



























































Mise au point d'une méthode de mesure de concentration Jaime Lafita Senra
en écoulement a bulles par LIF.

4. ANALYSE DES SIGNAUX

4.7. LE BRUIT DANS LES MESURES

Le bruit présent dans les mesures faites avec le systéme présenté est un des principaux
problémes rencontré pendant le déroulement du stage et une des raisons les plus évidentes pour
déconseiller I'utilisation de ce systeme LIF pour la recherche scientifique dans le futur.

Les changements de concentration dans les écoulements a bulles ont lieu a des basses
fréquences. Par exemple, une bulle de diamétre d = 3 mm supposée sphérique qui traverse le volume
de mesure a sa vitesse d'ascension terminale produirait des changements de concentration a une
fréquence d'environ 55 Hz. Le probléme trouvée est que le bruit mesuré apparait a des fréquences
similaires empéchant la mesure des changements de concentration.

Trouver |'origine du bruit est le premier objectif a atteindre pour le réduire. La premiere
remarque qui a été faite fut que la présence du bruit était indépendante du fait que le laser soit
connecté ou non au reste de la chaine optique.

Pour identifier I'origine du bruit, on a remplacé les différents dispositifs par d'autres similaires
ou équivalents. La fibre optique, le PM, son alimentation en haute tension, le BSA et la carte
d'acquisition ont été remplacés par d'autres systémes similaires ou plus récents, mais le bruit reste
présente dans tous les cas testés.

Une autre source de bruit a considérer est celle due a I'amplification et au filtrage. Une

analyse des possibles amplificateurs a utiliser a été faite. Des signaux interprétables ont été trouvés
pour deux types d'amplificateurs testés : I'amplificateur opérationnel et I'amplificateur différentiel.
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Fig 17 : Bruit. Amplicateur opérationnel Fig 18 : Bruit. Amplificateur différentiel.

Sur les deux figures 17 et 18 on voit les signaux temporels acquises pour deux
concentrations homogenes. La figure 17 présente un signal amplifié avec un gain de 1000 par un
amplificateur opérationnel. La figure 18 montre le résultat obtenu avec un amplificateur différentiel
pour un gain de 10000.
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Les résultats recueillis montrent une tres légere baisse du bruit avec I'augmentation du gain,
toujours avec les mémes fréquences, et une meilleure sensibilité aux variations de concentration
avec I'amplificateur différentiel, raisons pour lesquelles cette amplification a été choisie pour la suite.

Pour réduire ce bruit, on filtrera les signaux avec un filtre Butterworth de passe bas (fait sur
Matlab) de quatrieme ordre coupant toute fréquence supérieure a 55 Hz. De cette maniere, méme si
c'est une méthode avec laquelle on perde I'information correspondante aux fréquences filtrées, on
arrive a avoir des signaux mesurables avec un bruit d'environ 15 % de la valeur du signal (figure 19).
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Fig 19 : Effet du filtrage (55 Hz)
Ce bruit a été la partie plus problématique du systéeme de mesure. Si on veut utiliser la chaine

optigue de mesure dans le futur pour la recherche, c'est un probléme qui doit étre résolu
impérativement pour améliorer la fiabilité des mesures.

4.2 . REPETABILITE DES MESURES

Dans cette partie du travail, on s'est intéressé a la répétabilité des mesures, c'est-a-dire, la
capacité du systéme a reproduire le méme signal pour une concentration et des conditions
opérationnelles déterminées.

Les premieres mesures qui ont été faites montraient un comportement aléatoire qui ne
gardaient aucune relation avec la concentration de fluorescéine, I'intensité laser présente ou
['alimentation du PM.

Apres I'analyse du probléeme, on peut remarquer que la principale cause de ce fait était
I'existence d'un offset dans les signaux qui varie avec le temps, surement du a I'état de certains
éléments de l'installation expérimentale. Pour éviter que les signaux dépendent de I'offset, sa valeur
a toujours été quantifiée avant chaque mesure expérimentale, moyennée et soustraite a posteriori.
Pour le faire, on prend la valeur du signal en coupant le faisceau laser.

De cette maniere, les signaux acquis pour les mémes conditions de mesure (méme
alimentation en haute tension du PM et méme lo) et la méme concentration montrent une variabilité
d'environ 10%. Cette quantité est essentiellement due aux variations temporelles de I'offset
pendant la prise des données, mais aussi pour une moindre part a I'impossibilité d'obtenir un mélange
totalement homogene, aux variation de la puissance laser (typiquement d'environ 1% du signal [10])
et aux autres effets négligés qui affectent la mesure de fluorescence (température, pH).
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5. ETALONNAGE EN ECOULEMENT MONOPHASIQUE

Comme étape préliminaire a I'étude quantitative de la concentration du traceur dans un
systeme diphasique, on doit réaliser I'étalonnage du systéme en condition monophasique.

Un premier étalonnage a été fait en utilisant des concentrations de fluorescéine qui varient
dans une plage de valeurs comprise entre 1-107 et 8 -107 mol/I. Dans cette premiére approche les
signaux acquis montraient un comportement qui était loin d'étre linéaire avec la concentration de
fluorescéine.

La raison en était que la plage de valeurs choisie pour les concentrations était trop étendue.
D'autres systemes Laser Ar-lon continu/ Fluorescéine ont déja été étudiés pour la mesure de
concentration, notamment : « A fluorescence technique for measurement of concentration in mixing
liquids », de Walker [10].

Dans cet article on parle de I'extinction de l'intensité de fluorescence. Pour une concentration
uniforme, les équations V et VI deviennent :

I,(b)=1I,exp(—ebC) (IX)
1,(b)=1,V.peC(b)exp(—ebC) (X)

Dans ces conditions, pour pouvoir négliger I'extinction du faisceau incident (le = lo) la
concentration doit étre petite. De cette facon, le signal acquise par le systéeme devra varier
linéairement avec la concentration.

ebC<l (xy -  1,b)=1,V.@eC(b) (Xu)

Pour les conditions de I'article de Walker, tres similaires a celles de notre expérience, la
concentration maximale avant que I'extinction devienne significative se trouve autour de 1107
mol/I.

Tenant compte de ces remarques, I'étalonnage a été fait pour une alimentation du laser de
25 A et une alimentation du PM de 1000 V dans une plage de valeurs de 0 a 1,55 - 107" mol/I. Cette
calibration a été faite en enregistrant 3 signaux, chacun moyenné sur 30 secondes, pour chaque
concentration (figure 20).

Les variations observées dans les signaux correspondant a une méme concentration sont
dues principalement aux effets qui affectent la répétabilité des mesures [paragraphe 5.2].

If(ua) -
0,350000
0,300000 . P
A Fig 20 : Intensité de fluorescence

’ . B o (unités arbitraires) en fonction
e T de la concentration de
0,150000 o — fluorescéine (mol/l). Points
0,100000 2l utilisés pour I'étalonnage.

]
0,050000 =
0,000000 * " C (mol/
0,00E+000 5,00E-008 1,00E-007 1,50E-007 2,00E-007
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If(ua)
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Fig 21 : Intensité de fluorescence (unités arbitraires) en fonction de
la concentration de fluorescéine (mol/l). Signal moyenné pour
chaque concentration

Prenant la moyenne des mesures pour chaque C (figure 21) on remargue un comportement
linéaire jusqu'a une concentration autour de 1-107 moles/I|, ce qui est cohérent avec les conclusions
de Walker.

En considérant cette concentration comme la concentration maximale a utiliser et en
appliquant une régression linéaire (figure 22), on peut observer le comportement linéaire qu'on
attendait avec un coefficient de corrélation de 0,98. Ce résultat montre une bonne réponse linéaire a
la variation de concentration de fluorescéine dans le mélange qui pourrait étre utilisée pour une
mesure quantitative.

If (ua)

0,300000

R® = 0,98 i
0,250000 -
0,200000 e
0.150000 -
0,100000 -

0,050000 .

0,000000 = C (mol/)
0,00E+000  2,00E-008  4,00E-008 6,00E-008  8,00E-008  1,00E-007  1,20E-007

Fig 22 : Intensité de fluorescence (unités arbitraires) en fonction
de la concentration de fluorescéine (mol/l). Régression linéaire.
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©. ESSAIS EXPERIMENTAUX

Apres I'étalonnage de la mesure des . _
p g Téte optique Volume de S

concentrations réalisé en situation homogene, immergée

. e . . . mesure
guelques essais ont été faits en situation de __:D.<—_
mélange monophasique ou en présence de

bulles. .
S%o

Pour faire ces tests, une seringue a été -
installée (figure 23) dans un systéme
permettant de mesurer le débit de mélange eau- Bulles d"air
fluorescéine injecté, qui rentre par un tube de
0.6 cm de diametre adjoint au capillaire d'entrée
d'air (Les résultats montrés sont filtrés a 55 Hz ‘
[paragraphe 5.1]). ;‘Iuorescéine—eau} Air comprimé

seringue

Fig 23 : Schéma du montage Il

6.1. ANALYSE DE LA RESOLUTION TEMPORELLE
C (mol/)

' Un premier essai est fait pour
analyser la réponse temporelle du systéme
aux variations de fluorescéine en
L écoulement sans bulles. Pour le faire,

un mélange avec une concentration
sl de 8 -10 ® mol/l est introduit a

une vitesse v = 0.7 m/s situant le volume de
4 mesure a une distance h = 0.5 cm du point
d'injection.

Les résultats obtenus (figure 24 )
montrent que la réponse temporelle du
2 L L .l t(s) signal est bonne, ce qui constitue l'intérét
principal de la mesure par LIF.

]

Fig 24 : Réponse du signal a une forte variation de

concentration de fluorescéine | ~ Surlafigure 25 on peut voir que la
C (moln) réponse temporelle a ce fort changement de

X‘H:l

9F

concentration est mesuré a la fréquence la plus
haute possible avec le filtrage proposé.

;18
7k

5F

1 t@s)

L L L L L L
10.05 10.1 1015 102 10.25 10.3

Fig 25 : Réponse du signal a une forte variation de
concentration de fluorescéine Il
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6.2 . MESURES EN ECOULEMENT A BULLES

REPONSE AU PASSAGE DE BULLES

L'observation de la présence de
bulles présentes dans I'écoulement montre
Solution (C hamogéne) plusieurs phénoménes qui perturbent la
Téte optique mesure de la concentration de fluorescente

immergeée © dans la phase liquide (figure 26).
[@)
\} A
8 Bulles qui passent . Lorsqu'une bulle d'air traverse
par le voulme de I'intersection des faisceaux ou coupe un
© mesure d'eux dans la zone situé avant celui-ci, le

volume de mesure disparait pendant le
temps de passage de la bulle. Cette perte
temporelle d'information reste trés visible
pour les mesures prises avec |'amplificateur
opérationnel (elle est pas visible avec le

| Air comprimé différentiel), ol on observe une diminution
de la valeur de la tension pendant le passage
de la bulle (figures 27 a 29).

Fig 26 : Schéma du montage : réponse au passage de bulles |

D'autre part, ces bulles perturbent le signal a cause de la lumiére réfléchie et réfractée par
leur interface. On voit que la valeur moyenne du signal varie de maniére significative a cause de
I'augmentation de la fréquence de bulles (figures 27 et 28), ce que nous ne sommes pas parvenus a
interpréter quantitativement.

T

oo 1 1 1 | L

0 us a8 3 3% 4 45

t

Fig 27 : Passage de bulles. Amplificateur opérationnel.
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If(u.a)
¥ ik (P A S A B
‘| | | |
T 05 l 15 I._' 25 3 :Ib 1 dl.b 516
Fig 28 : Passage de bulles. Amplificateur opérationnel
If(ua)
“o 5 9 5 = = at ®
Fig 29 : Passage de bulles. Amplificateur différentiel.
Solution homogeéne (C = 3,95:108mol/I)
mf:efng“e o © ~ Unautre type d'expérience a été
_—(:%99—5( mené. Des signaux de fluorescence ont ete
Q@go mesurés en présence d'un nuage de bulles
&S Nuage de dans la zone autour du volume de mesure
S bulles i
o) (figure 30).

On observe gue les signaux mesurés,
présentent une erreur qui varie du 5% a
75% par rapport a la valeur mesuré en
écoulement monophasique, du a la

Air comprimé

Fig 30 : Schéma du montage : réponse au passage de

bulles Il
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présence d'une grande quantité
d'interfaces qui refletent la lumiére selon sa
forme (figure 31).




Mise au point d'une méthode de mesure de concentration Jaime Lafita Senra
en écoulement a bulles par LIF.

If(ua)

Fig 31 : Mesures de If avec une
nuage de bulles (-).Valeur du signal
en écoulement monophasique (-).
Concentration utilisée : 3,95 - 10
- mol/l.

Nombre
1 2 3 ‘ 5 6 d'essais

MESURE DE CONCENTRATION DU FLUOROPHORE ENTRAINE PAR LES BULLES

Une mesure de concentration a été

. R . , , . . Eau (c = 0 mol/I)
faite avec le systéeme installé en creant une Téte optique
concentration de fluorescéine homogeéne s ©
dans la zone proche de l'injecteur de bulles __‘:D€<
et en faisant monter ce mélange poussé par Sollvifien cans ) X
les bulles injectées (figure 32). fluorescéine ®
(c=1,5-107 mol/l) o

Une solution de fluorophore a
1.5-107 mol/I est injectée dans un milieu de
concentration nulle. La fréquence de
passage des bulles a été fixée a 1 bulle par
seconde, grace a la pression du détendeur et
la maitrise du débit d'air. Le volume de i Air comprimé
mesure est situé a une distance h=7 cm du
point d'injection de fluorescéine et des Fig 32 : Schéma du montage : mesure de
bulles d'air. Le signal est amplifié avec concentration de fluorophore entrainé par les
I'amplificateur différentiel. bulles

C (m(gles/l)

w . : ! ts)
o 10 20 30 40 50 [=u}

Fig 33 : Mesure temporelle de concentration du fluorophore entrainé par les bulles.

On observe une mesure temporelle de concentration en écoulement diphasique (figure
33).Méme si les problémes présents dans la chaine de mesure ne permettent pas une fiabilité

guantitative des résultats, on peut observer un résultat qualitatif d'un écoulement en présence de
bulles.
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7. COMMENTAIRES SUR LES RESULTATS

D'apres I'analyse du systeme de mesure LIF disponible, on peut conclure qu'il n'est pas prét
pour étre utilisé dans un projet de recherche sur le mélange en écoulement a bulles.

Le principal probleme est le bruit présent dans les mesures et la présence d'un offset variable
avec le temps, ce qui conduit a des résultats peu précis et qui contiennent une information partielle
des changements de concentration dus a I'hydrodynamique.

On est seulement capables d'arriver a mesurer, en écoulement monophasique, des
concentrations avec une répétabilité de 10 %.

Les signaux acquis en écoulement a bulles avec un taux de vide élevé ont montré que la
présence des interfaces empéchent la mesure de concentration du fluorophore dans la phase liquide.

D'autre part, la recherche bibliographique faite pendant le déroulement de ce stage nous
amene a conclure que les systemes LIF et PLIF peuvent étre utilisés pour la mesure de la
concentration locale, mais aucune variante de ces méthodes est pleinement satisfaisante en
écoulement a bulles.

En revanche, on est arrivé a voir quelques résultats positifs pendant I'étude de ce systeme.
Un bon comportement linéaire du signal de fluorescence a été trouvé en réponse aux variations de
concentration.

En plus, une bonne réponse temporelle du signal a été obtenue dans nos essais, ce qui
constitue une des caractéristiques les plus avantageuses de la méthode LIF.

On peut conclure que, méme si ce systéme serait intéressant pour la mesure dans les

écoulements a bulles, grace a sa bonne résolution temporelle, I'utilisation d'autres techniques de
mesure de concentration sont recommandées pour les projets de recherche futurs.

29




Mise au point d'une méthode de mesure de concentration Jaime Lafita Senra
en écoulement a bulles par LIF.

8. CoNCLUSIONS

Le stage que j’ ai effectué a I'IMFT représente pour moi un premier contact avec le monde de
la recherche. Pendant cinqg mois, j’ ai été intégré au sein du laboratoire, j’ ai pu ainsi participer a sa vie,
en voir le fonctionnement et |’ organisation. Tout cela m'a permis d'évaluer ma formation ainsi que
mes connaissances, pour enfin arriver a tirer des conclusions sur moi-méme, mes méthodes de travail
et mon comportement. Cela a servi a compléter ma formation et a avoir une vision plus pratique de
I'enseignement théorique acquis pendant mes études.

Grace a ce stage j'ai eu la possibilité d'avoir une vision de la diversité du monde de la
recherche et des difficultés présentes dans les projets expérimentaux. La plus remarquable, selon
mon expérience, est la complexité de préparer les installations expérimentales, ce qui
exige la coopération d'un grand nombre d'experts et un vrai travail de coordination. D'un autre coté,
mon introduction dans le monde de la mesure a été tres intéressante pour comprendre les difficultés
présentes pour avoir de données reproductibles et précises.

Ces cing mois a l'institut de mécanique de fluides m'ont permis d'approfondir mes
connaissances en hydraulique acquis pendant ma derniere année d'études a I'ENSEEIHT, notamment
en systéemes de mesure. Par conséquent, j'ai eu I'occasion d'avoir une vision plus compléte de ce
domaine pendant toute ma formation en France pour compléter ma formation en mécanique acquise
ces derniéres années.
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