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> Introduction

> Echelle internationale de température au dessus de 1000 °C

> Pyrométrie optique : erreurs et incertitudes

> Thermométrie de contact a haute température : difficultés de mesure
> Points fixes a haute température : une révolution

» Solutions pour I’ industrie et la recherche dans le contexte européen

> Conclusion
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Introduction - réalisation du kelvin “ LNE |[echam

> Références de température ? T est une grandeur intensive !
> Méthodes de mesure ? Eviter les erreurs systématiques
» Instruments ? Stables, simples d’ utilisation, fiables
> Echelle internationale de température : références comparables et

stables (points fixes de changement de phases), des instruments et des
formules d’ interpolation ou d’ extrapolation

> Amélioration continue des références et des méthodes pour diminuer
I incertitude et rapprocher la température dans I’ échelle de la
température thermodynamique




Rayonnement thermique “ LNE |e cham

Tout objet, porté a une température T, émet un rayonnement
thermique. Le but d’ une mesure pyrométrique est de déterminer la
température en mesurant/comparant le rayonnement thermique.
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Corps noir

La loi de Planck relie la densité
spectrale de luminance d’ un
corps noir a sa température.

Le niveau de rayonnement est
lié a la température et a la
longueur d’ onde.
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Emissivité “ LNE |e cnam

La notion de corps noir est idéale :

« aucune surface ne peut émettre autant de rayonnement qu’ un corps noir porté a la
méme température »
radiation emitted by the surface

Emissivity of a surface =

L’ émissivité : radiation emitted by a perfect blackbody
BlackbodyL, o (A, T)

Emitted radiation
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Au-dessus du point fixe de I argent (961.78 °C) la température T, est
définie par I’ équation :

&
L/I,BB (T90) _ € A To0(FP) -1
Lo FP) T 5

ou

Too(FP) est la température des points de congélation de I" argent (1234,93
K), du cuivre (1357,77 K) ou de |’ or (1337.33),

L, 5 (Too) €t L ;s (T, (FP)) sont les densités spectrales d’” un corps noir
a la longueur d’ onde A (dans le vide) a T, et a Ty,(FP) respectivement
c, =0.014388 m.K.
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Point fixe du cuivre : 1357,77 K “/LNE |e cnam
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température °C

1084.69

1084.67

1084.65

1084.63

1084.61

1084.59

1084.57
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Domaine de congélation : 2 mK
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Corps noir Source étalon
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LNE-Cnam : Points fixes Ag ou Cu dans des fours 3 zones + comparateur de
luminances
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Mesure pyrométrique

> Les mesures de température par pyrométrie optique (monochromatique) peuvent

étre entachées d’ erreurs dues a:
» Défaut d’ alignement, vignettage, qualité optique moyenne
> Méconnaissance de I’ émissivité
> Instabilité du pyrometre (électronique)
> Effets des conditions ambiantes

> Connaitre les propriétés optiques du matériau de la cible est aussi important
que de connaitre |’ instrument de mesure

» Le choix du pyrométre doit étre fait en fonction de I’ application (champ de
visée, domaine spectral, température d’ utilisation..)




Configuration typique d’ une mesure pyrométrique : ‘i E [cCham
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» Contribution du rayonnement ambiant réfléchi sur la surface

» Transmission a travers la source

 Absorption du rayonnement par le milieu intermédiaire (air, gaz, hublots..)

X




Absorption (%)

Absorption

1 A 1 i A A 1 ) 1 -
v " Cl’l4
I 4 | : i A ]

120 1A 1 ) O 2 | 1
o 2
\ ﬂ “ NZO
100 1 1 1 1 L 1 1 1 ] 1 1 i |
0 Y \\[ ~N
Q
3
100 L ! i 1 1 1 1 -
5 -
[Y CO2
100 1 1 1 1 1 L 1
[
100 (HDO
0 r\ W' W
H,O
2
100
O
Sola
100 Spect

3000 N 3000 2000 1600 1400 1200 1000 900 8 700 cm

1 (jrm)
Nombre d’ onde (cm)

<

Longueur d’ onde (um)

Transmission (%)

LNE (e Ccham

100 T v T T —
- e e o= % = - CaF, (3mm)
—————————— - \j N \ - \\
B Y 1 \
80— i ! 1
| ' ) 1
ZnSe (3mm) 1
6o \

" ! [Sapphire
40— ' (3mm)
" Verre
- (10 mm)
;-
[, -
20 MeF, Silice
(3mm) (Imm)
L \
0 1 \ /\ e
0.1 -

Longueur d’ onde (um)

ol
- 10.0

Source d’ erreur en cas de différence
notable entre conditions d’ étalonnage

et conditions de mesure.

Difficulté de mesurer a travers des

hublots.




Méconnaissance de | émissivité
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Size-of-Source Effect (SSE) <LNE e chnam
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v" Influence du rayonnement ambiant
v’ Effets des aberrations optiques
v" Diffraction et diffusion sur et entre les éléments du pyrométre

A

. Distribution of signal
99.9% of signal

S~

0.1 % of signal

— d —

Cette caractéristique doit étre connue si les incertitudes recherchées

&sont particulierement basses.
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Source Quartz disc Diaphragme  Front lens
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Source Quartz disc Diaphragme  Front lens

28/02/2013 Pole Métrologie Thermique 19




,33 AP NN

Caracteristique de l'effet de taille de source ~« LNE |e cham
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Incertitudes “ LNE |e cham
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» Globalement la source apporte une incertitude non négligeable lors d’ une mesure
pyrométrique

» Un pyrometre peut étre étalonné au meilleur niveau d’ exactitude avec une
incertitude de I’ ordre de 1 °C a 2000 °C.

» La méconnaissance de I’ émissivité peut induire des incertitudes de plusieurs
degrés !

» L’ effet de taille de source peut induire des corrections de |’ ordre de quelques 103
sur le signal (quelques 0,1 K) et des incertitudes du méme niveau

> Un pyrometre requiert un suivi et un contréle continu pour déceler toute dérive
importante
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Autres methodes pyrométriques

» Méthodes multispectrales (y compris bichromatiques)
» Utiles pour s’ affranchir de |’ effet des hublots et de champs de visée inadaptés

» Nécessitent la vérification des hypothéses sur I’ émissivité de la cible (corps gris ou
émissivité constante sur la bande spectrale considérée)

» Incertitudes relativement élevées notamment si le choix des longueurs d’ onde de
travail ne tient pas compte de la sensibilité de I’ instrument

> Difficultés d’ étalonnage de ce type de pyrométres
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Thermométrie de contact au-dessus de 1000 °C & LNE |[c cham
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> 1000 °C - 1200 °C Principalement thermocouples de type K (40 uV/°C), type N, T...

> Difficultés avec les thermocouples : instabilité, inhomogénéités, limites de
température de 1100-1200 °C pour les types Ket N

» Jusqu’ a 1500 °C, thermocouples Pt/Pd sont prometteurs en termes de stabilité,
mais ils sont onéreux et leur fragilité les cantonne a une utilisation en laboratoire
uniquement

» Au-dela de 1500 °C, la famille des W/Re permet d’ atteindre jusqu’ a 2300 °C mais
la stabilité n’ est pas au rendez-vous

» De nouveaux thermocouples sont a I’ étude (Ir/Ir-Rh, Pt-20%Rh/Pt-40%Rh..)

» A I’ utilisation : compatibilité des matériaux non garantie, surtout au-dessus
de 1500 °C




Compatibilité des matériaux a haute température (~20(9jwﬁ

Techniques pour la stabilisation des TCs W/Re au LNE-Cnam

Thermocouples W-Re / gaine Mo
=+ Perles de ZrO2 - 1750 °C

j N

Thermocouples W-Re / gaine Ta
= surgaine en graphite — 1950 °C




Thermocouple W-Re

Ta and SiC

» Results after 50 h @ 1950 °C :
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HIMERT project 2001-2005

Association :

Molybdéne

SiC
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Points fixes a haute température :intérét « LNE |eCham
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» La réalisation de I’ échelle au-dessus1000 °C se ferait par interpolation entre ces
points et non par extrapolation comme actuellement : meilleures incertitudes

» Les applications sont autant en pyrométrie optique qu’ en thermométrie de contact.
La tragabilité serait basée sur les points fixes qui pourraient méme étre vecteurs de
température thermodynamique

> Moyens pratiques pour une vérification rapide de la stabilité des instruments de
mesure a la température de travail

> Moyens de ré-étalonnage in-situ des instruments de mesure et de régulation

> Réalisation et étude de PFHT depuis 2001

» Comparaisons multiples

> Températures thermodynamiques de changement de phase déterminées
> Nouvelle mise-en-pratique de la définition du kelvin @ HT (site www BIPM)




Points fixes HT a I’ étude au LNE-Cham 7 LNE |c cham
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PFHT pour thermocouples jusqu’ & 1500 °C “ LNE |e cham

Le progrés, une passion & partager

™

. 18 640
Diam 9 mm 1324 /
»”i ; - - v
— arer ]l
> 18.635 F ‘ ler &_\SIE : C -C /I
| é TP 2e cyele o '/
4 : :.:’ A E 3¢ evele i
‘ 3 & 188 3 | —decele | f
] ) 0,2 °C
| : T S ses v
| g f\-k‘ o 3
R I ™ < .-
N A B il —
T - @ 0
5 s =
| [ f\_\_ - #
1N :"'\_ E E 18615 F /
| M = g P e
E I ful "“-_ [o%e)
‘\"\.
= ! N H 2 18610 ; H ) : L i . i i
P r.\\__ ! - 3 2 2 2 < <z p
10 15 20 23 30 35 40 45 S0 55 o0
8 | o e
— VN Temps (min)
| [ rHH‘I“
I [ (?‘:: 2700 £
RS r
i [ Pf"‘\_ D 2690 b "
d l1am. P
! N r::: 22680 p d-C /
| Ne o] 17.3 o 1 )
LN E neo} /
U o H /
F: :\: % 22660 P = - — - o
o = 1650 b
' = - »
_v_ 2 ' 04°C 1 i (-
£ 2640 b v ler evel
N =4 cr evele
) > -E
Diam 37 -E- 22630 F { 2¢ evele
& ek Jecwele
, ! dc cvele
2610 F g
22 000 1 d A - ad
o s 10 18 20 2 0 it %0 i «w

2 Temps (min)




... et au-dela
Cr-C eutectique + peritectique

» Moins onéreux que le Pt!

» 2 points fixes en 1

» premiers résultats au LNE-Cnam dés 2008
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Cellules PFHT pour la pyrométrie “LNE |c cham
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Méthodes d’ auto-validation ~ LNE |ccnam
Amener la référence de température au cceur du processus
- » 25 mm
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= I e §
Disc 1345 -+ H K008 00H"H4R i B & A . 3
Alumina tube Twin bore alumina tube
Cap 1335 ¢ UHHWHHHILHODNA (external crucible)
ol shedt 1325 7 NAMAMAMAMAMMMME Ceramic adhesive
Measuring Pure metal load ure AlLO; base
Sleeve 1315 1t H o UHURUHUERHUY Junction 'g"r"" ey based) Pt 30% Rh wire
moot - aos LUV LT S )
Diaphragm A Pt 6% Rh wire
Crucible 1295 + \ w \ T . _
11:00 11:30 12:00 12:30 13:00 V,gﬁ(sj:?ntgegosdeg.e Twin bore alumina tube — Type B thermocouple
Cellules pyrométriques robustes (CEA) O

1760

Rl . Projets européens

Cellules d’ auto-validation pour MetroFission et HiTeMS
thermocouples (atmosphére neutre)

A
R
Pt-C |

Modules d’ auto-validation pour
thermocouples (atmosphére oxydante)

Temperature, °C
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Les mesures de température par rayonnement au meilleur niveau
d’ incertitudes requiérent une maitrise des conditions expérimentales et la
connaissance de |’ émissivité.

Les méthodes multispectrales peuvent permettre de s’ affranchir de la
connaissance de |’ émissivité — a condition que certaines hypothéses
soient remplies.

Les thermocouples permettent une mesure ponctuelle, mais les
iInhomogeéneéiteés et les interactions physico-chimiques peuvent induire une
dérive et un manque de fiabilite.

Correction de la dérive et de |’ effet des hublots rendue possible grace aux
méthodes d’ auto-validation : points fixes au plus prés du processus !
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Les etudes sont incluses dans les projets européens

Amélioration des références et température thermodynamique (InK)

Diminution des incertitudes en optimisant la dissémination des références
(NOTED)

Solutions pour I’ industrie — tracabilité, contréle et correction de la dérive
de thermometres (HiTeMS, MetroFission et prochains projets 2015-)

Nouveau cadre EMPIR impliquant des laboratoires universitaires.
|dées de besoins industriels liés a la mesure de température ?

B
Y
\_\\‘__.-".

—
b \L‘\.



S

s I~

'LNE [e cham

une passion & partager

Merci pour votre attention !

mohamed.sadli@cnam.fr




