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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale
d’organismes nationaux de normalisation (comités membres de I'ISO). L’élaboration
des Normes internationales est normalement confiée aux comités techniques de I'ISO.
Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité
technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis
aux comités membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter-
nationales par le Conseil de I'|SO. Les Normes internationales sont approuvées confor-
mément aux procédures de I'ISO qui requigrent I'approbation de 75 % au. moins des
comités membres votants.

La Norme internationale ISO 8894-1 a été élaborée parle comité technique 1ISO/TC 33;
Matériaux réfractaires.

L'attention des utilisateurs est attiréersur/lefait-que toutes les|Normes internationales
sont de temps en temps soumises a révision et que toute référence faite.a wne autre
Norme internationale dans le présent document implique qu'il s’agit, sauf indication
contraire, de la derniére édition.

© Organisation internationale de normalisation, 1987
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Matériaux réfractaires — Détermination de la

conductivité thermique —
Partie 1:

Méthode du fil chaud (croisillon)

1 Objet et domaine d’application

1.1 La présente partie de I'lSO 8894 spécifie une méthode de
détermination de la conductivité thermique des produits et
matériaux réfractaires, dite «du fil chaud».

1.2 La méthode est applicable & des températures inférieures
ou égales & 1250 °C et & des matériaux dont la conductivité
thermique est inférieure 3 1,5 W/(m.K) et dont la diffusivité
thermique est inférieure & 10-8 m?/s.

1.3 Sous réserve des limites indiquées en1.2, la méthode est
applicable aux matériaux en poudre ou en grains_(mais voir 5.7
et 7.3).

NOTE — La conductivité thermique des briques a liaison chimique et
des réfractaires non faconnés préparés (réfractaires monolithiques)
peut étre modifiée en raison deijla quantité «’eau qu'ilsirenfermerit
encore aprés durcissement et qui s'élimine lors du. chauffage. Ces
matériaux peuvent donc nécessiter un traitement préalable; la nature
et les contraintes de ce traitement préalable ainsi que la durée pendant
laquelle I'éprouvette est maintenue a la température de mesure sont
des détails qui dépassent le cadre de la présente partie de |'ISO 8894 et
doivent faire I'objet d'une convention entre les parties intéressées.

1.4 La méthode n’est pas applicable aux matériaux réfractai-
res composés de fibres ou en contenant.

NOTE — On envisage d’adapter cette méthode pour |‘utiliser sur des
matériaux fibreux.

1.5 La détermination de la conductivité thermique des maté-
riaux réfractaires par la méthode dite «du fil chaud paralliéle»
fera I'objet de I'|SO 8894-2.

2 Référence

ISO 5022, Produits réfractaires fagonnés — Echantillonnage et
contréle de réception.

3 Définitions

3.1 conductivité thermique, A: Quotient de la densité du
flux thermique par le gradient de température.

L’unité de conductivité thermique est le watt par métre kelvin.

3.2 diffusivité thermique, o: Quotient de la conductivité
thermique par la capacité thermique volumique.

L’unité de diffusivité thermique est le métre carré par seconde.

3.3 capacité thermique volumique: Quotient de la capa-
cité thermique par le volume.

L'unité de capacité thermique volumique est le joule par métre
cube kelvin.

NOTE = Cecilest/équivalent au produit de la capacité thermique massi-
que du matériau par-sa masse volumique apparente.

4 Principe

Chauffage d’une, éprouvette dans un four a une température
donnée et maintien a cette température. Chauffage local ulté-
rieur par un conducteur électrique finéaire (le fil chaud) qui est
encastré dans I'éprouvette et porte un courant électrique de
puissance connue stable dans le temps et sur toute la longueur
de I'éprouvette. Calcul de la variation de température du fil
chaud, fonction de la conductivité thermique des matériaux de
I'éprouvette, a partir de I'entrée de courant sur le fil chaud et de
la température de ce dernier & deux intervalles de temps connus
aprés avoir branché le courant de chauffage.

5 Appareillage

5.1 Four, capable de porter une ou plusieurs éprouvettes 2 la
température maximale de 1 250 °C. La différence de tempéra-
ture entre deux points quelconques de la zone occupée par les
éprouvettes ne doit pas dépasser 10 °C. La température dans
cette zone pendant un essai (environ 15 min) ne doit pas varier

de plus de 0,5 °C et doit &tre connue avec une précision de
+ 5 °C.

5.2 Fil chaud, de préférence en platine ou en platine-
rhodium, d’environ 200 mm de longueur et ne dépassant pas
0,5 mm de diamétre, la longueur étant connue avec une préci-
sion de £ 0,5 mm.

NOTE — Un fil chaud fait de métal de base est également admis pour
I'emploi & des températures inférieures & 1 000 °C.

5.3 Alimentation, fournie au fil chaud soit en alternatif, soit
en continu, avec une variation de puissance durant la période
de mesurage inférieure ou égale 4 2 %.
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5.4 Croisillon de mesure, formé par le fil chaud et le ther-
mocouple platine/platine-rhodium qui est soudé en son centre.
Les branches du thermocouple doivent étre a angle droit avec le
fil chaud (voir figures 1 et 2). Le diameétre maximal des bran-
ches du thermocouple ne doit pas étre supérieur au diamétre du
fil chaud (afin de minimiser la perte de chaleur par conduction
au point de mesure).

5.5 Circuit de mesure: a chaque extrémité du fil chaud sont
soudés deux fils du méme type (de diamétre supérieur, si possi-
ble, & celui du fil chaud), I'un pour fournir le courant de chauf-
fage et I'autre pour mesurer la chute de tension. Le thermocou-
ple soudé au centre du fil chaud (voir 5.4) est connecté en
opposition & un thermocouple de référence pour permettre de
mesurer les modifications de température. Les fils sont suffi-
samment longs pour permettre leur sortie du four ou des con-
nexions peuvent étre réalisées par des fils d’une autre nature
jusqu’a I'appareil de mesure.

5.6 Appareil de mesure (voir figure 3)

5.6.1 La chute de tension entre les extrémités du fil chaud
doit étre mesurée avec une précision de + 0,5 %. Le mesurage
de la chute de tension peut étre remplacé par un mesurage de la
résistance avec la méme précision; sijl'élévation‘totale/de ‘la
température dépasse 15 °C, il est nécessaire de prévoir la varia-
tion de la résistance du fil chaud en fonction de la température
{voir 7.9).

5.6.2 Le courant passant par le fil chaud doit étre mesuré avec
une précision de + 0,5 %.

5.6.3 L’appareil permettant de mesurer la température du fil
chaud doit avoir une sensibilité de 10 uV/cm avec une préci-
sion de 1 %.

5.7 Conteneurs pour matériau en poudre ou en grains,
ayant des dimensions internes égales a celles qui sont spéci-
fiées pour les parties d’éprouvette solide en 6.2, afin que
I'«éprouvette» soit constituée de deux ou trois parties comme
en 6.2. Le conteneur inférieur doit avoir quatre cotés et un fond
et le conteneur supérieur ou le conteneur central et le conte-
neur du haut doivent avoir seulement quatre cotés.

6 Eprouvettes

6.1 Déterminer le nombre de piéces 4 soumettre 2 |'essai con-
formément 2 I'ISO 5022 ou & tout autre plan d'échantillonnage
normalisé.

NOTE — A ce propos, si chaque piéce (spécimen) est de taille suffi-
sante pour que i‘on puisse y prélever les deux ou trois parties consti-
tuant I'éprouvette {voir 6.2 et figures 1 et 2), on pourra effectuer n
essais avec n spécimens; si les spécimens sont de taille plus réduite et
si I'on ne peut y préiever qu’une partie, on aura besoin de 2r spécimens
pour n essais (pour des éprouvettes en deux parties} ou 3n spécimens
{pour des éprouvettes en trois parties).

6.2 Chaque éprouvette doit &tre constituée soit de deux,
soit de trois parties identiques avec des cotes d'au moins
200 mm x 100 mm x 50 mm.

NOTE — Il est recommandé que les cotes de chaque partie soient de
230 mm x 114 mm x 76 mm ou de 230 mm X 114 mm X 64 mm.
On peut donc utiliser des briques de format normalisé comme parties
d‘une éprouvette sous réserve des conditions requises en 6.3.

6.3 Chaque surface d’une partie d’éprouvette en contact
avec une autre partie doit étre rectifiée pour obtenir des écarts
inférieurs 3 0,2 mm entre deux points distants d’au moins
100 mm.

6.4 Pour les matériaux denses, dans le cas des éprouvettes
en deux parties, usiner deux rainures rectilignes pour le croisil-
lon de mesure (5.4) et une rainure en V pour recevoir le thermo-
couple de référence (5.5) sur la face (de contact) supérieure de
la partie inférieure (voir figure 2). Dans le cas d’une éprouvette
en trois parties, usiner les rainures destinées au croisillon de
mesure sur la surface supérieure de la partie inférieure, et la rai-
nure en V, destinée au thermocouple de référence, sur la sur-
face supérieure de la partie centrale (voir figure 2). En aucun
cas, la profondeur et la largeur de la rainure ne doivent dépas-
ser 1 mm.

L'emplacement de la jonction du thermocouple de référence
sur la surface supérieure (de contact) de la partie inférieure doit
étre 8 5 mm du bord de 230 mm et & 10 mm au maximum du
bord du fond.

7, _Mode opératoire

7.1 Monter I'éprouvette {ou les éprouvettes si I'on effectue
deux lou; plusieurs essais en paralléle). Dans le cas d’'une éprou-
vette en deux;parties, placer)le croisillon (5.4) et le thermocou-
ple de référence (5.5) entre les parties, c¢’est-a-dire dans le plan
du fil chaud (voir figure 2). Dans le cas d'une éprouvette en
trois parties, placer le croisillon avec le fil chaud entre les parties
centrale et inférieure, et le thermocouple de référence entre les
parties supérieure et centrale (voir figure 1).

7.2 Dans le cas d'une éprouvette de réfractaire dense,
cimenter le croisillon et le thermocouple de référence dans les
rainures usinées a cet effet (voir 6.4) en utilisant un ciment
constitué d'une quantité de matériau d’essai finement moulu
mélangée a une petite quantité de liant approprié (par
exemple 2 % de dextrine et d’eau).

Le ciment doit étre séché avant le début de |'essai.

7.3 SiI'on effectue I'essai sur un matériau en poudre ou en
grains, remplir le conteneur inférieur (5.7) de matériau d’'essai
jusqu’en haut, placer dessus le fil chaud et le croisillon et, sil’'on
utilise une éprouvette en deux parties, le thermocouple de réfé-
rence. Placer un conteneur ouvert sur le premier et le remplir de
matériau d’essai; si I'on utilise une éprouvette en deux parties,
I'éprouvette est entiére. Si I'on utilise une éprouvette en trois
parties, positionner le thermocouple de référence sur la partie
centrale, puis placer et remplir la partie supérieure de la méme
facon. Déterminer la masse volumique apparente du matériau
d’'essai sans tassement.

7.4 Placer I'éprouvette ou les éprouvettes dans le four (5.1)
en les posant (pour assurer un chauffage uniforme) chacune
sur deux supports du méme matériau que I'éprouvette, dont les
dimensions sont de 1256 mm X 10 mm x 20 mm, afin qu’elles



reposent sur une face de 1256 mm x 10 mm et soient paralléles
aux faces de 100 mm (ou 114 mm) de I'éprouvette et se situent
a environ 20 mm de ces faces.

7.5 Connecter les circuits de mesure {5.5) de chaque éprou-
vette & l'appareil de mesure (5.6).

7.6 Le circuit du fil chaud étant ouvert, augmenter la tempé-
rature d'essai (la température d'essai la plus basse si I'on effec-
tue I'essai a plusieurs températures) 3 une vitesse d’au maxi-
mum 10 °C/min.

NOTE — Les vitesses de chauffe devraient étre suffisamment faibles de
facon a garantir qu’il n'y a aucun risque de dégat d@ au choc thermique.

7.7 La source de courant électrique (5.3) étant connectée a
une résistance factice dont la valeur est équivalente a celle du fil
chaud, réguler 'entrée de courant a une valeur connue {par des
essais préléminaires) qui permet d’augmenter la température
dans le fil chaud de moins de 100 °C en 15 min.

7.8 Lorsque le four atteint la température d’essai, vérifier que
la température de la zone occupée par les éprouvettes est uni-
forme et constante. Les températures indiquées par les thermo-
couples connectés en opposition (le thermocouple soudé au/fil
chaud et le thermocouple de référence} ne doivent pas différer
de plus de 0,05 °C pendant le temps de mesurage.

7.9 Lorsque les conditions requises en 7.8 sont remplies; fer-
mer le circuit de chauffage du fil. chaud, mesurer a partir de ce
moment-1a le temps écoulé, et effectuer un enregistrement
continu de la température du fil chaud si I'on n’utilise pas une
alimentation a controle automatique. Mesurer et enregistrer la
chute de tension dans le fil chaud et le courant qui y passe dés
que F'on a branché le circuit de chauffage et a des intervalles de
2 min comprenant les moments ol le temps écoulé atteint les
valeurs ¢, et £, choisies lors du calcul du résultat (généralement,
2 min et 10 min).

7.10 Apres le temps de mesurage, normalement 10 3 15 min,
couper le courant du circuit de chauffage et laisser le fil chaud
et I'éprouvette atteindre un équilibre en température.

7.11  Vérifier I'uniformité et la constance de la température
conformément & 7.8. Répéter les opérations spécifiées en 7.9 et
7.10, ce qui permet d’obtenir une autre mesure de la vitesse
d’'élévation de la température du fil chaud dans les mémes
conditions.

7.12 Répéter les opérations spécifises en 7.11, ce qui permet
d’obtenir une troisiéme mesure de la vitesse d’élévation de la
température du fil chaud dans les mémes conditions.

7.13 Si l'on effectue également I'essai 3 une ou plusieurs
température plus élevées, augmenter la température du four
pour atteindre la température d'essai suivante 3 moins de
10 °C/min. Refaire les essais spécifiés en 7.7 & 7.12, ce qui per-
met d’obtenir trois mesures de la vitesse d’'élévation de la tem-
pérature du fil chaud & cette température d’essai.
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7.14 Répéter les opérations spécifiées en 7.13 jusqu'a ce
gu’on obtienne trois mesures de la vitesse d’'élévation de la tem-
pérature du fil chaud & chacune des températures d’essai
requises.

8 Interprétation des résultats

8.1 Sile courant du fil chaud a varié de plus de 2 % pendant
I'essai, les résultats doivent étre éliminés et I'essai doit &tre
répété avec un courant de moindre valeur.

8.2 L’élévation de la température du fil chaud par rapport au
temps suit une loi logarithmique. L'enregistrement de I'éléva-
tion de la température en fonction du temps sur papier semi-
logarithmique devrait donc donner une droite. Si ce n’est pas le
cas, soit le matériau ne remplit pas les conditions requises pour
I'essai et les résultats n’ont pas de signification, soit il s'est pro-
duit une erreur de fonctionnement et il faut répéter |'essai.

8.3 Si le tracé de la température en fonction du temps
(comme en 8.2) n’est pas lindaire & 'extrémité inférieure, cela
peut étre di a I'influence du matériau entourant le fil chaud. On
peut sans doute obtenir un résultat significatif en choisissant
une autre valeur de .

8.4 'Si-le'tracé de 'la température en fonction du temps
{comme_en 8.2) n’est pas linéaire & |'extrémité supérieure, cela
peut étre d/a la diffusivité du matériau soumis & I'essai qui est
trop élevée. On peut sans doute obtenir un résultat significatif
en choisissant une autre valeur de £,. '

9 Expression des résultats
9.1 Mode de calcul

La conductivité thermique du matériau, A, exprimée en watts
par métre kelvin, a chaque température d’essai, est donnée par
I'équation

LR ity
an ~ A6, - A6,

ou

I N In (z,/¢,)
4n ~ A, — AG,

ou

I est le courant de chauffage, en ampéres;

V est la chute de tension par longueur unitaire de fil
chaud, en volts par métre;

R est la résistance électrique par longueur unitaire de fil
chaud, en ohms par métres, a la température d’essai;

t, et ¢, sont les temps, en minutes, écoulés aprés la ferme-
ture du circuit de chauffage;

A6, et A6, sont les augmentations de température, en kel-
vins, du fil chaud aprés fermeture du circuit de chauffage,
aux temps respectifs ¢, et z,.
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9.2 Répétabilité

Sur la base des résultats obtenus avec les différentes séries de
conditions requises couramment utilisées, la répétabilité de la
méthode, exprimée par son ccefficient de variation, est de
I'ordre de 8 %.

10 Procés-verbal d'essai

Le procés-verbal d'essai doit contenir les informations
suivantes:

a) I'établissement chargé de |'essai;
b) la date de |'essai;
c) laréférence a la présente Norme internationale, a savoir

« Détermination de la conductivité thermique par la méthode
du fil chaud conformément a I'ISO 8894-1»;

d) le matériau soumis a l'essai (fabricant, produit, type,
numéro de lot, etc.);

e} dans le cas de briques liées chimiquement ou de briques
non cuites, le traitement préalabie qu’ont subi les éprouvet-
tes {voir la note 4 1.3};

f) dans ie cas de matériaux non faconnés ou de matiéres
en vrac (poudres ou matériaux en grains), la méthode per-
mettant de préparer les éprouvettes et la masse volumique
apparente du matériau {(c’est-a-dire sa masse volumique
sans tassement);

g) latmosphére du four;

h) la ou les température(s), et pour chacune, les trois
valeurs individuelles et la moyenne de la conductivité ther-
mique déterminée par I'essai.

NOTE — On utilise les valeurs individuelles pour établir la moyenne,
laquelle est utilisée dans I'analyse statistique ultérieure, par exem-
ple conformément & I'{SO 5022.
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