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Infrared microthermography was used to study dynamically the decomposition of single
cristalline platelets (surface 1 cm?) of copper sulfate pentahydrate. The measurement of the local
self cooling allows to plot the thermal profiles in front of the reaction and yields the temperature
of the reactive interface. It is also possible to plot the thermal maps of the samples for their
evolution, and thereby gets permitted knowledge of the gradients of temperature in those
reactions. The evolution of these values with pressure, orientation of the platelets or of the
reactive interface is envisaged.

Le phénomeéne d’élimination de V'eau a partir du’un substrat condensé
(évaporation, sublimation, déshydratation, désorption. . .) se préte bien a ’étude
des processus chimiques et thermiques de surface [1, 2]. L’auto-refroidissement qui
résulte du caractére endothermique de ces transformations et qui se manifeste a la
surface réactive phase condensée-vapeur, retarde le phénoméne d’évaporation a
'interface et fait naitre des flux de chaleur dans les phases contiglies. Il réalise donc
le couplage des processus d’interface et des phénomeénes de transport: les
déséquilibres propres de I'interface ne sont pas indépendants des propriétés de
transport dans les phases adjacentes.

D’un point de vue théorique, 'investigation thermodynamique de l'interface
conduit a I’expression de la production d’entropie de surface [3, 4]. L’expression que
’on peut trouver en [5] met en évidence deux types de contributions : d’une part, la
contribution des différents phénoménes irréversibles de la surface: réactions
chimiques, transfert de chaleur dans la surface et diffusion de surface. . . mais aussi
d’autre part, la contribution des phénoménes résultant des discontinuités, a la
traversée de la surface, des grandeurs volumiques: température, potenticls
chimiques des constituants. .. Donc, si Pon s’en tient 4 la recherche des forces
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thermiques situées a l'interface, motrices de 1’évolution du systéme, on observe
qwelles sont de deux ordres : le gradient thermique dans la surface d’ou découle le
transport interfacial et la discontinuité de température a laquelle est liée le transport
transinterfacial. Une discussion de la nature tensorielle de ces forces et de leur
éventuel couplage (selon Onsager) conduit & prévoir des interférences particuliéres
des processus de transport entre eux [5, 6].

Les réactions endothermiques interfaciales peuvent étre analysées théoriquement
sous cet angle [6-8] mais il importe, sur le plan expérimental, de chercher a retrouver
les contributions des forces thermiques & la surface.

Le but de cet article est de montrer, a partir d’un exemple particulier, ’appui que
la microthermographie infrarouge est capable d’apporter aujourd’hui dans I’étude
dynamique des phénoménes thermiques développés au cours d’une réaction
endothermique interfaciale.

1. Protocole expérimental et appareillage

La figure 1. schématise la nature et la disposition respective des principaux
éléments de I'appareillage. L’utilisation simultanée d’'une caméra de thermographie
IR et de ses périphériques et d’un dispositif de visualisation optique permet de
suivre I’évolution des phénomenes thermiques en relation avec le développement de
la réaction chimique, sur un échantillon mis hors d’équilibre.

I-1. Cellule d’observation (figure 2.)

Le corps de la cellule est relié & un ensemble de vannes et de points froids, non
représentés ici, permettant de réaliser le vide et d’établir dans le réacteur une

Tiroir de
controle

Loupe binoculaire

Moniteur
Observation noir et nachet NS 50 avec
blanc boitier photographique
LR. Observation optique
camera .
— Cliches photographiques
i Coloriseur
infra rouge — )
et
peripheriques Magneto-
scope Celiule d'observation

Moniteur|
—* lcouleur Enregistrear
de terpérature

Fig. 1. Représentation schématique des principaux éléments de Pappareillage
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pression fixe de vapeur d’eau. Le réacteur, fermé par un hublot (D), est régulé a
+0,1°; ses dimensions ont été choisies telles quen absence de décomposition,
I’échantillon (3) soit aussi isotherme que possible. L’échantillon repose sur 3 pointes
de verre : ainsi la réaction ne s’initie pas aux contacts support-lame.
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Fig. 2. Cellule d’observation

I-2. Matériau et préparation des échantillons

Nous avons choisi d’étudier la décomposition d’échantillons lamellaires
monocristallins de sulfate de cuivre pentahydraté en sel trihydraté en raison de la
facilité d’obtenir des cristaux bien formés et de grande taille, et de I'importance des
résultats antérieurement acquis {9, 10].

Les monocristaux (figure 3.) sont sciés sur scie multifils ; les orientations des
lames adoptent la dénomination suivantes : X | [(ouX_1 ) pour une lame paralléle (ou
perpendiculaire) 4 un plan X, X||(ou L) pour une lame paralléle (ou perpendiculai-
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Fig. 3. Faci¢s des monocristaux utilisés
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re) 4 un axe X. Les lames monocristallines ont une surface d’environ 1 cm? et une
épaisseur de 0,8 mm.

Sans préparation particuliére, la réaction apparait habituellement en quelgues
points de la lame, donnant naissance 4 des domaines isolés se développant en
surface et en volume et possédant une forme et une orientation dont les
caractéristiques ont fait précédemment 1’objet d’investigations systématiques en
fonction de paramétres divers (pression, température, orientation des
lames. ..) [10].

Pour une présentation plus claire des résultats et leur exploitation quantitative,
I’échantillon subit un prétraitement qui consiste a ensemencer par le produit de
réaction la lame dans une direction donnée. Les figures 4 a et b rappellent les
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Fig. 4. Ensemencement des lames M || (a) et &L (b) (ligne pointillée : direction et forme des domaines
isolés)

diverses directions d’ensemencement sur lames M| et CL (en relation avec le
développement des domaines décomposés isolés sur ces deux types de lames).

Dans ces conditions (figure 5), nous observerons la progression dans une
direction donnée d’un front de réaction unique avec ’assurance de la formation du
composé trihydraté, et une diminution importante des temps de latence.

Nous avons pu vérifier que la vitesse de progression d’un front de réaction unique
se développant parallélement & lui-méme était identique a celle de progression d’un
domaine isolé dans la méme direction.

Fig. 5. Progression d’un front de réaction sur une lame monocristalline
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I-3. Thermographie

a) Caméra large bande et microthermographie

Les résultats présentés dans cet article ont été obtenus au moyen de la caméra de
thermographie Inframétrics modéle 525 : il s’agit d’un thermographe a détecteur
CdHgTe refroidi et dans lequel la déflection du « champ élémentaire » se fait par un
procédé optomécanique, constitué de deux miroirs oscillants (ligne et trame) et
travaillant généralement dans la bande 8-12 . L’étude dynamique des phénoménes
thermiques développés au cours d’une réaction de décomposition telle que celle
retenue a nécessité deux modifications du modéle standard :

Compte tenu des dimensions des échantillons, il est équipé en microthermogra-
phie (téléobjectif x 3, lentille de rapprochement 6”) ; on atteint alors un pouvoir de
résolution de 0,1 mm pour un champ d’observation de 11 X 15 mm et une distance
de travail de 150 mm environ.

L’observation IR et visible des échantillons placés dans le réacteur impose que ce
dernier soit obturé par une fenétre de fluorine. La figure 6. représente 1’évolution de
la transmission en fonction de la longueur d’onde d’une fenétre de 3 mm
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Réponse spectrale de la caméra &
large bande
}

=
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Fig. 6. Réponses spectrales des caméras standard et large bande en relation avec
— la transmission spectrale de 'atmosphére (a)
— la transmission spectrale de la fenétre de fluorine (b)
— la courbe d’émittance spectrale W, d’un corps noir & 340 K (c)
— la courbe de réponse du détecteur (d)
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d’épaisseur en relation avec différentes données. L’absorption par le hublot d’une
partie non négligeable du rayonnement IR propre du matériau a étudier,
particulierement dans la fenétre d’absorption atmosphérique 8-12 , a pu étre
compensé par l'utilisation d’une caméra «large bande», travaillant dans le
domaine 2-14 p.

A partir des signaux vidéo délivrés par le systéme de thermographie (ou restitués
par enregistreur magnétique) on peut, par I'intermédiaire du tiroir de contrdle de la
cameéra, effectuer un certain nombre de présentations et de traitements simples par
voie analogique.

Présentations en tons de gris (figure 7a) sur un moniteur de visualisation
monochrome : le contraste de luminance visible est proportionnel au contraste
thermique sur 'objet étudié.

Analyse ligne (figure 7b et ¢). L’arrét du balayage trame permet de présenter en
analyse ligne rapide le profil thermique — A(x) = f(T,) — d’une ligne choisie dans
I'image et repéré sur une échelle a dix divisions.

Nous signalerons pour mémoire, les présentations possibles des images en
« fausses couleurs» trés utiles pour I'analyse quantitative des phénoménes
thermiques. Pour des raisons techniques, elles ne seront pas présentées dans cet
article.

b) Thermographie : mesures préliminaires

Pour mesurer avec précision une température vraie, il faut établir
expérimentalement la correspondance entre 'amplitude de la tension vidéo A, en
chaque point 4 de 1’objet, repérée comme nous ’avons signalé sur une trame de dix
intervalles et la température T, du corps observé.

Etalonnage du thermographe. Des courbes de réponse de la caméra doivent étre
tracées, tenant compte des conditions réelles d’utilisation (absorption par
Patmospheére, systéme optique, fenétres).

Les déshydratations seront effectuées a des températures voisines de 60°. De
caractére endothermique, elles sont susceptibles de provoquer un abaissement de
température de ’échantillon subissant la décomposition ; des mesures globales
effectuées sur des réactions appartenant a la classe des réactions endothermiques
ont montré que, pour des réactions effectuées en régime statique sans convection
forcée des gaz produits, les refroidissements observés ne dépassaient généralement
pas 10°. L’¢étalonnage peut donc étre effectué sur un intervalle d’une dizaine de
degrés.

La soudure chaude d’un thermocouple (5, enduite de peinture noire 3M Velvet
Coating (¢ = 0,98), placée dans le réacteur — figure 2. —, au niveau du porte-lame,
est soumise & une température voisine de 65°. Le réacteur est fermé par la fenétre en
fluorine. Aprés visualisation et ajustement a un niveau isothermique convenable du
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Fig. 7. Traitement analogique du signal délivré par le thermographe

signal vidéo correspondant, on laisse chuter la température de la cellule. La
synchronisation des deux enregistrements des températures et des images IR permet
de faire correspondre une température a chaque image thermique ; un exemple de
courbe d’étalonnage est donné figure 8. On vérifie dans chaque cas la linéarité de la
réponse dans le domaine exploré, pour la gamme de sensibilité choisie.

Emissivité des produits de réaction. Par comparaison des émissivités des corps
étudiés, lamelles monocristallines, complétement ou non déshydratées, avec celles
de corps d’émissivité connues, placés dans les mémes conditions de température et
visés sous le méme angle par le thermographe, nous avons pu vérifier que les
produits initiaux et finaux de la réaction pouvaient étre assimilés a des corps noirs
dans le domaine de température et de longueur d’onde exploré.

De ce fait la détermination quantitative de la température par mesure du
rayonnement infrarouge se trouve relativement simplifiée : le rayonnement propre
du corps n’est pas affecté d’un terme d’erreur di & un flux parasite traversant

J. Thermal Anal. 30, 1985
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Fig. 8. Courbe d’étalonnage du thermographe ; exemple

I’épaisseur de la lame monocristalline, ou di a la réflexion sur ce corps de
rayonnements émis par les objets environnants et il n’est pas nécessaire d’apporter
de correction due a 'émissivité des corps ; de plus au cours de I’évolution chimique
du matériau, le facteur d’émission est uniforme sur toute la surface étudiée, on
pourra donc comparer les différentes régions d’un méme thermogramme et obtenir
une carte de la distribution des températures.

Choix d’une référence

En possession des courbes d’étalonnage des caméras, et dans la mesure ou il est
justifié d’assimiler les constituants de la réaction a des « corps noirs », il est possible
de faire correspondre une température a chaque tension vidéo obtenue pour chaque
champ élémentaire analysé. En fait, 1a présence de flux parasites et d’une éventuelle
dérive du thermographe n’est pas totalement exclue ; de plus, au cours de I’étude
dynamique, on peut étre conduit a modifier le niveau thermique du signal afin
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Fig. 9. Comparaison du signal de la scéne étudiée a ceux des sources de référence. A : amplitude du
signal ; ¢: temps
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d’adapter I’échelle en tons de gris au phénoméne thermique étudié. Pour ces raisons,
la méthode pour graduer avec précision 'amplitude du signal en température
consiste en une mesure relative avec une (ou plusieurs) source (s) de référence (figure
9.) placées dans le plan de mise au point du thermographe, et dont on connait
I’émissivité et la température.

I1. Resultats experimentaux. Comportement thermique des materiaux
au cours de la reaction

La figure 10 résume les différentes observations infrarouges et visibles réalisées
au cours de la décomposition d’une lame CL ensemencée (110)|| (z,: instant ol
I'observateur décéle les premiers indices de la décomposition). Deux lignes
d’analyse sont présentées a quatre instants différents.

ty :lalame est isotherme, les profils thermiques en analyse ligne sont horizontaux
sur les deux niveaux 1 et 2 et sur I'ensemble du cristal (clichés 10a, b et c).

to+15 mn: la lame est hors d’équilibre et la décomposition se manifeste par
I’apparition des domaines déshydratés a I’endroit ou I’ensemencement a été
effectué. Les profils de température ne restent pas horizontaux : la zone ou la
réaction est initiée apparait plus froide que le reste de la lame (une graduation
d’écart), (clichés 10d, e et f).

to+ 66 mn : le front de réaction bien formé progresse de la droite vers la gauche de
la lame; le refroidissement s’accentue particuliérement & Iendroit méme on
s’effectue la décomposition, mais il progresse également sur I'ensemble de la lame
(clichés 10g, h et i).

to+ 102 mn : la décomposition a encore progressé ; la partie non transformée,
refroidie, apparait quasi-isotherme et la partie transformée en arriére du front de
réaction, ne subissant plus le refoidissement di a la réaction, reprend progressive-
ment la température initiale (clichés 10j, k et 1).

A partir d’expériences de ce type, parfaitement reproductibles, et réalisées en
faisant varier différents paramétres tels que pression, orientation des lames ou de
P’ensemencement, taille des lames, et moyennant un nombre suffisant, en moyenne 5
ou 6, de lignes d’analyse, il est alors possible de remonter a la distribution des
températures a la surface du cristal en réaction et a son évolution en fonction du
temps.

Comme indiqué sur la figure 11 a, on sélectionne sur chaque ligne d’analyse 5 ou 6
points dont les coordonnées sont exactement connues (/: distance d’un point au
bord non ensemencé de la lame). On détermine pour chaque ligne et chaque point,
la graduation correspondant & son niveau sur le profil thermique; son écart,

11 J. Thermal Anal. 30, 1985
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Fig. 10. Progression du front et profil thermique au cours de la décomposition d’une lame ¢1
ensemencée 110({; 7= 340 K; P = 6,5 torr

converti en degrés, par rapport au niveau thermique de la référence, exprime le
refroidissement du point considéré. A partir de ces valeurs nous pouvons accéder a
diverses données de I’évolution dans le temps et dans 'espace du phénoméne
thermique observe.

1I-1. Refroidissements locaux : évolution en fonction du temps

La figure 11b représente un exemple d’évolution en fonction du temps du
refroidissement local en différents points d’une ligne d’analyse : le refroidissement,

J. Thermal Anal. 30, 1985
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Fig. 11. a) Définition des coordonnées utilisées pour I'étude quantitative. b) Refroidissements locaux et
évolution en fonction du temps. Lame M || ensemencée 4} (. P = 2 torr, T = 340 K. La position
des points 1 & 5 est repérée par leur distance / au bord non ensemencé de la lame

qui se manifeste dés la mise hors d’équilibre de la lame, croit en chaque point dés
I’abaissement de la pression dans la cellule (¢,), pour atteindre une valeur maximale
de 5,5 K. La valeur du refroidissement maximal atteint, décroit avec la distance a
I’ensemencement. La figure 12a fournit un second exemple. Dans ce cas, la
formation du front, s’accompagne ici encore d’un refroidissement évoluant dans le
temps comme précédemment. Cependant malgré les précautions prises (ensemence-
ment) I'expérience montre qu’on ne peut empécher indéfiniment 'apparition de
domaines déshydratés dans les zones non ensemencées (figure 12b). Aprés la
formation du front et sa progression pendant un laps de temps plus ou moins long
(dépendant de la pression), des domaines se forment en différents endroits de la
lame, perturbant le phénoméne initial de progression de 'interface dans la direction
choisie.

A partir de I'instant (¢, + 25 mm environ), ou le refroidissement a atteint sa valeur
maximale, et ot le cristal commence a se réchauffer, des domaines isolés

11* J. Thermal Anal. 30, 1985
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Fig. 12a et b Comparaison de I’évolution des refroidissements en fonction du temps (a) avec
I’avancement du front de réaction (b). Lames M|| ensemencée D||; P = 29 torr,
T = 340 K. Dansla figure 12b les clichés correspondent dans 'ordre a ¢4, 7, + 13 mn ; 1, +
26 mn; t,+54 mn; 15+ 89 mn
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apparaissent sur la lame, en avant de l'interface réactionnelle. Lorsqu’ils ont atteint
un développement suffisant (environ 1 mm pour la grande dimension), 3 un instant
voisin de ¢, + 54 mn, le cristal se refroidit de nouveau et le refroidissement passe par
un second maximum. On remarquera la position du point noté 3 (figure 12b) par
rapport aux ellipses formées devant le front de réaction : la courbe R = f{r) qui lui
correspond accuse un minimum peu marqué comparativement a celles des points 1
et 2 ; ces derniers plus éloignés de la zone de perturbation, voient leurs températures
s’élever avant de se refroidir sous 'influence d’un nouveau flux froid provenant de
3. Le point 4, situé dans la zone transformée, en arriére du front de réaction, se
réchauffe fortement avant de subir un second mais léger refroidissement.

On peut se demander quel est ’ordre de grandeur de la perturbation apportée par
le développement d’un domaine elliptique situé sur une ligne d’analyse perpendi-
culaire a un front de réaction. Tenant compte de ses dimensions, des vitesses de
progression, de la quantité d’eau libérée et de I’enthalpie de déshydratation, le
développement d’un tel domaine nécessite un apport d’environ 1075 J-s™! mm ~2
d’interface. Comme la figure précédente le montre, un phénoméne thermique de
cette amplitude est bien décelé par le thermographe, et le flux qui résulte d’un tel
puits de chaleur, peut étre suivi par I'abaissement de température décelable en
chaque point de la lame ou d’une ligne d’analyse.

L’examen des expériences décrites dans ce paragraphe, montre I'intérét et la
nécessite, lors de telles études, de comparer les résultats de I'analyse thermique aux
photographies de la scéne analysée par le thermographe. Il s’agit en effet de
phénoménes thermiques complexes se superposant éventuellement dans le temps et
dont I'analyse est rendue plus aisée et plus stre par cette comparaison.

I1-2. Refroidissements locaux : évolution en fonction des cordonnées spatiales ;
profils thermiques

Les figures 13a et b représentent I’évolution dans I’espace des refroidissements
maximums observés sur des lames CL et M {|. On constate que le refroidissement
atteint sa plus grande valeur sur la ligne de formation du front de réaction noté
F(O): les maxima peuvent s’observer simultanément en tous points de la lame
(figure b) aprés progression du front de réaction, ou bien dans un intervalle de
temps, généralement peu étendu, marqué sur la figure a par une zone hachurée. Le
refroidissement dans la partie non transformée de [’échantillon lamellaire est
toujours maximum immédiatement a I’avant du front de réaction. Ces observations
sont générales, indépendamment de la pression, de I'orientation cristallographique
de la lame et de I’ensemencement.

J. Thermal Anal. 30, 1985
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La figure 14. montre que les profils peuvent se linéariser par une transformée
log R = f(I) ce qui traduit leur caractére exponentiel dans la zone non transformée
de la lame, a partir du front de réaction.

Rmax

a)

Rmux

35

3
0 2 4 6

l,mm Lmm

Fig. 13. Valeurs des refroidissements maximums en fonction de la distance / au bord non ensemence de
lalame ; Bindigue le bord de lalame. (a) L (110)}1; P = 17,5 torr; T = 340,5 K.(b) M{{d||;
P=186torr; T =340,5K

Pour préciser ce point particulier, nous avons tracé les profils de température de
part et d’autre du front de réaction et pour différents instants au cours de la
décomposition réalisée sous 2 torr d’une lame M || ensemencée 4| |. Les résultats
d’analyse thermique ont été déja décrits par la figure 11b. Les transformeées
log R = f(I) (figure 15b) montrent que les profils sont d’allure exponentielle dans la
zone non décomposée (1, + 30 mn et pratiquement 4+ 20 mn) sauf aux premiers
instants de la réaction correspondant a la formation puis a la progression du front.

@ 07
o
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b
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) | 1 J
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Fig. 14. Courbes log R = f(l); T = 340 K ; (a) é1 (110)]|. 7 torr; (b) &L (110); P = 18 torr; (c) M|

d|}, P =29 torr
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Fig. 15. Courbes de refroidissement (a) et transformées (b) a différents instants de la décomposition
d’une lame M || ensemencée d|] (P = 2,0 torr; T = 340 K)
Fdésigne la position du front aux différents instants ; la partie transformée du cristal est située a
droite de F

A proximité immédiate (environ 1 mm) de I'interface F, a des temps voisins de 7,
{to+5 mn et f,+10 mn), on constate que la température subit une variation
d’autant plus rapide que 'on est prochede #,. (0,5 K mm™'az,+5;0,3 K mm™'a
1o+ 10).

Comme nous I'avons déa mentionné, la partie transformée se réchauffe
rapidement aprés éloignement du front de réaction, en raison du caractére
polycristallin et de Iexistence de nombreuses fissures permettant un contact
important entre le matériau et le gaz environnant. Il en résulte également une
variation trés rapide de la température dans la zone décomposée, en arri¢re du front
de réaction (z,+ 30 mn).

1I-3. Gradients

Divers exemples d’évolution des gradients avec le temps sont reproduits figure
16a et b. Les plus faibles gradients observables par cette méthode sont de I'ordre de
0,05 K mm™!; a ’examen des figures, on voit qu’il est possible dans les réactions
¢étudiés d’atteindre des valeurs de l'ordre de 1 K mm !: il s’agit donc de
phénoménes thermiques dont "amplitude peut étre importante. L’amplitude des
gradients apparait du méme ordre de grandeur pour des lames d’orientations
différentes, dans les mémes conditions de température et de pression. Ils paraissent
par contre fortement influencé par les conditions de pression sous laquelle est
effectuée la décomposition (figure 16a et b).
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Fig. 16. Gradients thermiques pour différents couples de points i/j et évolution de I'intensité en fonction
du temps. (a) lame M || D||, 2 torr, 340 K ; (b) lame é1, (110)}], 29 torr, 340 K

II-4. Cartes thermiques

Comme nous 'avons indiqué, les lames sont ensemencées sur un front rectiligne :
il est en fait constitué par la juxtaposition de domaines (figure 17) dont la
progression répétée, assure l'avancement. En conséquence, dans I'hypothése
d’échantillons de dimensions suffisantes, les lignes isothermes devraient étre
paralléles au front, avec un profil de température d’allure exponentielle perpendi-
culairement a linterface. Considérons Uexemple de la figure 18a. Les lignes
isothermes sont effectivement paralléles au front de réaction et d’ensemencement,
particuliérement sur la partie centrale ; elles apparaissent déformeées aux bords de la
lame. On peut construire la répartition des valeurs des gradients thermiques autour
d’un point noté A (figure 18b). Conformément 4 la progression du front décrite ci-
dessus, les gradients apparaissent bien nuls parallélement a ’ensemencement ; ils
atteignent leur valeur maximale dans la direction perpendiculaire a celle du front de
réaction (0,33 K mm™%).
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Fig. 17. Représentation schématique de la progression et allure du profil de temperature

Ensemencemem

Fig. 18. Cartes thermiques (a) et construction vectorielle des gradients (b); en haut lame 1, 1101,
2 torr, 340 K ; en bas lame M|}, Di}, 2 torr, 340 K

La construction des cartes thermiques apparait ainsi comme une méthode
permettant de mettre directement en évidence et de visualiser I'intensité des
gradients a la surface de la lame, 4 un moment de ’évolution. Il convient de
remarquer qu’une numérisation du signal vidéo délivré par la caméra, en temps réet
ou différe, permettrait un tracé plus précis des courbes isothermes. Dans notre cas,
disposant d’un nombre relativement restreint de lignes et de points d’analyse, le
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tracé (forme et position) des isothermes a pu cependant étre vérifié et précisé a I'aide
des images infrarouges en fausses couleurs dont nous avons rappelé précédemment
Pintérét (§ I-3-a).

En fait de nombreux facteurs peuvent perturber de fagon plus ou moins
importante Iallure des lignes isothermes. Considérons par exemple la transforma-
tion décrite par la figure 18c. Dans ce cas les lignes isothermes ne sont plus parali¢les
a la ligne d’ensemencement ; de cette maniére, le gradient maximum enregistré,
toujours perpendiculaire aux lignes isothermes, n’est plus perpendiculaire au front
de réaction. Dans ces conditions, §’il est toujours possible de mesurer un gradient
perpendiculairement a I'interface, la valeur trouvée dépendra du point A4 choisi, et
ne sera donc pas représentative.

La forme de I’échantillon impose des conditions aux limites pour I'écoulement de
la chaleur dans ’épaisseur de la lamelle ; elle influence donc la forme des isothermes
et par voie de conséquence, la détermination des gradients.

Un tel résultat, qui revéle I'influence de lIa forme de la lame sur ’allure des
isothermes, contribue a la difficulté actuelle de préciser la valeur des gradients
perpendiculairement au front de réaction, et interdit de comparer les gradients de
température relevés dans les différentes directions cristallographiques. Il n’en révéle
pas moins 'intervention des phénoménes de transfert sur la transformation.

IH. Conclusion

A la lumiére des résultats expérimentaux décrits ci-dessus, la microthermogra-
phie infrarouge apparait aujourd’hui comme une technique de choix pour aborder
I’étude de phénoménes thermiques, méme de faible amplitude, sur des échantillons
de surface réduite subissant une réaction chimique. Moyennant le respect d’un
certain nombre de mesures préliminaires (étalonnage de la caméra, détermination
des coefficients d’émissivité des produits de réaction, corrections dues a la
transmission ou a la réflexion, utilisation d’une référence interne a température
connue), la thermographie infra-rouge, méthode non destructive permet de
mesurer en dynamique les refroidissements locaux et leur évolution dans le temps
et dans Pespace : température du front de réaction ; profil de température en avant
du front; sa: de température a Vinterface et son évolution dans le temps.

La possibilité ainsi offerte d’accéder, par le tracé des cartes thermiques des
échantillons a différents instants de leur évolution, aux gradients de température
confirmant la participation des phénoménes de transfert thermique dans les
différentes phases, condensées ou gazeuses participant a la réaction, devrait
permettre d’accéder rapidement a la connaissance des flux — directionnels —
développés au cours de la réaction.
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Zusammenfassung — Die Infrarotmikrothermographie wurde zur dynamischen Untersuchung der
Zersetzung von Kupfersulfat-Pentahydrat in Form von Einkristallplittchen (Oberfliche 1 cm?)
herangezogen. Die Messung der lokalen Selbstabkiihlung ermdglicht, die thermischen Profile in der
Reaktionsfront aufzuzeichnen und die Temperatur der reaktiven Grenzfliche zu erhalten. Es ist auch
moglich, die thermischen Karten der Proben darzustellen und damit eingehende Kenntnisse iiber die
Temperaturgradienten bei solchen Reaktionen zu gewinnen. Untersuchungen sind vorgesehen, um zu
kliren, wie Druck und Orienticrung der Pldttchen oder der reaktiven Grenzfliche diese Werte
beeinflussen.

Pestome -— Wndpakpacsas Mukporepmorpadus 6biia HCIONL3OBAHA IUIS M3YYCHHS AHHAMMKH
Pa3nokeHnss MOHOKPHCTAJLIHYECKUX IUIACTHHOM (MOBEPXHOCTL | ¢M?) NeHTaruapara cyjsdaTta Meau.
M3mMepenne JI0Ka1bHOro CaMOOXIAXIEHHS NO3BOJIWIO OCTPOUTE IPAdVKK TEPMHYECKHX TIpoduIeil
BO (pOHTE peakuMn W TPOBECTH OLEHKY TEeMIIEPATYPbl DEArupyroillell NOBEPXHOCTH paselna.
TIpencTaBuaocy BOIMOXHLIM NOCTPOHTH TEPMHMHYECKHE KAPTHl 0GPA3LOB ¢ LEBIO MX BBLIENEHHS U
TMO3BOJIMIIO NOJYYHTh 3HAHHE TEMNEPATYPHBIX [PAJMEHTOB B TaKMX peakumsx. PaccMmorpeno
BBIJICIICHAE JTHX BEJIMYHH B 32BHCMMOCTH OT NABJICHHSA. OPHEHTAMM IUIACTHHOK M pearupyromeif
NOBEPXHOCTH pa3jena.
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