DOI: 10.1051/rfm/2012007

E. GUILLAUME

Incertitude sur la mesure par un « cone
calorimetre » du dégagement de chaleur
produit lors de la combustion d’un matériau

Uncertainty on heat release rate measurement
with cone calorimeter during the combustion
of a material

Eric GUILLAUME, Damien MARQUIS, Laurent SARAGOZA et Catherine YARDIN

Laboratoire national de métrologie et d’essais (LNE), 29 Avenue Roger Hennequin, 78197 Trappes Cedex, France, eric.guillaume @Ine.fr.

Résumé

Le « cone calorimetre » est un appareil de base pour les essais de
comportement au feu des matériaux. Il sert a mesurer le dégagement de
chaleur, communément appelé dans ce domaine « débit calorifique »,
des matériaux soumis a une densité de flux de chaleur par une méthode
thermochimique. Or cette méthode est complexe et fait appel a de nom-
breux parametres. La méthode est aujourd’hui normalisée et certains
des parametres mesurés servent a classer les matériaux selon différentes
réglementations. La détermination de I’incertitude de mesure de 1’équi-
pement est ainsi primordiale. L article présente le calcul de I’incertitude
appliqué a cet équipement, ainsi qu’un exemple d’application a une sé-
rie d’essais de comportement au feu d’un matériau.

MOTS CLES : CALORIMETRIE, THERMOCHIMIE, CONE
CALORIMETRE, INCERTITUDE, MATERIAU, FEU.

Abstract

Cone calorimeter is one of the basic test bench for fire behaviour
tests on materials. It is used to measure heat release rate of materials
under heat flux by thermochemical method. This method is complex and
uses a large number of parameters. Test method is nowadays standard-
ized and some of measured parameters are used for material ranking
in some regulations. It is therefore essential to determine test bench un-
certainty. This paper presents uncertainty calculation applied to the test
method and an example of it application to a set of fire behaviour tests
on a material.

KEY WORDS: CALORIMETRY, @ THERMOCHEMISTRY, @ CONE
CALORIMETER, UNCERTAINTY, MATERIAL, FIRE.

1. Contexte

Le «cOne calorimetre » est I’un des moyens d’essai de
base dans le domaine du comportement au feu. Cet essai a
été développé par Babrauskas dans les années 1980 [1,2],
afin d’étudier le dégagement de chaleur produit lors de
la combustion de matériaux soumis a une densité de flux
radiatif incident. La quantité de chaleur produite par unité
de temps est mesurée par calorimétrie a consommation
d’oxygene [3,4], selon la théorie de Thornton [5].

Le banc d’essai est aujourd’hui normalisé selon la
norme ISO 5660-1 [6] et commence a étre utilisé dans
différentes réglementations, en particulier dans les trans-
ports publics de passagers.

Dans cette norme, les dimensions des échantillons ca-
ractérisés ont une surface de 100 mm x 100 mm et une
épaisseur maximum de 50 mm. Les échantillons sont pla-
cés sous un four de forme conique rayonnant un flux in-
cident prédéterminé.

Le dégagement de chaleur de cette éprouvette est dé-
terminé par la méthode de mesure de la consommation
d’oxygene (sans correction de CO et CO;) Les para-
metres déterminés dans le calcul d’incertitude sont :

— le dégagement de chaleur instantané ¢(¢) et le déga-
gement de chaleur maximum ¢y ;
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Fig. 1. — Schéma du banc de mesure de type « cone
calorimetre ».

— le dégagement total de chaleur Q correspondant 2
I’intégrale de la courbe de dégagement de chaleur en
fonction du temps ;

— d’autres parametres calculés d’apres la courbe de
débit calorifique, comme le MARHE, parameétre
de classement des matériaux dans le domaine
ferroviaire.

2. Détermination du dégagement de chaleur
2.1. Principe de mesure

Dans le secteur du comportement au feu des maté-
riaux, les méthodes de détermination du dégagement de
chaleur sont en général basées sur des principes thermo-
chimiques plut6t que calorimétriques. En effet, les rap-
ports entre les énergies libérées sous forme de rayonne-
ment et de convection, ainsi que les pertes thermiques,
sont difficiles a estimer au regard de la variété des com-
bustibles et des conditions de combustion rencontrées.
De ce fait, les méthodes thermiques demeurent moins
précises que celles fondées sur I’analyse chimique des
fumées.

Les mesures de calorimétrie instantanée au « cone ca-
lorimetre » sont basées sur la mesure de la diminution
d’oxygene [3,4] : une éprouvette est soumise a une source
rayonnante et la combustion de cette éprouvette, qui en
résulte, consomme du dioxygene. La diminution de la te-
neur en dioxygene dans les fumées peut ensuite tre reliée
a la quantité de chaleur produite par la combustion. Un
schéma du banc de mesure est présenté dans la figure 1.

Pour la plupart des matériaux, Thornton [5] a constaté
expérimentalement que la consommation de 1 kg de di-
oxygene correspond généralement a une énergie libérée
par combustion de 13,1 MJ.

Le dégagement de chaleur instantané §(¢), fonction
du temps ¢ s’exprime en fonction de la consommation de
I’oxygene de la facon suivante :

Vs(0)

4(0) = E - (xa — x(1)) - )

ou:

— E est le facteur de conversion énergétique de
Thornton, valant en moyenne 419,2 kJ par mole de
dioxygene (O,) consommé ;

— X, est la fraction molaire de dioxygene dans 1’air am-
biant (en général 20,95 %) ;

— xp(?) est la fraction molaire de dioxygene dans les fu-
mées mesurée en fonction du temps 7 ;

— V(1) est le débit molaire des fumées (en mol/s d’air) ;

— e est le facteur d’expansion de I’air dont I’oxygene a
été consommé et vaut environ 1,105.

2.2. Formule de calcul

Le « débit calorifique », exprimé en watts, est donné
dans la norme ISO 5660 par les formules (2) et (3) :

0 'x007 — Yo, 2
1) = E X 1,10 X rite X —2 2
4 e X 1105 - 1,50, @
ol
AP
e = C 4| = 3
me T, (3)
avec .

E : facteur de Thornton (en J -kg‘l) ;

— 11 : débit massique des effluents au niveau du dia-
phragme (en kg-s™!);

— C: coefficient d’étalonnage du diaphragme servant de
débitmetre (en m'/2kg!/2.K'/?);

— AP : différence de pression mesurée de chaque coté
du diaphragme a chaque instant, exprimée en pascal ;

— T, : température des fumées au niveau du diaphragme
(en K);

- xoo2 : fraction molaire initiale en oxygene, mesurée

durant une période d’une minute ;

— Xo, : fraction molaire en oxygeéne, mesurée a chaque
instant et décalée du temps de réponse de I’analyseur.

Le facteur 1,105 correspond au facteur d’expansion
du gaz, c’est-a-dire au fait qu’il y ait plus de moles de
gaz apres combustion qu’avant. Il est lié a la production
estimée d’eau par le feu et éliminée par le séchage. Le
coefficient 1,5 est une estimation de la production d’eau
et de CO; par rapport a la consommation d’oxygene. Le
facteur 1,10 est une estimation du rapport des masses mo-
laires de 1’air et de I’oxygene.

Le facteur de Thornton exprime 1’enthalpie de com-
bustion relative a la consommation d’oxygene. Par dé-
faut, dans le cas d’essais réglementaires, sa valeur est
fixée a 13,1 MJ-kg™!, sans incertitude. Le dégagement
de chaleur mesuré est alors une valeur conventionnelle
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Tableau 1
Termes sources d’erreur identifiés pour la mesure du dégagement de chaleur.

Nature .
Facteur Commentaire
de ’erreur
Facteur C Justesse, fidélité Pris en compte dans le calcul
Débit des AP Justesse, fidélité Pris en compte dans le calculA— Justesse corrigée par un
effluents po]ynome
Température (T,) | Justesse, fidélité Pris en compte dans le calcul
Vaut 13,1 MJ-kg™! par défaut — Non pris en compte dans
Facteur de Thornton Justesse £ P p P
le calcul (calcul conventionnel)
Vaut 1,105 défaut — N i te d
Facteur d’expansion Justesse a parcetat onprs .en compte cans
le calcul (calcul conventionnel)
Rapport des densités de ’air et de Tust Vaut 1,10 par défaut — Non pris en compte dans le calcul
ustesse
I’oxygene (calcul conventionnel)
0 P -
Justesse, fidélité Pris en compte dans le calcul
Analyse des gaz Y0, P
Xo, instantané Justesse, fidélité Pris en compte dans le calcul

et le biais n’est pas connu. Si I’essai est effectué dans le
cadre d’une étude de matériau, I’amélioration de la jus-
tesse peut étre souhaitable, et un facteur de Thornton plus
spécifique peut alors étre utilisé. Dans ce cas, ce facteur
est assorti d’une incertitude.

Dans la mesure du dégagement de chaleur, la va-
leur vraie ne peut &tre estimée que pour les essais sur
des combustions de gaz étalons. Pour les combustions
de matériaux solides, elle est inaccessible et le biais
peut étre important. Pour des essais réglementaires, il
convient néanmoins de comparer les mesures de diffé-
rents laboratoires effectuées dans les mémes conditions,
d’ou I'utilisation de la formule simplifiée et d’un facteur
de Thornton fixé a 13,1 MJ-kg~".

La démonstration de cette équation est donnée dans
les références [3, 4, 7]. Le résultat est en général ex-
primé ramené par unité de surface exposée a 1’éclaire-
ment énergétique.

2.3.  Origine et nature des erreurs et des incertitudes

Le principe de détermination du dégagement de
chaleur par la mesure de la consommation d’oxygene
implique qu’une énergie dégagée soit associée a la
quantité d’oxygene consommée par le feu. Cette théo-
rie est vérifiée partiellement pour de nombreux maté-
riaux ; les écarts proviennent principalement de la pré-
sence d’atomes autres que le carbone et I’hydrogene dans
le combustible, ainsi que du caractere incomplet de la
combustion. Certaines corrections sont possibles afin de
prendre en compte les transferts d’énergie associés a une
oxydation partielle.

Ainsi, dans le cas de la formule considérant la
consommation d’oxygene seule, I’incertitude calculée est
une incertitude liée principalement a la répétabilité et a la
reproductibilité. La justesse n’est pas totalement prise en
compte dans le calcul, car le facteur de Thornton et le
facteur d’expansion des gaz sont supposés constants et
parfaitement connus.

Cette formule simplifiée donne donc la fidélité la plus
faible, mais le biais peut étre important. Des formules
plus élaborées ont été établies. Dans ces dernieres, le biais
est diminué par adjonction de termes correctifs, mais la
présence de facteurs supplémentaires entraine une dégra-
dation de la fidélité.

Or, le dégagement de chaleur est fréquemment utilisé
a des fins comparatives et de classification des matériaux.
Ainsi, la justesse n’est pas primordiale dans la plupart des
référentiels. Seule compte la comparaison des résultats
dans les mémes conditions. En somme, dans cette étude,
nous étudions des conditions normalisées et le biais est
toujours présent mais non quantifié.

Le tableau 1 reprend les différents termes sources de
I’erreur de la formule simplifiée de mesure de dégage-
ment de chaleur et la nature de I’erreur associée. Diffé-
rentes déterminations de I'incertitude de mesure sur la
méthode ont été publiées, en particulier par Enright et
Fleischmann [8], Zhao puis Zhao et Dembsey [9-11]. Ces
déterminations ont mis en évidence des termes sources
d’erreur similaires.

3. Résultats d’essais interlaboratoires
3.1. Données de la norme ISO 5660-1

La répétabilité et la reproductibilité de 1’essai au
«cone calorimetre » ont été déterminées grace a deux
études : I'une de I'ISO TC92/SC1/WGS5 et 'autre de
I’ASTM EO05 SC21 TG60. Elles sont reprises dans la
norme ISO 5660-1 :2002 et dans le tableau 2 pour les
parametres principaux (données a 95 %), pour des maté-
riaux ayant un comportement classique ainsi que pour des
matériaux ayant un comportement intumescent. Les ma-
tériaux intumescents présentent une répétabilité et une re-
productibilité nettement supérieures, probablement dues
fait de leur comportement plus complexe. Cela tend a dé-
montrer que I’effet lié au matériau sera I’un des facteurs
prépondérants sur I’estimation de 1’incertitude.
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Tableau 2
Répétabilité et reproductibilité issues d’une comparaison interlaboratoire [6].

Parametre Domaine Répétabilité Reproductibilité
Temps d’inflammation 52150 41+0,125 4, 74402 1,
ti (ens)
Dégagement de chaleur P 7.0 al 120. 13,3 +0,1314;,,, | 60,4 +0,1414" «
. . (matériaux classiques) & max
surfacique maximal 335855
. =2 =11 17
Jinax (en KW-m™) (matériaux intumescents) 36,6+ 0,064¢1. 36,6 +0,33q s
Chaleur totale surfacique N . .
dégagée O (en MJ-m-2) 52a720 7.4 +0,0680 11,8 +0,0880
100% Tableau 3
g 90% \ ‘ Répétabilité (r) et reproductibilité (R) pour N laboratoires
% 80% \ -o—Répétabilité (%)  —— issues d’une comparaison interlaboratoire [13].
=] 70% ibilité (%) —
-§ 50 \ —A—Reproductibilité (%) Densité
g , de flux qr r R
€ 50% 7 ari max
. a0% | Matériau | o ident | ¥ | aWwm?) | (%) | (%)
= -2
3 30% A P (kW-m™)
©
3 20% K@\we_e - 35 3 1708 | 24,1 | 35,5
® 10% EPDM 50 2 205,8 10,3 | 12,6
0% \ \ 75 3 234,2 15,6 | 15,6
0 200 400 600 800 1000 1200 35 6 724,5 15,3 | 29,7
Débit calorifique surfacique maximum (kW/m?) PMMA 50 6 890,1 12,3 | 26,5
. . - 75 4 1174,2 20,3 | 64,6
Fig. 2. — Répétabilité et reproductibilité de la méthode de me-
sure du dégagement de chaleur selon la norme ISO 5660-1 [6] Densité
pour des matériaux classiques. 3
Matériau .de.ﬂux N 0 P " R
incident MJm™2) | (%) | (%)
(kW-m™?)
s e s 35 3 67,9 58,3 | 81,2
Les répétabilités et reproductibilités de la mesure du EPDM 30 > 357 89 1200
dégagement de chaleur r‘na>iirr}ufn sont représentées en fi- 73 5 58: 7 4:1 12:3
gure 2. De plus, les essais réalisés dans ce f:ac'lre (/)nt mon- 35 6 616.0 88 | 146
tré que le temPs de réponse de la mesure et\alt dep.endarllt PMMA 30 G 621.3 132 [ 25.1
du temps de réponse de 1’analyseur d’oxygene. L’ incerti- 75 4 592.0 142 | 377

tude sur le facteur C semble expliquer la reproductibilité.

3.2. Résultats de mesure obtenus pour I’établissement
de la norme STANAG 4602

La norme OTAN STANAG 4602 [12] reprend la
méthode ISO 5660-1 dans son document d’application
AFAP-5 [13]. Lors de I’établissement de cette norme, une
campagne d’essais interlaboratoires a été réalisée. Elle
a porté sur deux matériaux (EPDM et PMMA) testés a
trois niveaux de densité de flux incident (source de rayon-
nement a laquelle est soumis le matériau).

Les données de répétabilité (r) et de reproduc-
tibilit¢ (R) obtenues pour le dégagement de chaleur
surfacique maximum (g;,,,) et la chaleur totale surfa-
cique (Q”) sur ces deux matériaux sont reprises dans
le tableau 3 apreés recherche de valeurs aberrantes.
Ces résultats montrent des répétabilités satisfaisantes,
hormis pour 1’essai avec un éclairement énergétique
de 35 kW-m~2 sur ’EPDM, du fait de la dispersion d’un

laboratoire.

Globalement, les reproductibilités sont satisfaisantes,
sauf dans le cas cité précédemment et dans le cas du déga-
gement de chaleur maximum pour le PMMA exposé a un
éclairement énergétique de 75 kW-m~2, du fait d’une va-
leur isolée non aberrante d’un laboratoire. Lors de 1’essai
sur le PMMA 2 75 kW-m™2, si ce laboratoire est retiré, les
résultats présentent une moyenne de 1290 kW-m~2, une
répétabilité de 20,4 % et une reproductibilité de 36,4 %.

Ces valeurs sont comparables, a celles décrites précé-
demment et provenant de la norme, voire meilleures.

4. Evaluation de I’incertitude sur la mesure
du dégagement de chaleur

4.1. Principe du calcul de I’incertitude

La méthode de calcul retenue est la propagation des
incertitudes telle que décrite dans le GUM [14].
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4.1.1.  Sources d’incertitude
4.1.1.1. Matériau

L’'une des principales sources d’incertitude est la
composition méme du matériau testé. L’hétérogénéité
dans la réalisation des polymeres ou dans la nature
des matériaux naturels peut engendrer une incertitude.
Ce phénomene, dénommé « effet matériau » est souvent
considérable dans les essais au feu et dépend du maté-
riau en essai. C’est pourquoi il est intégré dans la répé-
tabilité des essais, sans pour autant que sa contribution
puisse étre clairement identifiée. Il est principalement une
source d’incertitude de type aléatoire non maitrisée.

4.1.1.2. Dégradation thermique du matériau

L’incertitude sur la dégradation thermique a deux ori-
gines : la difficulté d’évaluation du flux thermique inci-
dent et de positionner précisément 1’allumage des gaz.

Premiérement, 1I’éprouvette est soumise a un éclaire-
ment énergétique issu d’un four radiant. La densité de
flux surfacique est de 35 kW-m~2 ou 50 kW-m~2 selon
le matériau testé, et est vérifiée a 1’aide d’un fluxmetre.
Une incertitude de réglage du four demeure. L’émissi-
vité spectrale du four varie en fonction de son usure et
de sa température. La transmission de la chaleur est cen-
sée étre surtout de type radiatif, mais un transfert convec-
tif subsiste, ne serait-ce qu’a la surface chauffée du flux-
metre. Les deux sont indissociables lors de 1’étalonnage.
De plus, 1’émissivité de 1’éprouvette varie en fonction
de son état de surface, de I’humidité ambiante et de son
conditionnement. L’éclairement énergétique de consigne
est donné pour un corps noir, ce qui n’est pas le cas de
I’éprouvette.

Deuxiemement, une incertitude demeure du fait de la
position de la bougie d’allumage. Cette bougie, placée
au-dessus du centre de 1’éprouvette, peut ne pas se trou-
ver dans le flux des gaz de pyrolyse concentrés et ne pas
enflammer ceux-ci au moment souhaité. Or, I’inflamma-
tion et le flux radiatif issu de la flamme vers 1’éprouvette
ont un effet thermique considérable.

Ces différentes considérations sont de nature a géné-
rer un facteur d’incertitude difficilement évaluable.

4.1.1.3. Mesure des concentrations en gaz et du débit

Les parametres mesurés utilisés dans la formule (2)
de détermination du dégagement de chaleur sont la te-
neur en oxygene et le débit volumique des fumées. L’en-
semble de ces mesures sont assorties d’une incertitude
qui a vraisemblablement plusieurs origines : linéarité, ré-
pétabilité et dérive des analyseurs et du capteur de pres-
sion, ainsi que I’écart et I’amortissement du au circuit
pneumatique de transport des gaz entre le point de préle-
vement et le point d’analyse. Les termes correspondants
sont ceux permettant le calcul du dégagement de chaleur
instantané, et donc de 1’incertitude associée.

Tableau 4
Etalonnage du capteur de pression.

Pression de Incertitude
référence (Pa) | Absolue (Pa) | Relative (%) Sens

0,00 0,08 -

30,40 0,22 0,72

49,99 0,27 0,54

101,18 0,40 0,40 Montée

150,18 0,65 0,43

199,53 0,70 0,35

151,85 0,65 0,43

101,94 0,40 0,39

51,14 0,27 0,53 Descente
30,52 0,22 0,72

0,00 0,08 -
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Fig. 3. — Bruit et dérive du capteur de pression.

Mesure de la pression différentielle

Un capteur de pression différentielle (AP) est placé
dans la conduite, de part et d’autre d’un diaphragme. La
perte de charge créée par ce diaphragme dépendant du
débit des effluents, la mesure de AP permet le calcul du
débit d’extraction.

Cette valeur est par ailleurs inversement proportion-
nelle a la température des effluents. Elle est comprise
entre environ 40 Pa et 150 Pa. Le certificat d’étalonnage
du capteur de pression a permis d’établir I'incertitude
sur AP (tableau 4). L’incertitude relative maximale est
observée pour les valeurs les plus faibles. L’incertitude
absolue du capteur peut par ailleurs étre modélisée.

Les valeurs les plus faibles, de 1’ordre de 40 Pa, cor-
respondent aux valeurs les plus fortes de dégagements
de chaleur. Afin de majorer I’incertitude due a ce cap-
teur, une valeur de 1 % relatif sera utilisée dans le calcul
d’incertitude.

Le bruit de fond du capteur est mesuré sans ex-
traction, afin de s’affranchir de la rotation des pales de
I’extracteur et du battement de la flamme. Les mesures
réalisées sont exploitées de maniere similaire a 1’ana-
lyseur d’oxygene, voir paragraphe 10.1.6 de la norme
ISO 5660-1 [6]. Ces mesures sont présentées a la figure 3.
Elles donnent un bruit du capteur de pression efficace
u(p) = 0,42 Pa et une dérive de 0,07 Pa. Lors des essais,
le « bruit » observé est nettement plus important. Néan-
moins, ce bruit apparent correspond a la physique, car il
traduit les battements de la flamme, et donc les variations
locales de dégagement de chaleur.
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Fig. 4. — Bruit et dérive de I’analyse d’oxygene.

N

A chaque niveau de pression mesuré, 1’incertitude
type sur AP peut ainsi étre donnée par la formule :

u(AP) =

0,01 ? P 2
T X AP| + (u(p))* + (derlvecapteur pression) .

(4)
Température du diaphragme

La température T, est mesurée sur le diaphragme a
I’aide d’un thermocouple type K. Cette température va-
rie entre a température ambiante et environ 300 °C. En
I’absence de données supplémentaires, I’incertitude sur
cette mesure est supposée suivre une loi uniforme avec
U(T.) = 2,5 K Cette valeur est I’erreur maximum tolérée
pour des températures inférieures a 300 °C et des thermo-
couples de type K [15, 16].

L’estimation de D’incertitude-type sur 7. est alors
d’environ 1,44 K, comme donné par la relation (5).
2,5
u(Te) = ==. (5)
T3

Mesure de la teneur molaire initiale en oxygene x?)

2

Cette valeur est de I’ordre de 0,209 5 mol-mol™! pour
de ’air sec. Le bruit efficace de I’analyseur est éva-
lué sur cette valeur. Le paragraphe 6.11 de la norme
ISO 5660-1 spécifie la valeur limite de bruit de fond effi-
cace pour I’analyseur d’oxygene comme étant de 50 X
107% mol-mol~!. Une mesure sur 30 min avec un pas
d’échantillonnage de 5 s a été réalisée et fait I’objet
de la figure 4. L’analyse des résultats montre que les
valeurs prennent des niveaux discrétisés. Ces niveaux
proviennent de la numérisation du signal par la cen-
trale d’acquisition. En effet, celle-ci travaille en 12 bits,
c’est-a-dire qu’elle a une résolution en tension de 2!> =
4 096 pas par gamme de travail.

Le bruit efficace u(O,) trouvé est de 53 X
107 mol-mol~!, ce qui est supérieur aux indications de
la norme ISO 5660-1. Néanmoins, cette valeur ne s’écarte
que de 6 % de la valeur limite théorique.

L’influence de ce bruit de fond sur la mesure a
ainsi été déterminée pour trois valeurs de dégagement

de chaleur produits a I’aide d’une flamme de méthane
(1 kW, 3 kW et 5 kW). Cette vérification consiste a re-
garder I’influence effective du bruit de fond sur la me-
sure. Les résultats montrent que pour les faibles dimi-
nutions d’oxygene, et des teneurs d’oxygene de I’ordre
de 20,5 %, I’'impact du bruit de fond sur le résultat peut
étre considérable. L’incertitude correspondant aux faibles
valeurs de dégagement de chaleur a probablement pour
origine la faible diminution d’oxygene correspondante,
trop proche du bruit de fond. Dans ce cas, une réduc-
tion du débit des effluents doit permettre de gagner en
sensibilité, mais les conditions de I’expérience s’écartent
alors de celles de la norme. Cette possibilité est a I’étude
au sein de I’'ISO TC92/SC1/WGS5 en charge du « cone
calorimetre ».

La mesure de la concentration initiale en oxygene xOO2

est obtenue en début d’essai a partir de la moyenne des
valeurs durant 60 s dans 1’air avec un pas de 5 s, c’est-
a-dire sur douze valeurs. Le bruit correspondant est donc
moyenné pour ces douze mesures. La justesse n’est pas
considérée, car c’est la variation d’oxygeéne qui est im-
portante dans la mesure.

L’estimation de I’incertitude type sur x(o), est alors :

u(d,) = ”51)_;). ©)

Mesure de la teneur molaire en oxygene

Lors de I’essai, la teneur molaire en oxygene des ef-
fluents est comprise entre 20,95 % et environ 18,00 %.
Chaque mesure individuelle est impactée de I’erreur liée
au bruit et a la chaine d’acquisition, ainsi que de la jus-
tesse et de la fidélité de I’analyseur d’oxygene. L’analy-
seur a ainsi été vérifié a 1’aide d’un systeme de dilution et
d’un analyseur de référence sur le domaine [21-17] %.

La valeur utilisée dans le calcul d’incertitude est ob-
tenue a I’aide de 1’écart maximum e, entre la valeur
théorique apres étalonnage et la valeur mesurée dans la
gamme de travail, considérant une distribution uniforme.

€max
Uanalyse = — = - @)

V3

L’estimation de I’incertitude type sur xo, est alors

u(xo,) = \/(u (0,))? + dérive® + uinalyse. (8)

4.1.1.4. Acquisition et traitement des données

L’acquisition est automatisée a partir d’un ordinateur
et d’une interface d’acquisition spécifique travaillant sur
12 bits. Devant les incertitudes de détermination d’un
parametre comme le dégagement de chaleur, 1’incerti-
tude de numérisation des données est considérée comme
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incluse dans les bruits efficaces du capteur de pres-
sion u(p) et de I’analyseur de dioxygene u(O,).

4.1.2.  Considérations sur la justesse et la fidélité
de la mesure

4.1.2.1.  Justesse et limitation du biais

La limitation du biais peut se faire a partir d’actions
métrologiques élémentaires : la métrologie du four et
celle des autres capteurs permettant la mesure du déga-
gement de chaleur : débit et analyseurs de gaz. La véri-
fication du four peut &tre faite par 'une mesure a ’aide
d’un fluxmetre étalon ; la vérification des autres capteurs
influents sur la mesure du dégagement de chaleur peut se
faire a partir d’un matériau de référence. De plus, lors
de I’étalonnage de 1’appareil, le biais est limité a par-
tir d’une combustion de référence au méthane effectuée
chaque journée d’essai.

Cette limitation du biais ne prend pas en compte les
effets liés au facteur de Thornton et au facteur d’expan-
sion des gaz.

4.1.2.2. Fideélité de la mesure

De nombreux parametres influent sur la fidélité de la
mesure. L’influence de ces parametres ne peut pas étre li-
mitée par des actions métrologiques spécifiques, car elle a
de nombreuses origines ne dépendant pas toutes de 1I’ap-
pareillage. Elle est évaluée par analyse statistique des
résultats d’essais et est présentée dans les paragraphes
suivants.

4.2. Incertitude sur le facteur C

Le «facteur C » de I’équation (2) est le coeflicient
d’étalonnage du diaphragme. Physiquement, ce facteur
représente le coefficient de contraction de la veine d’air
au niveau du diaphragme. Il ne dépend que de la géo-
métrie de celui-ci et de la température. Ce parametre est
difficile a mesurer. De ce fait, la méthode de détermina-
tion est basée sur I’utilisation d’une flamme de puissance
connue et une résolution inverse de 1’équation (2).

Une étude a été menée sur la détermination de I’in-
certitude sur le « facteur C » en 2004 au LNE [17]. Elle
a montré que ’incertitude type relative sur ce facteur
était de 2,92 %. D’autres estimations ont été proposées
par Zhao et Dembsey [10], mais elles ne sont pas satis-
faisantes car elles confondent incertitude et écart maxi-
mum toléré. Enright et Fleischmann [18], puis Guillaume
et. coll. [19] ont proposé des approches alternatives pour
la détermination du « facteur C », mais celles-ci ne sont
pas appliquées.

Du fait de la méthode de détermination du « fac-
teur C », des covariances négatives peuvent apparaitre
dans le calcul de I’incertitude sur le dégagement de cha-
leur. Cela signifie que I’incertitude est majorée, car nous
négligeons ces covariances dans le calcul.

4.3. Incertitude sur la mesure

La méthode des dérivées partielles permet d’écrire :

0
w(@o) = ( @)<® (£$)<M¥

9q(1)\? a0\ 2
+ (a_Te) M(Te)Z + (ﬁ] M(XOOZ)

O,

. 2

+ (@) u (xo0,)*
3)(02

avec ©

[aP 0
aq() LIEX ([7= % ()co2 —xoz)

aC 1,5 xo, — 1,105
1) _ 4
ac ~ C
) 1L1C-E x (x0, =22 )
AAP

2 42 x (1,5x0, - 1,105) x Te

o ~1,1C-E-AP X (x0, - 20 )
ar.

2 5 x T2 x (1,5x0, — 1,105)

_11C- ap
dany ~LICEX JA

9% (1,5 xo, — 1,105)

)CO2

0
oy ~H1C Ex \J52 x (1,105 - 1,52 )
dxo, (1,5 xo, — 1,105)*

0
0q(1) AP X0, ~ X0,
— =1,10C x _
oFE 1 ,105 - 1,5 xo,

u@mf_uwﬁ+umm2+wnf
Gy} AP (T,

2
0
u (xoz) i u (xoz)2

(o) o

5. Autres mesurandes
5.1. Dégagement de chaleur maximum

Pour chaque essai individuel, I’incertitude sur la va-
leur maximum est calculée de la méme maniere que pour
toutes les valeurs. Pour une série de N essais, I’effet ma-
tériau est pris en compte a partir de la dispersion des
mesures. Dans ce cas, I'incertitude sur la moyenne des
valeurs maximales de dégagement de chaleur est don-
née par :

N
dlspemon
UG = + E 0 .
max max

i=1
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Fig. 5. — Détermination de I’incertitude sur la mesure du déga-
gement de chaleur.

Si la valeur est exprimée par rapport a la surface
d’exposition telle que définie par le porte-éprouvette
normalisé, une composante d’incertitude supplémen-
taire s’ajoute. Les tolérances de la fenétre d’exposition
donnent un carré de cOt€ Lpore éprouvette = (94,0£0,5) mm.
En faisant I’hypotheése d’une loi normale pour les to-
lérances d’usinage, 1’aire de la fenétre d’exposition est
A = 8836 mm?. Lincertitude réduite sur I’aire est de :

0,0005

2
5 ):108nnn2.

uy = 4/2 Lporle éprouette X (

Le dégagement de chaleur étant ramené a 1’unité de
surface, les incertitudes se propagent en valeurs relatives.
Donc, I'incertitude relative sur les valeurs exprimées par
rapport a la surface est la somme des incertitudes relatives
sur ’aire et sur le dégagement de chaleur moyen.

5.2. Energie totale dégagée

L’énergie dégagée par unité de surface a chaque ins-
tant Q7 est donnée par intégration de la courbe de déga-
gement de chaleur suivant la méthode des trapezes :

i 17 1
Q,‘, — qi—l + qi
b2t = 1)

Donc, a chaque valeur de Q;', I’incertitude est don-

née par :

-1
2 2 2
Ugr = A |us, +|z———|xus, +u |
o oy, (2><(t,»_1 _ti)) ( iy q,.)
L’incertitude sur la mesure du temps est négligée.

L’incertitude correspondant 2 la derniére valeur de Q" est
celle sur I’énergie totale dégagée.

6. Application aux résultats d’un essai
6.1. Dégagement de chaleur associé a une mesure unique

La courbe de la figure 5 présente les résultats du cal-
cul pour tous les points de mesure lors d’un essai unique.

Fig. 6. — Evolution relative des différentes composantes de I'in-
certitude en fonction de la valeur du dégagement de chaleur.
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Fig. 7. — Exemple d’application & une série d’essais.

Elle est caractéristique de tous les essais uniques et ne
prend pas en compte I’effet matériau. Les résultats ob-
tenus montrent que pour des niveaux de dégagement de
chaleur inférieurs a 2 kW, I'incertitude augmente rapi-
dement. Au-dela, I’incertitude relative tend vers un peu
moins de 10 %.

Le calcul des différentes composantes d’incertitude
est présenté a la figure 6. Il montre que pour les faibles
valeurs de dégagement de chaleur, I’incertitude provient
presque exclusivement des concentrations en oxygene
initiale et instantanée. Au-dessus de 1 kW a 2 kW, les
autres grandeurs d’influence interviennent, en particulier
le coefficient C qui explique plus de 90 % de ’incertitude
au-dela de 6 kW.

6.2. Série d’essais sur un matériau

L’exemple présenté a la figure 7 montre trois répé-
titions d’essais sur le méme matériau. Les incertitudes
figurent sur le graphique. Les résultats sur la valeur de
dégagement de chaleur maximum et sur la chaleur totale
dégagée sont détaillés dans le tableau 5.

Dans cet exemple, les écarts entre les courbes sont
supérieurs aux incertitudes. Cela s’explique par I’effet
matériau, plus important que 1’incertitude sur la mesure
individuelle. L’incertitude sur chacune des valeurs de dé-
gagement de chaleur maximum est de 1’ordre de 12 %
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Tableau 5
Exemple de résultats pour une série d’essais.

Gmax U(Gmax)
(enkW) | (en kW) | (en %)
Essai 1 15,78 1,87 11,8
Essai 2 12,83 1,53 11,9
Essai 3 11,16 1,33 11,9
j (en kW) 13,26 3,13 23,6
I kWm™2) 1500,5 3573 23.8

0 UuQ)
(enk)) (enkJ) | (en %)
Essai 1 3088,0 12,8 0,4
Essai 2 2950,8 11,9 0,4
Essai 3 28762 11,4 0,4
. (en kJ) 2972 125 42
(en MJ-m™2) 336,3 17,0 5,1

et celle sur la moyenne de 24 %. L’incertitude de mesure
contribue donc fortement a celle sur la moyenne. L’écart
type de dispersion des mesures est de 2,34 kW (20 %).

L’incertitude sur 1’énergie totale dégagée est nette-
ment plus faible, du fait de I’effet « filtre » de I’intégra-
tion. Elle provient presque uniquement de I’écart type ex-
périmental entre les trois essais (107 kJ) (effet matériau).
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