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RZsumZ

Pour amZliorer les incertitudes de mesures des pressions absolues comprises entre
1,0 yPa et 1,0 mPa, le Laboratoire Commun de MZtrologie (LCM) souhaite mettre
en Tuvre la mZthode primaire dite de IOexpansion continue. Au prZalable, le Rux-
metre gazeux ~ pression constante nZcessaire ~ cette mise en oeuvre a ZtZ coneu en
2010. LOenceinte dOZtalonnage est ZquipZe dOune conductance variable. La pression de
rZfZrence gZnZrZe en aval de la conductance est dZduite de la mesure du RBux gazeux
injectZ et de la pression en amont de la conductance ainsi que de la dZtZrmination
de la valeur de celle-ci et du rapport de pressions Ztablis. Dansm&moire, |Oopti-
misation de la conductance est ZtudiZe puis un bilan dOincertitudes dZtaillZ sur la
pression de rZfZrence gZnZrZe avec la mZthode de IQexpansion continue est proposZ
" partir de la caractZrisation mZtrologique de ses dilZrentes composantes. LOZtalon-
nage dOun manomestre " ionisation de type cathode chaude permet la comparaison
de la mZthode dOexpansion continue avec celle utilisZe jusqu®” prZsent, basZe sur des

Ztalons secondaires.

Mots clZs
Fluxmetre gazeux, Expansion continue, MZtrologie, Conductance variable, Ultra-

vide, Technique du rapport de pression, Manometre ~ vide, Vide.



Abstract

To improve uncertainty of absolute pressure measurements between {ifa and
1,0 mPa, the Joint Laboratory for Metrology (Laboratoire Commun de MZtrologie or
LCM) wishes to implement the primary method known as continuous expansion. To
begin with, the constant pressure gas Rowmeter required for this implementation was
designed in 2010. The calibration chamber is equipped with an adjustable conduc-
tance. The reference pressure generated downstream the conductance is deduced
from the measurement of the injected gas Row and the pressure upstream from the
conductance together with the value of the conductance determined previously and
the pressure ratio. In thisdissertation, the optimization of the adjustable conduc-
tance is studied and a detailed assessment of uncertainty of the reference pressure
generated with the continuous expansion method is carried out based on the me-
trological characterization of its various components. Calibration of a hot cathode
ionization gauge allows comparison of the continuous expansion method with that

used so far based on secondary standards.

Keywords
Gas RBowmeter, Continuous expansion, Metrology, Adujstable conductance, High-

vacuum, Pressure ratio technique, Vacuum gauge, Vacuum.
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Introduction

Depuis Torricelli qui a dZmontrZ IQexistence de la pression atmosphZrique, dOautres
hommes de science ont participZ au dZveloppement des techniques du vide y compris
Pascal dont IQunitZ de pression porte le nom. Une pression est dZPnie de maniere
primaire comme le quotient dOune force appliquZe normalement sur une surface. La
force gravitationnelle est le produit dOune masse par IQaccZ|Zration locale de la pe-
santeur. Il sOagit donc ici en suivant cette dZpbnition de dZpbnir un artefact, la balance
de pression, capable de dZpnir la pression via la masse, la surface et IQaccZIZration
de la pesanteur. Malheureusement pour mesurer des pressions infZrieures ~ 1 Pa
|Oartefact ne peut stre utilisZ et cOest pourquoi pour mesurer le vide des manometres
de pression absolue sont plust™t utilisZs. Au cours du dernier siecle des Zvolutions
majeures tant sur la technologie des pompes que sur la technologie de capteurs ont
permis dOamZliorer la connaissance du vide. Au dZbut du vingtisme siecle IQarrivZe
des pompes ~ dilusion a eu pour elet de diminuer le vide limite atteint, en passant
du millipascal au micropascal. Dans ce meme temps, certains manometres furent
ZlaborZs tels que la jauge de Knudsen pour les manometres ~ vide primaire et la
jauge de Penning pour les manometres ~ cathode froide. Ces manometres portent
Zgalement le nom de leurs inventeurs. Dans la seconde partie du vingtisme siecle,
la pompe turbomolZculaire diminua considZrablement le vide limite passant du mi-
cropascal au picopascal (lorsque cette pompe est associZe ~ une pompe ionique ou
sublimateur de titane). Les manometres les plus reconnus dans le domaine des tres
basses pressions absolues de cette bn de siscle sont les capteurs " cathode chaude et
notamment de type Bayard-Alpert. Ces manomstres sont utilisZs aujourdOhui dans

IOindustrie et la recherche car ils ont la possibilitZ dOetre associZs ~ dOautres cap-

17



INTRODUCTION

teurs (comme une jauge de Pirani) permettant de couvrir une gamme de pressions

de IOordre de six dZcades. Actuellement, le Laboratoire Commun de MZtrologie du
LNE-Cnam (LCM) met en oeuvre des mZthodes pour les Ztalonner avec des incerti-
tudes de IOordre de 5 % pour des pressions de |Oordre du millipascal et de IQordre de
10 % pour des pressions de IQordre du micropascal. Au niveau mondial, le laboratoire
de mZtrologie allemand la PTB (Physikalisch Technische Bundesanstalt) est capable
dOZtalonner des manometres avec une incertitude de 0,66 % pour des pressions de
IOordre de 10 mPa et de IQordre de 3 % pour des pressions au niveau (8,1
LOZtude menZe ici sOinscrit dans le cadre dOun bnancement de la mZtrologie franeaise,
au sein de la section Pression / Vide du dZpartement Masse et grandeurs dZrivZes
du LCM. JOai donc eu pour objectif de dZvelopper une nouvelle mZthode dite par
expansion continue (ou expansion dynamique) pour IOZtalonnage des manomstres de
pressions absolues entre le millipascal et le micropascal abPn de diminuer dOun facteur
deux les incertitudes actuelles dOZtalonnage. La mesure de pression par la mZthode
dOexpansion continue est primaire et doit non seulement permettre IOamZlioration des
incertitudes dOZtalonnage en basses pressions absolues mais aussi la pZrennisation de
celle-ci. Le dZpartement Masse et grandeurs dZrivZes sOest dotZ dOune enceinte pour
la mise en luvre de cette mZthode en 1998. Une prZ-Ztude en 2002 avait conclu *

la faisabilitZ du projet moyennant la conception dOun Ruxmstre gazeux ~ pression
constante. Cet Zquipement rZalisZ et caractZrisZ en 2010 a permis de dZbuter I0Ztude

de IOexpansion continue " la bn de 2011.

Les deux premiers chapitres sont consacrZs ~ un rappel des notions thZoriques
utilisZes abPn de mieux aborder le contenu de ce mZmoire et " la prZsentation du

raccordement des basses pressions absolues du laboratoire.

Le chapitre[3 traite de 10Ztat de IOart des mZthodes primaires pour |0Ztalonnage des
capteurs de vide. Une attention particuliere est portZe sur la mZthode dOexpansion
continue, dZveloppZe par le laboratoire et appuyZe par la technique du rapport de

pressions.

Pour expliquer le dZveloppement de cette nouvelle mZthode, les chapifres @ et 5
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INTRODUCTION

permettront au lecteur de se familiariser avec les deux principaux moyens de mise
en oeuvre de IOexpansion continue : I0enceinte et le Buxmetre gazeux " pression
constante. La prZsentation, le fonctionnement et IQutilisation des ces moyens sont

exposZs dans ce document.

LOun des chapitres majeurs de ce document est le chagiire 6. Dans un premier
temps, il sera consacrZ " la vZribcation de la faisabilitZ de la mZthode. Il sera ques-
tion des conditions expZrimentales. En elet, les grandeurs tels que les pressions, les
volumes, la conductance et le Bux gazeux sont soumis ~ des exigences particulieres.
Dans un second temps, ce mZmoire dZcrit les dilZrents parametres qui composent la
mesure via IQexpansion continue. Ces mesures expZrimentales ont permis de dZvelop-
per et dOoptimiser les parametres liZs " la mesure de Rux gazeux, de la conductance
et du rapport de pressions. Elles font IOobjet dOune Ztude mZtrologique pour quan-
tiber leur contribution " IQincertitude bnale sur la dZtermination de la pression de

rZfZrence.

LOautre chapitre majeur, le chapitig 7 est consacrZ " la dZtermination de la pres-
sion de rZfZrence. La caractZrisation mZtrologique des parametres qui la composent
permet dOZtudier son incertitude. EnPn, une comparaison entre la mZthode actuelle

et la mZthode par expansion continue est Ztablie.

Avant de conclure, nous traitons des perspectives et dZmarches dOamZlioration
continue. LOincertitude prZpondZrante sur la pression de rZfZrence est la corrZlation
entre la conductance et le rapport de pressions. De plus, un dispositif est proposZ
pour diminuer la contribution des incertitudes les plus importantes dans la mesure
du Rux gazeux. Enbn, deux autres approches de la mZthode dOexpansion continue

sont ZvoquZes.
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Chapitre 1

DZbnitions

APn de permettre au lecteur de mieux comprendre la mesure du vide par la mZ-
thode de IOexpansion continue, ce chapitre propose dans un premier temps dOZnoncer
quelques notions thZoriques. Celle du vide sera abordZe " travers sa caractZrisa-
tion et le rZgime dOZcoulement dOun gaz. Les notions dOZcoulement molZculaire dOun
gaz, de Rux gazeux et de conductance dOune canalisation permettront dOintroduire

le principe de la mZthode dZveloppZe dans ce mZmoire.

1.1 CaractZristiques du vide et du rZgime dOZcoule-
ment

Au sein dOun espace limitZ et donc dOun volume constant, un gaz exerce une
pression. Une matiere gazeuse est susceptible de couvrir une tres large gamme de
pressions. On nomme OvideO 10Ztat dOun volume gazeux dont la pression est infZrieure
" la pression atmosphZrique. Par commoditZ, on divise le vide en cing sous domaines :
vide primaire, vide moyen, vide poussZ, ultravide et extreme-ultravide[1f. tableau
).

Un critere gZnZral pour caractZriser le vide dans un systeme est le libre parcours
moyen! dOune molZcule. Soit la valeur moyenne de la distance parcourue par une

molZcule entre deux chocs successifs. Il est dZPni par :
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1.1. CARACTfRISTIQUES DU VIDE ET DU RfGIME DOfCOULEMENT

=1 (1.1)

s !

N, &
0* n, est la concentration de molZcules ZxprimZe er®met " la section e"cace

de collision. Pour les molZcules dOazote ~ une pression de 1013 hPa, le libre par-
cours moyen dOune molZcule est dOenviron 70 nm (environ 200 fois le diamstre dOune
molZcule). Cela signipe quOune molZcule parcourt en moyenne 70 nm entre deux

collisions.

Le vide est donc constituZ de molZcules de gaz dont les collisions sont dZPnies
par . Sous IOaction de dilZrentes grandeurs telles que la tempZrature, la pression
et le volume, les molZcules qui constituent le vide peuvent Zvoluer pour crZer un
rZzgime dOZcoulement. Celui-ci est donc associZ ~ des dimensions dOespace telles que
| et#oe #est la plus petite distance dOune canalisation quelconque dans laquelle les

molZcules se meuvent. Il est dZPni par le rappdtt, appelZ le nombre de Knudsen :

Ky = (1.2)

!
o
La valeur deK , permet de dZterminer le rZgime dOZcoulement dOun gaz. Dans le
cas dOun vide primaire, pour des pressions infZrieures " la pression atmosphZrique
(10° Pa) et jusqud” 3300 Pa, le rZgime dOZcoulement est dit visqueux. En elet dans
ce cadre, le libre parcours moyen est tres infZrieur ~ la dimension caractZristique
du volume considZrZK, # 1). Pour le vide moyen, ~ des pressions comprises
entre 3300 Pa et 0,1 Pa, le rZgime dOZcoulement est appelZ intermZdiaire et le libre
parcours moyen est infZrieur ou Zgal aux dimensions du volume consid&Z (
1). Enbn, " partir de pressions infZrieures ~ 0,1 Pa, le libre parcours moyen des
molZcules gazeuses devient supZrieur aux dimensions du volume. La dynamique du
gaz est caractZrisZe par un rZgime dOZcoulement appelZ molZculaire. Ainsi, pour le
vide poussZ, IQultravide et IOextreme-ultravide, le libre parcours moyen devient tres

ZlevZ par rapport aux dimensions du volume dans lequel se trouve les molZcules
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1.2. FLUX ET DfBIT GAZEUX

du gaz considZrZK, $ 1) . Le tableau[1.] donne les dilZrentes gammes et les

caractZristiques gZnZrales du vide [2].

Table 1.1 B CaractZristiques gZnZrales du vide (indicatif)

DZnomination Gamme de pression RZgime Libre parcours moyen | DensitZ molZculaire
du vide (Pa) dOZcoulement  de IQazotdN, (m) (m' 3)
[ # "
Primaire 10° "~ 3300 Visqueux .( 7 - ), 6 10%° ~ 1023
10 10°
) o (%) 3~ 1019
Moyen 3300 " 0,1 IntermZdiaire 6~ Al 3 107 " 10
10 10°
. ~ t>" -
PoussZ 0,1"10 4 3~ a2 10 ~ 1016
10 10
. 4 ~ 110 > H (' $ ") 6 ~ 10
Ultravide 10 10! MolZculaire S 10 ~ 10
10 " 10
TR
Extreme-ultravide < 10' 10 ¢ ) < 10%0
> 108

En rZgime dOZcoulement molZculaire, les chocs avec les parois de la canalisation

sont majoritaires et constituent IOessentiel de la rZsistance ~ I0Zcoulement du gaz.

1.2 Flux et dZbit gazeux

De fason gZnZrale, un Rux gazeux dZsigne la quantitZ de gaz qui traverse une
surface par unitZ de temps. Les dZbnitions qui suivent se rapportent aux Bux gazeux
les plus utilisZs dans les techniques du vid&);, et Q ; respectivement le Bux gazeux

molaire et le Bux gazeux ~ pression-volume unitaire.

1.2.1 Le RBux gazeux molaire Qn

La grandeur qui dZPnit rigoureusement le Rux gazeux est le Rux gazeux molaire.
Celui-ci correspond aux nombre de moles de gdr traversant une section donnZe

pendant un tempsdt. Le Bux gazeux molaire sOexprime donc de la fason suivante :

Qm = - (1.3)



1.2. FLUX ET DfBIT GAZEUX

son unitZ Sl (Systeme international dOunitZs) Ztant la n@st .

1.2.2 Le [Bux gazeux ~ pression-volume unitaire  Q

Dans le domaine du vide, le Bux gazeux en unitZ pression-volu@eest utilisZ
pour des raisons pratiques. Sa dZpbnition est donnZe par la variation de IOZnergie

(p &V) du gaz, ~ une tempZratureT , pendant un tempsdt [3] :

_ d(pav)
Todt

Q (1.4)

" la tempZrature T .

Dans ce mZmoire, le Ruxmstre gazeux ZtudiZ mesure le Bux gaz@uXpression
constante avec comme unitZ Sl le @m%&? . LOutilisation deQ nZcessite de prZciser

la tempZrature "~ laquelle il se rZfere.

1.2.3 Correspondance entre Q et Qn

Pour les notions de Bux gazeux molaire et de [Bux gazeux, il est important de
comprendre les unitZs de ces deux expressions. La bgure 1.1 permet dOapprZhender

le Bux pour un gaz parfait :
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1.2. FLUX ET DfBIT GAZEUX

5,530 ——>» %
/1.)012.3'0."4 | | I"H#$%& %6 ()*("
—> _ EEm—

I"#$'#%

Figure 1.1 B SchZma simplibZ dOun systeme dOZcoulement de gaz

Un volume cylindrique est divisZ en deux par une plaque avec un petit oribce.
Un piston bien ajustZ est insZrZ dans une extrZmitZ, et [Qautre extrZmitZ est
attachZe ~ une pompe " vide. En actionnant le piston et la pompe, on laisse
un gaz parfait " la pressionp et ~ la tempZrature T du ¢™tZ du volum#&/

du cylindre. (Bien que ce systme soit assez simple, il peut tre utilisZ pour
mesurer des dZbits) [4].

Dans des conditions dOZquilibre, I0Zquation dOZtat dOun gaz parfait ~ chaque ins-

tant est :
paVv = néaRrR 4T, (1.5)

o* n est le nombre de moles du gaz contenu dans le rZservoir de RBux gazeux "
pression-volume unitaire de volum¥ , R est la constante molaire des gaR(= 8,314
472 X' anolt CODATA 2011 (Committee on Data for Science and Technology))

et T est la tempZrature absolue du gaz.

Quand le dispositif de la bguré I]1 est en fonctionnement, le volurife varie.
Il est supposZ que le processus soit assez lent pour que la pressina varie pas,
et que la capacitZ caloribque des parois de IOensemble soit assez grande pour que le

dispositif soit isotherme. De ce fait on obtient I0Zquation suivante :

dv _ dn RAT

En remplasant @/ a par Qn dans I0Zquatidn 1.3, on obtient
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1.2. FLUX ET DfBIT GAZEUX

dv RA&T
@ Qna - (1.7)

Puisque la pressiorp est considZrZe constante :

p adv
dt

E pav) =

- = Q= Qp 4R 4T. (1.8)

Ainsi Q possede les dimensions suivantgs

[Ql=(M.L" aT?)a®ar?, (1.9)

[Q]=(N &aT? ) &M aL? 4T a$t aN') as. (1.10)

Puisque 10Zquatidn TJ10 montre que le Bux gaz&udZpend de la tempZrature, il
sera tres important de prZciser par la suite ~ quelle tempZrature celui-ci a ZtZ mesurZ

(cf. Annexe 1).

1.2.4 Di! Zrentes expressions du Rux gazeux

Suivant les domaines techniques considZrZs, les utilisateurs emploient un jargon
et des unitZs spZcibpques. Pour quantiber des dZbits rZfZrencZs " la pression atmo-
sphZrique, ils utilisent le dZbit massiqu®, dOunitZ kg* et le dZbit volumiqueQ,
dOunitZ fg? . LOutilisation deQ, nZcessite de prZciser le gaz considZrZ alors que
pour Q, il convient de dZpbnir la pression et la tempZrature (raison pour laquelle
IOexpression d@, est le plus souvent rZfZrencZe aux CNTP au travers @g o 10in-
dice n dZsigne les conditions normales de tempZrature et de pressigre 273, 15K
et p, = 101 325Pa).

1. LOZquation aux dimensions de 1OZnergie est W] = M &
L2 & T'2 (BunitZ SI' de R est pour rappel le  Fnol' 1&'?)
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1.3 Pompage et conductance
1.3.1 La notion de pompage

Chagque installation de vide se compose dOun volume " 1QintZrieur duquel il faut
obtenir et entretenir le vide, dOune pompe " vide qui Zvacue ce volume et dOune

canalisation (oribce) qui les relie (cf. Pgufe 1.2) :

89&":+,-5;%#'2(5*1'%(#-5,-<"=

"#"'$%E&" % (# | |

>?4*$&%0(HF-

X$*+,-.-0"1%,2

Figure 1.2 B SchZma dOune installation de vide

Lorsque la pompe est mise en marche, le gaz se trouvant dans le volume se
dirige vers la pompe. De nouvelles quantitZs de gaz venant dOun systeme dOin-
jection refoule le gaz au travers la canalisation. Sans introduction de gaz dans le
volume, le pompage permet la diminution de la quantitZ de gaz contenue dans
IQinstallation : la pressiop, diminue. La pression dans le volume de IOenceinte
chute et la dilatation du gaz produit un abaissement de la tempZrature. En
rZalitZ, 10inertie thermique de IQinstallation est tellement grande (par rapport
aux pertes de chaleur dues " la dilatation) que la tempZrature du dispositif
ainsi que celle du gaz restent constantes. Lors du pompage la pression diminue
dans toute IQinstallation mais la pressiom de IOenceinte diminue plus lente-
ment que la pressiorp, " IQoribce de la pompp; < p;. La notion de vitesse

de pompage permet de comprendre ces Zcarts de pression.

Le dZbit volumique S, est dZbni comme Ztant le quotient du volume de gd¥

passant de IQenceinte dans la canalisation pendant un intervalle de terdp$ la

pressionp; [1] : | "
S dv
S, = ot (1.112)

P1
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De maniere analogue, le dZbit volumique de la pomgs, est dZbni par :

I n
_ o dv,
> @

(1.12)

o+ dV, est le plus petit volume de gaz aspirZ par la pompe dans la canalisation
pendant un tempsdt .

DOune manisre gZnZrale, dans les techniques du vide, le dZbit volumBaun

systeme de pompage est le plus souvent dZbni ~ par