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RESUMEN: Se presenta la ultima actualizacién del emisémetro HAIRL (High Accuracy Infrared Radiometer, Leioa)
asi como los métodos utilizados para la medicion precisa de emisividad infrarroja en funcién de la temperatura. Se
trata de un instrumento singular, disefiado y construido en la Universidad del Pais Vasco (UPV/EHU), mediante el cual
se pueden llevar a cabo medidas de emisividad espectral direccional en el rango de longitudes de onda de entre 1,43
y 25 ym, bajo diferentes condiciones atmosféricas, y en un amplio rango de temperaturas (300-1273 K). Durante los
ultimos afios, se han estudiado metales puros, aleaciones avanzadas y ceramicos, asi como materiales multicapa y
nanoestructurados con interés para el sector energético. En la actualidad, se va a actualizar el instrumento: se reno-
vard la instrumentacion que lo compone, se actualizara el método de medida y se redisefiara el sistema de control.
Todo ello con el objetivo de mejorar la reproducibilidad de las medidas, de realizar una bisqueda de materiales de
referencia en colaboracién con otros centros, y de ampliar el abanico de materiales que pueden medirse.

1. INTRODUCCION

1.1 Contexto general

La emisividad es la propiedad termofisica que determina la capacidad que tiene una superficie
para emitir radiacion electromagnética. Se define como la ratio entre la radiacion emitida por la
superficie estudiada y la radiacion emitida por un emisor perfecto, un cuerpo negro. Al tratarse
de una propiedad superficial, factores como la rugosidad o la presencia de capas de 6xido o de
impurezas afectan considerablemente a la capacidad emisora de una muestra. Ademas, es una
propiedad direccional y espectral, pues depende del &ngulo desde el que se observa la superficie
y de la longitud de onda medida. Conviene mencionar que la radiacion térmica no es un fené-
meno Unicamente superficial y que, en general, se utiliza el término emitancia para hablar de la
capacidad emisora de una muestra en su totalidad.

La emisividad infrarroja tiene especial importancia en las transferencias de calor a alta tempera-
tura 0 en entornos de alto vacio. Bajo esas circunstancias, la radiacion infrarroja es el compo-
nente principal de las transferencias de calor y estad completamente condicionada por la emisivi-
dad de las superficies involucradas: cuanta mas radiacion emitan en el rango infrarrojo, mayor
serd el flujo de calor transmitido entre las superficies. Esas transferencias de calor dependen, a
su vez, del cambio de la emisividad con la temperatura, que puede ser considerable.

Aungue la caracterizacion de la emisividad infrarroja se impulsé inicialmente con fines militares
y aeroespaciales, hoy en dia tiene un claro interés cientifico e industrial. Aparte de ser determi-
nante en las transferencias de calor mencionadas, la emisividad es critica en el ambito de la
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industria energética, puesto que juega un papel crucial a la hora de disefar y desarrollar elemen-
tos como colectores solares o recubrimientos para placas fotovoltaicas. Las medidas de tempe-
ratura mediante técnicas pirométricas también requieren de la emisividad de la superficie como
parametro de calibracion, puesto que es necesaria para convertir lecturas de radiancia emitida
en valores de temperatura. Sistemas industriales como hornos de alta temperatura, tubos con-
ductores de fluidos o sistemas de fabricacion aditiva utilizan este tipo de termdmetros para con-
trolar y monitorizar la temperatura de los procesos.

1.2 Desarrollo del emisémetro HAIRL

Dado el interés cientifico e industrial de las medidas de emisividad, en el afio 2002 se comenz6
a trabajar en el disefio y la construccién del emisémetro HAIRL (High Accuracy Infrared Radio-
meter, Leioa) en la Facultad de Ciencia y Tecnologia de la Universidad del Pais Vasco
(UPV/EHU). Ese proyecto se llevé a cabo como parte de la tesis doctoral de la Dra. Leire del
Campo entre los afios 2002 y 2007 y fue impulsado por la empresa ITP [1]. Ese proyecto fue
seguido de la tesis doctoral del Dr. Luis Gonzélez-Fernandez, que realiz6 varios estudios sobre
la calibracion del instrumento y sobre el célculo de incertidumbres [2]. En esa primera etapa del
emisémetro, entre los afios 2002 y 2012, se realizaron medidas de aleaciones de interés indus-
trial, como el hierro ARMCO, y las superaleaciones en base Ni o Co como Inconel, Haynes y
René. También se estudiaron materiales para el sector de la maquina-herramienta y se estudié
el cambio de la emisividad durante procesos de oxidacion.

El impacto cientifico del HAIRL fue considerable, puesto que el articulo principal en el que se
describié por primera vez el emisémetro ha servido de referencia a nivel mundial a la hora de
construir emisémetros similares y, de hecho, es el articulo mas citado dentro de los que describen
este tipo de instrumentos. Ademas, parte de los emisbmetros basados en el disefio del HAIRL
siguen utilizando la metodologia propuesta en los estudios mencionados o alguna modificacion
de la misma.

Entre los afios 2012 y 2020, durante las tesis doctorales de los Dres. Telmo Echaniz e lfigo
Gonzalez de Arrieta, se midieron materiales con aplicacién en la industria energética: se estu-
diaron aleaciones para el almacenamiento de energia y con aplicacion en el campo de la energia
nuclear, y se midieron recubrimientos para sistemas de energia termosolar de concentraciéon
(CSP) [3]. También se revisé y actualizé el método de medida y de calculo de errores, y se adapto
la metodologia utilizada para medir materiales ceramicos ademas de metales [4].

2. INSTRUMENTACION Y METODOLOGIA

2.1 Hardware

El emisbmetro HAIRL se compone de cuatro elementos principales dispuestos en forma de T, tal
y como se muestra en la Fig. 1: un espectrometro infrarrojo de transformada de Fourier (FTIR),
una camara en la que se introduce la muestra, un cuerpo negro de referencia y un sistema 6ptico
gue permite seleccionar la fuente de radiacion.

El espectrémetro es un IFS 66v/S de la marca Bruker, que se encarga de medir la sefial infrarroja
gue incide en el detector. Esta dotado de un sistema 0Optico de KBr, un divisor de haz de Ge/KBr
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y un detector de DLaTGS, que permite medir en el rango de o = 400-7000 cm™ (A = 1,43 — 25
um) con una resoluciéon de Ao = 8 cm™.

Para calibrar la respuesta del detector se utiliza un cuerpo negro de alta temperatura Isotech
Pegasus 970 R con una emisividad certificada mayor que 0,995 y un cuerpo gris formado por
una placa métalica pintada con Nextel 811-21. Dicha pintura tiene una emisividad nominal de
0.97 respaldada por medidas experimentales realizadas en [5].

A la hora de medir, las muestras se sitlan en un portamuestras dotado de un calefactor eléctrico
que permite llegar a temperaturas superficiales de hasta 1273 K. El portamuestras va dentro de
una cdmara pintada de Nextel 811-21. En la camara se pueden realizar medidas en diferentes
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Fig. 1: Vista superior del HAIRL mostrando sus componentes y el sistema éptico.

condiciones atmosféricas, incluyendo aire, atmdsfera reductora (N2+H), atmésfera inerte (Ar), y
vacio de hasta 2-10* mbar. Ademas, esta refrigerada por agua para controlar el entorno térmico
de la muestra. Todo el portamuestras esta acoplado a un eje paralelo a la superficie de la muestra
que permite realizar medidas direccionales.

Para calcular la emisividad de la muestra es necesario medir la temperatura de la superficie, de
la camara y de los cuerpos negros. Mientras que el cuerpo negro de alta temperatura se mide
utilizando un termopar tipo R calibrado por el National Physical Laboratory (NPL), el resto de
temperaturas se registran con termopares tipo K. En el detalle de la Fig. 1 puede verse cémo se
acoplan las muestras al calefactor y la disposicion de los termopares de la superficie y del ter-
mopar de control del calefactor.

2.2 Método de mediday fuentes de error

Como ya se ha mencionado en la Seccién 1.1, la emisividad se define como la ratio entre la
radiancia de una superficie respecto a la de un cuerpo negro a la misma temperatura. Por lo
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tanto, la radiancia de una muestra puede escribirse como la radiancia de un cuerpo negro multi-
plicada por la emisividad de la muestra, tal y como indica la Ecuacién (1)

Lg(Ts,0,2) = &5(Ts,0,2) - Lpp(Ts, A) 1)

donde &(Ts, 6, 1) es la emisividad espectral y direccional de la muestra 'y Lg(Ts,0,4) Y Lgg(Tg, 1)
son las radiancias de la superficie y de un cuerpo negro a una temperatura Ts.

El método de medida actual utilizado en el HAIRL es una modificacion del denominado blacksur
[1], para el cual se requiere que la muestra esté dentro de una camara de alta emisividad. En
dicha configuracion y en el caso de una muestra opaca, la radiancia espectral que sale de la
camara y entra en el espectrémetro tiene dos componentes principales: la radiacion emitida por
la muestra y la radiacion emitida por la camara y reflejada en la muestra. Aplicando la Ley de
Kirchhoff para materiales opacos donde la reflectividad de la superficie de la muestra es igual a
1 menos su emisividad, se obtiene la expresién de la radiancia que incide en el detector:

L(A) = &(Ts,0,2) Lgp(Ts, A) + (1 — &(Ts, 9;/1)) Esur Lpg (Tsur, 1) (2

donde ¢ es la emisividad de la muestra que se quiere medir, &g, la emisividad de la camara y
Ts y Tsy SON las temperaturas de la superficie de la muestra y de la cdmara, respectivamente.

La sefal espectral medida por el detector es lineal respecto a la radiancia L(4, T) que incide sobre
él segln la Ecuacion (3),

S() =RALAT) + So(D) (3)
donde R(A) es la respuesta del detector y S,(1) es la sefial de fondo del propio espectrémetro.

Para caracterizar la respuesta del detector y obtener las funciones R(1) y Sy(1) se realiza una
medida del cuerpo negro de alta temperatura, Sgg1, ¥ Otra del cuerpo gris a temperatura am-
biente, Sgz,, siendo la diferencia de temperatura entre ellos de aproximadamente AT = 800 K.
Aunque esos parametros son Utiles para entender la respuesta del espectrémetro, estan corre-
lacionados entre si, por lo que conviene utilizar directamente las medidas de radiancia en la
ecuacion de medida. Para ello se calcula el factor Q, que depende Unicamente de las sefiales
medidas:

— SS__SBBl (4)
SgB1— SBB2

Finalmente, la emisividad de la superficie de la muestra puede calcularse de la siguiente manera:

Q-(¢8B1 Le(TBB1,M)—¢BB2 LBB(TBB2A))+€BB1 LBB(TBR1,A)— LBB (Tsur,A)
&s(Ts,0,4) = ( Lpp(Ts,A)— LB)B(Tsur»/l) )

En la referencia [4] se recoge el calculo de sensibilidades de la emisividad respecto a las tempe-
raturas medidas (T, Tsy-, Tsg1, Tgg2), €l valor del factor Q y las emisividades de las referencias
de calibracion egg; Y €552. En dicho articulo se clasifican también las fuentes de incertidumbre,
gue pueden ser de Tipo A, si la componente se evalla mediante métodos estadisticos (como la
repetibilidad de las medidas de temperatura o del factor Q), o de Tipo B, si se evallan mediante
otros métodos, como pueden ser las fichas de calibracion del cuerpo negro, por ejemplo.

La temperatura de la superficie de la muestra se determina de forma diferente dependiendo del
tipo de muestra. En el caso de muestras metdlicas, se sueldan dos termopares tipo K simétrica-
mente alrededor del area de medida. Para materiales ceramicos, se realiza una medida de tem-
peratura sin contacto. A diferencia de los materiales metalicos, los materiales cerdmicos suelen
presentar una longitud de onda en la que su emisividad es 1 conocida como punto de Christian-
sen. Para conocer la temperatura de la superficie, primero se obtiene la longitud de onda del
punto de Christiansen haciendo una medida a temperatura ambiente de reflectividad con una
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Fig. 2: (a) Medidas normales espectrales de Ni para temperaturas entre 473-1073 Ky (b)
las incertidumbres relativas estandar de cada una de ellas.

esfera integrante. Posteriormente, tras realizar la medida emisividad, se ajusta la temperatura de
la superficie para que la emisividad en ese punto sea 1 [6].

Como ejemplo de las curvas de emisividad obtenidas siguiendo la metodologia descrita, la Figura
2 muestra la emisividad normal espectral de Ni a diferentes temperaturas (izquierda), junto al

error relativo de cada medida (derecha). Como puede observarse, el error relativo disminuye
segun aumenta la temperatura y la longitud de onda en la que el error relativo es minimo varia
también con la temperatura de medida.

Cabe mencionar que las propiedades que pueden tener una aplicacion industrial mas directa,
como puede ser la emisividad normal total o la emisividad hemisférica total se calculan integrando
las emisividades espectrales direccionales. En esos casos, el calculo de esas propiedades es
demasiado complejo como para obtener el valor de la incertidumbre con los métodos habituales,
por lo que se aplica un método de Monte Carlo para realizar el célculo de incertidumbres [4].

2.3 Limitaciones del equipo

Como ya se ha mencionado en la Seccion 1.2, el emisémetro ha sufrido multiples modificaciones
y actualizaciones desde su puesta en marcha. Aun asi, la configuracion actual del equipo tiene
limitaciones instrumentales y metodolégicas que van a ser solventadas mediante una nueva ac-
tualizacion.

En lo que a los instrumentos respecta, el espectrometro IFS 66v/S se encuentra descatalogado
y fuera del servicio técnico. Ademas, dicho instrumento utiliza una tarjeta de adquisicion de
Bruker y una interfaz completamente obsoleta para comunicarse con el ordenador de control.
Esto hace que se requiera de un PC antiguo para controlar el emisdmetro, limita la capacidad de
controlar y monitorizar el experimento, y dificulta enormemente las tareas de mantenimiento y
actualizacion del emisometro. Por otro lado, los sistemas de vacio, de refrigeracion y de rotacion
de la muestra también requieren de una revision con el objetivo de digitalizar y controlar automa-
ticamente factores que hasta ahora se ajustaban de forma manual.
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En cuanto a la metodologia utilizada, a priori puede aplicarse Unicamente a materiales opacos
en el rango infrarrojo, aunque ya se presentaron unas medidas preliminares de un monocristal
semitransparente [4]. En ese caso, se conocia bien la transmitancia de la muestra en temperatura
y su espesor era lo suficientemente pequefio como para evitar gradientes de temperatura, por lo
gque esas medidas no son generalizables a otros materiales.

3. PERSPECTIVAS

Con el objetivo de mantener y aumentar el buen rendimiento cientifico del instrumento (un total
de cuatro tesis doctorales defendidas y veintiocho articulos en revistas indexadas en JCR), y de
poder seguir dando servicio al sector industrial tanto local como internacional, a partir de sep-
tiembre del 2021 se plantea una nueva etapa de mejora del emisémetro.

3.1 Mejoras instrumentales

La actualizacion instrumental del HAIRL se centra en tres etapas principales: el cambio del es-
pectrometro, la actualizacién de los sensores de temperatura y de vacio, y la mejora de los ac-
tuadores que controlan el estado de la muestra y de la camara.

A nivel instrumental, uno de los hitos mas relevantes de esta actualizacion es el reemplazo del
espectrémetro IFS 66v/S por el Vertex 80v de Bruker. Esta actualizaciéon solventara el problema
de obsolescencia del espectrémetro y permitira reemplazar el ordenador de control por uno ac-
tual. Ese nuevo espectrometro, ademas de contar con el detector y el divisor de haz mencionados
anteriormente, va a estar dotado de un nuevo detector de InGaAs y un divisor de haz de CaF
que permitiran medir hasta longitudes de onda de 0.83 pm.

En lo que a sensores respecta, se va a reformar el sistema de adquisicion de temperaturas y de
presion. Por un lado, aunque los termopares tipo K utilizados hasta ahora permiten medir en un
amplio rango de temperaturas, son propensos a presentar errores sistematicos. En consecuen-
cia, se planea reemplazar los termopares tipo K por termopares tipo N para medir altas tempe-
raturas y termopares tipo T para medir temperaturas cercanas a temperatura ambiente. Los ter-
mopares tipo N tienen el mismo rango de medida y sensibilidad que los de tipo K, pero tienden a
mantener mucho mejor sus propiedades. Estos termopares se utilizaran para medir la tempera-
tura de la muestra. Los termopares tipo T, en cambio, pueden medir en un rango mucho mas
reducido, pero con una mayor sensibilidad y un menor error. Esos termopares mediran la tem-
peratura interna de la camara. Por el otro, se han reemplazado los sensores de vacio analégicos
por unos digitales de la marca Edwards, que se registran desde el ordenador de control.

La actualizacién de los actuadores se centra en la reforma del sistema de refrigeracion de la
camaray en la renovacion del calentador de muestras. Por un lado, se instalara un refrigerador
de circulacion (chiller, en inglés) LAUDA Microcool MC 600, que permitird regular la temperatura
de la camara. Por el otro, se va a realizar un estudio exhaustivo del calefactor con el objetivo de
controlar la temperatura de la superficie de la muestra en vez de la temperatura del calefactor en
si. Para ello, se implementara y sintonizard un controlador por rechazo activo de perturbaciones
(ADRC, de sus siglas en inglés Active Disturbance Rejection Control) que es capaz de controlar
correctamente la temperatura de la superficie de la muestra en un amplio rango de temperatura.
Finalmente, la rotacion del portamuestras se controlara mediante un motor paso a paso.
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El nuevo sistema de sensores de temperatura y de refrigeracion de la camara afecta directa-
mente a la precision de las medidas, reduciendo su error y minimizando los errores sistematicos.

3.2 Mejoras de software

Esa actualizacion tan significativa a nivel de hardware debe ir acompafada de un cambio de
paradigma desde el punto de vista del control y de la monitorizacién del emisémetro. El objetivo
principal de este cambio es lograr un instrumento modular en el que cada elemento pueda ser
actualizado de forma independiente y que permita realizar experimentos de forma auténoma.
Para ello, en este caso se va a optar por conectar los componentes del emisémetro mediante
Ethernet. Algunos elementos, como el espectrémetro, disponen directamente de este tipo de
conexién. Para conectar el resto de medidores o actuadores se han instalado adaptadores de
puerto serie a Ethernet. De esa manera, el ordenador de control no debe tener ninguna tarjeta
especial instalada y puede reemplazarse facilmente. El programa de control se va a reconstruir
utilizando Python y se integrara con una base de datos de series temporales basada en InfluxDB
y con una interfaz de monitorizacién basada en Grafana. Tanto el nuevo programa de control,
como InfluxDB y Grafana pueden consultarse mediante cualquier navegador web, permitiendo a
quien opere el instrumento monitorizar y controlar el experimento de forma remota.

Finalmente, el nuevo programa de control permitira definir declarativamente las condiciones del
experimento. De esta forma el personal puede definir las condiciones en las que desea realizar
su experimento, y dejar que el programa de control se encargue de llevarlo a cabo. Asi se evitan
errores humanos y se registra adecuadamente el desarrollo del experimento.

3.3 Mejoras metodoldgicas y cientificas

Las mejoras instrumentales y técnicas planteadas hasta ahora van a permitir mejorar la metodo-
logia actual y abrir nuevas lineas de investigacion dentro del laboratorio.

La actualizacion de los componentes del HAIRL requiere de un nuevo estudio de calibracion del
instrumento. El objetivo principal de ese estudio sera conocer la respuesta del espectrémetro
para los dos detectores, y revisar y modificar el método actual de medida de materiales opacos.
También se actualizara el método de calculo de errores para incluir las nuevas caracteristicas
del emisémetro.

Por otro lado, se va a mejorar el método de medida de materiales semitransparentes. El método
mas utilizado para dispositivos similares al nuestro es el método de los dos substratos [7], que
requiere de cuatro medidas experimentales realizadas en las mismas condiciones para determi-
nar la emisividad, transmitancia y reflectividad de una muestra semitransparente. El nuevo sis-
tema de control nos permitira replicar este método e investigar posibles modificaciones del mismo
gue reduzcan la cantidad de medidas necesarias o faciliten realizarlas de forma sistemética. Esa
nueva metodologia se validara mediante comparaciones con medidas realizadas en el Physika-
lisch-Technische Bundesanstalt (PTB) y el Conditions Extrémes et Matériaux: Haute Tempéra-
ture et Irradiation (CEMHTI).

Aprovechando las mejoras instrumentales y el nuevo sistema de control, parte del trabajo de los
proximos meses va a consistir en mejorar la reproducibilidad de nuestras condiciones de medi-
das. Eso facilitara las colaboraciones con otros centros como los mencionados anteriormente, y
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permitira abordar uno de los grandes problemas de las medidas de emisividad: no hay estanda-
res establecidos que permitan evaluar este tipo de instrumentos. Por lo tanto, se tratara de esta-
blecer patrones de emisividad corroborados por diferentes laboratorios.

El trabajo realizado en la bisqueda de patrones de emisividad se va a complementar con el
despliegue de una base de datos de medidas de emisividad. Ese servicio web abierto al puablico
recogerd los datos experimentales de diversos laboratorios, que deberan especificar las condi-
ciones de medida y las caracteristicas de la propia muestra. La base de datos sera de gran
interés tanto cientifico como industrial, puesto que facilitara el acceso a los datos de las medidas
de emisividad. De esa manera, se impulsara que los diferentes grupos de investigacion compa-
ren sus medidas con las realizadas en otros laboratorios y permitira que organizaciones y em-
presas tengan acceso a las propiedades termo-épticas de materiales de interés industrial.

En lo que a nuevos estudios de materiales respecta, aparte de comenzar a medir materiales
semitransparentes de forma sistemética, también se estudiaran transiciones de fase en materia-
les con interés tecnoldgico e industrial, como pueden ser las Aleaciones de Alta Entropia (HEA).

4. CONCLUSIONES

El emisémetro HAIRL va a ser actualizado para mantener su buen rendimiento cientifico y para
aumentar sus capacidades: se va a reemplazar el espectrometro, el sistema de adquisicion de
temperaturas y el calentador de muestras, entre otros. Esas mejoras instrumentales irdn acom-
pafiadas de un nuevo sistema de control que permitira definir experimentos de forma declarativa
y monitorizar y controlar el emisdmetro remotamente. A nivel cientifico, esa actualizacién permi-
tird mejorar la repetibilidad y reproducibilidad de nuestras medidas, y también medir de forma
sistematica materiales semitransparentes, algo novedoso en nuestro laboratorio. La mejora en
la reproducibilidad va a ir acompafiada, por un lado, por una mayor colaboracion con otros grupos
de investigacion, y por el otro, por el despliegue de una base de datos de medidas de emisividad.
A largo plazo, el laboratorio trabajar& constantemente en lograr la trazabilidad de sus medidas al
Sistema Internacional de Unidades.
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