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fonction de la température, on détermine la température du verre.

Fig. 2

(57) Abstract : This contact-free method for mea-
suring the temperature of a glass having a given
composition containing iron comprises steps that
involve: (a) irradiating the glass with radiation ma-
king it possible to observe an absorption band of
the glass in the spectral band 300 nm to 900 nm,
and measuring the position of the absorption edge
of the glass in this spectral band; (b) determining
the temperature of the glass by using a reference
curve giving, for the given glass composition, the
change in the position of the absorption edge of
the glass in at least a part of the spectral band 300
nm to 900 nm depending on the temperature.

(57) Abrégé : Ce procédé de mesure sans contact
de la température d'un verre ayant une composition
donnée contenant du fer comprend des étapes dans
lesquelles : (a) on irradie le verre avec un rayonne-
ment permettant I'observation d'une bande d'ab-
sorption du verre dans la bande spectrale 300 nm a
900 nm, et on mesure la position du front d'absorp-
tion du verre dans cette bande spectrale; (b) a I'aide
d'une courbe de référence donnant, pour la compo-
sition de verre donnée, I'évolution de la position
du front d'absorption du verre dans au moins une
partie de la bande spectrale 300 nm a 900 nm en
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PROCEDE DE MESURE
DE LA TEMPERATURE D’'UN VERRE

La présente invention a trait a un procédé de mesure sans contact de
la température ou du rédox d’un verre.

Il est connu de mesurer la température d’un verre par des méthodes
sans contact utilisant le rayonnement infrarouge émis par le verre. Une
meéthode classique est, notamment, 'utilisation d’'un pyrométre infrarouge,
qui détermine la température par quantification de I'énergie radiative émise
par le verre dans I'infrarouge. L’'obtention de la température du verre a partir
de I'énergie radiative infrarouge deétectée nécessite la connaissance de
I'émissivité du verre. Or, I'émissivité est une grandeur mal connue, qui est
difficile a mesurer, en particulier lorsqu’on n’est pas a température ambiante.
De plus, la détection du rayonnement infrarouge émis par le verre est
perturbée par les rayonnements infrarouges parasites émis par tous les
corps chauds situés a proximité du verre, tels que les parois d’un four dans
le cas d'un verre en fusion, ou des surfaces environnantes dans le cas d'un
vitrage. Il est donc difficile d’accéder a une mesure fiable de la température
d'un verre par des méthodes utilisant le rayonnement infrarouge.

Par ailleurs, il est délicat de mesurer le rédox d'un verre par une
meéthode sans contact. Le rédox d'un verre est défini comme étant le rapport
entre la teneur pondérale en FeO (fer ferreux) et la teneur pondérale en
oxyde de fer total (exprimeé sous la forme Fe20s3).

C’est a ces inconvénients qu’entend plus particulierement remédier
I'invention en proposant un procédé permettant de mesurer sans contact la
température ou le rédox d’un verre, de maniére fiable, simple et rapide, qu'il
s’agisse d’un verre liquide, par exemple un verre en fusion dans un four, ou
d’'un verre solide, par exemple un vitrage de batiment ou un verre en cours
de formage.

A cet effet, I'invention a pour objet un procédé de mesure sans
contact d'une premiere caractéristique, parmi la température et le rédox,

d'un verre ayant une composition donnée contenant du fer et ayant une
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valeur donnée de sa deuxiéme caractéristique parmi la température et le
rédox, caractérisé en ce qu’il comprend des étapes dans lesquelles :

(a) on irradie le verre avec un rayonnement permettant I'observation
d’une bande d’absorption du verre dans la bande spectrale 300 nm a 900
nm, et on mesure la position du front d’absorption du verre dans cette bande
spectrale ;

(b) a I'aide d'une courbe de référence donnant, pour la composition
de verre donnée et la valeur donnée de la deuxiéme caractéristique,
I'évolution de la position du front d’absorption du verre dans au moins une
partie de la bande spectrale 300 nm a 900 nm en fonction de la premiére
caracteéristique, on détermine la premiére caractéristique du verre.

Selon un aspect de I'invention, on obtient au préalable la courbe de
référence pour la composition de verre donnée et la valeur donnée de la
deuxiéme caractéristique

(i) en appliquant la procédure suivante pour au moins deux valeurs
données distinctes de la premiére caractéristique : pour chaque valeur
donnée de la premiére caractéristique, on irradie un échantillon de verre, qui
a la composition donnée et la valeur donnée de la deuxieme caractéristique
et qui est maintenu a la valeur donnée de la premiére caractéristique, avec
un rayonnement comprenant au moins une partie de la bande spectrale 300
nm a 900 nm, et on mesure la position du front d’absorption du verre dans
cette bande spectrale ; puis

(ii) en tragant la courbe donnant, pour la composition de verre donnée
et la valeur donnée de la deuxieme caractéristique, I'évolution de la position
du front d’absorption du verre en fonction de la premiére caractéristique.

Dans le cadre de l'invention, la position du front d’absorption d'un
verre dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm peut étre définie comme
étant la longueur d’onde pour laquelle la pente de la tangente a la courbe
d’absorption du verre dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm est
négative et maximale en valeur absolue. D'autres criteres peuvent étre
choisis pour définir la position du front d’absorption, pour autant que le
méme critere soit appligué pour la mesure de I'étape (a) et pour
I'établissement de la courbe de référence utilisée dans I'étape (b). On
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entend ici par "courbe d’absorption du verre" une courbe donnant I'’évolution
d’'une grandeur représentative de I'absorption du verre en fonction de la
longueur d’'onde, ou la grandeur représentative de I'absorption peut étre,
notamment, I'absorbance, le coefficient d’absorption linéaire ou le coefficient
d’absorption molaire.

Bien entendu, la détermination de la longueur d’onde pour laquelle la
pente de la tangente a la courbe d’absorption du verre dans la bande
spectrale 300 nm a 900 nm est négative et maximale en valeur absolue peut
étre automatisée et réalisée a l'aide de toute unité de calcul électronique
appropriée. En particulier, la pente de la tangente en chaque point de la
courbe d’absorption est égale a la dérivée de la courbe d’absorption. Dés
lors, I'étape de détermination de la longueur d’onde pour laquelle la pente de
la tangente a la courbe d’absorption du verre dans la bande spectrale 300
nm a 900 nm est negative et maximale en valeur absolue peut étre realisee,
dans le cadre de l'invention, en calculant la dérivée en chaque point de la
courbe d’absorption dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm et en
recherchant parmi les pentes négatives la valeur maximale en valeur
absolue.

En pratique, il n'est pas toujours possible d’acquérir la totalité de la
courbe d’absorption du verre dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm, du
fait de contraintes techniques, qui peuvent étre liées notamment a une
épaisseur trop importante de verre ou a une saturation des détecteurs
employés. Dans les cas ou la longueur d’onde pour laquelle la pente de la
tangente a la courbe d’absorption du verre dans la bande spectrale 300 nm
a 900 nm est négative et maximale en valeur absolue n’est pas présente sur
la courbe d’absorption effectivement mesurée, la position du front
d’absorption du verre dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm peut étre
définie comme étant la longueur d’onde pour laquelle la pente de la tangente
a la courbe d’'absorption effectivement mesurée est négative et maximale en
valeur absolue, ce qui correspond en général a la plus grande valeur
observée de la grandeur représentative de 'absorption du verre. Comme
expliqué précédemment, si 'on choisit ce critere pour définir la position du
front d’absorption, ce critere doit étre appliqué a la fois pour la mesure de
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I'étape (a) et pour I'établissement de la courbe de référence utilisée dans
I'étape (b).

L'invention repose sur la présence, dans le spectre d’absorption de
tout verre dont la composition contient du fer, d’'une bande de transfert de
charge entre Fe*" et son ligand oxygéne, qui est une bande trés intense car
elle est formée par la transition permise d’un électron d du Fe* vers une
orbitale 2p de son ligand oxygéne. Lorsque le verre est a une température
de 25°C, le flanc de pente négative de la bande de transfert de charge Fe>*-
O se trouve entre 300 nm et 500 nm. Tel qu'on I'entend ici, les flancs d’'une
bande dans un spectre d’absorption sont les parties de pente non nulle qui
encadrent le sommet de la bande. Il a été constaté que le flanc de pente
négative de la bande de transfert de charge Fe**-O se décale fortement vers
les grandes longueurs d'onde lorsque la température du verre augmente,
tout en restant dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm.

On a constaté que, de maniére analogue, pour un verre maintenu a
température constante, le flanc de pente négative de la bande de transfert
de charge Fe*-O se décale fortement vers les grandes longueurs d’onde
lorsque le rédox du verre augmente.

L'invention tire parti de ce phénomeéne pour proposer une nouvelle
meéthode de mesure sans contact de la température ou du rédox d’'un verre,
qui fonctionne pour tous les verres contenant du fer, qu’ils soient sous forme
liquide ou solide. Cette méthode, qui nécessite uniquement la mesure du
spectre d’absorption du verre dans au moins une partie de la bande
spectrale 300 nm a 900 nm, est simple et rapide a mettre en ceuvre. Elle
permet également d’atteindre une bonne sensibilité de mesure, notamment
inférieure a 10° dans le cas de la mesure de |la température du verre, grace
a l'intensité et au fort décalage en température de la bande de transfert de
charge Fe**-O. La méthode selon I'invention présente en outre I'avantage,
par rapport aux meéthodes connues de mesure de température utilisant le
rayonnement infrarouge émis par le verre, d’étre moins perturbée par le
rayonnement infrarouge des objets chauds environnants.

Le verre peut étre, notamment, un verre de type silico-sodo-calcique,

borosilicate, aluminosilicate, alumino-borosilicate.
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De préférence, afin d’avoir une intensité suffisante de la bande de
transfert de charge Fe*-O et ainsi d’obtenir une précision correcte sur la
mesure de la température du verre, la teneur en oxyde de fer du verre est
supérieure a 0,01% (100 ppm).

De préférence, les agents absorbants de la composition de verre
dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm consistent essentiellement en les
espéces du fer (fer ferreux, fer ferrigue). On entend par "les agents
absorbants dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm consistent
essentiellement en les espéces du fer" le fait que d’éventuels autres agents
absorbants sont présents en quantités telles qu’ils n’affectent pas
substantiellement la position du front d’absorption du verre dans la bande
spectrale 300 nm a 900 nm. A titre d’exemple, pour une teneur en oxyde de
fer de 100 ppm : la teneur en CuO n’excéde pas 200 ppm ; la teneur en TiO;
n'excéde pas 0,2% ; la teneur en Cr,O3 n'excéde pas 20 ppm ; la teneur en
NiO n’excede pas 20 ppm; la teneur en CoO n'excéde pas 10 ppm; la
teneur en MnO2 n'excéde pas 200 ppm ; la teneur en V.03 n'excéde pas
500 ppm ; la teneur en Sb,O3 n’excede pas 1000 ppm ; la teneur en CeO»
n'excéde pas 50 ppm.

L’'invention a également pour objet un procédé de mesure sans
contact de la température d'un verre ayant une composition donnée
contenant du fer, comprenant des étapes dans lesquelles :

(a) on irradie le verre avec un rayonnement permettant I'observation
d’une bande d’absorption du verre dans la bande spectrale 300 nm a 900
nm, et on mesure la position du front d’absorption du verre dans cette bande
spectrale ;

(b) a I'aide d'une courbe de référence donnant, pour la composition
de verre donnée, I'évolution de la position du front d’absorption du verre
dans au moins une partie de la bande spectrale 300 nm a 900 nm en
fonction de la température, on détermine la température du verre.

Comme mentionné précédemment, le verre peut étre, notamment, un
verre de type silico-sodo-calcique, borosilicate, aluminosilicate, alumino-

borosilicate.
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De préférence, afin d’avoir une intensité suffisante de la bande de
transfert de charge Fe*-O et ainsi d’obtenir une précision correcte sur la
mesure de la température du verre, la teneur en oxyde de fer du verre est
supérieure a 0,01% (100 ppm).

De préférence, les agents absorbants de la composition de verre
dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm consistent essentiellement en les
espéces du fer (fer ferreux, fer ferrique), c’est-a-dire comme précédemment
que d’éventuels autres agents absorbants sont présents en quantités telles
qu’ils n'affectent pas substantiellement la position du front d’absorption du
verre dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm.

Selon un aspect de I'invention, on obtient au préalable la courbe de
référence pour la composition de verre donnée

() en appliguant la procédure suivante pour au moins deux
températures données distinctes : pour chaque température donnée, on
irradie un échantillon de verre, qui a la composition donnée et qui est
maintenu a la température donnée, avec un rayonnement comprenant au
moins une partie de la bande spectrale 300 nm a 900 nm, et on mesure la
position du front d’absorption de I'échantillon de verre dans cette bande
spectrale ; puis

(i) en tragant la courbe donnant, pour la composition de verre
donnée, I'évolution de la position du front d’absorption de I'échantillon de
verre en fonction de la température.

La courbe de référence peut étre établie pour une plage de
températures comprise dans la plage allant de -270°C a 1600°C, pour des
raisons pratigues de préférence pour une plage de températures
comprise dans la plage de -70°C a 1600°C, encore de préférence pour une
plage de températures comprise dans la plage de -10°C a 1600°C.

Afin d’obtenir une bonne position du front d’absorption du verre, |l
convient de corriger I'émission du corps noir a partir de 700°C pour les
matrices verriéres citées précédemment. A cet effet, on mesure I'absorption
du verre dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm alors que le verre n'est
pas irradié, Cc'est-a-dire alors que la source de rayonnement utilisée pour

irradier le verre dans cette bande spectrale est éteinte; on mesure
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I'absorption du verre dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm alors que le
verre est irradié avec le rayonnement comprenant au moins une partie de la
bande spectrale 300 nm a 900 nm, c’est-a-dire alors que la source de
rayonnement est allumeée ; la position du front d’absorption du verre dans la
bande spectrale 300 nm a 900 nm est alors déterminée a partir de
I'absorption mesurée alors que le verre est irradié de laquelle on a retranché
I'absorption mesurée alors que le verre n'est pas irradié.

De préférence, la procédure de I'étape (i) est appliquée pour une
pluralité de températures distinctes, notamment avec un pas de 100°C dans
la plage de températures d’intérét, afin d’augmenter la précision de la
mesure de température obtenue selon l'invention.

De maniére avantageuse, lorsqu'on souhaite établir la courbe de
référence pour une plage de températures donnée comprise dans la plage
allant de 25°C a 1000°C, il suffit d’appliquer la procédure de I'étape (i) pour
deux températures distinctes dans la plage donnée. En effet, il a été mesuré
que I'évolution de la position du front d’absorption du verre en fonction de la
température est linéaire dans la plage de températures de 25°C a 1000°C.

L’évolution de la position du front d’absorption de I'échantillon de
verre en fonction de la température peut dépendre du rédox du verre si
celui-ci change avec la température. Comme mentionné précédemment, le
rédox est défini comme étant le rapport entre la teneur pondérale en FeO
(fer ferreux) et la teneur pondérale en oxyde de fer total (exprimé sous la
forme Fe03). Ce nombre peut varier entre 0 et 0,9, des rédox nuls
correspondant a un verre totalement oxydé. En pratique, il a été constaté
expérimentalement que, pour une mesure d'une durée de 7h sur un
échantillon de verre ayant un volume de l'ordre de 100 mm® sous
atmosphére air, le rédox de [I'échantillon de verre ne varie pas
significativement lors de la montée en température du verre dans la plage
-10°C a 800°C.

De préférence, pour la mesure de la température d’'un verre ayant
une composition donnée et un rédox donné, la courbe de référence utilisée
dans I'etape (b) est établie pour cette composition de verre donnée et ce

rédox donné.
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De maniére avantageuse, la position du front d’absorption du verre
dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm peut étre mesurée a I'aide d’un
spectrométre. Le spectrométre peut avoir, notamment, un détecteur de type
CCD (Charge Coupled Device), PDA (Photodiode Array), PbS ou encore
InSb, de préférence une combinaison de tels détecteurs afin de permettre la
détection de rayonnement dans une large plage de longueurs d’onde allant
de l'ultraviolet au proche infrarouge.

Dans un mode de réalisation de I'invention, la source de rayonnement
utilisée pour irradier le verre et le détecteur utilisé pour mesurer I'absorption
du verre dans I'étape (a), respectivement dans I'étape (i), sont situés de part
et d'autre d’une épaisseur de verre. Ce montage correspond a une
configuration en transmission, ou le rayonnement détecté a été transmis par
le verre. Un tel montage convient, en particulier, pour la mesure de la
température d’'un vitrage, tel qu’'un vitrage de batiment ou de véhicule, ou
d'un verre en cours de formage, par exemple par un procédé Float,
notamment a la sortie du Float, par un procédé de laminage, ou encore par
un procédé de bombage. Dans le cas d’'une mesure sur un verre passant
sur des rouleaux métalliques, on veille a ce que la source et le détecteur
soient positionnés de part et d’autre d’'une épaisseur de verre a I'écart des
rouleaux, en particulier entre des rouleaux successifs, de maniere a éviter
des réflexions de rayonnement sur les rouleaux.

Dans un autre mode de réalisation, la source de rayonnement utilisée
pour irradier le verre et le détecteur utilisé pour mesurer I'absorption du verre
dans I'étape (a), respectivement dans I'étape (i), sont situés en regard d’une
méme surface du verre. Ce montage correspond a une configuration en
réflexion, ou le rayonnement détecte a éeteé réflechi tout en ayant traverse le
verre. Un tel montage convient, en particulier, pour la mesure de la
température d'un verre en fusion, notamment dans un four. Le parcours du
rayonnement, qui traverse le verre et ressort par la surface du verre par
laquelle il est entré initialement dans le verre, peut étre obtenu en
positionnant une surface réflechissante de rayonnement ultraviolet et visible
a l'arriere de la surface d’entrée du rayonnement dans le verre, soit a

I'intérieur du verre soit a I'arriére du verre. Dans le cas d’'une mesure sur un
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verre passant sur des rouleaux métalliques, par exemple un verre en cours
de formage, la surface réfléchissante peut étre formée par I'un des rouleaux.
En variante, ce parcours du rayonnement peut étre obtenu grace a une
variation d’indice de réfraction du verre, notamment dans le cas d’un bain de
verre en fusion.

Lorsque les deux étapes (a) et (i) sont mises en ceuvre avec un
montage correspondant a une configuration en réflexion, il est préférable
que I'angle de réflexion du rayonnement sur la surface du verre soit le méme
entre I'étape (a) et I'étape (i). Cela permet de réaliser les étapes (a) et (i)
dans des conditions similaires de polarisation du rayonnement.

Dans un mode de réalisation de l'invention, le rayonnement utilisé
pour irradier le verre dans |'étape (a) est un rayonnement polychromatique
correspondant a au moins une partie de la bande spectrale 300 nm a 900
nm.

En variante, dans I'étape (a), le rayonnement utilisé pour irradier le
verre peut étre un rayonnement monochromatique dont la longueur d’onde
est comprise entre 300 nm et 900 nm, notamment un rayonnement émis par
une source laser. Une application mettant en jeu un rayonnement
monochromatique est, par exemple, le contrle de la température d’'un verre
pour éviter que la température ne passe un certain seuil de température
critigue. La longueur d’onde du rayonnement monochromatique utilisé pour
irradier le verre peut alors avantageusement étre choisie pour correspondre,
sur la courbe de référence, a la température critique, tandis que le détecteur
prévu pour mesurer l'absorption du verre peut étre relié a un systéme
d’alarme, notamment sonore ou visuelle, qui s’enclenche lorsque Ile
détecteur ne detecte plus la longueur donde du rayonnement
monochromatique.

Le rayonnement utilisé pour irradier le verre dans I'étape (i) est quant
a lui un rayonnement polychromatique correspondant a tout ou partie de la
bande spectrale 300 nm a 900 nm, de maniére a permettre la mesure de la
position du front d’absorption de I'échantillon en verre pour plusieurs
températures distinctes, en particulier pour au moins deux températures

distinctes, de I’échantillon.



10

15

20

25

30

WO 2015/082836 PCT/FR2014/053139

10

Selon une variante, a la fois pour la détermination de la premiére
caractéristigue d'un verre parmi la température et le rédox et pour
I'établissement de la courbe de référence, on irradie le verre avec un méme
rayonnement monochromatique de longueur d’onde comprise entre 300 nm
et 900 nm, notamment un rayonnement émis par une source laser. Dans ce
cas, on établit, en tant que courbe de référence, une courbe donnant
I'évolution de la valeur (ou intensité) d’absorption du verre a la longueur
d'onde du rayonnement monochromatique en fonction de la premiére
caractéristique, et on détermine la premiére caractéristique du verre étudié a
partir de la mesure de la valeur (ou intensité) d’absorption du verre a la
longueur d’'onde du rayonnement monochromatique.

Selon un aspect de linvention, il est possible d'obtenir une
cartographie de la température d’'un verre en imposant un déplacement
relatif entre, d’'une part, le verre et, d'autre part, la source de rayonnement
utilisée pour irradier le verre et le détecteur utilisé pour mesurer I'absorption
du verre dans I'étape (a), ou la source et le détecteur ont un positionnement
'un par rapport a l'autre en permanence adapté pour que le détecteur
regoive un rayonnement qui a traverse le verre.

L’invention a également pour objet un dispositif pour la mise en
ceuvre d'un procédé tel que décrit ci-dessus, comprenant une source de
rayonnement apte a émettre un rayonnement correspondant a au moins une
partie de la bande spectrale 300 nm a 900 nmet un détecteur de
rayonnement apte a détecter un rayonnement dans au moins une partie de
la bande spectrale 300 nm a 900 nm.

En vue d'obtenir une cartographie de la température d’'un verre, ce
dispositif peut comprendre des moyens de déplacement aptes a imposer un
déplacement relatif entre, d’'une part, le verre et, d’autre part, la source et le
détecteur, ou la source et le détecteur ont un positionnement I'un par rapport
a lautre en permanence adapté pour que le détecteur recoive un
rayonnement qui a traversé le verre.

Les caractéristiques et avantages de I'invention apparaitront dans la
description qui va suivre de plusieurs modes de réalisation d'un procédé et

d'un dispositif de mesure de la température d’un verre selon l'invention,
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donnée uniquement a titre d’exemple et faite en se référant aux dessins
annexeés dans lesquels :

- la figure 1 est une vue schématique d’'un dispositif utilisé pour établir
la courbe de réference pour une composition de verre donnée ;

- la figure 2 est un graphe montrant I'évolution en température du
spectre d’absorption dans la bande spectrale 320 nm a 500 nm de
I'échantillon de verre de la figure 1 ayant la composition de verre donnée, de
25°C a 700°C avec un pas de 100°C ;

- la figure 3 est la courbe de référence donnant, pour la composition de
verre donneée, I'évolution de la position du front d’absorption de I'échantillon
de verre en fonction de la température, qui a été obtenue a partir du graphe
de la figure 2 ;

- la figure 4 est une vue schématique d'un dispositif utilisé pour
mesurer la température d’'un verre ayant la composition de verre donnée,
correspondant a une configuration en transmission ;

- la figure 5 est le spectre d’absorption obtenu avec le dispositif de la
figure 4 ;

- la figure 6 est une vue schématique d’'un autre dispositif utilisé pour
mesurer la température d’'un verre ayant la composition de verre donnée,
correspondant a une configuration en réflexion ; et

- la figure 7 est le spectre d’absorption obtenu avec le dispositif de la
figure 6.

Sur la figure 1 est représenté un dispositif 9 utilisé pour établir une
courbe de référence donnant, pour une composition de verre donnée,
I'évolution de la position du front d’absorption du verre dans au moins une
partie de la bande spectrale 300 nm a 900 nm en fonction de la température.

Dans cet exemple, le dispositif 9 comprend une source de
rayonnement 1, formée par une lampe au deutérium et une lampe tungsténe
halogéne, qui fournissent un spectre de rayonnement de 180 nm a 1200 nm,
et un détecteur de rayonnement 5, formé par un photomultiplicateur et des
détecteurs PbS, qui sont aptes a détecter un rayonnement de 175 nm a
3300 nm. Le dispositif 9 comprend également une platine chauffante 3,
destinée a maintenir un échantillon de verre 8 a différents paliers de
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températures distinctes, ainsi que des miroirs 2 et 4 de redirection de
rayonnement, respectivement entre la source 1 et I'échantillon 8 et entre
I'échantillon 8 et le détecteur 5.

Dans cet exemple, I'échantillon 8 est un fragment parallélisé de verre
clair silico-sodo-calcique, commercialisé sous la dénomination SGG
PLANILUX par la société Saint-Gobain Glass, ayant une épaisseur e de 4
mm et présentant un poli optique de maniére a garantir une bonne planéité
de ses surfaces principales.

A l'aide du dispositif 9, on acquiert le spectre d’absorption de
I’échantillon 8 dans la bande spectrale 320 nm a 500 nm pour plusieurs
paliers de températures distinctes de I'échantillon 8 prises dans la plage de
températures de 25°C a 700°C, avec un pas de 100°C. L’acquisition en
température est limitée avec ce dispositif a 700°C car le rayonnement de la
platine chauffante 3 et de I'échantillon 8 aux températures plus élevées
viennent éblouir le détecteur 5. La mesure peut étre également perturbée
au-dessous de 700°C et, pour corriger ce probleme, on utilise pour chaque
palier de température une séquence d’acquisition des spectres d’absorption

suivants :

- spectre de I'échantillon 8 avec la source 1 allumee ( 4, 100 ) 5
- spectre de I'échantillon 8 avec la source 1 éteinte (4,,,,.. 0% )
- spectre de la platine chauffante 3 avec la source 1 allumée

(Apeaserions ) 3

- spectre de la platine chauffante 3 avec la source 1 éteinte
(Aheater()% )

Le coefficient d’absorption linéaire de I'échantillon 8 est alors égal a :

_ 1 (Asample 100% Asample 0% )

Abs =

€ (Apearer100% = Anearer 004 )

La figure 2 est le graphe montrant, pour chaque palier de température
de 25°C a 700°C, le spectre d’absorption Abs = f(1) de I'’échantillon 8 dans la
bande spectrale 320 nm a 500 nm obtenu avec le dispositif 9. Sur cette

figure 2, la position du front d’absorption pour chaque palier de température
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est repérée comme étant la longueur d’'onde A pour laquelle la pente de la
tangente a la courbe d’absorption effectivement mesurée est négative et
maximale en valeur absolue, ce qui correspond pour chaque palier de
température a une valeur du coefficient d’absorption linéaire Abs de 5 cm™.

On peut ainsi établir, a partir du graphe de la figure 2, la courbe
d’évolution de la position du front d’absorption de I'’échantillon 8 en fonction
de la température T, comme montré sur la figure 3, qui correspond a la
valeur du coefficient d’absorption linéaire Abs de 5 cm™. La courbe de la
figure 3 est une courbe de référence que I'on peut utiliser pour effectuer,
conformément au procedé de l'invention, une mesure de la température d’un
verre ayant la composition PLANILUX, quel que soit I'état du verre,
notamment liquide pour un verre en fusion dans un four ou solide pour un
vitrage en cours de formage ou déja forme.

La figure 4 montre un dispositif 19 pouvant étre utilisé pour mesurer la
température d’'un substrat 10. Le substrat 10 est un substrat en verre clair
silico-sodo-calciqgue commercialisé sous la dénomination SGG PLANILUX
par la société Saint-Gobain Glass, ayant une épaisseur de 6 mm. Le
substrat 10 est a une température T inconnue, que I'on souhaite mesurer
conformément au procédé de I'invention.

Dans cet exemple, le dispositif 19 comprend une source de
rayonnement 11, qui est une lampe commerciale de type LDLS™ EQ-99FC
fournissant, via une fibre, un spectre de rayonnement de 170 nm a 2100 nm,
et un detecteur de rayonnement 15, qui est un spectrométre commercial de
type AvaSpec-ULS2048L a détecteur CCD apte a détecter, via une fibre, un
rayonnement de 200 nm a 1100 nm.

Comme montré sur la figure 4, la source 11 et le détecteur 15 sont
situés de part et d’autre du substrat 10, chacun en regard d’une surface
principale du substrat. En pratique, on positionne la fibre de la source 11 en
regard d’une premiere surface principale 10A du substrat et la fibre du
détecteur 15 en regard de la surface principale opposée 10B du substrat,
chaque fibre étant a une distance de l'ordre de 1 m de la surface
correspondante du substrat du fait de la chaleur. Le rayonnement émis par
la source 11 est incident sur la surface principale 10A du substrat 10 et
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ressort du substrat par la surface principale 10B. Le dispositif 19 correspond
ainsi a une configuration de mesure en transmission, ou le rayonnement
détecté par le détecteur 15 a été transmis par le substrat 10.

La figure 5 montre le spectre d’absorption dans la bande spectrale
300 nm a 600 nm du substrat 10, obtenu a I'aide du dispositif 19. Sur cette
figure 5, on détermine la position du front d’absorption du substrat 10 dans
la bande spectrale 300 nm a 900 nm, qui est repérée comme étant la
longueur d’'onde pour laquelle la valeur du coefficient d’absorption linéaire
Abs est de 5 cm™. On obtient dans cet exemple une position du front
d’absorption du substrat 10 : A =400 nm.

On déduit alors la température du substrat 10 a I'aide de la courbe de
référence de la figure 3, en reportant sur la courbe de référence la position
du front d’absorption A = 400 nm. Dans cet exemple, la température T du
substrat 10 est ainsi égale a 650°C.

La figure 6 montre un autre dispositif 29 pouvant étre utilisé pour
mesurer la température du substrat 10, qui est le méme substrat que celui
de la figure 4 mais dont on a laissé évoluer la température par rapport a la
figure 4. Le dispositif 29 differe du dispositif 19 décrit précédemment
uniguement en ce que la source 11 et le détecteur 15 sont situés cette fois-
ci en regard d'une méme surface principale 10A du substrat 10, tandis
qu’'une surface réfléchissante 27 formée par une plaque en aluminium est
positionnée a I'arriere du substrat 10, en regard de la surface principale 10B
du substrat opposée a la surface 10A. Le rayonnement émis par la source
11 est incident sur la surface principale 10A du substrat 10, traverse le
substrat 10 et en ressort du substrat par la surface principale 10B, puis il est
réflechi par la surface réfléechissante 27 de sorte qu'il revient en incidence
sur la surface principale 10B, retraverse le substrat 10 et en ressort par la
surface principale 10A. Le dispositif 29 correspond ainsi a une configuration
de mesure en réflexion, ou le rayonnement détecté par le détecteur 15 a été
réfléchi tout en ayant traversé le substrat 10.

La figure 7 montre le spectre d’absorption dans la bande spectrale
300 nm a 600 nm du substrat 10, obtenu a I'aide du dispositif 29. Sur cette



10

15

WO 2015/082836 PCT/FR2014/053139

15

figure 7, on détermine la position du front d’absorption du substrat 10 dans
la bande spectrale 300 nm a 900 nm, qui est repérée comme étant la
longueur d’'onde pour laquelle la valeur du coefficient d’absorption linéaire
Abs est de 5 cm™. On obtient dans cet exemple une position du front
d’absorption du substrat 10 : A = 370 nm.

On déduit alors la température du substrat 10 a I'aide de la courbe de
référence de la figure 3, en reportant sur la courbe de référence la position
du front d’absorption A = 370 nm. Dans cet exemple, la température T du
substrat 10 est ainsi égale a 375°C.

L’invention n’est pas limitée aux exemples décrits et représentés. En
particulier, I'invention permet une mesure sans contact de la température de
tout verre contenant du fer, notamment, et de maniére non limitative, de
verres de type silico-sodo-calcique, borosilicate, aluminosilicate, alumino-

borosilicate.
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REVENDICATIONS

1. Procédé de mesure sans contact d’'une premiére caractéristique,
parmi la température et le rédox, d’'un verre ayant une composition donnée
contenant du fer et ayant une valeur donnée de sa deuxiéme caractéristique
parmi la température et le rédox, caractérisé en ce qu’il comprend des
étapes dans lesquelles :

(a) on irradie le verre avec un rayonnement permettant I'observation
d’une bande d’absorption du verre dans la bande spectrale 300 nm a 900
nm, et on mesure la position du front d’absorption du verre dans cette bande
spectrale ;

(b) a I'aide d'une courbe de référence donnant, pour la composition
de verre donnée et la valeur donnée de la deuxiéme caractéristique,
I'évolution de la position du front d’absorption du verre dans au moins une
partie de la bande spectrale 300 nm a 900 nm en fonction de la premiére
caracteéristique, on détermine la premiére caractéristique du verre.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que, au
préalable, on obtient la courbe de référence pour la composition de verre
donnée et la valeur donnée de la deuxiéme caractéristique

(i) en appliquant la procédure suivante pour au moins deux valeurs
données distinctes de la premiére caractéristique : pour chaque valeur
donnée de la premiére caractéristique, on irradie un échantillon de verre, qui
a la composition donnée et la valeur donnée de la deuxiéme caractéristique
et qui est maintenu a la valeur donnée de la premiére caractéristique, avec
un rayonnement comprenant au moins une partie de la bande spectrale 300
nm a 900 nm, et on mesure la position du front d’absorption du verre dans
cette bande spectrale ; puis

(ii) en tragant la courbe donnant, pour la composition de verre donnée
et la valeur donnée de la deuxieme caractéristique, I'évolution de la position
du front d’absorption du verre en fonction de la premiére caractéristique.

3. Procédé de mesure sans contact de la température d'un verre
ayant une composition donnée contenant du fer, caractérise en ce qu'il

comprend des étapes dans lesquelles :
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(a) on irradie le verre avec un rayonnement permettant I'observation
d’une bande d’absorption du verre dans la bande spectrale 300 nm a 900
nm, et on mesure la position du front d’absorption du verre dans cette bande
spectrale ;

(b) a I'aide d'une courbe de référence donnant, pour la composition
de verre donnée, I'évolution de la position du front d’absorption du verre
dans au moins une partie de la bande spectrale 300 nm a 900 nm en
fonction de la température, on détermine la température du verre.

4. Procédé selon la revendication 3, caractérisé en ce que, au
préalable, on obtient la courbe de référence pour la composition de verre
donnée

() en appliquant la procédure suivante pour au moins deux
températures données distinctes : pour chaque température donnée, on
irradie un échantillon de verre, qui a la composition donnée et qui est
maintenu a la température donnée, avec un rayonnement comprenant au
moins une partie de la bande spectrale 300 nm a 900 nm, et on mesure la
position du front d’absorption de I'échantillon de verre dans cette bande
spectrale ; puis

(i) en tragant la courbe donnant, pour la composition de verre
donnée, I'évolution de la position du front d’absorption de I'échantillon de
verre en fonction de la température.

5. Procédé selon l'une quelconque des revendications 3 ou 4,
caractérisé en ce que la courbe de référence est établie pour une plage de
températures comprise dans la plage allant de -270°C a 1600°C.

6. Procédé selon I'une quelconque des revendications 3 a 5,
caractérisé en ce que le verre dont on mesure la température a un rédox
donné, la courbe de référence utilisée dans I'étape (b) étant établie pour ce
rédox donné.

7. Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes,
caractérisé en ce qu'on mesure la position du front d’absorption du verre
dans la bande spectrale 300 nm a 900 nm a I'aide d’'un spectrometre.

8. Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes,

caractérisé en ce que, dans I'étape (a), la source de rayonnement utilisée
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pour irradier le verre et le détecteur utilisé pour mesurer I'absorption du verre
sont situés de part et d’autre d’une épaisseur du verre.

9. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 a 7,
caractérisé en ce que, dans I'étape (a), la source de rayonnement utilisée
pour irradier le verre et le détecteur utilisé pour mesurer I'absorption du verre
sont situés en regard d’'une méme surface du verre.

10. Procédé selon l'une quelconque des revendications 2 a 9,
caractérisé en ce que, dans I'étape (i), la source de rayonnement utilisée
pour irradier I'échantillon de verre et le détecteur utilisé pour mesurer
I'absorption de I'échantillon de verre sont situés de part et dautre de
I'échantillon de verre.

11. Procédé selon l'une quelconque des revendications 2 a 9,
caractérisé en ce que, dans I'étape (i), la source de rayonnement utilisée
pour irradier I'échantillon de verre et le détecteur utilisé pour mesurer
I'absorption de I'échantillon de verre sont situés en regard d’une méme
surface de I’échantillon de verre.

12. Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes,
caractérisé en ce que, dans I'étape (a), le rayonnement utilisé pour irradier
le verre est un rayonnement polychromatique correspondant a au moins une
partie de la bande spectrale 300 nm a 900 nm.

13. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a 11,
caractérisé en ce que, dans I'étape (a), le rayonnement utilisé pour irradier
le verre est un rayonnement monochromatique dont la longueur d’'onde est
comprise entre 300 nm et 900 nm, notamment un rayonnement émis par
une source laser.

14. Procédé selon l'une quelconque des revendications 2 a 13,
caractérisé en ce que, dans I'étape (i), le rayonnement utilisé pour irradier le
verre est un rayonnement polychromatique correspondant a au moins une
partie de la bande spectrale 300 nm a 900 nm.

15. Procédé selon I'une quelconque des revendications précédentes,
caractérisé en ce qu'on impose un déplacement relatif entre, d'une part, le
verre et, d’autre part, la source de rayonnement utilisée pour irradier le verre

et le détecteur utilisé pour mesurer I'absorption du verre, ou la source et le
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détecteur ont un positionnement I'un par rapport a I'autre en permanence
adapté pour que le détecteur regoive un rayonnement qui a traversé le
verre.

16. Dispositif pour la mise en ceuvre d'un procédé selon l'une
guelconque des revendications 1 a 15, caractérisé en ce qu’il comprend une
source de rayonnement apte a émettre un rayonnement correspondant a au
moins une partie de la bande spectrale 300 nm a 900 nm et un détecteur de
rayonnement apte a détecter un rayonnement dans au moins une partie de
la bande spectrale 300 nm a 900 nm.

17. Dispositif selon la revendication 16, caractérisé en ce qu’il
comprend des moyens de déplacement aptes a imposer un déplacement
relatif entre, d’'une part, le verre et, d’autre part, la source et le détecteur, ou
la source et le détecteur ont un positionnement I'un par rapport a I'autre en
permanence adapté pour que le détecteur regoive un rayonnement qui a

traversé le verre.
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A. CLASSEMENT DE L'OBJET DE LA DEMANDE

ADD.

Selon la classification internationale des brevets (CIB) ou a la fois selon la classification nationale et la CIB

INV. GOIN21/896 GO1K11/12 GO1K11/14 GO1K11/18 GOIN33/38

B. DOMAINES SUR LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE

Documentation minimale consultée (systéme de classification suivi des symboles de classement)

GO1K GOIN CO3B

recherche

Documentation consultée autre que la documentation minimale dans la mesure ot ces documents relévent des domaines sur lesquels a porté la

recherche utilisés)

EPO-Internal, WPI Data

Base de données électronique consultée au cours de la recherche internationale (nom de la base de données, et si cela est réalisable, termes de

C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS

Catégorie” | Identification des documents cités, avec, le cas échéant, I'indication des passages pertinents

no. des revendications visées

X R. A JERYAN ET AL: "Optical Method of
Measuring Temperature in Hot Glass",
AMERICAN CERAMIC SOCIETY, JOURNAL,

vol. 55, no. 2,

1 janvier 1972 (1972-01-01), pages 71-73,
XP055179139,

page 71, colonne de droite, ligne 15 -
page 72, colonne de gauche, ligne 16
page 72, colonne de droite, ligne 7-11
page 73, colonne de gauche, ligne 1 -
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figure 5

X US 2004/263849 Al (BECKEN KEITH J [US] ET
AL) 30 décembre 2004 (2004-12-30)

alinéas [0007] - [0010], [0025] - [0033]

_/__

1-17

1,2,7-17

Voir la suite du cadre C pour la fin de la liste des documents Les documents de familles de brevets sont indiqués en annexe
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"A" document définissant I'état général de la technique, non
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priorité ou cité pour déterminer la date de publication d'une
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"T" document ultérieur publié aprés la date de dépét international ou la
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ou aprés cette date "X" document particuliérement pertinent; l'invention revendiquée ne peut
. X . étre considérée comme nouvelle ou comme impliquant une activité
L" document pouvant jeter un doute sur une revendication de inventive par rapport au document considéré isolément

"Y" document particulierement pertinent; l'invention revendiquée
ne peut étre considérée comme impliquant une activité inventive
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10.1016/S0017-9310(01)00046-1

page 4028, alinéa 2 - page 4030, colonne
de gauche, ligne 34

A US 4 307 607 A (SAASKI ELRIC W ET AL)
29 décembre 1981 (1981-12-29)

colonne 1, Tigne 44-52

colonne 2, ligne 21-27,54-63
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colonne 5, ligne 5-37
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