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Résumé

Les recherches consacrées aux points fixes a haute température (PFHT) ont été intensifiées
depuis 1996, suite a une recommandation du Comité Consultatif de Thermométrie de
développer des références au-dela de 2000 °C. Les Laboratoires Nationaux de Métrologie se
sont alors engagés dans le developpement de PFHT construits a partir d'alliages de métal et de
carbone. Ces points fixes ont montré des transitions de phase a des températures reproductibles

indépendamment de la proportion de carbone dans le métal.

Les projets internationaux qui ont suivis les premiers developpements ont permis d'accroitre la
robustesse et la stabilité a long terme des points fixes et ont mis en évidence l'importance des
conditions thermiques de mise en ceuvre. Aujourd’hui ces points fixes montrent une
reproductibilit¢ de l'ordre de 0.1 °C et sont en voie de renforcer l'exactitude des mesures
pyrométriques aux plus hautes températures, jusqu'ici limitée par l'incertitude d'extrapolation

dans 1'Echelle Internationale de Température (EIT-90).

Un projet de mesure par voie radiométrique de la température thermodynamique des PFHT les
plus étudiés a été récemment mené. Les résulats de ces mesures absolues permettent aujourd'hui
d'aborder la future mise-en-pratique du kelvin & haute température, par des méthodes de
dissémination directe de la température thermodynamique sans recours a I'EIT-90. Ce
document décrit les principales étapes depuis la conception de ces nouvelles références, jusqu'a

la mesure de leur température thermodynamique.

Mots clés : température thermodynamique, kelvin, dissémination, thermométrie.



Résume en anglais

Research dedicated to high-temperature-fixed-points (HTFPs) have been intensified since
1996, further to a recommendation of the Consultative Committee for Thermometry to develop
references above 2000 °C. National Laboratories of Metrology envolved in the development of
HTFPs based on metal-carbon alloys. These fixed points showed phase transitions at

reproducible temperatures independently to the proportion of carbon in the metal.

The international projects that followed the first developments allowed increasing the
robustness and the long-term stability of the fixed points and highlighted the importance of the
thermal conditions of implementation. Today these fixed points show a reproducibility of about
0.1 °C and are on the way to strengthen the accuracy of radiation thermometry measurements
at high temperatures, up to now, limited by the uncertainty of the International Temperature

Scale (ITS-90).

A project to measure the thermodynamic temperature of the most studied HTFPs by a
radiometric method was recently led. Results of this absolute measurement is a step towards
the future mise en pratique of the kelvin at high temperature, by a direct dissemination of the
thermodynamic temperature without any link to the ITS-90. This document describes the main
steps from the conception of these new references, up to the measurement of their

thermodynamic temperature.

Key words: thermodynamic temperature, kelvin, dissemination, thermometry.
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Le kelvin, unité de température thermodynamique a été défini en 1948 par la fraction 1/273,16
de la température thermodynamique du point triple de 1'eau [1]. Il fut adopté lors de la dixiéme
conférence générale des poids et mesures (CGPM) en 1954 [2]. La continuité avec les
précédentes échelles de température, notamment le degré Celsius, est assurée par la différence
de température thermodynamique dont le symbole est 7 a celle du point de congélation de I’eau

a la température T, = 273,15 °C par la relation :
t=T-T, 4.1)

ou ¢ est la température exprimée en degrés Celsius. Il résulte de cette définition 1’équivalence
des deux unités, le kelvin, de symbole K, et le degré Celsius, de symbole °C, liés par la relation

suivante :

t/°C =T/K—273,15 (4.2)

La pyrométrie optique repose sur la loi de Planck qui lie la température thermodynamique a la
densité spectrale de luminance émise par un corps noir. Elle couvre un domaine de température

qui s'étend généralement de 0 °C a 3500 °C :

2hc? 1
15 ehc/AkT _q

Ly(A,T) = (4.3)

. L; (4,T) est la densité spectrale de luminance du corps noir exprimée en W.sr~1. m™3

e h = 6.626 070040 (81) 1073*].s est la constante de Planck

e 1= 1g/n ou Ay est la longueur d'onde dans le vide du rayonnement émis par le corps
noir, exprimé en metre et n, l'indice de réfraction du milieu dans laquelle 1'onde se
propage

e c=cy/noucy =299 792458 m.s ! estla vitesse de la lumiére dans le vide

e k=1,38064852(79).10723].K?

e T est la température thermodynamique du corps noir exprimée en K

Les valeurs numériques des constantes fondamentales 4, ¢y et k sont issues du CODATA 2014.
En définissant les constantes c¢; = 2mhcé et ¢, = hcy/k, la loi de Planck est couramment

exprimeée sous la forme :

cynd 1

LA(A) T) = T[AOS eCZnZ/AOT _ 1

(4.4)

La mesure de la densité spectrale de luminance d'un corps noir a une longueur d'onde donnée
est suffisante pour déduire sa température thermodynamique, en remarquant que les incertitudes

relatives u. / c et ug, / ¢, sont négligeables par rapport a U / LY(A,T). Exprimée en
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1. m™?%) mesurée a une longueur

W.sr™1.m™3, elle correspond donc a une luminance (W.sr~
d'onde donnée (m™1). La mesure de la température thermodynamique implique donc de définir
ces grandeurs de maniere absolue. Dans la pratique, la densité spectrale de luminance est
mesurée avec un pyrométre qui définit une étendue géométrique et un domaine spectral de
mesure qui, bien qu'étroit, n'est pas infiniment fin. La mesure de 7 nécessite donc une
caractérisation compléte et au meilleur niveau des domaines spatial et spectral de I'instrument.
Autrement dit, elle implique de mesurer de maniére absolue I'é¢tendue géométrique dans lequel
le flux lumineux se propage, ainsi que la sensibilité spectrale du pyromeétre. Une telle mesure
ne peut étre mise en ceuvre que par certains laboratoires nationaux de métrologie disposant des

moyens importants [3] [4] [5].

L'échelle internationale de température (EIT-90) propose aux laboratoires nationaux de
métrologie une alternative a la mesure de la température thermodynamique. Elle permet de
définir une température Ty, par comparaison a un point fixe dont la température a été fixée et
définie comme une bonne approximation de la température thermodynamique. L'EIT-90 couvre
un domaine de température qui s'étend entre 0,65 K et la température la plus élevée qu'il soit
possible de mesurer par des moyen radiométriques [6]. Elle est complétée entre 0,9 mK et 1 K
par 1’échelle provisoire des basses températures qui fut adoptée par le CIPM en octobre 2000
[7]. L’EIT-90 compte 17 points fixes répartis depuis le point triple de ’hydrogene en équilibre
a 13,8033 K jusqu'au point de congélation du cuivre a 1357,77 K.

La partie haute de I'EIT-90 repose sur des mesures pyrométriques. Sur ce domaine, qui couvre
généralement des températures comprises entre 1000 °C et 3000 °C, la température Tq, est
définit par extrapolation, par le rapport des lois de Planck, 1'une exprimée a la température a
mesurer, l'autre, a celle d'un point fixe de 'EIT-90 de température connue. L'extrapolation est
réalisée par un pyrometre : "Au-dessus du point de congélation de l'argent, la température T,

est définie par la relation :

Ly (Too) _ explc, (AT (X))71] =1
Ly (Too (X)) explc; (A Top)7] — 1

(4.5)

Too (X) est la température du point de congélation de l'argent [Tq, (Ag) = 1234,93 K], ou de
l'or [Tyy (Au) = 1337,33 K] ou encore du cuivre [Ty (Cu) = 1357,77 K]; Ly (Tog) et
L, (Tyo (X)) sont les densités spectrales de luminances énergétiques a la longueur d'onde (dans
le vide) A, a Tyq et a Toy (X) respectivement.

Similairement aux mesures de températures thermodynamiques, les mesures dans I'EIT-90 sont
deéfinies par le rapport des lois de Planck exprimées a deux températures différentes. Leurs
déterminations sont donc indépendantes des conditions géométriques de visée pourvu que

celles-ci restent stables durant les mesures de Ly (Tog) et Ly (Too (X)). Le rapport des lois de
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Planck autorise également de ne définir la sensibilité¢ spectrale de l'instrument qu'a une
constante multiplicative pres. Cette condition, définie pour une largeur spectrale infiniment
fine, reste valable pour peu que la sensibilité spectrale de I'instrument soit suffisamment étroite
pour rendre le rapport des lois de Planck indépendant de la longueur d'onde. Dans le domaine
visible, pour des mesures de températures comprises entre 1000 °C et 3000 °C, la largeur
spectrale des instruments de laboratoire est de l'ordre de 10 nm a 30 nm. Les mesures de
température dans I'EIT-90 ne nécessitent donc qu'une caractérisation relative de la sensibilité
spectrale de l'instrument, contrairement aux mesures de températures thermodynamiques qui

en requicrent une caractérisation absolue de la sensibilité spectrale et de 1'étendue géométrique

8].

L'extrapolation depuis 1'un des trois plus hauts points fixes de I'EIT-90 génére une incertitude
qui croit avec le carré du rapport des températures [Too/Too(X)]?. Cette d'incertitude dépend
non seulement de la réalisation du point fixe, mais également de la mesure de la sensibilité
spectrale relative de l'instrument. Aux températures supérieures a 2000 °C, l'incertitude
d'extrapolation devient prépondérante devant les autres composantes ; elle peut atteindre
plusieurs degrés Celsius a 2500 °C.

En 1996, une recommandation du groupe de travail n°5 du comité consultatif de thermométrie
(CCT-WGS devenu CCT-NCTh) encourage les laboratoires nationaux de métrologie a
développer de nouveaux points fixes aux plus hautes températures [9]. L'objectif de cette
recommandation est de pallier le manque de points fixes entre 1000 °C et 3000 °C en vue de
faciliter la mise en pratique du kelvin aux plus hautes températures en permettant de réduire
l'incertitude d'extrapolation [10]. Depuis cette date, de nombreux projets internationaux relatifs
au développement de points fixes a haute température ont été lancés. L'équipe de pyrométrie
du Laboratoire Commun de Métrologie (LCM) s'est pleinement engagée dans la plupart de ces
projets et a contribué¢ a positionner le LCM parmi les laboratoires nationaux de métrologie
(LNM) les plus reconnus dans le domaine. Ce document présente une synthese des recherches
portant sur les points fixes a haute température PFHT dans 1'équipe de pyrométrie du LCM au
cours des quinze dernieres années. Il est constitué de trois principaux chapitres, numérotés 6, 7
et 8.

Le chapitre 6, "Développement et caractérisation des nouveaux points fixes de température"
concerne les sources de température. Il regroupe les études portant sur les points fixes de 'EIT-
90 ainsi que celles liées aux PFHT du LCM. Leur conception, leur fabrication, leur mise en
ceuvre ainsi que le cheminement qui a permis de rendre ces points fixes reproductibles sont
décrits. Parmi les sept évolutions des creusets qui permettent au LCM de construire aujourd'hui
des cellules pérennes et stables, deux améliorations décisives ont été suivies au niveau

international. La premiére concerne les cellules dites "hybrides" développées au LCM en 2007.
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Ce dessin est aujourd'hui repris par la quasi-totalité¢ des laboratoires nationaux de métrologie.
La seconde concerne une méthode de remplissage par piston qui permet de limiter la
contamination de la cellule lors de sa fabrication tout en réduisant considérablement le nombre
d'étapes de remplissage Cette méthode a été également reprise par plusieurs laboratoires
nationaux de métrologie (NPL, PTB, VNIIOFI, VNIIM, CEM ...).

Le chapitre 7, "Mesure des températures des points fixes a haute température dans I'EIT-90"
décrit les instruments nécessaires a la réalisation de I'EIT-90 au-dela du point de congélation
de l'argent. Le principe de fonctionnement du comparateur de luminances, dispositif central
pour la réalisation de I'EIT-90 est présenté. Sa caractérisation et son amélioration au plus haut
niveau d'exactitude ont ét¢ 1'un des principaux axes de recherche, avec pour objectif, une mesure
de la température thermodynamique avec une incertitude cible de 0.1 °C au point du cuivre. Ce
travail de fond a consisté a réduire I'incertitude de linéarité, d'effet de taille de source, de lumiére
hors bande et de sensibilité spectrale a un niveau comparable a la reproductibilité¢ des points
fixes. D'une maniére générale, le niveau d'incertitude global du comparateur de luminances est

passé de quelques 107 a quelques 10 en une dizaine d'années.

Le chapitre 8, "Mesure de la température thermodynamique des points fixes de Cu, Co-C, Pt-C
et Re-C" décrit le principe de mesure de la température thermodynamique par voie
radiométrique. Le luminancemeétre, élément central du dispositif nécessaire a la caractérisation
absolue du comparateur de luminances est introduit. Son principe de fonctionnement et les
différents éléments qui le composent sont décrits. Un bilan exhaustif d'identification des biais
et incertitudes portant sur les mesures "définitives" des températures thermodynamiques
¢établies dans le cadre du WP1 du JRP InK est présenté.

Ces recherches ont été encadrées par divers projets européens (JRP notamment) ou
collaboration entre laboratoires nationaux de métrologie, ou encore par le groupe de travail
NCTh (non contact thermometry) du comité consultatif de thermométrie du BIPM. Au niveau
du LCM, le pilotage des projets a été assuré par M. Sadli, représentant francais du CCT-NCTh
et responsable des activités de recherche en pyrométrie et thermométrie de contact. Dans ce
contexte d'organisation des programmes de recherche au niveau des LNM, ma contribution a
consisté a participer aux rendez-vous internationaux a titre consultatif et décisionnel, tels que
les réunions d'organisation des projets, réunions des JRP, ou encore collaborations entre LNM.
Au niveau de la métrologie francaise, j'ai piloté de 2011 a 2015, un projet intitulé "Nouvelle
génération de points fixes a haute température pour la pyrométrie jusqu'a 3 000 K". L’objectif
de ce projet a été de répondre aux besoins du transfert et des applications industrielles en
réalisant la mise en pratique du kelvin par des PFHT de températures thermodynamiques
connues. Les ressources humaines et matérielles accordées ont été de 7,7 équivalent temps plein

pour 115 k€ financés, en partie par les JRP InK et HiTeMS. Je pilote aujourd’hui un second
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projet intitulé¢ "Optimisation des points fixes a haute température pour la mise en pratique du

kelvin". Ce projet a été retenu et financé pour un montant de 74 k€ sur 3 ans.

Jlai eu toute latitude pour piloter l'activité expérimentale autour des PFHT et de
l'instrumentation qui leur est liée, hormis celle de la mesure de la température thermodynamique
qui émane d'un travail collectif. J'ai été a I'initiative de la fabrication et de 1'évolution des PFHT,
en particulier celles des structures hybrides et de la méthode de remplissage par piston. J'ai
adapté celle-ci aux techniques de fabrication des points fixes de I'EIT-90 qui profitent
dorénavant recherches provenant des PFHT. J'ai calculé 1'émissivité des cavités corps noirs par
modélisation et confronté ces résultats a une méthode expérimentale que j'ai développée, qui
permet de modifier I'ouverture des cavités corps noir lors de la fusion ou de la congélation des
points fixes de I'EIT-90. Parallelement aux points fixes, j'ai amélioré les conditions thermiques
des fours a haute températures et ceux de I'EIT-90 en vue d'atteindre des conditions quasi-
adiabatiques pour la mise en ceuvre des cellules (maitrise des profils, réduction des effets de

four, contrdle des rampes ...). J'ai pour cela redessiné enti¢rement certains dispositifs.

Pour la partie expérimentale qui concerne les instruments, j'ai réalisé un travail de fond sur le
comparateur de luminances (1500 h a 2000 h) en modifiant la géométrie du monochromateur
(fonction d'appareil), en améliorant l'effet de taille de source par l'isolation compléte de
l'instrument et par la mise en place d'une pupille de Lyot (pupille placée dans une zone ou le
faisceau est collimaté), en caractérisant sa linéarité avec une exactitude de quelques 107 a I'aide
d'une cavité corps noir stabilisée a quelques millikelvins, en caractérisant la lumiére hors bande
a l'aide d'un filtre notch, ou encore en améliorant sa stabilité sur le long terme en intervenant
sur la détection et 'amplification (sensibilité spatiale du détecteur, boucles de masse, lumicre
parasite ...). Mon collegue S. Briaudeau a ¢été a 1'origine de plusieurs idées novatrices, entre
autres, la caractérisation de la lumiére hors bande par le filtre notch et I'installation de la pupille
de Lyot pour la réduction de l'effet de taille de source. J'ai également caractérisé
métrologiquement, sans les modifier, d'autres instruments tels que le pyrometre LP3 en
sensibilité spectrale, SSE et linéarité.

La mesure de la température thermodynamique des PFHT décrite dans le chapitre 8 émane d'un
travail collectif de I'équipe de pyrométrie. Elle a été encadrée scientifiquement par S. Briaudeau
qui a piloté la partie expérimentale relative au développement et a la caractérisation du
luminancemeétre ainsi que celle relative a la mesure de la sensibilité spectrale absolue du
comparateur de luminances. Pour ma part, j'ai pris en charge la caractérisation du comparateur
de luminances et la partie relative aux sources corps noir (PFHT et PF de I'EIT-90). La
caractérisation du luminancemeétre et le réglage de la boucle d'asservissement du flux dans la
sphere ont été réalisés principalement par S. Salem, post doctorant. La construction mécanique

supportant les diaphragmes, la source et le détecteur a ét€ congue par D. Truong, mécanicien.
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Ma contribution pour le luminancemétre a été de mettre en évidence 1'instabilité du précédent
instrument et d'orienter vers la construction d'un nouvel instrument basé sur une mécanique
plus robuste. Apres concertation commune sur l'instrumentation, notamment pour le choix des
platines de déplacement et le montage final du luminancemétre, j'ai monté l'instrument dans sa
version définitive et vérifié certaines étapes aprés qu'il ait été caractérisé (alignement, stabilité,
homogénéité spatiale de la sphére, mesure du flux diffusé ...). L'analyse des résultats a été un
travail collectif discuté entre S. Briaudeau, M. Sadli et moi-méme. J'ai ensuite été pleinement
impliqué dans la rédaction du bilan d'incertitudes et des corrections et dans la diffusion des

résultats.
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1. Contexte

La température thermodynamique notée T est une grandeur intensive'. Les lois physiques qui
la lient a des grandeurs mesurables sont donc tres différentes selon les domaines de température.
La mesure de 7 nécessite une caractérisation absolue de I'ensemble de ces grandeurs. Elle est
donc complexe et ne peut étre mise en ceuvre que par certains laboratoires nationaux de

métrologie mettant en ceuvre des moyens importants.

A la fin du 19%™ siécle et au cours du 20 ™ siécle, le BIPM a fédéré le lien entre les différentes
réalisations de thermomeétres et des transitions de phase de corps purs choisis pour leur
reproductibilité. Ces recherches ont permis de définir un socle pour une échelle de température
simple a mettre en ceuvre. La 7° CGPM adopte en 1927 la premicre Echelle Internationale de
Température 'EIT-27 qui fut révisée en 1948, 1968 et 1990, cette dernicre version étant toujours
en vigueur. Au cours du siecle dernier, les évolutions successives de I'EIT ont été motivées par
le fait d'attribuer aux points fixes, des températures les plus proches possible de leur température

thermodynamique de changement de phase [5] [11].

La figure 1.1 montre les écarts T — Ty qui subsistent entre les températures thermodynamiques
T des points fixes de 1'EIT-90 et leurs températures T, données dans I'EIT-90 [12].
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Figure 1.1 : Ecarts entre la température thermodynamique des points fixes de I'EIT-90 et la température
donnée dans I'EIT-90 [12]. Les barres d'erreur représentent l'incertitude de mesure a k= 1.

! Non proportionnelle 4 la quantité de matiére
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Les mesures de plus en plus justes des températures thermodynamiques des points fixes de
I'EIT-90 permettent d'identifier les écarts T — Ty et donc de définir une échelle plus juste et

plus proche de la température thermodynamique.

Du fait de sa nature intensive, la mise en pratique de la définition du kelvin en utilisant un
thermometre primaire (ou absolu) couvrant une large gamme de température n'est pas
communément réalisable [6]. La température thermodynamique peut-étre mesurée au moyen
de différents thermomeétres primaires tels que le thermométre a gaz [13], le thermomeétre a bruit
de Johnson [14], le thermometre acoustique [15] [16], le thermométre diélectrique [17] [18] ou
encore le thermometre Doppler [19] [20]. Ces thermométres peuvent couvrir une gamme de
température comprise entre 0 K et 1000 K mais sont limités au-deld par les propriétés

mécaniques des matériaux qui les composent (dilatation, stabilité ...).

Les mesures de T — Tq, des trois plus hauts points fixes de la figure 5.1 (Ag, Au et Cu)
montrent un écart significatif de 1'ordre de 50 mK. Cet écart important génére une incertitude
d'extrapolation au-dessus du point du cuivre et confirme la non-unicité de I'EIT-90. L'extension
de I'EIT-90 par une série de points fixes allant du point de fusion du palladium a 1555 °C jusqu'a
celui du tungsténe a 3420 °C a été proposée a plusieurs reprises, mais le gain a été jugé
insuffisant compte tenu de l'incertitude de réalisation de ces points fixes (10 °C au point de

tungsténe) cumulée a leur instabilité dans le temps [21] [22].

Les recherches consacrées aux points fixes a haute température (PFHT) ont été initiées par une
recommandation du Comité Consultatif de Thermométrie, incitant les laboratoires nationaux
de métrologie a développer des points fixes au-dela de 2000 °C avec une répétabilité de 0,1 °C
[9][23]. Au cours des quinze dernieres années, divers projets internationaux ont été lancés pour
répondre a cette recommandation. Le premier projet international (Euramet 550) portant sur
cette thématique fut initi€ en 2000 par le LNE-Cnam [24]. De nombreux laboratoires nationaux
de métrologie se sont alors impliqués dans le développement des PFHT a travers différents
projets de recherche. Le projet européen Himert (novel HIgh-temperature Metal-carbon
Eutectic points for Radiation Thermometry, Radiometry and Thermocouples) a suivi en 2002
avec la collaboration de sept partenaires européens : NPL, PTB, Universit¢ de Valladolid
(Espagne), LNE, Land Instrument, Thermocoax et BNP-INM (actuel LCM), avec la
participation du NMIJ [25]. Ce projet a consisté en 1'é¢tude, la fabrication et la caractérisation

de points fixes sur un domaine de températures comprises entre 1150 °C et 2474 °C.

De 2005 a4 2007, le LCM a intensifi¢ ses collaborations, principalement avec le NMIJ, le NPL,
le PTB et Tiibitak UME [26]. Les thématiques de recherche concernérent la fabrication et a la
caractérisation des PFHT dans une gamme de température comprise entre 1000 °C et 2500 °C
[27]. Les projets ont porté en grande partie sur I'amélioration des techniques de fabrication des
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points fixes [28] [29] ainsi que sur les conditions thermiques de réalisation [30] [31] [32]. Les
¢tudes qui ont suivi ont principalement été consacrées a la robustesse et la pérennité des PFHT
[33] [34]. De 2008 a 2012 le projet "points fixes a haute température" du CCT-WGS a réuni 12
laboratoires nationaux de métrologie : NPL, PTB, INRIM, NMIJ, NIST, VNIIOFI, VNIIM,
KRISS, NIM, LCM, Tiibitak UME et NMIA avec l'objectif de concevoir les meilleurs points
fixes possibles en vue d'une mesure de leur température thermodynamique [35]. Ce projet a
engagé dans le cadre du JRP InK, la contribution de neuf laboratoires nationaux de métrologie
: CEM, LCM, NIM, NIST, NMIA, NMIJ, NRC, PTB et VNIIOFI dans une campagne de
mesure de température thermodynamique des points fixes de Cu (1085 °C), Co-C (1324 °C),
Pt-C (1738 °C), Re-C (2474 °C). Cette "extension" directe de I'EIT-90, par des points fixes dont
la température thermodynamique est connue est une premiere depuis la création de I'EIT. Elle
permet aux LNM de définir une température sur un domaine compris entre 1000 °C et 3000 °C

sans avoir recours aux seuls points fixes de I'EIT, tout en limitant les domaines d'extrapolation.

Aujourd'hui, certains laboratoires nationaux de métrologie sont capables de mesurer 7 avec un
niveau d'incertitude comparable a celui de 1'EIT-90 [36] dont I'exactitude est limitée a la fois
par la non unicité du point fixe de référence (Ag, Au ou Cu) et par I'extrapolation aux plus
hautes températures [37]. Les LNM ont donc dorénavant la possibilité de disséminer 7" a
partirde points fixes de référence tout en supprimant certaines étapes intermédiaires liées a la
réalisation de I'EIT-90, telles que I’utilisation d’un pyrométre caractérisé et d’un four de
transfert. Autrement dit, ces PFHT proposent une alternative a I'EIT-90, en offrant aux
utilisateurs un acces direct a la température thermodynamique a partir d'un artéfact. Ces projets
viennent donc préparer la future mise-en-pratique du kelvin a haute température, par la
réalisation de références, mais €galement par la mise en place de moyen et de méthodes de
dissémination de la température thermodynamique vers les utilisateurs autres que les LNM [38].

Il est attendu un réel gain en incertitude, en particulier pour les températures dépassant 1500 °C.

Le LCM a été fortement impliqué dans I’ensemble des projets consacrés aux PFHT et est
reconnu par ses pairs comme ’un des laboratoires de référence dans le domaine. L'équipe de
pyrométrie du laboratoire a été a 1’origine des plans de conception, de la fabrication et de la
caractérisation des premiers points fixes a structure hybride ainsi que des techniques de
fabrication par la méthode du piston. Les techniques consensuelles relatives a la fabrication des
PFHT dans les LNM ont donc été initiées par le LCM. Ces mémes techniques sont dorénavant
¢galement utilisées pour la fabrication des points fixes de Ag, Au et Cu de I'EIT-90 par certains
laboratoires nationaux de métrologie. Dans le cadre du WP2 du JRP InK consistant a réunir les
meilleures cellules en vue d'une mesure de 7, le LCM a été 'unique laboratoire a proposer des
cellules pour chacun des quatre points fixes : Cu, Co-C, Pt-C et Re-C. La totalité des cellules

proposées a été sélectionnée pour la constitution du lot de référence [39].
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Lors de ce projet, plusieurs cellules réalisées au LCM ont été utilisées comme support de la
température thermodynamique et ont montré I’efficacité des méthodes développées au LCM
pour la réalisation de cellules de qualit¢ métrologique éprouvée (robustesse, stabilité,

répétabilité, forme des paliers).
Le chapitre qui suit traite du développement des points fixes de température. Il regroupe les

¢tudes portant sur les points fixes a base de métaux purs, notamment ceux dédiés a la réalisation

de I'EIT-90, ainsi que les PFHT a base d'alliages de métal et de carbone.
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2. Développement et caractérisation des points fixes a

haute temperature

2.1. Points fixes de 'EIT-90 au-dela du point d'argent

2.1.1. Fabrication des points fixes de I’EIT-90

L'enthalpie de fusion ou de congélation dun corps pur produit une stabilisation de la
température du corps a l'interface solide-liquide, sur toute la durée du processus de changement
de phase. Les points fixes de I'EIT-90 reposent sur ce principe. Ils sont définis a partir de
transitions de phase de corps purs qui peuvent étre, soit des points triples, soit des points de
fusion ou encore des points de congélation [6]. Ces transitions sont choisies comme références
car elles sont reproductibles, donc indépendantes des conditions de mise en ceuvre. Les corps
purs utilisés pour la partie haute de 1'EIT-90 sont fabriqués a partir d'un métal de haute pureté
contenu dans un creuset en graphite. Ils sont mis en ceuvre dans des fours portés a une
température proche de celle du changement de phase du métal. Les paliers sont mesurés de
manicre continue par un pyrometre dont la réponse reste stable sur toute la durée du changement

de phase (figure 2.1).

Température ,
p Température de

A / consigne du four

Palier de
conggélation

Palier de
fusion

Etat solide Etat liquide Etat solide Temps

>

Figure 2.1 : Paliers de fusion et de congélation de métaux purs utilisés comme points fixes de 'EIT-90.
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Les trois plus hauts points fixes de I'EIT-90 sont matérialisés par les points de congélation de
l'argent de l'or ou du cuivre aux températures de fusion respectives Toy (Ag) = 961,78 °C,
Too (Au) =1064,18 °C et Tgy (Cu) = 1084,62 °C. Ces températures ont été mesurées et définies
comme étant les plus proches des températures thermodynamiques dans les années 80. L'Ag,
I'Au et le Cu sont chimiquement compatibles avec les creusets en graphite car aux températures
proches de la fusion il n'y a pas de diffusion de l'un vers l'autre des composants. Aux
températures plus €levées, l'agitation thermique accentue la diffusion du graphite dans le métal
pour former un alliage inhomogene dont la composition peut varier dans le temps. Les
conditions de reproductibilité des changements de phase ne sont alors plus observées. Ce
phénomeéne limite le domaine d'utilisation des points fixes a base de métaux purs, et justifie
l'absence de points fixe de I'EIT-90 au-dela du point du Cu. Le LCM dispose des points d'Ag
et de Cu fabriqués a partir de creusets en graphite de formes cylindriques (70 mm x 32 mm)

contenant un lingot de métal d'un volume d'environ 15 cm? (figure 2.2).
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Figure 2.2 : Vue en coupe d'un point fixe de I'EIT-90 congu au LCM. Les dimensions sont choisies de

sorte que 1'émissivité totale de la cavité se rapproche le plus possible de celle du corps noir.

Ce dernier est réparti uniformément autour d'une cavité cylindrique dont les dimensions ont été
choisies pour que son émissivité totale €. se rapproche le plus de celle du corps noir
(typiquement 0.9995 < g, <0.9999). Le lingot de métal est centré et maintenu en place par un
cylindre de graphite enveloppé dans des feuilles de graphite anisotropes dont le rdle est
d'absorber les contraintes mécaniques tout en homogénéisant le profil de température le long
du lingot. Dans des conditions de mise en ceuvre quasi-adiabatiques, la température
thermodynamique de ce corps noir est liée a la densité spectrale de luminance qu'il émet par la

loi du rayonnement de Planck.
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2.1.2. Mise en ceuvre des points fixes de I’EIT-90

Les points fixes de I'EIT-90 sont maintenus dans des tubes en quartz par des bagues de centrage
fabriquées en alumine et en graphite (figure 2.3). L'ensemble est placé dans un four résistif
alimenté par trois zones de chauffages indépendantes. La mise en ceuvre du point fixe consiste
dans un premier temps a stabiliser la température du four a environ 2 °C en dessous de celle de
la fusion du métal. Les paliers de fusion et de congélation sont déclenchés par action de +/-
2 °C sur les consignes de température autour de la température de fusion du métal. Suivant les
consignes de température et 1'enthalpie de changement de phase propre a chaque métal, la

stabilité des paliers est de I'ordre de 5 mK pour une durée comprise entre 30 min et 180 min.

Tube en quartz

Cellule point fixe

Diaphragmes délimitant la visée du pyrometre

Figure 2.3 : Vue en coupe d'une cellule point fixe de I'EIT-90 et de son dispositif de mise en ceuvre.
L'ensemble est installé dans un four a haute température porté au point de fusion du métal constituant la

cellule.

2.2. Points fixes a haute temperature basés sur des transitions

eutectiques et péritectiques

2.2.1. Diagrammes de phases métal-carbone

Les recommandations du Comité Consultatif de Thermométrie de développer de nouvelles
références au-dela de 1000 °C ont débouché sur la conception de points fixes, non plus basés
sur des transitions de phase de métaux purs mais sur des transitions eutectiques ou péritectiques?
a base d'alliages de métal pur et de graphite. La fraction massique de graphite dans l'alliage

conditionne l'obtention les changements de phase, il est donc a priori nécessaire d'étudier la

2 Transitions de phase obtenues pour une proportion donnée de graphite dans le métal. L'alliage se comporte

comme un corps pur avec un point de fusion et de congélation unique.
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constitution physico-chimique de 1’alliage a partir des diagrammes de phase. Ces derniers
représentent, a 1'état d'équilibre thermodynamique les fractions massiques et la nature des

phases en présence en fonction de la température.

Dans un alliage, le nombre de phases> en présence ¢ peut étre déterminé par I'équation de Gibbs,
dont la variance v, représentant le nombre de variables indépendantes nécessaire a définir

entierement le systeme, est donnée par :
v=n+1l-—¢ 2.1

n étant le nombre de composants. Dans le cas d'alliages binaires (n = 2), une variance
nécessairement positive ou nulle implique un nombre de phases compris entre 1 et 3. Le
mélange peut donc étre monophasé, biphasé ou triphasé. Lorsque la structure cristalline, la
valence, ou rayons atomiques des deux composants sont différents, les conditions de miscibilité
a 1'état solide sont incomplétes et présentent pour certaines proportions des composants, des
solutions solides biphasées. Le diagramme de phase figure 2.4 montre les phases en présence
en fonction des trois variables d'état qui sont, la température et la composition (proportion) de
chacun des deux composants. En dessous de la température Teurecrigue, 12 région A + B est
composée d'un mélange solide biphasé qui se transforme en un mélange biphasé A + liquide
pour une composition comprise entre C; et Cg, ou B + liquide pour une composition comprise
entre Cr et C>. A la composition Cr correspondante au point eutectique, les trois phases, 4 + B
+ liquide sont en équilibre. A I'état solide, les fractions massiques des deux composants A4 et B

sont alors données par les relations :

m(4) _ EP, 2.20)
m PP, '

m(B) _ hE (2.2b)
m PP, '

Oum = m(A) + m(B) est la masse totale de l'alliage, m(A)et m(B) étant respectivement les

masses des composants 4 et B.

3 La phase désigne ici une partie homogéne d'un corps, caractérisée par une structure et un arrangement atomique

identique.

39



T

A
it T(B)
Tr(A) ... liquide ““u"“
"~..... “‘u" [ llquldus
A+ liquide"%,. E ““" B + liquide [ solidus
Teutectique P PR P B
A 1 2
A+ B
A C Ce C. B

Figure 2.4 : Diagramme de phase de deux composants A et B formant une solution solide biphasée. Pour
une proportion de B dans A comprise entre C; et C», le changement de phase se produira a la température

T eutectique-

Les points fixes a haute température basés sur des alliages de métal et de carbone sont fabriqués
de maniére similaire a ceux de I'EIT-90. Leur fabrication consiste a verser dans un creuset en
graphite le mélange de métal et de carbone puis de porter l'ensemble a une température
supérieure de quelques °C a celle de I'eutectique. La proportion initiale de carbone dans le métal
est généralement choisie entre C; et C car le creuset contribue lui aussi a alimenter l'alliage en
carbone. Ce mélange hypoeutectique fond en totalité a la composition Cg sans suivre la verticale
traversant la région 4 + liquide, le mélange étant enrichi par le creuset jusqu'a la composition
Ck en suivant 1'horizontale & Teuwcrigue. Un mélange hypereutectique peut aussi étre envisagé
pour améliorer la robustesse des cellules. Dans ce cas, le processus de fusion suit une verticale
traversant la région B + liquide entre Cg et C>. L'exces de graphite reste alors a 1'état solide dans
le liquide a la composition proche de I'eutectique car la température de la cellule ne reste
toujours que légerement supérieure a celle du solidus. Lors de la congélation, la ségrégation du
graphite peut compartimenter le lingot en l'isolant des parois de la cavité, la cellule manque
alors de reproductibilit¢ ou de stabilit¢ a long terme. Les transitions péritectiques sont
également d'un grand intérét, notamment celle de Cr-C a 1826 °C [40] et celle de WC-C a
2748 °C [41]. La premicre, située entre le point de Pt-C et le point de Ru-C présente, hormis
son colt attractif, un domaine de fusion de 'ordre de 100 mK contre environ 250 mK pour le
Pt-C ou le Ru-C. La seconde se situe a la limite atteinte par les fours a haute température.
Comparés aux transitions eutectiques, l'incertitude de détermination du point d'inflexion de ces
points fixes est moindre alors que la répétabilité des paliers est meilleure. La figure 2.5 montre

le diagramme de phase du Cr-C qui a la particularité de présenter une transition eutectique au
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point E et une transition péritectique au point P. Pour ce second cas, le mélange monophasé de
carbure Cr3C»-C (région A) se transforme en un mélange biphasé liquide + C (région A'), le

liquide étant formé a la composition péritectique correspondante au point P.
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Figure 2.5 : Diagramme de phase Cr-C présentant une transition eutectique (E) et une transition
péritectique (P).

Le palier eutectique pourra étre observé si la fraction massique de C dans Cr est comprise entre
9,5 % et 13,3 % (Fig. 2.5 : proportions de C aux extrémités de 1'horizontale représentant la
transition eutectique). Dans ce cas la transition se produit depuis un mélange solide biphasé
vers un mélange liquide monophasé :
Cr;C3 + Cr3C, ——— liquide (2.3)
eutectique
Pour une composition de C dans Cr supérieure a 13,3 %, la transition péritectique se produit
depuis un solide monophasé vers une solution biphaseé :

Cr;Cy + C — liquide + C (2.4)

péritectique

Lorsque la composition de C dans Cr est comprise entre 11,9% et 13,3 %, les deux transitions
suivantes sont observées.
Cr,C3 + Cr3C, —— liquide + Cr;C, —— liquide + C (2.5)

eutectique péritectique

Les points fixes basés sur des transitions eutectiques développés au LCM sont les points de Fe-

C (1153 °C), Co-C (1324 °C), Pd-C (1492 °C), Pt-C (1738 °C), Ru-C (1953 °C et Re-C
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(2474 °C), ceux basés sur des transitions péritectiques, les points de Cr-C (1826 °C) et W-C
(2748 °C).

2.2.2. Fabrication des points fixes a haute température a bases d'alliage métal-
carbone

Les points fixes a base d'alliage de métal et de carbone ont des dimensions réduites par rapport
aux points fixes de I'EIT-90 car leur température de mise en ceuvre ¢élevée requiert 'utilisation
de fours a haute température mono-zones de dimensions réduites. Leurs dimensions, décidées
par consensus entre les LNM, sont de 24 mm de diametre pour une longueur d'environ 45 mm.
Leur conception est similaire a celles des points fixes de I'EIT-90 car ces derniers ont en fait
suivi le développement et I'évolution des techniques de remplissage des PFHT. Une attention
particuliére a été portée sur I'évolution des creusets au cours des quinze derniéres années ainsi
que sur les techniques de remplissage [42]. La figure 2.6 montre une vue en coupe de la 7°

génération de point fixe développée au LCM.

Bouchon

Disque

Lingot de métal-carbone
Chemise

Cavité corps noir

Feuilles de graphite

Creuset

Figure 2.6 : Vue en coupe d'un point fixe a haute température a base d'un alliage de métal et de carbone.

Les améliorations notables ont été I'utilisation d'une chemise assurant le maintien du lingot puis
la conception d'une structure hybride (chemise + feuilles de graphite) permettant d'absorber les
dilatations du lingot tout en améliorant le profil de température le long de ce dernier. Cette

structure de cellule dite "hybride" est aujourd'hui utilisée par la quasi-totalité¢ des LNM.

L'évolution des techniques de remplissage a également été particuliérement considérée. Le
LCM a développé une méthode basée sur I'utilisation d'un piston et d'un réservoir additionnel

permettant un remplissage en une ou deux étapes contre une dizaine pour la méthode
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traditionnelle [42]. Cette derniére consiste a remplir successivement le creuset de poudres de
métal et de carbone, puis a le porter au point de fusion de l'alliage. L'opération est alors

renouvelée aprés refroidissement jusqu'au remplissage complet du creuset.

2.2.3. Mise en ceuvre des points fixes a hautes température

Au LCM, les PFHT sont mis en ceuvre dans deux fours différents, 1'un de conception japonaise
(CHINO IR-R80), l'autre de conception russe (VNIIOFI HTBB 3200 pg). Le premier est
constitué¢ d'un cylindre de graphite d'environ 30 cm de longueur pour 27 mm de diamétre
intérieur dans lequel le point fixe est inséré. Des anneaux de graphite placés de part et d’autre
homogénéisent le profil de température le long de la cellule. L'ensemble est chauffé par un
serpentin de graphite entourant sans contact l'extérieur du cylindre. Une régulation en
température est assurée par un pyrometre visant une cible placée a proximité de la face arriere
de la cellule. Le four VNIIOFI HTBB 3200 pg est de conception tres différente. Son élément
chauffant est constitu¢ d'une cinquantaine d'anneaux de graphite pyrolytique maintenus par
pression entre deux ¢€lectrodes alimentées en courant figure 2.7 [43]. La cellule est centrée
directement sur 1'élément chauffant par 1'intermédiaire d'une pi¢ce d'adaptation en graphite.
Tout comme le premier, ce four est équipé d'un pyrométre de régulation permettant de contrdler

les rampes et consignes de I'alimentation en courant.
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Figure 2.7 : Four VNIIOFI HTTB 3200 pg. Electrodes (1) et (2), ressort de pression (3), diaphragmes
antifuites thermiques (4) et (7), cellule et son support (5), corps chauffant (6), corps de four en acier (8),
isolant en tissu de graphite (9).
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La figure 2.8 montre un exemple de cycle fusion /congélation d'une cellule de Co-C mise en
ceuvre dans le four VNIIOFI HTBB 3200 pg. La fusion est précédée d'une stabilisation du four
a une température approximative de 1300 °C. Elle est déclenchée en portant la consigne a
environ 1350 °C. Le palier de fusion est alors mesuré de maniére continue par un pyrometre. Il
s'étend sur un domaine de température d'environ 100 mK pour une durée de 12 min. Le palier
de congélation est ensuite déclenché en ramenant la consigne du four a 1300 °C. La température
de changement de phase est définie au point d'inflexion du palier de fusion, choisi pour sa

répétabilité.
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Figure 2.8 : Paliers de fusion et de congélation d'une cellule de Co-C du LCM. Le point d'inflexion du
palier de fusion est choisi comme référence pour sa reproductibilité. Le domaine de fusion (différence

de température entre I'entrée et la sortie du palier) est d'environ 100 mK.

L'amélioration des conditions thermiques dans lesquelles les points fixes sont mis en ceuvre a
nécessité un important travail de caractérisation des gradients de température des fours [43].
Des méthodes de mesure adaptées aux conditions thermiques ainsi qu'aux étendues
géométriques définies par les instruments ont été¢ développées [44]. Les profils de température
ont été caractérisés par l'utilisation de pyrometres inclinés par rapport a 1'axe optique mesurant
la surface de 1'élément chauffant, ou encore par le déplacement d'une cible le long de 1'axe
optique [45]. Le profil de température du four HTBB 3200 pg a ét¢ amélioré en réorganisant la
disposition des anneaux de graphite suivant leur résistivité, les plus résistifs étant placés aux
extrémités [46]. L'amélioration des profils de température a permis de doubler la durée des
paliers tout en réduisant leurs domaines de fusion. L'incertitude liée a la détermination du point
d'inflexion a donc été significativement réduite. En contrepartie, des effets thermiques ont été

mis en évidence de maniére plus systématique. Ils proviennent des géométries et conditions
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thermiques trés différentes des fours qui générent, pour une méme cellule, des températures de
fusion différentes [47]. Ces différences sont couramment appelées "effet de four". Elles
proviennent des rampes de température qui différent d'un four a l'autre suivant leur inertie
thermique, des consignes de température appliquées en boucle ouverte ou en boucle fermée,
des isolants thermiques entre 1'élément chauffant et la cellule ... La caractérisation des effets
de four n'a pas encore été traitée de manicre systématique par les LNM car ces biais, récemment
mis en évidence, sont trés dépendants des matériels et des conditions de mise en ceuvre des

points fixes.

L'influence des profils de température des deux fours a été caractérisée au LCM pour trois des
points fixes les plus développés a ce jour, les points de Co-C (1324 °C), Pt-C (1738 °C et Re-
C (2474 °C). Pour chaque point fixe, cette ¢tude a mis en évidence l'effet du profil de
température le long de la cellule sur le niveau des paliers [48]. La figure 2.9 montre pour les six
cas de figure (trois points fixes dans deux fours), les écarts de température d¢(At) mesurés, les

points fixes étant positionnés dans des profils de température A¢ mesurés.

At, °C /42 mm
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Figure 2.9 : Différences de températures de fusion des PFHT en fonction du profil de température le
long des cellules. Le niveau de température du point de Pt-C du LCM positionné dans le four HTBB
3200 pg dans un profil de température chutant de 10 °C sur l'arriére de la cellule est de 100 mK inférieur

a celui mesuré dans un profil plat dans le méme four.

Ces résultats font partie, a ce jour, des rares résultats expérimentaux issus de mesures réalisées
directement sur les points fixes les plus étudiés (Co-C, Pt-C et Re-C). Ils ont permis de mettre

en évidence l'importance des conditions thermiques de mesure et de justifier certains écarts de
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températures entre cellules. Dans un futur proche, les LNM accentueront leurs recherches pour

tenter de quantifier ces effets.

Parallélement a leur évolution, les PFHT ont été mesurés par les LNM, dans un premier temps
dans 1'EIT-90. Le paragraphe qui suit décrit les instruments nécessaires a la réalisation de 1'EIT-
90 dans le domaine de la pyrométrie optique, donc au-dela du point de congélation de l'argent
a 961.78 °C. Le principe de fonctionnement du comparateur de luminances, élément central
pour la réalisation de I'EIT-90 est présenté. Il est suivi de sa caractérisation métrologique
compléte incluant un bilan des corrections. Le fonctionnement et la caractérisation d'un
pyromeétre monochromatique de laboratoire, nécessaire a la caractérisation des points fixes sont

¢galement présentés.
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3. Mesure des températures des points fixes a haute

température dans I'EIT-90

Le département "hautes températures" du LCM utilise principalement un comparateur de
luminances pour les mesures de températures dans I’EIT-90. Cet instrument est également
utilisé pour la mesure de la température thermodynamique. Des pyromeétres monochromatiques

peuvent aussi €tre utilisés comme comparateurs et réaliser I'EIT-90, une fois caractérisés.

La figure 3.1 montre le banc de sources corps noirs et d'instruments utilisé dans 1'équipe de

pyrométrie du LCM pour les mesures de températures par rayonnement au-dela de 1000 °C.

Figure 3.1 : Dispositif dédié a 1'étude des points fixes a haute température, a la réalisation de I'EIT-90 et
a la mesure de la température thermodynamique. Le comparateur de luminances (7) ou des pyrométres
(6) se déplace(nt) perpendiculairement aux sources corps noirs sur une course d'environ 3 metres. Celles-
ci peuvent étre mesurées simultanément : fours haute température (1 et 2), fours EIT-90 (3 et 4), sphere

intégratrice du luminancemétre (5).

47



3.1. Principe de mesure de température dans I'EIT-90 au-dela du
point de congélation de l'argent

Au-dela du point de congélation de 1'argent, la température 799 est définie dans 1'EIT-90 a partir
du rapport des lois de Planck définit par la relation :

Ly (Too) explc, (A Too (X))71] -1
Ly (Top (X)) explcy (ATop)~1] — 1

(3.1)

ou Toq (X) est la température du point de congélation de l'argent [Ty, (Ag) = 1234,93 K], ou de
l'or [Ty (Au) = 1337,33 K] ou du cuivre [Ty (Cu) =1357,77 KJ; L; (Tyg) et Ly (Toy (X)) sont
les densités spectrales de luminances énergétiques a la longueur d'onde (dans le vide) A, a Ty

et a Toy (X) respectivement; ¢, = 0,014388 m.K.

Un pyrometre ne mesure pas la densité spectrale de luminance L, (4, Tgg) a la longueur d’onde
A unique, mais intégre le flux lumineux émis par la source sur une étendue définie par sa

sensibilité spectrale S(4) (figure 3.2).

a.L(A,T )
’ Densité spectrale de
<  luminance L; (4, Tog)

A

Sensibilité spectrale du

pyrométre S(A)

A

iy, 4
'/ \‘ Longueur d'onde A

ﬂeﬁ'

Figure 3.2 : Mesure de la densité spectrale de luminance par un pyrometre.

La réponse du pyrométre est une tension u(Tqq) proportionnelle a la luminance de la source,
g1 €tant 1'émissivité totale directionnelle de la cavité, G, 1'étendue géométrique définie par le

pyrometre et (1 — SSE;), la correction de 1'effet de taille de source :

w(Too) = £c1.G(1 — SSEy) [ S(A) . Ly (4, Top). dA (3.2)
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De la méme manicre, la tension fournie par l'instrument pour la mesure d'un des trois points

fixes de référence de I'EIT-90 s'écrit :

u(Tog(X)) = &cz. G(1 = SSE3) [ S(A) . Ly (A, Top(X)). dA (33)

ou &, est I'émissivité totale directionnelle de la cavité considérée et (1 — SSE,), la correction
de l'effet de taille de source. La résolution de l'équation 7.1 consiste a déterminer Ty, en
remplacant le rapport des densités spectrales de luminance L (Tyg) et Ly (Too (X)) par le

rapport des réponses de l'instrument u(Tyg) et u(Too(X)) respectivement (€quation 3.4).

Ly (Too) ~ u(Tyo)
Ly (Too (X))~ u(Too (X))

(3.4)

Contrairement au rapport des densités spectrales de luminances qui ne fait intervenir que les
sources, le rapport des réponses de I’instrument fait intervenir sa sensibilité spectrale S(A1) qu'il
est donc nécessaire de caractériser [49].Toutefois, S(A) est suffisamment étroite pour considérer
I’expression 7.4 comme juste avec une approximation de I'ordre de 10~ en valeur relative, ce
qui revient a linéariser les intégrales définies dans les expressions 3.2 et 3.3. Il suffit donc de

caractériser S(A) de maniére relative pour définir entiérement 1'équation 3.1, qui s'écrit alors :

L(Aerr Too) . u(Aegr. Too)
L(/leff: T90(X)) u (Aeff, T.q9 (X))

(3.5)

ou A5 est la longueur d'onde effective, longueur d'onde pour laquelle le rapport des réponses

du pyrometre est égal au rapport des densités spectrales de luminance qu'il mesure.

~ J, S(A).A.dA

= W (3.6)

eff
Contrairement aux mesures de 7, les mesures de température dans I'EIT-90 ne nécessitent donc
qu'une caractérisation relative de la sensibilité spectrale de I'instrument pourvu que la réponse
de celui-ci soit linéaire. Elles ne nécessitent pas non plus la caractérisation de l'étendue

géométrique G de l'instrument car seul son rapport intervient dans I'équation 3.4.
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3.2. Principe de fonctionnement du comparateur de luminances

Au LCM l'instrument chargé de la réalisation de 1'EIT-90 est un comparateur de luminances
basé sur un monochromateur de type Czerny-Turner. Cet instrument est également utilisé pour
des mesures spectrales ou pour la caractérisation spatiale de sources étendues car il présente la
particularit¢ d'étre enticrement ajustable (fentes d’entrée et de sortie du monochromateur,
diaphragme de champ, pupille d’entrée et domaine spectral). Il a été constamment caractérisé
et amélioré au cours des dix derniéres années et présente aujourd’hui des caractéristiques
comparables a celles des meilleurs pyromeétres, tout en restant modulable [50]. Contrairement
aux pyrometres constitués de lentilles et d'un filtre interférentiel, le comparateur de luminances
est constitué de miroirs et d'un monochromateur. L'instrument est composé de quatre
compartiments A, B, C, D (figure 3.3), montés sur une table optique. Les fonctions de chaque
compartiment sont respectivement, la sélection de I'étendue géométrique (A), la sélection de la
longueur d'onde (B), la mise en forme du faisceau (C) et la détection (D). Le comparateur de
luminances peut étre déplacé face aux sources corps noirs par un moteur pas-a-pas sur une

distance de 2800 mm.

16

S 8
10 G\/@

Figure 3.3 : Comparateur de luminances vu de dessus. Diaphragme de champ et fente d'entrée du

monochromateur (1), fente de sortie du monochromateur (2), réseau de Bragg (3), pupille d'entrée (5),
photodiode (6), convertisseur courant-tension (7), réponse du comparateur (8), laser d'alignement (9),

miroirs dorés (10 a 22).
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L'étendue géométrique est délimitée par le diaphragme de champ (1) qui est projeté dans le plan
des sources par les miroirs sphériques (10) et (11) avec un grandissement de 1. Le miroir (10)
est concave et a un rayon de 1 m. Le miroir (11) est convexe avec un rayon de 25 m. Il est utilisé
pour corriger des défauts d'astigmatisme du miroir (10) positionné Iégérement hors d'axe. La
pupille d'entrée (4) est placée dans une zone ou le faisceau est collimaté dans le but de réduire
l'effet de taille de source définit plus loin. C'est cette derniére, et non le diaphragme (5) qui

limite I'¢tendue géométrique de visée.

Le diaphragme de champ (1) est monté sur une roue sur laquelle sont placés six diaphragmes
interchangeables de diamétres 0,5 mm, 1,0 mm, 1,7 mm, 2,5 mm, 4,0 mm et 5,0 mm. Le
changement de ce diaphragme permet de définir la surface de source visée ainsi que le flux
mesuré. Le diaphragme (2) est monté sur une roue contenant des diaphragmes et des fentes
paralleles. Le plan des sources peut étre observé par déplacement du miroir (21) sur l'axe
optique pour un renvoi du faisceau lumineux vers une caméra CCD. Un laser d'alignement (9)

associ¢ au miroir (22) permet de visualiser 1'axe optique.

Le compartiment B est un monochromateur de type Czerny-Turner dont le diaphragme d’entrée
(1) est également le diaphragme de champ de I’instrument. Le collimateur est constitué¢ de deux
miroirs identiques (12) et (13) de 1 m de rayon. Le réseau de diffraction (3) est situé dans un
plan conjugué de celui du diaphragme de champ (4). 11 est mont¢ sur un axe dont la rotation est
assurée par une platine de déplacement lin€aire par I’intermédiaire d’un bras sinus. Ce montage
rend linéaire la longueur d’onde effective du monochromateur avec la position de la platine de
déplacement. La répétabilit¢ de repositionnement de cette derniére de 1’ordre de 80 nm

correspond a une incertitude de 1 pm pour une configuration dans le visible a 650 nm.

Le compartiment C a deux fonctions. La premicre est de réduire la lumiere parasite vers le
détecteur. La seconde est de collimater le faisceau pour y placer des filtres ou des diaphragmes.
La détection est faite par une photodiode a Si pour des mesures dans le visible (ou InGaAs dans
I’infrarouge) associée a un convertisseur courant/tension. A titre d’exemple, le photocourant
générée par la photodiode a Si lorsque le comparateur est face au point du cuivre, a 800 nm et
monté avec des fentes d’entrées et de sorties de monochromateur de 1 mm et 2.5 mm
respectivement est de I’ordre de 6 nA. Ce photocourant correspond a un flux lumineux de 10
nW. La tension de sortie de I’instrument u(Tqyo (Cu)) vaut 0,6 V pour une transimpédance du

convertisseur courant-tension Riopmy, = 108 Q. Dans cette configuration, la largeur spectrale

51



dans le plan de la fente de sortie du monochromateur est de 1.6 nm/mm soit environ 4 nm pour
une fente de sortie de 2.5 mm. Le seuil de détection du comparateur se situe autour de 600 nm.
Cette longueur d’onde correspond & une transmission relative de I’ordre de 107*, apres

réflexion sur les 11 miroirs dorés.

3.3. Caractérisation du comparateur de luminances

Les mesures dans I’EIT-90, requiérent la caractérisation de la sensibilité spectrale relative S(1)
du comparateur de luminances donc a priori son étalonnage en longueur d’onde. Elles
nécessitent également la caractérisation des corrections telles que sa transmission hors bande
(flux parasite détecté hors du domaine spectral définit par le monochromateur) sa linéarité et

son effet de taille de source.

3.3.1. Etalonnage du monochromateur

Pour une position donnée du réseau, la longueur d’onde effective A.ry est définie par la
moyenne arithmétique pondérée de la sensibilité spectrale S(4) (équation 3.6). L’étalonnage en
longueur d’onde du comparateur de luminances consiste a €tablir la relation A,y = f(p) ou p
est la position de la platine de translation du réseau. La fonction f'est un polynome des moindres
carrés d’ordre 2 calculé a partir de n couples de coordonnées (4, pg), (A1, 01) --- (A, Pn)- Elle
est déduite de I’équation 3.7 en scannant n raies de lampes spectrales (Ar et Hg dans le visible,
Xe et Ne dans I’IR), u; étant la réponse du comparateur de luminances correspondante a la

position p; de la platine.

P, = i il
" Xi Ui An

(3.7)

La largeur (spatiale) de I’arc de la lampe spectrale est insuffisante pour éclairer le diaphragme
de champ de maniére homogene. Cette inhomogénéité génere une distribution de 1’éclairement
dans le plan du diaphragme de champ provocant un biais dans le calcul de A,f¢. Ce biais a pu
étre ¢liminé en injectant la lampe dans une spheére intégratrice. La figure 3.4 montre
I’étalonnage en longueur d’onde du comparateur de luminances calculé a partir de six raies
d’une lampe a décharge a vapeur d’argon. Les résidus sont indiqués dans la partie basse de la
méme figure. Pour chaque raie, la répétabilité des longueurs d’onde effectives est de 1’ordre de

1 pm a 2 pm, tandis que les résidus sont de I’ordre de = 5 pm. Ces valeurs correspondent a une
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incertitude d’étalonnage inférieure a 10 pm (k=1), soit 22 mK pour la réalisation de ’EIT-90 a

3000 °C a 800 nm.

1000

deff/nm Aeff=-0.000581p?+ 13.105141 p + 211.25015 P
950 //‘//////,
900
850

800
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Figure 3.4 : Courbe d’étalonnage en longueur d’onde du comparateur de luminances (trait plein) et

résidus associés (trait en pointillés).

3.3.2. Mesure de la sensibilité spectrale relative du comparateur de luminances

La sensibilité spectrale relative du comparateur de luminances est mesurée a ’aide d’un laser
injecté dans une sphere intégratrice, par balayage du réseau autour de la longueur d’onde du
laser A;4qe0r. Dans le cas présent d’une source monochromatique, la réponse du comparateur
U(Ajgser) €st proportionnelle au produit de sa sensibilité spectrale S(A;45r) €t de la luminance

de la source Ly (Ajqser), K étant une constante :

u(llaser) =K. S(Alaser) Lo (Alaser) (3-8)

Les mesures dans I’EIT-90 n’imposent pas une caractérisation absolue, mais relative de
S(Aigser)- Il n’est donc pas nécessaire de mesurer K ni Ly (4;45¢,-) pour réaliser 1’échelle. La

figure 3.5 montre une courbe de sensibilité spectrale normalisée a A;,4.,-= 800 nm.
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Figure 3.5 : Sensibilité spectrale relative S(4;450r) du comparateur de luminances normalisée a A;4¢er
= 800 nm pour des fentes d’entrée et de sortie de monochromateur de 1,7 mm et 5 mm respectivement.

Echelle verticale logarithmique a gauche et linéaire a droite.

3.4. Bilan des corrections a appliquer au comparateur de
luminances

Le flux mesuré par le comparateur de luminances est le plus souvent surestimé car l'instrument
détecte une partie du flux hors de son domaine spectral défini par le monochromateur et hors
de son domaine spatial défini par son étendue géométrique. A ces deux corrections s'ajoute
d'éventuels écarts a la linéarité générés principalement par l'amplification. Il est nécessaire de

caractériser ces parametres et de les corriger, tout comme les écarts a la linéarité.

3.4.1. Mesure de la lumiere hors bande du comparateur

Le taux de réjection hors bande du monochromateur, de I'ordre de 10 a 10 en valeur relative,
est insuffisant pour considérer comme nul le flux hors bande transmis vers le détecteur. Ce
signal supplémentaire, appelé "lumiere hors bande" est détecté par l'instrument. Il est donc
nécessaire de corriger le signal mesuré de la lumiere hors bande qui peut atteindre quelques 10
* du flux total mesuré. La caractérisation de cette correction et de son incertitude associée est
entreprise régulierement de deux manieres différentes. La premiere consiste a mesurer
directement la sensibilité¢ spectrale du comparateur par un balayage du réseau sur tout le
domaine spectral (le LCM ne dispose pas de source monochromatique accordable sur un
domaine de 500 nm a 1000 nm). La seconde, récemment testée, consiste en l'utilisation d'un
filtre noch (filtre réjecteur de bande) centré a 808 nm. Le flux mesuré lorsque le comparateur
est face a un corps noir a cette méme longueur d'onde est alors une mesure directe de la lumicre

hors bande.

54



Le taux de réjection hors bande du comparateur de luminances n’est pas suffisamment élevé
pour que l'on puisse négliger la partie du flux transmise en dehors de la bande passante
principale du monochromateur. La figure 3.5 montre que le flux lumineux émis par le corps
noir ne sera pas complétement coupé a I’extérieur de la bande passante du monochromateur (=
796 nm a 804 nm) mais sera intégré par la photodiode sur tout son domaine de détection. Les
variations importantes de la densité spectrale de luminance sur ce large domaine provoquent un
décalage de la longueur d’onde effective qui varie avec la température du corps noir. Il est donc
nécessaire de définir les frontiéres entre la bande passante et le signal hors bande et de

caractériser la transmission hors bande du filtre.

La correction de lumiére hors bande est appliquée relativement par rapport au flux total détecté.
En considérant le domaine spectral de mesure compris entre Agrp —AA et Agpr + AA,

I'expression de la lumiére hors bande (OOB pour out of band) s'écrit :

oS- Ly (A, T).dA
+ 1.7 S().Ly(A, 7). dA

leff—Al 2
I SM).LA.1).dA + [

00B =

(3.9)

ol Agpr et S(4) sont respectivement la longueur d'onde effective et la sensibilité spectrale

relative du comparateur, L; (4, T) étant la densité spectrale de luminance du corps noir.

Le niveau de lumiére hors bande peut étre mesuré en effectuant un balayage du réseau sur
l'ensemble du domaine spectral détecté (figure 3.5 a gauche), le comparateur visant une source
monochromatique. La difficulté de cette méthode est d’estimer la transmittance du comparateur
a 107° pres, alors que la transmission maximale observée a A, 7r =300 nm genere un
photocourant de seulement 1078 A. Le flux a mesurer dans les pieds de la courbe S(4) produit
donc un photocourant de 1’ordre de 10~1* A, soit un niveau comparable au bruit de Schottky.
Cette mesure ne peut aboutir qu’apreés avoir maitrisé les effets de la lumiére parasite, les
perturbations électromagnétiques provenant du 50 Hz du secteur, la stabilité de source ... Une
seconde possibilit¢ de mesurer la quantité de lumiére hors bande consiste a placer un filtre
réjecteur de bande de transmission T, a I’entrée du monochromateur dans le but de couper
la transmission du monochromateur dans la bande utile comprise entre Aprr — Ad et Agpp + AL

(figure 3.6)
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Figure 3.6 : Mesure de la lumiére hors bande du comparateur de luminances a 1’aide d’un filtre réjecteur

de bande (filtre notch). Le niveau de lumiére hors bande est égal a I’intégrale du produit des trois

courbes, divisée par fooo S(A).Ly(A,T).dA. Les frontiéres entre lumiére "out of band" et "in band" sont

définies arbitrairement lorsque le produit S(A). Tpp¢cn €St minimal.

Dans cette configuration, le comparateur de luminances ne mesure que la lumicre hors bande
(numérateur de 1’équation 3.9 multiplié par la transmission du filtre) intégrée sur tout le spectre
du corps noir. Une seconde mesure sans le filtre (dénominateur de 1’équation 3.9) permet de
déduire I’expression de la lumicre hors bande. Cette méthode directe est moins sensible au seuil
de détection de la photodiode car le flux lumineux est mesuré sur la totalité¢ du spectre du corps
noir, et non point par point suivant la premiere méthode. Il est par contre nécessaire de
caractériser la transmission du filtre sur tout son domaine spectral, notamment dans la bande de
coupure Agrp — AA et A.¢r + AA avec une exactitude de l'ordre de 107> pres, car malgré la
coupure du filtre, le signal transmis dans cette bande est comparable a celui mesur¢ sur le reste

du spectre.

La confrontation des deux méthodes treés différentes de la lumiere hors bande fourni des
résultats en accord. Elle est justifiée par le niveau significatif de la correction qui varie de

6,7.1075 au point du cuivre a 4,3.10~° au point de Re-C soit 69 mK et 181 mK respectivement.
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3.4.2. Linéarité du comparateur de luminances

La linéarité du comparateur de luminances est mesurée par une méthode d’addition de flux sur
un domaine de photocourants compris entre de 0,5 nA et 0,5 pA. Ces valeurs correspondent,

pour Agrr = 800 nm, a un domaine de températures comprises entre 1080 °C et 2800 °C. Les

mesures sont effectuées a 1’aide d'un des deux fours a haute température utilis€ comme source
corps noir a température variable. Le dispositif permet de caractériser les écarts a la linéarité
sur I'ensemble du domaine de photocourants avec une sensibilité relative de 1'ordre de quelques
107>, soit une incertitude sur la linéarité de 1'ordre de 10 mK sur I’ensemble du domaine de

température.

3.4.3. Correction de 1’effet de taille de source

L'effet de taille de source (SSE pour size of source effect) est une correction qui provient de la
lumiére parasite générée par la diffraction sur les diaphragmes, des aberrations des lentilles et
des réflexions sur les parois internes de l'instrument. Une partie du flux lumineux mesuré par
l'instrument provient de 1'environnement de la source qui n'est pas exactement délimitée par le
diaphragme de champ. Ce flux additionnel, qui croit avec la surface de la source biaise la
réponse de l'instrument. Caractériser 1’effet de taille de source revient a estimer la correction a

appliquer au photocourant et a I'exprimer en fonction des dimensions de la source.

L’effet de taille de source (SSE) du comparateur de luminances est une composante importante
de I’incertitude de réalisation de I’EIT-90 car I’extrapolation depuis le point du cuivre vers les
hautes températures impose de travailler avec des fours de dimensions et de distributions de
température tres différentes. L'installation d'une pupille de Lyot (diaphragme placé dans une
région ou le faisceau est cylindrique limitant I'ouverture angulaire de la pupille d'entrée)
associée a d'autres améliorations telles que le réalignement des miroirs, l'installation de baffles
a des endroits choisis ou encore la mise en place de parois absorbantes dans le visible ont permis

de réduire le SSE d'un ordre de grandeur.

L’effet de taille de source du comparateur de luminances est mesuré par la méthode indirecte.
Cette méthode consiste a ne mesurer que le flux parasite en couvrant le diaphragme de champ
dans le plan d’une source lambertienne étendue. Le flux résultant est alors mesuré en fonction

de I’ouverture de la source (figure 3.7).
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Figure 3.7 : Mesure de I’effet de taille de source du comparateur de luminances par la méthode indirecte.
Un dépdt occultant (3) est gravé sur un disque de quartz (2) placé devant la source étendue (1) sur
laquelle un diaphragme (4) est monté. Le SSE est mesuré lors de la visée 1, la stabilité de la sphere, lors

de la visée 2.

Pour un rayon r de diaphragme donné, 1’effet de taille de source SSE (r), mesuré dans le plan
de focalisation de I’instrument, est exprimé par le rapport des réponses de I’instrument des
visées 1 et 2 :

Uspot (T‘) — Uoffset

SSE (r) = (3.10)

Usphere (T‘) — Uoffset

Ol Ugpoe (1) est la mesure correspondant a la visée 1, Ugppere (1) est la mesure correspondant a
la visé€e 2 et Uyf e, 1a tension correspondant au courant d’obscurité. Cette méthode ne permet
pas de caractériser le SSE pour un rayon r inférieur a celui du spot occultant, alors que le flux
provenant de cette surface génére un SSE important car proche de l'axe optique. Cette
particularité est contournée car 1’instrument est systématiquement utilis€ comme comparateur
de deux sources de rayon 7, et 13, toujours supérieurs a celui du spot occultant. Dans ce cas, et
en considérant les sources comme lambertiennes, la correction Csgr a appliquer au rapport des
deux mesures s’€crit :

$SE 71 + SSE(r,)

=1+ SSE(ry) — SSE(1,) (3.11)
Dans la plupart des cas, la distribution radiale de la luminance dans le plan des sources n’est
pas lambertienne car les fours dans lesquels les points fixes sont mises en ceuvre sont équipés
de diaphragmes positionnés en avant de ces points fixes, donc a des températures tres
différentes. Ces diaphragmes contribuent a 1'effet de taille de source malgré le fait qu’ils soient

disposés hors plan focal [51]. Une bonne approximation de la distribution de la luminance dans
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le plan de visée de l'instrument peut étre obtenue en sommant la contribution de chaque
diaphragme apres qu'ils aient été projetés homothétiquement suivant le grandissement de
I'instrument. La figure 3.8 montre la projection de n diaphragmes de rayons 7y,73, ..., 1,

suppose€s a températures constantes Ty, T, ..., T;,.

Figure 3.8: Décomposition de la scéne thermique vue par l'instrument en anneaux de luminances

constantes.

La correction de I’effet de taille de source Cggp est estimée en sommant les contributions des
différents anneaux suivant I’équation 7.12, ou 71y = 0,1, =, etr, =15 L(A4,T;) est la
luminance du i® anneau a la température 7;. En pratique L(A,T;) est calculée a partir de la

mesure pyrométrique de température de chaque anneau.

o o Yo —12).LAAT) . SSE(r; — 1i_1)
SSETSP m(r2 =12 ). L(A,T;).SSE(r; — 17_1)

i=1

(3.12)

L’amélioration du SSE du comparateur de luminances a été I’'une des préoccupations de ces
dernieres années. Le remplacement de la pupille d’entrée par une pupille de Lyot
(respectivement 5 et 4 figure 3.3), la réduction des ouvertures entre les compartiments ainsi que
la pose d'écrans a proximité du réseau et des ouvertures du monochromateur ont permis de
réduire d’un facteur 5 a 10 le niveau de SSE suivant les pupilles utilisées. La figure 3.9 montre

les mesures de SSE avant et aprés améliorations.
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Figure 3.9 : Effet de taille de source du comparateur de luminances avant et aprés mise en place de la

pupille de Lyot (a gauche) puis aprés isolation des compartiments et réduction des réflexions parasites.

Exprimée en kelvin, les corrections de SSE valent respectivement 33 mK, 21 mK, 34 mK et
64 mK aux points de Cu, Co-C, Pt-C et Re-C. La correction est supérieure a la température du

point du Cu par rapport a celle du point de Co-C car les diamétres des fours sont différents.

3.4.4. Autres caractérisations du comparateur de luminances

Au cours des dix derniéres années, un travail important a ét¢ effectué sur la stabilité¢ du
comparateur de luminances. Sa dérive pouvait atteindre 80 mK sur une durée de 90 mn qui est
sensiblement la durée moyenne d'un palier de congélation d'une cellule de cuivre. Cette dévire
étaient générée par des effets spatiaux ou/et spectraux cumulés et parfois difficiles a mettre en
évidence, tels que les variations de température ambiante, une instabilité mécanique agissant
sur la fonction d'appareil du comparateur (rotation du réseau, déplacement des fentes d'entrée
ou/et de sortie du monochromateur ...), la rectitude des rails de déplacement, la stabilité
thermique du convertisseur courant/tension, les perturbations électromagnétiques provenant du
secteur, la lumiere parasite ... Ce travail de fond a été continument renouvelé. En dix ans,
I’incertitude de réalisation de I'EIT-90 sur le domaine de température de 1100 °C a 3000 °C a

été réduite d'un facteur 2 a 3.

3.5. Realisation de [I'EIT-90 a partir de pyrometres
monochromatiques

En complément du comparateur de luminances, le LCM dispose de deux pyrométres
commerciaux LP3 et LP5 (Linear Pyrometer) fournis par l'institut allemand KE. Ils sont équipés
d'une photodiode a Si pour des mesures dans le visible (1000 °C < T < 3500 °C) ainsi qu'un
LP5 équipé¢ d'une photodiode InGaAs pour des mesures dans l'infrarouge (0 °C <T <1000 °C).

Les trois pyromeétres sont construits de manicre similaire. La sélection spatiale est définie par
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un diaphragme de champ et une pupille d'entrée placée dans une zone ou le faisceau est

collimaté. La sélection spectrale est assurée par des filtres interférentiels de différentes

longueurs d'ondes centrées entre 650 nm et 950 nm, pour une largeur comprise entre 10 nm et

20 nm (figure 3.10).

Figure 3.10 : Schéma des principaux composants du pyrometre KE LP3. Objectif (1), diaphragme de
champ (2), lentille de mise en forme du faisceau (3 et 8), roues a filtres (4) et (5), commandes des roues
a filtres (6) et (7), photodiode (9), cellule thermostatée (10), convertisseur courant/tension (11), systéme

de renvoi (12), oculaire (13), pupille d'entrée (14).

Ces types de pyrométre sont généralement utilisés pour des comparaisons de corps noirs ou des
mesures de stabilité des points fixes. Leur étalonnage n'est donc pas nécessaire, sauf dans
certains cas, notamment lorsqu'ils sont utilisés dans le cadre de comparaisons internationales
(Projet Euramet 658) ou de prestations d'étalonnage au plus haut niveau d'exactitude. Tout
comme celle du comparateur de luminances, leur caractérisation requiert la mesure de la

sensibilité spectrale relative, de 1'effet de taille de source et de la linéarité [49].

Les mesures de SSE et de linéarité sont tres similaires a celles développées pour le comparateur
de luminances. La mesure de la sensibilité spectrale relative des pyrométres est en revanche
légerement différente car elle nécessite une source monochromatique accordable de maniére a
pouvoir balayer tout le domaine spectral. Cette source doit étre lambertienne et étendue pour

couvrir la totalité de la surface du diaphragme de champ. L'incertitude u,, ;5 ost de l'ordre de

0,1 nm pour des longueurs d'onde effectives A.rf comprises entre 650 nm et 950 nm. Elle

provient essentiellement de 1'inhomogénéité de la luminance sur le diaphragme de champ de

lI'instrument et est donc environ dix fois supérieure a celle du comparateur de luminances. Il
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faut toutefois noter que pour une extrapolation depuis le point du cuivre a 2500 °C, une

incertitude u, = 0,1 nm correspond a une incertitude ur,, de 350 mK.

La mesure des températures de fusion des points eutectiques de Co-C, Pt-C et Re-C dans I'EIT-
90 autorise l'utilisation directe de ces points fixes pour l'étalonnage de pyrométres par la
méthode de Sakuma-Hattori [52]. Cette méthode consiste a étalonner l'instrument a partir d'au
moins trois points fixes de températures connues. Elle a pour avantage de ne nécessiter ni la
mesure de sensibilité spectrale relative, ni celle de linéarité de I'instrument. Elle est utilisée dans
certains cas, notamment pour le développement de fours de recherche, dont la mesure de
I'émissivité totale est requise, ou encore pour des prestations d'étalonnage d'instruments,

nécessitant la caractérisation de la température de luminance d'une cavité corps noir de transfert.

3.6. Mesure de la sensibilit¢ spectrale des pyrometres
monochromatiques

Au LCM, la sensibilité spectrale relative S(A) des pyrometres LP3 et LP5 est mesurée pour
chaque longueur d'onde A par comparaison de la réponse du pyrométre a celle d'un détecteur
piége étalonné en sensibilité spectrale. La source est composée d'une lampe associée a un
monochromateur. La courbe S(A) est obtenue en balayant la longueur d'onde du
monochromateur sur I'ensemble du domaine spectral du filtre. La figure 3.11 montre une

mesure de sensibilité spectrale relative du pyrométre LP3 pour le filtre interférentiel a 650 nm.
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Figure 3.11 : Sensibilité spectrale relative S(4) normalisée du pyrométre LP3.le taux de réjection hors

bande au-dela de 800 nm est également mesureé.
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Le paragraphe suivant décrit le principe de mesure de la température thermodynamique par voie
radiométrique. Cette mesure absolue permet d'affecter une température, non plus a partir d'un
artefact (point de congélation de l'argent, de l'or ou du cuivre dont la température est définie
dans I'EIT-90) mais par un raccordement direct au SI via le watt et le métre. Le luminancemétre,
¢lément central du dispositif nécessaire a la caractérisation absolue du comparateur de
luminances est introduit. Un bilan d'identification des biais portant sur la mesure de la
température thermodynamique et une estimation des incertitudes qui sont liées sont présentés.
Le processus de mesure de la température thermodynamique des points fixes de Cu, Co-C, Pt-

C et Re-C fabriqués au LCM est ensuite décrit.
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4. Mesure de la température thermodynamique des

points fixes de Cu, Co-C, Pt-C et Re-C

Les points fixes de Co-C, Pt-C et Re-C ont été particulierement étudiés par I’ensemble de la
communauté scientifique depuis une quinzaine d’année [53] [54] [55] [56]. Ces trois PFHT ont
émerg¢ car ils ont présenté des dispositions particulieres : le point de Co-C est attractif, d’une
part car son prix est abordable, d'autre part car sa température de fusion T (Co — C) = 1324 °C
ne le limite pas aux seules mesures pyrométriques, ce point étant également utilisé en
thermométrie par contact. En contrepartie, la dilatation différentielle entre le lingot d’eutectique
et le creuset en graphite fragilise et écourte la durée de vie des cellules. Ce point fixe a été a
I’origine des deux avancées technologiques notables sur les eutectiques : les cellules hybrides
et la méthode de remplissage par piston. Le point de Pt-C est stirement le plus simple a réaliser
car sa viscosité est proche de celle des métaux purs. Son coefficient de dilatation thermique est
proche de celui du graphite, ce qui lui assure une bonne robustesse, donc une bonne longévité.
Le Re-C présente les mémes avantages que le Pt-C avec toutefois une fluidité moins importante
de I’eutectique a I’¢tat liquide. Sa température de fusion importante Tr(Re — C) = 2474 °C, en
fait un point incontournable en pyrométrie. Ce point fixe a sensibilisé les LNM a travailler sur
les conditions thermiques des fours a haute température et notamment sur leur homogénéité
[57]. En contrepartie, ce métal, tout comme le platine, est couteux (5000 € pour environ 100 g

de métal contenus dans une cellule).

La mesure de la température thermodynamique des trois points eutectiques a ¢té complétée par
celle du cuivre, car sa température T.(Cu) = 1084,62 °C est connue. Cette mesure additionnelle
permet donc de mettre en évidence d’éventuels biais de mesure. La méthode de mesure de la
température thermodynamique développée au LCM est une méthode radiométrique similaire a
celle développée au NIST (Etats-Unis). Elle consiste a caractériser la sensibilité spectrale
absolue du comparateur de luminances a 1'aide une source lambertienne monochromatique. La
luminance de la source est mesurée de maniere absolue par un détecteur piege raccordé au

radiométre cryogénique, référence primaire de flux lumineux au LCM [58] [59].

64



4.1. Principe de mesure de la température thermodynamique d'un

corps noir au comparateur de luminances

La température thermodynamique T d'un corps noir est déduite de la mesure de sa densité
spectrale de luminance L, (4, T) par la loi de Planck, que 1'on peut écrire, sous la forme de T en

exprimé en fonction de Ly (4, T) :

con? 1

A cnd 1
In <1 + _n/lg LD

(4.1

La densité spectrale de luminance du corps noir a la température T est mesurée au comparateur

de luminances. Sa réponse u(T) s'écrit :

w(T) =K [° S(1).Ly (A,T).dA (4.2)

ou S(A) est la sensibilité spectrale de I'instrument et K, est une constante proche de 1 qui inclut
les corrections de SSE et d'émissivité. La fonction d'appareil du comparateur de luminances, de
'ordre de quelques nanomeétres, est suffisamment étroite par rapport au large spectre qu'émet le

corps noir, pour faire I'approximation d'exprimer la relation (4.2) par un produit simple :

u(T) = K.S(Aess) - Ly (Aers, T) (4.3)

ouS ()leff) est définie par :

0

avec A¢sr, la longueur d'onde effective :

o s().2.d2

eff = m (4.5)

En remplacant I'expression de L, ()leff, T) définie dans 1'équation (4.3) dans la loi de Planck

définie par I'équation (4.1), on obtient :

cn? 1

Aeff ml1+ C]_;l3 KS(Aeff)
Ay u(l)

T

R

(4.6)
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Les grandeurs u(T), S(4, ff) et Acrr intervenant respectivement dans les relations (4.3), (4.4)
et (4.5) suffisent donc a définir la température thermodynamique exprimée dans la relation
(4.6), K étant une correction liée a 1'émissivité de la source et a I'effet de taille de source du
comparateur de luminances. La mesure de S(1) permet de calculer S (/13 7 f) a partir de (4.4) et
Aerr @ partir de (4.5). Le principe de mesure est identique a celui de la sensibilité spectrale
relative définie dans le § 3.3.2, a la différence prés que Ly(A;q50r) doit étre mesuré de maniére
absolue. Cette mesure est faite au moyen d'un luminancemetre. Les paragraphes suivants

exposent le principe de fonctionnement du luminancemeétre ainsi que le bilan des corrections.

4.2. Principe de fonctionnement du luminancemetre

Le luminancemetre (figure 4.1) est composé d’une sphere intégratrice dans laquelle est injecté
un faisceau laser par I’intermédiaire d’une fibre optique, d'un détecteur piége et de deux

diaphragmes de précision.

Figure 4.1 : Schéma du luminancemétre ouvert. Détecteur piege (1), sphére intégratrice (2), platine de
translation (3), support de sphére comprenant deux translations et une rotation (4), baffle (5).

Dimensions du marbre : 60 cm x 120 cm.

La luminance de la sphére est mesurée par le détecteur piege dans une étendue géométrique
définie par les diaphragmes. L'un d'eux est fixé sur une monture supportant la sphére, le second,
sur une monture supportant le détecteur piege. L ensemble est placé dans un compartiment

opaque fermé. Le détecteur piége est monté sur une platine de translation horizontale permettant
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d’ajuster la distance entre les deux diaphragmes d’environ 25 cm a 75 cm dans le but de
caractériser la lumiére parasite. La sphére est montée sur deux platines de translation verticale
et horizontale permettant de caractériser son homogénéité spatiale. Une platine de rotation
supporte les deux translations. Elle assure le positionnement de la sphére face au détecteur picge
(pour une mesure de la luminance) ou face au comparateur de luminances, pour la mesure de

sa sensibilité spectrale.

4.3. Mesure de la luminance de la sphere intégratrice

La figure 4.2 montre le schéma de principe du luminancemétre lors d'une mesure de la

luminance de la sphére.

5 ‘

S

1

Figure 4.2 : Schéma de principe du luminancemetre. Le faisceau laser (1) injecté dans la sphere
intégratrice (2) constitue une source monochromatique étendue quasi-lambertienne. Son flux lumineux
est mesuré par le détecteur piege (5) a travers une étendue géométrique définie par les diaphragmes (3)
et (4). Le convertisseur courant/tension (6) de transimpédance R,, amplifie le photocourant i,, en sortie

de piege et délivre une tension u, = Ry,. iy.

Dans cette configuration, les axes des perpendiculaires aux diaphragmes (3) et (4) sont
confondus. La luminance L est alors définie par le rapport du flux élémentaire d?¢ émis par la

sphére dans 1'étendue géométrique d2G définie par les deux diaphragmes :

Compte tenu que la distance d qui sépare les diaphragmes est grande devant leurs rayons r; et
15, et étant donné que la sphére intégratrice est quasi-lambertienne, I'expression de la luminance

Lo(Ajgser) de la sphere s'écrit :

LO(Alaser) = G(d Tﬂ”z)

(4.8)
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ou ¢ (Ajgser) est le flux lumineux émis par la sphére a la longueur d'onde 4,44, du laser injecté.
Ce flux ¢ (4;45¢r) st mesuré par le détecteur piége dont la sensibilité absolue S,, a été mesurée

a l'aide du radiométre cryogénique. Son expression est donnée par :

¢)(/1laser) = ;_p = v (4.9)

14 RP'SP

ol Iy, Uy et R, sont définis dans la figure 8.2. L'étendue géométrique G (d, 117> ) est définie par :

T
G(d,rmy) = E(dz +ri+ry - \/dz +1rf 41— 4r12r22> (4.10)

La luminance absolue de la sphére Ly(A;45e-) €st donc entierement définie par les relations

(4.8), (4.9) et (4.10) une fois les grandeurs, d, 1y, 13, S, Up €t R, mesurées.

4.4. Estimation des corrections liées a la mesure de Ly (A;5e7-)

La mesure de Lo(Ajgser) nécessite de définir les grandeurs d, 1, 13, Sp, up et R, avec une
exactitude relative de I'ordre de quelques 10™* pour une incertitude cible finale inférieure a 100
mK au point du cuivre. Ce niveau d'exactitude ne peut €tre atteint que par une caractérisation

poussée de chacune de ces grandeurs avec une recherche systématique des biais.

4.4.1. Caractérisation de la sensibilité du détecteur piege

Le détecteur picge est composé de 3 photodiodes au silicium de grandes surfaces (18 mm x 18
mm) orientées de manicre a renvoyer le faisceau réfléchi vers la suivante. Les deux premicres
photodiodes sont disposées a 45 © de 1'axe du faisceau incident alors que la troisieme est montée
perpendiculairement au faisceau (figure 4.3). La réflectivité de chaque photodiode étant de
l'ordre de 10 %, ce montage en piége assure donc une mesure de flux lumineux a 107> prés en
valeur relative aprés les 5 réflexions. Ce type de détecteur a une stabilité relative de 1'ordre 107*

sur un an et sa réponse n'est pas sensible a la polarisation de la lumiére.
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Figure 4.3: Chemin optique parcouru par le faisceau a l'intérieur du détecteur piege (ouvert en arricre-

plan) et photodiodes seules démontées (premier plan).

La sensibilité absolue du détecteur piege (A/W) est mesurée par comparaison a un détecteur
piege de référence raccordé directement au radiométre cryogénique, référence radiométrique
du LCM (figure 4.4). Son principe de fonctionnement consiste a égaler le flux lumineux, en
watt, émis par un laser, a une puissance ¢€lectrique, donc a raccorder le flux du laser directement
au watt. La mesure est faite en injectant le laser dans la cavité corps noir du radiomeétre de
maniére a mesurer son élévation de température par effet Joule. La puissance du faisceau laser
est modulée a l'aide d'une roue dentée et la température du corps noir est maintenue constante
par un chauffage électrique dont la puissance est mesurée. La sensibilit¢ du radiometre est
obtenue en placant la cavité sous vide et en la maintenant a la température de 1'hélium liquide a
42 K.
Hélium liquide
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Figure 4.4 : Schéma du radiométre cryogénique (a gauche) et son principe de fonctionnement (2 droite).

Le détecteur piege installé dans le luminancemétre a été étalonné par l'intermédiaire d'un
détecteur piege de référence, directement raccordé au radiomeétre cryogénique. L'incertitude

relative d'étalonnage est de 3,3.107%.
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4.4.2. Stabilité du flux lumineux dans la sphére intégratrice

La stabilité du flux lumineux dans la sphére est assurée par une boucle de rétro-réaction régulant
la puissance du laser. Elle a ét¢ mesurée sur quelques heures par le suivi de la réponse du
détecteur picge face a la sphere ; la mesure inclut donc la stabilit¢ du détecteur piege. La
longueur d'onde 4,4, mesurée au lambdamétre, est stable a quelques picométres, soit 2.107°

en valeur relative. La figure 4.5 montre une mesure de la stabilité de la luminance de la sphére.
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Figure 4.5 : Mesure de la stabilité de la luminance de la sphére intégratrice avec le luminancemétre.

L'incertitude sur la stabilité du signal est estimée a partir de 1'écart-type des mesures a 1.7.107%.
Cette composante d'incertitude n'est pas prise en compte dans le bilan final car elle est déja
comprise dans l'incertitude portant sur la sensibilité du détecteur piége. La stabilité de la

luminance de la sphére est donc meilleure que celle du détecteur piege.

4.4.3. Homogénéité spatiale de la luminance en sortie de sphere

Le flux mesuré par le luminancemetre provient de la surface entiére du diaphragme monté sur
la sphere (de diamétre 8 mm), alors que le diametre du diaphragme de champ du comparateur
de luminances est de I'ordre de 1 a 2 mm. L'étalonnage du comparateur face a la sphere dépend
donc de I'homogénéité spatiale de la luminance dans le plan du diaphragme de sphere. Cette
derniére est supposée lambertienne, mais l'incertitude cible de 100 mK sur la température finale
des points fixes impose une caractérisation de I'homogénéité de la luminance de la sphére avec

une exactitude de I'ordre de quelques 107
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La luminance en sortie de diaphragme de sphére est mesurée avec le comparateur de luminances
€quipé de son plus petit diaphragme de champ de diamétre 0,5 mm. La cartographie est obtenue

par balayages verticaux et horizontaux de la sphere, par pas de 0,5 mm, le comparateur restant

fixe (figure 4.6).

Homogénéité relative de la luminance de la sphére

Figure 4.6 : Cartographie de la luminance dans le plan du diaphragme de sphére normalisé a 1 au centre.

La luminance moyenne intégrée sur la surface de la sphére est donnée par :

I LCx, y)dxdy

Lo(r) = 3 (4.11)
1y
La correction de luminance a appliquer au comparateur est donnée par le rapport :
Cono = 00 412
inho — LO (Tl) ( ' )

ou L(0,0) est la luminance au centre du diaphragme de sphére, intégrée sur la surface du
diaphragme de champ du comparateur de luminances. La figure 4.6 montre que 'homogénéité
de la luminance varie linéairement suivant l'axe vertical. La correction de la luminance de la
sphére Cipy, est donc égale 1,0000 car la luminance L(0,0) est égale a la luminance moyenne
Ly () sur toute la surface sur la surface du diaphragme. L'incertitude relative sur la correction
est estimée par I'écart-type des mesures prises sur la totalité¢ de la surface du diaphragme, soit

2,5.107*
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La mesure de L (r;) est limitée par le vignettage de la visée du comparateur sur la périphérie
du diaphragme. La cartographie n'est donc pas mesurée sur la totalit¢ de la surface du
diaphragme de 8 mm, mais sur seulement 6,5 mm environ. La caractérisation de la luminance
de la sphére n'est donc possible que pour les 2/3 de la surface du diaphragme. Une extrapolation
des mesures a partir du centre avait été faite lors de la précédente mesure de 7" datant de 2009
mais cette méthode avait généré une composante d'incertitude grande devant les autres, limitant
donc sa validité. Pour cette raison, le cahier des charges de ce nouveau luminancemétre a été
entierement revu. Les diaphragmes sont dorénavant montés sur des supports rigides permettant
de démonter la sphére ou le détecteur piege sans modifier I'étendue géométrique. Cette nouvelle
configuration permet de caractériser 'homogénéité de la sphére avec un diaphragme de 10 mm,
(soit environ 8,5 mm utile) et ensuite revenir au diaphragme de 8 mm. L'homogénéité de la
luminance est donc caractérisée sur la totalité de sa surface. La mesure a été validée apres avoir
vérifié que les cartographies issues des deux diaphragmes avaient non seulement la méme

distribution de luminance sur leur surface commune, mais également le méme niveau de signal.

4.4.4. Alignement des diaphragmes et mesure de la distance qui les sépare

Les diaphragmes du luminancemetre ont des diametres nominaux de 6 mm pour le détecteur
piege et 8 mm pour la sphére. Ils sont placés sur des montures rigides et sont alignés par
autocollimation sur un axe parall¢le a celui de la platine de translation (figure (4.1). La distance
d qui les sépare est mesurée par des piges ¢talonnées. Cette mesure par contact est suffisante.

Son incertitude relative est de 7.10~° pour une distance entre diaphragmes de 600 mm.

4.4.5. Mesure de la surface des diaphragmes

Les diameétres des diaphragmes (6 mm pour le détecteur piege et 8 mm pour la sphére) sont
mesurés par voie optique car leur tres faible épaisseur (de I'ordre de 10 um) interdit toute mesure
par contact [60]. Le dispositif de mesure a ét¢ congu au LCM. Il est composé d'un microscope
fixe visant la périphérie du diaphragme, celui-ci étant monté sur deux platines de translation
perpendiculaires. L'instrument est étalonné par une mesure préalable sur une cale étalon.
L'incertitude relative de chacun des diaphragmes, estimée a partir de cette méthode est de

2,5.107%,

La derniere comparaison internationale de mesure de diaphragmes CCPR-S2 (Supplementary

Comparison of Area Measurements of Apertures for Radiometry) dont les résultats ont été
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publiés en 2007, a engagé 10 laboratoires nationaux de métrologie (PTB, NPL, LNE-INM,
VNIIOFI, MIKES, BIPM, OMH, NIST et NRC). Cette comparaison a mis en évidence des
dispersions supérieures aux incertitudes données par chaque LNM [61]. Le LCM a choisi de
tenir compte de cette comparaison clé pour corriger 1'écart entre ses propres mesures et la
moyenne consensuelle. Cette correction est égale a 1'écart entre les mesures faites au LNE-
CNAM et la moyenne arithmétique de I'ensemble des mesures des autres LNM pour le
diaphragme de 5 mm, le plus proche de ceux utilisés pour le luminancemétre (figure 4.6). Elle

est égale 4 4,6.107%.
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Figure 4.6 : Résultats de mesure d'un diaphragme dans le cadre de la comparaison clé CCPR-S2. La

dispersion des mesures n'est pas encadrée par l'incertitude donnée par chaque LNM [61].

II est important de noter que 1'application de cette correction est justifiée par une meilleure
exactitude des mesures par contact qui nécessitent en contrepartie une épaisseur minimale des

diaphragmes de 1'ordre de 70 pm a 80 pum.

4.4.6. Etalonnage des convertisseurs courant-tension

La transimpédance du convertisseur courant/tension en sortie de détecteur pic¢ge a une valeur
nominale fixe de 107 V.A™!. Elle est mesurée avec un pont de Wheastone étalonné avec une

incertitude relative de 1,4.10™% incluant sa non-linéarité.

Le comparateur de luminances est équipé du méme convertisseur courant/tension. Il fonctionne
avec une transimpédance unique de 108 V.A! pour la mesure Sphére/Cu/Co-C, mais le

\

changement de transimpédance de 108 V.A' a 107 V.A! est nécessaire pour la mesure
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Sphére/Cu/Pt-C, ou de 108 V.A! a4 10® V.A"! pour la mesure Sphére/Cu/Re-C. L'incertitude
relative sur la valeur de la transimpédance est de 1,8.10> dans le premier cas et de 1,4.10™*

dans le second.

4.4.7. Lumiere parasite dans le luminancemetre

Le luminancemeétre est monté sur un marbre dans un boitier le protégeant de la lumiére
extérieure. L'intérieur est recouvert d'un tissu diffusant réduisant les éventuelles réflexions
spéculaires provenant de la sphere. Un baffle opaque équipé d'un diaphragme a iris, par lequel
passe le faisceau lumineux, est placé entre la sphére et le détecteur piege. Son rdle est de

cloisonner la source en limitant les réflexions parasites vers le détecteur.

Ces précautions sont insuffisantes pour éliminer en totalité lumicre parasite détectée, qui
comme les autres composantes, doit étre estimée a quelques 10~* prés en valeur relative. Le
détecteur piege mesure donc un flux biaisé dont une partie provient de la diffraction de Fresnel
sur le diaphragme a iris, et une autre, de la lumiére parasite qui est diffusée dans le boitier. Dans

ces conditions, le flux total @, (d) mesuré peut s'écrire :
Pr(d) = Py(d) + Pp(d) + Pp(d) (4.13)

ou @y (d) est le flux net, sans diffraction ni diffusion, @5 (d), le flux généré par la diffraction
de Fresnel seule, et @,(d), le flux diffusé dans le boitier. Les expressions de ces trois

composantes s'écrivent :

(pN(d) = G(d, rl:rz)-LOO\'laser) (4.14)
Pp(d) = Cp(d).G(d, 11, 72). Lo(Maser) (4.15)
&,(d) = G(d,ry,15).Cp(d).d (4.16)

ou Cr(d) est la correction de la diffraction de Fresnel (0 < Cr(d) et Cp(d) < 1). Elle est
estimée a I'aide d'un logiciel développé par le NIST. Elle est comprise entre 2.10™* et 10.10™*

pour une ouverture du diaphragme a iris de 40 mm a 12 mm respectivement.

L'expression (4.16) provient d'un modele fondé sur une mesure sans baffle, donc sensible a la
diffusion, mais avec une diffraction minimale. Cette mesure a permis de mettre en évidence les
variations linéaires du flux @, (d) avec d (figure 4.7). Il est important de remarquer que ce
mode¢le n'impose aucune condition sur la valeur du coefficient Cp(d) qui peut étre positif,

négatif ou nul.
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Figure 4.7 : Variation relative de la luminance en fonction de la distance qui sépare les diaphragmes.
Les variations linéaires valident le modéle de 1'équation 4.16.

En remplacgant les expressions du flux (4.14), (4.15) et (4.16) dans (4.13) on obtient celle de la
luminance mesurée par le détecteur piege :
Pr(d)

Ly(d) = i) = [1+ Cp(d)]. Lo(Mgser) + Cp(d).d (4.17)

Qui, pour Cg(d) « 1 s'écrit :

LT(d) = LOO‘laser) + CD (d) d (4'18)

La mesure de la luminance Ly (d) a différentes distances d suffit donc a déterminer la correction
Cp(d) a partir de la relation (4.18), donc le flux diffusé @, (d) a partir de (4.16). Cette mesure
a été faite pour plusieurs ouvertures du diaphragme a iris dans le but d'éviter le cas particulier
ou la décroissance du flux diffracté serait compensée exactement par l'augmentation du flux
diffusé. La figure (4.8) montre que le coefficient Cp(d) est nul, donc que le flux diffusé l'est
aussi, quelle que soit I'ouverture de l'iris comprise entre 12,5 mm et 30 mm. L'incertitude sur
Cp(d) est estimée a partir de la dispersion des mesures pour une ouverture donnée du

diaphragme a iris. Elle est égale a 1,0. 10~* en valeur relative.

Les températures thermodynamiques des PFHT ont ét¢ mesurées avec une ouverture fixe du
diaphragme a iris de 30 mm. La correction de 2,5.10~* estimée a partir du logiciel du NIST n'a
pas été appliquée car les mesures de la figure 4.8 n'ont pas confirmé de variations de luminance

avec la distance d, pour les ouvertures du diaphragme a iris comprises entre 12.5 mm et 30 mm.
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La correction Cr(d) est donc nulle. Son incertitude, estimée a partir de la distribution des

mesures est égale a 1,0.107%.

=+=|ris 30 mm =<Iris 25 mm ==Iris 20 mm
Iris 17.5mm Iris 15 mm Iris 12.5 mm
0,04%

0,03%
SRR \NRIVAWAY.
0,01% . e

0,00% 4# AL /ﬂ QXV A \—‘
00% - b B C Ca v ) OB A
0.35 Bas/ O\ ANesyn Y %}f&x 0.75

Variation relative de la luminance

-0,01% 4 \ \
0,02% 1 A Eat
-0,03%

10,04%

DIstance entre diaphragmes / m

Figure 4.8 : Variation relative de la luminance en fonction de la distance entre les deux diaphragmes. La
luminance est indépendante de la distance et de l'ouverture de l'iris. Le flux diffusé est par conséquent

inférieur aux variations de luminance.

Cette approche expérimentale de 1'estimation de Cr(d) et Cp(d) dans le luminancemetre est
trés robuste car elle tient compte non seulement la scéne thermique vue par le détecteur, donc

de la distance d, mais également de 1'ouverture de 1'iris.

4.5. Résultats de mesure — bilan d'incertitudes

4.5.1. Cycle de mesure des PFHT

Chaque mesure de la température thermodynamique des points fixes de Co-C, Pt-C et Re-C est
faite simultanément a une mesure de la température thermodynamique du point du cuivre. Ce
processus permet de valider a posteriori la cohérence du résultat en rapprochant la mesure au

point du cuivre avec sa valeur connue Tgyo(Cu) = 1084.62 °C.

La caractérisation du luminancemeétre est faite préalablement a la mesure de la température
thermodynamique des points fixes car elle nécessite plusieurs mois. Elle comprend la mesure
de la surface des diaphragmes, leur alignement, la distance qui les sépare, la sensibilité du
détecteur piege, 1'étalonnage des convertisseurs courant-tension ainsi que la caractérisation de

la lumiére parasite et de I'homogénéité de la sphére. Le suivi régulier de ces grandeurs a
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confirmé la robustesse mécanique du luminancemeétre ainsi que sa stabilité sur une période de

trois ans.

D'autres grandeurs doivent étre caractérisées dans un laps de temps aussi court que possible car
elles sont sujettes aux conditions ambiantes (température, pression, humidité ...). Ces grandeurs
sont la luminance, la sensibilité spectrale du comparateur de luminances et la mesure des paliers
des points fixes. Les mesures de 7" se déroulent donc sur une seule journée suivant le processus

décrit dans le tableau 4.1.

Tableau 4.1 : Cycle de mesures de T des PFHT.

Position sphére Position comparateur | Mesure n

. Stabilité¢ du luminancemetre 1
Face au détecteur piege | Quelconque

Luminance de la sphére

Sensibilité spectrale du comparateur
Face au comparateur Face a la sphere

W

Luminance du comparateur a A ¢

‘ Stabilité¢ du luminancemetre +
Face au cuivre ) ) 5
palier de congélation Cu
Face au picge

Stabilité du luminancemeétre +
Face au PFHT ' ' 6
palier de fusion du PFHT

Certaines mesures sont encadrées de maniere a corriger les dérives linaires des instruments. Le
cycle complet est le suivant : 1, 2, 3,4, 5, 6, 4, 3 et 2. Les états des métaux (solide ou liquide)
constituant le point fixe de Cu et le PFHT ainsi que le déclenchement des changements de phase

de ces points fixes sont controlés a l'aide du pyromeétre LPS5.

4.5.2. Bilan des incertitudes et corrections

Le tableau 4.2 regroupe les composantes d'incertitudes classées en 3 domaines. Le premier
concerne le luminancemeétre, le deuxieme, le comparateur de luminances et le troisieme, les
points fixes. La colonne u,, donne la liste des composantes d'incertitudes telles qu'elles ont éte
désignées dans le document, la deuxieme colonne donne le type de méthode utilisée pour le
calcul (A ou B), les quatre colonnes qui suivent donnent respectivement pour chacune des
grandeurs, sa valeur numérique, son incertitude absolue, son unité et son incertitude relative.

Les quatre dernieres colonnes donnent l'incertitude absolue sur la mesure de 7, des cellules
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CuMl1, 7Co4, 5Pt2 et 4Re2 correspondant aux point fixes de Cu, Co-C, Pt-C et Re-C
respectivement. Les incertitudes sont exprimées en millikelvin. Les lignes "Lo(A;q5er)",
"Comparateur" et "Point fixe" donnent un calcul intermédiaire correspondant a la somme
quadratique des composantes d'incertitudes de chacun des trois domaines. L'incertitude type
non ¢largie (k= 1) sur la mesure de la température thermodynamique des points fixes est donnée

en derniére ligne.
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Tableau 4.2 : Tableau récapitulatif des composantes d'incertitudes des mesures de températures

thermodynamiques des points fixes de Cu, Co-C, Pt-C et Re-C exprimées en millikelvins.

Incertitude

Uy, Type| Valeur |Incertitude Unité relative CuM1| 7Co4 | S5Pt2 (4Re2
Sty = mrf B 50’384 1,2E-02 mm? 2,5E-04 26 36 57 | 106
Sr, = nry B 28'5223 8,1E-03 mm? 2,5E-04 26 36 57 | 106
d B 6151'52 2,4E-02 mm 3,8E-05 4 5 9 16
S, B 0'6;1 >0 2,1E-04 AWl 3,3E-04 34 47 74 | 138
R, B |99857 | 1,4E-03 MQ 1,4E-04 15 21 33 | 61
Cr(d) B |0,0000 | 1,0-04 | AW 'm=2 | 1,0E-04 10 14 23 | 42
Cp(d) B |0,0000| 1,004 | AW 'm=2 | 1,0E-04 10 14 23 | 42
Cinno B |1,0000 | 2,5E-04 | AW lm™2 | 2,5E-04 26 36 57 | 106
Lo(Aaser) 51'; 62 30602 | AW lm?2 | 58E-04 60 83 | 132 | 246
Aeff B 80;'78 4,8E-04 nm 6,0E-07 1 1 1 0
u(T) A 1’0;) 87 1,6E-04 \% 1,6E-04 17 23 36 | 68
dA/dp B 13'8 62 8,0E-04 nm 6,1E-05 6 6 6 6
Rcomp B 99'5’53 1,8E-03 MQ 1,8E-05 2 3
Rcomp B 10'801 1,4E-03 MQ 1,4E-04 32
Rcomp B 1'0201 1,4E-04 MQ 1,4E-04 61
00B B 2,0E-04 21 29 45 | 85
SSE B 5,0E-05 5 7 11 | 21
Comparateur 28 38 67 127
Réﬁ Z?fr’zité A v 13 | 25 | 7 | 23
POI A 1'286 67 Vv 3 5 5 10
. (Cu) B |0,9999 | 1,0E-04 1,0E-04 10
e.(Eutect.) | B |0,9997 | 1,0E-04 1,0E-04 14 23 | 42
Impuretés B 5 8 15 30
Point fixe 17 30 28 | 52
Incertitude type sur la mesure de 7 /mK (k=1) 68 96 151 | 282
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Plusieurs axes d'amélioration sont possibles, tel que le remplacement des diaphragmes pour des
diaphragmes a bords épais autorisant une mesure par contact avec une incertitude réduite d'un
facteur deux. Le détecteur piege peut aussi profiter d'un raccordement direct au radiometre
cryogénique pour une incertitude réduite d'un tiers. La mesure de I'inhomogénéité de la sphere
est limitée par la stabilité insuffisante du détecteur piége. Elle pourrait profiter d'une détection
moins bruitée en réduisant la surface des photodiodes ou en les refroidissant. Ces améliorations
cumulées permettraient de réduire le budget d'incertitude final de 30 % a 40 %. Elles feront

I'objet d'une future mesure de température thermodynamique.

Le tableau 4.3 regroupe les corrections (seules les corrections non nulles sont représentées) de
chacun des quatre points fixes mentionnés ci-dessus. Les deux derniéres lignes représentent les

températures thermodynamiques corrigées, exprimées en kelvin et en degrés Celsius.

Tableau 4.3 : Corrections de lumiére hors bande (OOB pour out-of-band transmission), d'effet de taille

de source (SSE pour "size of source effect") et de surface des diaphragmes.

Corrections /mK CuM1 7Co4 5Pt2 4Re2

OOB -69 -73 -101 -181

SSE -33 21 -34 -64

Sry = nrf 48 66 104 195

Sry, = mr}? 48 66 104 195

Somme des corrections -6 38 73 145
Températures corrigées / K 1357,857 1597,358 | 2011,355 2747,779
Températures corrigées / °C 1084,707 1324,208 1738,205 2474,629

4.5.3. Cellules de référence pour la mesure "définitive" de T

Les températures présentées dans le tableau 4.3 proviennent de mesures d'un lot de cellules
unique ayant circulé dans les neuf laboratoires nationaux de métrologie engagés dans la mesure
de T dans le cadre du WP1 du JRP InK. Le lot de cellules a été constitué¢ en deux étapes dans
le cadre du WP2 du CCT-WGS. La premiere a consisté a faire un appel aux LNM dans le but
de collecter des cellules de provenance et de fabrication différentes (métaux, graphite, dessins,
méthodes de remplissage ...). La seconde a consisté a comparer les cellules, cette fois-ci dans

des conditions de répétabilité, puis de les classer par point fixe (Cu, Co-C, Pt-C et Re-C) dans
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le but de ne retenir que les meilleures pour la mesure "définitive" de 7'[62] [63]. La sélection a
¢été faite suivant des critéres de qualité tels que la durée des paliers, le domaine de fusion, le

niveau de température ...

Neuf laboratoires ont été engagés dans la fourniture des points fixes pour un total de 25 cellules
soit environ 6 par point fixe. Le LCM a été le seul laboratoire a fournir des cellules pour
I'ensemble des quatre points fixes de Cu, Co-C, Pt-C et Re-C. Il a également participé a la

s¢lection définitive en comparant le lot de cellules de Co-C.

La figure 4.9 montre les résultats de la comparaison des cellules de Co-C avant leur circulation.
Celle du NM1J a été choisie comme référence car sa température de fusion s'est révélée la plus
¢levée. Ce critere de qualité implique toutefois que le domaine de fusion (différence de
température entre le début et la fin du palier) soit inférieur a environ 100 mK pour le point de
Co-C. Les cellules sélectionnées sont donc celles qui montrent les écarts les plus petits par
rapport a la cellule du NMIJ. L'issue de cette comparaison a permis de retenir les cellules

produites par quatre LNM pour le point de Co-C (NMI1J, LCM, VNIIOFI et NIM).
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o

% LCM; 7

-50

Figure 4.9 : Ecarts de température par rapport a la cellule de Co-C du NMI1J prise comme référence pour

sa température de fusion la plus élevée des six cellules comparées.

Les autres points fixes (Cu, Pt-C et Re-C) ont respectivement été comparés et classés par
I'INRIM, le NPL et le NIM. Un total de quatre cellules par point fixe a finalement été

sélectionné. La totalité des neuf cellules fournies par le LCM a passé le test avec succes.
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4.5.4. Mesure de la température thermodynamique des cellules de référence

Les figures 4.10, 4.11, 4.12 et 4.13 montrent pour chacun des quatre points fixes, dont les
cellules ont été préalablement sélectionnées, les températures mesurées dans chaque LNM avec
leurs incertitudes types respectives [37]. Ces températures ont ét¢ mesurées au point de
congélation du cuivre et aux points d'inflexions des paliers de fusion des PFHT de Co-C, Pt-C
et Re-C. Sur chacune des figures, la ligne horizontale continue représente la température
moyenne T, estimée a partir de la moyenne des résultats (une moyenne par LNM), pondérée du
niveau d'incertitude dans le bilan a été fourni par chaque LNM. L'écart entre les lignes
pointillées et continues représente l'incertitude type composée u(T,) estimée a partir de la

dispersion des résultats de mesure et des incertitudes de chaque LNM.
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1358.6
1358.4

1358.2 NRC CEM
——— NIIOFI - —
i NIM

1358.0 —

T0+ u(TO)

temperature (K)

1357.8 e 4
$11 i Ty—u(Ty)

13576 T
NIST PTB al =
13574 LNE-Chan {MLJ

13572
0 10 20 30 40 50 60 70
measurement number

Figure 4.10 : Résultats de mesure de la température thermodynamique au point du cuivre publiés par les
LNM engagés dans le WP1 du JRP InK [37].
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Figure 4.11 : Résultats de mesure de la température thermodynamique au point de Co-C publiés par les

LNM engagés dans le WP1 du JRP InK [37].
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Figure 4.12 : Résultats de mesure de la température thermodynamique au point de Pt-C publiés par les
LNM engagés dans le WP1 du JRP InK [37].
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Figure 4.13 : Résultats de mesure de la température thermodynamique au point de Re-C publiés par les
LNM engagés dans le WP1 du JRP InK [37].

Le tableau 4.4 regroupe les valeurs des températures T, issues des moyennes des différents

LNM et leurs incertitudes-types uy correspondantes. La mesure du point du cuivre par le NIST

a été écartée en raison d'un biais évident.

Tableau 4.4 : Températures thermodynamiques provisoires des points fixes de Cu, Co-C, Pt-C et Re-C

mesurées aux points d'inflexion des paliers de fusion des eutectiques et au palier de congélation du Cu.

Point fixe T, /K ur /K (k=1)
Cu 1357,80 0,04
Co-C 1597,39 0,13
Pt-C 2011,43 0,18
Re-C 2747,84 0,35
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4.5.5. Réflexion sur les résultats de la comparaison

Le LCM a été engagé pour la troisieéme fois depuis 2001 dans une campagne de mesure de la
température thermodynamique. Les résultats fournis sont proches des moyennes issues des
mesures de I'ensemble des LNM avec un bilan d'incertitudes le plus faible malgré la prise en
compte de 'homogénéité spatiale du flux émis par la sphere et des effets de la lumicre diffusée

dans le luminancemétre.

Les résultats du tableau 4.4 sont issus de huit années de collaboration entre les LNM impliqués
dans la mesure de 7. Ils montrent un niveau d'incertitude qui est pour la premicre fois
comparable aux incertitudes de mesure dans I'EIT-90. Cette amélioration notable vient étayer
la mise en pratique du kelvin qui pourra dorénavant étre disséminé a partir de PFHT qui

porteront directement la température thermodynamique.
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Conclusion et perspectives
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Les points fixes a haute température construits a base d'alliages de métaux et de carbone ont été
développés depuis une quinzaine d'année dans le cadre de divers projets impliquant les
principaux laboratoires nationaux de métrologie. Certains de ces points fixes sont aujourd'hui
retenus pour €tre des références thermométriques, notamment les points de Co-C (1324 °C), Pt-
C (1738 °C) et Re-C (2474 °C) car ces points fixes se sont avérés reproductibles, stables sur le
long terme et robustes. Leurs températures thermodynamiques de changement de phase ont été
mesurées avec un niveau d'incertitude comparable a celui de la réalisation de I'EIT-90 soit 130

mK, 180 mK et 350 mK aux points fixes de Co-C, Pt-C et Re-C respectivement [64].

Ces points fixes constituent donc une alternative a I'EIT-90 puisqu’ils permettent d’établir un
lien direct a la température thermodynamique. Les LNM ont dorénavant la possibilité¢ de
disséminer directement la température thermodynamique a partir d'un artéfact (un PFHT), sans
avoir recours a I'EIT-90. Cette nouvelle méthode de mise en pratique de la définition du kelvin
pourra étre mise en ceuvre sur un domaine de températures compris entre 1000 °C et 3000 °C
avec un niveau d’incertitude jusqu'ici inégalé, par la suppression d'étapes de raccordement entre

LNM et utilisateurs.

Le LCM a été fortement impliqué dans ces travaux en participant a la majorité des projets,
depuis la conception des PFHT jusqu'a la mesure de leur température thermodynamique 7. Le
laboratoire justifie de la meilleure incertitude sur la mesure de 7 parmi les neuf LNM engagés
dans le projet européen InK. Il est aujourd'hui I'un des LNM les plus reconnus pour la mesure
de la température thermodynamique par voie radiométrique ainsi que pour la fabrication et la

mise en ceuvre des points fixes a haute température.

Le travail décrit ici a contribué de facon déterminante a ouvrir la voie a des développements
nouveaux dans le domaine de I’infrarouge (~1,5 um). Le projet InK-2 lancé en 2016 vient
compléter le projet InK en capitalisant sur les résultats récents avec pour objectif une mesure
de T — Tyq sur un domaine de températures compris entre 232 °C a 1085 °C avec une incertitude

cible de 5 mK.
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Frédéric BOURSON

Dissémination de la température thermodynamique
par des points fixes a haute température :
vers une nouvelle mise en pratique du kelvin

Résumé

Les recherches consacrées aux points fixes a haute température (PFHT) ont été intensifiées depuis 1996, suite a
une recommandation du Comité Consultatif de Thermométrie de développer des références au-dela de 2000 °C.
Les Laboratoires Nationaux de Métrologie se sont alors engagés dans le developpement de PFHT construits a
partir d'alliages de métal et de carbone. Ces points fixes ont montré des transitions de phase a des températures
reproductibles indépendamment de la proportion de carbone dans le métal.

Les projets internationaux qui ont suivis les premiers developpements ont permis d'accroitre la robustesse et la
stabilité a long terme des points fixes et ont mis en évidence I'importance des conditions thermiques de mise en
ceuvre. Aujourd'hui ces points fixes montrent une reproductibilité de 1'ordre de 0.1 °C et sont en voie de renforcer
l'exactitude des mesures pyrométriques aux plus hautes températures, jusqu'ici limitée par l'incertitude
d'extrapolation dans I'Echelle Internationale de Température (EIT-90).

Un projet de mesure par voie radiométrique de la température thermodynamique des PFHT les plus étudiés a été
récemment mené. Les résulats de ces mesures absolues permettent aujourd'’hui d'aborder la future mise-en-
pratique du kelvin a haute température, par des méthodes de dissémination directe de la température
thermodynamique sans recours a I'EIT-90. Ce document décrit les principales étapes depuis la conception de ces
nouvelles références, jusqu'a la mesure de leur température thermodynamique.

Mots clés : température thermodynamique, kelvin, dissémination, thermométrie.

Résumé en anglais

Research dedicated to high-temperature-fixed-points (HTFPs) have been intensified since 1996, further to a
recommendation of the Consultative Committee for Thermometry to develop references above 2000 °C. National
Laboratories of Metrology envolved in the development of HTFPs based on metal-carbon alloys. These fixed
points showed phase transitions at reproducible temperatures independently to the proportion of carbon in the
metal.

The international projects that followed the first developments allowed increasing the robustness and the long-
term stability of the fixed points and highlighted the importance of the thermal conditions of implementation.
Today these fixed points show a reproducibility of about 0.1 °C and are on the way to strengthen the accuracy
of radiation thermometry measurements at high temperatures, up to now, limited by the uncertainty of the
International Temperature Scale (ITS-90).

A project to measure the thermodynamic temperature of the most studied HTFPs by a radiometric method was
recently led. Results of this absolute measurement is a step towards the future mise en pratique of the kelvin at
high temperature, by a direct dissemination of the thermodynamic temperature without any link to the ITS-90.
This document describes the main steps from the conception of these new references, up to the measurement of
their thermodynamic temperature.

Key words: thermodynamic temperature, kelvin, dissemination, thermometry.

93




