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Introduction

L"humidité de I’air, ou teneur en vapeur d’'eau de I’air, intervient dans de nombreux processus biolo-
giques et physico-chimiques. Il est nécessaire de mesurer cette grandeur pour |’ étude ou la prévision
de phénomenes naturels (météorologie, environnement) et pour le contréle de procédés dans de nom-
breux secteurs industriels (chimie, pharmacie, santé, aéronautique, électricité, éectronique,
télécommunications, batiment etc.). La teneur en vapeur d’ eau et ses variations dans le temps influen-
cent les corps organiques et les propriétés électriques ou électroniques de certains matériaux. Cette
influence peut étre un facteur indésirable dans certaines applications, mais procure en contrepartie une
grande richesse de moyens de détection. En conséquence, il existe de nombreux instruments de me-
sure, reposant sur des principes différents, depuis I’ hygrometre a cheveux pour le contréle d’ ambiance
jusqu’a I’ hygrométre a condensation utilisé en laboratoire. La qualité des résultats fournis par ces dif-
férents instruments est assurée par un systeme de références (étalons). Ainsi, pour toute mesure
d humidité, on peut garantir la tracabilité aux références nationales et déterminer une incertitude asso-
ciée.

Au sommet de la chaine métrologique de la mesure d’ humidité, le parameétre primaire, reconnu comme
fondamental et susceptible d’ étre réalisé physiquement, est le rapport de méange (rapport de la masse
de vapeur d' eau ala masse d’air sec). La mesure directe du rapport de mélange, effectuée au moyen
d'un banc gravimétrique, consiste a séparer |'air sec et la vapeur d’ eau et a les peser séparément. Dans
les applications de la mesure d’ humidité, le rapport de méange varie de quelques microgrammes a
quelques dizaines de grammes de vapeur d’eau par kilogramme d'air sec, soit un rapport supérieur a
10° entre les plus faibles et les plus fortes teneurs. Les bancs gravimétriques sont utilisés pour valider
les générateurs d’air humide qui constituent les références secondaires. Par ailleurs, I"instrument utili-
Sé pour comparer les références secondaires et pour les raccordements au plus haut niveau de la chaine
métrologique est I’ hygrométre a condensation. Cet instrument, raccordé métrologiquement aux réfé-
rences secondaires (générateurs d’'air humide), mesure la température de rosée; il sera décrit au
paragraphe 1.3.5 page 34. En pratique, le paramétre utilisé dans les laboratoires d’ étalonnage n'est
donc pas |e rapport de mélange mais la température de rosée.

Le domaine de mesure de température de rosée correspondant aux applications industrielles va de
- 100 °C a + 100 °C environ ; la grande majorité des besoins étant actuellement compris entre - 80 °C
et +80 °C. Parmi les bancs gravimétriques existants, les bancs couvrant le domaine le plus large sont
celui du NIST® (de - 30 °C &+ 30 °C) et odlui du NPL@ (de - 60 °C &+ 60 °C) ; ils ne couvrent pas
totalement les besoins actuels.

La référence primaire doit donc évoluer pour couvrir |I’ensemble du domaine, tout en minimisant les
incertitudes. Actuellement, les travaux concernant les bancs gravimétriques ne sont pas poursuivis et
les laboratoires nationaux consacrent leurs efforts de recherche a la conception et la mise au point de
bancs d’ étal onnage des hygrometres a condensation.

(1) National Institute of Standards and Technology, USA (anciennement NBS - on utilisera dans ce document I'appellation NIST y compris pour les travaux
antérieurs au changement de dénomination).
(2) National Physics Laboratory, UK.



Introduction

Une comparaison entre huit |aboratoires européens, sur le domaine de température de rosée de - 75 °C
a+ 80 °C, amontré que les générateurs d’air humide basés sur des principes de fonctionnement diffé-
rents présentent des résultats trés proches pour les températures de rosée positives [intog]. Cependant,
pour les températures de gelée comprises entre - 50 °C et 0 °C, les résultats sont moins concluants. En
effet, les incertitudes des générateurs sont plus importantes aux températures négatives et les écarts
entre les générateurs sont également plus importants. Ces écarts restent inexpliqués et sont pour cer-
tains supérieurs aux incertitudes, de sorte qu'il est indispensable de mener des travaux dans le domaine
des températures négatives, pour comprendre les écarts obtenus et réduire les incertitudes.

L’ objet de cette étude est d’ accéder a une détermination directe de la température de rosée, sans rac-
cordement a la référence gravimétrique. Ce document présente la réalisation et la mise au point d’un
nouveau générateur d'air humide, sur la gamme de - 80 °C a + 15 °C, ains que |’estimation de
I’incertitude associée ala température de rosée de I’ air humide généré.

Dans le premier chapitre, on rappelle les définitions des grandeurs relatives a I’ air humide et les prin-
cipes de fonctionnement des instruments utilisés pour la mesure de I’humidité dans I’air. La chaine
métrologique en hygrométrie et les différents types de générateurs d’air humide utilisés en pratique
pour |’ éalonnage des hygrométres a condensation sont également décrits. La comparaison des diffé-
rents principes de générateurs sur le plan théorique et pratique est suivie de la présentation du cas
particulier du banc d’ étalonnage du CETIAT®, basé sur le principe du générateur & deux températures
a recirculation totale. Enfin, les méhodes mises en cauvre par les différents laboratoires nationaux
pour estimer les incertitudes des générateurs d’ air humide sont présentées.

Le chapitre Il est consacré a la mesure de la température, avec un rappel de la définition de I’ échelle
de température, des points fixes et de I’instrument d’interpolation sur le domaine de température qui
nous intéresse. Deux finalités de la mesure de la température sont différenciées et |’ on recherche pour
chacune d’ elles |a solution technique appropriée.

Le chapitre 11 décrit la rédisation pratique du nouveau générateur d’'air humide, construit autour
d'une cellule «idéale » reposant sur la définition théorique de la température de rosée. Les contraintes
techniques dues a la mesure de température d’ une part et a I’ étalonnage des hygrométres d’ autre part
sont intégrées et présentées progressivement pour conduire a la réalisation pratique du dispositif. Les
écarts entre la cellule idéale et la réalisation pratique sont estimés par une approche théorique des
échanges de masse et de chaleur dans le dispositif, couplée aux résultats expérimentaux obtenus sur le
premier prototype.

Un premier bilan des incertitudes du dispositif constitue le chapitre IV ; des possibilités de réduction
des incertitudes de la température de rosée sont proposées.

(3) Centre Technique des Industries Aérauliques et Thermiques — Villeurbanne, France.
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Chapitre | - Mesure de I'humidité dans I'air

Lamesure de |I"humidité dans |’ air fait intervenir différents paramétres, parmi lesquels la concentration
en vapeur d’eau, le rapport de mélange, la température de rosée, la température humide ou bien encore
I"humidité relative. Nous rappelons ici les définitions des principaux paramétres utilisés en pratique,
ains que les relations qui permettent de passer de I'un a I’ autre. Nous présenterons ensuite les instru-
ments utilisés pour la mesure de I’ humidité de I'air, puis les moyens d’ éalonnage et e raccordement
métrologique a la référence primaire [creoo, creos]. Ces éléments montreront la nécessité de faire
évoluer les moyens d’ étalonnage au niveau de la référence primaire et I’ orientation des travaux scienti-
fiques en cours.

|.1 Définitionsrelativesal air humide

L’air humide est un mélange d'air sec et de vapeur d'eau. L’air sec est lui-méme un mélange de gaz en
proportions plus ou moins variables®”, mais dont la composition varie trés peu au regard des variations
de la teneur en eau. Nous considérerons donc par la suite que I'air sec est un gaz de composition
constante. L’air humide étant un mélange de deux constituants, air sec et vapeur d’ eau, il est défini a
partir de trois paramétres : la température, la pression et un paramétre décrivant les proportions de
chacun des deux constituants du mélange. Par définition, ce dernier est la fraction molaire x; de chacun
des congtituants i du mélange. Si on note X, la fraction molaire de la vapeur d'eau et X, celle de I'air
SEC, 0N peut écrire:

LY —_ M
= , Xy = 1.
A n, +n, n, + N, &)
et X, +X%, =1 (2)
ou n, :M& est le nombre de moles de vapeur d' eau et n, :Mﬂ est le nombre de moles d'air sec ;

m, est lamasse d'air sec, m, est la masse de vapeur d eau, M, est lamasse molaire de I'air sec et M, la
masse molaire de la vapeur d’ eaul.

(4) Voir 'annexe A page 151



Chapitre | - Mesure de I'humidité dans I'air

[.1.1 Rapport de mélange

Par définition, le rapport de mélange noté r est le rapport entre la masse de vapeur d’eau et la masse
d air sec contenues dans I’ air humide [Hare5] :

r= 3)
ma

Pour un air humide donné, le rapport de mélange est le rapport de deux masses, il est donc indépen-
dant de la température et de la pression. A partir des relations (1) et (3), on peut écrire la fraction
molaire x, en fonction du rapport de mélange :

r
= 4.
X =g )

ou d est |e rapport des masses molaires de la vapeur d' eau M, et del’air sec M, :

_ M, 1801528
M, 2896455

a

(5)

Remarque : pour la mesure de I'humidité dans un gaz autre que l'air, la valeur de d se calcule de la
méme maniere, ¢ est-a-dire comme le rapport des masses molaires de la vapeur d'eau et du gaz.

1.1.2 Pression partielle de vapeur d’eau

Dans un mélange de gaz parfaits, les pressions partielles sont dans le rapport des fractions molaires
(relation de Dalton). La pression partielle de vapeur d'eau € s écrit en fonction de la fraction molaire
delavapeur d eau et de la pression totale sous la forme suivante:

€ =X.p (6.)

ou X, est lafraction molaire de la vapeur d’eau et p est la pression totale.

De méme, la pression partielle de Iair sec est p,, qui S écrit en fonction de la fraction molaire de I air
sec et delapression totale:

Pa= Xa.P (7)

La pression totale de I'air humide est la somme de la pression partielle de la vapeur d’'eau et de la
pression partielle de I’ air sec :

p=€+p, (8)
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En combinant les relations (1) a (8), on obtient I’ expression du rapport de mélange en fonction de la
pression partielle de vapeur :

r=4x—— 9)

|.1.3 Saturation

En dessous de son point critique, caractérisé par une température de 374,15 °C et une pression de
22,128 MPa, |’ eau peut exister sous trois états : gazeux, liquide et solide, représentés en fonction de la
température et de la pression sur le diagramme de phase figure 1. La phase gazeuse peut coexister avec
la phase condensée, que cette derniére soit liquide ou solide. La surface de séparation entre les deux
phases est I'interface, dont la courbure modifie les conditions d’ équilibre.

Pour définir la saturation, on se place dans le cas d’ une interface plane. Pour une pression et une tem-
pérature données, I'air humide est dit saturé en vapeur d' eau s'il existe un état d’ équilibre indifférent
entre la phase gazeuse (vapeur) et la phase condensée (liquide ou solide) a la méme pression et a la
méme température. A la saturation, la pression partielle de la vapeur d'eau est la pression de vapeur
saturante et la quantité d’ eau sous forme vapeur dans I’air est maximale : tout apport d’eau se traduit
par |’ apparition de la phase condensée (eau liquide ou glace, en fonction de la température).

A Pression Point critique

LIQUIDE

vaporisation

fusion _ _

congélation liquéfaction

SOLIDE

Point triple

sublimation
Gaz
condensation

N,
7

Température

Figure 1 - Diagramme de phase de I'eau
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I.1.4 Température de rosée (de gelée)

La température thermodynamique du point de rosée T4 de I’air humide a une pression p et avec un
rapport de mélange r constant est la température a laquelle I’air humide est saturé par rapport a I’ eau
[Afmoo]. La température de gelée T; est définie pour la saturation par rapport a la glace. Les relations
qui existent entre la température de rosée, la température de gelée et la pression de vapeur saturante
font I’ objet du paragraphe 1.2 page 22.

I.1.5 Humiditérelative

Par définition, I"humidité relative U,, est le rapport des fractions molaires de vapeur d' eau dans I’ air
humide considéré (x,) et dans |’air humide saturé (xs), pris dans les mémes conditions de température
et de pression :

U, =100 xgﬁ% =100x¢Us.P) (10)
Xs @1 € (T’p)

[.1.6 Température humide

La température humide T,, est |a température d’équilibre d’'une masse d eau S évaporant dans I'air
humide, I’ énergie nécessaire a |’ évaporation étant prélevée uniquement sur I'air humide. La tempéra-
ture humide est particulierement utile dans les calculs impliquant des transformations adiabatiques,
gue I’ on rencontre notamment dans les applications impliquant un processus d’ évaporation. La tempé-
rature humide théorique définie ici est approchée, en pratique, par la température mesurée sur le bulbe
humide d’un psychrométre®.

1.1.7 Coefficients de sensibilité

Comme on I’a vu, on peut décrire I"humidité dans I’air par son humidité relative, sa température de
rosée, sa température humide ou son rapport de mélange. Les relations entre ces différents paramétres
permettent de passer de I'un a l'autre. Par exemple, on peut calculer I'hnumidité relative a partir de la
température de rosée ou a partir de la température humide. Cependant, |’ évaluation des incertitudes sur
le paramétre calculé doit tenir compte de la relation utilisée pour passer de la grandeur d’ entrée (mesu-
rée) alagrandeur calculée.

Pour chague relation entre deux parametres, on peut calculer le coefficient de sensibilité, qui est de la
forme suivante:

S=—" (11)

ou X est lagrandeur calculée et Y est la grandeur d’ entrée.

(5) Voir le paragraphe 1.2.2 page 23.
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En raison de I'allure de la courbe de saturation en fonction de la température (figure 1 page 19), la
température a généralement une grande influence sur les coefficients de sensibilité.

On peut par exemple déterminer le coefficient de sensibilité pour I’humidité relative, calculée a partir
de latempérature de rosée (figure 2a) ou a partir de la température humide (figure 2b).

5 & B
5 & B

IS
IS
g

S
3

Coefficient de sensibilité S
B

Coefficient de sensibilité S'
B

8 8-
6 6
4 4
2 2]
0 0

0 5 10 15 20 <] 0 b 40 45 50 0 5 10 15 20 <] 0 b 40 45 0

Température séche ('C) Température séche ('C)
-a- -b-

Figure 2 - Diagrammes des coefficients de sensibilité

(calculs faits a la pression atmosphérique)

On définit les coefficients de sensibilité suivants :

DU, , o DU,
DT, DT,

w

S=

Sur une grande partie du domaine de température seche, le coefficient de sensibilité S de I"humidité
relative en fonction de la température de rosée (figure 2a) est plus petit que le coefficient de sensibilité
S calculé avec latempérature humide (figure 2b).

Lorsqu’on calcule un paramétre de I’ air humide a partir d’ un autre, mesuré, la relation de propagation
des incertitudes fait intervenir le coefficient de sensibilité. Ainsi, si la température humide et la tempé-
rature de rosée sont mesurées avec la méme incertitude, I’ incertitude sur I’ humidité relative (calculée)
seraplus grande si elle est calculée a partir de la température humide. La température de rosée est donc
un paramétre plus « fin » que la température humide pour la détermination de I'hnumidité relative.
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|.2 Pression de vapeur et température de rosee

La température de rosée est la température pour laguelle la pression de vapeur saturante est égale ala
pression de vapeur partielle dans I"air humide. Nous précisonsiici les relations entre la température de
rosée, latempérature de gelée et |a pression de vapeur saturante.

[.2.1 Définition de la pression de vapeur saturante

La pression de vapeur saturante est définie pour un systéme en équilibre: tous les paramétres décri-
vant le systéme restent constants tant que les conditions extérieures ou les conditions aux limites ne
changent pas. L’ équilibre thermique se traduit par une température constante et uniforme ; I’ équilibre
mécanique se traduit par une pression constante et I’ absence de forces non compensées. En effet, les
accélérations, tourbillons, vagues, gradients de pression, de température ou de concentration a
I"intérieur du systéme peuvent introduire des changements spontanés du systéme, contradictoires avec
ladéfinition de I’ équilibre.

L’ équilibre peut étre stable ou métastable. Dans le premier cas, le systéme soumis a une perturbation
extérieure revient a son état d'équilibre initial. Dans le second cas, le systéme soumis a une perturba-
tion évolue vers un état d'équilibre différent de I'état d'équilibre initial. Aingi, I’eau surfondue est &
I état liquide a une température inférieure a sa température de solidification. C'est un équilibre métas-
table, la moindre perturbation entraine instantanément la solidification.

Dans un systeme comprenant la phase gazeuse et la phase condensée, le concept d’ équilibre entraine
que le nombre de molécules quittant la phase condensée pour aler dans la phase gazeuse doit étre égal
au nombre de molécules venant de la phase gazeuse vers la phase condensée. A |'équilibre, la pression
exercée par la vapeur sur |'interface de la phase condensée est la pression de vapeur saturante en phase
pure, qui he dépend que de la température. Pour un équilibre au-dessus de I’ eau liquide, |a température
d équilibre du systéme est la température de rosée. Pour un équilibre au-dessus de la glace, la tempé-
rature d' équilibre du systéme est la température de gelée.

D’ apreés ces définitions, larelation entre la pression de vapeur en phase pure et la température de rosée
est bijective : a une valeur de pression de vapeur en phase pure correspond une et une seule valeur de
la température de rosée et a une valeur de la température de rosée correspond une et une seule valeur
de la pression de vapeur en phase pure. La relation entre la température de gelée et la pression de va-
peur en phase pure est également bijective. Cependant, I'eau liquide peut exister en équilibre
métastable en dessous de 0 °C. La température de rosee au-dessus de |’eau liquide est donc définie
également pour les températures négatives, de sorte que pour ces températures, il existe deux équili-
bres de presson de vapeur : au-dessus de I'eau liquide et au-dessus de la glace. Il est alors
indispensable de connaitre |’ état - solide ou liquide - de la phase condensée pour qualifier le systéme.

Par la suite, sauf indication contraire et dans la mesure ou la confusion entre température de rosée et
température de gelée ne nuit pas a la compréhension, nous utiliserons dans ce document le terme
« température de rosée » de maniére générique.
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|.2.2 Relation entrelatempérature derosée et la pression de vapeur

a/ Mesuresdela pression de vapeur saturante en phase pure

Les premieres mesures de la pression de vapeur au-dessus de I'eau liquide ont été réalisées par Re-
gnault en 1847, puis par Fischer en 1886 pour les mesures au-dessus de la glace. Malgré le grand
nombre d’ expérimentateurs qui par la suite ont réalisé des mesures pendant prés d'un siecle (Juhlin,
Marvin en 1891) jusgu’aux valeurs les plus récentes de Stimson en 1969, les valeurs disponibles a
I” heure actuelle présentent de fortes dispersions [songg, Hua98, Wex76].

La vaeur de référence de la presson de vapeur en phase pure au point triple de I'eau
(611,657 + 0,010 Pa, avec un facteur d dargissement k=3©) a éé mesurée par Guildner, Johnson et
Jones en 1976.

Pour les températures négatives, les valeurs expérimentales les plus récentes sont issues des travaux de
Marti et Mauersberger en 1993 et concernent uniquement la pression de vapeur au-dessus de la glace,
pour les températures comprises entre 170 K et 273,16 K [mar93]. Les auteurs mesurent la pression de
vapeur saturante en phase pure dans une cellule en verre raccordée a une sphere, elle-méme connectée
a un capteur de pression. La cellule est plongée dans un bain thermostatique régulé a + 0,01 °C. Dans
les conditions de I’ expérience, |a glace formée est de |a glace de type « hexagonale 1h »™. Une mesure
rigoureuse de la pression de vapeur de |’ eau en phase pure nécessite de tenir compte des impuretés de
laglace. A cet effet, le dispositif est relié a un spectromeétre de masse qui détecte les impuretés dans la
phase vapeur. La valeur de la pression de vapeur de |’ eau est la valeur mesurée, corrigée de la pression
de vapeur des impuretés. L’incertitude sur la mesure de la pression est de £ 0,2 %, I’incertitude de
mesure de la température est de + 0,01 °C. Sur la base des résultats expérimentaux, une relation de la
formelog p = A/T + B est gjustée par interpolation aux moindres carrés. Cette relation présente une
incertitude de I’ ordre de + 2 % sur la détermination de la pression de vapeur d’ eau saturante [Mar93].

b / Formulations de la pression de vapeur saturante en phase pure

Une forme générale de la relation de pression de vapeur saturante en phase pure a été établie par Ma-
gnus en 1844. Depuis son établissement, la forme de la relation a éé conservée, en modifiant les
coefficients numériques pour tenir compte de nouvelles valeurs expérimentales disponibles ou pour se
rapprocher des valeurs numériques obtenues par d’ autres relations [Bucs1, Gof46]. La température étant
le seul paramétre de cette relation, les évolutions de la définition de I’ échelle de température (notam-
ment celles de 1968 et de 1990) ont été suivies de nouveaux calculs des coefficients [son9o]. Dans ce
document, les températures sont exprimées dans I’ Echelle Internationale de Température de 19909, en
Kelvin (K) ou en degrés celsius (°C) selon les sources utilisées et les usages en vigueur.

(6) Sauf mention contraire, comme dans ce cas particulier, le facteur d'élargissement pour les incertitudes est k = 2.
(7) Voir le paragraphe I11.2.3 page 91. ]
(8) Echelle Internationale de Température établie en 1990 (EIT-90) remplagant I'Echelle Internationale Pratique de Température définie en 1968 (EIPT-68).
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Sur le domaine de température de - 45 °C a+ 60 °C, la pression de vapeur saturante en phase pure au-
dessusdel’eau liquide est g, :

In(e,)=In6112+ 102 (12)
24312 +¢
ol g est exprimée en °C et g, en Pa, avec une incertitude relative inférieure a + 0,3 %.

Sur le domaine de température de - 65 °C a 0,01 °C (température du point triple de I’ eau), la pression
de vapeur saturante en phase pure au-dessus de laglaceest g :

22,46
In(g)=In6112- ——— 13.
@) 272,62 +¢ (13)

ou g est exprimée en °C et g en Pa, avec une incertitude relative inférieure a + 0,5 %.

c / Etablissement delarelation de pression de vapeur au-dessus de la glace par Wexler

En 1971, Wexler et Greenspan ont établi une relation pour la pression de vapeur au-dessus de |'eau
liquide [wex71], révisée en 1976 pour tenir compte des nouvelles valeurs disponibles de la pression de
vapeur au point triple [wex7e].

A titre d'illustration, nous présentons ci-dessous un résumé de |’ établissement de la relation pour la
pression de vapeur au-dessus de la glace, réalisé par Wexler en 1977 [wex77] :

L’ établissement de larelation est basé sur larelation de Clausius-Clapeyron, appliquée
alatransition de phase entre la phase condensée et la vapeur :

daT  T(v- V")

ou p est la pression de vapeur saturante, v le volume spécifique de la vapeur saturée,
V'’ celui delaglace et | est lachaleur latente de sublimation.

L’ équation d' état pour la vapeur saturée s exprime sous laforme:
pv=ZRT (5.

ou Z est le facteur de compressibilité et R la constante des gaz parfaits.

En combinant les relations (14) et (15) et en remarquant que le rapport des volumes
spécifiques v'' /v est largement inférieur a 1, on obtient :

dp_ | V'o
- = +—=dT 16.
p ZRTZ%aEL Vg (16)
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Les pressions p; et p, sont les pressions de vapeur saturante aux températures T, et T ;
I"intégration de la relation précédente entre ces deux pressions conduit a |’ expression
suivante:

Oj(ln p) = oﬁf{h—:(ﬂ (17)

En connaissant un couple de valeurs (py, T1), par exemple au point triple de I'eau, on
peut calculer la pression de vapeur p, pour toute valeur de T,. Pour mener ce calcul, il
faut connaitre le facteur de compressibilité de la vapeur d’ eau, son volume spécifique,
le volume spécifique de la glace et la chaleur latente de changement d’ état.

. Facteur de compressibilité

Le facteur de compressibilité Z est basé sur |’ équation d’ état (15), il peut étre mis sous
laforme d'une série en puissancesde p :

=(1+B' xp+C' xp® +..) (18)

ou B' e C' sont les coefficients du viriel. Seuls les deux premiers coefficients sont
conservés, le troisiéme ayant une contribution de I’ ordre de 10° au point triple et infé-
rieure & 10° aux températures négatives. Les deux premiers coefficients sont
déterminés expérimentalement aux hautes températures, puis extrapolés aux faibles
températures. Le deuxiéme coefficient augmente rapidement quand la température di-
minue, mais la diminution de pression de vapeur saturante étant rapide, la vapeur
saturée se comporte de plus en plus comme un gaz parfait quand la température dimi-
nue. Pour le premier coefficient du viriel, Wexler utilise la formulation suivante, de
Keyes, établie en 1969 :

& 100800
Be= & ©0,44687 E‘.;éGS 965 01034900+T2 10 5 (19)
g T é T2 o A

- Volume spécifique de la vapeur d’eau

Le volume spécifique de la vapeur d’ eau est calculé a partir de I’ équation d’ état (15) et
des coefficients du viriel décrits ci-dessus.
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- Volume spécifique de la glace

Le volume spécifique de la glace V'’ est basé sur les mesures expérimentales de la
densité de la glace et du coefficient de dilatation linéique a, en considérant unique-
ment la glace hexagonale ordinaire, pour laquelle les mesures de densité sont réalisees
a0 °C sous 1 amosphére. La valeur retenue par Wexler (0,91671 g.ml™) a été déter-
minée par Ginnings et Corrucini en 1947.

Wexler utilise le coefficient d’expansion linéaire de la glace issu des résultats expéri-
mentaux de Dantl en 1962 et La Placa et Post en 1960 :

4.10° =-76370+0,227097.T (20.)

En combinant ces résultats, Wexler obtient I’ expression suivante pour le volume spé-
cifique de la glace (exprimé en cm’.g™, 40 °C, sous 1 atm) :

V&, =1069989- 024993310 *.T +0,37160610 °.T2 1)

Le volume spécifique ainsi obtenu & la pression de 101325 Pa doit étre ramené a la
pression de saturation, par I'intermédiaire du coefficient de compressibilité isotherme
k, exprimé en Pa’, obtenu par régression sur les valeurs expérimentales obtenues par
L eadbetter en 1963 :

k =(8875+0,0165.T)10 (22)

L’expression du volume spécifique de la glace en fonction de la température et de la
pression est alors:

v =vg  (1- (8875+0,0165.T)(p- 101325)10° ) (23)

. Chaleur latente

La chaleur latente de sublimation | correspond a la différence entre I’ enthalpie de la
glace et I’enthalpie de la vapeur d'eau. L’ enthalpie de la glace est calculée a partir de
sa chaleur spécifique, déterminée expérimentalement en fonction de la température et
de la chaleur latente de fusion a0 °C. Wexler utilise la valeur mesurée par Osborne en
1939 a la pression atmosphérique (lpam = 333,535 J.g") et la raméne ensuite a la pres-
sion de vapeur du point triple (lg0:-c = 333,430 J.g*). L’enthalpie de la vapeur d eau
fait également intervenir sa chaleur spécifique en fonction de la température, qui est
issue de I’ équation des gaz parfaits et de corrections incluant le deuxiéme coefficient
du viriel.
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- Intégration

La relation de la pression de vapeur saturante en phase pure en fonction de la tempé-
rature, obtenue a partir des relations précédentes, est une formulation implicite que
Wexler résout par itérations successives.

Le développement présenté ici pour la pression de vapeur au-dessus de la glace est
identique dans sa forme au cas de I'eau liquide, réalisé par Wexler et Greenspan
[wex71]. Ce développement montre le nombre et la diversité des sources de vaeurs
expé&imentales nécessaires et met en évidence les difficultés rencontrées pour
I’évaluation de I'incertitude.

- Incertitudes

Wexler propose une estimation des incertitudes sur la détermination des coefficients de la relation en
tenant compte des incertitudes expérimentales (quand €elles sont connues des différents expérimenta-
teurs) ou a partir des écarts observés entre différentes sources.

L’incertitude relative est donnée en fonction de la température et varie entre 16 ppm (au point triple) et
5000 ppm (a- 100 °C). Pour les températures positives, les valeurs de pression de vapeur obtenues par
larelation de Wexler sont en accord avec les résultats expérimentaux de Stimson [wex77]. Par contre,
pour |les températures négatives, les écarts entre les valeurs calcul ées et |les valeurs mesurées dépassent
largement les incertitudes de la relation de pression de vapeur.

Larelation de pression de vapeur en phase pure dépend éroitement de la température. Apres le chan-
gement d' échelle de température (de I'EIPT-68 a |’ EIT-90), Sonntag a mis ajour les relations établies
par Wexler et obtenu les relations suivantes [son9o] :

Sur la plage de température de 223 & 373,15 K, la pression de vapeur en phase pure au-dessus de
I’eau liquide e, en fonction de latempérature T (en K) est donnée par :

In(e,) = - 6096,9385.Ti +21,2400642 - 2,71119310° 2T +1,67395210 °T? + 2,433502.In(T) (24.

Les incertitudes sont inférieures a + 0,3 % sur le domaine de température de 223 K a273 K ; eles
sont inférieures a + 0,005 % sur le domaine de température de 273 K a 373 K.

Sur la plage de température de 173,15 a 273,16 K (point triple de I’ eau), la pression de vapeur en
phase pure au-dessus d'une surface plane de glace € en fonction de la température T (enK) est
donnée par :

In(g)) =- 6024,5282.% + 2932707 +1061386810" °T - 1319882510 °T 2 - 0,49382577.In(T) (25.)

Lesincertitudes sont inférieures a+ 0,5 % sur le domaine de température de 173,15 a 273,16 K.
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d / Température de rosée en fonction de la pression de vapeur saturante en phase pure

Les relations permettant de calculer |a température de rosée ou de gelée en fonction de la pression de
vapeur saturante, données par Sonntag [songs], sont présentées ci-dessous dans le cas de |’ eau liquide
(température de rosée) et dans le cas de la glace (température de gelée).

. Température derosée en fonction de la pression de vapeur

Lavariable y est définie par y = In€:e S 9 ou g, est exprimé en Pa. La température de rosée (g,

£611,213 4
exprimée en °C, est donnée par I’ une des deux relations suivantes :

Pour y 3 0,
&4 =13,715xy +8,4262X10 ! xy* +19048x10 2 xy* +7,8158X10 * xy* (26.)
Pour y <0,
&4 =13,7204xy + 73663140 * xy? +332136X0 2 xy* + 7,7859140 * xy* (27)

L’incertitude sur latempérature de rosée est inférieure a+ 0,01 °C de- 75 °C a+ 100 °C.

- Température de gelée en fonction de la pression de vapeur

Lavariable y est définie par y= In€:e 9 9, ou g est exprimée en Pa. La température de gelée g,
£611153 4
exprimée en °C, est donnée par :
¢, =121197xy +5.25212X0 ! xy? +1,9220610 2 xy* + 38403x10 4 xy* (28)

L’incertitude sur latempérature de gelée est inférieure a+ 0,01 °C de-80°C a 0,01 °C.

e/ Travaux récents

Parmi les travaux les plus récents concernant la relation entre la pression de vapeur en phase pure et la
température, on peut citer les travaux de Huang en 1998 [Hua9s]. Celui-Cci propose une nouvelle
correction des relations de Wexler, pour tenir compte du changement d’ échelle de température, en
exprimant la pression de vapeur saturante dans I’ EIT-90 sous la forme d’ un développement en série de
Taylor d'ordre 2 de la pression de vapeur exprimée dans |’ échelle de température de 1968.

Huang a également mené une comparaison entre ces valeurs et les valeurs obtenues par les formula-
tions de I'lAPWS®, dont la forme est présentée en annexe B. Cette formule est valide sur le domaine
de 190 K a273,15K et elle est extrapolée sur le domaine de 173,17 K 4190 K.

(9) International Association for the Properties of Water and Steam
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Les incertitudes maximales de ces formulations sont présentées dans le tableau 1 [Huags] :

Température (K) Incertitudes maximales (%)
T< 250 (glace) 0,5
250 < T< 273,15 (glace) 0,1
273,16 <T< 300 (eau liquide) 0,03
300 < T< 373,15 (eau liquide) 0,02

Tableau 1 - Relation de Huang - Incertitudes en fonction de la température

Hardy propose également une nouvelle correction des relations de Wexler pour tenir compte du chan-
gement d’ échelle de température. Sa formulation conserve la forme originale des relations de Wexler,
avec de nouveaux coefficients k; calculés a partir de la relation de passage de I'EIPT-68 a I'EIT-90
proposée par Rusby. Hardy détermine également une relation inverse permettant de calculer la tempé-
rature de rosée ou de gelée a partir de la pression de vapeur d’eau, ainsi que de nouveaux coefficients
pour le calcul du facteur d augmentation (ce dernier est défini au paragraphe 1.2.3 page suivante)
[Har98].

f / Conclusion

Les mesures directes de la pression de vapeur en phase pure en fonction de la température sont, pour la
plupart, antérieures a 1970 et présentent des dispersions importantes. Les différentes formulations,
basées sur la relation de Clausius-Clapeyron, sont comparables entre elles, mais les incertitudes sur la
pression de vapeur au-dessus de I'eau liquide et plus particuliérement au-dessus de la glace, restent
relativement importantes. Comme on I'a vu, la mise en place théorique de la relation a partir de
I’ équation de Clausius-Clapeyron n' est pas directe et fait appel a des valeurs expérimentales provenant
de différentes sources, affectées de corrections pour les ramener aux conditions adéquates de tempé-
rature et de pression. Les mesures étant antérieures au dernier changement d’ échelle de température,
les travaux les plus récents portent sur |’ éablissement des corrections nécessaires pour exprimer les
valeursdans|'EIT-90.

L’ ordre de grandeur des écarts entre les relations est une maniére d’ estimer le niveau de connaissance
actuel de larelation entre la pression de vapeur saturante et la température. Les écarts entre les formu-
lations de Huang, de Sonntag et de Il APWS sont inférieurs a 0,01 % sur le domaine de température de
-10°Ca+ 100 °C et inférieurs 20,03 % sur le domaine de température de - 100 °C a- 10 °C [Hua9s].

Les écarts entre les mesures expé&rimentales directes de la pression de vapeur et les vaeurs obtenues
par les différentes relations se traduisent par des écarts de I’ ordre de plusieurs centiémes de degrés aux
températures négatives. Ces écarts permettent d’ apprécier la difficulté de la réalisation expérimentale
des mesures de |a pression de vapeur saturante en phase pure.

Les formulations présentées précédemment peuvent étre considérées comme équivalentes ; nous utili-
serons les relations de Wexler corrigées par Sonntag - équations (24) et (25) - représentées sur la
figure 3, qui sont couramment utilisées dans les laboratoires d’ étalonnage. L es tables de valeurs numé-
riques sont présentées en annexe C.
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Figure 3 - Pression de vapeur d’eau en phase pure en fonction de la température

|.2.3 Facteur d’augmentation

Contrairement a la vapeur d'eau, |'air sec ne se comporte pas comme un gaz parfait. La pression de
vapeur d’'eau dans I'air est différente de la pression de vapeur en phase pure. L’ écart entre la pression
de vapeur en phase pure et la pression de vapeur dans I'air humide est quantifié par le « facteur
d augmentation » noté f et défini par larelation suivante [Hyl75] :

XuwP (29)
e

f =

| @m

ou le terme € est |a pression de vapeur réelle au-dessus de |la phase condensée et e est la pression de
vapeur en phase pure dans les mémes conditions de température et de pression.

La déermination expérimentale du coefficient d’augmentation f consiste & saturer I'air dans des
conditions connues de température et de pression, ce qui permet de calculer e, et a mesurer x, en sépa-
rant la vapeur d’eau de |’air sec au moyen d’'un banc gravimétrique. Les mesures ont été réalisées a -
20, -10,+ 30, +40, +50 et + 70 °C par Hyland [Hyl75]. La mesure du facteur d'augmentation f sur
I’ensemble du domaine de température et de pression requiert un grand nombre d’ expériences faisant
appel au banc gravimétrique (dont nous verrons plus loin que I’ utilisation est délicate et colteuse).

Aussi, Hyland a préféré une autre approche : par définition, le coefficient d’ augmentation décrit I'écart
entre la phase pure et I'air humide ; il est donc relié aux coefficients du viriel de I’ éguation d’ état (voir
I’équation d' état (15)). A partir de quelques valeurs de f déterminées expérimentalement, on peut cal-
culer les coefficients du viriel puis calculer les valeurs de f pour toutes les valeurs de température et de
pression. En effectuant le calcul pour un grand nombre de valeurs de température et de pression sur
I’ensemble du domaine et en extrapolant jusqu’a - 100 °C d'une part et + 100 °C d' autre part, Hyland
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a établi des tables de valeurs du facteur f. A partir des tables ainsi produites, il donne une relation pour
fw (au-dessus de I’ eau liquide) et pour f; (au-dessus de la glace).

En tenant compte des changements d’ échelle de température, ces relations sont les suivantes [son9o] :

Le facteur d’augmentation f,, S écrit en fonction de e, (en Pa) et de q (en °C) sous la forme sui-
vante:

¢ Y, %o\ 2P
* 438+173€ )E‘i ——+(639+428e )§ 1:u (30)
&

Le facteur d’ augmentation f; s exprime en fonction de g (en Pa) et de g (en °C) sous la forme sui-
vante:

(2gs 207
273+

2 5
@(2100 65e)§'i- ——+§109 035 +:§T®£' 1% (31)
& @

Les valeurs de f,, et f; pour différentes températures et pressions figurent en annexe D page 158. A la
pression atmosphérique, les valeurs de f,, et f; sont relativement constantes et proches de I’ unité (aux
environs de 1,004). De maniéere générale, f varie plus avec la pression qu’ avec la température.

A la pression atmosphérique, les incertitudes estimées pour le facteur d’augmentation augmentent
quand latempérature diminue et passent de + 0,001 % vers + 90 °C aenviron + 0,06 % vers - 50 °C. A
I” heure actuelle, aucune estimation de I’incertitude sur la valeur de f n’est disponible pour les tempé-
ratures inférieures a- 50 °C [Hyl75].

|.2.4 Ecart entre la température de gelée et la température de r osée

La pression partielle de vapeur d’ eau dans |’air humide a la température T et ala pression p est notée
€wi(T, p). L’indicewou i est choisi en fonction de la phase (w pour I’ eau liquide ; i pour laglace), qui
est supposée connue. Elle est obtenue par larelation suivante:

€, (Tp) = f,; (T, p) &y, (T) (32)

Connaissant la pression partielle de vapeur, la température de rosée est obtenue a partir de la relation
(26) ou (27) ; latempérature de gelée est obtenue a partir de larelation (28).

Dans lamesure ou il est possible d’ obtenir de I’ eau liquide, en surfusion, a des températures négatives,
il est indispensable de déterminer si |’ équilibre de pression de vapeur est au-dessus de la glace ou au-
dessus de I’ eau liquide. En effet, pour la méme pression de vapeur, il existe un écart entre la tempéra-
ture de rosée et la température de gelée. Cet écart est représenté sur la figure 4 ; on constate qu'il est
loin d’ étre négligeable.
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Figure 4 - Ecart entre la température de gelée qi et la température de rosée qu

.3 Instruments de mesure

Désle xv® siecle, | effet de I” humidité a été observé sur la variation de masse de certains matériaux, ou
encore sur la modification du son des instruments de musique a cordes. Au XxVi11° siecle, le change-
ment de longueur de certaines fibres organiques (les cheveux par exemple) en fonction de I’ humidité
relative a été utilisé sur les premiers hygrometres gradués [sauss].

Les instruments décrits ci-apres, dont le psychrométre et |’hygrométre a condensation, tout comme
I’ancétre du banc gravimétrique, ont été mis au point au cours du X1x° siécle et comparés entre eux des
1845, notamment par Regnault [Jams9]. Plus récemment, au cours du xx° sicle, les progrés en ma-
tiere de mesure de température ont d'abord conduit a I’améioration des psychrometres, puis a celle des
hygromeétres a condensation a partir de 1970 [cre95, Has85].

[.3.1 Hygrométres mécaniques

La longueur de certaines fibres hygroscopiques (cheveux, coton, nylon etc.) varie en fonction de la
quantité d’eau qu’ elles peuvent capter dans le milieu ou elles se trouvent. Cette quantité d'eau dépend
du rapport des pressions partielles de vapeur d'eau et d'air sec, donc de I’humidité relative du milieu
(voir paragraphe 1.1.5). Dans les hygrométres mécaniques, la variation de longueur des fibres est
transmise a un stylet sur une échelle de lecture graduée en humidité relative.

L’ hygrometre mécanique fonctionne sur une plage de 20 % a 100 % d humidité relative, pour des
températures séches de - 10 °C a + 70 °C environ, avec une incertitude de mesure de + 10 %. En rai-
son de cette incertitude et de sa fragilité, son utilisation est limitée au contrdle d’ ambiance a poste fixe.
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[.3.2 Psychromeétres

Le psychrométre est constitué de deux thermomeétres. Le premier thermométre mesure la température
ambiante T (« température seche»), tandis que le deuxiéme thermomeétre, recouvert d'un manchon de
gaze mouillée, est refroidi par I'évaporation de I’eau du manchon et mesure la température du bulbe
humide. Cette derniére est une approximation de la température humide T,, définie au paragraphe 1.1.6.
L’ évaporation est d autant plus forte que le milieu ambiant a une faible teneur en vapeur d'eau ; la
différence de température entre les deux thermomeétres est donc une indication de I’ humidité de I’ air.

A partir de la température humide T,, et de la température seche T, on calcule la pression de vapeur
saturante €', avec larelation suivante:

e‘W ( pde) = e‘W ( piTw) - AN Xp >(T - Tw) (33)

A, est appelé coefficient psychrométrique ; sa valeur dépend des échanges de chaleur et de masse au-
tour du thermométre mouillé. Une approche théorique montre que ce coefficient dépend notamment de
la chaleur latente de vaporisation de I'eau, de sa chaleur spécifique et du coefficient de diffusion de la
vapeur d'eau dans I'air. En pratique, le coefficient A, dépend également de la géométrie du bulbe hu-
mide et de la vitesse d'air autour du bulbe, donc du type de psychrométre, du type de mouillage et de
meéche et des conditions d’ utilisation [Actos-2].

A partir de la mesure de la température séche et de la température humide, le psychrométre est essen-
tiellement utilisé pour déerminer I"’humidité relative, sur le domaine de température de 0°C a
+ 100 °C. L’incertitude de détermination de I’ humidité relative est de I’ ordre de quelques %; elle dé-
pend notamment des incertitudes de mesure des deux thermometres.

La température humide est particulierement utile dans les applications relatives a la météorologie,
domaine qui a largement contribué au développement des instruments et des références en hygromé-
trie. Aingi, bien que la température mesurée ne soit qu’ une approximation de la température humide
théorique, le psychrométre a longtemps été considéré comme I’ instrument de référence pour la mesure
de|’humidité dans I’ air.

[.3.3 Hygrométres éectrolytiques

La vapeur d’eau du milieu est absorbée par un film d’ anhydride phosphorique dans lequel sont noyées
des électrodes. L’ eau absorbée est dissociée par électrolyse. La quantité d’ électricité passant a travers
le film dépend de la quantité d’ eau absorbée, suivant laloi de Faraday (96500 Coulombs dissocient 9 g
d’ eau) [afoo]. L’ hygrométre éectrolytique mesure une concentration en vapeur d’eau en g.cm>, que
I’ on exprime ensuite souvent en rapport de volume.

L’incertitude de mesure est de I’ ordre de + 5 % de la mesure exprimée sous forme de concentration,
dans la plage de mesure de 1 a 30 000 ppm-volume, soit environ de - 75 °C a + 25 °C en température
de rosée. L’ hygrométre éectrolytique est donc plus spécialement adapté a la mesure des faibles humi-
dités.
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I.3.4 Hygrométres a variation d’'impédance

Certains corps hygroscopiques voient leurs propriétés éectriques varier en fonction de I’humidité du
milieu. La variation de résistance éectrique ou de capacité en fonction de I"humidité est utilisée dans
les hygrométres a variation d' impédance. Dans le cas de I’hygrométre capacitif, le capteur est un
condensateur dont le diélectrique est hygroscopique ; la variation de capacité de I’ élément sensible est
transformée en une information représentative de I’humidité relative. Dans le cas de |I’hygrométre
résistif, c’'est la variation de résistance du matériau hygroscopique qui est utilisée.

L’incertitude de mesure de |I’humidité relative est de I’ordre de £ 2% a £ 5 %, pour une température
seche comprise entre 0 °C et + 100 °C. Ces hygromeétres, qui permettent de travailler sur un large do-
maine et sont relativement faciles a mettre en cauvre, sont utilisés dans de nombreuses applications
industrielles.

[.3.5 Hygrométres a condensation

L’ hygrometre a condensation mesure la température de rosée, qui est par définition la température a
laquelle il faut refroidir I’air humide pour voir apparaitre |’ eau liquide sous forme de condensat (voir
paragraphe 1.1.4). Le schéma de principe de |I’hygrométre & condensation est présenté sur la figure 5.
La téte de mesure est constituée d’un miroir [0, al'intérieur duquel est située une sonde de tempéra-
ture, d'un émetteur O et d’ un récepteur optique 0. Le faisceau émis est réfléchi vers le récepteur par le
miroir. Ce dernier et refroidi, le plus souvent par un éément a effet Peltier 0. Par définition de la
température de rosée, lorsgue la température du miroir atteint la température de rosée de l'air, ce der-
nier se couvre de condensat. Le faisceau lumineux réfléchi par le miroir est aors atténué par le
condensat et la diminution du signal réfléchi est détectée par |e récepteur optique. Latempérature de la
surface du miroir correspondant a |’ apparition du condensat est alors la température de rosée. Le re-
froidissement du miroir est asservi a la détection optique de maniére a conserver une épaisseur
constante de condensat.

L’ hygromeétre a condensation fonctionne sur un trés large domaine de température de rosée (de
-90°Ca+ 90 °C), avec des incertitudes de mesurede £ 0,2°C a+ 0,5 °C.

Amplification
| @
—— N Air humide
Oe |
R
O —
[ ol

< . ‘
— Rggulatlo_n Alimentation
L—{ optoélectronique A thermo-élément Peltier

|

Température du point de rosée

Figure 5 - Hygromeétre a condensation - Schéma de principe
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Comparativement aux instruments de mesure présentés précédemment, I’ hygrométre a condensation
fonctionne sur le domaine de température de rosée le plus large, avec des incertitudes faibles sur
I’ensemble du domaine. Ce type d'instrument présente une bonne sensibilité et une bonne reproducti-
bilité (la valeur annoncée par les constructeurs est de I'ordre de + 0,05 °C pour les modéles les plus
performants), qualités essentielles des instruments de transfert. L’ hygrométre a condensation est donc
aujourd hui I'instrument utilisé pour les transferts de la chaine métrologique vers les utilisateurs, mais
également pour les comparaisons entre laboratoires de référence.

| .4 Chaine métrologique en hygrométrie

Dans le cas d'un hygrométre mécanique ou d'un hygrométre a variation d’ impédance par exemple, la
nécessité de I’ étalonnage est évidente, puisqu’il faut convertir I’information sur la variation de lon-
gueur, de capacité ou de résistance en information sur la variation d’ humidité.

Pour un psychrométre, la détermination du coefficient du psychrométre A,? exige un étalonnage en

humidité, en plus d’un éventuel étalonnage en température des deux thermomeétres.

Dans le cas d' un hygrometre a condensation, la température mesurée est celle de la sonde de tempé-
rature, située dans le miroir, et non celle de I’ équilibre entre la phase vapeur et la phase condensée.
L’ écart entre la température mesurée et la température de rosée est une erreur systématique. Bien que
minime, cette erreur rend indispensable I éalonnage de I’ hygrométre en température de rosée [creo4,
Cre92].

Ainsi, quel que soit I'hygrometre et quelle que soit la grandeur mesurée par celui-ci, un étalonnage est
nécessaire, justifiant |’ existence d’ une chaine métrologique pour la mesure de I’ humidité. Au sommet
de celle-ci, laréférence primaire garantit le fonctionnement des installations secondaires qui sont utili-
sées pour |'éalonnage des capteurs. Pour |'étalonnage des hygromeétres, la référence primaire est
actuellement le banc gravimétrique et les installations secondaires sont les générateurs d air humide.

|.4.1 Référence primaire gravimétrique

Le paramétre de la référence primaire est le rapport de mélange, déterminé par une méthode gravimé-
trique. Cette méthode a été imaginée par Brunner au début du Xxix® siécle [sams9] et utilisée
notamment par Regnault en 1845 et par quelques laboratoires nationaux de 1960 a 1990. Cette mé-
thode, destinée a |’ étalonnage des hygrometres, a aussi été utilisée pour d’ autres applications telles que
la mesure de la densité de la vapeur d' eau, de la pression de vapeur saturante de la vapeur d eau dans
I’air [wexs1] ou encore du facteur d’ augmentation [Hyl75].

La vapeur d'eau est séparée de I'air sec par un systéme de dessiccation. Sur le premier modéle de
Brunner [Jams9], comme sur le modéle du NIST développé en 1964, le systéme de dessiccation com-
prend trois tubes en U successifs. Ces tubes sont remplis de produits dessicants (Mg(ClQOy),, P,Os) qui
retiennent la vapeur d’eau. Le premier tube retient la plus grande partie de I’ eau, le deuxiéme retient
un éventuel surplus (d0 par exemple a un débit d'air trop important), tandis que le troisiéme sert de
détecteur en cas de dysfonctionnement (mauvaise absorption des deux premiers tubes ou rétro-
diffusion accidentelle de vapeur d’ eau depuis |’aval du circuit) [wexso]. La masse d’ eau contenue dans
I’échantillon d’air humide est la différence de masse des deux premiers tubes avant et aprés

(10) Voir le paragraphe 1.3.2 page 33.
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I’ opération. Dans I'installation du NPL, développée en 1985, la vapeur d'eau est retenue dans un piege
cryogénique qui est pese avant et aprés I’ opération [Belog]. Une pesée directe sur une balance a double
plateau [Kos77] ou un calcul a partir des mesures du volume, de la température et de la pression de
I’ enceinte [wexe0], donne la valeur de lamasse dair sec.

Si le principe du banc gravimétrique est simple, les sources d’erreur sont par contre nombreuses. En
effet, le débit d'air doit étre suffisasmment faible pour que I’ absorption dans les tubes de dessiccation
soit compléte (environ 1 I.mn™). Les dessicants (sous forme de matériau granulaire) doivent étre dis-
posés de maniére a ne pas introduire une trop grande perte de charge. De plus, la durée de
I’ échantillonnage dépend de la quantité d’ eau minimale a collecter. Par exemple, €elle peut atteindre
plusieurs dizaines d’ heures pour I'installation du NIST, avec une masse d’ eau recueillie de 0,2 g ala
température de rosee de - 30 °C. Ainsi, lamasse d’ eau collectée aux faibles teneurs en vapeur d'eau est
relativement petite et la mesure doit étre faite en tenant compte de la correction de la pression atmos-
phérique, du changement de masse du volume interne, de I’ adsorption de vapeur d eau sur les faces
externes des tubes, des gradients thermiques etc.

Le banc gravimétrique permet de déterminer le rapport de mélange moyen d'un échantillon d’air hu-
mide, mais il n'est jamais utilisé pour une mesure instantanée. |l est alimenté par un générateur d air
humide qui doit produire de I’ air humide & débit constant, avec une humidité réglable et stable. Depuis
les premiers travaux de Wexler [wexas, wexs2], différents types de générateurs ont été mis au point et
utilisés. Dans un premier temps, les générateurs étaient destinés a alimenter le banc gravimétrique
puis, dans un second temps, ces générateurs ont été utilisés indépendamment du banc gravimétrique,
comme références secondaires. En effet, |’ utilisation du banc gravimétrique est délicate et coliteuse en
temps ; les laboratoires ayant développé une telle installation ne I’ utilisent que trés rarement, exclusi-
vement pour valider les générateurs d'air humide [wexe1]. Parmi les cing installations gravimétriques
importantes (Etats-Unis, Grande-Bretagne, Japon, Allemagne, Pologne), seul le banc du NPL (Grande-
Bretagne) semble encore en activité; les installations du NIST et du laboratoire polonais ont été dé-
mantel ées.

Le tableau 2 présente les domaines de mesure et les incertitudes pour trois installations gravimétri-
ques. Les bancs alemand et japonais, non présentés dans le tableau, sont trés proches de I'installation
du NIST [Hei99, Schs4].

Domaines de mesure Incertitudes de mesure
Rapport de Température de Rapport de Température de
mélange rosée (ou de gelée) mélange rosée
Pologne [Kos77] 2,95 a 16,55 -3°Ca+22°C +0,0108 % a +0,002 °C a
+ 0,027 % +0,003 °C
g.kg?
USA (NIST) [Wex65] 0,19 a 27 -30°Ca+30°C +0,127 % +0,012°Ca
+0,021 °C
g.kg?
UK (NPL) [Bel98, Pou85] 0,01 4155 -60°Ca+60°C +0,015% a+127% +0,003 °C a
+0,093 °C
g.kg?

Tableau 2 - Domaines et incertitudes de mesure des bancs gravimétriques
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A partir du rapport de mélange, les relations établies au paragraphe 1.1 permettent de calculer tous les
paramétres de I'air humide, dont la température de rosée. On peut notamment convertir I’incertitude
sur le rapport de mélange en incertitude sur la température de rosée et obtenir des valeurs de quelques
milliémes de degré (tableau 2). Cependant, cette incertitude sur la température de rosée ne tient pas
compte de I’incertitude sur la relation entre la température de rosée et la pression de vapeur, qui peut
aller jusqu'a + 0,01 °C (voir les équations 24 et 25, paragraphe 1.2.2), ni de I’incertitude sur le facteur
d augmentation (voir paragraphe 1.2.3).

[.4.2 Lesgénérateursd’air humide

Au xV1I1° siécle, De Saussure invente |’ hygrométre a cheveux, premier appareil gradué sensible aux
variations de I’ humidité relative dans I’ air. Pour graduer I hygromeétre, celui-ci est placé sous une clo-
che étanche contenant une éponge humide. L’air contenu sous la cloche est saturé, la graduation de
I"hygrométre est 100 %. L’ autre extrémité de la gamme est obtenue dans un récipient contenant des
matériaux dessicants, de maniére a obtenir un air trés sec ; la graduation de I’hygrométre est 0 %
[saus3]. Wexler a amélioré la méthode en remplacant la cloche par un systéme comprenant un
« saturateur » et une chambre d'essai [wex48], mais le principe est inchangé : pour produire une humi-
dité connue et maitrisée, on se place sur la courbe de saturation, dans des conditions connues de
température et de pression.

Dans le saturateur, I'air échange de la vapeur d’ eau (par évaporation ou par condensation) avec une
surface suffisamment importante d’eau liquide ou de glace pour parvenir a la saturation en sortie de
saturateur. Si |’ échange est suffisant, la pression partielle de vapeur d'eau dans le saturateur est la pres-
sion de vapeur saturante et la température du saturateur est alors la température de rosée de I'air
humide. Pour décrire I’ensemble de la gamme d’humidité, I'air saturé est ensuite amené a une autre
valeur d' humidité par gjout d’air sec en quantité connue (générateur a mélange ou a dilution), ou par
variation de la pression et/ou de la température (générateur a deux pressions, générateur a deux tem-
pératures). Tous les types de générateurs ont été développés des les années 1950, essentiellement par
le NIST™Y, Par contre, bien que le paramétre primaire soit |e rapport de mélange, il N’ existe pas - pour
les domaines courants d’ humidité - de « générateur de rapport de mélange », dans lequel I’ humidité est
obtenue par mélange d’ une masse d’ eau et d’'une masse d'air Ssec.

a/ Legénérateur amélange

Le générateur & mélange fonctionne en circuit ouvert. L'air sec initial est réparti en deux débits dont
['un seulement passe dans le saturateur, puis les deux sont mélangés. Le générateur a mélange fournit
donc une température de rosée comprise entre la température de rosée de I'air sec initia et la tempé-
rature du saturateur. 1l exige un haut niveau de maitrise du débit et un air initia trés sec pour les
faibles températures de rosée [ste9s, Tak9s, Raugs].

(12) cf. note 1 page 13
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Sans tenir compte des corrections de pression ni du facteur d’ augmentation, la pression de vapeur db-
tenue avec un générateur a mélange est la suivante:

qS >eV\I(-I—S ) + qC >eV\I(-I—C )
0s +Qc

eTq) = (34)

ou Ts est la température du saturateur, T, la température de rosée du gaz sec, q. le débit d’air sec et g
le débit d'air saturé. A partir de la pression de vapeur, on peut calculer latempérature de rosée.

L’incertitude du générateur a mélange dépend de la mesure des débits gs et g, d'air humide saturé et de
gaz sec, ains que de I’ efficacité du saturateur et de la dessiccation du gaz sec. L’ incertitude de mesure
des bancs existants est compriseentre £ 0,1 °Cet + 1 °C.

b / Le générateur a deux pressions

L'air est saturé a une pression ps donnée puis détendu a une pression p. dans la chambre d'essai
(pc < ps). Si le saturateur et la chambre d'essai sont sensiblement a la méme température et sans tenir
compte du facteur d’ augmentation, I'numidité relative dans la chambre d’ S écrit sous laforme:

U =100%"% (35)
P

ol p. est la pression dans la chambre d'essai et ps la pression dans le saturateur. Si |e saturateur et la
chambre d'essai ne sont pas a la méme température, un terme correctif doit étre introduit dans
I’ équation précédente, qui s écrit alors sous la forme suivante :

U =100.Pe [Ps) EulTs) (36)
Ps f(p.) euTe)

ol Ts est la température du saturateur et T, la température dans la chambre d’ essai. Par son principe, le
générateur a deux pressions ne fonctionne qu'en circuit ouvert. |l est apprécié dans les laboratoires
d'éaonnage car il offre un temps de réponse trés court a un changement de consigne lorsgue la tempé-
rature reste constante. Les incertitudes sont dues a I’ efficacité de la saturation, a la régulation et a la
mesure des températures et des pressions. Rapportées a la température de rosée, elles sont comprises
entre + 0,02 °C (pour les installations de référence du NIST et du PTB® par exemple) et + 0,1 °C. Les
générateurs a deux pressions actuels couvrent le domaine de température de rosée de- 70 °C a+ 70 °C
[Benos-1, Benos-2 ].

(12) PTB : Physikalisch-Technische Bundesanstalt, Allemagne.
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c/Legénérateur a deux températures

L'air est saturé a latempérature Tsdans lesaturateur puis chauffé a une température supérieure T, dans
la chambre d'essai. L'air humide peut ensuite étre réintroduit partiellement ou totalement dans le cir-
cuit. En raison des pertes de charge dans le circuit, la pression P, dans la chambre d’ est inférieure
alapression P dans le saturateur, de sorte qu'il est nécessaire d’ appliquer une correction de pression.
L’ humidité relative dans la chambre d’ est donnée par la méme équation que pour le générateur a
deux pressions. Cependant, |e rapport des pressions absolues intervient ici atitre correctif tandis que le
rapport des pressions partielles de vapeur d’eau, qui éait un terme correctif dans I’ équation du géné-
rateur a deux pressions, devient ici prépondérant :

U =100xPe 5 [Ps) , BulTs) (37)
ps f(Pc) &)

Par son principe, le générateur a deux températures est le plus smple des générateurs. En effet, il est
basé sur le controle de la température du saturateur et de la chambre d'essai, contr6le qui est égale-
ment indispensable pour le générateur a mélange et pour le générateur a deux pressions. Par contre, le
changement de consigne d'humidité seffectue par changement de la température du saturateur, ce qui
entraine une mise en régime relativement longue. L’incertitude de mesure rapportée a la température
de rosée va de + 0,03 °C a + 0,15 °C environ ; elle dépend de I’ efficacité de la saturation et de la ré-
gulation de la température du saturateur et de la chambre d’essai [Gro98, Lov00, zvi98, Hei96-2, Cro9s,
Cro89]

Pour |'étalonnage des hygrométres a condensation, la chambre d’ devient inutile, I"hygromeétre est
directement branché sur le circuit du générateur.

Pour réduire les temps de mise en régime, le premier générateur a deux températures a recirculation
totale de Wexler, en 1950, comprenait plusieurs saturateurs maintenus chacun a une température diffé-
rente. Un dispositif permettait de mettre la chambre d' essai en relation avec I'un ou |’autre des
saturateurs. Ce dispositif a cependant été abandonné par la suite au profit d’ un générateur a deux pres-
sions.

[.4.3 Comparaison des générateurs

Aprés avoir décrit les différents principes utilisés pour les générateurs d’air humide, on s'intéresse aux
comparaisons que I’on peut faire entre les générateurs. La premiére approche est une comparaison
théorique basée sur I’ éguation décrivant le fonctionnement de chacun des principes décrits ci-dessus.
La deuxiéme approche est une comparaison des solutions techniques mises en cauvre dans les labora-
toires pour la réalisation pratique de générateurs. Enfin, la troisiéme approche est la comparaison des
générateurs par I'intermédiaire d’instruments de transfert (hygromeétres a condensation).
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a/ Comparaison théorique des différents principes

En combinant les relations (34), (36) et (37) ci-dessus et en écrivant la pression de vapeur € ,(Tq, p) en
sortie de générateur pour chacun des cas, on peut obtenir une équation générale pour la pression de
vapeur dans la chambre d’ d'un générateur qui combinerait les trois principes. L’ équation obtenue
est de laforme suivante [Heio9] :

elws (Ts7 p) xpc >QS
Ps X0 +7)

elW (Td ’ p) = (38)

On écrit ensuite I’ incertitude sur la pression de vapeur € (T4, p) en appliquant I’ équation de propaga-
tion des incertitudes, dont la forme générale est la suivante:

U2, () =4 "gT—XYg AU (%))? (39)

ou U désigneici I'incertitude (ne pas confondre avec I humidité relative). A partir des relations (38) et
(39) et des relations entre les paramétres de |’air humide vues au paragraphe 1.1, on peut déterminer
I"incertitude sur le paramétre fourni par le générateur (température de rosée, humidité relative etc.)
pour chacun des trois principes de générateur. En remplacant dans larelation (39) les termes U(x), qui
représentent les incertitudes sur les paramétres mesurés sur le générateur (température, pression etc.),
par des valeurs numériques, on peut comparer les niveaux d'incertitudes de chaque principe de géné-
rateur [Hua9s-2, Huage]. Pour le choix des valeurs numériques des incertitudes, Lovell-Smith propose
d utiliser les meilleures valeurs obtenues actuellement dans les différents laboratoires [Lovoo].
L’ analyse compléte, menée par Lovell-Smith, montre que le choix du générateur dépend du paramétre
de sortie:

le générateur qui présente les incertitudes les plus faibles pour la température de rosée est le géné-
rateur a deux températures, les incertitudes de la relation de pression de vapeur saturante et du
facteur d augmentation pénalisent le générateur a deux pressions et le générateur a méange
[Lovoq] ;

pour la mesure de I’humidité relative, le générateur a deux pressions et le générateur a mélange
présentent sur une grande partie du domaine de meilleures incertitudes que le générateur a deux
températures, pénalisé par les incertitudes de la relation de pression de vapeur saturante.

Pour le générateur a deux pressions, une méme température de rosée peut étre obtenue pour différentes
valeurs de la température du saturateur, en jouant sur le facteur de détente. Pour le générateur a mé-
lange, le réglage du mélange permet également d'obtenir une méme température de rosée pour
différentes températures du saturateur. Pour ces deux types de générateurs, certains réglages sont plus
favorables que d' autres, d'une part en fonction de I’ allure théorique de la courbe de saturation, d' autre
part en fonction des performances technologiques propres au générateur. Ces deux types de généra-
teurs sont donc plus souples a utiliser et présentent des temps de mise en régime plus courts que le
générateur a deux températures, ils présentent donc des avantages certains en pratique. D’ une maniére
générale, quel que soit e paramétre recherché, le générateur a mélange est pénalisé par les incertitudes
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sur les débits tandis que le générateur a deux pressions est pénalisé par I'incertitude sur le facteur
d’ augmentation.

En conclusion, nous retiendrons que ' est le générateur a deux températures qui présente les incertitu-
des « potentielles » les plus faibles pour produire le paramétre température de rosée. Bien que
I’ analyse théorique compléte n’ait été développée que tres récemment par Lovell-Smith, les résultats
présentés ci-dessus sont connus depuis les travaux de Wexler en 1950 et ont servi de base a
I’éaboration du générateur a recirculation totale du LMD [ovas4] puis & celui du CETIAT. De nom-
breux laboratoires, dont le NIST, ont cependant préféré développer des générateurs a deux pressions
ou a mélange, montrant ainsi que le choix du principe de générateur n’est pas uniquement imposé par
la recherche des incertitudes les plus faibles mais résulte d'un compromis qui intégre d' autres
contraintes, telles que le temps de mise en régime ou les solutions techniques disponibles.

b / Comparaison des solutions techniques

Quel que soit leur principe de fonctionnement, les générateurs d'air humide ont tous en commun un
certain nombre d’ éléments, dont un générateur de température, un pré-échangeur, un saturateur et une
chaine de mesure de la température, chacun de ces éléments assurant une fonction particuliére. Nous
présentons ici la fonction de chacun d’ entre eux et les principal es solutions techniques mises en cauvre
sur les installations existantes. Cette présentation ne se veut pas exhaustive mais a pour objet de mon-
trer les tendances générales d' une part et les particularités éventuelles de certaines installations d’ autre
part.

. Générateur detempérature

Pour la plupart des générateurs d’air humide, le maintien en température est assuré par un bain ther-
mostaté. Dans certains cas, lorsque les générateurs sont constitués de nombreux échangeurs et
saturateurs, le bain thermostaté est développé en fonction des besoins propres du dispositif, il peut
alors étre de grandes dimensions [wexs2, mar9g]. Cependant, un bain de grandes dimensions présente
en général une homogénéité moindre, qui peut étre améliorée par un brassage en plusieurs points
[Pragg], ou en concevant le bain de telle sorte que les éléments chauffants et refroidissants de ce der-
nier soient éloignés du saturateur [Belo2]. Sur les installations les plus récentes, le bain thermostaté est
souvent un modéle commercial, de type « bain a débordement », qui assure une bonne homogénéité et
une bonne stabilité, mais offre un volume de travail réduit [Flags].

Quel que soit le modéle de bain, le liquide chois doit étre compatible avec la gamme de température
(viscosité, point éclair, toxicité, etc.). Pour les températures positives, I’ eau est généralement le liquide
le plus apprécié. Pour les températures négatives, le choix se porte souvent sur de |’ acool (éthanol) ou
sur des huiles silicones ; dans ce cas, la pollution du liquide par la vapeur d'eau ambiante entraine une
dégradation des propriétés physiques, notamment de la viscosité, qui nuit a I’homogénéité et a la sta-
bilité du bain [steog]. Ce phénoméne peut étre réduit en assurant une étanchéité minimale entre le
liquide du bain et le milieu environnant ou en changeant régulierement le liquide du bain.

Dans le cas des bancs destinés aux faibles températures de rosée, plusieurs laboratoires proposent une
solution différente, sans bain thermostaté. Le générateur est placé dans une double enveloppe tirée au
vide [sca98, ste9g] dont la température est régulée par effet Peltier. Ce systéme permet de réduire les
écarts de température aenviron + 1,25 mK [sca9s].
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Les échanges thermiques entre le bain thermostaté et les autres éléments du générateur sont peu dé-
taillés dans les différentes publications ; ils sont souvent ramenés a une incertitude sur I’homogénéité
et la stabilité du bain lui-méme, pénalisant ainsi |e bilan des incertitudes.

Saturateur

Le réle du saturateur est d’amener I'air a la saturation en vapeur d'eau, a la température de consigne.
Sur les premiers générateurs, le saturateur était concu comme un échangeur de matiere uniquement,
dimensionné pour favoriser I'évaporation de I’eau. Aing, les saturateurs décrits par Wexler des 1948
sont inspirés des échangeurs a plateaux utilisés essentiellement en génie des procédés, dans lesquels
I'air entre par le haut de la colonne, passe sur une succession de plateaux horizontaux et sort par le bas
delacolonne.

T
C=
p- »)

¢ =

Figure 6 - Saturateur “a plateaux” - Schéma de principe

—> Ecoulement de I’air I Eau liquide ou glace

Un tel dispositif ne permet pas d'obtenir un bon contrdle de la température et Wexler congoit des 1950
un nouveau type de saturateur, sous la forme d'un tube vertical partiellement rempli d'eau. Pour fonc-
tionner en eau liquide comme en glace, I'air est injecté au-dessus de la surface libre de I'eau.
L’injection d'air est tangentielle a la paroi verticale du saturateur, cette disposition ayant pour objet
d améliorer les échanges entre I'air et I’ eau et de limiter |’ entrainement des gouttelettes. En effet, cd-
les-ci sont entrainées vers la paroi verticale par |’ action centrifuge de I’ écoulement d'air, de la méme
maniére que dans un cyclone. L’air saturé de vapeur sort par le haut du saturateur ou une grille fine
recueille les éventuelles gouttel ettes encore en suspension dans |’ air.

Figure 7 - Saturateur “Wexler” - Schéma de principe

Pour le générateur a deux pressions du NIST, la surface d’ échange entre I'air et I'eau est augmentée en
placant le saturateur en position horizontale: ce dernier est un tube horizontal partiellement rempli
d'eau, dont la partie supérieure est remplacée par une plaque horizontale située a 2,5 cm au-dessus du
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niveau d eau. Des plaques verticales (déflecteurs) forcent I'air a venir au contact de la surface d'eau
pour favoriser le mélange de l'air et de la vapeur d'eau [Has77]. Cette forme de saturateur a été reprise
dans de nombreuses installations, dont le saturateur du générateur a deux températures du NPL [Belo2]
et en aingpiré d' autres, de formes plus diverses mais basées sur le méme principe [Act98, Heio9)].

i

O

Figure 8 - Saturateur “deux pressions” - Schéma de principe

Dans le cas particulier des températures de rosée négatives, I'interface entre I’ air et le givre ou la glace
peut étre considérée comme plane sans pour autant étre horizontale, ce qui autorise d’ autres géomé-
tries pour le saturateur. Par exemple, ce dernier peut étre un long tube cylindrique, de petit diamétre,
enroulé en serpentin. Une technique de refroidissement progressif permet de produire une fine couche
de glace sur la paroi interne du tube, sur toute sa longueur, de maniére a obtenir une grande longueur
d échange entre I’air en écoulement et la glace.

Iy

Figure 9 - Saturateur “serpentin” - Schéma de principe

A partir de 1970 pour le générateur du LMD, puis pour d autres installations par la suite, le satura-
teur devient plus compact. Cette nouvelle configuration vise a améiorer |’homogénéité en
température. Pour conserver une longueur d’ échange importante entre I'air et |’ eau, des chicanes pla-
cées a I'intérieur du saturateur forcent I'air a suivre un trgjet le plus long possible. L’ eau, liquide ou
prise en glace, recouvre le fond du récipient qui peut étre de forme circulaire [cress, Gro9s, Flags] Ou
rectangulaire [Act98, Grogs]. Si plusieurs laboratoires ont opté pour le méme principe, des différences
importantes apparaissent néanmoins. La longueur d'échange varie de 50 cm environ pour le banc a
recirculation totale du CETIAT [cre9s] a presque dix fois plus pour le banc en circuit ouvert du NIST
[sca9s], en passant par 1,2 m pour le banc arecirculation partielle de I''MGC [Actos].

(13) Laboratoire de Météorologie Dynamique, France - Voir annexe E page 160.
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Figure 10 - Saturateur “chicanes” - Schéma de principe

Une autre différence importante entre les saturateurs tient dans |’ épaisseur des parois : certains satura-
teurs ont une paroi fine pour améliorer les échanges entre le saturateur et le bain, d autres ont une
paroi épaisse destinée a améliorer la stabilité et I’homogénéité en température.

Pour les températures de rosée élevées, la charge d'évaporation peut devenir importante et provoquer
des instabilités en température si I'échange de masse tout entier est réalisé en un seul endroit. Ce phé-
nomene est minimisé par I'utilisation d'un pré-saturateur. Ce dernier a pour objet de charger I'air en
vapeur d'eau, sans toutefois chercher a assurer la saturation. Les températures de rosée concernées
étant positives, un systeme par « bullage » de I'air dans I'eau liquide est souvent utilisé[Actos].

On avu que pour améliorer I'échange entre |'air et I'eau, certains saturateurs sont munis de déflecteurs
qui forcent I'air a venir au contact de la surface d’ eau ou de glace [Act9s, Grogg]. Ces déflecteurs aug-
mentent donc les pertes de charge, de sorte que la pression nécessaire a I’ écoulement de I'air devient
plus importante, ce qui peut conduire a une modification de I’ alure de la surface d'eau. Celle-ci n’est
plus horizontale mais inclinée, avec un assechement partiel de I’ entrée du saturateur et peut conduire a
I’ obstruction de I’ écoulement d' air en sortie de saturateur [crogs]. Pour éviter |’ obstruction, des barra-
ges sont installés dans I'eau et les déflecteurs sont dimensionnés a l'aide de calculs itératifs de sorte
que les pertes de charge soient constantes le long de |'écoulement.

De maniére générale, le métal utilisé pour la construction des saturateurs et de I’ ensemble du circuit
est de I'acier inoxydable, qui présente une faible adsorption de I’ eau. Cependant, la conductivité ther-
mique de |’ acier inoxydable est relativement faible, de I’ordre de 15 W.m*.K™. Pour minimiser le
gradient de température, le cuivre est parfois utilisé (la conductivité thermique du cuivre est de I’ ordre
de 400 W.m*.K™). Dans ce cas, la corrosion du cuivre par I'eau impose un traitement de surface a I'or
ou au nickel, avec une couche intermédiaire (en argent par exemple) pour éviter la diffusion a long
terme de I'or dans |e cuivre [Gro9s, Sca9s].

En conclusion, le saturateur doit présenter simultanément une grande efficacité pour |’ échange de va-
peur d’ eau et une grande homogénéité en température. Ces deux aspects peuvent étre contradictoires et
Iun ou I'autre est privilégié en fonction, notamment, du principe du générateur. Ainsi, I’ efficacité de
I’échange entre I’ air et I eau est de moindre priorité sur un générateur a deux températures a recircula-
tion, mais de premiére importance pour un générateur a deux pressions.

. Pré-échangeur

Que le générateur soit en circuit ouvert ou fermé, I'air en provenance d’ une source externe ou du cir-
cuit d'aimentation des hygrometres en étalonnage a nécessairement une température supérieure a la
température de rosée, de maniére a éviter les condensations parasites dans le circuit. Placé dans le
générateur de température, juste a I’amont du saturateur, le pré-échangeur a pour but de conditionner
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I'air a une température proche de la température du saturateur, de maniére a améliorer I’ homogénéité
de latempérature dans le saturateur.

Le pré-échangeur est en général un serpentin, qui peut étre disposé autour du saturateur [cre9s] ou au-
dessus du saturateur [Fla9s] dans le volume de travail du bain thermostaté, voire - dansle cas d’ un bain
a débordement - dans le débordement du bain [steos]. Le choix du positionnement relatif du pré-
échangeur et du saturateur dépend de la place disponible mais également de I'écoulement du liquide et
des gradients de température mesurés dans le bain [Flags, Prags].

Diverses solutions sont retenues pour augmenter les échanges thermiques entre le pré-échangeur et le
bain thermostaté : des tubes de petit diamétre imposent un régime d'écoulement turbulent de I'air
[Groos, steos, Pragsg], des tubes de section rectangulaire augmentent la surface d’ échange [mar9s8]. Dans
les rares cas ou le calcul de la longueur du pré-échangeur est mentionné, celle-ci est généralement
calculée pour I’ écart de température maximal entre le milieu ambiant et la température de consigne la
plus basse, de maniére a ce que I’ écart de température entre la sortie du pré-échangeur et le saturateur
soit de quelques centiemes de degré au plus [Grogs].

- Mesuredelatempérature

Sur les générateurs d'air humide des différents laboratoires, la température de rosée de référence est
mesurée avec des sondes a résistance de platine de 25 ou 100 ohms, ayant une incertitude d’' éalonnage
compriseentre £ 5 mK et + 20 mK, parfois plus. Latempérature servant de référence pour I’ évaluation
de la température de rosée est mesurée directement dans le bain thermostaté [cro9s], sur I’ extérieur du
saturateur [Flags], ou encore al'intérieur du saturateur. Sur le banc du CETIAT par exemple, latempé-
rature de référence est la température de I’ air en sortie de saturateur, mesurée par une sonde de platine
(Pt100). Sur d'autres installations, la température de référence est la moyenne de plusieurs sondes
placées dans le saturateur, dans I'air et dans I’eau [Actos]. De maniére générale, I'introduction des
sondes a I'intérieur du saturateur pose une difficulté technique, pour conserver d’une part I’ éanchéité
du circuit et d’autre part la possibilité de démonter les sondes pour les étalonner (auprées d’ une sonde
de référence ou dans une cellule de point fixe).

La température de référence est donc mesurée par une ou plusieurs sondes, dans I'air ou dans I'eau, a
I"intérieur ou a I’ extérieur du saturateur. Dans de nombreux cas, comme on le verra dans le cas parti-
culier du générateur du CETIAT, les incertitudes de mesure de la température représentent une
contribution importante du bilan des incertitudes des générateurs d'air humide.

c/ Validation des générateurs

Avant de continuer la comparaison des générateurs, en passant a la méthode de comparaison physique
utilisant un instrument de transfert, nous nous intéressons aux méthodes mises en cauvre dans les labo-
ratoires pour étudier ou valider les générateurs d’' air humide.

En premier lieu, la validation d’un générateur peut étre réalisée en comparant la température de réfé-
rence, évaluée par la méthode précédemment décrite, a la température de rosée mesurée par un
hygrométre de transfert étalonné, raccordé a la chaine gravimétrique. Cependant, le petit nombre de
bancs gravimétriques en fonctionnement et leur domaine d’ utilisation limité ont conduit a la mise en
cauvre d' autres méthodes de validation.
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- Approche théorique

Les outils théoriques utilisés pour le dimensionnement du générateur peuvent constituer, dans une
certaine mesure, une méthode de validation. Sur le générateur « basses températures » développé au
NIST en 1973, Greenspan s est appuyé sur les travaux théoriques de Johnson [Joh74] pour caculer la
longueur minimale du saturateur nécessaire a |’ obtention d’un degré de saturation donné. Le banc est
destiné aux températures de gelée uniquement et le saturateur est constitué d’'un tube de grande lon-
gueur comprenant une couche de givre uniforme sur toute la longueur. Dans cette configuration,
spécifique aux basses températures, |e probléme se rapproche du probléme de transfert de chaleur dans
un tube, traité par Graetz puis Nusselt. La condition de température imposée a la paroi dans le cas du
probléme thermique est ici remplacée par une condition de concentration imposée a la paroi. Johnson
développe I’ équation de conservation pour le régime laminaire loin de I’ entrée, en régime permanent,
en tenant compte de I’influence des pertes de charge. La résolution analytique, par méthode de sépara-
tion de variables, aboutit & une fonction f donnant I’ écart de concentration entre I’ air et la paroi.

La solution est recherchée sous laforme :

f=Fx 7a (40)
avec
¥ 24
F=§ A% 2 (41)
i=0 a g

ou r est le rayon, a le rayon du tube, A; sont les coefficients a déterminer, a représente le terme de
diffusion dans la direction axiale z. Par cette relation, une fois les coefficients A déterminés, I’ écart
entre la concentration a la paroi et la concentration dans I'air, a une distance z donnée, est relié aux
paramétres suivants : diamétre, vitesse moyenne de I’ écoulement, perte de charge et coefficient de
diffusion de lavapeur d’'eau dans|’ air.

Dans les conditions du dispositif expérimental de Greenspan, par exemple, le calcul est le suivant :
le rayon du tube est a = 4 mm,
lavitesse est de I’ ordre de 0,71 m.s?,

le coefficient de diffusion D = 0,1 cnm.s* (& latempérature de - 80 °C),

Alors,

pour une longueur de tube de 29 cm, le degré de saturation est 1- 1 .

e
pour une longueur de 5 m (» 17 fois plus grande), e degré de saturation est de I’ ordre de 1- €*,
soit 99,999996 % [Gre73].

La pression partielle de vapeur étant négligée dans I’ équation de conservation, ce développement théo-
rique est limité aux basses températures de rosée, pour lesguelles la pression partielle de vapeur est
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faible devant la pression totale. Johnson indique que des calculs sommaires permettent d’ estimer que
I’influence de la pression partielle de vapeur est négligeable dans ce cas, mais ne peut pas étre négli-
gée dans le cas des températures positives. |l signale également qu’un calcul plus complet devrait tenir
compte de la distribution axiale des températures et de I’équilibre entre la chaleur de sublimation a
I'interface et 1a conduction dans la paroi du saturateur et dans la couche de givre.

Les résultats de ce dével oppement théorique ont été utilisés par la suite sur d’ autres installations, dont
le générateur « basses températures » développé au NPL. Dans ce dernier, le saturateur a la méme
forme, mais le régime d’ écoulement y est turbulent. On pourrait penser que les échanges sont favori-
sés, de sorte que le calcul par la relation de Johnson surestime la longueur minimale pour un degré de
saturation donné.

L’ approche théorique de Greenspan présentée ci-dessus est limitée a un cas simple dont la résolution
est analytique. Pour d autres configurations géomeétriques, ou avec des hypothéeses de travail moins
smplificatrices, la résolution analytique n’'est pas applicable et il faut recourir a des outils de calcul
numeérique. Nous n’avons trouvé aucun travail référencé dans le domaine concernant une résolution
numérique, que ce soit par un code de calcul commercial ou par un modéle développé pour cet usage
particulier ; la plupart des travaux de dimensionnement ou de validation des générateurs reposent sur
une approche expérimentale.

L’ analyse précédente, consistant a estimer la longueur minimale du saturateur pour un degré de satu-
ration donné, est nécessaire dans le cas d'un générateur en circuit ouvert, ou I'air doit parvenir a
saturation en un seul passage. Dans ce cas, c'est | efficacité du saturateur qui est recherchée. Dans le
cas d’'un générateur en circuit fermé, avec recirculation de I'air, le réle du saturateur est un peu diffé-
rent. 11 peut en effet ére considéré comme une cellule de mise en équilibre de la pression de vapeur
d eau dans le circuit. Le saturateur est alors dimensionné pour que I’ écoulement d’ air ne perturbe pas
outre mesure I’ équilibre du systéme : en particulier, la vitesse d'air doit &re minimale [Act98, Heiog].
Dans ce cas, la longueur d'échange n'est pas un paramétre critique. Une cellule de dimensions réduites,
ou présentant une surface d'échange faible, est théoriquement possible. En pratique, une longueur
d échange suffisante est justifiée par la réduction des temps de mise en régime et par la réduction de
I"influence des fuites.

- Approche expérimentale

La validation du générateur peut étre réalisée en utilisant un hygrométre a condensation, pourvu que
celui-ci ne soit utilisé que pour détecter des écarts de température de rosée et non des vaeurs
« absolues ». Utilisé sous cette forme, I"hygrométre n’a donc pas besoin d' étre éaonné mais il doit
étre caractérisé de maniéere a évaluer ses performances, notamment en matiére de résolution et de ré-
pétabilité.

La validation expérimentale du générateur du NPL, composé de plusieurs modules identiques en série,
consiste a comparer la température de rosée en sortie du saturateur en fonction du nombre de modules
utilisés. Lorsque I’ gjout d’un module supplémentaire ne modifie pas la température de rosée, ¢’ est que
I efficacité du saturateur complet est satisfaisante [Bel92]. Les auteurs de |’ étude constatent dailleurs
que, contrairement au résultat attendu en extrapolant les résultats du régime laminaire au régime tur-
bulent, les mesures expérimentales montrent que I'efficacité du saturateur diminue quand la vitesse
d'écoulement de I'air augmente.
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Une autre méthode de validation repose sur la définition de la saturation : lorsque I’ air est saturé a une
température et une pression données, la pression de vapeur saturante ne dépend que de la température
et de la pression (par le facteur d’ augmentation). Ainsi, si un autre paramétre tel que le débit, latempé-
rature initiale ou encore la concentration initidle modifie la température de rosée en sortie de
saturateur, ¢’ est que la saturation n’ est pas totale. La méthode consiste donc afaire varier le débit d'air
initial, sa température ou sa température de rosée, en enregistrant en continu la température de rosée
lue par un hygromeétre a condensation en sortie du générateur.

Cette méthode, comme la précédente, est plus facile a mettre en cauvre avec un générateur fonction-
nant en circuit ouvert et utilise un hygrometre a condensation. Les deux méthodes consistent a
comparer un écart de température de rosée, de sorte que I’ éaonnage de I'instrument auprés d'une
référence n'est pas nécessaire stricto sensu ; elles restent cependant tributaires des performances de
I’instrument en matiere de sensibilité et de reproductibilité.

Pour éviter I'utilisation d’un hygrométre a condensation, une autre méthode est utilisée par Actis
[Actoes]. Elle est basée sur la méme approche théorique : si |a température de rosée en sortie de satura-
teur est modifiée par une variation de débit ou de température, cela signifie que les échanges dans le
saturateur ont éé perturbés. La modification des échanges est accompagnée d' une modification de la
distribution des températures dans le saturateur. Actis mesure la température en six points : un couple
de sondes de température est placé en entrée, un couple au milieu et un couple en sortie de saturateur.
Pour chague couple de sondes, une sonde est immergée dans |’ eau et I’ autre est positionnée juste au-
dessus de la surface libre. Un écart de température entre les sondes placées dans I’ air est un indicateur
de la mise en régime du systéme : quand le régime stabilisé est atteint, les températures dans I'air en
entrée, au milieu et en sortie sont égales. Un écart de température entre les sondes placées dans | eau et
une différence significative entre les trois couples de sondes sont interprétés comme un déséquilibre de
I’ échange de masse, avec prédominance de I’ évaporation ou de la condensation.

Si cette méthode présente I’ avantage de ne pas recourir a un hygromeétre a condensation, elle est ce-
pendant limitée par les incertitudes des sondes de température (dans son étude, Actis considére que les
températures sont égales quand les sondes présentent un écart inférieur a+ 0,01 °C [Act9s8]).

Un deuxiéme inconvénient de cette méthode est li€ a la taille du saturateur. Ce dernier doit étre suffi-
samment grand pour pouvoir introduire les sondes, ce qui pénalise I’'homogénéité en température.
Ainsi, cette méthode est également décrite par Heinonen, mais la taille du dispositif expérimental ne
permet pas d’insérer les sondes de température [Heio9].

Bien que cette derniere méthode présente une difficulté expérimentale, liée au compromis nécessaire
entre la taille des sondes de température et leur incertitude de mesure, on retient que la mesure des
variations de la distribution des températures dans le saturateur, suite a une variation volontaire d'un
paramétre, est un outil d'éude et de validation du générateur. Cette méthode repose uniquement sur
une mesure de température ; elle est donc indépendante de toute mesure d’ humidité, al'inverse de la
méthode de comparaison physique décrite ci-dessous.
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d / Comparaison physique des générateurs

Des comparaisons physiques entre les générateurs des laboratoires nationaux sont réalisées a I'aide
d instruments de transfert. Huit laboratoires d’ hygrométrie ont participé a la premiére inter comparai-
son européenne, de 1995 a 1998 [intT98]. Parmi ces huit laboratoires, deux disposent de bancs a deux
pressions (PTB, INTA®), quatre disposent de bancs & deux températures & recirculation partielle
(NPL, IMGC™, MIKES"®, NMi™) et deux laboratoires sont équipés de bancs & deux températures &
recirculation totale (OFMET®?, CETIAT). Les possihilités des laboratoires sont présentées dans le
tableau 3 :

Laboratoire / Pays Domaines de température Incertitudes de mesure
NPL / Grande-Bretagne () -75°C<qu<+82°C U=+0,03°Ca+0,15°C
1°C<qga<+82°C U=+0,04°Ca+0,08°C
CETIAT / France -60°C<qu<+85°C U=+%0,10°Cjusqu'a-20°C
=+ 0,05 °C au-dessus de - 20 °C
IMGC / Italie ® -75°C<qa<0°C U=+0,14°C
-15°C<qga<+90°C U=10,045°C jusqu'a + 65 °C
U =1+0,10 °C au-dessus de + 65 °C
OFMET / Suisse -70°C<qa<+20°C Uu=+03°Cazx01°C
-20°C<qga<+80°C U=+0,1°Caz+0,5°C
MIKES / Finlande -40°C<qu<+77°C U=+0,05°Ca=+0,10 °C
VSL -NMI / Pays-Bas -50°C<qu<+55°C U=+0,10°Cjusqu'a0 °C
=+ 0,04 °C au-dessus de 0 °C
PTB / Allemagne -50°C<qa<+70°C U=+0,02°Ca+0,04°C
INTA / Espagne -70°C<qu<+20°C U=+%0,16°Ca+0,08°Cjusqu'a-10°C

+ 0,08 °C au-dessus de - 10 °C

Tableau 3 - Intercomparaison européenne : domaines de température et incertitudes

(*) : laboratoires ayant un banc spécifique aux basses températures de rosée

Pour couvrir I'éendue du domaine de température de rosée, deux hygromeétres a condensation ont
circulé d'un laboratoire a un autre. Pour s assurer du bon fonctionnement des hygrometres suite au
transport d’'un laboratoire a un autre, les deux hygromeétres sont comparés I’un al’ autre en trois points
(0°C, +10 °C et + 20 °C). L’écart maximum observé entre les deux hygrometres est compris entre
0,05°C(a+20°C) et 0,09°C (a0°C).

Les incertitudes des bancs d’ étalonnage sont comprises entre + 0,02 °C et + 0,16 °C. Elles sont donc
du méme ordre de grandeur que les écarts observés entre les deux hygromeétres ayant servi ala compa-
raison [Int98, Mac9g].

Par ailleurs, on n’observe pas de corrélation directe entre le principe de fonctionnement des généra-
teurs et les incertitudes. Malgré la diversité des installations (principes de génération différents) et les
améliorations successives qui y ont été apportées, toutes présentent des incertitudes plus importantes
aux températures négatives.

(14) INTA : Instituto Nacional de Tecnica Aeroespacial, Espagne
(15) IMGC : Instituo di Metrologia « Gustavo Colonnetti », ltalie
(16) MIKES : Centre for Metrology and accreditation, Finlande
(17) NMi : Van Swinden Laboratorium BV, Pays bas

(18) OFMET : Swiss Federal Office of Metrology, Suisse
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Les écarts entre les générateurs sont de I’ ordre de quelques centiemes a quelques dixiemes de degrés
sur I'ensemble du domaine de température de rosée. Pour les températures positives, représentées sur
la figure 11, les écarts sont inférieurs aux incertitudes des générateurs. Pour les températures négati-
ves, représentées sur la figure 12, les écarts entre générateurs sont plus importants, voire pour certains
supérieurs aux incertitudes présentées dans le tableau 3.
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Figure 11 - Intercomparaison européenne : domaine de température de rosée de 0°C a + 80 °C
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D’une maniére générale, I’ utilisation de I’ hygrométre a condensation aux températures négatives est
réputée plus délicate, mais cette cause n’a pas été retenue comme suffisante pour justifier les écarts
observés et ceux-ci sont restés inexpliqués al’issue des travaux de comparaison [int98, Heiog].

Les écarts observés entre les générateurs sont du méme ordre de grandeur que les incertitudes des ins-
truments servant a la comparaison, de sorte que ces résultats ne peuvent pas renseigner sur les causes
des écarts constatés, ni mettre en évidence les différences éventuelles entre les différents principes de
générateurs.

Ainsi, si la comparaison théorique nous invite a choisir le générateur a deux températures, qui présente
les incertitudes potentielles les plus faibles pour la mesure du paramétre température de rosée, la com-
paraison physiqgue montre que les générateurs actuels présentent des performances annoncées
comparables en matiere d'incertitudes, quel que soit leur principe de fonctionnement. Ce constat
confirme que les incertitudes des générateurs dépendent tout autant des solutions techniques mises en
cauvre pour leur réalisation, et des moyens d' étude utilisés pour I’ estimation des incertitudes, que du
principe de générateur retenu.

|.4.4 Générateur a deux températuresarecirculation totaledu CETIAT

Nous nous intéressons maintenant au générateur a deux températures a recirculation totale du
CETIAT, laboratoire pilote de la chaine métrologique en hygrométrie en France depuis 1980. Ce géné-
rateur couvre actuellement le domaine de température de rosée de - 60 °C a + 80 °C. Le laboratoire de
I’ Air Liquide dispose d’'un générateur a mélange couvrant le domaine de température de - 100 °C a
-20°C, qui constitue depuis 1994 la référence nationale sur la plage de température de gelée de
-100°C a- 60 °C".

a/ Générateur a deux températures

Le banc d’ étalonnage est un générateur d'air humide a deux températures a recirculation totale, dont le
schéma de principe est présenté sur la figure 13. On retrouve sur cette installation les différents élé
ments constitutifs des générateurs d'air humide, décrits pages 41 a 44: bain thermostaté, pré-
échangeur, saturateur, mesure de la température.

Air

N
-

O

Figure 13 - Schéma de principe du banc du CETIAT pour I'étalonnage des hygromeétres a condensation
0 bain thermostaté O pré-échangeur 0 saturateur 0 mesure de la température

0 pompe de circulation d’air 0 hygrometres en étalonnage

(19) Voir annexe E page 160.
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Le pré-échangeur (figure 13, repéere O) et le saturateur (figure 13, repére ) sont représentés en détail
sur lafigure 9.

Le pré-échangeur est un serpentin en acier inoxydable de diamétre extérieur 12,7 mm, dont la
longueur développée est d'environ 4 m (six spires superposées, d'un diamétre d'enroulement de
205 mm environ).

Le saturateur est un cylindre en acier inoxydable 316 L, de diamétre intérieur 200 mm. |l contient
environ 100 ml d'eau déminéralisée, ce qui correspond a une hauteur d'eau d'environ 13 mm, pour
une hauteur totale du saturateur de 50 mm environ. A I'intérieur du cylindre, une paroi interne
contraint I’air a suivre un trajet en spirae (repére O de la figure 14), dont la longueur totale est
d environ 50 cm [cre94-2].

Les dimensions du pré-échangeur et du saturateur sont issues d’ essais successifs sur différentes ins-
tallations. La paroi interne qui contraint |'air a suivre une trgjectoire en spirae est inspirée de laveurs
dair de forme analogue, qui présentent une grande efficacité d'échange.

La température de référence est mesurée dans I’ air, en sortie du saturateur, par une sonde a résistance
de platine Pt100 (non représentée sur la figure 14, elle est placée au niveau du repéere 0) reliée a un
multimétre. Une deuxiéme sonde de température, immergée dans I’ eau ou la glace, sert de contréle de
mise en régime : les mesures ne sont effectuées que lorsque les températures de I'air et de I’ eau sont
stabilisées, avec un écart entre elles inférieur a+ 0,1 °C (valeur définie de maniéere empirique).

- a - = b -
Figure 14 - Plan du saturateur du CETIAT - 14a : Vue de profil ; 14b : vue de dessus
O pré-échangeur O saturateur 0 paroi interne (en forme de spirale)

O arrivée d’air 0 sortie d’air 0 eau ou glace
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b / Raccor dement de la chaine francaise

De 1980 a 1993, le raccordement métrologique a la référence primaire (gravimétrique) était assuré par
un étalon de transfert a miroir refroidi, associé a un générateur d’air humide a recirculation totale.
L’ hygrometre a été développé par le CETIAT pour présenter des performances accrues en termes de
sensibilité et de fidéité. Dans une premiére version, le refroidissement du miroir éait assuré par un
circuit d huile pour éviter les problémes de collage du miroir sur I’éément Peltier. La sonde de tempé-
rature était placée dans I”huile et non dans le miroir, pour faciliter le démontage de la sonde en vue de
son étalonnage. L'émetteur et le récepteur optique étaient placés loin de la chambre de mesure, donc a
température constante (indépendante de la température du miroir) et le signal optique transmis par
fibre optique. Enfin, la nature du condensat était observée visuellement au moyen d’une lunette, pour
éviter I’ambiguité entre la buée et e givre aux températures négatives.

Ce premier éalon de transfert a été étalonné au NIST en octobre 1978, sur le domaine de température
de -5°C a+ 25 °C, auprés du générateur a deux pressions « Mark-2 » [ui-méme raccordé au banc
gravimétrique. Les incertitudes du générateur étaient alors de + 0,04 °C entre - 30 °C et 0 °C et de
+0,02°Centre0°Cet + 30 °C.

Sur un deuxieme étalon, I’amélioration du refroidissement a permis de repousser la limite inférieure
du domaine couvert & la température de rosée de - 20 °C. Les incertitudes ont été réduites par une mo-
dification du systéme d'observation du condensat et I'intégration de la sonde de température dans le
miroir. L’incertitude de reproductibilité éait alors de |’ordre de + 0,02 °C. Ce deuxiéme éaon de
transfert a été étalonné dans les mémes conditions en Juin 1983, sur le domaine de température de
rosée de - 20 °C a + 25 °C. La combinaison des incertitudes de I’ é&aonnage et de |’ étalon de transfert
donnaient pour ce dernier des valeurs d'incertitude estimées a + 0,03 °C entre 0°C et +25°C &
+ 0,05°C entre- 20 °C et 0 °C.

Jusgu’en 1993, la référence du CETIAT était cet étalon de transfert a miroir refroidi ; le générateur a
recirculation était utilisé uniqguement pour stabiliser la valeur de I’humidité dans le circuit. La tempé-
rature de I'air en sortie du saturateur et la température de rosée lue par I'éaon de transfert ont été
comparées pendant plusieurs années sur le domaine de température de - 60 °C a + 20 °C. La bonne
concordance des résultats a conduit a considérer la température de I’air en sortie du saturateur comme
référence en température de rosée, avec une incertitude inférieure a + 0,08 °C.

Depuis 1994, la référence est donc la température de I’air en sortie de saturateur, référence qui a éé
établie en observant la concordance entre la valeur de la température mesurée dans le saturateur et la
température de rosée indiquée par I'étalon de transfert sur le domaine de température de - 60 °C a
+ 80 °C. Les installations de référence actuelles couvrent donc un domaine plus grand que le domaine
de raccordement a la référence gravimétrique.
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¢/ Incertitudes
Pour le générateur du CETIAT, I'incertitude globale est |a composition quadratique des trois contribu-
tions indépendantes suivantes :
mesure de latempérature de rosée,
génération de I'air humide (ou « efficacité du saturateur » ),
caractéristiques de la ligne de mesure.

Les tableaux de valeurs des différentes composantes et des facteurs d’ élargissement sont donnés en
annexe F page 162.

L’incertitude de mesure de la température de rosée comprend |es composantes suivantes :
étalonnage des sondes, composante déterminée au vu du certificat d’ étalonnage,

dérive des sondes, déterminée par un suivi des sondes dans le temps (comparaison des certi-
ficats d’ étalonnage sur tout | historique de la sonde)

erreur de modélisation de la correction d’ étalonnage (déterminée par |’ écart maximum entre
les températures calculées a l'aide du polyndbme d éalonnage et les températures
d étaonnage),

auto-échauffement des sondes, déterminé par des mesures réalisées avec des courants de
différentes intensités,

fuites thermiques, représentant les couplages thermiques entre les sondes et le milieu envi-
ronnant.

L’incertitude de génération de I’ air humide comprend |es compaosantes suivantes :
stabilité du bain,
étanchété du circuit,
mesure de pression,

influence du débit d’ air.

Les incertitudes de la ligne de mesure comprennent :
étalonnage du multimétre,
erreur de modélisation de la correction d’ étalonnage,
résolution du multimetre,
dérive du multimétre,

multiplexeur.
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Enfin, il convient de tenir compte de la répétabilité et de la reproductibilité du générateur :
répétabilité,
reproductibilité.

Le graphique suivant (figure 15) présente les incertitudes dans I’ ordre d’ analyse des incertitudes de
I'installation ; il montre I'importance relative de chacune des composantes d'incertitude pour deux
domaines de température de rosée, de - 60 °C a0°C et de 0°C a+ 80 °C. Les incertitudes de laligne
de mesure, négligeables devant les autres contributions, ne sont pas représentées.
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Figure 15 - Composantes de l'incertitude du générateur a recirculation totale
[ -e0°ca0°C [ 0°Ca+80°C

Sur I’ensemble du domaine de température de rosée, la composante la plus importante est la reproduc-
tibilité.

Les deux contributions suivantes, par ordre d’importance, sont les pertes thermiques et la dérive des
sondes de références, toutes deux dues ala mesure de la température.

L’ étanchéité du circuit vient en quatriéme position, suivie de I'influence du débit d'air et de la stabilité
du bain.

Par ailleurs, les incertitudes dues a la reproductibilité, aux pertes thermiques, a la stabilité du bain et a
I’ étanchéité sont trés influencées par la température, avec des incertitudes deux a trois fois plus im-
portantes pour les températures négatives.

Sur I’ensemble du domaine de température, les incertitudes de mesure de la température (comprenant
I’ étalonnage, la dérive, la correction d' éaonnage, |’ auto-échauffement et les pertes thermiques) repré-
sentent plus de 50 % de I'incertitude globale. La réduction des incertitudes du générateur passe donc
nécessairement par une réduction des incertitudes de mesure de la température.
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|.5Versuneréférence en température derosée

En début de chapitre, un rappel théorique a montré que quatre paramétres sont principalement utilisés
pour décrire I"humidité dans I'air : le rapport de mélange, la température de rosée, I’ humidité relative
et la température humide. Cette derniére a longtemps été la grandeur thermodynamique de référence,
notamment en raison de la smplicité de |’ appareil permettant de la mesurer (psychrométre) et de ses
applications directes dans les calculs relatifs aux processus d’ évaporation. Les progrés de la physique
des matériaux et de I'éectronique ont permis le développement des hygrométres a variation
d'impédance et des hygrométres a condensation, entrainant la généralisation de I'utilisation de
I"humidité relative et de la température de rosée. Ainsi, hormis dans le cas du banc gravimétrique ou
de I'hygrometre électrolytique, le rapport de mélange n’est pas mesuré directement ; dans les applica-
tions nécessitant son utilisation, il est calculé a partir de la mesure d’un autre paramétre (en général la
température de rosée).

Parmi les instruments de mesure de |I"humidité dans I'air, I’hygrométre a condensation présente ac-
tuellement les meilleures performances pour le transfert de la référence sur I’ ensemble du domaine de
température de rosée. En conségquence, les travaux de |I’ensemble des laboratoires nationaux portent
sur la réduction des incertitudes des générateurs d'air humide destinés a I’ étalonnage des hygromeétres
a condensation. Différents types de générateurs sont utilisés (deux températures, deux pressions, mé-
lange), dont le paramétre de réglage commun a tous est la température de rosée. Parmi ces générateurs,
trés peu ont été comparés directement & un banc gravimétrique et dans le meilleur des cas sur un do-
maine trés restreint.

La comparaison des générateurs sur la base théorique proposée par Lovell-Smith [Lovoo] conduit a
privilégier le générateur a deux températures, qui présente les meilleures incertitudes potentielles pour
la température de rosée. Cependant, les comparai sons des générateurs actuellement en fonctionnement
dans différents laboratoires nationaux montrent d'une part que les contraintes techniques peuvent
conduire a préférer un autre principe de fonctionnement et d’autre part que tous les générateurs réali-
sés présentent des incertitudes plus importantes sur le domaine des températures négatives. Par
ailleurs, pour les températures positives comme pour les températures négatives, une grande part des
incertitudes est due ala mesure de la température proprement dite.

Au travers de I’ éude bibliographique menée sur les travaux en cours dans les laboratoires nationaux,
deux axes de développement apparaissent :

d'une part, I’extension du domaine de température de rosée vers les températures inférieures a
- 80 °C [ste99, Sca97, Mor97],

d autre part, la réduction des incertitudes des générateurs par une approche plus théorique de leur
comportement [Heig9, Act99, Mam9g]. €t I'’amélioration des moyens de comparaisons entre généra-
teurs [Heigo-2].

Ce deuxiéme axe S appuie notamment sur une meilleure compréhension du fonctionnement des géné-
rateurs. Dans ce sens, un outil émergeant dans les laboratoires est le couplage entre une approche
théorique des échanges de chaleur et de masse dans le générateur et |’ analyse de mesures de tempéra-
ture réalisées en différents points du dispositif [Heig9, Actog]. Dans le cadre de notre étude, qui vise a
réduire les incertitudes sur le domaine de température de rosée de - 80 °C a + 15 °C, nous proposons
d approfondir cette approche par une éude des techniques de mesure de température et des moyens
d’ analyse des mesures obtenues.
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Dans la plupart des générateurs d’air humide, y compris les installations & recirculation totale, le pré-
échangeur et le saturateur sont initialement congus pour optimiser les échanges de chaleur ou de
masse, puis les sondes de température sont introduites dans le systeme. Selon la configuration et la
place disponible, le nombre de sondes est plus ou moins important et celles-ci sont introduites a
I"intérieur du saturateur ou placées dans le bain thermostaté, a I’ extérieur du saturateur. Pour assurer
I’ étanchéité du systéme, |'implantation des sondes dans le saturateur demande un montage particulier,
qui conduit a utiliser des sondes a résistance de platine de type Pt100. L’ incertitude sur la mesure de la
température de référence du générateur doit tenir compte de la qualité métrologique des sondes et de
leur éalonnage, |e plus souvent réalisé par comparaison dans un bain thermostaté. Cette incertitude est
donc nécessairement supérieure aux incertitudes des thermométres de référence utilisés pour
I” étal onnage.

Sur les installations ou plusieurs sondes sont insérées dans le saturateur, celles-ci sont positionnées
dans I'air et / ou dans I’eau ; elles sont utilisées pour vérifier la mise en régime, pour caractériser le
fonctionnement de I'installation et pour valider I’ efficacité du saturateur.

Aingi, les mesures de température ont deux finalités différentes : la premiére est de donner une valeur
de la température de rosée « de référence » du saturateur, la seconde est de fournir un outil d’éude du
comportement du saturateur. Aprés avoir rappelé la définition de la température, nous proposons de
distinguer ces deux finalités et de rechercher pour chacune d’elles la solution technique la plus adap-
tée.

I1.1 Définition de la température

La température thermodynamique caractérise I’ équilibre thermique d'un systeme. Elle est définie a
partir des quantités de chaleur échangées au cours d’un cycle de Carnot. Suivons un fluide parfait qui
évolue de maniére réversible entre une source chaude et une source froide en effectuant deux trans-
formations isothermes et deux transformations adiabatiques. |1 échange de la chaleur avec les sources
au cours des transformations isothermes tandis que le changement de température intervient lors des
transformations adiabatiques. Le rapport des quantités de chaleur échangées avec les sources est dans
le rapport des températures des sources. Cette relation permet de définir le rapport de deux températu-
res. Il est nécessaire de fixer le niveau de I'une des deux températures a une valeur remarquable,
correspondant a un phénomeéne facilement observable et reproductible. Le repére choisi est le point
triple de I'eau (273,16 K). Le Kelvin (K) est alors défini comme étant la fraction 1/273,16°™ de la
température thermodynamique du point triple de |’ eau.
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Pour la mesure pratique de la température, celle-ci est repérée sur une échelle, dont la derniére version
date de 1990 (EIT-90). L’EIT-90 indique les valeurs de la température pour un certain nombre de
points fixes, qui sont des points triples ou des paliers de fusion ou de congélation. En effet, pour une
substance donnée a une pression donnée, la température lors du changement de phase est constante
tant que les deux phases sont en présence ; au point triple, les trois phases sont en présence, la tempé-
rature et la pression sont définies et constantes. Entre les points fixes (11.1.1), latempérature est définie
par une formule d'interpolation (11.1.3) associée a un instrument de mesure. Du point triple de
I”hydrogene (13,80 K) au point de congélation de I’ argent (1234,93 K), I'instrument d’interpolation est
le thermomeétre a résistance de platine étalon (11.1.2).

I1.1.1 Points fixes

Lamise en place de I'EIT-90 consiste a matérialiser les points fixes et a étalonner aux points fixes les
instruments d’interpolation. La matérialisation du point fixe est une cellule étanche contenant le corps
pur. Sur le domaine de température qui nous intéresse dans cette étude, les points fixes de définition de
I’ échelle de température sont les suivants :

Corps Type de point Température

°C K
Argon Point triple -189,344 2 83,8058
Mercure Point triple -38,834 4 234,315 6
Eau Point triple 0,01 273,16
Gallium Fusion 29,764 6 302,914 6
Indium Fusion, Congélation 156,598 5 429,748 5

Tableau 4 - Points fixes

[1.1.2 Thermomeétre a résistance de platine

Les propriétés éectriques et mécaniques des métaux varient avec la température. On peut définir le
coefficient de température a :

(42)

|-
o
—|T%

a dépend du métd et de latempérature; il constitue un moyen de caractériser la pureté du métal.
Pour un thermometre, on recherche un métal dont le coefficient de température a présente les pro-
priétés suivantes :

suffisamment grand, pour une bonne sensibilité

linaire,

reproductible.
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Dans le cas d'un barreau de platine pur, de longueur | et de section s, la variation de résistivité éectri-
que r (T) avec la température est largement supérieure aux variations de longueur et de section dues a
la dilatation du platine, de sorte que la variation de résistance électrique R(T) en fonction de la tempé-
rature est proportionnelle alavariation de résistivité, suivant larelation :

.| ~ I(l) ~ 0
R |): X— = f{(T) x—= » T) x— 43.
( n S n( ) :T) n( ) ( )

ou |y et 5o sont respectivement la longueur initiale et 1a section initiale du barreau de métal.

Le platine est donc particulierement adapté a la réalisation de I’ éément sensible d’ un thermométre. La
variation de longueur et de section du fil avec la température est petite devant la variation de résistivi-
té, mais il est nécessaire d éviter les différences de contraintes mécaniques. L’élément bobiné est
monté « libre de contrainte » dans la gaine : la tenue mécanique de I’ éément sensible est assurée par
le fil de platine lui-méme, ce qui fait du thermométre étalon a résistance de platine un instrument trés
sensible aux chocs et aux vibrations.

La mesure de la température se raméne a la mesure de la résistance éectrique de I’ élément sensible.
Le montage éectrique est un montage « quatre fils », qui permet de s affranchir des résistances de
ligne.

La mesure de la résistance est réalisée avec un multimeétre ou de préférence avec un pont de mesure
qui permet de choisir I’intensité du courant envoyé dans I’ éément sensible. En effet, le courant néces-
saire a la mesure de la résistance provogue un échauffement de I’ élément sensible par effet Joule, qui
modifie I’ équilibre thermique avec le milieu. La quantification de I’ effet d’ auto-échauffement est pos-
sible en extrapolant |a résistance qu’ aurait I’ é ément sensible parcouru par un courant nul. En pratique,
on utilise souvent les courants de 1 mA et 2 mA : I’ échauffement par effet Joule est proportionnel au
carré de |’ intensité du courant (relation P = R.I%) ; en multipliant le courant par C2, la puissance dissi-
pée par effet Joule est doubl ée.

Le pont de mesure permet de mesurer |e rapport de pont X défini comme suit :

(44.)

2|3

ou R, est la résistance du thermomeétre et Rs la résistance interne du pont de mesure.

La valeur de résistance a courant nul (Xoma) €st extrapolée a partir des mesures réalisées avec un cou-
rant de 1 mA (Xina) €t avec un courant de @2 mA (Xepma) al’ aide de larelation suivante:

Xoma = Xima = (X gy = Xima) (45)

La gaine du thermométre est en inox ou en quartz ; elle doit étre étanche, notamment pour éviter
I"introduction de vapeur d’eau qui modifierait les caractéristiques éectriques de I’éément sensible. La
gaine en quartz, plus fragile, présente |’avantage de limiter les échanges thermiques entre |’ élément
sensible et le milieu extérieur (fuites thermiques).
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I1.1.3 Fonction d’interpolation
La fonction d'interpolation de la température entre les points fixes est écrite pour la résistance réduite

W, définie par larelation suivante:

w =D (46.)
I:20,01°C

ou R(T) est lavaleur de larésistance alatempérature T et Ryo1oc est la valeur de la résistance du ther-
momeétre au point triple de I’eau. Pour déterminer la résistance réduite propre au thermométre W, il
faut déterminer Ryo;-c par un étalonnage au point triple de I’ eau.

Larésistance réduite de référence W, est définie par une relation théorique. Sur la plage de température
qui nous intéresse, il existe deux domaines ayant une fonction de référence W, différente pour chacun
d’entre eux :

pour T < 273,16 K, lafonction de référence donnant W; est de laforme:
i

5 . 0. 0
Q4153/15% (47)
7] g g

& Ty

IN(W,(Tgy)) = Ay +é. Aa?”gznla

ou Ty est latempérature, exprimée en K, dans I’ EIT-90.

pour 273,16 K < T < 1234,94 K (961,78 °C), lafonction de référence donnant W; est :

9 i
W, (Te) =Co + 8 C((Ty, - 75415)/481) (48)

i=1

Les coefficients A et C; sont donnés en annexe G page 164, ains que les relations qui permettent de
calculer Ty a partir de W, (relations obtenues en inversant les relations (47) et (48)).

En pratique, il existe un écart entre la résistance réduite de référence W, et la résistance réduite du
thermometre W. L’ étaonnage du thermometre aux points fixes permet de déterminer la fonction écart
F(W) propre au thermométre, définie par :

F(W)=W(Togo)-W:(Too) (49.)

Sur le domaine de température compris entre le point de I’argon et celui de I’ eau, la fonction écart
F(W) est donnée par larelation :

FW) =W(Tg) - W, (Tg) = aXW(Tg) - 1) + bXW(Tg) - ) X¥n(W(T,)) (50.)



Chapitre Il - Mesure de la température

ou a et b sont deux coefficients déterminés par |’ é&aonnage aux points fixes de I'argon et du mercure.
L’ étalonnage au point triple de I’ eau reste indispensable pour obtenir lavaeur de Ry, -c, Nécessaire au
cacul de W.

Sur le domaine de température du point triple de I’eau au point de congélation de I’indium, com-
prenant le point de gallium, lafonction écart F(W) est donnée par larelation :

FW) =W(Tg) - W, (Tgy) = axW(Ty) - 1) (51.)

ou le coefficient a est obtenu par étalonnage au point fixe de I’indium ou au point fixe du gallium. De
méme que ci-dessus, |’ é&aonnage au point triple de I’ eau reste indispensable pour obtenir la valeur de
I:")0,01 °C:

L’ étalonnage du thermomeétre aux points fixes donne les coefficients de la fonction écart propre au
thermomeétre. Pour représenter I’ EIT-90, le thermomeétre étalon doit présenter des caractéristiques mé-
trologiques, notamment de linéarité, qui se traduisent par e respect des deux conditions suivantes :

Larésistance réduite du thermométre au point de gallium W(29,7646 °C) doit étre telle que:

W(29,7646°C) > 1,11807 (52.)

Larésistance réduite du thermomeétre au point de mercure W(-38,8344 °C) doit étre telle que:

\W(-38,8344°C) < 0,844235 (53))

I11.1.4 Incertitudes

La rédisation des cellules des points fixes et |’ é&aonnage d' un thermomeétre dans une cellule présen-
tent des incertitudes. L’incertitude sur la valeur de référence est estimée par la dispersion entre les
différentes cellules du BNM-INM. L’interprétation du palier de changement de phase est également
une source d'incertitude et on se place en général dans les limites 20 % - 80 % de la largeur de transi-
tion du plateau. De plus, en raison de lataille de I’ édément sensible, il existe un écart entre le milieu de
I’élément sensible (dont la température est supposée représenter au mieux la température lue par
I’ensemble de I’ élément sensible) et I'interface solide-liquide qui définit |a température de changement
de phase. Aussi est-il nécessaire d effectuer une correction de pression hydrostatique, qui dépend de la
géométrie et de la nature du point fixe considéré. Cette correction est affectée de I'incertitude sur la
position du milieu de I’ édément sensible du thermométre par rapport al’interface.

Pour |’ étalonnage du thermométre en rapport de résistances (W), il faut tenir compte de la contribution
de I'incertitude au point triple de I'eau, propagée au point fixe considéré. La propagation de
I’incertitude du point triple est proportionnelle a W. L’incertitude absolue ainsi propagée est donc plus
faible pour les valeurs de W inférieures a 1, correspondant aux températures négatives.
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Les incertitudes-types de réalisation des points fixes de |"argon, du mercure, de |’ eau, du gallium et de
I"indium sont présentées dans le tableau 5.

Corps Température Wi (Too) Incertitudes-types
de réalisation

°C K mK

Argon -189,344 2 83,8058 0,215 859 75 0,2

Mercure -38,834 4 234,315 6 0,844 142 11 0,5

Eau 0,01 273,16 1,000 000 00 0,2

Gallium 29,764 6 302,914 6 1,118 138 89 0,2

Indium 156,598 5 429,748 5 1,609 801 85 0,5

Tableau 5 - Valeurs de W et incertitudes de réalisation des points fixes

Les incertitudes d’ étalonnage aux points fixes doivent tenir compte des contributions du thermométre
et de la chaine de mesure de la résistance du thermometre, qui peuvent étre de I’ordre de 2 a 3 mK.
Ces incertitudes comprennent |’ incertitude sur la correction d' auto-échauffement du thermomeétre, les
incertitudes dues aux flux thermiques parasites (couplage de I'éément sensible avec la cellule), la
répétabilité a court terme du thermométre, la répétabilité de la mesure et les incertitudes dues au pont
de mesure : résolution, dérive, exactitude du rapport de pont, influence de la température ambiante,
(S(o

Les incertitudes aux points fixes sont ensuite propagées entre les points fixes, selon la fonction
d'interpolation propre a chaque domaine de température :

Sur le domaine des températures positives, ou s applique I’ équation (51), la propagation des in-
certitudes est linéaire ; elle est proportionnelle al’ incertitude sur W(Gallium) [Ren92].

Sur le domaine des températures négatives, ou s applique I’ équation (50), la propagation des in-
certitudes est représentée sur la figure 16. La relation de propagation fait intervenir des
coefficients de corrélation, difficiles a estimer. La figure 16a présente I’incertitude calculée en
supposant nuls tous les coefficients de corrélation ; la figure 16b présente I'incertitude pour des
coefficients de corrélation non nuls : on constate une différence non négligeable pour les valeurs
de W inférieures a 0,6 [Her90].

La température minimale de notre éude est - 80 °C, qui correspond a une valeur de W de I’ ordre de
0,68. A cette valeur de W, I'incertitude propagée est quasiment indépendante du choix des coefficients
de corrélation ,elle est de I’ ordre de 3 mK.
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Figure 16 - Propagation des incertitudes sur le domaine W< 1

16a : coefficients de corrélation nuls ; 16b : coefficients de corrélation non nuls

I1.2 Premierefonction : mesure de la température de référence

La premiére fonction de la mesure de la température est la détermination de la température de réfé-
rence du générateur, avec des incertitudes de mesure les plus faibles possible. Pour réduire les
composantes d'étalonnage et de dérive de la mesure de la température, nous proposons que la mesure
de la température de référence du générateur d'air humide soit effectuée avec un thermométre que I'on
puisse étalonner aux points fixes de température et qui soit représentatif de I’ EIT-90.

Pour assurer la pérennité du dispositif (en rendant possible et « facile » le remplacement de la sonde
par une autre du méme modele) et éviter les contraintes techniques que poseraient la conception et la
réalisation de sondes spécialement adaptées a notre application, le thermomeétre choisi doit étre un
modéle commercia relativement courant et ne doit pas subir de modifications importantes qui empé-
cheraient son étalonnage aux points fixes (par exemple par I'gjout de piéces d'un diamétre supérieur au
diamétre des cdlules d’ étalonnage).

Il existe plusieurs modéles de thermomeétres correspondant a ce cahier des charges. Nous avons écarté
les modeles de thermométres trop onéreux ou trop récents, au profit d'un modéle connu, fiable et cou-
ramment utilisé dans les laboratoires de thermométrie. Ainsi, le thermomeétre choisi est un
thermomeétre a résistance de platine de marque Tindey, de type 5187 SA, a gaine quartz. Ce modéle
est connu pour présenter de faibles fuites thermiques, mais un auto-échauffement relativement impor-
tant, de I’ordre de 3 mK [Her94]. L’estimation de I’ auto-échauffement nécessite un pont de mesure
permettant de réaliser les mesures avec différents courants. D’autre part, |'appareil de mesure de la
résistance doit présenter une quaité métrologique compatible avec la qualité du thermométre.
L’ appareil choisi est un pont de mesure ASL F700B a courant alternatif, dont les spécifications annon-
cées par le constructeur pour la mesure de résistance, traduites en température, sont meilleures que le
mK. Ces caractéristiques ont été veérifiées lors de |’ étalonnage de la chaine de mesure.

La chaine de mesure constituée du thermometre et du pont de mesure est entierement dédiée a la me-
sure de la température de référence dans le générateur d'air humide. Elle a été étalonnée aux points
fixes du laboratoire de thermométrie primaire du BNM-INM en novembre 1999, avec deux objectifs :

obtenir une incertitude d’ éalonnage inférieurea+ 5 mK ;

étudier les possibilités d’ estimation des incertitudes dues a I'introduction du thermomeétre dans le
dispositif expérimental constituant le générateur d'air humide.
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11.2.1 Etalonnage de la chaine de mesur e de la températur e de r &érence

a/ Chaine de mesure et mode opératoire

Lors de I’ é&talonnage de la chalne de mesure, celle-ci est complétée d’ un enregistreur graphique, qui ne
fait pas partie intégrante de la chaine de mesure, mais qui permet d' affiner I’ évaluation des incertitu-
des d éalonnage. Pour tous les points fixes, I'enregistrement graphique de I'évolution de la
température du thermomeétre de référence permet de s assurer du plateau de changement d’ état et no-
tamment de la surfusion pour les plateaux de congélation. Pendant le plateau, des mesures sont
réalisées avec un courant de 1 mA puis avec un courant de Q2 mA pour estimer la correction d’ auto-
échauffement et I incertitude associée.

b / Cellules d’ étalonnage

Les cellules sont congues suivant une symétrie cylindrique. Sur chacune d entre élles, un systéme as-
sure le centrage du thermometre. Chaque point fixe est adapté au niveau de température et aux
conditions particuliéres de réalisation (compatibilité des matériaux).

La cellule de mercure (- 38,8344 °C ; cdllule Hg-INM-97/1-INM) est introduite dans un bain
d acool a débordement, dont le débit est gjusté pour obtenir un débordement homogéne et non
turbulent.

Le générateur de température du point d'argon (- 189,3442 °C) est une cuve d’ azote liquide sous
pression (cryostat n°3), qui fonctionne comme une cocotte-minute: le réglage de la température
est obtenu par réglage de la pression (gjout de masses sur la soupape). La cellule est choisie parmi
le lot de cellules du BNM-INM : cellule Ar-INM-35-INM.

Le point triple de I’eau (0,01 °C) est une cellule en verre (cellule 821) immergée dans un bain
thermostaté ISOTECH. La cellule est fragile et larédisation de la glace pour obtenir une interface
solide-liquide en eau pure, sans briser la cellule, est délicate. La stabilisation de la température
demande une vingtaine d' heures environ.

Les points fixes du gallium (+ 29,7646 °C) et de I'indium (+ 156,5985 °C) nécessitent une tempé-
rature homogene : une hétérogénéité de la température entraine un palier plus court ou un palier
long présentant une forte dérive. La solution retenue est un four a air chaud a recirculation, fonc-
tionnant un peu comme un bain & débordement (four a air Ga/l et cellule Ga 42 pour le gallium,
four aair 150/450/1 associé al’ensemble de régulation Reg/1 et cellule In 43 pour I’'indium).

Pour les deux points fixes en températures négatives, des précautions particuliéres sont prises pour
éviter la migration de givre depuis le milieu ambiant. Dans le cas du point d’argon, la cellule est sou-
mise a un balayage a I’hélium pendant la mise en place du thermomeétre, pour éviter la formation de
givre ou de glace dans le fond de la cellule. Pour le point du mercure, le givre formé sur les parois en
contact avec le milieu ambiant provoque, lors de la remontée en température, une pollution du bain par
migration de |’eau de fonte dans I'alcool. Cet apport d' eau détériore les propriétés physiques du bain
et peut conduire a une variation sensible de la valeur de consigne du bain correspondant au change-
ment d' éat danslacdlule.
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¢/ Couplagesthermiques

L’ estimation des fuites thermiques revient a quantifier le couplage thermique entre le thermomeétre et
la cellule, par rapport au couplage thermique entre le thermomeétre et le milieu extérieur (bain par
exemple) par la gaine et les connections du thermomeétre. Pour cela, selon les possibilités offertes par
le dispositif expérimental, on peut soit imposer une variation de la température de consigne du géné-
rateur de température, soit déplacer le thermometre dans la cellule. Si le couplage thermique entre le
thermomeétre et la cellule est suffisant, la variation de consigne de I'enceinte ou le déplacement de
I’ élément sensible ne sont pas ressentis par le thermomeétre. Si le couplage est extrémement bon et le
thermometre suffisamment sensible, on doit méme pouvoir détecter I’ effet sur I'élément sensible de la
pression hydrostatique.

L’gout d'un liquide de contact améliore le couplage thermique entre |I’éément sensible et la cellule.
La quantité de liquide de contact doit étre suffisante pour couvrir I'élément sensible, mais gjustée de
maniére a éviter le couplage entre la tige du thermomeétre et |le générateur de température. Suivant la
température, on utilise de I’eau ou de I’acool. Le mélange d'eau et d'alcool provoguant une réaction
exothermique, il est nécessaire d' éviter ce mélange dans le doigt de gant, en ringcant au préalable le
thermometre avec le liquide de contact du point fixe considéré.

d / Résultats d’étalonnage

Les résultats d’ étal onnage sont présentés dans le tableau 6 ci-dessous.

N° mesure Température Teo (K) X(i)
Valeur brute Valeur corrigée
1 83,8058 0,054173 0,054169
2 234,315 6 0,211523 0,211519
3 234,315 6 0,211523 0,211519
4 234,315 6 0,211523 0,211519
5 234,315 6 0,211523 0,211519
6 273,16 0,250555 0,250552
7 302,914 6 0,280141 0,280138
8 429,748 5 0,403267 0,403265
9 273,16 0,250553 0,250551
10 429,748 5 0,403266 0,403263
11 302,914 6 0,280138 0,280136
12 273,16 0,250552 0,250550

Tableau 6 - Etalonnage du thermomeétre Tinsley de référence - Résultats bruts et résultats corrigés

Au point triple de I'argon, un palier (dans le sens solide ® liquide) a été réalisé (n° 1). La valeur
de Xgs,805 s ) & €té relevée pour 20 % d’ argon liquide formé au cours de la transition de phase.
Au point triple du mercure, quatre paliers (dans le sens solide ® liquide) ont été réalisés (n° 2, 3,

4 et 5) dont deux aprés retour & température ambiante. Pour chaque palier, la valeur de Xzs31s 6 k)
a été relevée pour 20 % de mercure liquide formé au cours de la transition de phase.
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Trois mesures (n° 6, 9 et 12) ont été effectuées au point triple de I’ eau. Entre chague mesure, le
thermomeétre a été porté a la température des points fixes de I'indium et du gallium. On observe
une |égére dérive au point triple de |’ eau a la suite du passage au point fixe de I'indium.

Au point de gallium, deux paliers (dans le sens solide ® liquide) ont été réalisés (n° 7 et 11). Pour
chaque palier, la valeur de X014 6 k) @ €té relevée pour un pourcentage de métal en phase liquide
compris entre 5 et 20 %.

Au point d'indium, deux paliers ont été réalises (mesure n° 8 dans le sens solide ® liquide et me-
sure n® 10 dans le sensliquide ® solide). La premiére valeur de Xze745 5 k) @ €té relevée pour un
pourcentage de métal en phase liquide compris entre 5 et 20 %, |a seconde pour un pourcentage de
métal en phase liquide compris entre 90 et 75 %.

Les valeurs brutes ont été corrigées pour tenir compte de |’ auto-échauffement du thermometre a résis-
tance de platine et de |la pression hydrostatique dans les cellules thermométriques.

Lesvaleurs de X(i) permettent de calculer les rapports W(i) :

W(|) = X—(I) (54.)

X273,16 K

Les bilans d'incertitude de I’ étalonnage en chacun des points fixes figurent en annexe H. Les résultats
sont présentés dans le tableau 7 ci-dessous.

Corps Température Too w Incertitude élargie sur Teo
(en K) (sans unité) (en mK, avec k=2)

Argon 83,805 8 0,216 199 7 1,6

Mercure 234,315 6 0,844 213 4 1,8

Eau 273,16 1 1,4

Gallium 302,914 6 1,118 083 3 1,6

Indium 429,748 5 1,609 511 6 2,4

Tableau 7 - Valeurs de W(i) et incertitudes d'étalonnage

Les incertitudes mentionnées ici sont les incertitudes d’ étalonnage de la chaine de mesure, qui tiennent
compte des différentes sources d’incertitude de I’ étalonnage. Elles ne tiennent pas compte de la dérive
along terme de la chaine de mesure ni des incertitudes dues a son utilisation dans des conditions diffé-
rentes de celles de I éalonnage. L’ estimation de la dérive est présentée dans le paragraphe suivant.
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I1.2.2 Incertitudes de la chaine de référence

Sur I’ensemble du domaine de température, les incertitudes d’ étalonnage de la chaine de mesure de la
température de référence, comprenant |'étalonnage aux points fixes et la propagation entre les points
fixes, sont inférieures a £ 5 mK. L’incertitude de dérive de la chaine de mesure est estimée par un
suivi mensuel au point de gallium de novembre 1999 a décembre 2000. Les rapports de pont relevés
sont présentés sur lafigure 17. Pour ce suivi mensuel, le point de gallium est préféré au point triple de
I”eau pour deux raisons pratiques : d une part, la cellule du point de gallium est moins fragile que la
cellule du point triple de I’ eau et d’ autre part, sa mise en cauvre ne nécessite que deux atrois heures de
mise en régime. Le point de gallium et le point triple de I'eau étant a des températures proches, on
estime qu’ une dérive ou une variation accidentelle de la résistance du thermométre au point fixe du
gallium peut étre considérée comme une bonne approximation de la variation au point triple de I'eau.
Lavaleur maximale de I’ écart mesuré sur un an d’ utilisation intensive du thermomeétre est de 2 mK. Le
nombre de valeurs mesurées (supérieur a 10) est suffisant pour estimer un écart-type et évaluer
I’incertitude due a la dérive par une méthode de type statistique. Le détail du traitement des incertitu-
des est présenté dans le chapitre V.

La vérification du rapport de pont obtenu au point de galium permet également d estimer I’ auto-
échauffement, dont la valeur moyenne est de 3 mK et dont I’ écart type représente une estimation de
I"incertitude sur la correction d’ auto-échauffement.

Rapport de pont
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Figure 17 - Dérive de la chaine de mesure de température sur 13 mois

+courant1mA  ocourant @ mA

Les valeurs de W aux points fixes du mercure et du gallium (voir le tableau 7) satisfont les critéres
requis (W(29,7646°C) > 1,11807 et W(-38,8344°C) < 0,844235), indiqués page 63, pour que le ther-
momeétre soit considéré comme un instrument d'interpolation de I'EIT-90.
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I1.3 Deuxieme fonction : éude du générateur

La deuxieme finalité des mesures de température est I’ étude du comportement du générateur. Cette
méthode est basée sur I’ observation de la réponse de sondes de température placées en différents
points du saturateur, suite a une perturbation volontaire d’'un paramétre tel que le débit ou la tempéra-
ture en entrée de saturateur. Il est donc nécessaire d'introduire les sondes dans le saturateur dont les
dimensions sont limitées par le volume de travail du bain et par les contraintes imposées par la mesure
de latempérature de référence. Aing, le diamétre maximal de la cellule est d’ environ 60 mm, pour une
hauteur de I’ ordre d’ une dizaine de centimétres. L’ un des problémes majeurs est |a taille des sondes et
le passage des fils de raccordement électrique. Les sondes doivent perturber le moins possible le com-
portement du saturateur, tant au niveau thermique qu’'au niveau de I'écoulement d'air. D’ aprés les
résultats relevés dans la bibliographie, les écarts de température dans le saturateur sont de quelques
centiemes de degrés : les sondes de température doivent donc présenter une résolution meilleure que
0,01 °C. De plus, €elles doivent présenter un temps de réponse suffisamment court pour permettre de
caractériser la dynamique du systéme.

Quelques modéles de sondes a résistance de platine présentent une résolution satisfaisante, mais
I’ élément sensible est souvent d’ une taille relativement importante en comparaison des dimensions du
saturateur. De plus, la gaine entourant I’ éément sensible, nécessaire a I’ é&anchéité du montage, aug-
mente encore |’ intrusion de la sonde et le risque de fuites thermiques.

Les couples thermoélectriques peuvent étre de tres petite taille (inférieure au mm) et ont un temps de
réponse trés court. Par leur principe méme, les couples thermoél ectriques mesurent un écart de tempé-
rature (entre la soudure froide et la soudure chaude) et peuvent étre utilisés en montage différentiel.
Leur sensibilité est de |’ ordre de quelques dizaines de mVv.°C™. Pour un écart de quelques centiémes de
degré, la tension délivrée est donc trés faible, inférieure au nV. Les mesures de trés faibles tensions
présente des incertitudes importantes ; pour cette raison, les couples thermoélectriques n’ont pas été
retenus.

Le choix s est porté sur des thermistances, sondes connues pour leur résolution d' une part et leur petite
taille d’ autre part, mais présentant une réponse non linéaire et un auto-échauffement important.

11.3.1 Thermistances

L es sondes choisies sont des thermistances de la marque Y Sl, type 55031, a coefficient de température
négatif (CTN), qui présentent une résistance de 10 kW a 25 °C (a courant nul) et peuvent étre utilisées
sur la plage de température de - 80 °C a + 100 °C. Le temps de réponse indiqué par le fabricant est de
1,5 seconde dans un liquide brassé et de 15 secondes dans I'air calme. La dérive annoncée est infé-
rieure a 0,01 °C sur 10 mois. L’élément sensible est une perle dont les dimensions maximales sont
2,4 mm x 3,1 mm et le montage de la téte est théoriquement éanche al’ humidité.

La courbe de la résistance d’ une thermistance en fonction de la température est de la forme suivante:

(55.)

ou R, est la résistance a la température de référence Tp et b est une constante définie pour chague
sonde.
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Larelation donnant latempérature T en fonction de larésistance R est dlors de laforme:

T :LOR (56.)
e
b+T, ¥n¢c—=
"R,

5
]

Aprés un cyclage thermique entre - 80 °C et + 80 °C, les thermistances ont été éalonnées par compa-
raison a la chaine de température de référence décrite au paragraphe précédent, dans le bain
thermostaté muni d’'un bloc de comparaison, sur la plage de température de - 80 °C a + 60 °C. A titre
dillustration, lafigure 18 présente la courbe de réponse d’ une des thermistances utilisées.

10000 -

1000 4

Résistance (10° ohm)
[
o
o

10 4

-80 -60 -40 -20 0 20 40 60
Température (°C)

Figure 18 - Thermistances : résistance R (en kW) en fonction de la température q (en °C)

Par la suite, la conversion de la résistance en température est effectuée avec un polynéme en In(R), de
laforme g = a.(In(R))* + b.(In(R))*+ c.In(R) + d, ol les valeurs de a, b, ¢ et d sont déterminées pour
chaque sonde par étalonnage.

Une incertitude est associée a la mesure de température réalisée avec les thermistances. Cette incerti-
tude doit notamment tenir compte, entre autres contributions, de I'incertitude d'éaonnage et de
I’incertitude liée ala modélisation de la correction d’ étalonnage.

L’ étalonnage étant effectué par comparaison a la chaine de référence, I'incertitude liée a
I’ étalonnage comprend la contribution de I'incertitude de la chaine de référence (£ 5 mK) et la
contribution liée au générateur de température dans lequel est réalisée |la comparaison. Cette der-
niére contribution est donc liée a|I’homogénéité et a la stabilité du bain thermostaté, que I’ on peut
estimer sur la base des données du constructeur et des essais réaisés; dle est supérieure a
+ 0,01 °C.
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L’erreur liée a la modélisation est estimée aux températures d’ étalonnage, en calculant I’ écart en-
tre la valeur de la température de référence et la température calculée par la correction
d éaonnage. Avec la modélisation utilisée, I'écart maximal sur le domaine d’ étalonnage est de
I’ordre de 0,1 °C. Cet écart est lié au degré du polynéme de correction, il peut bien sir étre réduit
en prenant un polyndme de degré plus élevé, mais la modélisation perd alors tout sens physique et
nous avons préféré conserver un polynéme de degré 3. Cette vaeur de I’ écart, relativement im-
portante, est due en partie al’alure non linéaire de la courbe de réponse des thermistances (voir la
figure 18). Cette contribution peut étre réduite en étalonnant les thermistances sur une plage plus
étroite. A titre de test, un éaonnage sur le domainede-2 °C a0 °C aééréaisé; I'erreur lie ala
modélisation est réduite mais I'essai met en évidence une incertitude de reproductibilité de
I’ étalonnage d’ environ + 0,01 °C.

En conséquence, sans méme élaborer un bilan complet et en se plagant dans les meilleures conditions
(étalonnage sur une plage réduite et conditions optimales d’homogénéité et de stabilité du bain),
I’incertitude de mesure de température des thermistances est supérieure a + 0,02 °C.

De plus, une incertitude non négligeable est liée au milieu dans lequel |es thermistances sont plongées.
En effet, de la méme maniére que pour le thermometre de référence, le courant d'alimentation de
I’élément sensible (nécessaire a la mesure) provoque un auto-échauffement par effet Joule. Selon les
échanges thermiques entre I'éément sensible et le milieu dans lequel la thermistance est immergée,
I’ auto-échauffement est plus ou moins important. Pour s en affranchir, la valeur de résistance a cou-
rant nul doit étre extrapolée a partir de mesures réalisées avec des courants différents.

La méthode d’ étude du comportement du générateur est basée sur I’ analyse de la réponse de plusieurs
sondes suite & une perturbation, il est donc nécessaire de suivre cette réponse a |’ aide d’une centrale
d acquisition. Or, la possibilité de régler le courant de mesure n'est pas disponible sur la plupart des
centrales d’ acquisition.

Afin de déterminer si I’ auto-échauffement peut étre une cause d’ erreur importante, nous cherchons a
quantifier la puissance dissipée par effet Joule dans I’ élément sensible en fonction de la température.
La résistance des thermistances varie avec la température et le courant de mesure du multimétre utilisé
pour la mesure de la résistance (multimetre interne de la centrale HP34970A) est automatiquement
choisi par le multimétre en fonction de la résistance (voir le tableau 8 ), de sorte que la puissance dis-
sipée varie fortement avec latempérature.

Gamme de résistance Intensité du courant de mesure
(kw) (mA)
10 0,1
100 0,01
1000 0,005
10 000 0,0005

Tableau 8 - Intensité du courant de mesure dans les thermistances
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La puissance dissipée par effet Joule dans les thermistances en fonction de la température est repré-
sentée sur lafigure 19.

Puissance dissipée
27 (mw)
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Figure 19 - Puissance dissipée par effet Joule dans les thermistances

La puissance maximale dégagée est de I’ordre de 1 mW (aux environs de - 25 °C). A titre de compa-
raison, la puissance dissipée par effet Joule dans le thermométre de référence (résistance 25 ohms,
aimenté par un courant de mesure de 1 mA) est de I’ ordre de 25.10° mW, soit quarante fois moindre.
Cette puissance provoque un auto-échauffement de I’ élément sensible du thermomeétre de I’ ordre de
3 mK (valeur relevée au point de gallium).

L’ auto-échauffement des thermistances peut donc étre de quelques centiemes de degré et il ne peut pas
étre négligé.

[1.3.2 Estimation des écarts de température

On écrit les écarts de température entre deux points quel conques sous la forme suivante :
m =0O2-a (57.)

ou q; est latempérature au point 1 et g, la température au point 2. L’ application de la relation de pro-
pagation des incertitudes a la relation précédente permet d' écrire I'incertitude U(Dq) sur I'écart de
température Dq en fonction des incertitudes sur g; et g :

UZ(Dé):UZ(él)"'UZ(éz)' 2xU(e,)U(e,) (58.)

our est le coefficient de corréation entre U(q,) et U(qy).
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Les thermistances éant du méme type, I'incertitude U(q,) est supposée égale a U(qy). L’ équation pré-
cédente peut alors s écrire:

U3De)=2U2%@)- 2x X 2@) (59.)

Si r =1, I'incertitude-type U(Dq) est nulle. Dans le cas contraire, si r = 0, I'incertitude-type sur | écart
de température est U(Dg) = C2.U(q). Le coefficient de corrélation a donc une importance non négli-
geable sur I'incertitude, mais sa valeur n'est pas connue. Ainsi, on ne peut pas considérer que
I"incertitude U(Dq) sur I’ écart de température est nulle, mais qu’elle est située entre une valeur proche
de 0 et une valeur proche de C2.U(q). Or on a vu précédemment que U(q) est au moins de quelques
centiemes de degré, donc U(Dq) est compris entre une valeur proche de O et quelques centiémes de
degré.

Ains, I'incertitude sur les écarts calculés avec |'équation (57) peut étre de I’ordre de grandeur des
écarts que I’on cherche a déterminer et il est nécessaire d envisager une autre méthode. La méthode
d'inversion des sondes présentée ci-dessous nécessite d'utiliser deux sondes de méme type. L’ écart
mesuré est un écart de résistance et |’ écart de température est ensuite calculé en utilisant le coefficient
de sensihilité des sondes, obtenu en dérivant le polyndme d’ étalonnage. Les corrections d’ étaonnage
sont différentes d’ une sonde a I’ autre, mais les polyndmes dérivés conduisent par contre a des valeurs
de sensibilité dq / dR relativement proches (I’ écart est inférieur a 1 %, nous utiliserons donc par la
suite le méme polynéme dq / dR pour toutes les thermistances).

température (°C)

[e)
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Figure 20 - Thermistances : allure du coefficient de sensibilité dq / drR

L’alure de la courbe étant loin d' étre linéaire, I’ utilisation de la sensibilité doit étre limitée a de petits
écarts de température. La figure 21 représente un schéma de I’ erreur (q'2 - ) commise en utilisant la
pente de la courbe au point d abscisse R; pour estimer la température au point R, pour un écart de
résistance (R-Ry).
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Pour des écarts de température (g; - 0) jusqu’'a 0,1 °C, I'écart de linéarité (q'> - g,) est inférieur a
0,4 mK, donc négligeable. Il faudra par contre en tenir compte pour des écarts de température supé-
rieursa 0,1 °C car |’ écart de linéarité n’est plus négligeable.

Température

»
»

Résistance

Ri R

Figure 21 - Thermistances : écart de linéarité

L es sondes de température sont positionnées en deux points distincts, le premier de température T et le
second de température T + Dg. La méthode consiste a faire une mesure de la résistance en chacun des
points, puis a inverser les deux sondes et refaire une mesure. Pour ce faire, on fait les hypothéses sui-
vantes :

I’ écart de température Dq entre les deux points est constant dans e temps,
I’ écart de température Dq n’est pas modifié par le déplacement des sondes,
I"incertitude sur la position physique des sondes est négligeable.

L’ écart de résistance étant converti en écart de température, on peut raisonner indifféremment en ré-
Sistance ou en température.

Dans la premiére configuration, le thermometre 1 lit T, =T, le thermométre 2 lit T,=T + Dqg.
Aprésinversion des sondes, le thermomeétre 1 lit T,'=T '+ Dq et lethermomeétre 2 lit T, =T .
L’ écart de température est alors calculé par larelation suivante:

— Tll- T1 +T2 B Tzl

™ 2

(60.)

Par cette méthode, on mesure donc la moyenne de I’ écart de température avant et apres inversion des
deux sondes ; il est donc primordia que I’ écart de température ne varie pas pendant les opérations.

Dans le cas d'un saturateur équipé de sondes immergées dans I'air et dans I’ eau, le déplacement des
sondes demande un démontage complet du saturateur, qui consiste a sortir le saturateur du bain (donc
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a desserrer les raccords pour désolidariser le saturateur du circuit externe), démonter le saturateur,
déplacer les sondes, changer I’ eau, fermer le saturateur, effectuer le test de fuites du saturateur, remet-
tre le saturateur dans le bain, brancher sur le circuit externe, effectuer un second test de fuite, remettre
le bain a sa consigne initiale. Le premier obstacle a la mise en cauvre de cette technique est donc le
temps nécessaire a ces opérations. Si la température de travail est négative, les sondes d'eau sont pri-
ses dans la glace et il est alors nécessaire de remonter a une température positive pour déplacer les
sondes. Le deuxiéme obstacle a I’ utilisation de cette méthode est I'impossibilité de reproduire rigou-
reusement la méme température de consigne, puisque celle-ci est réglée a une température proche de la
température ambiante pour les opérations de démontage. La température de travail ne peut donc pas
étre identique avant et aprés positionnement des sondes, ce qui implique d’ effectuer une correction a
partir d’une troisieme sonde qui reste immobile entre les deux essais et qui permet ains de recaler la
réponse de chacune des sondes.

Enfin, pour appliquer cette méthode, il est indispensable que I’ écart de température que I’ on cherche a
estimer soit constant, ce qui revient dans notre cas a supposer une hypothése de reproductibilité. Les
essais réalisés montrent que I’ écart de température entre les deux points de mesure ne peut pas étre
considéré comme constant, en raison des opérations de montage et démontage. Par contre, les écarts
moyens mesurés sont de |’ ordre de quelques centiémes de degrés, ce qui confirme |’ ordre de grandeur
des écarts de température SUpposes.

La figure 22 représente les écarts mesurés dans le bain (et non dans le saturateur), pour trois tempéra-
tures de consigne proches, en utilisant quatre sondes dont deux mobiles et deux fixes.
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Figure 22 - Gradients de température dans le bain - Comparaison des méthodes d’estimation
e gradients de température mesurés par la méthode d’inversion des sondes

O etO gradients de température mesurés avec une sonde fixe et une sonde mobile
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Sur cet essai, on a pu appliquer toutes les méthodes décrites précédemment, dont celle de I’ é&aonnage
sur un domaine restreint. Les disgues foncés représentent le résultat issu du calcul par la méthode
d'inversion des sondes (relation 60) appliqué aux deux sondes mobiles. Les carrés et les cercles repré-
sentent les écarts estimés en utilisant une sonde mobile et une sonde fixe (avec les deux sondes fixes et
les deux sondes mobiles, on a quatre jeux de valeurs exploitables). On constate d’ une part que les ré-
sultats different selon le jeu de sondes utilisé et d'autre part que I'écart estimé par la méthode
d'inversion des sondes est bien la moyenne des écarts.

Ains, quelle que soit la méthode utilisée, I'estimation des écarts de température est entachée
d'incertitudes. Celles-ci sont au moins aussi importantes que les écarts de température que I’ on cher-
che a estimer ; les thermistances ne permettent donc pas de mesurer les gradients de température dans
le générateur.

Cependant, la méthode proposée pour I’ étude du générateur ne repose pas exactement sur la mesure du
gradient, mais sur |’analyse des variations du gradient de température dans le saturateur par rapport a
un cas de référence.

En supposant que I'on peut accéder au gradient de température de |’ état de référence par une autre
méthode, les thermistances peuvent étre utilisées pour |’ estimation des variations du gradient de tem-
pérature (figure 23). De la méme maniére que pour la méthode d’inversion des sondes, on propose de
s afranchir de I’ é&aonnage des sondes (donc, notamment, de I’ incertitude due a la modédlisation de la
correction d’ étalonnage) en mesurant uniquement des variations de résistance, que |I’on convertira en
variations de température a I’aide du coefficient de sensibilité. Les sondes ne seront pas déplacées,
pour éviter les incertitudes dues au démontage de I’ installation. Les sondes restant a leur place initiale,
donc dans le méme milieu, on peut estimer que I’ auto-échauffement reste du méme ordre de grandeur.
Cet auto-échauffement reste a déterminer, par exemple par une mesure a deux courants.
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Figure 23 - Estimation de la variation du gradient de température

dg = Dq’12 - Dgi2 peut étre mesuré, mais Dgi2 reste inconnu.
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1.4 Conclusion

On a distingué deux finalités différentes des mesures de température dans le générateur d’air humide.
La premiére est la détermination de la température de référence, qui doit présenter les incertitudes de
mesure les plus faibles possibles sur la détermination de la température en un point du systéme. Pour
remplir cette fonction, nous proposons d’ utiliser une chaine de mesure comprenant un thermomeétre
25 ohms a gaine quartz et un pont de mesure. Cette chaine de mesure est étalonnée aux points fixes
avec une incertitude d' éaonnage de £ 5 mK sur I’ensemble du domaine et une dérive sur la premiéere
année inférieure a £ 2 MK ; elle présente les caractéristiques requises pour étre considérée comme un
instrument d’ interpolation de I’ échelle de température EIT-90.

La deuxieme finaité des mesures de température est I’ étude du générateur. Pour cette fonction, qui
demande de mesurer des écarts de température de quelques centiémes de degré dans le systéme, nous
proposons d’employer des thermistances. Nous avons montré que les incertitudes d étalonnage des
thermistances sont incompatibles avec les écarts recherchés et avons présenté les possibilités
d estimation des écarts de température en exploitant directement les mesures de résistance. Les mé-
thodes décrites, utilisant des sondes fixes et des sondes mobiles, ont éé validées expérimentalement ;
il en résulte que I’on peut estimer une variation du gradient de température, avec une incertitude de
I’ordre de + 0,5 mK (ordre de grandeur de la résolution des thermistances). Par contre, le gradient
moyen de température ne pourra étre déterminé qu’avec une incertitude liée a la reproductibilité du
dispositif expérimental, donc de |’ ordre de £ 10 a + 20 mK.

En I’ absence de perturbation provoquée volontairement, les variations observées permettent d’ estimer
larépétabilité et, dans une certaine mesure, la reproductibilité du systéme.

Dans le cas contraire, I’influence d’ une perturbation volontaire peut étre estimée par rapport a un état
de référence.
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Dans le chapitre précédent, nous avons distingué deux fonctions de la mesure de température et identi-
fié des solutions techniques. Ainsi, la température de référence peut étre déterminée avec des
incertitudes de quelques mK en utilisant un thermometre d’interpolation de I'EIT-90 et un pont de
mesure tandis que des thermistances et une centrale d’ acquisition permettent de détecter des variations
de température en différents points du générateur, avec une résolution inférieure a 1 mK et un temps
de réponse de quelques secondes.

Cependant, la qualité des mesures de température dépend de I’ ensemble des échanges thermiques entre
les capteurs et le milieu dans lequel ils sont implantés. En conséquence, le générateur d'air humide
doit étre congu en tenant compte des contraintes liées a la mesure de la température (chapitre 11) et des
contraintes liées ala saturation de I’ air humide (chapitre I).

La démarche suivie consiste a s appuyer sur la définition de la température de rosée pour déterminer
un montage théorique qui permette de générer cette température. Ce montage théorique, ou « cellule
idéale», ne peut étre réalisé parfaitement en pratique, notamment en raison du raccordement de
I"hygromeétre de transfert et des échanges entre le dispositif et son environnement. Le passage du
montage théorique au dispositif expérimental s'accompagne d’ erreurs et d' incertitudes liées a la réali-
sation pratique du dispositif, donc aux contraintes et aux choix techniques.

Le présent chapitre vise a définir et réaliser le générateur d’air humide prototype a partir de la défini-
tion théorique de la température de rosée : apres la définition de la cellule idéale (111.1a), I’ é&ude porte
sur la cellule sans écoulement d'air (111.2) puis sur la cellule soumise a I’ écoulement d'air nécessaire
au raccordement de I’ hygrometre (111.3).

I11.1 Delaceluleidéale au générateur d’air humide

a/ Définition dela cdlule « idéale »

Par définition, la température de rosée est la température a laquelle I'air est saturé par rapport a l'eau
liquide ou alaglace. A une température et une pression données, |'air est saturé sil existe un équilibre
indifférent entre la phase gazeuse et I'eau liquide (ou la glace). L’allure de la surface de séparation
entre les deux phases ayant une influence sur I'équilibre, la saturation est définie pour une interface
plane [Hares5]. A I'équilibre, la pression partielle de vapeur d'eau est la pression de vapeur saturante et
savaleur ne change pas tant que les conditions de température et de pression sont constantes.

Aing, laréaisation la plus fondamentale de I’humidité dans I’ air est I’ éablissement d'une pression de
vapeur en équilibre avec une surface d'eau liquide ou de glace a une température donnée [Bel9o2, Heig9,
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Actog]. Pour générer le paramétre température de rosée, on peut donc s'inspirer de la définition de la
pression de vapeur en phase pure et des moyens expérimentaux qui ont servi a sa détermination.

Considérons une cellule étanche ala pression p et alatempérature T, dans laquelle coexistent |a phase
vapeur et la phase condensée, avec une surface de séparation plane. A |'équilibre, la pression de va-
peur qui regne dans la cellule est la pression de vapeur saturante et la température de la cellule et 1a
température de rosée. Si la cellule ne contient que de I’ eau et de la vapeur d’ eau, la pression de vapeur
saturante ne dépend que de la température. Si la cellule contient de I’ eau et de I’air humide, la pression
de vapeur ne dépend que de la température et de la pression (par I'intermédiaire du facteur
d augmentation f). La température de la cellule est supposée homogeéne et constante, c'est donc - par
définition - la température de rosée de I’air humide. En théorie, la chalne de mesure de la température
de référence décrite au chapitre précédent permet de mesurer la température de la cellule, donc la tem-
pérature de rosée. L’incertitude sur la mesure de la température de rosée reste a déterminer.

b/ Versle générateur d'air humide

L’ objectif du générateur d’air humide est d’ étalonner un hygrometre de transfert, lequel servira par la
suite a éaonner d autres hygrométres par comparaison. Pour que le dispositif décrit au paragraphe
précédent constitue un générateur d’air humide, il faut que la température de rosée produite dans la
cellule puisse étre lue par |I’hygrométre de transfert. Ce dernier est un hygromeétre a condensation du
laboratoire, spécialement dédié a cette application. Le débit d'air nécessaire a |'alimentation de
I’ hygrométre & condensation retenu est de I’ ordre de 20 & 30 |.h* [intog]. En fonctionnement normal,
seul I’ hygrometre de transfert doit étre raccordé au générateur. Cependant, dans le cadre de comparai-
sons entre laboratoires nationaux, il est parfois nécessaire de raccorder un hygromeétre provenant d’un
autre laboratoire. La présence de I’ hygrométre de transfert constitue alors une précaution indispensa-
ble permettant de s assurer rapidement du bon fonctionnement de I'installation. Le générateur d'air
humide doit donc étre prévu pour alimenter deux hygromeétres simultanément, avec d’une part la pos-
sibilité physique de raccorder les deux hygrométres et d'autre part un débit compris entre 50 et
100 I.h™* environ.

L'air prélevé dans la cellule pour aimenter I" hygromeétre doit étre remplacé par de I'air neuf, dont la
température et I’humidité sont a priori différentes des conditions dans la cellule. Comme on I'a vu
dans le premier chapitre, I'écart de température séche peut étre réduit en conditionnant I'air neuf a
I’aide d'un pré-échangeur. Si I'air neuf présente une température de rosée supérieure a la température
de la cellule, la vapeur d'eau en exces va se condenser dans la cellule. Si la température de rosée de
I'air neuf est inférieure a la température de rosée de la cellule, I'échange de masse va étre dominé par
I'évaporation. Dans les deux cas, les conditions d’ équilibre sont perturbées. Pour réduire cette pertur-
bation, il faut que I'air neuf soit conditionné a une température de rosée la plus proche possible de la
température de la cellule. L'air qui satisfait au mieux cette condition est I'air prélevé dans la cellule et
envoyeé a I'hygrométre, a condition que I'hygrométre ne modifie pas la température de rosee de l'air
(par exemple: pollution de I’eau du saturateur par contamination du miroir de I’ hygrométré®?). Le
principe de générateur qui approche donc au plus prés les conditions de respect de I'équilibre dans la
cellule est le générateur arecirculation totale, ou I’ air en provenance des hygrométres retourne au satu-
rateur. Le générateur a recirculation totale est un cas particulier du générateur a deux températures,
dont on avu au chapitre | qu'il présente les meilleures incertitudes potentielles pour le paramétre tem-

(20) En appliquant la loi de Raoult sur la pression de vapeur saturante d’'un mélange, accompagnée de mesures de conductivité, Heinonen montre que la
pollution de I'eau du saturateur, par exemple a cause d'une pollution du miroir et d’'une migration du polluant vers I'eau, a un effet négligeable [Hei99]
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pérature de rosée. Ainsi, le principe de générateur qui présente a la fois les caractéristiques les plus
proches de la définition de la température de rosée et les incertitudes potentielles les plus faibles est e
générateur arecirculation totae.

Dans la cellule idéale, homogéne en température et sans couplage thermique avec |’ extérieur, la tem-
pérature en tout point est égale a la température de I'interface entre les deux phases; elle est donc
égale a la température de rosée et I'incertitude de mesure de la température de rosée est alors essan-
tiellement due aux incertitudes de la chaine de mesure de température. Dans la cellule réelle par
contre, la température n’ est pas homogene. En effet, pour maintenir la cellule a une température don-
née, celle-ci est placée dans un bain thermostaté, dont I'nomogénéité et la stabilité ne peuvent étre
parfaits, de sorte que la température de la cellule réelle ne peut étre homogéne. La température de ro-
sée est alors égae a la température du point le plus froid ou coexistent les deux phases. La notion de
« point » doit ére étendue a une zone dont la taille dépend en fait de la taille et de la résolution des
instruments de mesure. En effet, un gradient de température entre deux points distincts ne sera visible
que si larésolution de I’ instrument de mesure permet de distinguer |’ écart de température. La localisa-
tion et |’ éendue de la zone représentative de la température de rosée dépendent donc des conditions
d équilibre de la cellule d' une part et de I'instrument de mesure d’ autre part.

Le débit d'air nécessaire a I'alimentation de I'hygrométre est une autre source d'écarts, d'une part par
I'énergie apportée par |'air et d'autre part par les couplages thermiques des tubes d'arrivée et de sortie
dair entre le milieu extérieur et la cellule. Les conditions d’ équilibre entre les deux phases sont égale-
ment modifiées par I’ écoulement d'air, modifiant ainsi la distribution des températures dans la cellule.
Dans I'hypothése ou la localisation et I'étendue de la zone seraient connues en tout instant,
I"introduction du capteur de température modifie les échanges thermiques, notamment par le couplage
que crée le thermometre entre le milieu extérieur et la cellule. Si le thermomeétre est une sonde arésis-
tance de platine, I'effet Joule dans la résistance de I'élément sensible provoque également une
modification des échanges thermiques. Ainsi, en cherchant & mesurer la température dans une zone
dont la température initiale S approche au plus prées de la température de rosée, on modifie les échan-
ges thermiques. La température de rosée réelle de l'installation Ty et la température lue par le
thermomeétre de référence T, Ne peuvent pas étre égales a tout instant.

On peut écrire latempérature de rosée sous la forme suivante:

Ty=T«+C (61.)

ou :
T« €t la température de référence, mesurée avec une incertitude notée U(T,«), qui comprend no-

tamment les contributions d’ é&talonnage, de résolution, de dérive et de répétabilité de la chaine de
mesure.

C est la différence entre la température de rosee de I'installation et la température du lieu de me-
sure, qui constitue donc une correction de la température de rosée fournie par le générateur. Pour
estimer la correction C et son incertitude associée, nous nous intéressons aux échanges de chaleur
et de masse dans la cellule, en commencant par le cas de la cellule étanche sans écoulement d’air.
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[11.2 Etude de la cellule sans écoulement d’ air

La premiére étape est I'étude de la cellule sans écoulement d'air, équipée du thermométre de réfé-
rence. La cellule contient uniquement de I'air et de I’ eau, €elle est maintenue en température dans un
bain thermostaté. On s'intéresse aux échanges entre la cellule et son environnement (bain thermostaté
et thermomeétre de référence) puis aux échanges a I’intérieur de la cellule (eau liquide ou glace et air
humide), de maniére a qualifier la nature des échanges, a quantifier les échanges et a dimensionner la
cellule.

[11.2.1 Réglage et maintien de la température dansle bain ther mostaté

Pour réduire les incertitudes dues a I'implantation du thermométre de référence dans la cellule, ce
dernier doit se trouver dans une configuration proche des conditions d’ étalonnage. L e bain thermostaté
choisi est un bain a débordement (figure 24), type de bain souvent utilisé dans les laboratoires de
thermométrie car son principe de fonctionnement permet d offrir une bonne stabilité et une bonne
homogénéité de |a température dans le volume de travail.
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Figure 24 - Shéma de principe du bain thermostaté a débordement

0 résistance chauffante O agitateur 0 échangeur du groupe froid O volume de travail 0 débordement

Le modéle de bain choisi (constructeur Heto, type KB 25) couvre la plage de température de - 80 °C a
+ 100 °C. Il offre un volume de travail cylindrique de 450 mm de hauteur pour un diamétre de
100 mm et est équipé d un régulateur sur lequel on peut fixer la consigne avec une résolution de 1 °C.
Sur le modéle retenu, deux réglages supplémentaires sont également disponibles : réglage de lalargeur
de la bande proportionnelle du PID et réglage de la vitesse de I’ agitateur. Le diamétre de la céellule est
limité par le volume de travail : I’ espace annulaire entre la cellule et les parois verticales du bain doit
étre suffisant pour que la perturbation subie par |’ écoulement du liquide ne dégrade pas les performan-
ces du bain en matiére de stabilité et d’ homogénéité.

Si I’on connaissait la vitesse du liquide, il serait théoriquement possible de déterminer I'influence de la
cellule sur I’écoulement et d’en déduire le diamétre optimal (par exemple par simulation numérique).
Cependant, I’ écoulement du liquide résulte d’un brassage (agitateur O sur la figure 24), la vitesse de
I’ écoulement n’est donc pas connue. De plus, elle varie fortement avec la viscosité, donc avec la tem-
pérature de consigne. Dans le cas de I’ éhanol par exemple, la viscosité varie d'un facteur six sur le
domaine de température qui nous intéresse: m=2 mPa.s a0 °C, m=12 mPasa-80 °C. || n'a pas é&té
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possible de déterminer la vitesse de I’ écoulement par une approche théorique ni par une approche ex-
périmentale ; il est donc impossible de calculer un diamétre optimal pour la cellule. Pour fixer cette
dimension, nous nous sommes donc inspirés des blocs de comparaison proposés par le constructeur,
dont le diamétre est de 60 mm.

La cellule est centrée dans le bain, dans la partie inférieure du volume de travail. Le thermométre est
placé dans un doigt de gant de 8 mm de diamétre interne, centré dans la cellule. Le fond du doigt de
gant est en «V » pour assurer le centrage du thermometre et éviter un contact latéral avec la paroi du
doigt de gant. Le haut du doigt de gant débouche dans le bain, de sorte que c’est le liquide du bain qui
vient remplir |’ espace annulaire entre le thermomeétre et le doigt de gant, jouant ainsi le role de liquide
de contact entre le thermometre et la cellule.

Figure 25 - Cellule et thermometre

0 thermomeétre de référence O volume de travai du bain thermostaté 0O cellule

0 doigt de gant rempli par le liquide du bain

Le bain est équipé d'un couvercle destiné a limiter la pollution du liquide du bain par la migration de
vapeur d’'eau depuis I’air ambiant. La dilatation du liquide modifie le niveau dans le bain lors des
changements de consigne, aors que le débordement doit en théorie rester constant pour que le bain
fonctionne au mieux de ses capacités. Le réglage du débordement s effectue de deux maniéres com-
plémentaires : par gjout ou retrait de liquide et par rotation d’un cylindre relié a deux tiges métalliques,
auxquelles on accede depuis le haut du volume de travail. Le réglage du débordement impose donc
que I’ on puisse accéder au bain pour ajouter du liquide et que les tiges soient libres de rotation. Enfin,
le réglage du débordement étant réalisé visuellement, le couvercle doit étre transparent.

La solution retenue est un couvercle en Plexiglas reposant sur une couronne en Téflon (voir la figure
26). La partie centrale du couvercle est fixe, solidaire des tubes d’ entrée et de sortie d'air du généra-
teur, tandis que les tiges de réglage traversent la couronne intermédiaire en Téflon, libre de rotation.
Un trou débouchant dans le centre du couvercle permet d'introduire le thermomeétre dans la cellule.
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Figure 26 - Schéma du couvercle du bain
O rebord du bain O couronne en Téflon O couvercle en Plexiglas [0 passage du thermomeétre
0 passage des tubes du saturateur (le systeme de maintien des tubes dans le couvercle n’est pas représenté)

0 tiges de réglage du débordement (une seule est représentée). Les fleches indiquent le débordement du bain.

La température dans le bain n’'est pas parfaitement homogeéne. Il existe en effet un gradient de tempé-
rature dans le liquide en fonction des échanges thermiques établis entre le bain et I'extérieur a
température ambiante, aux environs de 23 °C. A ce gradient de température s goute la composante
due a la stabilité du bain, dont la température est maintenue par un systéme de régulation agissant sur
une résistance chauffante et/ou un groupe réfrigérant. Ains, la température du bain en un point donné
n'est pas constante mais subit des fluctuations autour d’une valeur moyenne. La régulation du bain
compense les perturbations, qu’elles proviennent des conditions extérieures ou de la charge elle-
méme. En fonction de I’amplitude de la perturbation et de sa durée d' application, le bain va revenir
vers son point de fonctionnement initial ou dériver progressivement.

A titre d’ exemple, un enregistrement de la température dans e bain est représenté sur la figure 27.

Température (°C)
-41,93
-41,94 |
-41,95
-41,96 4
-41,97 A
-41,98
-41,99
-42,00
-42,01 A

-42,02 4

-42,03 T T T T T )
0 20 40 60 80 100 120

Temps (minute)

Figure 27 - Régulation du bain thermostaté (deux heures)
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La consigne affichée est - 40 °C?Y, il n'y a pas de perturbation volontaire ni de modification de ré-
glage pendant toute la durée de I’ enregistrement.

Sur cet enregistrement, les variations de température a court terme présentent une amplitude maximale
de I’ordre de 0,01 °C. Un enregistrement sur une durée plus longue est présenté sur la figure 28 ; il
montre une évolution a plus long terme, qui peut atteindre quel ques centiémes de degrés sur une durée
de 24 heures. Des enregistrements en continu sur plusieurs journées n’ont pas montré de corrélation
évidente entre les variations de la température du local et latempérature du bain.

Température (°C)
-41,93
-41,94
-41,95
-41,96 1
-41,97 A
-41,98

-41,99 4

-42,00
-42,01 4

-42,02 4

-42,03 T T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200

Temps (minute)

Figure 28 - Régulation du bain thermostaté (dix heures)

Sur les enregistrements présentés figures 27 et 28, |’ évolution temporelle de la température ne semble
pas avoir une alure sinusoidale. Pour confirmer ce point, une analyse par transformée de Fourier de
I’ enregistrement de la température a été réalisée pour plusieurs consignes de température, sur des du-
rées différentes et avec plusieurs périodes d acquisition. Cette analyse ne fait pas apparaitre de
fréquence porteuse dans le signa ; il N’ est donc pas possible de représenter les variations de tempéra-
ture sous une forme mathématique ssmple.

La température imposee par le bain sur les parois de la cellule n’est donc pas constante dans le temps
et n’apas une alure périodique. A un instant donné, elle n’est pas uniforme en tout point de la cellule.

Le couplage thermique entre le bain et la cellule dépend notamment de la vitesse du liquide, qui est
fortement influencée par la température de consigne. Cependant, dans tous les cas, la vitesse maximale
est obtenue dans I’ espace annulaire entre les parois verticales du bain et de la cdlule, tandis que la
paroi inférieure de cette derniére provoque un point d arrét de la circulation du liquide qui réduit les
échanges dans cette zone (figure 29). Quelle que soit la vitesse, les échanges les plus importants se
situent donc au niveau de la paroi verticale.

(21) En raison d'un décalage de I'afficheur du bain (de I'ordre de - 2 °C), la température moyenne lue sur I'enregistrement est de I'ordre de - 42 °C pour une
consigne affichée de - 40 °C.
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Figure 29 - Cellule au repos : écoulement du liquide du bain

0 point d’arrét de I’écoulement du liquide O vitesse maximale du liquide

Ainsi, les variations de température du bain d’' une part et les échanges entre le bain et la cellule d’ autre
part ne permettent pas de situer la zone la plus froide en un lieu particulier ; notamment, on ne peut
pas affirmer que laface inférieure de la cellule est la partie la plus froide de la cellule.

En pratique, pour réduire la différence C entre la température de rosée dans la cellule et la température
du lieu de mesure, il est nécessaire d'implanter le thermomeétre de référence de maniére a mesurer la
température de I'interface entre I’ air et |’ eau.

[11.2.2 Implantation du thermométre de r éférence

Le thermométre de référence doit étre positionné de maniére a enregistrer la température de I'interface
entre I’air et I’eau. Pour I'eau liquide, I'interface est la surface libre du liquide, elle est donc plane.
Nous supposons dans un premier temps qu'’il en est de méme dans le cas de la glace. D’ apres la confi-
guration du bain et de la cellule, le thermométre ne peut ére placé que verticalement, |’ élément
sensible intégrant la température sur une longueur de 50 mm environ. |l faut donc choisir la position
relative de I’ @dément sensible et de la surface libre pour minimiser I’ écart entre la température enregis-
trée par le thermomeétre et latempérature de I'interface.

On considére le cas d une épaisseur d’ eau ou de glace de quelques centimétres surmontée d’ une cou-
che d'air au repos, avec une température imposée a la face inférieure différente de la température
imposée sur la face supérieure. On se place dans un cas théorique sans échange de matiére, ou les
échanges de chaleur sont dominés par la conduction, dans I’air comme dans I’ eau. Le profil théorique
de la distribution de température est représenté de maniéere schématique sur lafigure 30.

Latempérature de I'interface est T;, que I’ on peut écrire en fonction des températures T, et Te :

T = a e (62.)

Si les épaisseurs d'air et d'eau sont égales, le rapport des pentes dans chaque couche est égal au rap-
port des conductivités des milieux.
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ar €a

Ti

Te
Figure 30 - Distribution de la température dans la cellule

La conductivité de I'eau liquide est de I’ordre de 0,552 W.m™.K™, peu sensible a la température.
L’influence de la température sur la conductivité de la glace est également négligeable mais la glace
N’ est pas isotrope au regard de la conductivité thermique et cette derniére peut étre de 4 % supérieure
dans la direction de |’ axe optique. Pour ce calcul approché, nous retiendrons une valeur moyenne de
I’ordre de 2,218 W.m*.K™ & 0°C. La conductivité de I'air varie de 0,018 & 0,026 W.m*.K™ entre -
80 °C et + 20 °C. Laconductivité de I'air est donc vingt fois moindre que celle de I’ eau liquide et cent
fois moindre que celle de la glace. A une distance donnée de I'interface, la température dans |’ eau
liquide ou dans la glace est donc considérablement plus proche de la température de I’interface que la
température de I’ air ala méme distance.

Outre la distribution de température dans les deux milieux, I’ échange entre le thermomeétre et le milieu
sera mellleur dans le milieu de plus grande conductivité. L’éément sensible doit donc étre totalement
immergé dans I’ eau liquide ou dans la glace. Ce résultat est confirmé expérimentalement : le thermo-
métre est plongé dans I'eau liquide, puis relevé progressivement de centimétre en centimetre. La
température inférieure est imposée par le bain thermostaté, celle de la couche d'air supérieure est la
température ambiante. La distribution de température mesurée par le thermomeétre est représentée sur
lafigure 31.

Température (°C)

9,8 -
9,7 1
9,6
9,5
9,4

9,3 -

9,2 1 R

9,1 T T T T T T T T T |
Position

Figure 31 - Position du thermomeétre par rapport a l'interface
Les croix représentent la température mesurée avec le thermometre,

le trait horizontal est la température calculée de I'interface (relation 62).
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L’ écart entre la température mesurée et la température calculée de I’ interface (relation 62) est minimal
ala position 5, qui correspond a la position ou I’éément sensible est totalement immergé, son extré-
mité haute affleurant la surface de liquide. La courbe s appuyant sur les valeurs mesurées montre une
courbure due a |’ intégration de la température sur toute lalongueur de I’ élément sensible.

Ains, la quantité d'eau minimale de la cellule et fixée par la longueur de I’ élément sensible du ther-
mometre. Nous choisissons de laisser un espace de 10 mm environ entre le bas du doigt de gant et la
paroi inférieure de la cellule. La hauteur d’eau doit donc étre au moins 70 mm ; le dispositif est repré-

senté sur lafigure 32.
B

Figure 32 - Cellule au repos
0 thermometre de référence 0 volume de travail du bain thermostaté

O cellule : phase gazeuse (air et vapeur d’eau) 0 cellule : phase solide (eau liquide ou glace)

111.2.3 Etude de la phase liquide ou solide

Aprés avoir éudié I’ environnement de la cellule (bain et thermomeétre), on s intéresse au contenu de la
cellule. On a vu précédemment que la quantité d'eau dans la cellule est déterminée en fonction d’ une
contrainte « thermomeétrique », la longueur de I'éément sensible du thermométre de référence. Il est
nécessaire de vérifier que ce choix n'est pas contradictoire avec la fonction de « générateur d’'air hu-
mide ».

Par ailleurs, I étude porte essentiellement sur la plage des températures négatives, ou I’on a vu que les
incertitudes des générateurs sont plus grandes que pour les températures positives. Une différence est
bien sur I’ éat de I’ eau, liquide dans un cas et sous forme de glace dans |’ autre. Aprés une bréve des-
cription de la phase liquide, on dével oppe le mécanisme de formation de la glace de maniére a détecter
son influence éventuelle sur les incertitudes du générateur.
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a/L'eau liquide

On considere que I’ eau est au repos et que le gradient vertical de température dans la couche d' eau est
suffisamment faible pour négliger la convection naturelle.

Latension de surface de I’interface influence I’ équilibre de la pression de vapeur. Si I’interface n’est
pas plane, la modification de la tension de surface modifie la pression de vapeur d’ équilibre (effet
Kelvin). La pression de vapeur saturante e a proximité d’ une gouttelette de rayon r est donnée par la
relation suivante:

2%
e =g, (63)

ou & est la pression de vapeur pour le cas de la surface plane, s est latension de surface de l'eau et r
la masse volumique de I’ eau.

La pression de vapeur saturante est d autant plus grande que le rayon est petit. L’ écart de pression de
vapeur se répercute sur la température de rosée: a 20 °C, un écart de 0,01 °C sur la température de
rosée est obtenu pour un rayon de I’ ordre de 2 nm.

Pour tenir compte de I'effet Kelvin et effectuer une correction, il faut connaitre la taille des gouttelet-
tes, ce qui est impossible dans le générateur en fonctionnement. Il est donc nécessaire d'éviter la
formation de gouttel ettes par condensation sur les parois ou par € ection depuis la phase liquide.

En absence d’ écoulement d'air et dans la mesure ou les dimensions du saturateur sont supérieures aux
dimensions entrant en jeu dans les phénomeénes de capillarité, on peut supposer que la surface d eau
est naturellement plane et horizontale. Cette hypothese, faite pour I’ eau liquide, doit étre vérifiée dans
le casdelaglace.

b/Laglace

Pour les températures inférieures a 0 °C, |a phase condensée peut étre de la glace ou du givre. Laglace
résulte de la solidification de I’ eau liquide, par opposition au givre qui est un dép6t de vapeur d eau
sur les surfaces solides lors du refroidissement. Dans notre cas, nous avons déterminé une quantité
minimale d’eau liquide, de sorte qu’il y ait formation de glace dans le fond de la cellule lors du refroi-
dissement du bain. Certains générateurs sont initialement vides et ¢’ est I eau contenue dans I air qui se
dépose par condensation lors du refroidissement du bain thermostaté [ovass]. Dans notre cas, on peut
donc penser que la cellule contient de la glace et du givre ; on s’ intéresse donc au mécanisme de for-
mation de I'une et de I’autre, en recherchant les facteurs susceptibles d expliquer les plus grandes
incertitudes des générateurs d’ air humide pour les températures négatives (voir le chapitre 1).

- Formation dela glace

Contrairement a la neige ou au givre, la glace est imperméable a I’ eau et sa structure la classe dans la
catégorie des matériaux cristallins (minéraux). Le minéral glace existe au moins sous dix formes cris-
tallines différentes, dont la glace ordinaire « Ih » est la seule a exister naturellement sur la Terre. Elle
présente une symétrie hexagonale et la caractéristique d’ é&re moins dense que I’ eau liquide. Sous des
pressions supérieures a 200 MPa, se forment des glaces « normales », plus denses que |’eau sous la
méme pression, baptisées glaces Il a IX. Sous des pressions faibles a basse température, (au-dessous
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de - 120 °C) se forme une glace cubique «lc» ou une glace amorphe (non cristallisée). Ainsi, sur notre
domaine de température et de pression, seule la glace Ih peut se former naturellement [sakss, Lii64].

La structure de la glace est décrite par sa « texture », qui désigne la taille, la forme et I’ agencement des
grains et sa « fabrique », qui représente I’ orientation statistique des axes de symétrie hexagonae. La
texture et la fabrique sont fortement influencées par la localisation de la source de froid lors de la
congélation. En effet, lors de la prise en glace d’ une quantité d’ eau avec une surface libre, la structure
de la glace et différente s la source de froid provient de la surface libre ou au contraire des parois du
récipient. Dans le premier cas, la congélation débute a la surface et les axes optiques sont verticaux.
Les cristaux grandissent vers le bas, avec une prédominance de gros cristaux columnaires alongés
dans le sens vertical, conduisant a une glace trés homogeéne. La vitesse de croissance du front de glace
dépend étroitement des conditions de température du milieu (de 10° & 10" m.s*, hors cas de la surfu-
sion). Si au contraire la source de froid est uniforme, la glace se forme d’ abord aux parois du récipient,
avec des axes optiques perpendiculaires a la paroi. Dans ce cas, plusieurs fronts de solidification pro-
gressent simultanément. A I’ endroit ou les fronts de glace se rencontrent, il y a une zone de fragilité du
cristal [Llie4].

A la différence d’ orientation des cristaux s goute I'influence de la vitesse de propagation du front de
congélation, fortement dépendante des échanges thermiques nécessaires a |’ évacuation de I’ énergie de
changement de phase. Ains, les sels et I'air dissous dans I’ eau liquide ne peuvent s'incorporer au ré-
seau cristallin. Lors de la congéation, des bulles d’air et d éventuelles impuretés apparaissent a
I'interface entre la glace et I'eau liquide. Si la vitesse de propagation du front de congélation est suffi-
samment lente, les bulles et les impuretés sont repoussées dans la phase liquide. Si 1a prise en glace est
plus rapide, certaines bulles restent emprisonnées dans la glace. La taille et la répartition des bulles
renseignent donc sur la vitesse et sur la direction de propagation du front de glace. L’ opacité de la
glace, due a la présence de nombreuses bulles de petites dimensions, traduit par exemple une vitesse
élevée de propagation du front de glace tandis qu’ une glace absolument transparente est le signe d’'une
formation tres lente. Dans le cas de la surfusion, la prise en glace est quasi-instantanée. Les bulles
d'air et lesimpuretés restent emprisonnées de maniére a éatoire dans la glace.

Le mode de formation de la glace a donc une influence non négligeable sur les propriétés de la glace.
Par exemple pour la glace |h, la valeur théorique de la masse volumique a 0 °C, caculée d aprés
I’ agencement du réseau cristallin, est de 916,8 kg.m™. En raison de vacuoles microscopiques, la dé-
termination expérimentale de la masse volumique conduit & des valeurs inférieures a la valeur
théorique, allant jusqu’a 906 kg.m* (&0 °C). Ainsi, en fonction du mode de formation, la masse volu-
mique de la glace peut varier jusqu'a 1%. De méme, la composition chimique de la glace est
influencée par le mode de formation ; en effet, la composition des bulles dites « autogénes » n’est pas
la composition de I'air ambiant, mais la composition de I'air dissous dans I’ eau, qui contient davan-
tage d’ oxygene et de CO,[Hob74].

La détermination expérimental e des propriétés de la glace est délicate et la comparaison de différentes
sources met en évidence des divergences importantes. Nous retiendrons par la suite les valeurs utili-
sées par Wexler pour |’établissement de la pression de vapeur au-dessus d'une surface de glace
(cf. paragraphe 1.2.2, page 24).

Pour former une glace reproductible, il est nécessaire d’ éviter le phénomene de surfusion et de maftri-
ser I'origine et la vitesse de propagation du front de glace. La vitesse de propagation doit étre
suffisamment faible pour éviter I’emprisonnement de bulles ou d’impuretés. Dans le cas d'un refroi-
dissement par les parois, I'’obtention d'une glace nette et sans bulles impose que le front de
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propagation vienne de la paroi inférieure, a une vitesse trés faible. En effet, s plusieurs fronts conver-
gent depuis les parois latérales, il y a création d'une zone de fragilité et de plus grande concentration
de bulles au coaur du barreau de glace. En pratique, une glace homogéne peut étre obtenue par un re-
froidissement tres lent de la face inférieure. La couche d'eau liquide doit étre de grande épaisseur
(plusieurs fois I épaisseur de glace désirée) pour amortir les échanges thermiques et brassée a vitesse
lente de maniéere a emporter dans la phase liquide les bulles repoussées par le front de congélation. Un
fagonnage mécanique permet ensuite d’ obtenir des surfaces planes de part et d autre du barreau de
glace.

Si la température reste négative, la glace « vive » n’évolue pas, sauf pour des pressions trés grandes.
En surface par contre, dans une atmosphere calme, les échanges avec la phase vapeur conduisent nor-
malement a un « lissage» de la surface. Par ailleurs, la faible conductivité de la glace et la forte
chaleur latente de vaporisation conduisent a un faible échange d’ énergie par conduction dans la couche
de glace, de sorte que latempérature de I’ interface est relativement uniforme.

- Formation du givre

Le givre se forme par dép6t de condensat sur un support a partir de la vapeur contenue dans I’air. On
distingue trois étapes : en premier lieu, une fine couche de givre, d' épaisseur inférieure a 0,1 mm se
dépose de maniére quasiment uniforme. Depuis cette couche, des dendrites grandissent perpendiculai-
rement ala paroi, ¢’ est la phase de nucléation. Lalongueur des dendrites est limitée par la température
de I’air ambiant et les échanges thermiques entre I’ air et les cristaux. Ensuite, I’ épaisseur de la couche
reste quasiment constante, tandis que les dendrites se multiplient et s épaississent, jusqu’a former une
couche quasi-homogéne. Dans cette phase, qualifiée de « croissance seche », la couche de givre est
encore peu dense et I’ accroissement de densité résulte de la diffusion de I’ eau sous forme de vapeur.
Dans la derniére phase, dite de « croissance mouillée », I épaisseur ne varie plus. En surface, le givre
fond et I’ eau liquide pénétre a I’intérieur de la couche de givre ou elle se transforme en glace. La den-
sité de la couche augmente fortement, tandis que la résistance thermique diminue fortement.

Sur une plaque froide, soumise a un écoulement d'air humide, le dépbt de givre n'est pas uniforme
mais varie avec la position longitudinale : la couche de givre croit plus rapidement a I’amont qu’'a
I’aval. La durée nécessaire a la stabilisation de I’ épaisseur et de la densité de la couche de givre est
fortement influencée par les conditions expérimentales : température de la plaque, température de I’ air,
humidité de I’ air, vitesse et régime de I’ écoul ement.

La forme générale des cristaux de givre dépend étroitement de la température et du support de nucléa-
tion, tandis que I"humidité, la diffusion de la vapeur d'eau et la conductivité thermique de celle-ci
influencent le taux de croissance et I'alure des formes secondaires. Pour la forme générale des cris-
taux, les températures de transition sont situées aux aentours de - 4 °C, -9°C et - 22 °C environ
[Hob74].

- Alluredel'interface en glace

L’alure de la glace a été observée sur deux dispositifs expérimentaux. Le premier est un canal rectili-
gne en Plexiglas, étanche, dans lequel on peut faire varier la hauteur d’eau initiale ains que la hauteur
totale du canal. Pour les essais de visualisation de la prise en glace, ce dispositif est immergé dans un
bain thermostaté présentant un volume de travail plus important que le bain a débordement du géné-
rateur d'air humide. La figure 33 présente une photographie de la glace obtenue dans le dispositif.
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Figure 33 - Allure de la glace - photo

Lafigure 34 représente schématiquement les différentes zones observées sur la figure 33 ci-dessus.

Figure 34 - Allure de la glace - schéma
0 parois Plexiglas 0 zone de glace blanche 0 zone de glace vive [0 couche d’air

L’ observation de bulles au niveau du front de glace met en évidence différentes vitesses de propaga-
tion du front. Ainsi, on distingue des zones complétement transparentes, exemptes de bulles, des zones
avec une forte densité de bulles de trés petites dimensions et enfin des zones avec une faible densité de
bulles de dimensions plus grandes. Le dispositif étant complétement immergé dans le bain maintenu a
environ - 10 °C, la propagation des fronts de glace commence systématiquement par les parois latéra-
les, quelles que soient la vitesse et la température de I'air au-dessus de I'eau et quelle que soit la
hauteur de la couche d'air. L’air ayant une conductivité moins grande que les parois, il se comporte
comme un isolant et empéche la formation de la glace depuis la surface d eau.

Par contre, le phénoméne de surfusion, plus ou moins prononcé, est observé dans tous les cas.
L’ apparition aléatoire de cassures, de bulles ou de cristaux rend les expériences non reproductibles. Un
autre effet attribué a la surfusion est I’ allure de la surface, qui présente des perturbations de I’ ordre de
un mm environ [schog].

Le second dispositif est la cellue méme du prototype de générateur, qui n'est pas transparente;
I’ observation de la glace demande donc un démontage de la cellule. Les conditions ambiantes pertur-
bent |’ observation, puisque I’ échantillon de glace commence a fondre dés que la cellule est sortie du
bain. De méme, la vapeur d’ eau contenue dans I’ air ambiant se condense sur les surfaces froides de la
cellule et sur la surface de glace. Aing, il est impossible de conclure quant a la présence initiale d’ une
couche de givre sur la glace ou sur les parois intérieures.

On observe sur tous les échantillons une glace homogeéne, grise et trés friable. On ne distingue pas,
contrairement aux essais préliminaires sur le cana rectiligne en Plexiglas, des zones complé&tement
tranducides et des zones a bulles. Ainsi, la géométrie du dispositif et la nature des parois influencent
la structure de la glace, de sorte qu’un systéme congu pour observer visuellement la formation de la
glace la perturbe de maniére significative.
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La structure de la glace nous conduit a penser a un effet de surfusion, ce qui est confirmé par
I’ enregistrement de température présenté figure 37 (la sonde « entrée bas », immergée dans la glace,
voit une surfusion d’environ 2,5 °C avant le plateau de congélation). Cependant, la totalité de la glace
ne prend pas instantanément, comme le confirme I’ allure conique de la surface de glace représentée
sur lafigure 35. Dans la configuration étudiée, on peut d ores et déja remarquer que:

d’une part le niveau de I’ interface n’ est pas le méme pour I’ eau liquide et pour laglace,

d autre part le niveau de I’ interface pour la glace n’ est pas connu avec précision.

_—1

O

I 5a10 mm

Figure 35 - Allure de la glace - vue en coupe
0 paroi externe de la cellule O doigt de gant [ glace

L’alure de cone s explique par une prise relativement lente, depuis la paroi extérieure vers le centre,
comme représenté schémati quement sur la figure 36.

—

Figure 36 - Allure de la glace - formation du céne

En effet, la glace occupant un volume supérieur denviron 10% au volume de I'eau liquide,
I’ épaisseur de la couronne de glace a un instant donné est plus grande que la couronne d’eau liquide
initiale de sorte que lors de la progression du front de congélation, e niveau de I’ eau encore liquide est
repoussé progressivement vers le haut. L’ allure en cone traduit donc un refroidissement du saturateur
par laparoi latérale.
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L’ enregistrement de |a température dans la cellule avec les thermistances (le schéma de leur implanta-
tion dans le dispositif est représenté figure 47) pendant la congélation confirme ce point. En effet, la
durée du plateau de chague sonde est directement reliée ala position de la sonde, comme on le voit sur
lafigure 37.

Température (°C)

5 -

Heure
17124 17:31 N 18:07 18:14
.. / doigt
-5 T T . entrée gant
entrée e T « bas
haut /
104 sortie T
bas sortie
<« bas

-15 +

-20 -

Figure 37 - Prise en glace - évolution de la température

Les sondes « entrée bas », « sortie bas » et « doigt de gant » sont immergées dans |’ eau. Les sondes
« entrée haut » et « sortie haut » sont dans |’air. La sonde « entrée bas » est 4 25 mm de I'axe et la
sonde « sortie bas » a 15 mm. Ces positions sont définies a £ 1 mm environ. La sonde « doigt de
gant » est collée au doigt de gant, donc a5 mm de I’ axe environ.

Sonde Rayon (mm) Durée du plateau de congélation
(minutes)

« Entrée bas » 25 10 (environ)

« Sortie bas » 15 20 (environ)

« Doigt de gant» 5 30 (environ)

Tableau 9 - Prise en glace

Sur le tableau 9, on constate que le plateau de congéation de la sonde « doigt de gant », la plus proche
de I’axe central de la cellule, a une durée de trente minutes environ. |l faut donc une demi-heure au
moins pour que latotalité de I’ eau contenue dans la cellule prenne en glace.

Comme dans le cas du canal rectiligne, des irrégularités de surface se superposent a I’ allure générale
en cone. Cependant, cette analyse ne tient pas compte de la présence ou non de givre sur la surface de
glace. En pratique, une couche de givre doit se former sur la glace lors du refroidissement de la cd-
lule, ce que les deux dispositifs expérimentaux ne nous ont pas permis d’ observer. On peut par contre
estimer son épaisseur par un calcul a partir de la quantité d' eau disponible sous forme de vapeur dans
le volume interne du générateur, comprenant le volume du saturateur et le volume des tubes. Ce der-
nier éant inconnu, on utilise le volume du saturateur seul (170 cm®) pour une estimation de |’ ordre de
grandeur de I’ épaisseur de givre maximale. Cette derniére est obtenue quand la totalité de la vapeur
d eau présente dans I'air a 0°C se dépose sur la couche de glace, assimilée a un disque de 60 mm de
diamétre. La masse d’'eau maximale est de I’ordre de 0,9 mg, ce qui correspond a une épaisseur de
givre de 1,5 nm (en supposant que le givre est uniformément réparti sur la surface et en utilisant pour
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la masse volumique du givre celle de la neige, » 235 kg.m®). Ainsi, si la couche de givre n’est pas
uniforme, la pression de vapeur peut étre localement modifiée par effet Kelvin.

Par ailleurs, des gouttes prises en glace ont été observées sur toute la hauteur du doigt de gant au-
dessus de la surface d’eau. D’ apres leur dureté et leur structure, ces gouttes ne sont pas du givre mais
résultent de la congélation de gouttelettes liquides. Le mode de remplissage est mis en cause : |’ eau est
introduite au moyen d’ une seringue dans I’ un des deux tubes d'air (entrée ou sortie). Un remplissage
trop rapide peut provoquer I’ §ection de gouttelettes, dont les plus petites restent sur la paroi, les forces
de gravité n’étant pas suffisantes pour les faire descendre le long du tube. Une autre cause possible est
la prise en glace de gouttelettes liquides formées par condensation lors du refroidissement de la cd-
lule.

¢/ Conclusion

A I'issue de cette étude de la formation de la glace et du givre, on peut conclure les points suivants :

I’ obtention d’ une glace reproductible, exempte de bulles et d’'impuretés, demande un mode opé-
ratoire spécifique, avec un refroidissement par la face inférieure du récipient et un brassage de
I’eau liquide ; dans la cellule, le refroidissement provient essentiellement de la paroi latérale et
I’eau n’'est pas brassée, ce qui conduit a une glace « friable », non reproductible,

le refroidissement s accompagne de la formation de givre de la cellule; dont la localisation,
I’ épaisseur et la structure semblent difficilement reproductibles,

I’influence de la formation du givre ou de la glace sur I’ équilibre de pression de vapeur saturante
N’ est pas connue ; les expérimentations nécessaires a une telle étude présentent des difficultés ex-
périmentales importantes, liées aux difficultés d' observation de la structure de la glace d’ une part
et aladétermination de la pression de vapeur saturante d’ autre part.

Ainsi, on peut supposer que les incertitudes plus grandes présentées par les générateurs d'air humide
sur le domaine des températures inférieures a 0 °C sont partiellement expliquées par des phénomenes
liés a la formation du givre ou de la glace. Cependant, il n’est pas possible de quantifier directement
cette influence ; seule une éude approfondie des autres facteurs d’influence et une réduction de leur
contribution dans le bilan des incertitudes pourront permettre d'y accéder indirectement.

L’influence de la formation de la glace ou du givre entrera dans la composante « reproductibilité »
dans e bilan desincertitudes.
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[11.2.4 Etude de la phase gazeuse

Aprés I'eau liquide et la glace, nous poursuivons la description du contenu de la cellule par I’ étude de
la phase gazeuse, en s'intéressant plus particuliérement au mécanisme de transport de la vapeur d eau
dans I'air. En effet, I’ acces a la concentration de la vapeur d’eau dans I'air n’est pas possible de ma-
niere expérimentale ; les seules mesures que I’ on puisse effectuer dans la cellule sont des mesures de
température. 1l est donc nécessaire de comparer la dynamique du transport de la vapeur d’eau dans
I’air ala dynamique des échanges thermiques dans le systéme de maniére arelier les mesures de tem-
pérature a la concentration en vapeur d’ eau.

En premiére approche, la différence de température entre le haut et e bas de la cellule est minime de
sorte que I’ on néglige la convection naturelle dans I'air. Dans ce cas, en |’ absence d’ écoulement d'air
dans la cellule, le mécanisme de transport dans la phase gazeuse est la diffusion que I’ on présente plus
en détail ci-dessous.

a/ Diffusion

Dans un méange de fluides au repos a température uniforme, un gradient de concentration des cons-
tituants du mélange provoque un mouvement des constituants tendant a réduire les différences de
concentration. En présence d’'un gradient thermique, un deuxiéme phénomeéne de diffusion apparait,
connu sous le nom d'effet Soret. De la méme maniére que pour la convection naturelle, nous suppo-
sons que les gradients thermiques entre le haut et |e bas de la cellule sont minimes et nous négligerons
I'effet Soret.

Laloi de Fick, que I’on peut écrire pour les concentrations ou pour les pressions partielles, décrit le
mouvement des constituants d’ un mélange binaire sous I’ effet d’ un gradient de concentration ; le flux
F s écrit sous laforme suivante:

do =- D.E.ds (64.)
In

ou C est la concentration, dS est une surface élémentaire, n la normale a cette surface é émentaire et D
le coefficient de diffusion moléculaire, qui s exprime en m2.s™. Le coefficient de diffusion D dépend
de la pression, de latempérature et des constituants en présence. Dans le cas d'un mélange de deux gaz
parfaits 1 et 2, au repos et a température constante, les deux coefficients Di, et Dy caractérisant res-
pectivement la diffusion du constituant 1 dans le constituant 2 et ladiffusion du constituant 2 dans le
constituant 1, sont égaux.

Le coefficient de diffusion de la vapeur d'eau dans I'air est issu de formulations semi-empiriques.
Comme pour la pression de vapeur en phase pure, il existe différentes formulations du coefficient de
diffusion, obtenues par différents expérimentateurs, sur des domaines de température plus ou moins
larges (voir figure 38).
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- Coefficient de diffusion D
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Figure 38 - Coefficient de diffusion de la vapeur d'eau dans I'air

Par la suite, nous utiliserons la relation suivante, issue de la formulation empirique de Fuller, Schettler
et Giddings, valide sur le domaine de température de 173 K a 373 K, citée dans [cus97] :

D =117610°.T*® m2.s™. (65.)

b / Diffusion dansla cellule
A l'interface entre I'air et |’eau, la température impose la pression partielle de vapeur d’eau. Nous

nous intéressons a la diffusion verticale de la vapeur d eau depuis I'interface vers le haut de la cellule

placé a 50 mm? environ au-dessus de I'interface. En absence d’écoulement d air, le probléme est
considéré comme monodimensionnel.

sm—

I=50 cm

Figure 39 - Diffusion dans la cellule

(22) Cette dimension est ici choisie de maniere arbitraire, inférieure a la hauteur d'eau (70 mm) mais du méme ordre de grandeur.
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En considérant le coefficient de diffusion constant a une température donnée, I'équation pour la
concentration dans la direction x et la suivante (2°™ loi de Fick) :

2
1111S=Dx1]"—?. (66.)
X

Pour une source plane, infiniment mince, diffusant dans les deux directions d’un milieu infini, la solu-
tion de |’ équation précédente s écrit sous la forme suivante [cra7s] :

C(xt) =7 xe a0t (67.)

A est une constante qui dépend des conditions initiales.

Pour une source étendue, d’une épaisseur initiale finie, la solution s obtient par superposition des so-
lutions en couche infiniment mince, en intégrant la solution précédente sur I’ épaisseur de la source. La
solution obtenue se met sous laforme::

?d

C(x 1) = X

(68.)

QIIO=

cum

ou C, est laconcentration initialeen x = 0.

Pour un systeme fermé, avec une concentration constante sur la paroi opposée, la méthode de superpo-
sition s applique également.

Dans ce cas, la condition de systéme fermé se traduit par un gradient nul ala paroi supérieure (x =0) :

oo

Ix

La condition de concentration constante al’interface (en x =1) est :

Cc=C,

Alors, lasolution est delaforme:

&2n+Dl - x0
C(x,t)= Coxa( D" erfe g—zﬁ

n=0

H2n+Dl +x0
C fop— 2 "% .
=+ oxa( 1" er g o % (69.)

(4] n=0
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On a tracé I'évolution du rapport de concentration en fonction de I’ abscisse pour différents temps,
pour deux valeurs du coefficient de diffusion :

D = 0,1 cm?.s™ correspond & la température de - 80 °C, figure 40 ;
D = 0,2 cm?.s™ correspond & latempérature de + 20 °C environ, figure 41.

L’abscisse x = 0 correspond a la paroi supérieure de la cellule. L'abscisse x = 0,05 correspond a
I'interface (ou la température de I interface impose la pression partielle de vapeur, donc la concentra-
tion en vapeur d' eau).

1200 s
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Figure 40 - Rapport de concentration C/Co pour D = 0,1 cm2.s-1(gq » - 80 °C)
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Figure 41 - Rapport de concentration C/Co pour D =0,2 cm2.s-1(qa » + 20 °C)
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A partir des courbes obtenues, on peut estimer e temps nécessaire pour obtenir un rapport de concen-
tration donné a |’ abscisse voulue, suite a un échelon de concentration a I'interface. Par exemple pour
I’ abscisse x = 0 correspondant ala paroi supérieure delacellule:

Rapport C/Coenx =0 D=0,1cm2st D=0,2cm2st
10 % 50’ 25

50 % 2’ 30" 1°10”

90 % 6 3'10"

95 % 8’ 4

99 % 12 6

Tableau 10 - Rapport des concentrations pour x =0

Ainsi, dans les conditions les plus péndisantes (D = 0,1 cn?.sY), il faut une douzaine de minutes pour
que, suite a une variation de la concentration a I'interface, la concentration dans I’ ensemble de la cd-
lule soit proche a 1 % preés de la nouvelle concentration imposée a I’ interface.

Lors de la mise en régime de I'installation, la durée caractéristique de la diffusion de la vapeur d’ eau
est inférieure a la durée nécessaire a I’ établissement du nouvel équilibre thermique de I’ ensemble de
I"installation. Elle est aussi largement inférieure a la durée nécessaire a la désorption des tubes et du
méme ordre de grandeur ou inférieure au temps nécessaire a la stabilisation de I’ hygrométre (lors de sa
mise en route ou aprés un tarage en mode « standby »). Ainsi, la diffusion est un mécanisme
d échange suffisamment rapide au vu des temps de réponse des autres phénomeénes en jeu lors d'un
changement de consigne.

Dans le cas du régime stabilisé, on a vu précédemment que la pseudo-période des fluctuations de tem-
pérature est de I’ ordre de quelques secondes, donc inférieure a la durée caractéristique de la diffusion
de lavapeur d'eau. Ladiffusion provoque donc un effet d'intégration dans le temps : |la température de
rosée dans la cellule est plus stable que la température imposée par le bain.

¢/ Changements de consigne

Lors des changements de consigne, il y a évaporation ou condensation. Si la température de consigne
est approchée par valeurs croissantes, le phénomeéne majoritaire est |'évaporation. Si la température de
consigne est approchée par valeurs décroissantes, la condensation est mgjoritaire. Enfin, a I'équilibre,
les deux mécanismes sont équilibrés. Sur les générateurs existants, la différence de température entre
les deux phénomenes est supposée inférieure a 0,01°C [Actes]. Cependant, pour un méme générateur,
on observe des écarts selon le mode prépondérant de transfert de masse et les différents auteurs privi-
Iégient un mode ou I'autre en fonction des caractéristiques de leur installation. Sur le générateur a deux
températures du CETIAT, le mode usuel est d’ approcher la température de consigne par valeurs crois-
santes depuis la température la plus basse. La montée en température est nécessairement précédée
d'une descente depuis la température ambiante, de sorte qu’il y a condensation dans cette premiére
phase puis évaporation lors de la remontée.

Nous avons vu que les échanges entre le bain et la cellule sont prépondérants au niveau de la paroi
verticae. Lors de la mise en régime depuis la température ambiante vers une température inférieure, il
existe donc un risque que la température de la paroi soit inférieure alatempérature de I’ interface entre
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I’air et I’eau, conduisant a une condensation parasite a la paroi. Pour estimer les risques de condensa-
tion parasite, nous devons revenir a I'éude des échanges thermiques entre la cellule et le bain
thermostaté.

d / Conclusion

En I'absence d'écoulement d'air dans la cellule, le mécanisme de transport de la vapeur d eau dans
I’air est la diffusion. La résolution de I’ équation de Fick appliquée au cas de la cellule du générateur
d air humide permet de comparer la dynamique de ce mécanisme a la dynamique du bain thermostaté,
On en déduit que la diffusion est un mécanisme d’ échange

suffisamment rapide au regard des temps de mise en régime du générateur ;
plus lent que les fluctuations de température imposées par le bain.

Ainsi, on peut considérer qu’ aux échelles de temps qui nous intéressent, la concentration de la vapeur
d' eau dans I'air est homogene dans la cellule et qu'il n'est pas nécessaire de chercher a favoriser le
mécanisme de transport de la vapeur d’ eau ans I'air. Il convient par contre d affiner la connaissance
des échanges thermiques entre la cellule et le bain de maniére a estimer le risque de condensation,
notamment lors de changements de consigne.

I11.2.5 Echanges entre la cellule et le bain

Lors de la mise en régime, I’ évolution de température du bain en fonction du temps dépend de la puis-
sance de refroidissement ou de chauffage du bain, mais également du volume de liquide et de la
charge thermique. Dans notre cas, les vitesses de montée et de descente du bain en charge varient au-
tour d’'une valeur moyenne de 0,01 °C.s?, avec un léger «overshoot » avant stabilisation a la
température de consigne (figure 42).

Température (°C)
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Figure 42 - Evolution de la température du bain lors d'un échelon de consigne de +5 °C a - 40 °C
O rupture de pente lors de la prise en glace (retard di au phénomeéne de surfusion)

0 dépassement de la température de consigne (overshoot)
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Pour la cellule contenant la quantité d’ eau définie précédemment, on observe une rupture de pente de
la vitesse de descente du bain lors de la prise en glace (voir la figure 42), en raison de la différence de
chaleur spécifique entre I'eau liquide et la glace (» 4220 Jkg™.K* pour I'eau liquide;
» 2120 Jkg*.K™ pour la glace [Liis4]). Ainsi, le comportement du bain dépend fortement de la charge
thermique et il est nécessaire d’ estimer les échanges a I’intérieur de la cellule pour les comparer aux
échanges entre la cellule et le bain.

Nous cherchons a évaluer I'importance de |’ évaporation ou de la condensation dans les échanges
thermiques. Laloi de Stefan permet d’ estimer le débit massique m, d’ évaporation ou de condensation
quand la pression partielle de vapeur a une hauteur | au-dessus de I'interface est différente de la pres-
sion de vapeur al’interface [sacs2] :

i, =——pint_—0.=s (70)

Le débit massique d’évaporation, estimé par la relation précédente, augmente avec la température.
Lors de la mise en régime, la vitesse moyenne de montée ou de descente du bain est d’environ
0,01°C.s (figure 42). On considére le cas d’ une montée en température, en se placant aux environs de
+ 20 °C. Le débit massique calculé par |’ équation (70) est alors de 1,6.10° g.s* ; en multipliant par la
chaleur latente de vaporisation, la puissance obtenue est d'environ 0,04 mW. Ce méme calcul, réalisé
sur |’ensemble du domaine de température, montre que la puissance diminue trés fortement quand la
température diminue (figure 43).
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Figure 43 - Puissance li€e au changement de phase (évaporation / condensation) dans la cellule

La puissance mise en jeu par le changement de phase a I'interface peut étre comparée a la puissance
fournie par le bain, qui peut étre elle-méme grossierement estimée par la durée nécessaire ala prise en
glace de la quantité d'eau liquide initide. Il faut en effet une demi-heure environ pour que le volume
d'eau liquide (environ 150 cm®) prenne entiérement en glace, soit une puissance de I’ ordre de 30 W.



Chapitre 1l - Un nouveau générateur pour la référence en température de rosée

Cecacul, qui ne tient pas compte du refroidissement d' une partie de la glace pendant la prise en glace,
montre que, sur le domaine de température de - 80 °C a + 15 °C, les échanges entre e bain thermostaté
et la cellule sont prépondérants devant I’ énergie mise en jeu par le changement de phase a I’ interface.

En I’ absence d’ écoulement d' air, la distribution de température dans la cellule est donc essentiellement
dépendante de la température imposée par le bain thermostaté ; les échanges dus a |’ évaporation ou la
condensation peuvent étre considérés comme quasiment négligeables.

I111.2.6 Conclusion

L’ étude de la cellule sans écoulement d' air fait apparaitre des écarts entre la cellule idéale et le dispo-
sitif expérimental. En premier lieu, la quantité d’ eau liquide introduite dans la cellule est imposée par
les échanges thermiques entre la cellule et le thermometre de référence. La position de I interface entre
I'air et I'eau ou la glace n’est pas la méme et elle n'est pas parfaitement horizontale dans le cas de la
glace. Par ailleurs, les échanges thermiques entre le bain et la cellule ne sont pas uniformes, ils ont une
influence sur la structure de la glace et conduisent a une incertitude sur la localisation du « point
froid ».

La comparaison de la dynamique de la diffusion et des variations de température imposées par le bain
conduit & estimer que la concentration de vapeur d’eau dans I’air est homogene dans la cellule, en
régime transitoire comme en régime stabilisé. La comparaison des puissances mises en jeu par les
échanges thermiques et le transfert de masse conduit quant a elle a estimer que la distribution des tem-
pératures dans la cellule est essentiellement due aux échanges entre la cellule et le bain.

Cette cellule sans écoulement d’air congtitue I’ état de référence, dans lequel on peut estimer que la
température mesurée par le thermométre de référence est la meilleure approximation de la température
de rosée. Il est maintenant nécessaire d éudier I'influence du raccordement de la cellule a un hygro-
meétre a condensation par un circuit de prélévement d’ air.

[11.3 Etude de la cellule avec écoulement d’air

La cellule éudiée précédemment doit maintenant étre raccordée a un hygrométre. Pour simplifier les
raccordements, nous choisissons d' utiliser un seul diamétre de tube pour |I'ensemble du circuit, com-
prenant le circuit externe (hors du bain thermostaté) et les tubes d’ entrée et de sortie d'air (entre la
cellule et le circuit externe). Le tube doit étre en acier inoxydable éectropoli intérieurement, pour li-
miter le phénomeéne d’ adsorption ; le tube choisi est un tube standard de diamétre extérieur 6,35 mm et
de diamétre intérieur 4 mm. Le circuit extérieur comprend le circulateur d'air, un débitmeétre et trois
entrées/sorties, équipées de vannes de réglage et de vannes d'arrét, destinées au raccordement des
hygrométres en étalonnage. Cette partie du circuit est directement inspirée des générateurs d’air hu-
mide du CETIAT, elle n'est pas détaillée ici et nous focalisons I’ é&ude sur la partie immergée dans le
bain, comprenant le tube d’entrée d'air, le tube de sortie d’air et la cellule. Le principe de générateur
retenu est le générateur arecirculation totale; le circuit est donc un circuit fermé.

Nous cherchons a estimer I’influence de I’ écoulement d'air dans la cellule par rapport au cas de réfé-
rence traité précédemment (sans écoulement).

On s'intéresse plus particuliérement al’influence des pertes de charge (par analogie avec le générateur
adeux pressions), al’alure de I’interface et ala distribution des températures dans la cellule.
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[11.3.1 Régime d'écoulement

En premier lieu, nous nous intéressons au régime d'écoulement dans les tubes d’ entrée et de sortie
dair et danslacellule.

a/ Ecoulement dans les tubes

Le prélévement d'air destiné a I’aimentation des hygrométres en étalonnage impose un débit d'air
minimal de 40 |.h*, pour un hygrométre, ou de 80 |.h™* environ, pour deux hygrométres. Nous retenons
la valeur nominale de 100 |.h™* pour mener les calculs. L'écoulement dans le tube est caractérisé par le
nombre de Reynolds, dont la valeur maximale est Re » 1200, obtenue a la température de - 80 °C (la
vitesse d'air est d'environ 2,2 m.s™). Pour un écoulement en tube cylindrique, |a transition entre le ré-
gime d’ écoulement laminaire et le régime d’ écoulement turbulent correspond a une valeur du nombre
de Reynolds de 2000 environ. L'écoulement dans le tube est donc laminaire sur tout le domaine de
température.

b / Ecoulement dansla cellule

La célule est un cylindre vertica de 60 mm de diametre et de 50 mm de hauteur, dans lequel I'air
arive et repart par la paroi supérieure. Dans cette configuration, il est difficile de quaifier
I’écoulement d'air. Sur le générateur d'air humide du CETIAT, une paroi interne contraint I’ air & sui-
vre un trgjet en forme de spirale a I’intérieur du saturateur pour augmenter les échanges entre I'air et
" eau par une longueur d' échange importante et une vitesse d'air plus grande®.

- Régime d’ écoulement dansla cellule

Dans la cellule du prototype, une paroi interne cylindrique est insérée de maniére a contraindre I’air a
suivre un trajet défini représenté sur la figure 44, dans la spire externe puis de part et d autre du doigt
de gant dans la spire interne. Cette paroi est amovible de maniére a étudier I’influence de la géométrie
de I’ écoulement d’air sur les échanges dans la cellule.

Figure 44 - Ecoulement dans la cellule

O arrivée d’air O circulationdans la spire externe [0 passage dans la spire interne 0 sortie d’air O doigt de gant

(23) Voir le paragraphe 1.4.4 page 51.
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Le canal vu par |’ écoulement d’air dans la cellule est de dimensions supérieures au tube d entrée d'air,
I’ écoulement y est donc laminaire également (a débit constant).

. Influence de I’ écoulement sur la concentration de la vapeur d’eau dans|’air

Dans la cellule de référence, sans écoulement, le mécanisme de transport de la vapeur d'eau est la
diffusion, que nous avons éudiée suivant un axe vertical. Dans la cellule soumise au prélévement
dair, I’ écoulement est laminaire et essentiellement horizontal, de sorte que les résultats obtenus pour
ladiffusion verticale de vapeur d eau restent globalement inchangés.

I11.3.2 Pertesde charge

La pression partielle de vapeur d’ eau, donc la température de rosée, varie avec la pression totale ; ¢’ est
le principe du générateur a deux pressions. Dans un générateur a recirculation totale, la pression dans
le saturateur est nécessairement supérieure a la pression dans la téte de mesure de I'instrument, en
raison des pertes de charges de I’ écoulement. || est donc nécessaire de quantifier les pertes de charge
et d estimer leur influence sur la pression partielle de vapeur.

a/ Estimation des pertes de charge

On distingue les pertes de charge réguliéres des pertes de charge singuliéres. Les premiéres sont les
pertes de charge associées au frottement pariétal dans les longueurs droites du circuit et dépendent de
lalongueur des éléments. Les secondes sont dues a la dissipation d’ énergie cinétique dans les tourbil -
lons engendrés par le décollement de I’ écoulement dans les singularités telles que vannes, coudes,
€élargi ssements ou rétrécissements.

En connaissant le régime d'écoulement et la configuration du circuit, on peut estimer les pertes de
charge entre deux points; réciproquement, on peut déterminer la longueur droite et les singularités
admissibles pour une perte de charge donnée.

Ainsi, avec le débit nominal de 100 |.h" et des tubes de diamétre interne 4 mm, la perte de charge ré-
guliere pour une longueur de 1 m est de 80 Paa+ 15 °C et de 60 Paa- 80 °C [Tai9s8].

b / Influence des pertes de charge

Pour quantifier I'influence des pertes de charge, on utilise I’ équation suivante, reliant la pression de
vapeur partielle dans la chambre d’ alapression partielle dans le saturateur en fonction du rapport
des pressions :

e, (Tc)=%>e'w (T.) (71)

S
En supposant les pressions p. et ps proches |’ une de I’ autre, on néglige le facteur d’ augmentation :

eW(TC)=%>eW(TS) (72)

S
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La pression dans la chambre est p. = ps + Dp, ou Dp représente la perte de charge. En combinant la
relation précédente et en faisant |’ approximation ps » p. » p au dénominateur, on obtient :

ew(Tc)=§’i+@9xew(Ts) (73)
Pg

dou: De=¢,(T.)- e,/(T,)= % xe,(T,) (74.)

A partir de cette équation et de larelation liant la température de rosée a la pression de vapeur, on peut
calculer I'écart sur la température de rosée en fonction de la perte de charge et de la température de
rosée. Inversement, on peut calculer la perte de charge admissible pour un écart de température de
rosée donné. La figure 45 représente la valeur de la perte de charge entrainant un écart de température
derosée de 0,1 ; 0,05; 0,02 ; 0,01 et 0,005 °C entre la température de rosée dans la chambre d’
(ou téte de mesure de I’ hygrometre) et la température de rosée dans le saturateur.

Perte de charge (Pa)
1000 ~
0,1

900 -

800 -
700 - 0,05
600 -
500 -
400 -

300 - 0,02

200 + 0,01

100 \\
| 0,005 e —

O T T T T T T T 1
-80 -60 -40 -20 0 20 40 60 80

Température de rosée (°C)

Figure 45 - Perte de charge et écart de température de rosée

(calculs réalisés a la pression atmosphérique)

La discontinuité & 0 °C est due a I' utilisation, dans le calcul de la perte de charge, de la relation de
pression de vapeur saturante au-dessus de la glace pour les températures inférieures a 0 °C et de la
relation de pression de vapeur saturante au-dessus de |’ eau liquide pour les températures supérieures a
0°C.

L’influence des pertes de charge augmente avec la température de rosée. Ainsi, pour un écart admissi-
ble de 0,01 °C, la perte de charge doit étre inférieure a 160 Paa - 80 °C et inférieure a80 Paa0 °C.
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L’ ordre de grandeur estimé des pertes de charge régulieres est de 60 a 80 Pa. Elles conduisent donc a
une erreur sur la température de rosée d’environ 5mK a - 80 °C et d’environ 15 mK a0 °C. Aux per-
tes de charge réguliéres, il convient d’ ajouter les pertes de charge singuliéres, ce qui augmente encore
I’erreur sur la température de rosée. L’ erreur commise sur la température de rosée peut donc étre esti-
mée a 10 mK au minimum, dans le meilleur des cas ; cette valeur est trop grande pour étre introduite
comme une composante dans les incertitudes et il est nécessaire d’ effectuer une correction et d’ estimer
I”incertitude associée a cette correction.

En mesurant la différence de pression entre le saturateur et la téte de |I"hygromeétre, la relation (73)
permet d’ effectuer une correction sur la pression de vapeur, donc sur la température de rosée. Cette
correction est donc connue, relativement simple a appliquer et ne nécessite pas d' investigations com-
plémentaires. Dans le cadre de ce travail, nous avons voulu éviter les contraintes expérimentales
supplémentaires imposées par la mise en place du dispositif de mesure de pression sur le prototype.
Les mesures de pression ne sont donc pas réalisées sur le prototype, elles devront étre mises en cauvre
sur le générateur d’ air humide dans sa configuration définitive.

¢/ Influence des variations de |la pression atmosphérique

D’ apres la relation (73), I’ écart de pression de vapeur en fonction des pertes de charge dépend de la
pression p, qui dépend elle-méme des fluctuations de la pression atmosphérique. Cependant, les varia-
tions de pression atmosphérique pendant la durée d'un point d éalonnage (quelques minutes) sont
généralement faibles devant les autres paramétres et seront donc négligées. De méme, I’ influence des
variations de la pression atmosphérique sur le facteur d’augmentation f sera considérée comme négli-
geable.

111.3.3 Alluredel'interface

Nous avons vu gu’en I’ absence d’ écoulement d'air, I'interface entre I'air et I'eau liquide ou la glace
peut étre considérée comme plane, avec pour le cas de la glace des irrégularités de la surface dues ala
prise en glace. L’ étude est poursuivie dans le cas de la cellule soumise a |’ écoulement d air.

a/ Casdel’eau liquide

L’ écoulement d'air sur la surface de I’eau liquide peut entrainer des perturbations de la surface (va-
guelettes), voire I'arrachement de gouttelettes pour les vitesses d'air importantes [cet77, wexs2]. La
formation de vagues ou de vaguelettes par un écoulement d'air est trés peu étudiée en géométrie
confinée et le mécanisme de formation fait appel a des théories complexes. Notamment, il n’ existe pas
de relation simple entre la vitesse de I’ écoulement et |a taille des perturbations observées. La vitesse
minimale pour | apparition de vagues semble étre aux environs de 1 m.s* et un calcul théorique per-
met de prévoir |’ apparition de rides (vagues de petites dimensions, dont le mécanisme de formation est
dominé par la tension superficielle) pour une vitesse d écoulement de 0,23 m.s™. Les échanges de
chaleur ou de masse sont augmentés par les vagues, en raison de |'augmentation de la surface
d'échange d'une part et par d’ autres mécanismes plus complexes d’ autre part [schog].

Une campagne de mesure a été réalisée pour estimer les perturbations de la surface d'eau liquide par
I’écoulement d'air. Le dispositif expérimental est le canal rectiligne utilisé pour la visudisation de la
prise en glace (voir paragraphe 111.2.3 page 94). Il est équipé de couples thermoélectriques et branché

109



110

Chapitre 11l - Un nouveau générateur pour la référence en température de rosée

sur un circuit comprenant un circulateur de gaz (débit de 50 & 250 1.h), un rotamétre et un hygromeétre
a condensation. Ce « saturateur » est plongé dans un bain thermostaté pour des essais en température.

Des essais ont éé menés pour différentes valeurs des paramétres d'influence, en suivant un plan
d expériences factoriel. Les paramétres d'influence supposés sont la vitesse de I’air, |’ orientation du
jet d'air par rapport a la surface de I’ eau, le rapport des hauteurs de I'air et de I’eau dans le cand, la
hauteur totale du canal. Deux niveaux de vitesse d’air sont choisis: 0,085 m.s* et 0,15 m.s*, valeurs
qui encadrent les valeurs de vitesse dans le saturateur. L’ arrivée de I’ écoulement d'air est soit perpen-
diculaire, soit paralléle a la surface de I’ eau. Le rapport hauteur d’eau / hauteur d’air prend les valeurs
0,5 et 1 pour une hauteur totale du canal de 40 et 60 mm. Un cinquiéme facteur est |a température,
fixée a deux niveaux : +5 °C et + 23°C. Le plan factoriel complet, comprenant cing facteurs a deux
niveaux soit 2°= 32 expériences, a été réalisé,

L’allure de la surface libre est observée visuellement (I’ utilisation d’un appareil photographique, seul
ou couplé a un stroboscope, s étant révélée inefficace). L’amplitude maximale des vaguelettes, infé-
rieure a 1 mm, est obtenue dans les conditions suivantes :

vitesse d'air maximale,
arrivée d'air perpendiculaire ala surface d' eau,
hauteur de canal et rapport des hauteurs d’air et d’ eau tels que la hauteur d'air est minimale.

Cependant, la faible amplitude de la réponse et les incertitudes expérimental es rel ativement grandes ne
permettent pas de conclure de maniére quantitative sur I’influence des facteurs éudiés, ni sur les inte-
ractions entre les paramétres. Aux vitesses considérées, dans la géométrie du dispositif, aucune
gouttelette n’ a été observée.

Les mesures de température et de température de rosée en entrée et en sortie du saturateur, pour deux
niveaux de la température du bain thermostaté, montrent une variation minime des échanges thermi-
ques, mais n’ont pas permis de conclure quant a l’influence directe des différents paramétres.

Nous considérerons que |'eau dans la cellule présente une surface plane, supposant ainsi négligeable
I'effet Kelvin (voir le paragraphe 111.2.3, page 91).

b/ Casdelaglace

Le dispositif expérimental décrit précédemment a été utilisé pour étudier I'influence de I’ écoulement
d'air sur la surface de glace. Au vu des résultats en eau liquide, I’ étude a porté essentiellement sur les
facteurs d'influence principaux, dont la vitesse d’air et I’ orientation de I’ écoulement. Aucun arrachage
de cristaux de givre n’'a été observé, ni de modification dans le temps de I’ alure générale de la glace.
Par contre, I’ obstruction des canaisations par e givre a été observée a plusieurs reprises.

Les observations menées sur la cellule cylindrique ont mis en évidence un léger creux de la surface de
glace al’aplomb de I’entrée d'air, tandis qu’ un léger monticule est visible a I’ aplomb de la sortie. Ce-
pendant, ces accidents de la surface sont a peine marqués et restent inférieurs ala « dénivellation » due
alaprise en glace (voir le paragraphe 111.2.3, page 95).

Ainsi, dans le cas de I’eau liquide comme dans celui de la glace, on peut considérer que I'alure de
I'interface est plane. Comme dans le cas de la cellule sans écoulement, |’ étude doit prendre en compte
la possibilité d’ une condensation depuis la phase gazeuse, donc s intéresser ala distribution de la tem-
pérature dans la cellule et dans le circuit.
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[11.3.4 Digtribution de la température dansla cellule

Par définition de la température de rosée, il y a condensation en tout point ou la température est infé-
rieure a la température de rosée. Il est donc impératif que tous les éléments du circuit soient a une
température supérieure a la température de rosée. Pour les températures de rosée inférieures a la tem-
pérature ambiante, le circuit et |I'hygrométre sont a température ambiante. Par contre, pour les
températures de rosée égales ou supérieures a la température ambiante, il est indispensable de chauffer
le circuit. Pour cela, on utilise soit une hotte chauffante qui recouvre I’intégralité du circuit, soit des
résistances éectriques bobinées autour des tubes. L’écart de température entre la cellule et la partie
externe du circuit dépend donc de la valeur de température de rosée désirée. L’ écart est de quelques
degrés pour les températures de rosee supérieures a la température ambiante, mais il atteint 100 °C
environ pour latempérature de rosée de - 80 °C.

température

température des tubes ext.

température ambiante

€mpérature de consigne

Figure 46 - Ecart de température entre la cellule de saturation et le circuit externe

Dans notre étude, nous nous limitons au domaine de - 80 °C a + 20 °C environ, donc sur le domaine
ou |’ écart de température entre |’ entrée et la sortie du pré-échangeur dépend linéairement de la tempé-
rature de consigne.

L’air en provenance du circuit externe est conditionné a la température du bain par un pré-échangeur,
tube enroulé en serpentin dans le volume de travail au-dessus de la cellule. La température de I'air en
entrée de la cellule dépend donc du pré-échangeur.

On rappelle sur la figure 47 la disposition de la cellule et du pré-échangeur, ainsi que I'implantation
des thermistances dans la cellule et dans |e volume de travail du bain thermostate.
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«entréehaut» « sortie haut »
«doigtdegant »
«entrée bas » _ | «sortiebas »

Figure 47 - Pré-échangeur, cellule et implantation des thermistances dans le volume de travail
0 volume de travail du bain thermostaté [ pré-échangeur O cellule O arrivée d’air O sortie d’air

@ thermistances

a/ Pré-échangeur

En négligeant I’ effet du rayonnement, les échanges de chaleur dans le tube sont dus & la conduction et
a la convection. L’importance de la conduction axiale par rapport au transport convectif est mesurée
par le nombre de Peclet Pe, qui est le produit du nombre de Reynolds Re et du nombre de Prandtl Pr
(ce dernier caractérise la diffusivité de matiére par rapport a la diffusivité thermique) : Pe= Re.Pr.
Pour une valeur du nombre de Peclet supérieure a 100, la conduction axiale est négligeable devant la
convection. Pour I'air, le nombre de Prandtl varie trés peu avec la température, de 0,725 (a- 80 °C) a
0,708 (a + 80 °C) ; nous en prendrons donc une valeur moyenne. Avec cette valeur, la condition
Pe > 100 implique Re > 140 environ. Sur le domaine de température, la valeur minimale du Reynolds
est environ 400, compte tenu du diamétre du tube et de la vitesse de I’écoulement. La conduction
axiale est donc négligeable devant les échanges convectifs.

Aussi, en considérant que la température de surface est imposée et constante, nous sommes dans le cas
du probléme de Graetz. Ce dernier a établi qu’ au-dela de la longueur d’ établissement du régime ther-
mique, le nombre de Nusselt (qui compare les échanges convectifs aux échanges par conduction) est
constant : Nu = 3,658 [Roh73]. Le nombre de Nusselt permet de calculer le coefficient d’ échange pour
la convection interne dans le tube en exprimant le coefficient d’ échange h a partir de la relation sui-
vante:

Nu = E (75.)

oul estlaconductivité del’air et d est le diamétre du tube.
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Le diametre d est fixé et le nombre Nu est constant ; le coefficient d'échange dépend donc uniquement
de la conductivité de I'air, qui varie de 0,018 40,03 W.m™.K™ entre - 80 °C et + 80 °C. Le coefficient
d'échange interne est donc compris entre 17 et 27 W.m2.K™.

En faisant I'hypothése d'une température de paroi imposée, les échanges de chaleur par convection
dans le tube sont caractérisés par le coefficient d’ échange que I'on vient de déterminer. En premiére
approximation, le bain est un milieu homogéne en température, analogue a un évaporateur ou un
condenseur parfait. La température du fluide dans le tube converge exponentiellement vers la tempé-
rature de paroi suivant |'expression suivante [Taios] :

4

B
m"”“??d
ok

(76.)

ou Ty est latempérature d'entrée, Ty, latempérature de méange, T, la température de paroi imposée par
le bain et P le périmétre d'échange.

Pour une longueur donnée de tube, I'écart entre la température de l'air et la température de paroi dé-
pend de la température de paroi, ou température de consigne du bain. Si le pré-échangeur a une
longueur fixe, I'écart de température en entrée de cellule n'est pas constant sur tout le domaine. Pour
que cet écart soit constant, il est possible de jouer sur la longueur d'échange, en immergeant plus ou
moins le tube. On peut également jouer sur le débit, en gardant la valeur nominale pour les basses
températures et un débit supérieur au-dessus.

Lafigure 48 représente |’ écart de température Ty, - To pour une longueur de pré-échangeur de 1 m.
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0,14 4
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Température du bain T,, (en °C)

Figure 48 - Ecart Tm - To en fonction de la température de consigne
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b / Condensation parasite dans le pré-échangeur

En fonctionnement, le bain présente des fluctuations temporelles et spatiales de température, jusqu'a
0,02 °C environ. Le milieu n'est donc pas a température homogéne. Cependant, |'épaisseur de paroi
amortit ces variations. Si les échanges convectifs sont importants devant la conductance de la paroi, on
peut considérer que la paroi est a température uniforme. Dans le cas contraire, la distribution des tem-
pératures dans la paroi suit la loi de Fourier sur la conduction dans un solide. L’ épaisseur thermique
des parois dépend du matériau et des conditions thermiques environnantes, caractérisés par le nombre
deBiot Bi :

Bi=—— (77)

ou d est |"épaisseur de la paroi et h est |e coefficient d' échange externe et | |a conductivité du maté-
riau. On considére que pour un nombre de Biot Bi < 0,1, la paroi est « fine » au sens thermique, ¢’ est-
adire qu'il n'y a pas de gradient de température dans la paroi. Dans notre cas, |'épaisseur de la paroi
est 1,1 mm environ. La conductivité de la paroi est celle de I'inox, égale & 15 W.m".K™. Avec ces
valeurs, la condition de paroi fine est valide s le coefficient d'échange extérieur est inférieur &
1400 W.m?%K™. Cette valeur du coefficient d'échange donne un nombre de Nusselt pour I'éthanol de
I'ordre de 50. Larelation pour estimer le nombre de Nusselt dans le cas d’ un cylindre perpendiculaire a
I'écoulement est la suivante [Taiosg] :

Nug = h—D =CxRe] (78.)
g

C et n sont des paramétres donnés en fonction du nombre de Reynolds. Pour obtenir un nombre de
Nusselt de I’ordre de 50, il faudrait une vitesse du liquide dans le bain supérieure & 100 m.s*, valeur
incompatible avec le dispositif expérimental. On en conclut que I'épaisseur de paroi est fine au sens
thermique, les variations de température du bain seront donc ressenties immédiatement sur la paroi
interne du tube.

Ains, s latempérature en fin de pré-échangeur passe momentanément sous la température de rosée, il
y arisque de condensation dans le pré-échangeur, avec risque d'obstruction de |'écoulement de |'air par

givrage.

Or, nous avons vu qu'il y aun retard de latempérature de la cellule lors de la prise en glace, puisque le
doigt de gant central est encore dans le palier de congélation, a0 °C, aors que le bain est a une tempé-
rature de - 25 °C environ. La cellule est donc provisoirement a une température supérieure a celle du
bain, donc a celle du pré-échangeur. En d’ autres termes, |e pré-échangeur est plus froid que la cdllule;
il est provisoirement le point le plus froid du générateur et il y a donc nécessairement formation de
givre dans le pré-échangeur lors de la mise en température.

L’ enregistrement de |a température de rosée du générateur lors de la descente en température est repré-
senté sur lafigure 49.
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Figure 49 - Température de rosée et température dans la cellule

Latempérature du bain et |a température de rosée sont représentées en trait épais tandis que les tempé-
ratures dans la cellule sont figurées par des traits fins. On observe que la température de rosée est
directement imposée par la température du bain et non par la température dans la cellule (I’ écart est
suffisant pour ne pas avoir atenir compte de la correction d’ étalonnage de I hygrométre).

Aing, il y a nécessairement formation de givre dans le pré-échangeur lors de la mise en régime a une
température inférieure a0 °C.

En régime stabilisé par contre, le givre formé sur la paroi interne du pré-échangeur se déplace progres-
sivement vers le point froid du systeme. Cependant, on a vu précédemment que les variations de
température dans le volume de travail et les échanges entre le bain et la cellule conduisent & une incer-
titude sur la zone la plus froide, de sorte qu’il est impossible de connaitre la durée est nécessaire a la
disparition du givre dans le pré-échangeur. On peut méme penser que le givre recouvre intégralement
la paroi interne de la cellule et une partie des tubes d'entrée et de sortie d’air. Ce phénomeéne de gi-
vrage est d0 ala masse thermique de la cellule, plus importante que celle du pré-échangeur.

Dans notre cas, la formation de givre lors de la descente en température doit étre évitée. D’ une ma-
niere générale, il est possible d'agir sur le mode opératoire ou sur le dispositif. En effet, I’ écart de
température le plus important entre les tubes et la cellule est di a la congélation de I’ eau liquide conte-
nue dans la cellule. Par ailleurs, nous avons vu que I’ obtention d’ une glace reproductible demande de
fabriquer la glace suivant un protocole, décrit page 93, qui ne correspond pas au mode de formation
observé. Ains, on peut mettre en place un mode opératoire dans lequel la glace est formée a
I’extérieur de la cellule puis introduite dans la cellule, pré-conditionnée a une température négative,
avant de fermer le circuit d'air. Cependant, il est nécessaire dans ce cas de travailler dans une atmos-
phére asséchée de maniére a éviter la formation de givre depuis I'air ambiant. Cette solution n’a pas
été retenue, elle sera étudiée plus en détail s le mode de formation de la glace apparait comme un
paramétre important de la reproductibilité de la température de rosée (ce qui ne pourra étre déterminé
que sur un dispositif permettant de s affranchir du probléme du givre).

La solution retenue consiste a modifier le dispositif. Pour éviter la formation de givre, il faut que la
température dans les tubes et dans la partie supérieure de la cellule reste toujours supérieure a la tem-
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pérature de I'interface entre |’ air et la phase condensée. 1l est donc nécessaire de chauffer les tubes lors
de la descente en température de la cellule, en régulant la température des tubes sur la température
dans la cellule. La mise en cauvre de cette solution technique n’a pu étre réalisée sur le premier dispo-
sitif, elle constitue un axe de travail prioritaire al’issue de ces travaux.

c/ Températuredanslacelule

Nous avons vu dans le chapitre |1 que les thermistances permettent de détecter un écart de température
par rapport a un état de référence, qui dans notre cas est constitué de la cellule sans écoulement d'air.
L’ enregistrement des variations de température a I’intérieur de la cellule permet donc de quantifier
I’écart entre le cas de référence et la cellule soumise a I’ écoulement d’air. Dans le cas de référence,
sans écoulement d’air, la température de rosée est connue : ¢’ est la température de I’ interface, mesurée
par le thermométre de référence avec une incertitude de mesure détaillée dans le chapitre V.

On suppose qu’ a tout moment, la température de I’ interface est comprise entre la température de I’air
et la température de la glace, dans le cas de référence comme dans le cas de la cellule soumise a
I’ écoulement d'air. En mesurant les variations de la température de I’ air et de la glace, on obtient une
plage de la variation maximale de la température de I’ interface, donc une plage de variation maximale
de la température de rosee. Aing, |’éude des cycles « arrét / mise en route» de I’écoulement d'air
permet théoriquement de quantifier I’ écart entre la température de rosée et la température mesurée par
le thermométre de référence.

. Application des mesures de variation de température

A titre d’ exemple, un enregistrement des variations de température des thermistances dans la cellule
lors de cycles « arrét / mise en route » de |’ écoulement d' air est présenté sur la figure 50, pour la tem-
pérature de consigne de - 80 °C
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-80,6 -
Temps (secondes)

Figure 50 - Influence de I'arrét / mise en route de I’écoulement d'air

Sur |’ enregistrement présenté, un arrét de I’ écoulement d' air est provoqué a la date t » 5300 secondes
et une reprise de I’ écoulement a la date t » 6600 secondes. L’ état de référence correspondant a la cel-
lule sans écoulement d’air est donc la partie centrale de I’ enregistrement. Lors de I’ arrét ou de la mise
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en route de I'écoulement d'air, les thermistances immergées dans la glace ne voient apparemment
aucune perturbation (inférieure a quelques mK), tandis que la sonde en entrée de cellule, dans I'air,
détecte une perturbation importante, qui est ici de I’ordre de 0,16 °C. Cette variation est bien visible
sur le graphique car supérieure aux variations de température dues a la régulation du bain. La sonde
« sortie haut » semble également enregistrer une variation mais qui reste difficile a quantifier en raison
des fluctuations du bain. En effet, celles-ci peuvent étre importantes, comme on le constate sur la fi-
gure 51 qui représente |'évolution de températuré?” dans la cellule pendant une nuit (donc sans
modification de réglage).
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@ .
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©
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-22,24 T T T T T T T T T 1
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Figure 51 - Evolution des températures dans la cellule

Ainsi, les variations de température a étudier sont « noyées » dans les variations de température dues
aux fluctuations du bain.

Pour mettre en évidence des variations faibles, de I’ ordre de grandeur des variations de température du
bain, on analyse les écarts entre les sondes. Les analyses portent sur |es écarts entre certaines thermis-
tances d’ une part,

« entrée haut - entrée bas » . «entrée haut - sortie haut »

« sortie haut - sortie bas » . «entrée bas - sortie bas »

et sur les écarts entre chacune des thermistances et |e thermomeétre de référence d’ autre part.

On rappelle que les sondes « haut » sont dans I'air tandis que les sondes « bas » sont dans la glace.
Ainsi, I'écart « entrée haut - entrée bas » représente |’ écart de température entre I'air en entrée de cd-

(24)Comme sur la plupart des figures présentées et sauf indication contraire, il ne faut pas tenir compte de la valeur des températures mais uniquement de
leurs variations. Une méme correction d'étalonnage est appliquée pour toutes les sondes, avec un décalage supplémentaire destiné a rendre le graphique
plus lisible.

117



118

Chapitre 11l - Un nouveau générateur pour la référence en température de rosée

lule et la glace ala verticale de I’ entrée. De méme, I’ écart « sortie haut - sortie bas » représente |’ écart
de température entre I’ air en sortie de cellule et laglace ala verticale de la sortie.

Les écarts sont interprétés de la maniére suivante :

la cellule est en régime stabilisé du point de vue thermique s les sondes immergées dans la glace
ne varient pas |’ une par rapport al’autre, donc s « entrée bas - sortie bas » est constant ;

la cellule est en régime stabilisé du point de vue des transferts de masse a I’ interface s les sondes
dans I’air ne varient pas I’ une par rapport al’autre, donc si « entrée haut - sortie haut » est cons-
tant.

Quand la cellule est stabilisée, on S'intéresse alors plus particuliérement aux écarts par rapport au
thermomeétre de référence. En représentant les écarts de température, I’ analyse est facilitée: en effet,
I’ enregistrement représenté ci-dessus (figure 51) devient plus lisible (figure 52 ).
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Figure 52 - Evolution des écarts de température dans la cellule

Sur la figure 52 ci-dessus, on constate que les écarts sont constants au cours de la nuit, ce qui permet
de vérifier que le dispositif est bien en régime stabilisé : les fluctuations observées sur la figure précé-
dente sont donc dues essentiellement a la régulation du bain thermostaté. De plus, on observe que les
envel oppes des courbes sont différentes les unes des autres : la courbe « doigt de gant - Tref » est trés
plate, celle de « entrée bas - Tref » montre des fluctuations plus importantes, montrant ainsi un com-
portement différent des sondes en fonction de leur position dans la cellule. On S'intéresse donc aux
écarts types des enregistrements, en sélectionnant des séries de 30 valeurs avec une période
d acquisition de 15 secondes. Cette période est choisie car elle correspond au temps de réponse des
thermistances en air came et au temps de scrutation offrant la meilleure résolution de la centrale
d’ acquisition.

A titre d'illustration, les écarts-types pour la température de consigne de 5 °C sont représentés sur la
figure 53, ou chaque barre verticale est I’ écart-type sur 30 valeurs pour des essais réalisés dans des
conditions de reproductibilité, avec et sans circulation d’air dans la cellule.
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Ecart type (mK)

Ext 1 Ext 2 Ext 3 Ext 4 entrée entrée sortie bas  sortie doigt Tref
bas haut haut gant

Figure 53 - Ecarts types des thermistances et du thermometre de référence

Les thermistances « Ext 1 » a « Ext 4 » sont dans le bain thermostaté, a différentes profondeurs;;
« Tref » est latempérature mesurée par le thermométre de référence. Le premier commentaire que I’on
peut faire est I’amortissement par la cellule des fluctuations de température du bain, qui est d'un fac-
teur cing environ : I'écart type des sondes dans la glace est cing fois plus faible en moyenne que
I écart type des sondes dans le bain.

D’autre part, les trois sondes immergées dans la glace et le thermométre de référence présentent un
écart type du méme ordre de grandeur, avec cependant de petites différences d’ un al’autre, non
systématiques, qui conduisent a penser que les écarts types mesurés reflétent |es fluctuations de tempé-
rature et non les limites des capteurs utilisés. On déduit de ce graphique et du précédent que le
thermomeétre de référence est soumis aux mémes variations de température que la glace et voit la
méme amplitude de variations, puisgue son écart type est du méme ordre de grandeur : |’ écart type du
thermometre de référence est donc représentatif des fluctuations de la température de la glace.

Ainsi, en analysant d'une part les écarts types de chaque sonde et d’ autre part les écarts entre les son-
des et la variation des écarts, on peut compléter I'étude de I’influence des cycles « arrét / mise en
route » de I’ écoulement d'air. On estime que la plus petite variation que |I’on puisse détecter par cette
méthode est de I’ ordre de la résolution des thermistances, donc meilleure que 1 mK.

. Température en entrée de cellule

L’ écart de température mesuré entre la sonde « entrée haut » et la sonde « entrée bas » lors des cycles
«arrét / mise en route» de I’ écoulement est une estimation expérimentale de I’ écart de température
Tm- To calculé par larelation (76). En reproduisant I’ expérience pour différents niveaux de tempéra-
ture, on peut comparer les résultats expérimentaux ala courbe théorique (figure 54).
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Figure 54 - Ecart de température mesuré en entrée de cellule

Les croix représentent les valeurs de Tm — To mesurées, le trait plein représente les valeurs valculées

A latempérature de - 80 °C, les points expérimentaux correspondent a la courbe. Par contre, pour les
autres niveaux de température, |'écart mesuré correspondant a I'écart Ty, - To est de I'ordre de
+ 0,01 °C, relativement constant quelle que soit la température. Les essaisa - 20 °C, - 40 °C &t - 60 °C
ont été réalisés en régime apparemment stabilisé, apres une descente en température, tandis que les
mesures a - 80 °C ont bénéficié d’ un temps de stabilisation beaucoup plus long. Il semblerait donc que
les mesures a - 20 °C, - 40 °C et - 60 °C soient affectées par la présence de givre dans le pré-échangeur
et il convient de refaire une série d'essais sur un systéme dont on peut s assurer qu’il ne contient pas
de givre. Ces essais n’'ont pu étre réalisés dans le cadre de cette étude ; ils constituent un premier axe
des perspectives de développement du générateur.

. Estimation del’écart entre latempérature derosée et la température de référence

Les sondes immergées dans la phase condensée ne variant pas de maniére significative lors des cycles
«arrét / mise en route» de |I'écoulement d'air, on peut en conclure que I’équilibre thermique de la
cellule n’est pas modifié. La distribution de la température dans la glace est donc identique a |’ état de
référence.

D’autre part, quelle que soit la température de consigne, la variation de la température d'air en sortie
de cellule est de quelques mK, toujours inférieure a 0,01 °C.

Or, on a émis |"hypothese que la différence C entre la température de rosée réelle dans le dispositif et
la température de la glace, mesurée par le thermomeétre de référence, est inférieure a la variation de
température enregistrée par la thermistance de sortie d'air. La variation de température de la sortie
d’air est donc un mgjorant de C. Cependant nous n'avons pas tenu compte dans cette analyse de
I’incertitude sur la mesure des variations, qui doit tenir compte, comme on |’a souligné dans le chapi-
tre 11, de la variation d’ auto-échauffement de I’ éément sensible des thermistances. Cette évaluation
n’'apu étre réalisée par une mesure a deux courants et il reste donc une incertitude sur lavaleur de C, a
laguelle il convient d'gjouter les erreurs d'interprétation possibles liées a la présence de givre dans le
pré-échangeur.
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[11.3.5 Interprétation des mesures de température de rosée

L’ estimation de I’ écart entre la température de rosée de I'installation et |a température mesurée par le
thermomeétre de référence a été réalisée précédemment sans s appuyer sur des mesures de température
de rosée effectuées al’ aide d’ un hygromeétre a condensation, sauf pour la démonstration de la présence
de givre dans le pré-échangeur. Dans ce cas, |'interprétation a porté uniquement sur des variations de
température de rosée en régime transitoire, sans effectuer de correction d’étalonnage et uniquement
pour montrer la corrélation entre les variations de la température de rosée et les variations de la tempé-
rature du bain.

Nous portons maintenant notre attention sur |’interprétation possible des mesures de température de
rosée. La figure 55 montre les variations de |a température de rosée lues par |’ hygrométre a condensa-
tion (hygrométre de marque MBW, type « dew point control instrument k-1806 ») et les variations de
la température de référence (mesurée avec la chaine de mesure de température constituée du thermo-
meétre et du pont de mesure). A ce stade de I’ étude, |es incertitudes sur la mesure de la température de
référence ne sont pas encore estimées ; elles ne sont donc pas représentées. On observe sur la figure
une bonne corrélation entre les variations des deux températures ; I’ écart semble quasiment constant.
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Figure 55 - Ecart entre la température de rosée mesurée et la température de référence

L’alure de I'écart entre la température de référence et |la température de rosée lue par I’ hygrométre
(MBW) est identique pour les autres vaeurs de température de consigne (- 80 °C, - 60 °C, - 40 °C,
-20°C,0°Cet +15°C).

En reportant les écarts obtenus pour les différentes températures de consigne étudiées, on obtient le
graphique de lafigure 56.
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Les résultats sont « bruts » : la température de rosée Ty e €st calculée a partir du polynéme normalisé
de conversion de la résistance de I"hygrométre en température et n’est pas corrigée de la perte de
charge entre la cellule et la téte de mesure. La température de rosée Ty, €t |a température de référence
Tre SONt les moyennes de 30 mesures effectuées avec une période de 15 secondes. Les barres associées
aux points représentés sont la combinaison des écarts types des deux séries de 30 valeurs et ne repré-
sentent en aucun cas les incertitudes du générateur.

Les écarts observés entre Ty e € T SONt inférieurs a 1 °C sur I’ ensemble du domaine de température,
indiquant ainsi qu’il N’y a pas de dysfonctionnement majeur de |’ installation.

Sur le graphique, le décalage d ordonnée par rapport a zéro n’a pas de signification. En revanche,
I’allure de la courbe peut étre soumise a interprétation. Ainsi, si I’on excepte un point vers - 80 °C &
deux points vers - 60 °C qui sont suspectés aberrants, |’ allure générale de la courbe présente une pente,
qui peut ére interprétée comme une micro-fuite de vapeur d eau depuis le milieu extérieur vers le
circuit et/ou comme un manque d' efficacité de la cellule.

Avec une fuite, aussi petite soit-elle, le générateur n’est plus un générateur en circuit fermé mais un
générateur en circuit ouvert, qui se comporte en fait comme un générateur a mélange. Dans ce cas,
I efficacité de I’ échange de masse entre I'air et I’eau est a prendre en compte : si |’échange n'est pas
suffisant, la température de rosée en sortie de cellule est a une vaeur intermédiaire entre la tempéra-
ture de rosée de I’air ambiant et la température de la cellule. En effet, aux faibles températures de
rosee, la pression partielle de vapeur d eau dans le circuit est trés faible (elle est inférieure a 1 Paa
partir de - 60 °C) adors que la pression partielle de vapeur d’ eau dans le milieu ambiant est de I’ ordre
de 1000 Pa dans les conditions courantes (voir les tableaux 20, 21 et 22 en annexe C, pages 155 a
157). Quand la température diminue, la migration de vapeur d’eau depuis I’ extérieur vers le circuit est
plus grande et son influence sur la température de rosée est plus grande également. Dans ce cas, I’ écart
Taiwe - Trer @UgmMente lorsque la température diminue, comme on le constate sur la figure 56.
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L’ efficacité de la cellule est mesurée en circuit ouvert, en alimentant le circuit avec de I’ azote dont la
température de rosée est inférieure a - 70 °C. La température de rosée de I’ azote est mesurée en entrée
et en sortie de cellule pour trois valeurs de la température de consigne, reportées dans le tableau 11.

q consigne €’(q consigne) qd Iue e’(qdiuve) Qd azote €’(qd azote) Efficacité
°C Pa °C Pa °C Pa h
15 1713 2 709 -70 0,26 0,41
-20 103 -29 42 -70 0,26 0,41
-40 13,0 -47 57 -70 0,26 0,43

Tableau 11 - Mesure de l'efficacité de la cellule

L’ efficacité h est calculée avec larelation suivante:

= elélue

: - € éalzote (79.)
€ consigne

- €

azote

L’ efficacité de la cellule est donc 0,4 environ, donc largement inférieure a 1 : une fuite dans le circuit
N’ est pas totalement compensée. Aingi, I'alure de la courbe (figure 56) indique la présence d’ une fuite
sur le circuit, malgré les tests de fuite effectués lors de I’ assemblage du circuit d'une part et lors du
raccordement de |’ hygromeétre d’ autre part.

De fait, la lunette de visualisation du condensat de I’ hygrométre présentait une piéce défectueuse qui,
d aprés e constructeur, peut causer une fuite au niveau de la téte de mesure de I’ hygrométre.

Ainsi, I’analyse des mesures de température de rosée effectuées avec I’ hygrométre a condensation a
mis en évidence d’ une part la présence systématique de givre dans le pré-échangeur et d’ autre part la
présence d' une fuite sur le circuit, qui dans ce cas précis semble provenir de I’ hygrométre lui-méme.
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[11.4 Conclusion

Dans ce chapitre, on a défini un dispositif expérimental permettant de réaliser I’ équilibre de pression
de vapeur saturante au-dessus d’ une surface d eau ou de glace, donc la température de rosée. La cd-
lule est immergée dans un bain thermostaté ; elle est dimensionnée de maniére a ce que la mesure de la
température de rosée, représentée par la température de I'interface entre I’eau et I'air, soit effectuée
avec un thermomeétre de référence de I’ EIT-90, présentant des incertitudes d' étalonnage de I’ ordre de
+ 5 mK. Des thermistances intégrées dans le dispositif permettent de détecter des variations de tempé-
rature de I’ordre de 1 mK entre I’éat de référence congtitué de la cellule sans écoulement d'air et la
cellule raccordée au circuit d’alimentation des hygrométres a condensation. Ainsi, on mesure d'une
part |a température de rosée dans |’ état de référence et d autre part les variations de température dans
lacdlule.

Les variations de la température de rosée mesurée par un hygrométre a condensation ont éé compa-
rées aux différentes variations de température enregistrées dans la cellule en régime transitoire et en
régime stabilisé. Ces mesures ont mis en évidence la présence de fuites au niveau de I’ hygrométre et la
présence de givre dans le pré-échangeur, due a la dynamique de refroidissement du dispositif. Ainsi,
couplées a des mesures de variation de température, les mesures de variation de la température de ro-
sée permettent une analyse plus compléte du comportement du dispositif, sans toutefois en constituer
une validation.

Le chapitre suivant propose une analyse des incertitudes sur la température de rosée obtenue dans le
nouveau générateur.



CHAPITRE IV

RESULTATS ET INCERTITUDES
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Chapitre IV - Résultats et incertitudes

On s'intéresse au bilan des incertitudes sur la mesure de la température de rosée du générateur d'air
humide. Comme on I’avu au paragraphe 111.3.2 page 107, I’influence de |a pression est connue et il est
possible d’ effectuer une correction de pression a partir des mesures de pression dans la céellule et dans
la téte de mesure de I’ hygromeétre. Le dispositif expérimental étant plus spécialement destiné a I’ étude
des mesures de température, la cellule étudiée est dépourvue de mesure de pression ; la correction de
pression ne peut donc étre appliquée. L’influence de la différence de pression devrait aors étre inté-
grée dans le bilan des incertitudes.

Par ailleurs, les résultats expérimentaux obtenus montrent avec certitude la présence de givre dans le
pré-échangeur lors de la phase de mise en régime ; des modifications du dispositif sont indispensables
acourt terme. De plus, une fuite a été détectée au niveau de I’ hygrométre de contréle. En conséguence,
le bilan des incertitudes proposé est un bilan provisoire qui devra étre revu et complété par une nou-
velle campagne expérimentale sur le dispositif modifié.

La premiére étape de la construction du bilan des incertitudes est la description du dispositif, qui
aboutit a I’ éablissement du modéle donnant la température de rosée (1V.2.1) et permet de dresser la
liste des composantes de I’ incertitude sur ce paramétre [Gumos].

V.1 Description du dispositif

Le pré-échangeur, la cellule et le thermomeétre de référence sont intégrés dans le volume de travail du
bain a débordement. Le thermomeétre est placé dans un doigt de gant situé au centre de la cdllule. La
cellule est placée dans la partie basse du bain, de maniére a ce que la plus grande longueur de tige du
thermometre soit immergée dans le liquide du bain, pour réduire le couplage thermique avec
I’extérieur. Le doigt de gant a un diamétre de 8 mm et le liquide de contact est le liquide du bain (eau
ou alcool). Le pré-échangeur est un serpentin d’ une longueur de 1 métre qui trouve place au-dessus de
la cellule. Les hygrométres sont raccordés a la cellule et au pré-échangeur par I'intermédiaire du cir-
Cuit externe.

a/ Circuit externe

Pour réduire les temps de mise en régime, les longueurs de tube sont réduites au minimum nécessaire.
Ainsi, I'ensemble du circuit est disposé sur le plateau de travail du bain, hormis I’ hygrométre en éta-
lonnage. Cette disposition compacte, propice a l'instalation d'un capot chauffé, pourra étre
directement utilisée pour un générateur destiné aux températures de rosée supérieures a la température
ambiante.
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Le circuit externe comporte une pompe, un débitmeétre démontable et trois sorties. Une vanne de ré-
glage entre la pompe et la cellule permet de régler le débit dans celui-ci. Le modéle de pompe choisi
fournit un débit réglable en fonction de la tension d'aimentation. Le débitmeétre peut étre enlevé et
remplacé par une longueur droite, pour limiter les pertes de charge et les problémes de fuites. Les trois
sorties sont pourvues chacune d'une vanne d' arrét et d' une vanne de réglage. En cas de non-utilisation
des sorties, elles sont court-circuitées. Pour éviter la rétention de vapeur dans des volumes morts,
I’ensemble du circuit est balayé en permanence. Pour réduire les volumes morts, la troisieme sortie
peut étre démontée et remplacée par des coudes simples.

Figure 57 - Circuit externe

0 air en provenance de la cellule O air a destination de la cellule O raccordements aux hygromeétres [0 pompe

Sur lafigure 57, les fléches représentent le sens de circulation de I’ air. Le débitmeétre n’est pas présent
sur laphoto ; il Sintégre dans le circuit au niveau du raccord visible a proximité du repére 0.

Pour éviter les fuites, le nombre de raccords est réduit au minimum. Cependant, les éléments devant
étre démontés (débitmeétre et cellule) ou susceptibles de défaillance (pompe), sont intégrés au circuit
par deux raccords. Ainsi, la cellule peut étre démontée sans intervention sur le circuit externe. De
méme, la pompe peut étre remplacée sans modification du circuit.

b/ Cellule

Pour positionner les sondes, observer I’ alure de la glace et pour enlever ou mettre en place la paroi
interne, la cellule est démontable. La base est un cylindre en acier inoxydable d' épaisseur 1 mm, de
diamétre 60 mm, sur une hauteur de 120 mm. La face inférieure et le couvercle sont démontables,
maintenus par 8 vis. Un joint indium de 2 mm de diamétre assure I’ étanchéité du montage. La face
inférieure et le couvercle sont équipés d une gorge qui assure le positionnement correct de la paroi
interne. Celle-ci est congtituée d'un cylindre de diamétre 40 mm, dans lequel une bande de 10 mm de
large et de 110 mm de hauteur est enlevée. Une bande de méme largeur, de hauteur 120 mm environ
est soudée perpendiculairement au cylindre. Ainsi, quand la paroi interne est en place, I'air est
contraint a suivre un trajet dans un cana de largeur environ 10 mm, sur toute la hauteur libre de la
cellule. Aprés le premier tour, I'air passe dans le cylindre intérieur, de chaque c6té du doigt de gant,
avant de rejoindre le tube de sortie. Lalongueur du trajet de I’ air est o environ 20 cm®.

(25) Voir la figure 44 page 106.
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Figure 58 - Cellule (prototype démontable)

O cellule O pré-échangeur O couvercle en Plexiglas O raccord pour le passage des thermistances

c/ Mesuredelatempérature

Le thermomeétre peut étre introduit dans le doigt de gant sans aucune opération de démontage. Ains,
tout thermométre de méme type peut étre utilisé pour la mesure de la température, ce qui assure la
pérennité du systéme. Pour un bilan d'incertitudes complet, il faudra tenir compte des incertitudes
d étaonnage du thermométre, de sa dérive et de sa répétabilité si e thermomeétre de remplacement est
de méme type que le thermométre actuel. Dans le cas d’' un thermomeétre d’ un autre type, par exemple.
a gaine en acier inoxydable, il sera par contre nécessaire de procéder a une nouvelle estimation des
incertitudes d’'implantation du thermomeétre dans la cellule.

d / Implantation dans le bain ther mostaté

Les figures 59 et 60 ci-apres montrent la cellule et e pré-échangeur en situation dans le bain thermos-
taté.

\
\

Figure 59 - Cellule et pré-échangeur dans le bain (vue en coupe)

0 volume du bain O cellule O pré-échangeur O couvercle O raccords au circuit externe 0 thermometre (partiel)
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Figure 60 - Générateur d'air humide

V.2 Bilan provisoire desincertitudes

Le bilan (provisoire) des incertitudes est établi a partir du modéle permettant de calculer la tempéra-
ture de rosée a partir de la température mesurée.

IV.2.1 Modélisation de la température derosée

Latempérature de rosée est modélisée par larelation (61) page 83 :

Te=T«+C (61,

ou T, est latempérature de référence et C est la différence entre la température de rosée et la tempé-
rature de référence. Cette différence, ou correction, est estimée par la méthode présentée au chapitre
I11, basée sur I’ analyse des variations des gradients de température.

La température de référence T, est mesurée par le thermométre, a laquelle est associée I’incertitude
U(Tref) : Tref t U(Tref)-

L’ incertitude globale est donc la composition de I'incertitude sur la correction C et de I’ incertitude sur
la mesure de température de référence, deux composantes que |’ on peut raisonnablement supposer étre
indépendantes |’ une de I’ autre.
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IV.2.2 Incertitude-type de mesur e de la températur e de référence

a/ Etalonnage de la chaine de mesure deréférence: u,

Cette composante de I’incertitude est évaluée au paragraphe 11.2 page 68 ; la valeur maximale sur le
domaine de température de - 80 °C a+ 15 °C est £ 5 mK, avec un facteur d’ élargissement k = 2.

u, =g =25 mK (80.)

b / Dérive dela chaine de mesurederéférence: u,

Ladérive de la chaine de mesure de référence peut étre estimée par deux méthodes :

en prenant |’ écart maximal entre les mesures et en choisissant un facteur d’ élargissement k = 2C8
(distribution rectangulaire). Dans notre cas, |'écart maxima des mesures réalisées est de 2 mK
(voir page 69). L’ incertitude-type est alors :

2

U, =——
2 2\/§

s le nombre de valeurs est suffisant, on peut aussi estimer I'incertitude-type sur la dérive par une
méthode de type A, en caculant |’écart-type expérimental sur les mesures. Dans notre cas,
I’incertitude-type calculée a partir des valeurs mesurées est :

=0,6 mK (81)

s, = 0,7 mK (82)

On vérifie bien que les valeurs obtenues par I’ une ou |’ autre des deux méthodes ne sont pas significa-
tivement différentes.

¢/ Résolution dela chaine de mesure: us

Larésolution de la chaine de mesure est évaluée lors de son étaonnage (voir paragraphe 11.2). La va-
leur retenue est de 1 mK,, avec un facteur d élargissement k = 2C8 (distribution rectangulaire).

1

U; =—— =03 mK 83.
2T o003 (83.)

d / Répétabilité de la chaine de mesure: u,4

La répétabilité a court terme de la chaine de mesure est évaluée lors de son éalonnage (voir paragra-
phell1.2). Lavaleur retenue est de 0,1 mK avec un facteur d’ éargissement k = 2.

u, = 071 =0,05 mK, donc négligeable (84))
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e/ Auto-échauffement du thermomeétre: us

La correction d’ auto-échauffement du thermometre est évaluée lors de I’ é&aonnage de la chaine de
mesure, en alimentant le thermométre avec un courant de 1 mA puis de Q2 mA. La valeur moyenne
d auto-échauffement est 3 mK, I’incertitude sur cette valeur étant estimée inférieure a 1 mK.

Les mesures d’ auto-échauffement en situation, le thermométre éant plongé dans la cellule du généra-
teur d'air humide, ne permettent pas de retrouver cette valeur. En effet, pour effectuer la mesure
d auto-échauffement dans la cellule en situation, il faut tenir compte de I’ évolution de la température
de la cellule pendant I’ essai. Or, jusgu’ici, la température de référence permettant de corriger les évo-
lutions de température dues au bain est la température mesurée par le thermométre de référence. Ici, il
N’ est pas possible de I utiliser et il convient de choisir une autre température de référence. On choisit
par exemple la sonde « doigt de gant », sonde la plus proche du thermomeétre. Les résultats obtenus
avec la correction sont présentés sur la figure 61.

25 4
20 A *
154

10 4

++

Ecart de température (mK)
(4]

-10 ~ +

-15 T T T T T T T T T |
-80 -70 -60 -50 -40 -30 -20 -10 0 10 20
Température de consigne (°C)

Figure 61 - Auto-échauffement en situation

Les valeurs corrigées sont comprises entre - 10 mK et + 20 mK, elles ne sont pas représentatives de
I’ auto-échauffement. La correction appliquée n’est pas satisfaisante ; pour s en affranchir, il sera né-
cessaire d'améliorer la stabilité de lacellule.

Dans le cadre du bilan provisoire des incertitudes, on ne fait pas la correction d’ auto-échauffement et
on admet comme vaeur d’incertitude la valeur d' auto-échauffement estimée aux points fixes.

Uy =—— =17 mK (85.)

3
Ne
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f / Pertesthermiques du thermométre: ue

Les pertes thermiques dues au couplage entre le thermomeétre et le milieu extérieur n’ont pu étre esti-
mées expérimentalement. Le dispositif expérimental étant, de ce point de vue, analogue au dispositif
d étaonnage par comparaison dans un bain thermostaté, nous utilisons provisoirement la valeur esti-
mée au laboratoire de thermométrie. La valeur est de I’ ordre de 3 mK avec un facteur d’ élargissement
k=2C.

Ug = 3 09 mK (86.)

243

1V.2.3 Estimation del’'incertitude sur la correction C

C représente la différence entre la température mesurée et la température de rosée: c’est une correc-
tion dont la valeur estimée est 0 ; elle présente une incertitude dont les composantes sont :

I’« homogénéité » ; elle représente I"homogeénéité de la couche d'eau liquide ou de glace, tradui-
sant le fait que la température mesurée par le thermométre est la température intégrée sur toute la
longueur de I’éément sensible et non al’interface entre | air et | eau,

la stabilité, qui représente les variations de température du thermomeétre de référence,

I’écart entre la température de |I’interface, ou température de rosée, dans I’ état de référence sans
écoulement d'air et latempérature de I’ interface dans la cellule soumise al’ écoulement d air.

a/ Homogénéité: u;

Pour estimer I"’homogénéité de la couche de glace, des mesures ont été réalisées en relevant le ther-
mometre de référence de 50 mm dans le doigt de gant. Comme pour les mesures d’ auto-échauffement
en situation, I’ analyse des mesures est soumise au choix d’ une température de référence permettant de
corriger I’évolution de la température du bain au cours de I’essai. On a vu précédemment que la
correction entraine une incertitude non négligeable et que la stabilité de la cellule doit étre renforcée
pour effectuer des mesures directes, sans correction.

Les résultats obtenus montrent un écart de température de I’ ordre de quelques centiemes de degré,
avec une température en position haute systématiquement plus faible. Cet écart est interprété comme
une influence de la présence du givre sur les parois du doigt de gant et ces résultats ne sont pas retenus
comme une estimation valable de I’ homogénéité.

Pour ce bilan provisoire, on estime que I’homogénéité de la couche de glace est du méme ordre de
grandeur que I’homogénéité du bain, de I’ ordre de + 0,02 °C avec un facteur d’ élargissement k = 2.

u, = % =10 mK (87.
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b/ Stabilité: ug

La stabilité est estimée a partir de I’ écart type de la température de référence sur 30 valeurs. Sur les
mesures effectuées, la valeur moyenne de I’ écart-type est de I’ordre de 1 mK, la valeur maximale de
I’ordre de 2 mK. Nous retiendrons la valeur de 2 mK.

Ug =2 mK (88.)

c/ Températured’interface: ug

La variation de la température de I'interface est estimée lors des cycles « arrét / mise en route» de
I’ écoulement d'air, en posant I’ hypothése que la température d'interface est nécessairement comprise
entre la température de la glace et la température de I'air en sortie de cellule. Ainsi, si la température
de la glace est constante, la variation de la température de I’air est un majorant de la variation de la
température de I'interface. En pratique, aucune variation de température de la glace n’ est détectée avec
la méthode utilisée (dont la résolution est estimée inférieure a 1 mK) et la variation de température de
I’air en sortie de cellule est inférieure a 10 mK pour I’ ensemble des mesures réalisées.

Uy = 10 _6 mk (89.)

NE

IV.2.4 Fuites et reproductibilité du générateur

Les incertitudes présentées ci-dessus sont les incertitudes sur la température de rosée de I’ air en sortie
de cellule, en |’ absence de fuite. On a vu que I’ efficacité de la cellule est de I’ ordre de 0,4 ; une fuite
éventuelle ne sera donc pas complétement compensée par les échanges dans la cellule, ce qui introduit
une incertitude liée au risque de fuite. Celles-ci peuvent avoir deux origines :

fuites dues alaréalisation du circuit (soudures etc.),

fuites dues au raccordement des hygrometres au circuit (serrage des raccords, controle du débit,
fuite al” hygrométre etc.).

Les premiéres ont été testées aprés la construction du circuit ; le taux de fuite mesuré est faible devant
la pression de vapeur saturante a - 80 °C.

Les secondes sont testées a |I'aide du détecteur de fuites du laboratoire, utilisé sur les autres généra-
teurs d’air humide, a chaque nouveau montage ou démontage.

L’incertitude associée au risque de fuite est donc essentiellement due aux opérations de raccordement
de I’ hygrometre ; elle peut étre intégrée dans une incertitude de « reproductibilité » du générateur.

Cette incertitude ne pourra étre évauée que par un grand nombre d’ essais effectués dans des condi-
tions de reproductibilité, sur un dispositif exempt de problémes liés a la condensation parasite et
permettant une mesure de la température de référence dans des conditions optimales de stabilité.
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IV.2.5 Tableau récapitulatif desincertitudes

L’ évauation des incertitudes présentée dans les tableaux ne prend pas en compte I’incertitude de re-
productibilité. Ces tableaux ne constituent donc pas un bilan exhaustif des incertitudes du générateur,
mais un bilan provisoire permettant de comparer I’ ordre de grandeur des incertitudes « potentielles »

du dispositif aux incertitudes des générateurs actuels.

a/ Incertitude sur la mesure de latempérature

Sources d'incertitude Valeur estimée de k uous (mK) u2 ou s?
l'incertitude ( mK)
Etalonnage du thermomeétre 5 2 Uz 2,5 6,25
Dérive 2 28 U2 0,6 0,33
Résolution 1 2C8 Us 0,3 0,09
Répétabilité 0,1 2 Usg 0,05 0,0025
Auto-échauffement 3 (0] Us 1,7 3
Pertes thermiques 3 208 Us 0,9 0,75
Somme des variances 10,42
Incertitude-type composée 3,2
Tableau 12 - Incertitude sur la mesure de température
b / Incertitude sur la correction C
Sources d'incertitude Valeur estimée de k uous (mK) u2 ou s?
l'incertitude ( mK)
Homogénéité 20 2 U7 10 100
Stabilité - - Us 2 4
Température d’interface 10 (o] Ug 6 36
Somme des variances 140
Incertitude-type composée 12

Tableau 13 - Incertitude sur la correction C
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¢/ Comparaison desincertitudes

La comparaison des incertitudes entre la nouvelle installation et les générateurs existants est soumise a
la difficulté d’interprétation soulevée dans le premier chapitre: le bilan des incertitudes étant propre a
chaque installation, les différentes contributions des incertitudes ne sont pas identiques d' une installa-
tion & une autre.

Sur le domaine de température de - 60 °C a 0 °C, I'incertitude de mesure de la température des géné-
rateurs du CETIAT peut étre comparée a |'incertitude de mesure sur le nouveau dispositif. Ainsi,
I’incertitude de mesure de la température passe de plus de 20 mK a moins de 4 mK, soit un gain d’un
facteur cing environ (figure 62).

Ce gain sur I'incertitude de mesure de la température permet d espérer une analyse plus fine du com-
portement du dispositif, ce qui devrait conduire a une réduction de I’ incertitude de reproductibilité. A
titre d’illustration, on a représenté sur la figure 62 la composante de reproductibilité du générateur du
CETIAT ; la composante de reproductibilité du nouveau générateur n’est pas encore évaluée a ce stade
de |’ éude.

L’incertitude sur la génération de I’ air humide (générateur CETIAT) et I'incertitude due al’ écart entre
la température de rosée et la température mesurée (nouveau dispositif) ne peuvent étre directement
comparées. On observe seulement que ces deux composantes sont du méme ordre de grandeur, en
rappelant que I’ évaluation de I'incertitude due a I’ écart de température sur le nouveau dispositif est
provisoire et fortement majorée.
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B Générateur CETIAT ONouveau dispositif
Figure 62 - Comparaison des incertitudes

Ains, lafigure 62 illustre que I’ étude des mesures de température appliquée a la conception du géné-
rateur d'air humide et le choix d'introduire un thermomeétre d’interpolation de I’ EIT-90 entrainent une
réduction significative des incertitudes de mesure de la température. De plus, cette réduction ne péna-
lise pas les autres composantes des incertitudes, que la poursuite de I'étude devrait permettre de
réduire également.
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La mesure de I"humidité dans I’ air est présente dans de nombreuses applications et fait intervenir plu-
sieurs parametres dont |’ humidité relative, le rapport de mélange, la température humide ou encore la
température de rosée. Le maintien et la diffusion des références en hygrométrie sont assurés par des
générateurs d'air humide et des hygrométres a condensation, lesquels mesurent une température de
rosée. C'est donc sur laréalisation pratique de ce paramétre que portent la grande majorité des travaux
des laboratoires nationaux.

La comparaison des installations de référence, sur une base théorique ou sur la base de comparaisons
directes al’ aide d'instruments de transfert, montre les points suivants :

en théorie, le générateur a deux températures a recirculation totale présente les incertitudes poten-
tielles les plus faibles pour le paramétre température de rosée,

en pratique, les incertitudes de mesure des installations existantes sont équivalentes quel que soit
le principe de générateur,

de maniére générale, les incertitudes sont plus grandes pour |es températures de rosée négatives,

dans de nombreuses installations, la contribution prépondérante est I'incertitude de mesure de la
température de référence,

une approche théorique des échanges de chaleur et de masse couplée a des mesures de température
en différents points du générateur constitue un outil d’étude du fonctionnement du générateur, li-
mité par lataille et les performances des capteurs de température utilisés.

L’ étude a porté sur la conception d’un générateur d’air humide a recirculation totale, destiné aux tem-
pératures de rosée comprises entre - 80 °C et + 15 °C environ. Deux fonctions différentes sont
identifiées pour la mesure de la température ; nous proposons pour chacune d’ elles une solution tech-
nique différente:

la mesure de la température de référence est effectuée avec un thermomeétre d'interpolation de
I”’EIT-90 et un pont de mesure de résistance,

la mesure de la température en différents points, destinée a I’ éude du générateur, est réalisée a
I aide de thermistances reliées a une centrale d' acquisition.

De maniére a réduire les incertitudes dues a I'implantation des capteurs dans le dispositif, ce dernier
est congu en intégrant les contraintes nécessaires a I’ amélioration des mesures de température, notam-
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ment dans le choix du bain thermostaté, dans le dimensionnement de la cellule, dans le choix de la
quantité d’ eau et dans I'implantation du thermométre de référence dans la cellule.

L’ analyse théorique couplée a des expérimentations réalisées sur un premier prototype montre que les
solutions techniques adoptées pour la réduction des incertitudes de mesure de la température de réfé-
rence ne sont pas en contradiction avec le fonctionnement du générateur d'air humide en régime
stabilisé et permettent d’ envisager un gain d'un facteur quatre a cing sur cette composante des incer-
titudes, par rapport au générateur d’air humide du CETIAT dont le bilan des incertitudes est présenté
au paragraphe | .4.

L’ utilisation de thermistances comme outil d’ étude du générateur repose sur le suivi de la réponse de
chacune des sondes en fonction de sa position et de perturbations volontaires telles que des cycles
«arrét / mise en route» de I’écoulement d'air. Cette approche est donc essentiellement basée sur
I’analyse de la réponse dynamique du systeme; elle met égaement en évidence |'importance de
I’éude des phases de mise en régime. Ainsi, les mesures ont montré que la répartition des masses
thermiques de la cellule et du pré-échangeur, favorable a une bonne stabilité de la température de réfé-
rence en régime permanent, est pénalisante lors de la phase transitoire de mise en régime. En effet, la
phase initiale de descente en température s accompagne d'une inversion des températures qui
s accompagne de laformation de givre dans le pré-échangeur.

Or, la présence de givre dans le pré-échangeur est tout a fait préjudiciable a la détermination de la
température de rosée de I'installation par le thermometre de référence; il convient donc d' éviter sa
formation. La solution technique permettant de remédier a ce dysfonctionnement est basée sur
I utilisation, lors de la mise en régime, d’ un systéme de chauffe régulé sur latempérature de la cellule;
tout comme la cellule, cette solution s'inspire des dispositifs expérimentaux réalisés au laboratoire de
thermomeétrie du BNM-INM.

Ainsi, al'issue de cette étude, la mise en place du dispositif permettant d’ éviter |a formation de givre
dans le pré-échangeur constitue une premiére perspective a court terme, qui permettra par ailleurs le
renforcement de la stabilité de la cellule en régime stabilise.

En s appuyant sur les protocoles expérimentaux mis en place lors de cette étude, e dispositif expéri-
mental pourra alors étre utilisé pour éudier plus finement les autres composantes de I'incertitude du
générateur, telles que I’ auto-échauffement des thermistances, I’ auto-échauffement du thermomeétre de
référence, |’ estimation du gradient de température dans la glace ou bien encore la reproductibilité du
générateur. Un bilan plus complet des incertitudes de réalisation de la température de rosée pourra
alors étre éaboré et le générateur d' air humide sera en mesure d’ étre comparé a d’ autres install ations.

L’ étude de facteurs d’influence tels que la structure de la glace ou la géométrie de I’ écoulement dans
la cellule, ou bien encore le choix d’un autre type de thermometre, constituent des perspectives a plus
long terme qui permettront encore de réduire les incertitudes sur le domaine des températures négati-
ves, en paralléle au développement d'un générateur basé sur les mémes principes, plus spécialement
dédié aux températures positives, de maniére a étendre le domaine de température de rosée de - 80 °C
a+ 80 °C.
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Annexe A - COMPOSITION DE L’AIR SEC

Nom Symbole Pourcentage
volumique
Azote N2 78,09
Oxygéne O2 20,94
Argon Ar 0,93
Dioxyde de Carbone CO2 0,033
Néon Ne 0,00182
Hélium He 0,000524
Krypton Kr 0,000114
Hydrogéne H2 0,00005
Xénon Xe 0,0000086
Radon Rn 6.1018

Tableau 14 - Composition de l'air sec [Hcp95]
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Annexe B - FORMULATIONS DE LA PRESSION DE VAPEUR EN PHASE PURE

B.1 Relation de Wexler - formulation originale [Har9g]

Relation de pression de vapeur saturante en phase pure au-dessus de |’ eau liquide, de 0 °C a+ 100 °C :

6 .
Ine, = g, T"2+g, AnT (90.)
i=0

ou & est la pression de vapeur saturante (en Pa) et T latempérature (en K, dans |’ EIPT-68).

i 9 i 9

0 -2,991 272 9.103 4 1,783 830 1.10°
1 -6,017 012 8.103 5 -8,415 041 7.10°10
2 1,887 643 854.101 6 4,441 254 3.10°13
3 -2,835 472 1.102 7 2,858 4870

Tableau 15 - Coefficients de la relation de pression de vapeur saturante en phase pure de Wexler (eau liquide)
Relation de pression de vapeur saturante en phase pure au-dessus de la glace, de- 100 °Ca0°C:

4
Ine, = Q k T4k AnT (91)
i=0

ou & est la pression de vapeur saturante (en Pa) et T latempérature (en K, dans |’ EIPT-68).

i ki i ki

0 -5,865 369 6.10% 3 -3,403 177 5.10°
1 2,224 103 300.10* 4 2,696 768 7.10°8
2 1,374 904 2.10°2 5 6,918 651.101

Tableau 16 - Coefficients de la relation de pression de vapeur saturante en phase pure de Wexler (glace)

B.2 Relation de Hardy [Har98]

Les relations de Hardy sont de la méme forme que les relations originales de Wexler, les coefficients
g €t k sont modifiés pour passer de I’ EIPT-68 al’ EIT-90.

Relation de pression de vapeur saturante en phase pure au-dessus de |’ eau liquide, de 0 °C a+ 100 °C :

6 .
Ine, = g, T"2+g, AnT (92.)
i=0
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ou & est la pression de vapeur saturante (en Pa) et T latempérature (en K, dans |’ EIPT-68).

i 9 i 9

0 -2,836 574 4.103 4 1,626 169 8.105
1 -6,028 076 559.10% 5 7,022 905 6.1010
2 1,954 263 612.10t 6 -1,868 000 9.10-13
3 -2,737 830 188.102 7 2,715 030 5

Tableau 17 - Coefficients de la relation de pression de vapeur saturante en phase pure de Hardy (eau liquide)
Relation de pression de vapeur saturante en phase pure au-dessus de la glace, de- 100 °Ca0°C:

4
Ine, = Q k TSk AnT (93)
i=0

ou & est la pression de vapeur saturante (en Pa) et T latempérature (en K, dans |’ EIPT-68).

i ki i ki

0 -5,866 642 6.10% 3 -3,426 240 2.10°
1 2,232 870 244.10! 4 2,704 095 5.10°8
2 1,393 870 03.102 5 6,706 352 2.10'1

Tableau 18 - Coefficients de la relation de pression de vapeur saturante en phase pure de Hardy (glace)

B.3 Relation de I'lAPWS

La relation est une équation implicite quadratique, qui peut étre résolue directement pour la pression
de vapeur.

4%%+nAa% +n,a%+na°+n,a +na+nge’+ne +ng, =0 (94.)
n aeeo%‘ T n .
avec d=¢—=+ ,e=—+ S &=1MPa T'=1K.
ee g T s

* 10

T
S T, est connue, on a:

L, 4
e, _¢© 2C

(95.)

*

€
€ & B+(B%- 4AC)”

OO
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Avec €=1MPa,

A=¢?+ng+n,, B=ng?+ne +n,, C=ng?+n,e +ng

i n; i n;

1 0,116 705 214 528.104 6 0,149 151 086 135.102
2 -0,724 213 167 032.10% 7 -0,482 326 573 616.10*
3 -0,170 738 469 401.102 8 0,405 113 405 421.106
4 0,120 208 247 025.105 9 -0,238 555 575 678
5 -0,323 255 503 223.107 10 0,650 175 348 448.103

Tableau 19 - Coefficients de la relation de pression de vapeur saturante en phase pure IAPWS 97

La pression de vapeur saturante au-dessus de I’ eau liquide est corrigée pour donner la relation de pres-
sion de vapeur saturante au-dessus de laglace:

r=a,(1- ¢ ) +a,(l- &) (96.)

ax,

Ingc—

D
QI-I-O

avec e :Tl , Tt =273,16 K, & = 611,657 Pa, a; = -13,928 169 0 et a, = 34,707 823 8.

t
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Annexe C - TABLEAUX DE LA PRESSION DE VAPEUR EN FONCTION DE LA

TEMPERATURE
q ew q ew q ew q ew q ew
°C Pa °C Pa °C Pa °C Pa °C Pa
0 611,213 20 2 339,25 40 7 385,30 60 19 947,66 80 47 415,54
1 657,080 21 2 488,16 41 7 788,23 61 20 889,20 81 49 368,28
2 705,972 22 2 645,29 42 8 210,00 62 21 868,29 82 51 388,05
3 758,060 23 2811,02 43 8 651,31 63 22 886,12 83 53 476,65
4 813,520 24 2 985,76 44 911291 64 23 943,93 84 55 635,92
5 872,540 25 3 169,90 45 9 595,57 65 25 042,96 85 57 867,72
6 935,313 26 3 363,88 46 10 100,05 66 26 184,50 86 60 173,94
7 1 002,04 27 3568,12 47 10 627,17 67 27 369,85 87 62 556,52
8 1072,94 28 3 783,07 48 11 177,76 68 28 600,36 88 65 017,42
9 1148,23 29 4 009,22 49 11 752,66 69 29 877,39 89 67 558,64
10 1228,13 30 4 247,03 50 12 352,74 70 31 202,33 90 70 182,21
11 1312,90 31 4 497,01 51 12 978,91 71 32 576,61 91 72 890,20
12 1402,77 32 4 759,68 52 13 632,08 72 34 001,69 92 75 684,71
13 1 498,02 33 5 035,56 53 14 313,19 73 35 479,05 93 78 567,87
14 1598,91 34 5 325,21 54 15 023,21 74 37 010,20 94 81 541,86
15 1705,71 35 5629,20 55 15 763,13 75 38 596,70 95 84 608,88
16 1818,74 36 5948,11 56 16 533,97 76 40 240,11 96 87 771,16
17 1 938,28 37 6 282,54 57 17 336,76 77 41 942,04 97 91 030,99
18 2 064,66 38 6 633,12 58 18 172,57 78 43 704,14 98 94 390,68
19 2 198,20 39 7 000,48 59 19 042,50 79 45 528,08 99 97 852,57
100 101 419,04

Tableau 20 - Pression de vapeur saturante en phase pure au-dessus d'une surface d'eau (q >0 °C)

d'apres A. Wexler (1976) EIPT-68, corrigée par D. Sonntag (EIT-90)
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q ew q ew q ew q ew q ew
°C Pa °C Pa °C Pa °C Pa °C Pa
0 611,213 -10 286,521 -20 125,587 -30 51,031 6 -40 19,0327
-1 568,208 -11 264,670 -21 115,181 -31 46,4257 -41 17,156 5
-2 527,909 -12 244,320 -22 105,556 -32 42,199 0 -42 15,450 0
-3 490,169 -13 225,379 -23 96,660 7 -33 38,323 4 -43 13,899 3
-4 454,846 -14 207,763 -24 88,445 6 -34 34,772 8 -44 12,4917
-5 421,804 -15 191,388 -25 80,864 5 -35 31,5227 -45 11,2151
-6 390,915 -16 176,179 -26 73,8737 -36 28,550 4 -46 10,05 84
-7 362,056 -17 162,062 -27 67,432 4 -37 25,834 4 -47 9,011 59
-8 335,111 -18 148,967 -28 61,502 1 -38 23,3550 -48 8,065 08
-9 309,968 -19 136,829 -29 56,046 4 -39 21,0935 -49 7,210 17
-50 6,438 81

Tableau 21 - Pression de vapeur saturante en phase pure au-dessus d'une surface d'eau (q <0 °C)

d'apres A. Wexler (1976) EIPT-68, corrigée par D. Sonntag (EIT-90)
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q ei q ei q e q e q e

°C Pa °C Pa °C Pa °C mPa °C mPa
0 611,154 -20 103,239 -40 12,8370 -60 1 080,69 -80 54,7250
-1 562,674 -21 93,754 2 -41 11,457 8 -61 943,359 -81 46,387 5
-2 517,720 -22 85,075 1 -42 10,216 8 -62 822,430 -82 39,2530
-3 476,061 -23 77,139 4 -43 9,101 22 -63 716,075 -83 33,158 1
-4 437,477 -24 69,888 8 -44 8,099 27 -64 622,655 -84 27,960 2
-5 401,765 -25 63,269 2 -45 7,200 29 -65 540,702 -85 23,534 8
-6 368,730 -26 57,230 4 -46 6,394 49 -66 468,902 -86 19,773 9
-7 338,191 -27 51,7257 -47 5,672 94 -67 406,079 -87 16,583 2
-8 309,977 -28 46,7119 -48 5,027 48 -68 351,185 -88 13,881 3
-9 283,928 -29 42,148 8 -49 4,450 69 -69 303,283 -89 11,597 4
-10 259,893 -30 37,999 4 -50 3,93579 -70 261,541 -90 9,670 45
-11 237,731 -31 34,229 1 -51 3,476 64 -71 225,216 -91 8,047 80
-12 217,309 -32 30,806 2 -52 3,067 62 =72 193,651 -92 6,684 01
-13 198,503 -33 27,701 2 -53 2,703 67 -73 166,262 -93 5,540 02
-14 181,197 -34 24,887 1 -54 2,380 17 -74 142,530 -94 4,582 33
-15 165,28 -35 22,3388 -55 2,09294 -75 121,997 -95 3,782 21
-16 150,66 -36 20,0332 -56 1,83821 -76 104,260 -96 3,11512
-17 137,23 -37 17,9490 -57 1,61256 =77 88,959 7 -97 2,560 11
-18 124,90 -38 16,0667 -58 1,41290 -78 75,782 8 -98 2,099 33
-19 113,60 -39 14,3682 -59 1,23645 -79 64,452 3 -99 1,717 60
-100 1,402 07

Tableau 22 - Pression de vapeur saturante en phase pure au-dessus d'une surface de glace
d'apres A. Wexler (1976) EIPT-68, corrigée par D. Sonntag (EIT-90)
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Annexe D - TABLEAUX DU FACTEUR D’AUGMENTATION EN FONCTION DE LA
TEMPERATURE ET DE LA PRESSION

Pression Température en °C
kPa 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
25 1,001 41 | 1,001 59 | 1,001 83 | 1,002 10 | 1,002 29 | 1,002 14 | 1,001 11 | 0,998 22 | 0,991 65 | 0,978 25
50 1,002 40 | 1,002 51 | 1,002 73 | 1,003 04 | 1,003 41 | 1,003 71 | 1,003 71 | 1,002 93 | 1,000 51 | 0,994 91
100 1,004 35 | 1,004 34 | 1,004 45 | 1,004 70 | 1,005 08 | 1,005 55 | 1,006 00 | 1,006 23 | 1,005 84 | 1,004 10
150 1,006 31 | 1,006 16 | 1,006 16 | 1,006 32 | 1,006 63 | 1,007 09 | 1,007 65 | 1,008 17 | 1,008 41 | 1,007 91
200 1,008 26 | 1,007 98 | 1,007 86 | 1,007 92 | 1,008 15 | 1,008 57 | 1,009 13 | 1,009 76 | 1,010 29 | 1,010 39
250 1,01021 | 1,009 79 | 1,009 56 | 1,009 51 | 1,009 66 | 1,01002 | 1,01055 | 1,011 22 | 1,011 89 | 1,012 33
300 1,01217(1,01161]1,01125]1,01110]1,01117 | 1,01145| 1,01194 | 1,01261 | 1,013 36 | 1,014 00
350 1,014 12 | 1,01343 | 1,01295| 1,01269 | 1,01267 | 1,01287 | 1,01332 | 1,01396 | 1,014 75 | 1,015 51
400 1,016 07 | 1,01525 | 1,01465 | 1,01428 | 1,01416 | 1,01429 | 1,01468 | 1,01529 | 1,016 09 | 1,016 93
450 1,018 03 | 1,01706 | 1,016 34 | 1,01587 | 1,01566 | 1,01571 | 1,016 03 | 1,016 60 | 1,017 39 | 1,018 29
500 1,01998 | 1,01888 | 1,01804 | 1,01746 | 1,017 15 | 1,017 12 | 1,017 38 | 1,017 90 | 1,018 68 | 1,019 60
1000 1,03951 | 1,03705 | 1,03500 | 1,03334 | 1,08208 | 1,03120 | 1,030 73 | 1,03066 | 1,031 01 | 1,031 75
2000 1,078 57 | 1,073 38 | 1,068 91 | 1,06509 | 1,061 90 | 1,059 30 | 1,057 29 | 1,055 87 | 1,055 04 | 1,054 83
3000 1,11764 | 1,109 72 | 1,10282 | 1,096 84 | 1,091 71 | 1,087 38 | 1,083 82 | 1,081 01 | 1,078 95 | 1,077 64
4000 1,156 70 | 1,146 05 | 1,136 72 | 1,128 58 | 1,121 52 | 1,11546 | 1,11034 | 1,106 13 | 1,102 81 | 1,100 39
5000 1,19576 | 1,18239 | 1,17063 | 1,16033 | 1,151 33 | 1,14354 | 1,136 86 | 1,131 25| 1,126 67 | 1,123 11
6000 1,23482 | 1,218 72 | 1,204 54 | 1,19207 | 1,181 14 | 1,171 61 | 1,163 38 | 1,156 36 | 1,150 51 | 1,14581
7000 1,27389 | 1,25506 | 1,23845 | 1,22382 | 1,21095 | 1,19969 | 1,18989 | 1,18147 | 1,17435 | 1,168 51
8000 1,31295 | 1,291 39 | 1,272 36 | 1,25556 | 1,240 76 | 1,227 76 | 1,216 41 | 1,206 58 | 1,198 19 | 1,191 20
9000 1,35201 | 1,327 73| 1,306 27 | 1,287 31 | 1,27057 | 1,25584 | 1,24292 | 1,231 69 | 1,222 03 | 1,213 89
10000 1,39108 | 1,36406 | 1,34018 | 1,31905 | 1,30038 | 1,283 91 | 1,269 44 | 1,256 80 | 1,245 87 | 1,236 58

Tableau 23 - Facteur d’augmentation (q > 0 °C)
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Pression Température en °C
KPa -80 -70 -60 -50 -40 -30 -20 -10 0
25 1,00202 | 1,00182 | 1,00165 ( 1,00151 | 1,00139 | 1,00132 | 1,00129 | 1,00133 | 1,00143
50 1,00404 | 1,00364 | 1,00330 ( 1,00301 | 1,00276 | 1,00257 | 1,00245 | 1,00240 | 1,002 43
100 1,008 07 | 1,00729 | 1,00660 [ 1,00601 | 1,00550 | 1,00509 | 1,004 76 | 1,00455 | 1,004 43
150 1,01211 | 1,01093 | 1,00990 ( 1,00901 | 1,00824 | 1,00760 | 1,007 08 | 1,00669 | 1,006 43
200 1,016 15 | 1,01457 | 1,01320 |( 1,01201 | 1,01098 | 1,01011 | 1,00939 | 1,008 83 | 1,008 42
250 1,020 18 1,018 21 1,016 50 1,01501 | 1,01372 1,01262 | 1,011 71 1,010 98 1,010 42
300 1,024 22 1,021 86 1,019 80 1,018 01 | 1,016 46 1,015 13 | 1,014 02 1,013 12 1,012 42
350 1,028 26 1,025 50 1,023 10 1,021 01 | 1,019 20 1,017 65 | 1,016 34 1,015 26 1,014 41
400 1,032 29 1,029 14 1,026 40 1,024 01 | 1,021 94 1,020 16 | 1,018 65 1,017 41 1,016 41
450 1,03633 | 1,08278 | 1,02970 | 1,02701 | 1,02468 | 1,02267 | 1,02096 | 1,01955 | 1,018 40
500 1,04037 | 1,08643 | 1,03300 | 1,03001 | 1,02742 | 1,02518 | 1,02328 | 1,02169 | 1,020 40
1000 1,08073 | 1,07285 | 1,06599 | 1,06001 | 1,05481 | 1,05030 | 1,04642 | 1,04312 | 1,04035
2000 1,16147 | 1,14570 | 1,13198 | 1,12001 | 1,10960 | 1,10054 | 1,092 71 | 1,08599 | 1,080 25
3000 1,242 20 1,218 55 1,197 96 1,180 02 | 1,164 38 1,150 79 | 1,139 00 1,128 85 1,120 16
4000 1,322 93 1,291 41 1,263 95 1,240 02 | 1,219 17 1,201 03 | 1,18529 1,171 72 1,160 06
5000 1,40366 | 1,36426 | 1,32994 | 1,30002 | 1,27396 | 1,25127 | 1,23158 | 1,21458 | 1,199 97
6000 1,484 40 1,437 11 1,395 92 1,360 03 | 1,328 74 1,30151 | 1,277 87 1,257 44 1,239 87
7000 156513 | 150996 | 1,46191 | 1,42003 | 1,38353 | 1,35175 | 1,32416 | 1,30031 | 1,27978
8000 164586 | 1,58281 | 1,52790 | 1,48003 | 1,43831 | 1,40200 | 1,37045 | 1,34317 | 1,31968
9000 1,726 59 | 1,65566 | 1,59388 | 1,54004 | 1,49310 | 1,45224 | 1,41674 | 1,38603 | 1,359 59
10000 1,80733 | 1,72851 | 1,65987 | 1,60004 | 154789 | 1,50248 | 1,46304 | 1,428 90 | 1,399 49

Tableau 24 - Facteur d'augmentation (q < 0 °C)
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Annexe E - COMPARAISONS DE LA CHAINE FRANCAISE

En plus des étalonnages de I’ étalon a miroir refroidi au NIST, les étalons successifs de la chalne natio-
nale ont éé comparés a d autres installations en France et en Europe.

E.l Comparaison au LMD

Le LMD étudie la répartition verticale de la vapeur d' eau dans |’atmosphére. La teneur en vapeur
d'eau varie avec | altitude jusgu’ a des valeurs extrémes dans la stratosphére, ou la température de ge-
lée est de I'ordre de - 95 °C a - 75 °C. La température de I'air varie de - 90 °C a - 40 °C, pour une
pression comprise entre 20 hPa et 200 hPa. Le laboratoire a développé un modéle d hygromeétre a
point de givre dédié a cette application, couvrant les domaines spécifiques de température et de pres-
sion et pouvant ére embarqué sous une nacelle de ballon stratosphérique, ains qu’un hygrométre a
point de givre destiné & des mesures sur avion (entre 5 et 13 km d'atitude, soit sur un domaine de
température de gelée de - 10 °C a- 75 °C, pour des pressions comprises entre 200 et 500 hPa).

Le laboratoire a également développé un banc d' éalonnage destiné a ces hygrométres. Le banc est un
générateur a recirculation totale fonctionnant entre - 90 °C et + 20 °C, sous une pression comprise
entre 20 hPa et 1000 hPa. Ce banc est opérationnel depuis 1969 et a été amélioré en 1979 [ovass].
Deux comparaisons avec |’ étalon de transfert du CETIAT ont eu lieu, en 1979 et 1984. Cette derniére
comparaison a porté sur la gamme de température de - 20 °C a 16 °C et montre un écart inférieur aux
incertitudes de mesure de I’ étalon de transfert : + 0,03 °C au-dessus de 0 °C, + 0,05 °C en dessous de
0°C.

E.2 Comparaison au MIKES

Le banc d’ étalonnage du MIKES (Finlande) est un générateur a deux températures a recirculation par-
tielle ou totale. L’air en sortie de saturateur est recyclé directement dans le pré-échangeur, une petite
partie du débit est prélevée et envoyée sur |I'hygromeétre en étalonnage. Ce débit d'air peut ensuite étre
envoyé au milieu ambiant, ou recyclé dans le pré-saturateur. Le circuit est utilisé en boucle fermée
pour les faibles températures de gelée. Le pré-saturateur, utilisé seulement pour les températures posi-
tives, est congtitué de deux cylindres verticaux partiellement remplis d'eau, dans lesquels I'air vient
« buller ».

Le saturateur est un tube horizontal contenant de I’ eau dans sa moaiti€ inférieure. 1l est précédé d' un
échangeur en forme de serpentin. La température de rosée de I’ installation est mesurée par deux son-
des a résistance de platine (Pt100), dont I'une est immergée dans I'eau liquide ou dans la glace et
I"autre dans I’ air en sortie de saturateur.

Le banc d éalonnage du MIKES fonctionne sur le domaine de température de - 40 °C a4 60 °C, avec
des incertitudes allant de + 0,05 °C (pour les températures supérieures a - 20°C) a + 0,08 °C. Ce banc
et le banc du CETIAT ont été comparés pour la premiére fois en 1992 sur le domaine de température
de-10°C a15 °C, puis en 1995 sur le domaine de - 40 °C a 60 °C, dans le cadre de I'inter comparai-
son européenne.
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La comparaison des deux bancs montre des écarts moyens de + 0,014 °C, supérieurs a + 0,05 °C uni-
guement pour les pointsa- 40 °C & 5 °C.

E.3 Banc d’étalonnage de I’'Air Liquide

Pour les températures de gelée comprises entre - 100 °C et - 60 °C, la référence nationale est le banc
de I’Air Liquide. Le principe de ce banc, représenté sur la figure 63, est de saturer le gaz en vapeur
d'eau puis de le diluer avec du gaz sec dans cing étages de dilution successifs. Le dernier étage est le
gaz « z€éro », dont la température de gelée est inférieure a-120 °C [sco91].

saturateur

Epurateur 1

U;

Epurateur 2

gaz sec

Dilution 2

Epurateur 3

gaz sec

Dilution 3

Epurateur 4

gaz sec g

" s Dilution 4 >
gaz « z6ro »

) -

Figure 63 - Schéma de principe du banc a dilution de I'Air Liquide

La maitrise des débits de chague étage de dilution est primordiale. L’ utilisation d’ orifices soniques et
d'un systéme de régulation des pressions dans |I’ensemble de I'installation permet d’ obtenir des débits
identiques a chague étage. L’ incertitude de mesure de ce banc est de 2 % a 6 % sur la fraction volumi-
que, soit environ = 0,25 °C sur latempérature de gelée [sco94].

161



Annexes

162

Annexe F - BILANS D’INCERTITUDE DES BANCS DU CETIAT

F.1 Incertitudes de mesure de la température de rosée
Composantes Valeur estimée de l'incertitude Facteur uous
(°C) d’élargissement k (°C)
Etalonnage de la sonde 0,01 2 0,005
Lissage de la correction 0,004 (o] 0,00231
Dérive entre 2 étalonnages 0,030 208 0,0087
Auto échauffement de la sonde 0,0128 2C8 0,004
Influence de la température ambiante 0,033 o] 0,019
Reproductibilité 0,034 1 0,034
Répétabilité 0,003 1 0,003
Incertitude-type composée 0,041
Tableau 25 - Domaine de température de rosée de - 60 °C a 0 °C
Composantes Valeur estimée de l'incertitude Facteur uous
(°C) d’élargissement k (°C)
Etalonnage de la sonde 0,01 2 0,005
Lissage de la correction 0,004 (o] 0,00231
Dérive entre 2 étalonnages 0,030 208 0,0087
Auto échauffement de la sonde 0,0128 2C8 0,004
Influence de la température ambiante 0,012 o] 0,007
Reproductibilité 0,013 1 0,013
Répétabilité 0,003 1 0,003
0,019

Incertitude type composée

Tableau 26 - Domaine de température de rosée de 0 °C a + 80 °C
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F.2 Incertitudes sur la génération de l'air humide
Composantes Valeur estimée de l'incertitude Facteur uous
(°C) d’élargissement k (°C)
Stabilité du bain 0,00633 1 0,00633
Etanchéité du circuit d'air 0,03 208 0,0087
Mesure de la pression 0,004 208 0,00115
Influence du débit d'air dans le saturateur 0,008 (o] 0,0046
Incertitude type composée 0,012
Tableau 27 - Domaine de température de rosée de - 60 °C a 0 °C
Composantes Valeur estimée de l'incertitude Facteur uous
(°C) d’élargissement k (°C)
Stabilité du bain 0,00316 1 0,00316
Etanchéité du circuit d'air 0,02 208 0,0058
Mesure de la pression 0,001 208 0,00029
Influence du débit d'air dans le saturateur 0,008 (o] 0,0046
Incertitude type composée 0,008
Tableau 28 - Domaine de température de rosée de 0 °C a + 80 °C
F.3 Incertitudes sur la ligne de mesure
Composantes Valeur estimée de l'incertitude Facteur uous
(°C) d’élargissement k (°C)
Etalonnage du multimétre 0,00262 2 0,00131
Lissage de la correction 7,7.10"4 o] 4,44.10'4
Résolution 2,56.103 o 1,48.10°3
Dérive 5,13.10™ o:] 2,96.10™
Multiplexeur 1,15.10°73 208 3,33.104
Incertitude type composée 0,002

Tableau 29 - Domaine de température de rosée de - 60 °C a + 80 °C
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Annexe G - RELATIONS DE DEFINITION DE LA TEMPERATURE

G.1 Relations entre la résistance réduite W, et la température Ty

Pour T< 273,16 K :

e 1. +15—/15-

o}

12
o]
In(W(Te))=A +a Aég
i=1
Fonction inverse, a1 mK prés :

1,6
273 16 a.l B (W, (Ty)™ - 0,65)/0 35)

Pour 273,16 K < T < 1234,94 K (961,78 °C) :

9 i
W, (Tey) =Co +Q C((Tey - 75415)/481)

i=1

Fonction inverse, 20,13 mK prés :

9 i
Teo - 27316=D, +Q D, (W, (Ty,) - 2,64)/1,64)

i=1

(97.)

(98.)

(99.)

(100.)
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G.2

Valeurs des coefficients

i Ai Bi Ci Di

0 -2,135 347 29 0,183 324 722 2,781 572 54 439,932 854

1 3,183 247 20 0,240 975 303 1,646 509 16 472,418 020

2 -1,801 435 97 0,209 108 771 -0,137 143 90 37,684 494

3 0,717 272 04 0,190 439 972 -0,006 497 67 7,472 018
0,503 440 27 0,142 648 498 -0,002 344 44 2,920 828

5 -0,618 993 95 0,077 993 465 0,005 118 68 0,005 184

6 -0,053 323 22 0,012 475 611 0,001 879 82 -0,963 864

7 0,280 213 62 -0,032 267 127 -0,002 044 72 -0,188 732

8 0,107 152 24 -0,075 291 522 -0,000 461 22 0,191 203

9 -0,293 028 65 -0,056 470 670 0,000 457 24 0,049 025

10 0,044 598 72 0,076 201 285 - -

11 0,118 686 32 0,123 893 204 - -

12 -0,052 481 34 -0,029 201 193 - -

13 - -0,091 173 542 - -

14 - 0,001 317 696 - -

15 - 0,026 025 526 - -

Tableau 30 - Coefficients Aj, Bi, Ci et Di des relations de définition de la température
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Annexe H - INCERTITUDES D’ETALONNAGE AUX POINTS FIXES

H.1  Incertitude au point triple de I’eau (+ 0,01 °C)

Composantes Valeur estimée de l'incertitude Facteur uous
( mK) d’élargissement k ( mK)
1 - Reproductibilité 2,2 28 0,64

2 - Mise en ceuvre

3 - Correction de pression hydrostatique 0,007 2C8 0,00
4 - Résolution du pont de mesure 1 268 0,29
5 - Stabilité résistance interne et pont négligeable 28 -

6 - Correction d’auto-échauffement 0,3 28 0,09
7 - Flux de chaleur parasite 0,1 268 0,03
8 - Réalisation du point 0,2 268 0,06
Incertitude-type composée 1,4

Tableau 31 - Incertitude-type au point triple de 'eau

1- Ecart maximum mesuré

2- Expérience et rapport BNM-INM Comparaison BIPM 1995
3- Position du milieu de I’élément sensible connue a+ 0,5cm
4- Validation interne 1999 et donnée constructeur

5- Négligeable : a vérifier

6- Détermination liée au bruit avec courant 2 mA

7- Comparaison BIPM - rapport BNM-INM

8- Comparaison BIPM - printemps 1999
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H.2  Incertitude au point fixe de I'argon (- 189,3442 °C)

Composantes Valeur estimée de l'incertitude Facteur uous
( mK) d’élargissement k ( mK)
1 - Répétabilité de la mesure 0,49 2 0,2
2 - Valeur de la référence 0,49 2 0,2
3 - Interprétation du palier 0,5 2 0,3
4 - Correction de pression hydrostatique négligeable 2 -
5 - Répétabilité du thermomeétre (a court terme) 0,1 2 0,1
6 - Flux thermiques parasites 0,25 2 0,1
7 - Correction d’auto-échauffement 0,15 2 0,1
8 - Résolution du pont de mesure 1 268 0,3
Incertitude due au pont F700 :
9 - Coefficient de température de la 1 2 0,5
résistance interne
10 - Dérive de la résistance interne 0,5 2 0,3
11- Exactitude sur le rapport de pont négligeable - -
12 - Incertitude au point triple de I’eau propagée 0,16 1 0,2
selon W
Incertitude-type composée 1,6

Tableau 32 - Incertitude-type au point fixe de I'argon

1- Donnée BNM-INM

2 - Dispersion du lot de référence au BNM-INM

3- Largeur de transition du palier (20 % - 80 %)

4 - Position du milieu de I’élément sensible connue a + 0,5 cm

5- Répétabilité pendant le temps de I’étalonnage complet du thermometre
6- Soupape = chargée

7- Détermination liée au bruit avec courant (2 mA

8- Résistance interne de 100 W, 1 digit correspond a 1 mK

9- Température + 1 °C avec un coefficient de température de 1 ppm.°C-t
10 - Estimée a 0,5 ppm pour la durée de I’étalonnage (quinze jours)

11 - Entre les rapports extrémes (0,05 et 0,4), par rapport a la résolution du pont

12 - Propagée selon W : W(Ar) = 0,22
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H.3  Incertitude au point fixe du mercure (- 38,8344 °C)

Composantes Valeur estimée de l'incertitude Facteur uous
( mK) d’élargissement k ( mK)
1 - Répétabilité de la mesure 0,15 2 0,1
2 - Valeur de la référence 0,23 2 0,1
3 - Interprétation du palier 0,1 2 0,1
4 - Correction de pression hydrostatique 0,04 2 0,0
5 - Répétabilité du thermomeétre (a court terme) 0,1 2 0,1
6 - Flux thermiques parasites 0,25 2 0,1
7 - Correction d’auto-échauffement 0,15 2 0,1
8 - Résolution du pont de mesure 1 268 0,3

Incertitude due au pont F700 :

9 - Coefficient de température de la 1 2 0,5
résistance interne

10 - Dérive de la résistance interne 0,5 2 0,3
11- Exactitude sur le rapport de pont négligeable - -
12 - Incertitude au point triple de I’eau propagée 0,59 1 0,6
selon W
Incertitude-type composée 18

Tableau 33 - Incertitude-type au point fixe du mercure

1- Valeur évaluée sur quatre mesures

2 - Dispersion du lot de référence au BNM-INM

3- Largeur de transition du palier (20 % - 80 %)

4 - Position du milieu de I’élément sensible connue a + 0,5 cm

5- Répétabilité pendant le temps de I’étalonnage complet du thermometre
6 - Thermometre relevé de cinq centimetres

7 - Détermination liée au bruit avec courant (2 mA

8- Résistance interne de 100 W, 1 digit correspond a 1 mK

9- Température + 1 °C avec un coefficient de température de 1 ppm.°C-t
10 - Estimée a 0,5 ppm pour la durée de I’étalonnage (quinze jours)

11 - Entre les rapports extrémes (0,05 et 0,4), par rapport a la résolution du pont

12 - Propagée selon W : W(Hg) = 0,84
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H.4  Incertitude au point fixe du gallium (+ 29,7646 °C)

Composantes Valeur estimée de l'incertitude Facteur uous
( mK) d’élargissement k ( mK)
1 - Reproductibilité 0,05 208 0,01
2 - Correction de pression hydrostatique 0,013 2C8 0,00
3 - Résolution du pont de mesure 1 268 0,29
4 - Stabilité de la résistance interne du pont - - -
5 - Correction d’auto-échauffement 0,3 28 0,09
6 — Flux de chaleur parasite 0,1 268 0,03
7 - Réalisation du point 0,08 2C8 0,02
8 — Choix de la fraction de métal en phase liquide 0,06 268 0,02
9 - Propagation de I'incertitude au point triple de 0,71 1 0,79
I'eau
Incertitude-type composée 1,6

Tableau 34 - Incertitude-type au point fixe du gallium

1- Ecart maximum mesuré

2 - Position du milieu de I’élément sensible connue a + 0,5 cm
3- Validation interne 1999 et donnée constructeur

4 - Négligeable : a vérifier

5- Détermination liée au bruit avec courant (2 mA

6 - Comparaison BIPM - rapport BNM-INM

7 - Comparaison BIPM - printemps 1999

8- Estimée a + 1/8 de la dérive moyenne

9- Propagée selon W: W(Ga) = 1,12
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H.5 Incertitude au point fixe de I'indium (+ 156,5985 °C)

Composantes Valeur estimée de l'incertitude Facteur uous
( mK) d’élargissement k ( mK)
1 - Reproductibilité 0,44 208 0,13
2 - Correction de pression hydrostatique 0,03 2C8 0,01
3 - Résolution du pont de mesure 1 268 0,29
4 - Stabilité de la résistance interne du pont - - -
5 - Correction d’auto-échauffement 0,3 28 0,09
6 — Flux de chaleur parasite 0,2 268 0,06
7 - Réalisation du point 0,52 2C8 0,15
8 — Choix de la fraction de métal en phase liquide 0,3 268 0,09
9 - Propagation de I'incertitude au point triple de 0,71 1 1,13
I'eau
Incertitude-type composée 2,4

Tableau 35 - Incertitude-type au point fixe de I'indium

Ecart maximum mesuré

Position du milieu de I’élément sensible connue a+ 0,5cm
Validation interne 1999 et donnée constructeur
Négligeable : a vérifier

Détermination liée au bruit avec courant 2 mA

Voir profil déterminé en Janvier 1998

Différence cellule 114 125 43 comparaison Euromet
Estimée a + 1/8 de la dérive moyenne

Propagée selon W : W(In) = 1,6



