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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
en général confiée aux comités techniques de I'I[SO. 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'[SO participent également aux travaux.
L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (IEC) en ce qui
concerne la normalisation électrotechnique.

Les procédures utilisées pour élaborer le présent document et celles destinées a sa mise a jour sont
décrites dans les Directives ISO/IEC, Partie 1. Il convient, en particulier de prendre note des différents
critéres d’approbation requis pour les différents types de documents ISO. Le présent document a été
rédigé conformément aux regles de rédaction données dans les Directives ISO/IEC, Partie 2 (voir www
dso.org/directives).

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire I'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. LSO ne saurait étre tenue pour responsable
de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence. Les détails concernant
les références aux droits de propriété intellectuelle ou autres droits analogues identifiés lors de
I’élaboration du document sont indiqués dans I'Introduction et/ou dans la liste des déclarations de
brevets recues par I'lSO (voir www.iso.org/brevets).

Les appellations commerciales éventuellement mentionnées dans le présent document sont données
pour information, par souci de commodité,/a I'intentionides utilisateurs et ne'sauraient constituer un
engagement.

Pour une explication de la nature volontaire des normes, la signification des termes et expressions
spécifiques de I'ISO liés a I'évaluation de la conformité, ou pour toute information au sujet de 'adhésion
de I'ISO aux principes de I'Organisation mondiale du commerce (OMC) concernant les obstacles
techniques au commerce (OTC), voir le lien suivant: www.iso,org/iso/fr/avant-propos.html

Le présent document a été élaboré par le comité technique ISO/TC 206, Céramiques techniques.

iv © IS0 2017 - Tous droits réservés
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Céramiques techniques — Propriétés thermophysiques des
composites céramiques — Détermination de la capacité
thermique specifique

1 Domaine d’application

Le présent document décrit deux méthodes pour la détermination de la capacité thermique spécifique
des composites a matrice céramique a renforts continus (1D, 2D, 3D).

Les matrices sont a renforts unidirectionnels (1D), bidirectionnels (2D) et tridirectionnels (XD,
avec 2 <x < 3).

Les deux méthodes sont:
— méthode A: calorimétrie a chute;
— méthode B: calorimétrie différentielle a balayage.

Elles sont applicables depuis la température ambiante jusqu’a une température maximale qui dépend
de la méthode: la méthode A peut étre utilisée jusqu’a 2 250 K, tandis que la méthode B est limitée
a1900 K.

NOTE La méthode A se limite a laldétermination d unevaleur moyenne de la capacité thermique spécifique
dans un intervalle de température donné et peut conduire a une dispersion importante des résultats.

2 Références normatives

Les documents suivants cités dans le texte constituent, pour tout ou partie de leur contenu, des
exigences du présent document. Pour les références datées, seule I'édition citée s’applique. Pour les
références non datées, la derniére édition du document de référence s’applique (y compris les éventuels
amendements).

[SO 19634, Céramiques techniques — Composites céramiques — Notations et symboles

[EC 60584-1, Couples thermoélectriques — Partie 1: Spécifications et tolérances en matiere de FEM

3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions donnés dans I'ISO 19634 ainsi que les
suivants s’appliquent.

L'ISO et I'EC tiennent a jour des bases de données terminologiques destinées a étre utilisées en
normalisation, consultables aux adresses suivantes:

— IEC Electropedia: disponible a 'adresse http://www.electropedia.org/

— ISO Online browsing platform: disponible a I'adresse http://www.iso.or

© IS0 2017 - Tous droits réservés 1
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31

capacité thermique spécifique

Cp

quantité de chaleur nécessaire pour élever la température de I'unité de masse d'un matériau de 1 K, a
température et pression constantes

_1de
P mdr

ou Q est la chaleur nécessaire pour une éprouvette de masse m

3.2

capacité thermique spécifique moyenne

Cp

quantité de chaleur nécessaire pour élever la température de l'unité de masse d'un matériau de

la température Tq a la température T a pression constante, divisée par l'intervalle de température
(T2 — T1) exprimé en K

3.3

volume élémentaire représentatif

VER

plus petit volume représentatif du matériau considéré

4 Meéthode A - Caloriniétrie a‘chute

4.1 Principe

L'éprouvette tombe d'une chambre conditionnée)a une température constante T1 dans une autre
chambre a une températune;constante. T

La capacité thermique spécifique moyenne est déterminée a partir de la quantité de chaleur mesurée,
nécessaire pour maintenir la température constante dans la seconde chambre. Le transfert de
I'’éprouvette doit se faire dans des conditions aussi proches que possible des conditions adiabatiques.

4.2 Appareillage

4.2.1 Calorimétre a chute, dont il existe plusieurs types. Ils comportent une (ou plusieurs) chambres
de conditionnement et de mesure capables de travailler sous atmosphere controlée, équipées d’un
systeme de régulation en température permettant d’obtenir une stabilité en température meilleure
que 1 K.

La chambre de conditionnement doit avoir une zone de température homogeéne d’'une taille supérieure
a la taille de I'’éprouvette. La chambre de mesure doit avoir une zone de température homogene d’une
longueur suffisante pour recevoir plusieurs éprouvettes et une inertie thermique suffisante pour
limiter la variation de température due a la chute.

Les transferts de chaleur par rayonnement pendant la chute doivent étre évités autant que possible.

4.2.2 Balance, ayant une précision de 0,1 mg pour des éprouvettes de plus de 10 mg, et une précision
de 0,01 mg pour des éprouvettes de moins de 10 mg.

4.2.3 Détecteurs de température, c’est-a-dire des thermocouples conformes a I'l[EC 60584-1 pour la
mesure des températures jusqu’a 1 920 K.

Des détecteurs infrarouges ou n'importe quel autre moyen convenable peuvent étre utilisés pour des
températures supérieures.

2 © IS0 2017 - Tous droits réservés
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4.2.4 Systeme d’acquisition de données, dont la périodicité de mesure pendant I'essai doit étre
inférieure a 0,5 s.

4.3 Matériaux étalons

Les matériaux étalons qui peuvent étre utilisés pour I'étalonnage sont listés dans I’Annexe B.

4.4 Eprouvettes
Les éprouvettes doivent étre représentatives du matériau.

Ce critere est généralement satisfait pour des éprouvettes contenant le nombre maximal de volumes
élémentaires représentatifs (VER) compatible avec la taille de la capsule. Si ce nombre est inférieur a
cing, plusieurs solutions sont possibles:

a) il convient que les éprouvettes aient un nombre exact de volumes élémentaires représentatifs;

b) il convient que le matériau soit découpé en éprouvettes: il convient que plusieurs éprouvettes
identiques soient soumises a I'essai et qu'une valeur moyenne soit déterminée.

4.5 Etalonnage du calorimétre

4.5.1 Généralités

L'étalonnage des calorimeétues peut se faire selon deux methodes différentes. La premiére consiste a
dissiper une puissance thermique connue a l'aide d’une résistance étalonnée placée dans la deuxieme
chambre du calorimetre. Dans l1a secondé méthode; un:étalon'de capacité thermique spécifique connue
est soumis au mode opératoire décrit en 4.6.

4.5.2 Etalonnagéélectrique

Le facteur d’étalonnage est le rapport entre une quantité connue de puissance thermique dissipée dans
la résistance et le signal de sortie stabilisé du calorimetre. Il est mesuré a la température T».

NOTE1 Laméthode par dissipation de puissance al'aide d'une résistance estlimitée en température a 1 350 K.

NOTE 2  Cette méthode ne peut étre utilisée que si la sensibilité du calorimeétre n’est pas affectée par le
remplissage de la chambre de mesure.

4.5.3 Etalonnage au moyen d’un matériau étalon

Cet étalonnage est appelé «étalonnage par chute». Une éprouvette de matériau étalon de capacité
thermique spécifique connue est soumise au mode opératoire d’essai décrit en 4.6. (Voir I’Annexe B
pour les matériaux étalons). Le facteur d’étalonnage est déterminé selon I'’Annexe A.

© IS0 2017 - Tous droits réservés 3
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4.6 Modes opératoires d’essai
4.6.1 Essaisans encapsulation

4.6.1.1 Essai avec étalonnage par chute

Lessai sans encapsulation et avec étalonnage par chute doit étre effectué dans l'ordre suivant:

R, T,R, T,R, T,R

ou
R estlessaiavec le matériau étalon; et

T estl'essaiavec'éprouvette.

Chaque essai est effectué comme indiqué en 4.6.3.

4.6.1.2 Essai avec étalonnage électrique

Lessai sans encapsulation et avec étalonnage par dissipation d’'une puissance électrique dans une
résistance est effectué dans l'oridre suivant:

— étalonnage du calorimetre;
— essai sur trois éprouvettes.
Chaque essai est effectué comme.indiqué en/4.6.3:

NOTE Il peut étre nécessaire d’encapsuler les éprouvettes pour éviter les interactions avec les chambres de
conditionnement et de mesure calorimétriques.

4.6.2 Essaiavec encapsulation

4.6.2.1 Généralités

La masse de toutes les capsules vides utilisées pour I'essai ne doit pas différer de plus de 5 %.

4.6.2.2 Essaiavec étalonnage par chute
L'essai avec encapsulation et avec étalonnage par chute est effectué dans 'ordre suivant:

C,C+R,C+T,C,C+R,C+TCC+R,C+TC
ou
C est I'essai avec la capsule vide;
C+R estlessai avecla capsule contenant le matériau étalon;

C+T estlessaiavecla capsule contenant I'éprouvette.

Chaque essai est effectué comme indiqué en 4.6.3.

4 © IS0 2017 - Tous droits réservés
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4.6.2.3 Essai avec étalonnage électrique

L'essai avec encapsulation et avec étalonnage par dissipation d’'une puissance électrique dans une
résistance est effectué dans l'ordre suivant:

— étalonnage du calorimetre;
— chaque essai est réalisé dans l'ordre suivant:

CGC+TCC+TCC+TC

C est I'essai avec la capsule vide;
C+T estlessaiavecla capsule contenant I'éprouvette.

Chaque essai est effectué comme indiqué en 4.6.3.

4.6.3 Description de I'essai

L'éprouvette (ou I'étalon ou la capsule vide) et I'étalon doivent étre séchés a (110 = 5) °C jusqu’a obtenir
une différence de masse de deux pesages successifs inférieure a 0,2 mg:

— lorsqu’une capsule n’est pas utilisée, mesurer la masse avec une précision de + 0,1 mg ou de + 0,1 %,
en retenant la plus petite des deux valeurs;

— lorsqu’une capsule est utiliseé, niesurerla masselde chaqgue ensemble soumis a I'essai (capsule vide,
capsule contenant I'étalon, capsule contenant I'éprouvette);

— placer I'éprouvette, (ou, I'étalon. ou la capsule vide) dans la chambre de conditionnement a la
température T7 et attendre un temps_suffisant (environ 15 min) pour que I'éprouvette atteigne
I'équilibre thermique avec son environnement;

— mesurer les températures T1 et Ta;
— démarrer I'enregistrement du signal calorimétrique avant la chute;
— faire chuter I'’éprouvette;

— arréter 'enregistrement lorsque le signal de sortie est stabilisé.

4.7 Calculs

4.7.1 Généralités

La variation de la quantité de chaleur Q correspondant a la chute de I'éprouvette est exprimée en
fonction de l'aire A située sous le signal de sortie du calorimetre par '’équation suivante:

Q=K-A

ou K est le facteur d’étalonnage du calorimeétre.

© IS0 2017 - Tous droits réservés 5
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4.7.2 Détermination du facteur d’étalonnage du calorimétre

4.7.2.1 Etalonnage électrique
Voir '’Annexe A.

. Chaleur dissipée _H
Aire située sous le signal de sortie du calorimeétre A

4,7.2.2 Avec un matériau étalon

Voir '’Annexe B.

4.7.2.3 Détermination de la capacité thermique spécifique moyenneC,

La capacité thermique spécifique moyenne est calculée a I'aide de la formule suivante:

(T T )= L Qi (T1,T;)
o (T0:T2) =007
m; (T,—Ty)
ou
T1 est la température initiale a laquelle les éprouvettes sont conditionnées;
T est la température du calorimetre;

Qi (T1,T?2) est la variation de quantité de chaleur entre 71 ét T2;
mj est la masse de I'éprouvette, détérminée pat pesage;

- est la capacité thermique spécifique moyenneentre T; et T».
Cp(T1,T2)

Lindice i a une signification différente suivant le type d’éprouvette:
— 1i=cpour une capsule vide;

— 1=t pour une éprouvette;

— i=t+cpourune éprouvette et sa capsule.

sans capsule:

— KA

P my (T, -Ty)

)

avec capsule:

— K (Ac+t - Ac )
Cot = (T, T
mg (T, =Ty )
ou
At estla valeur donnée par lI'intégration du signal de sortie du calorimétre pour I'éprouvette;
Ac estla valeur donnée par lI'intégration du signal de sortie du calorimétre pour la capsule;

Ac+t  estlavaleur donnée par I'intégration du signal de sortie du calorimétre pour I'’éprouvette et
sa capsule.

6 © IS0 2017 - Tous droits réservés
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5 Meéthode B - Calorimétrie différentielle a balayage
5.1 Principe

5.1.1 Généralités

La méthode consiste a mesurer la différence de puissance nécessaire pour élever la température de
I'éprouvette et de sa capsule et celle d'une capsule identique vide suivant le méme programme de
température qui peut étre continu ou par paliers.

Un chauffage par paliers permet uniquement la détermination de la capacité thermique spécifique
moyenne C,, (Tl , Ty ) dans un intervalle de température (T1, T7), tandis qu'un chauffage continu permet
la détermination de la capacité thermique spécifique Cp, a une température donnée.

5.1.2 Méthode par chauffage par paliers

La capacité thermique spécifique moyenne Co (Tl ,Tz) est mesurée dans un intervalle de température

défini par deux niveaux isothermes, T1 et T». La quantité de chaleur, Q, nécessaire pour faire varier la
température de T1 a T est déterminée en intégrant la puissance thermique, Pg, en fonction du temps.
La quantité de chaleur correspondante, Qg, est:

, _
Qg =L Pgdt=(mCy, (Ty ,T)+C +Co )T —T1)

ou
me est la masse de I'éprouvette;
pa estla capacité thermique spécifique moyenne de I'éprouvette;
Cp (T1.T;)
Co est la capacité thermique du calorimetre;
Ce est la capacité thermique de la capsule.

Pour la détermination de la référence, un autre essai est conduit avec une séquence de chauffage
imposée identique et une capsule vide. La quantité de chaleur correspondante, Qp, est donnée par:

0p =I:PBdt=[CC +Co (T, =Ty)

La capacité thermique spécifique moyenne peut étre calculée a partir des équations ci-dessus,
comme suit:

Qg —Cg
C,(T;1-Ty))=—F—
p(l 2) mt(Tz—Tl)

© IS0 2017 - Tous droits réservés 7
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5.1.3 Méthode par chauffage continu

La température est programmée linéairement en fonction du temps a une vitesse constante . En
utilisant les mémes notations qu’en 5.1.2, la puissance thermique Pg fournie au systéme a chaque
instant est:

K-Scye =(mCy+Cc+Co ) B

Pour déterminer la référence, un autre essai est mené avec une capsule vide. La puissance thermique
correspondante est donnée par:

K-S. =(CC+C0)[3

La capacité thermique spécifique peut étre calculée par '’équation suivante:

_K(Scu—Sc)
P mf3
ol
K est le facteur d’étalonnage;
Sc, Scit sont les signaux de sortie;

K-ScetK-Scit sontles puissances thermiques alimentant le systeme.
5.2 Appareillage
5.2.1 Calorimetre différentiela’balayage.

5.2.1.1 Il existe deux types de calorimeétres différentiels a balayage fonctionnant en compensation de
puissance ou par flux de chaleur, tous deux congus pour fonctionner en conditions adiabatiques.

Les deux types comportent deux cellules de mesure logées dans un four, qui constitue le systéme de
chauffage principal. Une cellule contient '’éprouvette et sa capsule, I'autre contient une capsule vide.

5.2.1.2 Appareil a compensation de puissance: chaque cellule comporte un dispositif de chauffage
additionnel qui compense les variations de température du programme de chauffage principal. La
puissance fournie a 'une ou a l'autre des cellules pour maintenir les températures égales pendant la
chauffe est mesurée.

5.2.1.3 Appareil a flux de chaleur: pendant le programme de chauffage, des puissances sont échangées
entre les cellules et leur environnement. La différence des puissances échangées entre les deux cellules
est mesurée.

5.2.2 Balance, ayant une précision inférieure a 0,1 mg.

5.2.3 Détecteurs de température, c’est-a-dire des thermocouples conformes a I'lEC 60584-1, doivent
étre utilisés pour la mesure de la température.

5.2.4 Systeme d’acquisition de données, dont la périodicité de mesure pendant l'essai doit étre
inférieure a 0,5 s.

8 © IS0 2017 - Tous droits réservés
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