mesure oii la liaison
cristal/lame de phase est parfaitement réalisée, les défauts de collage
ayant tendance 3 augmenter lors de la mise en température.

Nos méthodes de mesure — champ acoustique ; sensibilité ; forme des
signaux - permettent d'estimer de fagon qualitative l'importance des
défauts de liaison entre le cristal piézoélectrique et la lame de phase.
1'expérience a confirmé qu'ad des champs acoustiques présentant de nom-
breuses anomalies, associés & des signaux faiblement amortis, correspon-
daient des transducteurs particuli@rement sensibles aux chocs thermiques,
qui se détérioraient rapidement.

La limite de 300°C est en fait imposée principalement par la nature de
1'adhésif utilisé plutdt que par l'utilisation des cristaux de Pb Zr Ti O3
(température de curie : 365°C).

La température de 650°C fixée comme but de cette &tude, impose que soient
utilisés d'autres matériaux piézoélectriques, de température de Curie plus
élevée, ainsi que d'autres produits, ou &ventuellement une technique
différente pour réaliser la liaison entre le cristal piézoélectrique et

le support en acier inoxydable.

L'utilisatidn de cristaux de Li Nb 03 nous permet de satisfaire 3 la
premiére condition.

Par contre, si nous désirons réaliser une liaison cristal/métal susceptible
de tenir au delid de 300°C, il nous faut envisager une toute autre méthode,
ne mettant pas en oeuvre un produit adhé&sif organique. En effet, toutes

les compositions du type époxy n'utilisent l'argent que pour assurer une
certaine conductibilité aprés cuisson. L'adhérence mécanique est assurée

en grande partie par la résine dont les températures d'utilisation maximales

sont voisines de 300°C.

7. TRANSDUCTEURS HAUTE TEMPERATURE - 3éme GENERATION -
TEMPERATURE MAXIMUM D'UTILISATION 900°C

7.1. Liaison par diffusion intermétallique de deux couches d'argent

Nous venons de voir les limites imposées par les résines, en température.
Dans la mesure ol nous pourrions réaliser une métallisation 3 base d'argent
sur la céramique et sur l'acier inoxydable, nous avons pensé qu'il serait

possible d'obtenir une liaison par diffusion argent/argent.



_94_

Les pil&ces ainsi préparées &tant mises en contact sous certaines conditions
de pression et de température.

La température de fusion de 1'argent - 960°C - nous fixe la limite supé-
rieure pour le traitement thermique destin& & assurer cette diffusion.
Cette temp@rature est largement compatible avec les possibilités résultant
de 1'emploi des cristaux de Li Nb 03
Le prix relativement &levé de ce matériau ne nous permettait pas d'envisager
directement une série d'essais de jonction avec un support en acier
inoxydable. En effet, 1'étude de cette liaison par diffusion nécessitait

des contrdles destructifs. Dans une premiére &tape, nous avons essayé
d'obtenir des jonctions verre/acier inoxydable. Le faible prix de revient
des composants utilis&s ne s'opposait pas & la poursuite des nombreux

essais qui furent nécessaires avant l'obtention de résultats positifs, nous
permettant d'envisager valablement le méme type d'opérations avec le

métaniobate de lithium.

Essai de liaison verre/acier inoxydable NS228

Ces essais ont eu pour but de réaliser des liaisons entre des plaquettes

de verre (10 x 10 x 2 mm) et des disques en acier inoxydable NS22S

(@ 15 mm - &p. 5 mm).

Les faces qui seront en contact sont métallisées au moyen d'argent colloidal.

De multiples tentatives ont permis de retenir la méthode suivante :

Aprés polissage des piéces en acier, ces derniéres ainsi que les plaquettes
de verre sont soigneusement dégraissées et séchées. Une couche d'argent est
déposée au pinceau. Une cuisson 3 760°C est ensuite effectue en observant
une montée progressive de la température afin que 1'&vaporation des solvants
s'effectue correctement. Au deld de 250°C le traitement des supports en
acier s'effectue sous atmosphére d'argon de fagon i éviter une oxydation
exagérée.

Cette métallisation effectuée, les piéces sont mises en contact sous

pression (20 Kg/cmz) et subissent un traitement thermique sous argon pendant

72 heures, qui assure la diffusion entre les différentes couches d'argent.
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Aprés les différents cyclages thermiques nécessaires a4 la diffusion des
couches d'argent, nous avons pu remarquer que les plaquettes de verre des
éprouvettes, présentaient par endroit, des amorces de fractures dues

apparemment & la différence sensible des coefficients de dilatation

Acier NS225 vvvuevvnnnn. 17 318 . 1070 m/m. °C

Verre voeeeeeenesencss 2,536 . 10° n/m.°C
Ces ruptures indiquaient que l'accrochage des couches d'argent sur les.
supports &tait suffisant pour s'opposer aux forces de dilatation obligeant
le matériau le plus fragile 3 se briser partiellement. Des &prouvettes
témoin en verre de méme qualitd, placées dans les mémes conditions de
cyclage .thermique,ne présentaient aucune amorce de fracture.
L'examen micrographique des jonctions ainsi réalisées montre la parfaite

diffusion des couches d'argent sans aucune trace de discontinuité -Fig.49 -

Liaison Li Nb O, / NS22S

A la suite des résultats positifs obtenus sur les &prouvettes en verre,

les essais se sont poursuivis sur un cristal de Li Nb 03. D'aprés 1'analyse
des coefficients de dilatation respectifs, nous pouvions espérer des
résultats au moins aussi satisfaisants que ceux concernant la liaison

verre/acier.

1°) Comme le montre la Fig. 50 les coefficients de dilatation des matériaux
en présence sont nettement plus voisins que lors des essais réalisés

sur des éprouvettes de verre.

2°) Les pastilles de Li Nb O, utilisées présentaient du fait de leur dia-

3
métre de @ 5 mm une surface plus faible que celle des éprouvettes de

verre. Nous avons pensé que 1'€lasticité de la couche d'argent diffusée
absorberait en totalité les différences d'é€longation dues d la dilatationm.

Dans un premier essai, un disque de Li Nb O, de diamétre ¢ 5 mm - ép. 0,8 mm

3
a été collé sur un support en acier inoxydable. Nous avons utilisé la méme
technique que celle ayant servi au collage d'éprouvettes en verre.

De fagon & mieux interpréter le phénoméne d'adhérence entre les différents
matériaux, nous avons effectué au microscope &lectronique un examen de la

liaison réalisée



_96_

VERRE

ARGENT
—_

INOX

INOX VERRE

a. ARGENT x 1500

Fig. 43 _ MICROGRAPHIE D'UNE LIAISON VERRE / INOX NS22S PAR
DIFFUSION D' ARGENT
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o
10°6
LiNbO3 axe x
201 LiNb Oy axey NS 225
/ :
10~
VERRE - SUIVANT QUALITE
T T T 1 -—
200 400 600 200 eecC

Fig- 50 _VARIATION DES COEFFICIENTS DE DILATATION EN FONCTION DE © ACIER
INOXYDABLE NS22S . LiNbO3 .VERRE

La Fig. 51 donne une image de cette liaison obtenue par réplique
vernis/carbone sous une tension de 80 kV avec un grossissement de 6000.
L'examen de la diffusion des deux couches d'argent ne fait que confirmer
les résultats obtenus au microscope optique sur les essais réalisés avec
les éprouvettes en verre. La diffusion est parfaitement homogéne et ne
présente aucune discontinuité (les traces paralléles au plan de collage
sont dues au polissage).

L'adhérence de la couche d'argent sur l'acier inoxydable est due proba-
blement 3 un accrochage mécanique qui résulte de 1'état de surface du
support métallique.

Par contre, si l'on tient compte de 1'état de surface de la pastille de
Li Nb O3 avant le dépdt de la couche d'argent — Fig. 52 - il n'est plus

possible de ne faire intervenir dans ce phénoméne d'adhérence, que le

seul accrochage mécanique de 1'adhésif sur son support.
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ACIER

ARGENT

Fig.51- LIAISON NSZZS/ARGENT LiNbO3 MICROSCOPE ELECTRONIQUE

x 104

p

1
Fig. 52 _ETAT DE SURFACE CRISTAL LiNbO3 MICROSCOPE ELECTRONIOQUE
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On peut supposer dans ce cas, que 1l'adhérence est liée 3 des phénoménes

de tension superficielle, qui assurent la mouillabilité du support céramique
par 1a‘suspension d'argent colloidal.

Nous avons complété 1l'examen de cette liaison par une analyse 3 la micro-
sonde 'de Castaing.

Sur la Fig. 53 est représentée 1l'image obtenue en analysant la concentration
de fer et d'argent au voisinage de l'interface acier inoxydable/argent.

On peut remarquer que cette concentration est trés nettement différenciée.
De méme, l'examen de la Fig. 54 montre que les signaux correspondant i
chaque élément accusent une chute brutale. Une diffusion des matériaux
constituant la liaison aménerait par contre une variation plus progressive

des images ou signaux observés.

On peut supposer qu'une légére diffusion se soit preoduite qui n'intéresse-,fgﬁﬁk
H Lowd
rait que les couches superficielles des matériaux en présence, le pouvoir \\U“£>

de résolution de la microsonde de Castaing ne permettant pas de le mettre
en évidence. Une analyse effectu&e au microscope & balayage avec un
grossissement de 10 000 semblait montrer une telle diffusion de 1l'argent

dans le métaniobate de lithium.

ARGENT FER

Fig.53 - ANALYSE A LA MICROSONDE DE CASTAING DE L'INTERFACE
ACIER INOXYDABLE /ARGENT



Fig.54 - ANALYSE A LA MICROSONDE DE CASTAING DE LA CONCENTRATION DES DIVERS CONSTITUANTS D'UNE JONCTION NS22S - ARGENT.LiNbO3
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On peut supposer dans ce cas, que l'adhérence est liée A des phénoménes

de tension superficielle, qui assurent la mouillabilité& du support cé&ramique
par la suspension d'argent colloidal.

Nous avons complété 1'examen de cette liaison par une analyse 3 la micro-

sonde de Castaing.

Sur la Fig. 53 est représentée l'image obtenue en analysant la concentration

de fer et d'argent au voisinage de l'interface acier inoxydable/argent.

On peut remarquer que cette concentration est trés nettement différenciée.

De méme, 1l'examen de la Fig. 54 montre que les signaux correspondant 3

chaque é€lément accusent une chute brutale. Une diffusion des maté&riaux
constituant la liaison aménerait par contre une variation plus progressive

des images ou signaux observés.

On peut supposer qu'une légére diffusion se soit produite qui n'intéresse—fiﬁﬁﬁ
rait que les couches superficielles des mat@riaux en présence, le pouvoir \\UU£>
de résolution de la microsonde de Castaing ne permettant pas de le mettre
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grossissement de 10 000 semblait montrer une telle diffusion de 1l'argent

dans le métaniobate de lithium.

ARGENT FER

Fig.53 - ANALYSE A LA MICROSONDE DE CASTAING DE L'INTERFACE
ACIER INOXYDABLE /ARGENT
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On voit toutes les difficulté&s qui existent dans 1'interprétation de ce
phénoméne d'adhérence. Dans notre cas, deux &léments paraissent concourir a
la qualité du collage réalisé. D'une part, 1'état de surface qui fait
intervenir la théorie mécanistique de 1'adhérence, d'autre part, la compo-
sition de 1'adhésif qui ferait intervenir la théorie de la mouillabilité[lo]
Ces essais ont néanmoins permis de réaliser au moyen de 1'argent colloidal
une liaison entre un cristal de Li Nb O3 et un support en acier inoxydable
présentant les caractéristiques suivantes :

1°) La liaison est suffisamment homogéne pour assurer une transmission
P

correcte des ondes acoustiques sur toute la surface du cristal émetteur

2°) L'épaisseur relativement faible ( 10 u ) comparée i la longueur d'onde
P P
des fréquences usuelles d'utilisation peut étre négligée dans le calcul

de la lame de phase

3°) Cette liaison présente une bonne souplesse qui lui permet d'absorber

les contraintes de dilatation résultant de la mise en température.

7.4. Dispositif d'essai de la liaison en température

7.4.1. Choix d'un milieu de propagation acoustique

En fait la température de ces essais avait été fixée, compte tenu des
résultats précédents i 700°C, valeur légérement inférieure i celle
nécessitée par la métallisation des surfaces. Les résultats nettement
positifs obtenus nous ont amené 3 soumettre 1'ensemble réalisé A un test
plus sévére qui nous a permis de constater qu'une température d'utilisation
de 900°C était possible.

Ces essais ne nous permettent pas encore de parler de transducteurs haute
température, tels qu'ils sont définis sur la Fig. 27, c'est-3-dire

cristal piézoélectrique collé a 1'intérieur d'un boitier étanche. En effet,
1'utilisation de ce type de transducteur aurait nécessité 1'emploi d'une
enceinte et d'un produit de couplage, susceptible de supporter une
température de 700°C. Si le probléme de 1'enceinte pouvait se résoudre
assez rapidement, nous ne pouvions plus, en ce qui concerne le produit de
couplage, utiliser le terphényl qui se détruit aux alentours de 400°C. Il
ne restait que le sodium dont l'emploi pouvait &tre envisagé. Des essais
préliminaires réalisés sur ce produit afin de déterminer certaines de ces
propriétés acoustiques en température, nous avaient permis de mesurer

toutes les difficultés que comporte sa mise en oceuvre.
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Les régles de sécurité les plus Eélémentaires 3 observer pour &viter tout
incident (incendie, explosion) ainsi que les opérations de remplissage et
de nettoyage de l'enceinte de mesure, entrainent une perte de temps telle,
que 1'emploi du sodium nous a paru disproportionné avec le but de ces
premiers essais de fonctionnement & haute température.

Nous avons utilisé un bloc d'acier inoxydable NS22S qui sert & la fois

de support au cristal piézoé&lectrique et de milieu de propagation des

ondes acoustiques. L'ensemble est mis en température dans un four.

Dispositif d'essais

I1 se compose essentiellement d'un cylindre en acier inoxydable de

@ 40 mm, longueur 80 mm - Fig. 55 -

POIDS POUR Sur 1'une des faces, un
n PRESSION . . ,
cristal de Li NB O3 est colle

par diffusion intermétallique

TIGE D'APPUI
ET DE CONTACT suivant la technique décrite

GUIDE DE TIGE précédemment. Les échos de

NN

N \\\X\\\\\

réflexion sont obtenus sur la

face opposée. Un poids main-—

I "I I

TUBE DE QUARTZ tient une pression pendant la

22

CONNEXIONS diffusion. Cette pression

s'exerce par 1l'intermédiaire

THERMOCOUPLE . . . "
PIECE D'APPUI d'une tige en acier inoxydable

CRISTAL qui sert de connexion élec-
trique entre le cristal et le
| __CYLINDRE DACIER générateur lors des essais
INOXYDABLE .
acoustiques, le retour se
faisant par la masse du cylin-

dre de couplage. La piéce

d'appui sert a répartir d'une

facon homogéne la pression sur

Fig.55 _DISPOSITIF EMETTEUR RECEPTEUR
D'ULTRASONS A HAUTE TEMPERATURE toute la surface du cristal.
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Fig. 56 _DISPOSITIF EXPERIMENTAL DE MESURE DE SENSIBILITE
A HAUTE TEMPERATURE
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Un thermocouple, fix& dans le cylindre de couplage au voisinage de la
liaison, permet de mesurer la température de fonctionnement de l'ensemble
aprés sa mise en place 3 1'intérieur d'un four Adamel disposé& verticalement,
dans lequel on établit une circulation d'argon.

L'ensemble émetteur—-récepteur est excité par un générateur KRAUTKRAMER

type USEl. Un enregistreur MECI mesure simultanément, la température et

la tension de sortie proportionnelle & 1'amplitude des &chos de réflexion.

-Fig.56-

7.4.3. Résultats
On trouvera Fig. 57/a la variation d'amplitude du ler écho de réflexion
en fonction de la température. Le gain du générateur ayant é&té fixé a
50 dB, les 4 mesures ont ét& faites au cours d'une montée en température
effectuée en 3 heures environ pour chaque essai. Cette montée é&tait-suivie
d'un palier d'environ 4 heures pendant lesquelles aucune variation n'a pu
8tre décelée. L'essai n° 3 a été suivi d'un palier 3 690°C pendant
15 heures. Les mesures de l'essai n° 4 correspondent & une remise i
1'ambiance. On peut constater que les différents cyclages thermiques
n'ont pas eu d'influence sur la reproductibilité des mesures, si 1'on
tient compte de l'erreur qui peut &tre introduite par le contact élec—
trique entre la tige conductrice et le cristal par suite d'une 1légére
oxydation. Il semble bien que le collage du cristal sur l'acier inoxy-
dable ne soit pas affecté par les chocs thermiques. En effet, les décol-
lements méme limités entrainant un couplage médiocre n'auraient certaine-
ment pas permis d'assurer une telle reproductibilité.
L'augmentation de la sensibilité avec la température peut s'expliquer
d la lumiére de deux phénoménes mis en &vidence lors des essais sur les
cristaux de Li Nb 03 (paragraphe 7.8, lére partie).
On peut constater que le coefficient de couplage &lectromécanique kC
augmente avec la température. Pour une méme énergie &lectrique d'excita-
tion, 1'énergie acoustique rayonnée est plus importante aux températures
élevées.
D'autre part, du fait de la diminution de 1l'imp&dance du cristal 3 la
résonance, l'adaptation avec le générateur se rapproche des conditions

optimales, 1'impédance de ce dernier se situant autour de 50 Q.
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Ce dispositif a ensuite &té laiss& en essai pendant 30 jours.

La température moyenne de fonctionnement &tait de 800°C. Toutefois, vers
lé fin de 1'essai, un certain nombre de cyclages thermiques ont &té
effectués, avec des pointes de température de 930°C.

La perte de sensibilité a &té inférieure & 2dB, dans laquelle il faut
tenir compte de la dérive de 1l'amplificateur de sortie du générateur.

On trouvera Fig. 57/b un extrait de l'enregistrement correspondant aux
onze derniers jours de 1l'essai. On peut constater que le fait d'avoir
soumis le dispositif & une température de 930°C n'a pas modifié les
caractéristiques du transducteur.

La technique de liaison métaniobate de lithium/acier inoxydable pouvant
étre considérée comme satisfaisante, nous avons entrepris la réalisation
pratique de quelques transducteurs susceptibles de fonctionner dans le

sodium liquide.

7.5. Réalisation pratique d'un transducteur

La réalisation pratique de l'extrémité sensible du transducteur a &té faite
suivant le schéma décrit au paragraphe 1.3. 2&me partie.

La pastille piezoé&lectrique est tout d'abord collée sur un disque en acier
inoxydable constituant la lame de phase. Cette derniére est ensuite soudée
par bombardement &lectronique au corps du transducteur.

Le raccordement avec le générateur d'excitation est réalisé au moyen d'une
liaison souple susceptible de tenir en température - Fig. 58 -

Un tube souple en acier inoxydable assure une liaison &tanche entre 1la
bride de raccordement se fixant sur le transducteur et celle permettant de
monter l'ensemble sur une cuve d'essai. La liaison électrique est réalisée
par un cd@ble en cuivre isolé par des perles céramiques. Cet ensemble, dont
une partie peut 8tre immergée dans le sodium est prolongé extérieurement

a4 la cuve d'essais par un coaxial.

Un systéme d'ailettes de refroidissement usinées sur la bride intermédiaire
fait office de radiateur, &vitant un échauffement exagéré de la connexion
extérieure.

Cette disposition de la connexion souple prévue pour tenir en température

a surtout Eété congue pour étre utilis@e sur un dispositif destiné i effec-

tuerdes repérages d'objets en température suivant la technique du Sonar.

La Fig. 59 montre la réalision pratique d'un tel transducteur.
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7.6. Essais des transducteurs de la 3éme génération

7.6.1. Champ acoustique & 1'ambiante

La méthode utilisée est celle décrite au paragraphe 3.1., 2&me partie.
Nous rappelerons qu'elle consiste & enregistrer d'une fagon quantifiée,
1'énergie acoustique réémise par une bille se déplagant dans le champ
ultrasonore du transducteur en essais.

La Fig. 60 montre les résultats obtenus & l'ambiance sur un transducteur
haute température dont les caractéristiques sont les suivantes

Transducteur : Cristal Li Nb O3 @ 15 mm, ép. 0,8 mm
fo = 4,300 MHz

Lame de phase &p. 1,25 mm
Liaison intermétallique par argent colloidal

Excitation : Générateur KRAUTKRAMER USIP 10 W
Fréquence de travail 4 MHz

Enregistrement : Niveau 4 dB par teinte, la plus foncée
correspondant au maximum d'intensité
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Fig. 59 - TRANSDUCTEUR HAUTE TEMPERATURE



a) GAIN 72 dB b) GAIN 76 dB ¢) GAIN 76 dB d) GAIN 76dB
PUISSANCE 1 PUISSANCE 2 PUISSANCE 4 PUISSANCE &
d = 100mm d=200mm d = 400 mm d = 500 mm

€¢) GAIN 70 dB PUISSANCE 4

Fig. 60 . CHAMP ACOUSTIQUE D'UN TRANSDUCTEUR HAUTE TEMPERATURE 3éme GENERATION
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Les Fig. 60a/b/c/d donnent 1'image du champ acoustique dans des plans
perpendiculaires & 1l'axe d'émission & différentes distances du transduc-
teur. On peut constater que les relevés montrent une certaine symétrie,
traduisant une liaison homogéne sur toute la surface du cristal.

La Fig.60/d présente une ovalisation du lobe principal. Cela semble.
provenir de la méthode utilisée pour assurer la diffusion des couches
d'argent. En effet, pour &viter un court-circuit accidentel sur la
tranche du cristal lors de la mise en pression nécessaire & la diffusion,:
la partie périphérique de la pastille n'est pas métallisée sur quelques
dixiémes de millimétre. Cette opération se faisant manuellement, il est
assez difficile d'obtenir une figure circulaire parféite. L'élargissement
apparent du lobe principal avec la distance provient de 1'augmentation
progressive de la puissance d'excitation et du gain de 1l'amplificateur
qui compensent 1'atténuation due au parcours des ondes acoustiques dans
le milieu de propagation.

La Fig. 60/e donne 1'image du champ ultrasonore suivant l'axe d'émission
& puissance et gain constant. On peut remarquer au voisinage de la
surface émissive, un certain nombre de faisceaux secondaires causés par
les réflexions multiples dans la lame de phase. Ce résultat sera confirmé
par ceux relatifs i la méthode de SCHLIEREN.

On peut voir que 1l'interposition d'une lame de phase d'é&paisseur optimum
n'a pas eu d'influence sur la divergence du faisceau principal.

En effet, si 1'on se référe 34 la formule donnant le demi~angle de

divergence y dans le champ &loigné, soit :
. A
sin vy = 1,22 .
avec D = diamétre de 1'@metteur en m
un rapide calcul montre que y est voisin de 15°C, valeur comparable 3

celle qu'on peut constater sur l'enregistrement.

Résultats de la méthode de SCHLIEREN

Nous trouvons Fig. 61 les résultats concernant un transducteur dont les

caractéristiques sont les suivantes :

Cristal : LiNb O, ¢ 15 mm, ép. 0,8 mm

3
f0 = 4,360 MHz
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Lame de phase : acier inoxydable ép. 1,25 mm & 20°C

Collage cristal : liaison intermétallique d'argent colloidal

Température d'utilisation prévue : 600°C

Plusieurs images ont &té prises & différentes fréquences.

f = 4,360 MHz : f = 4,450 MHz

= 4,6MHZ f = 4,800 MHz

Fig.61 _VISUALISATION D'UN FAISCEAU D'ULTRASONS PAR LA METHODE DE SCHLIEREN
TRANSDUCTEUR HAUTE TEMPERATURE 3 eme GENERATION
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On peut voir que le maximun d'énergie est rayonné pour une fréquence
de 4,6 MHz.

En effet, si 1'on tient compte de la vitesse des ondes acoustiques dans
1'acier inoxydable & 20°C (5745 m/s) cette fréquence satisfait a la

condition

\4

A
d=k— = k33

pour d = 1,25 mm

Pour la température d'utilisation prévue de 600°C, la vitesse des ondes
de compression dans 1'acier inoxydable (5450 m/s) donne une fréquence

de 4,360 MHz pour une épaisseur de lame de phase de 1,25 mm. Le calcul
montre que les effets de la dilatation sont négligeables par rapport

i la précision de l'usinage (+ 0,01 mm).On voit par 13, toute 1'impor-
tance qu'il faut attacher i la température d'utilisation pour déterminer
1'épaisseur de cette lame de phase, en fonction de la vitesse des ondes
ultrasonores et de la fréquence de résonance du cristal pour une tempé-
rature donnée.

On remarquera autour du faisceau principal une émission acoustique

secondaire, due aux réflexions multiples dans la lame de phase.

Chaque élément de surface du cristal
se comporte comme une source ponctuelle.

Ces sources émettent des ondes sphériques

dans la lame de phase. En fonction de 1la
distance parcourue dans cette derniére
et de 1'angle d'incidence, elles se
conjuguent en amplitude et en phase
émettant un rayonnement secondaire sur

b le pourtour de la lame mince - Fig. 62 -

Ceci permet de comprendre que la forme

.
4
X

v
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O
e %

du faisceau d'ultrasons dépend considé-
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,
QRS

rablement de la fréquence d'excitation
Sb=kSc = kSa

avec k entier et que la lame de phase, tout en produi-

o
Q3

e
K
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Fig. 62 . EMISSION ACOUSTIQUE SECON- 1'usinage introduit des variations trés
DAIRE DUE AUX REFLEXIONS DANS  sensibles sur la forme et 1l'intensité

LA LAME MINCE

du faisceau émis.
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7.6.3. Variation de la sensibilité avec la température

Nous avons utilis& pour ces essais 1'appareillage destiné aux mesures des
propriétés acoustiques du sodium liquide qui sera décrit plus loin

(cf. 4Eme partie). La distance entre le transducteur et l'écran de réflexion
est d'environ 100 mm. Nous avons relevé 1'amplitude des &chos de réflexion
au moyen d'un oscilloscope connecté 3 la sortie de 1'amplificateur haute
fréquence du générateur d'ultrasons.

Les caractéristiques principales des essais effectuds sont les suivantes

Transducteur : Cristal Li Nb 03 @ 15mm ; 'fo = 4,310 MHz
lame de phase : é&p. 1,25 mm
Excitation : Générateur KRAUTKRAMER USIP1OW

Gain 28 dB constant pour tous les essais

RIBET DESJARDIN 241B

.

Oscilloscope

'Vous*

15 4
‘/;\‘
\\\Sﬂ/jb
3770 g 4
170 a—ed—a
10
a
2.7_70 ‘*-—"_—*D——'OQ:—\""—\/
* - + B +
S
) 0 T T =
150 300 450 60O 8°c

Fig.63 _SENSIBILITE D'UN TRANSDUCTEUR DE LA 3éme GENERATION EN FONCTION DE®©
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On trouvera Fig. 63 les résultats des mesures effectuées aux cours de
différents cyclages thermiques. La dispersion des points de mesure a
surtout pour cause un léger déplacement de 1'écran de ré&flexion provoqué
par les contraintes de dilatation résultant de 1'&lévation de tempé@rature.
L'angle du plan de réflexion par rapport & l'axe de propagation variant
légérement autour de 90°, 1'énergie réfléchie n'est pas toujours renvoyée
en totalité sur le transducteur.

On peut voir que dans l'ensemble, 1'&lévation de température n'a pas
affecté la sensibilité& qui reste pratiquement constante pour un méme
‘essal en température.

I1 faut remarquer que l'amplitude mesurée, donne une valeur globale du
signal réfléchi, pour laquelle il faut tenir compte d'une part de
1'amortissement des ondes acoustiques dans le sodium liquide (qui augmente
avec la température), d'autre part, de 1'évolution de 1'indice de réflexion
due 3 la variation des impédances acoustiques du sodium 1iquidé et de
1'acier NS22S, qui constitue 1'écran de réflexion.

Pour une tempé&rature © les valeurs mesurées sont &gales 3 :

Am = Ar . R@ exp[}2¢94xj
0 0 (48)

avec
Am : amplitude mesurée pour © donné

€]
Ar : amplitude réelle tenant compte de 1'amortissement

0 et de 1'indice de réflexion
R@ : 1indice de réflexion acier/Na pour O donné
exp[—2¢®x] : atténuation dans le sodium liquide pour O donné
X : distance transducteur &cran soit 100 mm

Le calcul montre que 1l'indice de réflexion acier/sodium

Za - Za
R = : Z : (49)
a, + a

varie peu avec la température et reste voisin de 0,91 (cf. Fig. 83)

ce qui donne pour valeur de l'amplitude réelle corrigée de la perte

de sensibilité due & 1'atténuation et au coefficient de réflexion,

pour une température donnée O]
=1 -

A -Am exp [2 @1 ﬁ] (50)

Y 0,91
O1 e]
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Si nous prenons comme référence les valeurs mesurées i 100°C soit Oo

nous pouvons &crire pour une température donnée 0O

A -1 A exp[2oc x] - A
r [mel G)l me

1
. 5,91 exp[zmeo x—fq (51)

o
On trouvera Fig. 64 les valeurs corrigées de la sensibilité du transducteur
en essais. On peut remarquer qu'elle augmente avec la température. Ceci
confirme les résultats obtenus sur les cristaux de Li Nb O3 qui montraient
une augmentation du coefficient de couplage &lectromécanique kC avec la
température. I1 faut aussi tenir compte que la lame de phase, du fait de
la variation de vitesse du son dans 1'acier NS22S, satisfait pratiquement
3 la condition de la lame demi-onde pour 600°C et quede plus, la diminution
de 1'impédance du transducteur favorise une meilleure adaptation vis—3-vis

de celle du générateur d'excitation.

Vi

30

20 —

10 ~

‘7/ |
S
/o

/
oo

2.7.70 +

1.7.70 A/
0

T T 1
150 300 L50 600 8°C

Fig.64 .VALEURS CORRIGEES DE LA SENSIBILITE EN FONCTION DE €
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7.6.4. Influence de la température sur la forme des signaux

I1 n'est pas sans intérét de remarquer l'influence de la température

sur la forme des signaux dus aux échos de réflexion. La Fig. 65 montre

les signaux obtenus & l'ambiance avant et aprés essai en température

d'un transducteur pour un parcours des ondes acoustiques de 75 mm dans
1'eau (cf. Fig. 45). Ils correspondent 3 1l'énergie &lectrique ré&émise

par le cristal fonctionnant en récepteur, au retour du premier écho de
réflexion. On peut voir que 1l'amplitude n'a pas &té affectée par la

mise en température. Par contre, la largeur a tr&s nettement diminué,

ce qui laisse supposer un amortissement acoustique plus important.

Par suite d'un fonctionnement prolongé de ce transducteur, qui a servi
entre autre aux mesures acoustiques effectuées sur le sodium liquide,

on peut penser que la diffusion entre les différents maté@riaux constituant
la jonction, s'est accentuée améliorant sensiblement le couplage acous-
tique'entre le cristal, l'argent et la lame de phase. La modulation du
signal haute fréquence provient du fait qu'ad l'ambiance, la lame de

phase ne satisfait plus 3 la condition d = k %-. L'épaisseur avait &té
prévue pour un fonctionnement & 600°C compte tenu de 1'influence de la
température sur la vitesse des ondes acoustiques ans 1'acier (cf.par.2.5.
4éme partie), et sur la fréquence de résomnance f0 du cristal piézoélectri-

que (cf. par. 7.9. — 28me partie)

2 Volts/div .S ps /div

a ) AVANT ESSAIS EN TEMPERATURE b) APRES ESSAIS EN TEMPERATURE

Fig.65 _ INFLUENCE DE LA TEMPERATURE SUR LA FORME DES SIGNAUX
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8. CONCLUSION

Les divers tests et mesures effectués sur les transducteurs de la

38me génération confirment leur excellente tenue en température. Les
qualités de la jonction obtenue par la diffusion de deux couches d'argent
nous permettent d'envisager leur fonctionnement dans le sodium liquide &
haute température avec une marge de s&curité suffisante vis-a-vis des

températures maximum auxquelles ils ont &té soumis (900°C).

La présence d'une lame de phase n'a pas eu d'influence sur le champ
acoustique. Ceci mne peut @tre que favorable pour une utilisation visant

d la localisation de pi&ces métalliques immergées dans le sodium liquide.

Les conditions auxquelles doit satisfaire 1'Epaisseur de la lame de

phase fait que la sensibilité maximum d‘'un transducteur sera obtenue

pour une température donnée, compte tenu de 1'influence de la température
sur la fréquence de résonance du cristal piézoélectrique et de la longueur

d'onde dans l'acier inoxydable.

Les résultats satisfaisants obtenus aprés ces essais en température nous
permettent d'envisager un certain nombre de tests, destinés plus particu-
liérement 3 s'assurer du comportement de ce type de transducteur sous

flux neutronique.






3éme PARTIE

ESSAIS SOUS IRRADIATION NEUTRONIQUE

DE TRANSDUCTEUR HAUTE TEMPERATURE
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INTRODUCTION

Comme il est possible d'envisager diverses applications des ultrasons pour ré&soudre
des problémes qui se posent dans les réacteurs nucléaires en cours de fonctionnement
[1] , nous avons entrepris quelques essais d'irradiation neutronique des transduc-
teurs que nous avions précédemment réalisés.

I1 est en effet intéressant de connaitre 1'évolution des caractéristiques de ces
transducteurs sous des flux de différentes valeurs. Les expériences ont porté sur
un transducteur de la 2&me génération, et sur un transducteur de la 38me génération.
Pour le premier, le test a &té& effectué 3 la température ambiante. Pour le second,
nous avons fait varier 34 la fois les conditions de rayonnement et la température.
Nous exposerons tout d'abord briévement quelques caractéristiques de la Pile Triton
ayant servi aux essais, puis nous décrirons les montages et résultats obtenus sur

les deux types de transducteur.

PILE TRITON

La pile Triton qui fonctionne au Centre d'Etude Nucléaire de Fontenay-aux-Roses
depuis Juillet 1959 est destinée principalement aux &tudes de protection contre
les rayonnements. C'est une pile du type piscine dont la puissance maximum est
voisine de 6 MW. Le coeur est constitué par de 1'uranium enrichi a& 2C 7. L'eau
déminéralisée est utilisée comme modérateur. Le rayonnement principal est consti-
tué par un flux thermique d'environ 1013 Neutrons/cmz.sec auquel s'ajoute une
certaine proportion de rapides de 1l'ordre de'IO2 Neutrons/cmz.sec. Le flux
neutronique exprimé en Neutrons/cmz.sec dont il sera fait é&tat dans les résultats
d'essais concerne uniquement les neutrons thermiques. Il en est de méme pour la
puissance rayonnée par le réacteur.

Les valeurs indiquées ne résultent pas d'une métrologie effectuée au cours des
essais sur les transducteurs, mais de mesures effectuées par le service des Piles.
Nous ne possé&dons aucune valeur du flux de neutrons rapides pour les canaux dans
lesquels ont été effectuds les essais. On trouvera toutefois sur la carte de flux
de la pile Triton - Fig. 66 ~ les valeurs concernant des canaux limitrophes.

Le coeur du réacteur est situé dans la partie délimitée par un trait gras.

ESSAI A L'AMBIANTE D'UN TRANSDUCTEUR DE LA 2éme GENERATION

L'essal a été effectué pour diverses valeurs du flux neutronique ; par contre, de
facon 3 ne faire varier que le paramétre rayonnement, la température de fonction-
nement a &té celle de 1'eau de refroidissement de la pile, que 1l'on peut considérer

comme constante ~ 35°C.
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Fig. 66 .TRITON DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX

Ce liquide assurait par ailleurs le couplage entre 1'émetteur ultrasonore et

1'écran de réflexion. Aprés la description du montage d'irradiation, nous

analyserons les résultats obtenus.

3.1. Dispositifs d'essais

3.1.1. Généralités

Considérant les conditions imposées par l'exploitation de la pile Triton,

nous avons &été amenés 3 concevoir un ensemble en acier inoxydable totalement

étanche, tout en s'attachant en ce qui concernait le corps du transducteur,

a garder 3 quelques détails prés la méme géométrie que celle qui nous avait

servi dans les essais précédents en température.
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La fréquence de travail a été fixée a 4 MHz.
Le cristal piézoélectrique était constitué par un disque de c&ramique frittée de

Pb Zr Ti 0, @ 5mm ; ép. 46/100 mm.

Ensemble mécanique

Le corps du transducteur est constitué par un cylindre en acier inoxydable dont
une extrémité est fermée par une lame demi-onde sur laquelle est collé le cristal ;
1'autre face de la pastille &tant chargée par un amortisseur en acier inoxydable
collé par le méme procédé.

Le cristal émet au travers de la lame de phase un faisceau d'ultrasons d 1'inté-
rieur d'un tube vissé sur le corps du transducteur. Ce faisceau se réfléchit sur
un écran constitué par la face interne du c8ne de centrage terminant ce tube. Des
trous percés dans la paroi de ce dernier, permettent d l'eau de refroidissement

de la pile-piscine de pénétrer & l'intérieur et d'assurer ainsi la transmission
des ultrasons - Fig. 67/b -

Cet ensemble est prolongé jusqu'd une boite de raccordement comportant les organes
de sécurité et de liaisons éléctriques. Un décrochement biologique est aménagé
dans le tube reliant le transducteur 3 la bofte de raccordement, ceci ayant pour
but de réduire 1'intensité des radiations pouvant s'échapper par 1'intérieur de

1'ensemble mécanique, 3 une valeur compatible avec les normes de sécurité.

L'étanchéité de la liaison des différents &léments situés 3 proximité du coeur du
réacteur est assurée par une soudure circulaire ex@cutée par bombardement électro-~
nique. A partir du décrochement biologique jusqu'id la boIte de raccordement située
au—-dessus du niveau d'eau de la pile, cette &tanché&ité est assurée par des joints

toriques.

Aprés mise sous vide de tout 1l'ensemble, 1l'enceinte est remplie d'argon sous une

pression de 2 bar.

Un manométre avec contact de sécurité permet de déceler toutes fuites accidentelles

qui pourraient se produire en cours de manipulation - Fig. 67/a -

Liaisons électriques

La liaison électrique du transducteur jusqu'au décrochement biologique est faite
par un tube de cuivre, isolé dans une gaine de quartz et terminé par une embase

BNC 50 Q. De cette embase jusqu'd la prise &tanche type R 908 10 BNC 50Q située

sur la bolIte de raccordement, la liaison est assurée au moyen d'un coaxial 50 Q

REf. KX2.

3.2. Dispositif de mesure

Appareils utilisés

Un générateur d'ultrasons SOFRANEL type USIP 10, alimente le transducteur au travers
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d'un dispositif adaptateur d'impédance qui nous permet de compenser les capa-
cités parasites de la ligne de 15 mdtres en coaxial 50 Q RéEf.KX2, reliant le
générateur 3 l'ensemble mécanique, ainsi que celle dd au montage lui-méme tout

en tenant compte de 1'impé&dance présentée par le cristal.

Un sélécteur d'écho nous permet de sélectionner 1'écho a étudier et de sortir
une tension continue proportionnelle 3 son amplitude. Cette tension est injectée
dans un enregistreur SEFRAM qui nous permet de visualiser toute fluctuation du

signal - Fig. 67/a -

3.3. Essais

3.3.1. Mise en pile

L'ensemble décrit au paragraphe 3.1.2. a été immergé dans la pile Triton le
10.7.1969 et placé dans le canal 94 sous un flux de 6,2.]011 Neutrons/cmz.s.

Par la suite, nous avons augmenté@ ce dernier, de fagon 3 soumettre le trans-—
ducteur 3 un test plus sévére.

Au préalable, un certain nombre de mesures avait été effectuées hors pile de
fagon 3 connaitre la réponse du transducteur en dehors de tout flux neutronique,
et dans les mémes conditions quant aux liaisons électriques.

Pendant la montée en puissance de la pile jusqu'd sa valeur maximum de 6 MW,
ainsi que pendant le dé&but du palier qui a suivi, un enregistrement continu du
signal de sortie du sélecteur d'écho, a &été effectué au moyen de 1'enregistreur
galvanométrique SEFRAM. De plus, les &chos observés sur 1'écran du générateur
d'ultrasons ont été photographiés.

Le 15.7.1969 nous sommes passés dans le canal 84 sous un flux de 2,9.1012

Neutrons/cmz.s ; puis le 24.7.1969 dans le canal 74 sous un flux de 1,39.1013
Neutrons/cmz.s.

Les essais se sont poursuivis normalement jusqu'au 10.8.1969, date & laquelle
le générateur d'ultrasons est tombé en panne par suite d'un fonctionnement
prolongé de jour comme de nuit (court-circuit de 1'alimentation haute tension).
L'ensemble de la manipulation a &té toutefois laissée en pile. Ce qui nous a
permis en remettant en service le 3.9.1969 un autre générateur d'ultrasons de

méme type, de constater la bonne tenue du transducteur aprés deux mois environ

de fonctionnement sous rayonnement.

3.3.2. Sortie de pile

Comme aucune évolution défavorable du signal d'écho ne pouvait @tre observée,
l'essai a &t& arrété et le transducteur a été sorti de pile le 11.9.1969.
L'analyse de la partie basse de cet ensemble - transducteur, colle - n'ayant
pas été prévue dans le cadre de ce test préliminaire, celle~ci a &té détruite

par les services compétents de la pile Triton.
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3.4. Résultats

3.4.1. Montée en puissance de la pile

3.4.2.

3.4.3.

Pendant la montée en puissance de la pile, une légére augmentation de 1'am-
plitude du signal d'&cho a pu &tre observée - Fig. 68/a - Un arrét de la
pile en cours des essais n'ayant pas amené une diminution de cette amplitude,
tout porte 3 croire qu'il s'agit en fait d'une dérive de 1l'ensemble de
1'appareillage de mesure. Ce dernier &tant &quipé entiérement de tubes &lec-—
troniques, n'a pu €tre mis en chauffage suffisamment longtemps 3 1'avance,

pour pouvoir &tre assuré d'une bonne stabilité en température.

Influence de la valeur du rayonnement sur la sensibilité

La dispersion des points de mesure de la Fig. 68/b - sensibilité en fonction
de 1'intensitd du flux - ne semble pas indiquer une tendance laissant supposer
une variation de la sensibilité du transducteur en fonction des variations de

1'intensité du flux auxquelles il est soumis.

On peut penser que cette dispersion aurait pour cause, d'une part, une 1&gére
fluctuation dans la réponse de l'appareillage de mesure, d'autre part, 1'impor-
tance de 1'amplitude du bruit de fond fait que suivant le moment oli 1'on effec-
tue la mesure de 1l'amplitude de 1'écho &tudié, on peut trouver des valeurs qui

oscillent autour d'une moyenne.

Bruit de fond

Au fur et 3 mesure de 1'augmentation de puissance délivrée par la pile, et par
13 méme de l'augmentation du flux neutronique traversant le transducteur, on

peut observer une augmentation trés sensible de 1'amplitude du bruit de fond.

Ce phénoméne est trés bien mis en é&vidence sur 1l'enregistrement de la Fig. 69
qui correspond & un arrét de la divergence du réacteur, di & une chute des
barres de contrdle. Le bruit de fond qui est environ 2,4 % de la valeur moyenné
du signal pour une puissance rayonnée voisine de z&ro - arrét de divergence -
passe tré&s rapidement 3 environ 25 7 pour une puissance rayonnée de 6 MW.

Ce phénoméne semble avoir pour origine le fait que sous rayonnement, il y ait
affectation du réseau cristallin de la céramique de Pb Zr Ti O, constituant

3
1'émetteur d'ultrasons.
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Fig.68 .INFLUENCE DU FLUX NEUTRONIQUE SUR LE BRUIT DE FOND

En effet, on peut supposer que sous les chocs provoqués par le passage des

particules issues du réacteur, il y ait :

a) déplacement des atomes du réseau di aux chocs créés par les
particules lourdes (neutrons,«< etc ...) entralnant la formation

de lacunes et d'atomes interstitiels,

b) perturbation du systéme électronique par des particules légéres
( 8, v, X) provoquant, soit une excitation (déplacement d'&lectrons)

soit une ionisation (arrachement d'&lectrons).

Si nous tenons compte de la quantité de rayonnement i laquelle le transducteur

a 8té exposé exprimée en unité de dose intégrée (nvt) :

nvt f d(t) dt = nv.t = [flux de Neutrons/cmz.s] . temps en fonction des

différentes positions du transducteur par rapport au coeur du réacteur :

11

. 5 jours dans canal 94 flux 6,2 x 10 Neutrons/cmz.s

soit 6,2.10' x 8,64.10% x 5 = 3,214.10!7 (avt).
. 9 jours dans canal 84 flux 2,9.1012 Neutrons/cmz.s
soit 2,9.10'2 x 8,64.10" x 9 = 2,255.10'% (avt).

13

. 40 jours dans canal 74 flux 1,39.10 Neutrons/cmz.s

soit 1,39.10'° x 8,64.10" x 40 = 4,8.10'% (nvt).

Ce qui nous améne 3 une quantité totale de rayonnement de

5,05.1019 (nvt).

On peut supposer que compte tenu, d'une part de cette valeur de dose intégrée
(nvt) et d'autre part, du fait que la sensibilité du transducteur n'ait pas
diminuée, comme nous le verrons au paragraphe suivant, les effets destructeurs
dus aux rayonnements sont compensés par une guérison spontanée du cristal en

cours de bombardement.
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On peut remarquer que ces résultats ne sont pas incompatibles avec ceux donnés
par la littérature [17] ol 1'on admet qu'en général, & partir d'un flux total
de 1020 Neutrons/cmz.s, il y a affectation du réseau cristallin des céramiques,

comme le montre les diagrammes de diffraction des rayons X.
Remarque :

Pour certaines applications des transducteurs haute température dans les piles
refroidies par des métaux liquides, par exemple le repérage d'ocbjets immergés
dans le Na, 1'amplitude de ce bruit de fond est sans importance, quant aux
résultats que 1'on désire obtenir. En effet, si 1'on veut uniquement localiser
un objet quelconque, on ne tient pas compte de la valeur que prend le signal
de réflexion, mais du temps mis par la pulse d'ultrasons pour parcourir la
distance entre 1'émetteur et l'objet. Ce qui se raméne 3 une mesure de temps

séparant deux pulses et non a une mesure d'amplitude.

Variation de la sensibilité dans le temps

Si 1'on admet un certain pourcentage d'erreur de lecture ainsi qu'une dérive
électrique des appareils de mesure soumis 3 un fonctionnement prolongé, on

peut dire que 1'amplitude des signaux d'&cho est restée sensiblement constante.

Ces enregistrements ainsi que la comparaison des photos d'échos prises en
début et fin d'essai — Fig. 70/a - ne laissent absolument passupposer une

tendance 3 la diminution de la sensibilité& du transducteur.

Comportement de la colle sous rayonnement

L'analyse de la forme du signal correspondant au premier &cho de réflexion,
en début et en fin d'essai - Fig. 70/b - nous permet de dire que la colle
assurant la liaison mécanique et acoustique - Amortisseur/cristal/support -

ne s'est pas détériorée sous l'action du rayonnement.

En effet, lors d'essais précédemment effectués en laboratoire en ce qui
concernait uniquement la tenue en température, nous avons pu constater qu'un
décollement du cristal de son support ou de l'amortisseur, se traduisait

par une augmentation de la largeur du signal, fonction de 1'importance du
décollement. Ceci &tant di au fait que le cristal ne se trouvant plus chargé
acoustiquement par les mémes impédances, 1l'amortissement mécanique s'en

trouve diminué. (cf. paragraphe 6.3 ; 2&me partie)
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Fig. 70 .AMPLITUDE DES ECHOS EN DEBUT ET FIN D'ESSAI D’IRRADIATION.

3.5. Conclusions

On peut dire que la sensibilité du transducteur en essai pendant deux mois n'a
L oA ~ 19 .

pas semblé &tre affectée par un rayonnement total de 5,05.10 (nvt), ceci

aussi bien en ce qui concerne le matériau piézoélectrique que la colle assurant

les liaisons cristal/support/amortisseur.

4. ESSAI EN TEMPERATURE ET SOUS IRRADIATION D'UN TRANSDUCTEUR DE LA 3éme GENERATION

Les résultats obtenus avec les transducteurs de la troisi®me génération, nous ont
paru ne pas devoir nécessitér de poursuivre plus avant des essais de fonctionnement
sous irradiation des transducteurs de la 28me génération.

Compte tenu de la limite imposée par la température maximum de ces derniers, nous
avons préféré tester des transducteurs dont les performances en température sont
nettement supérieures et autorisent une utilisation en immersion dans le sodium
liquide (600°C environ).

Les difficultés que présentait la mise en oeuvre de sodium, en fonction des impé-
ratifs imposés par 1l'exploitation du réacteur, nous ont amenés i utiliser comme
milieu de propagation des ondes acoustiques, un cylindre d'acier inoxydable sur

lequel est collé un cristal piézoélectrique. L'ensemble est mis dans un four
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spécialement construit pour fonctionner sous irradiation neutronique (four HEBE).
Aprés avoir décrit succinctement le montage qui présente une certaine analogie,
avec ceux utilisés pour les essais 3 haute température et les essais d'irradiation

i 1'ambiance, nous commenterons les résultats obtenus.

4.1. Dispositif d'essai d'irradiation

Nous n'insisterons pas sur le dispositif émetteur-récepteur d'ultrasons qui est
sensiblement identique & celui utilisé pour les essais & haute température

(cf. Fig. 55). Une pastille de Li Nb O, de @ 15 mm ; ép. 0,8 mm est collée par

3
diffusion d'argent sur 1'extrémité d'un cylindre en acier inoxydable. Les échos
de réflexion sont obtenus sur la face opposée. La liaison &lectrique entre le
cristal et les pi&ces de contact est assurée par un ressort en Inconel. Six
thermocouples Chromel-Alumel placés sur le guide d'onde, permettent de détecter
la température de 1'ensemble. La Fig. 71/b montre la disposition de ce dernier
d 1'intérieur du four type HEBE dont on distingue les quatre enroulements de
chauffage. Une double paroi, remplie d'hélium, assure 1'isolement thermique
entre 1'eau de la piscine et le montage d'irradiation. L'intérieur du four

est placé sous atmosphére d'érgon.

-~

Des manométres 3 contact permettent de détecter toutes fuites accidentelles

pouvant survenir au cours des essais.

La Fig. 71/a montre une vue d'ensemble du dispositif d'irradiation en température.
Le dispositif de mesure est identique & celui utilisé& pour les essais d'irra-
diation & 1l'ambiance. Toutefois, 1'enregistreur SEFRAM est remplacé par un
enregistreur MECI multivoies, qui permet d'enregistrer simultanément 1'amplitude
du signal d'écho et la tempé@rature du dispositif. L'asservissement en température
des quatre &léments chauffants du four HEBE est assuré i partir d'armoires
électriques comprenant des divers appareils de régulation associés au dispositif
de sécurité (Hélium-Argon). La Fig. 72 montre la disposition générale de la baie
de mesure et des armoires d'alimentation du four.

Une vue d'ensemble du réacteur en cours de fonctionnement est donné sur la Fig. 73.
On distingue sur les passerelles situées 3 la partie supérieure de la piscine,

1l'extrémité des différents dispositifs en essais.
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Fig.72 _DISPOSITIF DE MESURE ET DE REGULATION POUR ESSAIS D'IRRADIATION EN
TEMPERATURE

4.2, Essais
Le dispositif d'irradiation en température a &té plagé en pile dans le
canal 86 dans les conditions suivantes de fonctionnement :

12 Neutrons/cmz.s

flux neutronique .......e0ueeee.. 2,910

tempErature ....eeveenesesssssass 350°C
Aprés huit jours de fonctionnement au cours desquels aucune &volution de la
sensibilité n'a pu €tre observée, nous sommes passé dans le canal 76,
les conditions de fonctionnement &€tant alors :

flux neutronique .....eoveeeosss ],3].]013 Neutrons/cmz.s

LEMPETALtUTE «vtveenrernanananas. 380°C
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Aprés avoir fonctionné pendant 28 Jours dans ces conditions, un incident
di 3 un mauvais contact sur le cristal, intervenant au moment du passage
dans le canal 66 nous a obligé 3 interrompre les essais et & sortir le
dispositif du réacteur.

Nous ferons les remarques suivantes concernant les paliers de température

effectués au cours de cette expérience :

I1 ne nous a pas été possible de faire varier séparément les deux para-
métres caractérisant cet essai - flux neutronique et température -

En effet, compte tenu de la section efficace que présentait le guide
d'onde et le four, ces derniers voyaient leur température augmenter sous
1'effet du rayonnement nucl&aire auquel ils &taient soumis. La température
augmentant avec l'intensité du flux neutronique.

On peut dire que dans l'ensemble, le four HEBE n'a pas &té utilisé en
tant que dispositif de chauffage. Néanmoins, sa conception spéciale
rendait son utilisation indispensable comme isolant thermique vis—&-vis

de 1'eau de refroidissement du réacteur.

4.3. Résultats

4.3.1.

Influence du rayonnement sur la sensibilité

I1 semble assez difficile & priori, de sé&parer l'influence du rayonnement
et de la température sur la sensibilité. Cependant, si l'on tient compte
des résultats obtenus sur les essais 3 haute température de montages
similaires qui montraient une augmentation de la sensibilité avec la
température, on peut remarquer que l'intensité du flux neutronique
entraine une diminution de cette derniére — Fig. 74 - Le fait de passer
du canal 86 au canal 76 augmente la valeur du flux neutronique dans le
rapport 4 et entraine une perte de sensibilité d'environ 18 dB. Par la
suite, cette sensibilité augmente légérement pour se stabiliser & environ
14 dB en dessous de la valeur existant au début de l'essai. Ce dernier
phénoméne traduit trés certainement une guérison spontanée des effets
destructeurs dus aux rayonnements ; ce que confirmerait le fait que par
la suite la sensibilité n'a pas varié compte tenu de la quantité@ de

rayonnement auquel le dispositif a &té soumis exprimé en unités nvt.

2.1018 (nvt)
3,1.1019 (nvt)
soit une quantité& totale de rayonnement de :

3,3.1019 (nvt)

8 jours dans le canal 86

28 jours dans le canal 76
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Comme nous 1'avons dit, 3 la suite des essais d'irradiation & 1'ambiance,
on admet généralement qu'il y a affectation du réseau cristallin des céra-

, 2
miques 3 partir d'une dose totale de 10 0(nvt)
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Fig. 74 . INFLUENCE DU RAYONNEMENT ET DE LA TEMPERATURE SUR LA SENSIBILITE

Nous n'avons pu mettre en &vidence de la méme fagon que lors des essais
d'irradiation 3 1'ambiance, l'existence d'un bruit de fond 1i& & 1'impor-—
tance du flux neutronique.

Toutefois, comme le montre la Fig. 75 correspondant d un arrét du réacteur
di 3 une chute des barres de contrdle au cours de 1l'essai dans le canal 86,

on peut remarquer une certaine instabilité de 1'amplitude du signal d'écho ;
la valeur moyenne restant sensiblement constante. Il semble qu'une fluctua-
tion du flux neutronique accompagnée d'une chute de température affecte

les propriétés acoustiques du dispositif ultrasonore.
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La disparition progressive des fluctuations d'amplitude, apparait & premiére
vue liée 3 la remontée de température ; la remise en puissance de la pile
s'effectuant plus rapidement que cette dernidre, compte tenu de l'inertie
thermique du guide d'onde et du four. Ceci semble 3 priori confirmer
1'hypothése avancée d'une guérison spontanée du matériau, guérison favorisée

par une agitation thermique plus importante des molécules, due & une éléva-

tion de la température.

TEMPS

Fig.75.FLUCTUATION DU SIGNAL D'ECHO DU A UN ARRET DU REACTEUR
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4.3.2. Examen du dispositif Emetteur-récepteur aprés irradiation

Aprés une période de deux mois environ, nécessaire & la désactivation

du dispositif ultrasonore et & la décontamination des &léments prévus
pour le démontage, la partie basse de 1'ensemble d'irradiation a été

mise en cellule chaude en vue d'un examen.

Ce dernier avait pour but de s'assurer d'une part des causes ayant
entrainé 1'arrét prématurd de l'expérience, d'autre part du comportement
de la liaison céramique-métal aprés irradiation.

En ce qui concerne l'examen de la liaison, nous avons pu constater que

le cristal adhérait parfaitement sur la lame de phase. Des efforts
mécaniques relativement importants (chocs, essai de décollement)
n'aboutissant qu'ad arracher des fragments de pastille.

Nous avons pu constater, au cours du démontage, que le ressort de contact
avait perdu une partie de son &lasticit&. Ce phénoméne étant 1ié semble-
t-il &8 1'action conjuguée de la température et du rayonnement.

Par suite de la réduction de sa hauteur libre, il est possible que les
chocs causés par le changement de canal d'irradiation, aient définitivement
rompu un contact fragilisé par les conditions de fonctionnement.

Ceci serait confirmé par le fait que dés la constatation de 1l'incident,
nous avons pu remarquer que des chocs exercés sur 1'ensemble mécanique

se traduisaient par 1l'apparition fugitive d'un signal d'écho.
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5. CONCLUSION
A la lumiére des résultats obtenus au cours des différents essais de
fonctionnement 'sous irradiation neutronique, on peut dire que les transducteurs
haute température sont susceptibles d'@tre utilis@s dans un réacteur nucléaire
pour résoudre certains problémes posés par leur exploitation.
L'action conjuguée de la température et du flux neutronique entraine une
légére diminution de la sensibilité, sans pour autant rendre: impossible
1'exploitation des signaux. Le gain disponible sur 1'amplificateur des
générateurs d'ultrasons, autorise une diminution plus importante de 1'ampli-
tude des échos.
Ceci permet d'envisager des tests plus sévéres vis-3-vis du flux neutronique.
D'autres essais sont actuellement envisagés dans ce sens.
Nous avons remédié aux problémes que posait le ressort utilisé pour assurer
le contact électrique sur le cristal, par 1l'emploi d'un autre matériau que
1'Inconel.
L'Hastelloy X qui peut supporter une température de fonctionnement de
1'ordre de 1 200°C semble convenir.
Indépendemment du prix de revient, la mise au point du montage et le temps
nécessaire 3 la désactivation et 3 la décontamination du dispositif faisant
suite aux essais, font que ces expérimentations s'é@talent sur une période
d'environ six mois.
Ceci explique le nombre relativement faible des mesures qu'il nous a été

pbssible d'effectuer jusqu'3d présent.
jusq %
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INTRODUCTION

Les performances des transducteurs haute température de la 3éme génération,
nous ont permis de voir dans quelle mesure, il serait possible de ré&soudre
certainsg problémes posés par l'utilisation du sodium liquide dans un réacteur
nucléaire.

Les caractéristiques acoustiques du sodium et de l'acier n'&tant connues que
trés partiellement, nous avons effectué un certain nombre de mesures destinées
a4 mettre en &vidence 1'influence de la température sur leurs propriétés
acoustiques.

L'évolution de ces paramétres est de plus déterminant pour le calcul de la
lame de phase.

Nous nous sommes &également assuré des possibilités d'utilisation de ces
transducteurs en vue de la localisation de piéces ou ensembles mécaniques
immergés dans le sodium liquide. Ces essais nous ont amené 3 réaliser un
dispositif expé&rimental susceptible d'&tre utilisé avec du sodium liquide

i une température d'environ 300°C.

Nous décrirons les divers appareils utilisé&s au cours de ces essais, ainsi

que les résultats obtenus.

MESURES ACOUSTIQUES EFFECTUEES SUR LE SODIUM LIQUIDE ET L'ACIER
INOXYDABLE NS22S EN FONCTION DE LA TEMPERATURE

2.1. But des mesures

Nous avons vu au paragraphe 2. 2&me partie, que l'épaisseur de la lame de
phase dépendait uniquement du rapport entre 1'imp&dance du milieu de

couplage - sodium - et celle du matériau constituant la lame mince - acier

inoxydable -
L'impédance acoustique d'un matériau se définit par Zapv avec :
s e 3
p = masse spécifique en Kg/m
v = vitesse des ondes acoustiques en m/s

Il importe donc de connaitre l'influence de la température sur p et v.

La variation de la masse spécifique du sodium avec la température a été
mesurée et calculée par MG. ROBIN et L de NUCHEZE [18]. Nous avons entrepris
de mesurer 1'influence de la température sur la célérité des ondes acous-
tiques dans le sodium liquide. D'autre part, la mesure du coefficient

d'atténuation des ultrasons dans ce matériau, pour une fréquence donnée
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et différentes températures, permet de prévoir les limites d'utilisation

des transducteurs haute température dans les applications pratiques. Les

résultats positifs obtenus & la

de la 3&me génération, nous ont

suite de la réalisation des transducteurs

permis d'effectuer valablement ces mesure.

Principe de la mesure de vitesse des ultrasons en fonction de la
température
I1 consiste & comparer le temps mis par deux impulsions d'ultrasons
synchrones, pour parcourir une distance connue, l'une dans le matériau
i étudier, 1'autre dans 1l'eau. Cette derniére étant prise comme référence
-Fig.76-
E_C&_QN DE REFLEXION ECRAN DE REFLEXION
X L
MATERIAU Y Sm—
EN ESSAIS _I I

d1

Y

&_TRANSDUCTE UR

[ — d2

- TY JUL_L_

t1

CELLULE D'ESSAI

Fig.76 _PRINCIPE DE LA MESURE
FONCTION DE 8

|t2

INTERFEROMETRE GENERATEUR D'ULTRASONS

DE LA VITESSE DES ULTRASONS EN
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Si 1'on fait coincider sur 1'écran d'un oscilloscope les deux signaux de

réception en faisant varier d, en peut écrire :

2
d d
1 2

t = t t = e—— t = e

1 2 1 d2 2 2
d d d. v
V—l=-‘-,£ _ V]=c11—2- (52)

1 2 2

Ce qui nous donne la vitesse des ondes acoustiques dans le matériau en

essais ; pour une température donnée ; avec :

dl 3 d2 : distance transducteur/écran en m

v : vitesse des ultrasons en m/s dans le matériau
pour & donné

v : vitesse des ultrasons en m/s dans 1l'eau i 6 donné

Partant des résultats précédents, faisons varier la température de la cellule

d'essais. La vitesse des ultrasons va se modifier et tl # t2. Les deux
signaux ne seront plus en coincidence. En faisant varier d2 nous retrouvons
la méme figure d'interférence et nous pouvons &crire :
d, +
d1 9 Ad2
T A =
i T V2
i entrai :
ce qui aine v, d]
+ =
vy Ay T, + bd, (53)

2.3. Principe de la mesure du coefficient d'atténuationec

L'intensité émise par un transducteur piézoélectrique rayonnant dans un

milieu de couplage subit une atténuation de la forme :

. —20:
I=1I.°%
o
d'oii 1'on tire :
1 I
« = Lo
2x & I (54
o
avec :
X : distance transducteur—-é&cran en métre
. . 2
I : intensité en watt/m

La mesure consiste 3 faire le rapport des intensit&s ultrasonores regues

entre deux positions distantes de x -~ Fig. 77 -
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Fig. 77 - PRINCIPE DE MESURE DU COEFFICIENT D'ATTENUATIONoC

En fait, il est plus simple de mesurer l'amplitude des &chos de réflexion A,

que de faire une mesure d'intensité acoustique.

On a d'autre part la relation :

2
P
I == (55)
2 2
intensité acoustique en watts/m
. 2
P : pression en Newtons/m
Za : imp&dance acoustique en Kg/m.s

« peut alors s'écrire :

2

x = —I_. - Log _P_z = — - Log A2
2x P 2x A

(o} (o]

d'otd :

(56)
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2.4, Dispositif expérimental de mesure sur le sodium

2.4.1.

2.4.2,

Généralités

Le sodium liquide est particulidrement réactif en présence d'oxygéne et
d'eau et se combine avec un grand nombre de métaux. Ces impératifs nous
ont amené i convevoir une enceinte étanche en acier inoxydable dans
laquelle le sodium est fondu sous vide primaire.

Les manipulations préliminaires nous ont convaincu qu'une tr@s grande
puretd du produit &tait nécessaire si 1l'on désirait avoir 3 basse tempéra-
ture un bon mouillage sur la face &mettrice du transducteur. La présence
d'impuretés ou d'une couche extr@mement fine d'oxydes, s'opposant 3 toute
propagation des ondes acoustiques.

Pour parfaire ce mouillage, le transducteur subit, avant sa mise en place,

un décapage dans un bain acide nitrofluoré, aprés dégraissage au trichlor-

éthyléne et séchage.

Description de 1'appareillage

I1 se compose essentiellement d'un fondoir comportant un filtre destiné 3
retenir la pellicule d'oxyde qui recouvre les lingots de sodium. Il est
relié par une canalisation & la cellule d'essais dans laquelle le sodium
fondu tombe par gravité -Fig.78/a-—

Le transducteur est fixé 3 la base de la cellule d'essais ; un jbint
cuivre assure 1'é&tanchéité. Un écran de réflexion mobile par rapport au
transducteur permet de faire varier le parcours des ondes acoustiques.

Un thermocouple Chromel-Alumel est plagé 3 proximité du transducteur.

En liaison avec un régulateur, il nous permet de contrdler la température
de travail.

Un générateur KRAUTKRAMER type USIPIO W excite en paralléle le transduc-
teur de la cellule d'essais et celui de 1'interférométre. Sur ce dernier,
un vernier nous donne la distance du trajet des ultrasons dans 1'eau avec
une précision de 1/100 de mm.

On trouvera Fig. 78/b une vue d'ensemble de la manipulation. Lorsque le
sodium fondu est passé dans la cellule d'essais, la température de cette
derniére est amenée 3 600°C puis stabilisée pendant 1/2 heure environ,
avant de commencer les mesures. Les essais s'effectuent lors des descentes
en température. Il est plus facile de garder un faible gradient thermique

dans le sodium lorsque l'ensemble se refroidit.
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Fig. 78 - DISPOSITIF EXPERIMENTAL DE MESURE SUR LE SODIUM
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2.5. Résultats

2.5.1. Mesure de la vitesse des ultrasons dans le sodium liquide

Le dispositif actuel ne permet pas de connaitre avec précision la distance
entre 1'écran et le transducteur. Aussi, avons nous préféré effectuer la
mesure 3 partir d'un déplacement relatif.

On régle d, et d, de fagon 3 avoir coincidence entre les &chos provenant

1 2
de 1'interférométre et de la cellule d'essais
R
Y1 A

On déplace 1'écran de la cellule d'essais d'une valeur connue Adl et la

méme figure d'interférence est recherchée en déplacant 1'écran de

l'interférométre de Ad2 d'od :

2 1 pour une température donnée.

Si des changements de température modifient la valeur de v, il suffit de

faire varier'Ad2 de A (AdZ) pour garder toujours la méme figure d'inter-

férence.

I1 vient alors

ad, ady e Ay
v] + Avl v2
so1lt v Ad
vy vy = Ad2 T A}Ad y
2 2

On trouvera Fig. 79 le résultat de nos mesures. Nous avons porté sur
la méme figure (trait pointillé) les résultats obtenus par YING-SHUH-PAN,
SCOTT et CLYDE [19 ] dans la gamme de température 100° 3 310°C.

Ces derniers ont proposé une formule empirique permettant de définir la
vitesse des ondes acoustiques en fonction de la température.

v = 2577,25 - 0,524 6 en m/s
ex X

I1 semble que la gamme de température réduite, &tudiée par ces auteurs
puisse expliquer la variation linaire résultant de 1'utilisation de

cette formule.
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m/sA

97,6 SOLIDIFICATION
2500
2400
2300 Y T T T o
150 300 450 600 geC

Fig. 79 _ VITESSE DES ULTRASONS DANS Na EN FONCTION DE ©

Nos mesures ayant &té effectudes jusqu'd des températures plus élevées,
les résultats montrent une variation moins linéaire avec la température.
La vitesse des ultrasons pour une température donnée peut étre exprimée au
moyen de la formule empirique que nous proposons ci-dessous, tenant compte

de la température de solidification du sodium 97,6°C.

v, = 3,3.10° exp [ 97,6°c - & 2,35.1073] + 2200
avec :
Vo = vitesse des ondes acoustiques en m/s pour une température 0
6 =  température du sodium en °C

2.5.2. Mesure du coefficient d'atténuation « dans le sodium liquide

Dispositif expérimental

Nous avons utilisé le méme dispositif que celui qui a servi aux mesures
de vitesse en fonction de la température (cf. Fig. 78)
L'écran de réflexion est déplagé de facon 3 mesurer une variation

d'amplitude correspondant & une modification du parcours des ondes



=151~

acoustiques de 80 mm. Un oscilloscope est connecté au générateur d'excita-
tion pour faciliter la mesure de l'amplitude des &chos de réflexion.
De méme que pour les mesures de vitesse, celles du coefficient d'atténua-

tion «s'effectuent au cours de la descente en température.

Résultats des mesures

La Fig. 88 montre les résultats obtenus pour une fréquence de 4 MHz.

La dispersion relativement importante des points de mesure provient du
dispositif expérimental. En effet, le jeu nécessaire au déplacement de
1'8cran ne permet pas, au cours des diverses mesures, de ramener la

face de réflexion dans un plan absolument normal 3 1'axe d'émission.
L'énergie regue par le transducteur est d'autant plus faible que 1'écart
angulaire est important.

Malgré cette imprécision, on peut remarquer que le coefficient « a
tendance 2 augmenter avec la température. Nous avons porté, en fonction
de cette derniére, 1'expression _:5' en secz.cm_].10_17, qui est généra-

lement utilisée. £

. . 2 .
Le coefficient = pouvant se mettre sous la forme = = k f~ on exprime le

fait que 1'amortissement est proportionnel au carré de la fréquence.

o

—5 augmente sans toutefois présenter des valeurs &levées.
£ ,

On peut comparer avec l'eau 3 1'ambiante ou

;:f - 24.10‘17 secz.cm—].10—17 contre environ

- —-— — 3 5 °
35.10 17 Sec2 Cem 1. 10 17 pour le sodium & 85°C.
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Fig. 80 _ CCEFFICIENT D’ATTENUATION. o< DANS Na EN FONCTION DE 8 POUR F=4MHz

Les résultats que nous avons obtenus résultent de l'application de la
formule qui donne la valeur du coefficient d'atténuation & partir de la

mesure d'amplitude d'écho de réflexion

1 A
« = = Log AO
Il n'est pas sans intérét de comparer l'évolution de ce coefficient «
avec la température telle que nous avons pu l'observer, avec celle qui
résulterait de 1'uti1isation de la formule théorique qui donne les
valeurs de ce coefficient en fonction de différents paramétres

21r2 2

K ) (57)
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avec :
£ : fréquence en Hz
P : masse spécifique
v : célérité des ondes acoustiques
g : viscosité transversale
g : viscosité volumique
: C c
M P / v
CP : chaleur spécifique 3 pression constante
CV : chaleur spécifique & volume constant

Généralement, les différents auteurs ne tiennent pas compte des deux
derniers termes pour le calcul du coefficient =« dans les liquides ;

nous avons

(58)

Ch
3 'S

3

p Vv

Un rapide calcul montre que « diminuerait avec la température, contraire-
ment 3 ce que nous avons pu observer au cours de nos essais, ou relever
dans la littérature [19]

I1 semble qu'il soit nécessaire de tenir compte de tous les termes de la
formule &noncée plus avant si 1l'on désire arriver & un résultat en accord
avec les mesures. Malheureusement, certains coefficients comme ng ne sont
pas connus pour le sodium liquide.

Mesure de la vitesse des ultrasons dans l'acier inoxydable NS228S

en fonction de la température

Dispositif d'essais

On trouvera Fig. 81 le schéma de principe des mesures. Un cristal de

Li Nb 03 de ¢ 15 mm, ép. 0,8 mm est collé sur un guide d'onde en acier
inoxydable de L = 81,4 mm 3 20°C; ¢ 50 mm. L'ensemble est chauffé dans
un four Adamel. La température est contrdlée par un régulateur associé
d un thermocouple Chromel-Alumel fixé& sur le guide d'onde. Une circula-
tion d'argon est effectuée & 1l'intérieur du four, de fagon & &éviter

une oxydation exagérée des piéces métalliques. Le principe de la mesure
est en tout point identique 3 celui utilisé pour les mesure sur le

sodium.
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Résultats

La Fig. 82 nous montre la variation de vitesse des ondes acoustiques dans
1'acier inoxydable NS22S en fonction de la température. Nous avons tenu
compte dans le calcul de la dilatation du guide d'onde : « 19.10_6.
On peut voir que la vitesse & la température ambiante (5758 m/s) est
plus faible que pour l'acier ordinaire (5900 m/s).

La vitesse diminue d'environ 6,5 % entre 1'ambiance et 900°C.

Si 1'on considére la variation du phénoméne comme linéaire, on peut

en premiére approximation &valuer la diminution i 0,40 mé&tre/°C

2.6. Application des résultats aux transducteurs haute température

Les mesures effectuées en vue de définir les propriétés acoustiques du
sodium et de l'acier inoxydable NS22S en fonction de la température, nous
ont permis de mettre en &vidence certaines caractéristiques concernant la
construction et le fonctionnement des transducteurs.

La valeur des impédances acoustiques respectives du sodium Za et de

) ]
1'acier inoxydable NS22S Za améne les remarques suivantes :

2

a) Z_ reste toujours supérieure & Z
a, a,

D'aprés les conditions énongées au paragraphe 2, 2éme partie, concernant
1'épaisseur de la lame de phase, on voit que celle-ci devra &tre une

lame demi-onde plutdt qu'une lame quart d'onde.

b) Dans la mesure ol ces transducteurs seront utilisés pour la détection
ou la localisation de piéces en acier inoxydable immergées dans le
sodium liquide, nous pouvons voir que 1'énergie acoustique réfléchie R,
3 1'interface de ces deux matériaux, représente environ 90 7 de l'énergie

de 1'onde incidente. Cette valeur restant sensiblement constante entre
150° et 600°C.

Nous avons porté sur la Fig. 83 les différentes valeurs des impédances
acoustiques du sodium et de 1'acier, ainsi que le coefficient de réflexion

R en fonction de la température.
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Fig.83 _INFLUENCE DE LA TEMPERATURE SUR L'IMPEDANCE ACOUSTIQUE DE L'ACIER
NS22S ET DU Na.ET SUR LE COEFFICIENT DE REFLEXION R

3. DETECTION DE PIECES IMMERGEES DANS UN MILIEU LIQUIDE, A UNE TEMPERATURE
DE 300°C

3.1. Généralités
La détection de piéces se fait par écho, suivant la technique du Sonar.
I1 ne nous a pas été possible d'effectuer ces manipulations en utilisant
le sodium liquide comme milieu de propagation des ondes acoustiques.
En effet, si le dispositif a &té prévu et réalisé dans ce but, l'utilisation
de quantité relativement importante de ce produit (160 litres) nécessaire
i son exploitation n'a pu @tre envisagé & l'intérieur de nos laboratoires.
Nous 1l'avons remplacé par un produit similaire au terphényl. Il s'agit du
Santotherm 190 qui présente 1'avantage d'€tre en phase liquide 3 1'ambiante,
facilitant ainsi sa manipulation. Il peut €tre utilisé jusqu'a une tempéra-

ture de 370°C ; sa tension de vapeur est alors environ de 200 g/cm2.
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A 1l'ambiante, la vitesse des ondes acoustiques est inférieure i celle du
sodium 1 500 m/s, ce qui donne, compte tenu de sa masse spécifique, une
impédance acoustique d'environ 1,8.106kg.m2.s, soit la moitié de celle du
sodium. Cette valeur reste compatible avec les conditions imposant une
épaisseur de lame de phase en k%

Nous avons pu constater par contre, que l'amortissement acoustique &tait

telle qu'elle est prévue pour le sodium.

extrémement important.
Cecl nous a obligé i effectuer des opérations de détection d une distance
relativement faible = 100 mm, par rapport & celle qui aurait pu étre

retenue par l'emploi du sodium.

3.2. Description de 1'appareillage

I1 se compose essentiellement d'une réserve reliée par des canalisations
comportant un certain nombre de vannes, d une cuve d'essais située 3 la
partie supérieure de 1'ensemble.

Cette derniére renferme un dispositif mécanique qui permet de déplacer
le transducteur fixé 3 sa base.

L'ensemble est totalement &tanche. L'&tanch&ité entre les piéces mobiles
du dispositif mécanique et la cuve est obtenue par l'emploi de soufflets
en acier inoxydable. Ce dernier matériau a été utilisé systématiquement
en vue de 1l'emploi du sodium. Ce dernier se présentant & la tempdrature
ambiante sous une forme solide, toutes les piéces avec lesquelles il se
trouve en contact, comportent un dispositif de préchauffage au moyen
d'éléments chauffants, du type thermocoax. La mise en température dans
la cuve d'essais est assurée par dix bougies chauffantes étanches
immergées dans le sodium. Ces dernidres sont solidaires du couvercle
situé 3 la partie supérieure de la cuve. Celui-ci peut &tre déposé pour
permettre les interventions & 1l'intérieur du récipient. L'ensemble du
dispositif est enti&rement calorifugé. Aprés un préchauffage a 150° C,
le sodium contenu dans la réserve est poussé& dans la cuve d'essai par
une pression d'argon, qui est maintenue en permanence dans 1'ensemble

de 1'enceinte.

La Fig. 84/a montre une vue d'ensemble du dispositif d'essais.
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Fig.84_VUE D'ENSEMBLE DE LA CUVE POUR ESSAIS ACOUSTIQUES DANS LE SODIUM
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On peut voir la réserve et le dispositif de mise sous pression d'argon.

On distingue d la partie supérieure, la cuve d'essais ceinturée par une
passerelle de dégagement. Sous cette derniére, se situent d'une part, la
baie de mesure, comportant le générateur d'ultrasons et 1l'enregistreur sur
papier &lectro-sensible associé& & un dispositif quantificateur, d'autre
part, les deux baies électroniques destindes & la régulation de température
et 3 la commande des moteurs 3 vitesse variable assurant les déplacements
mécaniques - Fig. 84/b -

La chaine cinématique reproduisant les différents déplacements et modes de
balayage que peut effectuer le transducteur, est représentée Fig. 85.

On remarquera que ce dernier peut €tre réglé, en outre, en site et en
azimut.L'expérience a montré toute 1'importance qu'il fallait attacher 3
1l'orientation du faisceau d'ultrasons par rapport au plan de réflexion

si 1'on désirait utiliser le transducteur avec le maximum d'efficacité.

La Fig. 86 montre la disposition des différents appareils associés 3 la
cuve d'essais. Des hublots avec écran de protection permettent d'avoir

une vue intérieure de la cuve en cours de fonctionnement.

Des transducteurs peuvent étre fixés sur les parois de la cuve, en vue

d'augmenter les possibilités d'utilisation (détecteur de niveau, &tude

de champ acoustique).

Visualisation de piéces immergées dans un liquide chaud

-

Le dispositif d'enregistrement est identique 3 celui qui a &té utilisé
pour le relevé des champs acoustiques. Dans le cas de la visualisation

de piéces ou d'assemblages immergés dans un liquide chaud, les signaux
d'échos correspondent aux réflexions sur la piéce elle-méme.

Nous avons effectué une série de relevés & l'ambiante dans la cuve ayant
servi 3 la visualisation des champs acoustiques , en enregistrant les

échos de réflexion engendré&s par une piéce sur laquelle &tait gravée une
lettre A .

La Fig. 87 montre quelques enregistrements effectués avec des transducteurs
de notre fabrication, destinés 3 fonctionner 3 la température ambiante [20]
L'enregistrement correspond & 1'é@chelle | et montre qu'il est possible

d'envisager la détection d'assemblages différents sur lesquels seraient

gravées des lettres repéres.
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distance 10 mm d'eau + 50 mm d'acier
Palpeur drot @ 10 -4 MHz Palpeur focalisant @40 - 2MHz

~-Palpeur focalisant @ 60 -4MHZz

Fig.87 _ VISUALISATION D’OBJETS A LA TEMPERATURE AMBIANTE
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De plus, 1'utilisation de faisceaux ultrasonores focalisés permet d'augmenter
le pouvoir de résolution.
Sur la Fig. 88 on peut voir 1'image d'une piéce en forme de Té qui a &té

- ~

visualisée 3 différentes températures au moyen des transducteurs de la 3éme
génération. Si la définition n'est pas aussi bonne que celle obtenue pour
les images visualis@es 3 1l'ambiance au moyen des transducteurs ordinaires,

il est néanmoins tré&s possible d'effectuer des reconnaissances de formes.

4. CONCLUSION

L'utilisation. des transducteurs haute température de la 3&me génération
nous a permis de mesurer les propriétés acoustiques du sodium liquide
jusqu'i une température de 600°C. On remarque surtout que la vitesse des

ondes diminue et que l'amortissement augmente avec la température.

La comparaison des résultats de la visualisation des images de piéces
immergées obtenues a4 1'ambiante et en température, montre qu'il est

possible d'améliorer encore la technique actuelle de visualisation en
température, en adaptant devant le cristal &metteur une lame de phase

destinée a focaliser le faisceau.
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CONCLUSION GENERALE

La premié&re partie de cette &tude a montré toutes les difficultés que

présentaient, d'une part, la mise au point de dispositifs de mesure

en température, d'autre part, l'interprétation des résultats des expé-
riences réalisées en vue de définir 1l'influence de la temp&rature sur

les différentes constantes qui caractérisent un cristal piézoélectrique.

Malgré 1'impossibilité de définir avec précision certaines caractéristiques,
les diverses mesures effectues ont permis de mettre en évidence 1l'é&volution
de quelques paramétres impoftants. A partir de ces derniers, nous avons

pu faire un choix valable parmi les différents matériaux piézoélectriques
€tudiés en vue de réaliser un transducteur ultrasonore susceptible de

fonctionner en température.

-

Si la température de fonctionnement est inférieure i 300°C, on peut vala-
blement penser utiliser des transducteurs réalisés 3 partir de titanate
zirconate de plomb. Par contre, si 1'on désire envisager une utilisation
a une température plus &€levée, comme c'est le cas pour un réacteur i
neutrons rapides refroidi par du sodium liquide, dont la température est
de 1'ordre de 600°C, seul le métaniobate de lithium permet de répondre i

ce probléme.

Cette utilisation pour le sodium liquide impose de concevoir un transduc-
teur dans lequel le cristal est collé sur une lame mince, assurant 1'étan-
chéité d'un boitier de protection.

Une &tude théorique succincte de la propagation des ondes acoustiques

dans une lame mince, a permis de définir a priori les caractéristiques
géométriques auxquelles elle devait satisfaire. Dans le cas ol l'émission
acoustique du cristal s'effectue dans le sodium liquide, & travers une

lame mince en acier, on devra utiliser une lame demi-onde.
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Les diverses méthodes de collage d'un cristal piézo&lectrique sur une lame
de phase que nous avons essayées, ont abouti a la réalisation de trois géné-
rations de transducteurs, caractérisées par leur température limite de
fonctionnement. La troisiéme génération utilise la jonction métaniobate de
lithium/acier inoxydable, au moyen de deux couches d'argent diffusant

1'une dans 1'autre. Ce type de liaison permet d'absorber les contraintes
dues aux différences des coefficients de dilatation ; de plus,elle assure

un couplage acoustique satisfaisant entre 1'ambiante et 900°C.

Les essais de fonctionnement i 1'ambiante sous rayonnement nucléaire des
transducteurs de la 2éme génération, ont montré que ce type de capteur,
réalisé 3 partir de titanate zirconate de plomb collé par un adhésif a
base de résine époxy conductrice, n'était pas affecté par la valeur du

flux neutronique.

Sur un transducteur de la 3éme génération soumis 2 un essai d'irradiation,
conjointement 3 une mise en température, nous avons pu remarquer une
baisse de la sensibilité, consécutive & une augmentation du flux neutro-
nique. Un incident survenu dans une liaison électrique a entrainé un
arrét prématuré de 1'expérience. Un examen en cellule chaude a confirmé
1'excellent comportement de la jonction. Il semble difficile de tirer

des conclusions définitives a la suite de cet essai. D'autres expériences
similaires sont actuellement en cours. Elles permettront dans un proche

avenir de lever certaines indéterminations.

Les mesures que nous avons effectuées sur le sodium liquide nous ont
permis de connaitre avec précision la vitesse et l'amortissement des
ondes acoustiques dans une gamme de température qui, a4 notre connaissance,

n'avait pas été explorée jusqu'a ce jour.

La visualisation d'assemblages immergés dans un liquide chaud représente
une des applications des transducteurs haute température que nous avons

fabriqués.

On peut utiliser les techniques ultrasonores pour de nombreux problémes
qui sont résolus a& l'heure actuelle & la température ambiante : mesure de

niveau, mesure de débit, contrdle non destructif de matériau, etc...

' ; 2 e
L'emploi des transducteurs que nous avons réalisés permet de trouver un

prolongement 3 toutes les applications imposant une utilisation en tempéra-

ture.
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