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RESUME

Un marqueur fluorescent thermosensible a été développé pour application haute
température (1173 K-1423 K). Il offre la possibilité de déterminer I’histoire thermique
avec une meilleure résolution thermique que les peintures thermochromes
conventionnelles, et pourrait étre facilement mis en ceuvre sous forme de revétement
par des procédés sol-gel.
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1. INTRODUCTION

La connaissance des champs de température vus en service par des composants internes est
cruciale pour le dimensionnement de systémes opérants a haute température. En effet, dans certains
cas, la difficulté d’acces a certaines zones confinées nécessite d’avoir recourt a des peintures
thermochromes, dont les changements de couleur avec la température d’exposition permettent de
déterminer ex-situ I’histoire thermique de composants revétus a I’issue d’un événement thermique
représentatif en conditions stationnaires. Cependant, le caractéere discret et le faible nombre des
virages de couleurs limitent la résolution thermique de ces peintures & quelques dizaines voire
quelques centaines de degrés [1]. L’utilisation de marqueurs photoluminescents, dont les propriétés
d’émission de fluorescence varient continument avec la température et sont facilement mesurables
quantitativement, offre la possibilit¢ de déterminer I’histoire thermique avec une meilleure
résolution thermique [2].

2. MARQUEUR PHOTOLUMINESCENT DE L’HISTOIRE THERMIQUE YSZ:ER*

N

Des aérogels de zircone stabilisée & I’yttrine et fonctionnalisée avec des ions erbium et
europium (YSZ:Er'* et YSZ:Eu™) ont été synthétisés par voie sol-gel a partir de précurseurs
alkoxydes. A I’issue du séchage supercritique et d’un traitement thermique de 2h a 973K, les
aérogels se présentent sous la forme de poudres composées de cristallites de taille sub-
micrométrique partiellement cristallisées, fluorescentes sous 1’excitation d’un laser Nd:YAG a 532
nm (pics d’émission a 545 nm et 562 nm pour YSZ:Er** et 2 585 nm et 606 nm pour YSZ:Eu™).

Pour le luminophore YSZ:Er*, des traitements thermiques isothermes de courte durée (15
min) entre 1173K et 1423K entrainent une cristallisation progressive qui, en modifiant
I’environnement des ions Er’*, provoque une augmentation significative de [Dintensité de
fluorescence des pics d’émission de fluorescence a 545 nm et 562 nm (d’un facteur 50 entre 1’état
initial et I’état traité 15 min a 1423K) ainsi qu’une augmentation du temps de vie de fluorescence
(de 16 us a 43 us). Les propriétés de fluorescence mesurées a température ambiante a 1’issue d’un



traitement thermique en conditions stationnaires sont ainsi représentatives de la température a
laquelle a été exposé le matériau, et peuvent donc permettre de déduire son histoire thermique.

3. SENSIBILITE A L’HISTOIRE THERMIQUE DU MARQUEUR YSZ:ER*/YSZ:EU*

Un marqueur mixte YSZ:Er™* (sensible a I’histoire thermique) / YSZ:Eu** (trés peu sensible a
I’histoire thermique) a été étudié, pour lequel des ratios entre les intensités de fluorescence des ions
Er** (545 nm ou 562 nm) et des ions Eu’* (606 nm) ont été définis afin de limiter la forte
dépendance des intensités de fluorescence absolues aux conditions d’observation. Comme illustré
par les courbes d’étalonnage sur la Figure 1, les ratios d’intensité et le temps de vie de fluorescence
évoluent respectivement de maniere exponentielle et linéaire avec la température lors de traitements
thermique isothermes de 15 min entre 1173K et 1423K. Une approche basée sur I’approximation
des résolutions thermiques théoriques par des différences de température équivalentes de bruit
(NETD) [3] montre que celles-ci, comprises entre 5K et 2K (ratio d’intensité) et 6K et 2K (temps de
vie), sont significativement meilleures que les résolutions des peintures thermochromes
conventionnelles dans cette plage de température.
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Fig. 1 : Sensibilité & I’histoire thermique du marqueur YSZ:Er**/YSZ:Eu** développé (poudres) : évolution (a)
des ratios d’intensité I /I, et (b) du temps de vie du pic d’émission & 562 nm des ions Er’* avec la
température d’exposition pour des traitements thermiques isothermes de 15 min entre 1173K et 1423K.

4. REVETEMENT PHOTOLUMINESCENT MARQUEUR DE L’HISTOIRE THERMIQUE

La mise en ceuvre du marqueur pour des applications de détermination de 1’histoire thermique
est envisagée sous la forme d’un revétement déposé par voie sol-gel. Le marqueur reste en effet
stable aux températures de consolidation nécessaire, et divers tests de dépdts de revétements ont
montré que les poudres synthétisées sont adaptées au dépdt par des procédés sol-gel de type dip-
coating et spray coating.

CONCLUSION

La forte sensibilité a 1’histoire thermique de I’intensité et du temps de vie de fluorescence du
marqueur YSZ:Er**/YSZ:Eu™, ainsi que sa compatibilité avec les procédés de dépot sol-gel, sont
prometteuses quant a la possibilité de déterminer 1’histoire thermique de composants revétus avec
une meilleure résolution thermique que les peintures thermochromes actuellement disponibles.
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