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RŽsumŽ

Pour amŽliorer les incertitudes de mesures des pressions absolues comprises entre

1,0 µPa et 1,0 mPa, le Laboratoire Commun de MŽtrologie (LCM) souhaite mettre

en Ïuvre la mŽthode primaire dite de lÕexpansion continue. Au prŽalable, le ßux-

m•tre gazeux ˆ pression constante nŽcessaire ˆ cette mise en oeuvre a ŽtŽ con•u en

2010. LÕenceinte dÕŽtalonnage est ŽquipŽe dÕune conductance variable. La pression de

rŽfŽrence gŽnŽrŽe en aval de la conductance est dŽduite de la mesure du ßux gazeux

injectŽ et de la pression en amont de la conductance ainsi que de la dŽtŽrmination

de la valeur de celle-ci et du rapport de pressions Žtablis. Dans cemŽmoire, lÕopti-

misation de la conductance est ŽtudiŽe puis un bilan dÕincertitudes dŽtaillŽ sur la

pression de rŽfŽrence gŽnŽrŽe avec la mŽthode de lÕexpansion continue est proposŽ

ˆ partir de la caractŽrisation mŽtrologique de ses di!Žrentes composantes. LÕŽtalon-

nage dÕun manom•tre ˆ ionisation de type cathode chaude permet la comparaison

de la mŽthode dÕexpansion continue avec celle utilisŽe jusquÕˆ prŽsent, basŽe sur des

Žtalons secondaires.

Mots clŽs

Fluxm•tre gazeux, Expansion continue, MŽtrologie, Conductance variable, Ultra-

vide, Technique du rapport de pression, Manom•tre ˆ vide, Vide.
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Abstract

To improve uncertainty of absolute pressure measurements between 1,0µPa and

1,0 mPa, the Joint Laboratory for Metrology (Laboratoire Commun de MŽtrologie or

LCM) wishes to implement the primary method known as continuous expansion. To

begin with, the constant pressure gas ßowmeter 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 ßow 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 ßowmeter, Continuous expansion, Metrology, Adujstable conductance, High-

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

Depuis Torricelli qui a dŽmontrŽ lÕexistence de la pression atmosphŽrique, dÕautres

hommes de science ont participŽ au dŽveloppement des techniques du vide y compris

Pascal dont lÕunitŽ de pression porte le nom. Une pression est dŽÞnie de mani•re

primaire comme le quotient dÕune force appliquŽe normalement sur une surface. La

force gravitationnelle est le produit dÕune masse par lÕaccŽlŽration locale de la pe-

santeur. Il sÕagit donc ici en suivant cette dŽÞnition de dŽÞnir un artefact, la balance

de pression, capable de dŽÞnir la pression via la masse, la surface et lÕaccŽlŽration

de la pesanteur. Malheureusement pour mesurer des pressions infŽrieures ˆ 1 Pa

lÕartefact ne peut •tre utilisŽ et cÕest pourquoi pour mesurer le vide des manom•tres

de pression absolue sont plust™t utilisŽs. Au cours du dernier si•cle des Žvolutions

majeures tant sur la technologie des pompes que sur la technologie de capteurs ont

permis dÕamŽliorer la connaissance du vide. Au dŽbut du vingti•me si•cle lÕarrivŽe

des pompes ˆ di!usion a eu pour e!et de diminuer le vide limite atteint, en passant

du millipascal au micropascal. Dans ce m•me temps, certains manom•tres furent

ŽlaborŽs tels que la jauge de Knudsen pour les manom•tres ˆ vide primaire et la

jauge de Penning pour les manom•tres ˆ cathode froide. Ces manom•tres portent

Žgalement le nom de leurs inventeurs. Dans la seconde partie du vingti•me si•cle,

la pompe turbomolŽculaire diminua considŽrablement le vide limite passant du mi-

cropascal au picopascal (lorsque cette pompe est associŽe ˆ une pompe ionique ou ˆ

sublimateur de titane). Les manom•tres les plus reconnus dans le domaine des tr•s

basses pressions absolues de cette Þn de si•cle sont les capteurs ˆ cathode chaude et

notamment de type Bayard-Alpert. Ces manom•tres sont utilisŽs aujourdÕhui dans

lÕindustrie et la recherche car ils ont la possibilitŽ dÕ•tre associŽs ˆ dÕautres cap-
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INTRODUCTION

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

de lÕordre de six dŽcades. Actuellement, le Laboratoire Commun de MŽtrologie du

LNE-Cnam (LCM) met en oeuvre des mŽthodes pour les Žtalonner avec des incerti-

tudes de lÕordre de 5 % pour des pressions de lÕordre du millipascal et de lÕordre de

10 % pour des pressions de lÕordre du micropascal. Au niveau mondial, le laboratoire

de mŽtrologie allemand la PTB (Physikalisch Technische Bundesanstalt) est capable

dÕŽtalonner des manom•tres avec une incertitude de 0,66 % pour des pressions de

lÕordre de 10 mPa et de lÕordre de 3 % pour des pressions au niveau de 0,1µPa.

LÕŽtude menŽe ici sÕinscrit dans le cadre dÕun Þnancement de la mŽtrologie fran•aise,

au sein de la section Pression / Vide du dŽpartement Masse et grandeurs dŽrivŽes

du LCM. JÕai donc eu pour objectif de dŽvelopper une nouvelle mŽthode dite par

expansion continue (ou expansion dynamique) pour lÕŽtalonnage des manom•tres de

pressions absolues entre le millipascal et le micropascal aÞn de diminuer dÕun facteur

deux les incertitudes actuelles dÕŽtalonnage. La mesure de pression par la mŽthode

dÕexpansion continue est primaire et doit non seulement permettre lÕamŽlioration des

incertitudes dÕŽtalonnage en basses pressions absolues mais aussi la pŽrennisation de

celle-ci. Le dŽpartement Masse et grandeurs dŽrivŽes sÕest dotŽ dÕune enceinte pour

la mise en Ïuvre de cette mŽthode en 1998. Une prŽ-Žtude en 2002 avait conclu ˆ

la faisabilitŽ du projet moyennant la conception dÕun ßuxm•tre gazeux ˆ pression

constante. Cet Žquipement rŽalisŽ et caractŽrisŽ en 2010 a permis de dŽbuter lÕŽtude

de lÕexpansion continue ˆ la Þn de 2011.

Les deux premiers chapitres sont consacrŽs ˆ un rappel des notions thŽoriques

utilisŽes aÞn de mieux aborder le contenu de ce mŽmoire et ˆ la prŽsentation du

raccordement des basses pressions absolues du laboratoire.

Le chapitre 3 traite de lÕŽtat de lÕart des mŽthodes primaires pour lÕŽtalonnage des

capteurs de vide. Une attention particuli•re est portŽe sur la mŽthode dÕexpansion

continue, dŽveloppŽe par le laboratoire et appuyŽe par la technique du rapport de

pressions.

Pour expliquer le dŽveloppement de cette nouvelle mŽthode, les chapitres 4 et 5
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permettront au lecteur de se familiariser avec les deux principaux moyens de mise

en oeuvre de lÕexpansion continue : lÕenceinte et le ßuxm•tre gazeux ˆ pression

constante. La prŽsentation, le fonctionnement et lÕutilisation des ces moyens sont

exposŽs dans ce document.

LÕun des chapitres majeurs de ce document est le chapitre 6. Dans un premier

temps, il sera consacrŽ ˆ la vŽriÞcation de la faisabilitŽ de la mŽthode. Il sera ques-

tion des conditions expŽrimentales. En e!et, les grandeurs tels que les pressions, les

volumes, la conductance et le ßux gazeux sont soumis ˆ des exigences particuli•res.

Dans un second temps, ce mŽmoire dŽcrit les di!Žrents param•tres qui composent la

mesure via lÕexpansion continue. Ces mesures expŽrimentales ont permis de dŽvelop-

per et dÕoptimiser les param•tres liŽs ˆ la mesure de ßux gazeux, de la conductance

et du rapport de pressions. Elles font lÕobjet dÕune Žtude mŽtrologique pour quan-

tiÞer leur contribution ˆ lÕincertitude Þnale sur la dŽtermination de la pression de

rŽfŽrence.

LÕautre chapitre majeur, le chapitre 7 est consacrŽ ˆ la dŽtermination de la pres-

sion de rŽfŽrence. La caractŽrisation mŽtrologique des param•tres qui la composent

permet dÕŽtudier son incertitude. EnÞn, une comparaison entre la mŽthode actuelle

et la mŽthode par expansion continue est Žtablie.

Avant de conclure, nous traitons des perspectives et dŽmarches dÕamŽlioration

continue. LÕincertitude prŽpondŽrante sur la pression de rŽfŽrence est la corrŽlation

entre la conductance et le rapport de pressions. De plus, un dispositif est proposŽ

pour diminuer la contribution des incertitudes les plus importantes dans la mesure

du ßux gazeux. EnÞn, deux autres approches de la mŽthode dÕexpansion continue

sont ŽvoquŽes.
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Chapitre 1

DŽÞnitions

AÞn de permettre au lecteur de mieux comprendre la mesure du vide par la mŽ-

thode de lÕexpansion continue, ce chapitre propose dans un premier temps dÕŽnoncer

quelques notions thŽoriques. Celle du vide sera abordŽe ˆ travers sa caractŽrisa-

tion et le rŽgime dÕŽcoulement dÕun gaz. Les notions dÕŽcoulement molŽculaire dÕun

gaz, de ßux gazeux et de conductance dÕune canalisation permettront dÕintroduire

le principe de la mŽthode dŽveloppŽe dans ce mŽmoire.

1.1 CaractŽristiques du vide et du rŽgime dÕŽcoule-
ment

Au sein dÕun espace limitŽ et donc dÕun volume constant, un gaz exerce une

pression. Une mati•re gazeuse est susceptible de couvrir une tr•s large gamme de

pressions. On nomme ÒvideÓ lÕŽtat dÕun volume gazeux dont la pression est infŽrieure

ˆ la pression atmosphŽrique. Par commoditŽ, on divise le vide en cinq sous domaines :

vide primaire, vide moyen, vide poussŽ, ultravide et extr•me-ultravide [1](cf. tableau

1.1).

Un crit•re gŽnŽral pour caractŽriser le vide dans un syst•me est le libre parcours

moyen ! dÕune molŽcule. Soit la valeur moyenne de la distance parcourue par une

molŽcule entre deux chocs successifs. Il est dŽÞni par :
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1.1. CARACTƒRISTIQUES DU VIDE ET DU RƒGIME DÕƒCOULEMENT

! =
1

na á"
, (1.1)

o• na est la concentration de molŽcules ŽxprimŽe en m!3 et " la section e"cace

de collision. Pour les molŽcules dÕazote ˆ une pression de 1013 hPa, le libre par-

cours moyen dÕune molŽcule est dÕenviron 70 nm (environ 200 fois le diam•tre dÕune

molŽcule). Cela signiÞe quÕune molŽcule parcourt en moyenne 70 nm entre deux

collisions.

Le vide est donc constituŽ de molŽcules de gaz dont les collisions sont dŽÞnies

par !. Sous lÕaction de di!Žrentes grandeurs telles que la tempŽrature, la pression

et le volume, les molŽcules qui constituent le vide peuvent Žvoluer pour crŽer un

rŽgime dÕŽcoulement. Celui-ci est donc associŽ ˆ des dimensions dÕespace telles que

! et # o• # est la plus petite distance dÕune canalisation quelconque dans laquelle les

molŽcules se meuvent. Il est dŽÞni par le rapportK n appelŽ le nombre de Knudsen :

Kn =
!
#

. (1.2)

La valeur deK n permet de dŽterminer le rŽgime dÕŽcoulement dÕun gaz. Dans le

cas dÕun vide primaire, pour des pressions infŽrieures ˆ la pression atmosphŽrique

(105 Pa) et jusquÕˆ 3300 Pa, le rŽgime dÕŽcoulement est dit visqueux. En e!et dans

ce cadre, le libre parcours moyen est tr•s infŽrieur ˆ la dimension caractŽristique

du volume considŽrŽ (K n # 1). Pour le vide moyen, ˆ des pressions comprises

entre 3300 Pa et 0,1 Pa, le rŽgime dÕŽcoulement est appelŽ intermŽdiaire et le libre

parcours moyen est infŽrieur ou Žgal aux dimensions du volume considŽrŽ (K n !

1). EnÞn, ˆ partir de pressions infŽrieures ˆ 0,1 Pa, le libre parcours moyen des

molŽcules gazeuses devient supŽrieur aux dimensions du volume. La dynamique du

gaz est caractŽrisŽe par un rŽgime dÕŽcoulement appelŽ molŽculaire. Ainsi, pour le

vide poussŽ, lÕultravide et lÕextr•me-ultravide, le libre parcours moyen devient tr•s

ŽlevŽ par rapport aux dimensions du volume dans lequel se trouve les molŽcules
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1.2. FLUX ET DƒBIT GAZEUX

du gaz considŽrŽ (K n $ 1) . Le tableau 1.1 donne les di!Žrentes gammes et les

caractŽristiques gŽnŽrales du vide [2].

Table 1.1 Ð CaractŽristiques gŽnŽrales du vide (indicatif)

DŽnomination Gamme de pression RŽgime Libre parcours moyen DensitŽ molŽculaire

du vide (Pa) dÕŽcoulement de lÕazoteN2 (m) (m! 3)

Primaire 105 ˆ 3300 Visqueux
(! # ")

1025 ˆ 1023

10! 7 ˆ 10! 6

Moyen 3300 ˆ 0,1 IntermŽdiaire
(! % ")

1023 ˆ 1019

10! 6 ˆ 10! 3

PoussŽ 0,1 ˆ 10! 4

MolŽculaire

(! > ")
1019 ˆ 1016

10! 3 ˆ 102

Ultravide 10! 4 ˆ 10! 10 (! $ ")
1016 ˆ 1010

102 ˆ 108

Extr•me-ultravide < 10! 10 (! " ")
< 1010

> 108

En rŽgime dÕŽcoulement molŽculaire, les chocs avec les parois de la canalisation

sont majoritaires et constituent lÕessentiel de la rŽsistance ˆ lÕŽcoulement du gaz.

1.2 Flux et dŽbit gazeux

De fa•on gŽnŽrale, un ßux gazeux dŽsigne la quantitŽ de gaz qui traverse une

surface par unitŽ de temps. Les dŽÞnitions qui suivent se rapportent aux ßux gazeux

les plus utilisŽs dans les techniques du vide :Qm et Q ; respectivement le ßux gazeux

molaire et le ßux gazeux ˆ pression-volume unitaire.

1.2.1 Le ßux gazeux molaire Qm

La grandeur qui dŽÞnit rigoureusement le ßux gazeux est le ßux gazeux molaire.

Celui-ci correspond aux nombre de moles de gazdn traversant une section donnŽe

pendant un tempsdt. Le ßux gazeux molaire sÕexprime donc de la fa•on suivante :

Qm =
dn
dt

, (1.3)
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1.2. FLUX ET DƒBIT GAZEUX

son unitŽ SI (Syst•me international dÕunitŽs) Žtant la molás!1 .

1.2.2 Le ßux gazeux ˆ pression-volume unitaire Q

Dans le domaine du vide, le ßux gazeux en unitŽ pression-volumeQ est utilisŽ

pour des raisons pratiques. Sa dŽÞnition est donnŽe par la variation de lÕŽnergie

(p áV ) du gaz, ˆ une tempŽratureT , pendant un tempsdt [3] :

Q =
d(p áV)

dt
, (1.4)

ˆ la tempŽrature T .

Dans ce mŽmoire, le ßuxm•tre gazeux ŽtudiŽ mesure le ßux gazeuxQ ˆ pression

constante avec comme unitŽ SI le Paám3ás!1 . LÕutilisation deQ nŽcessite de prŽciser

la tempŽrature ˆ laquelle il se rŽf•re.

1.2.3 Correspondance entre Q et Qm

Pour les notions de ßux gazeux molaire et de ßux gazeux, il est important de

comprendre les unitŽs de ces deux expressions. La Þgure 1.1 permet dÕapprŽhender

le ßux pour un gaz parfait :
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Figure 1.1 Ð SchŽma simpliÞŽ dÕun syst•me dÕŽcoulement de gaz

Un volume cylindrique est divisŽ en deux par une plaque avec un petit oriÞce.
Un piston bien ajustŽ est insŽrŽ dans une extrŽmitŽ, et lÕautre extrŽmitŽ est
attachŽe ˆ une pompe ˆ vide. En actionnant le piston et la pompe, on laisse
un gaz parfait ˆ la pressionp et ˆ la tempŽrature T du c™tŽ du volumeV
du cylindre. (Bien que ce syst•me soit assez simple, il peut •tre utilisŽ pour
mesurer des dŽbits) [4].

Dans des conditions dÕŽquilibre, lÕŽquation dÕŽtat dÕun gaz parfait ˆ chaque ins-

tant est :

p áV = n áR áT, (1.5)

o• n est le nombre de moles du gaz contenu dans le rŽservoir de ßux gazeux ˆ

pression-volume unitaire de volumeV , R est la constante molaire des gaz (R = 8,314

472 JáK!1 ámol!1 CODATA 2011 (Committee on Data for Science and Technology))

et T est la tempŽrature absolue du gaz.

Quand le dispositif de la Þgure 1.1 est en fonctionnement, le volumeV varie.

Il est supposŽ que le processus soit assez lent pour que la pressionp ne varie pas,

et que la capacitŽ caloriÞque des parois de lÕensemble soit assez grande pour que le

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

dV
dt

=
dn
dt

á
R áT

p
. (1.6)

En rempla•ant dn/ dt par Qm dans lÕŽquation 1.3, on obtient
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1.2. FLUX ET DƒBIT GAZEUX

dV
dt

= Qm á
R áT

p
. (1.7)

Puisque la pressionp est considŽrŽe constante :

d
dt

(p áV) =
p ádV

dt
= Q = Qm áR áT. (1.8)

Ainsi Q poss•de les dimensions suivantes1 :

[Q] = ( M.L !1 áT!2 ) áL3 áT!1 , (1.9)

[Q] = ( N áT!1 ) á(M áL2 áT!2 á$!1 áN !1 ) á$. (1.10)

Puisque lÕŽquation 1.10 montre que le ßux gazeuxQ dŽpend de la tempŽrature, il

sera tr•s important de prŽciser par la suite ˆ quelle tempŽrature celui-ci a ŽtŽ mesurŽ

(cf. Annexe 1).

1.2.4 Di! Žrentes expressions du ßux gazeux

Suivant les domaines techniques considŽrŽs, les utilisateurs emploient un jargon

et des unitŽs spŽciÞques. Pour quantiÞer des dŽbits rŽfŽrencŽs ˆ la pression atmo-

sphŽrique, ils utilisent le dŽbit massiqueQg dÕunitŽ kgás!1 et le dŽbit volumiqueQv

dÕunitŽ m3ás!1 . LÕutilisation deQg nŽcessite de prŽciser le gaz considŽrŽ alors que

pour Qv il convient de dŽÞnir la pression et la tempŽrature (raison pour laquelle

lÕexpression deQv est le plus souvent rŽfŽrencŽe aux CNTP au travers deQvn o• lÕin-

dice n dŽsigne les conditions normales de tempŽrature et de pressionTn = 273, 15 K

et pn = 101 325Pa).

1. LÕŽquation aux dimensions de lÕŽnergie est :[W ] = M á
L 2 á T! 2 (lÕunitŽ SI de R est pour rappel le Jámol! 1áK! 1)
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1.3. POMPAGE ET CONDUCTANCE

1.3 Pompage et conductance

1.3.1 La notion de pompage

Chaque installation de vide se compose dÕun volume ˆ lÕintŽrieur duquel il faut

obtenir et entretenir le vide, dÕune pompe ˆ vide qui Žvacue ce volume et dÕune

canalisation (oriÞce) qui les relie (cf. Þgure 1.2) :

!"#"$%&"'%(#

)($*+,-.-/0"1*,2
3(+4,-
.-0%5,

46

47

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

>?4*$&%(#-
5*-<"=

Figure 1.2 Ð SchŽma dÕune installation de vide

Lorsque la pompe est mise en marche, le gaz se trouvant dans le volume se
dirige vers la pompe. De nouvelles quantitŽs de gaz venant dÕun syst•me dÕin-
jection refoule le gaz au travers la canalisation. Sans introduction de gaz dans le
volume, le pompage permet la diminution de la quantitŽ de gaz contenue dans
lÕinstallation : la pressionp1 diminue. La pression dans le volume de lÕenceinte
chute et la dilatation du gaz produit un abaissement de la tempŽrature. En
rŽalitŽ, lÕinertie thermique de lÕinstallation est tellement grande (par rapport
aux pertes de chaleur dues ˆ la dilatation) que la tempŽrature du dispositif
ainsi que celle du gaz restent constantes. Lors du pompage la pression diminue
dans toute lÕinstallation mais la pressionp1 de lÕenceinte diminue plus lente-
ment que la pressionp2 ˆ lÕoriÞce de la pompep2 < p1. La notion de vitesse
de pompage permet de comprendre ces Žcarts de pression.

Le dŽbit volumiqueS1 est dŽÞni comme Žtant le quotient du volume de gazdV

passant de lÕenceinte dans la canalisation pendant un intervalle de tempsdt ˆ la

pressionp1 [1] :

S1 =
!

dV
dt

"

p1

. (1.11)
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De mani•re analogue, le dŽbit volumique de la pompeSp est dŽÞni par :

Sp =
!

dVc

dt

"

p2

, (1.12)

o• dVc est le plus petit volume de gaz aspirŽ par la pompe dans la canalisation

pendant un tempsdt .

DÕune mani•re gŽnŽrale, dans les techniques du vide, le dŽbit volumiqueS dÕun

syst•me de pompage est le plus souvent dŽÞni ˆ partir de la notion de ßux gazeux

Q :

Q =
p ádV

dt
= Sp áp. (1.13)

Les dŽbits volumiquesSp et S1 ont comme unitŽ SI le m3ás!1 .

1.3.2 La notion de conductance

1.3.2.1 GŽnŽralitŽs

Dans le domaine de la science et des techniques du vide, Knudsen fut le premier

ˆ prŽsenter en 1909, la notion dÕimpŽdance ou rŽsistance dÕune canalisation au sens

Žlectrique [5].

Il existe des analogies entre les installations de vide et les rŽseaux Žlectriques

parcourus par un courant continu. LÕintensitŽ du courant est proportionnelle au

nombre de charges qui traversent la section du conducteur par unitŽ de temps.

De m•me, le ßux gazeux est proportionnel au nombre de molŽcules qui traversent

une section de canalisation par unitŽ de temps (cf. lÕŽquation 1.8). La pressionp2 , ˆ

lÕoriÞce dÕaspiration de la pompe est plus basse que celle de lÕenceintep1 . La pression

dans la canalisation est comprise entre ces deux valeurs et diminue en direction de

la pompe. La di!Žrence de pression(p1 ! p2 ) est due ˆ la rŽsistance quÕoppose la

canalisation ˆ lÕŽcoulement du gaz qui constitue un mouvement orientŽ des molŽcules

gazeuses. Ces molŽcules ne peuvent •tre crŽŽes ni dŽtruites : leur mouvement est donc

analogue ˆ celui des charges dans un circuit Žlectrique. La variation de pression

dans une installation de vide a pour similitude la variation de tension dans un
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1.3. POMPAGE ET CONDUCTANCE

circuit Žlectrique. La chute de tension dans une rŽsistance Žlectrique correspond ˆ

la chute de pression dans lÕinstallation de vide. Celle-ci est due ˆ lÕimpŽdanceZ des

di!Žrents ŽlŽments (canalisations, oriÞces, restrictions,etc.) [1]. Poursuivant cette

analogie Dushman, introduisit en 1949, le concept de conductanceC, dŽÞni par la

relation [1] :

C =
1
Z

, (1.14)

C =
Q

pe ! ps
, (1.15)

o• Q est le ßux gazeux,pe la pression en entrŽe de la canalisation etps la pression

en sortie de la canalisation. La conductance est donc exprimŽe en m3ás!1 . Donc pour

deux volumes, Vol1 et Vol2 de pressions respectivesp1 et p2 (avecp1 > p2 ), un ßux

Q appara”t lorsquÕexiste une ouverture de conductanceC, placŽe volontairement

(vanne, oriÞce) ou non (prŽsence dÕune fuite).

Q = C á(p1 ! p2 ). (1.16)

Il faut faire attention ˆ ne pas confondre la notion de conductanceC avec celle de

dŽbit volumique (vitesse de pompage)S, bien quÕelles sÕexpriment dans les m•mes

unitŽs. En e!et, chaque ŽlŽment de canalisation peut •tre considŽrŽ comme une

pompe pour un ŽlŽment qui le prŽc•de ; il nÕy a dÕailleurs pas de di!Žrence entre la

vitesse de pompage et le dŽbit volumique. La conductance peut •tre matŽrialisŽe par

di!Žrentes formes gŽomŽtriques simples (cylindre, diaphragme, et autres). Pour les

cas les plus elementaires, elle peut •tre calculŽe dimensionnellement. Le paragraphe

suivant prŽsente le calcul thŽorique dÕune conductance dÕun diaphragme et dÕun

cylindre.

1.3.2.2 Calcul de la conductance dÕun diaphragme.

En rŽgime dÕŽcoulement molŽculaire, les chocs avec la paroi de la canalisation

sont majoritaires. Pour faciliter le calcul, on consid•re donc que la rŽsistance ˆ

lÕŽcoulement du gaz est donc due uniquement aux chocs des molŽcules contre la
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1.3. POMPAGE ET CONDUCTANCE

paroi. Un diaphragme peut •tre assimilŽ ˆ un trou de faible Žpaisseur. En rŽgime

molŽculaire, il nÕy a pas de force qui attire les molŽcules dÕun volume ˆ un autre,

seule lÕagitation thermique permettant ˆ certaines molŽcules de traverser cet oriÞce.

Par consŽquent, il existe un nombre de molŽcules entrant et sortant. Si lÕon dŽsigne

par %1 le nombre de molŽcules par unitŽ de temps et de surface entrantes et par%2,

pour le nombre de molŽcules par unitŽ de temps et de surface sortantes, le dŽbit

massique peut sÕexprimer sous la forme :

Qg = m á(%1 ! %2) áA, (1.17)

o• m est la masse dÕune molŽcule etA la surface de conduction.

De plus, le nombre de molŽcules par unitŽ de temps et de surface est donnŽ par

la relation suivante [6] :

%=
n ávm

4
, (1.18)

o• n est la concentration molaire etvm la vitesse arithmŽtique moyenne de toutes

les molŽcules qui est dŽterminŽe ˆ partir de la loi de distribution des vitesses de

Maxwell-Boltzmann (cf. annexe B). Pour une tempŽrature donnŽe,vm sÕexprime de

la fa•on suivante :

vm =

#
8 ák áT
& ám

, (1.19)

o• k est la constante de Boltzmann (k =1,3806488 J.K!1 CODATA 2011).

En combinant les Žquations 1.17 et 1.18 on obtient le dŽbit massiqueQg en

fonction de la concentration molaire :

Qg =
1
4

ám ávm á(n1 ! n2) áA. (1.20)

Si lÕon consid•re la masse volumique unitaire en unitŽ de pression, notŽe' =

(m án)/ p, exprimŽe en kg.m3áPa!1 , et la loi des gaz parfaits :p = n ák áT on a donc :

' =
m

k áT
, (1.21)
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1.3. POMPAGE ET CONDUCTANCE

dÕo• en fonction de la di!Žrence de pression de part et dÕautre du diaphragme,

le dŽbit massique sÕexprime :

Qg =
1
4

á' ávm á(p1 ! p2) áA. (1.22)

Ainsi, en divisant le dŽbit massiqueQg par la masse volumique unitaire et en

explicitant vm, nous obtenons la valeur du ßux gazeuxQ qui traverse un diaphragme

de surfaceA :

Qg = Q á', (1.23)

o•

Q =

#
k áT

2& ám
á(p1 ! p2) áA =

A
&

2& á'
(p1 ! p2) . (1.24)

DÕapr•s les Žquations 1.16 et 1.24 la conductanceCdia dÕun diaphragme en rŽgime

molŽculaire est [1] :

Cdia =

#
k áT

2& ám
áA. (1.25)

1.3.2.3 Conductance dÕun ŽlŽment de canalisation cylindrique

En reprenant les m•mes hypoth•ses que prŽcedemment, on peut dŽÞnir le dŽbit

massique dÕun ŽlŽment de canalisation de longueur inÞnie. Il est traditionnel de

dŽÞnir le dŽbit massique de la mani•re suivante [6] :

Qg =
1
6

á
$

2& á' áD 3 á
" p
" l

, (1.26)

o• D est le diam•tre de la canalisation," l la distance latŽrale dÕun volume unitaire ˆ

lÕintŽrieur de la canalisation illustrŽe par la Þgure 1.3 et" P la di!Žrence de pression

de part et dÕautre du volume unitaire.
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1.3. POMPAGE ET CONDUCTANCE

!
"

#
Figure 1.3 Ð ƒcoulement gazeux dans un tube

Puisque le ßux gazeuxQ est le quotient du dŽbit massique par la masse volumique

unitaire (1.23), on obtient la relation suivante :

Q =
1
6

á

#
2&
'

á
D 3

" l
á " P. (1.27)

Malheureusement, cette relation nÕest applicable quÕaux canalisations dont la

longueur est su"samment grande par rapport au diam•tre. En e!et, si" l tend vers

zŽro, le ßux gazeux tend vers lÕinÞni, ce qui est aberrant. Clausing [7] a dŽterminŽ,

de mani•re empirique, un coe"cient ( qui permet de calculer la conductance dÕune

canalisation de longueurL Þnie :

( =
1

1 + 1, 33áD
L

. (1.28)

EnÞn la conductance dÕun ŽlŽment de canalisation cylindrique peut-•tre calculŽe

gr‰ce aux Žquations 1.16, 1.21 et 1.27 soit :

C =
1
6

á

#
2&
'

á
D 3

L
á(. (1.29)

Finalement, au vu des Žquations 1.25 et 1.29, une propriŽtŽ tr•s importante de

la conservation du ßux gazeux en rŽgime molŽculaire est dŽduite : la conductance

dÕun ŽlŽment de canalisation est indŽpendante de la pression moyenne, quelle que

soit sa gŽomŽtrie.
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1.4. UN ƒQUILIBRE DE PRESSIONS DYNAMIQUES

1.3.2.4 Approche expŽrimentale

Il nÕest pas possible de dŽterminer une conductance aux gŽomŽtries complexes par

calcul comme prŽcŽdement. Sa dŽtermination peut toutefois se rŽaliser de mani•re

empirique [8]. La conductance est constante en rŽgime molŽculaire et augmente si le

rŽgime change et si la pression sÕŽl•ve. Cette dŽtermination sera abordŽe ˆ la section

3.5.2.

1.4 Un Žquilibre de pressions dynamiques

ConsidŽrons un ßux gazeux constant sÕŽcoulant dans une enceinte ˆ vide, en

pompage, constituŽe de deux volumes sŽparŽs par une conductance selon la Þgure

1.4 :

!"#$%&'(&'%#)%*+&'%&")*,&,-

.

.

.

/#012

/#013
40$5'+*6&$5'%&")*,&,-

%3

%2

7#,($8-*,8&'7

Figure 1.4 Ð Principe de lÕŽquilibre de pression dynamique

A tempŽrature constante, le ßux gazeux entrant dans le volume Vol-1 sortant
du volume Vol-2 est le m•me : il est donc constant. La pressionp2 dans le
volume Vol-2 est infŽrieure ˆ la pressionp1 du volume Vol-1.

Admettons que le syst•me soit isotherme, sans fuite, et avec un ßux de dŽga-

zage nul. Compte tenu de ces hypoth•ses, la circulation des molŽcules est continue
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1.4. UN ƒQUILIBRE DE PRESSIONS DYNAMIQUES

et leur nombre total est invariant. Lorsque le syst•me est ˆ lÕŽquilibre, le nombre de

moles qui traversent lÕespace dÕune section ŽlŽmentaire par unitŽ de temps, notŽNt ,

est le m•me pour chaque portion ŽlŽmentaire de canalisation sinon la tempŽrature

varierait. En reprenant lÕŽquation 1.8, on dŽÞnit le ßux molaire ramenŽ aux unitŽs

SI :

Q = Nt ák áT. (1.30)

Le ßux gazeux est donc identique pour tout ŽlŽment de canalisation. ConsidŽrons

maintenant la concentration molaireni du gaz ˆ cet endroit. La vitesse de pompage

dÕune sectioni, notŽ Si exprimŽ en m3ás!1 , est alors :

Si =
N
ni

. (1.31)

En rŽgime dÕŽcoulement molŽculaire, le libre parcours moyen est supŽrieur ou

Žgal aux dimensions du volume o• les molŽcules se trouvent. Les chocs avec la paroi

sont majoritaires, et lÕon peut nŽgliger les chocs entre les molŽcules (cf. la section

1.1). La vitesse de pompage dÕun ŽlŽment de canalisation, dŽpend donc uniquement

de sa gŽomŽtrie. SÕil nÕy a pas de chocs entre les molŽcules, il nÕy a pas de phŽnom•ne

dÕentra”nement liŽ ˆ la pression. LÕŽquation des gaz parfaits (1.5) permet de relier la

vitesse de pompage dÕun ŽlŽment de canalisationi ˆ la pressionPi , au ßux gazeux

Q de lÕŽquation 1.30 :

Q = Si áPi . (1.32)

DÕo•, bien que lÕŽcoulement gazeux soit permanent, si le ßux gazeux incident est

constant, alors la pression de lÕŽlŽment de canalisationi lÕest aussi. CÕest ce que lÕon

nomme unŽquilibre de pression dynamique. Au sein de la section Pression / Vide du

dŽpartement Masse et grandeurs dŽrivŽes du LCM, les Žtalonnages en vide poussŽ et

ultra-vide sont rŽalisŽs selon ce type dÕŽquilibre, de mani•re ˆ compenser le ßux de

dŽgazage rŽsiduel de lÕenceinte. En revanche pour des pressions supŽrieures ˆ 0,1 Pa
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1.4. UN ƒQUILIBRE DE PRESSIONS DYNAMIQUES

les Žtalonnages sont e!ectuŽs ˆ pression statique constante.

Le chapitre suivant expose la cha”ne de raccordement des basses pressions abso-

lues du laboratoire.
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Chapitre 2

Le raccordement des basses pressions
absolues au LCM

Ce chapitre dŽcrit la tra•abilitŽ des manom•tres de rŽfŽrence de basses pressions

absolues (cf. annexe C) ˆ partir de lÕŽtalon primaire du laboratoire.

La pression est dŽÞnie de mani•re primaire comme le quotient dÕune force ap-

pliquŽe normalement sur une surface. Dans notre cas la force sera le produit dÕune

masse par lÕaccŽlŽration locale de la pesanteur. Cette force est appliquŽe perpendi-

culairement sur une surface ditesection e!cace dÕun piston, soit la moyenne des

sections du piston et du cylindre dŽterminŽe par un Žtalonnage dimensionnel [9].

LÕŽtalon primaire matŽrialisant le plus Þd•lement cette dŽÞnition est la balance ma-

nomŽtrique, constituŽe dÕun ensemble piston-cylindre et dÕun jeu de masses Žtalons.

Au laboratoire, lÕŽtalonnage primaire pour le raccordement des basses pressions

absolues, dans la gamme de 0,5 Pa ˆ 15 000 Pa, sÕe!ectue ˆ lÕaide du manom•tre

numŽrique ˆ piston non rotatif FPG (Forced Piston Gauge) du constructeur DH

Instruments (ƒtats-Unis). Cet Žtalon est raccordŽ mŽtrologiquement ˆ une balance

manomŽtrique conventionnelle ˆ piston tournant dÕun ensemble piston-cylindre de

section 20 cm2.

Pour des pressions infŽrieures ˆ 1 Pa, une rŽalisation par lÕartefact dÕun ensemble

piston-cylindre nÕest plus possible car la force est trop faible ˆ mesurer directe-

ment. Les Žtalons de rŽfŽrence au LCM sont des manom•tres ˆ membrane capacitive

(CDG : Capacitance Diaphragm Gauge ; Manom•tre ˆ membrane capacitive), des
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manom•tres ˆ bille tournante (SRG : Spinning Rotor Gauge ; Manom•tre ˆ bille

tournante) et des manom•tres ˆ ionisation (HCG : Hot Cathode Gauge ; Mano-

m•tre ˆ cathode chaude). Chacun de ces manom•tres utilise un principe physique

di!Žrent permettant la dŽtermination de la pression (cf. annexe C). Le raccordement

mŽtrologique des manom•tres HCG sÕe!ectue par comparaison directe avec des ma-

nom•tres SRG puis par extrapolation avec une vŽriÞcation de la linŽaritŽ ˆ lÕaide

dÕune comparaison circulaire (quand la comparaison directe nÕest plus possible cf.

section 7.2) entre au moins trois capteurs du m•me type. Les manom•tres SRG et

HCG sont sensibles ˆ la nature du gaz. Par convention, dans tout ce mŽmoire, les

mesures et les incertitudes sont donnŽes pour de lÕazote.

!

"

#

$

Balance manomŽtrique ˆ piston tournant
Ensemble piston-cylindre de section 20 cm2

'%

&

'

(

RŽfŽrence nationale de pression absolue FPG
Ensemble piston-cylindre de section 10 cm2

0,5 Pa ˆ 15 000 Pa

'!

"

#

$

Manom•tres ˆ membrane capacitive CDG
0,1 Pa ˆ 100 Pa

')

*

+

,

Manom•tres ˆ bille tournante SRG
10!4 Pa ˆ 10 Pa

'
Manom•tres ˆ ionisation
de type cathode chaude HCG

10!6 Pa ˆ 10!3 Pa

Figure 2.1 Ð Cha”ne de raccordement des basses pressions absolues (dans la gamme
de 15 000 Pa ˆ 10!6 Pa).

Le travail de ce mŽmoire a pour objectif dÕamŽliorer la cha”ne de raccordement des

basses pressions absolues dans le domaine des manom•tres HCG, par une mŽthode
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2.1. LES PRESSIONS ABSOLUES DE 0,5 PA Ë 15 KPA

dite primaire : celle de lÕexpansion continue.

2.1 Les pressions absolues de 0,5 Pa ˆ 15 kPa

Le FPG permet dÕobtenir une pression de rŽfŽrencePr entre 0,5 Pa et 15 000 Pa

avec une incertitude Žlargie (k=2) :

UF P G = 4, 0 á10!5 ( Pr + 0, 015 Pa (2.1)

Le manom•tre FPG est lÕŽtalon de rŽfŽrence pour tous les manom•tres ˆ mem-

brane capacitive. Le manom•tre capacitif de rŽfŽrence du laboratoire est nommŽ

CDG1 et est ŽtalonnŽ jusquÕˆ 100 Pa par comparaison directe.

2.2 Les pressions absolues de 0,1 Pa ˆ 100 Pa

EnoncŽ prŽcŽdemment, le manom•tre capacitif CDG1 permet dÕobtenir une pres-

sion de rŽfŽrencePr entre 0,1 Pa et 100 Pa avec une incertitude Žlargie (k=2) :

UCDG 1 = 3, 5 á10!4 ( Pr + 0, 0070 Pa (2.2)

Ce manom•tre raccorde tous les manom•tres ˆ membrane capacitive de cette

gamme ainsi que les manom•tres ˆ bille tournante SRG.

2.3 Les pressions absolues entre 100 µPa et 1 Pa

Dans la gamme de pression entre 100µPa et 1 Pa, la pression de rŽfŽrencePr est

obtenue avec un manom•tre ˆ bille tournante. Celui-ci est ŽtalonnŽ dans la gamme de

0,1 Pa ˆ 2,0 Pa par comparaison directe avec le manom•tre CDG1 aÞn de dŽterminer

le coe"cient dÕaccommodation" (cf. annexe C). Dans la gamme de 100µPa ˆ 0,1 Pa,

la linŽaritŽ de chaque manom•tre SRG est estimŽe par comparaison circulaire entre

au moins trois des manom•tres SRG dont les coe"cients dÕaccommodation ont ŽtŽ
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2.4. LES PRESSIONS ABSOLUES ENTRE 1µPA ET 1 MPA

dŽterminŽs au cours dÕun m•me Žtalonnage. Le dŽcalage du zŽro ou lÕo!setOFSSRG

du manom•tre est obtenu aux pressions infŽrieures ˆ 1á10!5 Pa par comparaison

directe au manom•tre ˆ ionisation de type cathode chaude :

OFSSRG = PSRG ! Pr «ef HCG , (2.3)

o• PSRG est la pression relevŽe sur le manom•tre ˆ bille tournante etPr«efHCG

est la pression de rŽfŽrence relevŽe sur le manom•tre ˆ ionisation de type cathode

chaude corrigŽe de son coe" cient correction linŽaire.

Ainsi, les meilleurs manom•tres ˆ bille tournante SRG permettent dÕobtenir la

pressionPr de rŽfŽrence dans la gamme de 1á10!4 Pa ˆ 1 Pa avec une incertitude

Žlargie (k=2) :

USRG = 5, 0 á10!3 ( Pr + 7, 0 á10!6 Pa (2.4)

Cette incertitude a ŽtŽ validŽe lors dÕune comparaison clŽ Euromet [10].

2.4 Les pressions absolues entre 1 µPa et 1 mPa

Dans la gamme de pression entre 1µPa et 1 mPa, la pression de rŽfŽrencePr est

obtenue avec un manom•tre ˆ ionisation de type cathode chaude. La pression dÕun

manom•tre ˆ ionisation est dŽÞnie selon lÕŽquation C.2 vue dans lÕannexe C.3. Le

coe"cient dÕionisationKi peut sÕexprimer en fonction dÕune constanteA, qui varie

selon les propriŽtŽs du gaz, la gŽomŽtrie du capteur, et du coe"cient de correction

linŽaire K :

P = K á
i col ! i r

A ái !
, (2.5)

voir lÕannexe C pour la dŽÞnition des courantsi col, i r , i .

Le coe"cient K du manom•tre ˆ cathode chaude est calculŽ par une mŽthode

de sensibilitŽ di!Žrentielle. Le rapportKj entre lÕaccroissement de pression du ma-

nom•tre ˆ bille tournante, et celui ˆ cathode chaude, est calculŽ pour chaque palier
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de pressionj dans le domaine de recoupement de 7á10!5 Pa et 1á10!3 Pa, selon

lÕexpression :

K j =
(Pj ! Pj !1 )SRG

(Pj ! Pj !1 )HCG
, (2.6)

o• (Pj )SRG et (Pj )HCG sont les pressions respectivement indiquŽes par le mano-

m•tre ˆ bille tournante et le manom•tre ˆ ionisation, au palier de pressionj . Le

coe"cient K est la moyenne des coe"cientsKj , e!ectuŽe sur les points de pression

compris entre 70µPa et 1,0 mPa. La pression de rŽfŽrencePr«efHCG est alors calculŽe

en chaque point ˆ partir de lÕindication du manom•tre ˆ cathode chaudePHCG et

du coe"cient K :

Pr «ef HCG = PHCG ( K. (2.7)

De mani•re gŽnŽrale, le coe"cient K des manom•tres HCG nÕest pas su"sam-

ment stable dans le temps et peut varier de 1 % voire de 2 % dÕun Žtalonnage ˆ

lÕautre. Pour pallier cet inconvŽnient, pendant lÕŽtalonnage dÕun manom•tre client,

on calcule le coe"cient K du manom•tre ˆ cathode chaude de rŽfŽrence ˆ chaque

cycle de mesure, ce qui permet de sÕa!ranchir de sa dŽrive ˆ court terme.

Les Žcarts de linŽaritŽ des manom•tres ˆ cathode chaude sont estimŽs ˆ lÕaide

dÕune comparaison circulaire entre au moins trois manom•tres de rŽfŽrence. Ainsi,

les incertitudes Žlargies(k = 2) associŽes ˆ nos manom•tres ˆ cathode chaude de

rŽfŽrence, constituŽes pour la plus grande partie des Žcarts de linŽaritŽ, sont relati-

vement disparates : de 100 nPa ˆ 300 nPa sur la valeur du talon et de 3,5á10!2 ˆ

6,0á10!2 sur la valeur de la pente. LÕincertitude Žlargie(k = 2) associŽe au meilleur

de nos manom•tres entre 10!6 Pa et 10!3 Pa est :

UHCG = 5, 0 á10!2 ( Pr + 1, 0 á10!7 Pa. (2.8)

Cette incertitude est enregistrŽe dans la base du BIPM (Bureau Internationnal

des Poids et Mesures) et celle-ci correspond aux CMC (Calibration and Measurement

Capabilities), soit les meilleures possibilitŽs dÕincertitudes dÕŽtalonnage rŽalisables
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par le laboratoire dans ce domaine de pressions.

Pour mettre en Ïuvre la mesure par expansion continue, le DŽpartement Pression-

Vide a acquis en 1998 une enceinte ultra-vide et a dŽveloppŽ un ßuxm•tre gazeux

ˆ pression constante [3]. Avec cette mŽthode, la pression de rŽfŽrence entre 1µPa

et 1 mPa sera obtenue ˆ partir de la mesure de pressions par un manom•tre ˆ bille

tournante, pour laquelle lÕincertitude relative(k = 2) sur la pression mesurŽe est dix

fois infŽrieure ˆ celle dÕun manom•tre ˆ ionisation, soit 0,5 %, et dÕun ßux gazeux

de rŽfŽrence dont lÕincertitude relative(k = 2) de mesure est de lÕordre de 0,5 %.

LÕobjectif du travail dŽcrit dans ce mŽmoire est de mettre en place cette mŽ-

thode de lÕexpansion continue et donc dÕamŽliorer dÕun facteur deux lÕincertitude

des manom•tres ŽtalonnŽs dans cette gamme de pressions soit :

UObjectif HCG = 2, 5 á10!2 ( Pr + 1, 0 á10!7 Pa. (2.9)

AÞn de permettre au lecteur de mieux apprŽhender la mŽthode de lÕexpansion

continue, le chapitre suivant prŽsente di!Žrentes mŽthodes primaires pour la mesure

du vide.
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Chapitre 3

MŽthodes primaires pour la mesure
du vide

En dessous de 10 Pa, les mŽthodes primaires pour dŽterminer les basses pres-

sions absolues sont basŽes sur le principe suivant : la pression du gaz se mesure

ˆ une pression la plus ŽlevŽe possible car les incertitudes sont plus faibles et sont

ensuite dŽduite de mani•re calculŽe ˆ la pression dŽsirŽe. Les deux mŽthodes de rŽfŽ-

rence sont lÕexpansion statique et lÕexpansion continue (Žgalement appelŽe expansion

dynamique dans certains ouvrages).

Ce chapitre abordera les principes de base des di!Žrentes mŽthodes et Žnoncera

ce qui est fait dans les di!Žrents laboratoires nationaux de mŽtrologie. EnÞn, une

description de la mŽthode dŽveloppŽe au LCM sera prŽsentŽe.

3.1 LÕexpansion statique

La mŽthode de lÕexpansion statique, mise au point par Knudsen en 1910 [2],

consiste ˆ dŽtendre une quantitŽ de gaz contenue dans une enceinte dont la tempŽ-

rature Tini , la pressionpini et le volume Vvol0 sont connus vers un second volume

Vvol1 , prŽalablement ŽvacuŽ ˆ une pression rŽsiduellepres. La loi des gaz parfaits

peut •tre appliquŽe :

p.V = n ák áT, (3.1)
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3.1. LÕEXPANSION STATIQUE

Si le nombre de molesn de gaz est Þxe alors

p áV
T

= Cte, (3.2)

o• n est le nombre de moles du gaz constant contenu dans le volume,k la constante

de Boltzmann etT est la tempŽrature absolue du gaz.

Apr•s la dŽtente, la pression dÕŽquilibrepeq ˆ la tempŽrature ÞnaleTÞn, est

donnŽe selon la formule suivante :

peq =
pini áVvol0 + pres áVvol1

Vvol0 + Vvol1
á
!

Tf in

Tini

"
. (3.3)

Lorsque la pression rŽsiduelle est nŽgligeable et que la dŽtente est isotherme, la

pression dÕŽquilibre peut •tre dŽterminŽe par la mesure de la pression initiale et des

volumesVvol0 et Vvol1 soit :

peq = pini (
Vvol0

Vvol0 + Vvol1
, (3.4)

o• Vvol 0/ Vvol 0 +V vol 1 est le rapport dÕexpansion.

Cette mŽthode est couramment utilisŽe par les laboratoires de mŽtrologie pour la

mesure de pression dans la gamme 100 Pa ˆ 10 mPa. Dans le dŽpartement Pression

/ Vide, elle fut mise en place en 2000 [11] pour le raccordement des manom•tres

capacitifs (CDG) et manom•tres ˆ bille tournante (SRG). Les rŽsultats obtenus ont

permis de valider cette mŽthode pour des pressions supŽrieures ˆ 10 mPa. Les di" -

cultŽs de cette mŽthode sont non seulement la ma”trise des gradients thermiques, la

mesure des volumes mais aussi lÕutilisation des manom•tres SRG (besoin de dŽter-

miner rŽguli•rement lÕo!set et temps dÕintŽgration long, environ 100 secondes). Les

pressions Þnales Žtant ŽlevŽes supŽrieures ˆ 10 mPa, il nÕest pas possible de raccorder

les manom•tres ˆ cathode chaude avec la mŽthode dÕexpansion statique. Ainsi, pour

la mesure des pressions dans le domaine des pressions de 1µPa ˆ 1 mPa la mŽthode

de lÕexpansion continue est plus adaptŽe.
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3.2. LÕEXPANSION CONTINUE

3.2 LÕexpansion continue

Pour la mŽthode de lÕexpansion continue (cf. la Þgure 3.1), le gaz est en dŽtente

permanente dÕun volumeV0 ˆ la pression p0 au travers deux conductancesCF et

C vers une pompe ˆ vide. Entre les deux conductances se trouve le volumeV1 ˆ la

pressionp1 . Ë partir de lÕŽquation 1.16, on obtient lÕŽquation 3.5 :

(p0 ! p1) áCF = ( p1 ! p2) áC = p2 áSvol2, (3.5)

o• lÕon appelleCF la conductance associŽe au ßuxm•tre de la Þgure 3.1,C la conduc-

tance etSvol 2 la vitesse de pompage dans le volume 2, associŽes au dispositif de mise

en place de lÕexpansion continue.

Pour lÕexpansion continue quatre hypoth•ses doivent •tre satisfaites, des condi-

tions isothermes, un rŽgime molŽculaire, des vitesses des molŽcules qui suivent la

distribution de Maxwell et aucune fuite ou source de gaz.
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Figure 3.1 Ð Principe de lÕexpansion continue.

Le gaz initialement ˆ la pressionp0 est continuellement dŽtendu par
deux conductances de tailles di!Žrentes puis evacuŽ par la pompe ˆ vide.

En considŽrant la chute de pression(p0 ! p1) dans la conductanceCF , la chute de
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3.3. TECHNIQUE DU RAPPORT DE PRESSIONS

pression(p1 ! p2) dans la conductanceC, la pressionp1 plus petite que la pression

p0 et la pressionp2 plus petite que la pressionp1, alors on peut en dŽduire :

p0 áCF = p1 áC, (3.6)

dÕo•

p1 = p0 á
CF

C
. (3.7)

Le ßux gazeux dŽlivrŽ par le ßuxm•tre reprŽsentŽ dans la Þgure 3.1, ˆ une tem-

pŽrature donnŽe est :

Q = p0 áCF . (3.8)

On appelleQ le ßux gazeux ˆ pression-volume unitaire.

LÕune des conditions principales pour la mise en place de cette mŽthode est que

CF # C [2]. De plus, la plupart des laboratoires utilisent une conductanceC Þxe

de forme gŽomŽtrique simple et calculable analytiquement.

Le bon dŽroulement de cette mŽthode nŽcessite de prendre en considŽration

quatre ŽlŽments et leurs spŽciÞcitŽs : le ßuxm•tre gazeux, le volume dÕŽtalonnage,

la conductanceC et le syst•me de pompage. Ces ŽlŽments seront dŽcrits dans les

chapitres 4 et 5.

Dans le cas o• lÕon a pas de ßuxm•tre gazeux, une alternative peut •tre utilisŽe,

la technique du rapport de pressions qui permet de dŽÞnir une pression de rŽfŽrence

par la seule utilisation de manom•tres de rŽfŽrence.

3.3 Technique du rapport de pressions

Cette section a pour but de prŽsenter cette technique qui fut une des approches

de lÕŽtude menŽ par F. Baron [6]. Le rapport de pressions entre deux volumes est

propre ˆ chaque installation. Il est fonction de la conductance et de la vitesse de

pompage :
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3.3. TECHNIQUE DU RAPPORT DE PRESSIONS

pA

pB
=

Svol B

CR
+ 1, (3.9)

o• Svol B est la vitesse de pompage dans le volume B etCR la conductance entre les

deux volumes. Le principe de base est illustrŽ par la Þgure 3.2 [12].
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Figure 3.2 Ð Principe de base de la technique du rapport de pressions

Les volumes de mesures sont le volumeVA et le volumeVB . Les pressions res-
pectives sontpA et pB . Et la condition pA < pB est respectŽe. La conductance
de lÕinstallation estCR. Le ou les manom•tres a ŽtalonnŽs se nomme indice A
pour le volumeVA et indice B pour le volumeVB . Le ßux gazeux de lÕŽtape 1
est Q. LÕŽtape 2 consiste ˆ introduire un ßux gazeuxQ".

Pour ce faire, on doit disposer dÕun volumeVA pour les hautes pressions et dÕun

volume VB pour les basses pressions. Ces volumes sont connectŽs par un ŽlŽment

de conductanceCR. Dans un premier temps, un ßux gazeux est introduit dans le

volume VA et le volumeVB est ŽvacuŽ par un syst•me de pompage ˆ la vitesseSP .

Le ßux gazeux ˆ lÕintŽrieur de la conductance doit •tre en rŽgime molŽculaire et

les molŽcules doivent se trouver dans un Žtat dÕŽquilibre. Comme ˆ la section 3.2

prŽcŽdente les grandeursSP et CR sont telles que :CR # SP et la pressionpA du

volume VA est plus importante que la pressionpB du volume VB soit pA < pB . Le

rapport de pressionsr peut •tre mesurŽ ˆ lÕaide de deux manom•tresMA et MB aux

points A et B :
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3.4. MƒTHODES ET CAPABILITƒS DE LABORATOIRES NATIONAUX

r =
pA

pB
. (3.10)

Dans un second temps, le manom•tre ˆ ŽtalonnerMà «etalonner est connectŽ ˆ la

place deMB . Un ßux gazeuxQ" < Q est gŽnŽrŽ dans le dispositif de telle sorte que

la pressionpA ! < pA et pB ! < pB . La pression mesurŽe par le manom•tre au point B

est dŽterminŽe par la relation suivante :

pB ! = r ápA =
pA

pB
ápA . (3.11)

Cette mŽthode doit •tre utilisŽe avec des manom•tres qui ne dŽrivent pas lors

du transfert du volume VA au volume VB . Sinon, le rapport de pressions dŽpend

de la dŽrive de ces Žtalons de transfert. Pour limiter la dispersion due ˆ la dŽrive,

un seul et m•me manom•tre peut •tre utilisŽ entre les volumes. Malheureusement,

cette mŽthode fait abstraction de param•tres liŽs au dispositif dÕŽtalonnage telles

que la conductance entre les deux volumes et la vitesse de pompage. Le manque

de connaissance de ses param•tres engendre des incertitudes ŽlŽvŽes, cÕest ˆ dire de

lÕordre de 5 %. De plus, cette mŽthode ne permet pas dÕŽtalonner des manom•tres

de pressions absolues infŽrieures ˆ 1µPa.

3.4 MŽthodes et capabilitŽs de laboratoires natio-
naux

AujourdÕhui tr•s peu de laboratoires nationaux sont capables de couvrir des

gammes de lÕultra-vide et de lÕextr•me ultra-vide. Entre 1999 et 2002, le CIPM-MRA

[13] a encadrŽ une comparaison CCM.P-K3 [14] rŽalisŽe entre le KRISS (CorŽe du

Sud), le NIST (USA), NPL-I (Inde), NPL (UK) (Royaume-uni) et la PTB (Alle-

magne) qui concernait lÕultra-vide avec la plus petite pression mesurŽe de 3µPa

(sauf pour le NPL (UK) qui est descendu jusquÕˆ 0,5µPa).

Si le NPL (UK) a utilisŽ la mŽthode de lÕexpansion statique, le NIST et la PTB

ont employŽ en revanche la mŽthode de lÕexpansion continue. Pour mieux situer
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3.5. LÕEXPANSION CONTINUE AU LCM

les di!Žrents laboratoires nationaux de mŽtrologie, une br•ve description de leur

mŽthode dÕŽtalonnage primaire, de leur gamme de mesures et de leur incertitude

associŽe(k = 2) est prŽsentŽe ci-dessous [15].

Le laboratoire national allemand, la PTB, couvre une gamme de pressions de

1 nPa ˆ 100 nPa avec des incertitudes relatives respectives de 10 %ˆ 3 % et une

gamme de pressions de 0,1µPa ˆ 1 mPa avec des incertitudes relatives de3 % ˆ

1 %. La mŽthode primaire utilisŽe ici est celle de lÕexpansion continue associŽe ˆ la

technique du rapport de pressions.

Le laboratoire national amŽricain, le NIST, couvre une gamme de 0,1µPa ˆ

3 µPa avec des incertitudes relatives respectives de1, 6 % ˆ 1, 1 % et une gamme de

pressions de 3µPa ˆ 90 µPa avec des incertitudes relatives de1, 1 % ˆ 0, 4 %. La

mŽthode utilisŽe est basŽe sur la mŽthode de lÕexpansion continue[16].

Quant au laboratoire national corŽen, le KRISS, la gamme de mesures est de

0,5 µPa ˆ 1 mPa avec une incertitude relative de6 % ˆ 1 %. La mŽthode utilisŽe

consiste ˆ associer la mŽthode de lÕexpansion dynamique et une technique pour

diviser le ßux [17].

3.5 LÕexpansion continue au LCM

Notre laboratoire a la charge de dŽÞnir la cha”ne dÕŽtalonnage dans le domaine

de la mŽtrologie des pressions, et de dissŽminer les mesures vers les besoins indus-

triels. PuisquÕil nÕexiste pas dÕŽtalon de rŽfŽrence dans le domaine de lÕultra-vide,

une mŽthode dÕextrapolation doit •tre mise au point pour qualiÞer des manom•tres

de rŽfŽrence. La solution que nous avons retenue consiste ˆ gŽnŽrer un rapport de

pression entre deux volumes sŽparŽs par une conductance et parcouru par un ßux

gazeux indŽpendant de la valeur de lÕune ou lÕautre pression. Ainsi, il sera possible

de comparer la pression indiquŽe par un manom•tre ˆ ionisation (HCG), situŽ dans

le volume infŽrieur, ˆ celle dÕun manom•tre ˆ bille tournante (SRG) situŽ dans le

volume supŽrieur. Cette mŽthode, dite dÕexpansion continue, repose sur la loi de

la conservation du ßux gazeux : dans un syst•me ˆ lÕŽquilibre thermodynamique,
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3.5. LÕEXPANSION CONTINUE AU LCM

le nombre de molŽcules qui entrent par unitŽ de temps, dans lÕenceinte est Žgal au

nombre de molŽcules qui en sortent.

Le laboratoire ne dispose pas dÕune enceinte strictement dŽdiŽe ˆ la mise place de

lÕexpansion continue. Les exigences du LNE ont ŽtŽ de dŽvelopper une enceinte ˆ vide

permettant dÕŽtalonner des manom•tres par comparaison et par expansion continue.

Le choix dÕune vanne ˆ tiroir ˆ ŽtŽ fait pour sŽparer les volumes de mesure, il sÕagit

donc dÕune vanne de Òconductance variableÓ notŽeVCv . LÕinconvŽnient principal est

dÕemplyer une telle conductance qui nÕest pas calculable analytiquement ˆ partir de

sa geomŽtrie. Elle doit •tre donc dŽterminŽe expŽrimentalement.

AÞn dÕillustrer ces notions, considŽrons la Þgure 3.3 qui est une reprŽsentation

schŽmatique de lÕenceinte dÕŽtalonnage XHV-RIBER utilisŽe dans le cadre de ce

mŽmoire. Elle est composŽe dÕun groupe de pompage, dÕun syst•me de mesure de

ßux gazeux, et de deux volumes sŽparŽs par la vanne de conductanceVCv .

3.5.1 LÕŽtude prŽalable

LÕŽtude menŽe par F. Baron [6] en 2002 Žtait basŽe sur une mŽthode expŽrimen-

tale via la technique du rapport de pressions. Elle a montrŽ que les capteurs dont

dispose toujours le laboratoire permet dÕŽtalonner des manom•tres (HCG) avec une

incertitude relative Žlargie(k = 2) de lÕordre de 7,5 % pour un rapport de pression

de lÕordre de 40. Au cours de cette Žtude, une autre approche a ŽtŽ rŽalisŽe pour

calculer le rapport de pressions. Cette dŽmarche consiste ˆ prendre en compte la no-

tion de pompage ˆ lÕintŽrieur du volume 2 et de la conductance de lÕinstallationCv.

Suivant la dŽÞnition de la conductance dans la section 3.2 et selon les annotations

de la Þgure 3.2 la conductanceCv est dŽÞnie par :

Cv =
Q

p1 ! p2
. (3.12)

Or, il a ŽtŽ vu ˆ la Þgure 1.4 que la pression est liŽe ˆ la vitesse de pompage

dÕun ŽlŽment de canalisation et au ßux gazeux identique dans tous les ŽlŽments de la

canalisation. Donc, suivant lÕŽquation 1.32, la relation du rapport de pression sÕŽcrit :
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Figure 3.3 Ð Principe de la mŽthode de mesure de pression par expansion continue

Le ßux gazeux est notŽQ. La pression dans le volume 1 est notŽep1. Le
volume 2 est aussi appelŽ volume de rŽfŽrence. La pression exercŽe ˆ lÕintŽrieur
est la pressionpref . La conductanceCv est lÕoriÞce qui sŽpare les deux volumes.
La vitesse de pompage au sein du volume 2 est notŽeSvol 2.

p1

p2
=

Svol 2

Cv
+ 1, (3.13)

o• SV ol 2 est la vitesse de pompage au niveau du volume 2.

Cette deuxi•me approche a ŽtŽ limitŽe par la mesure du ßux gazeux et par la

mŽthode rŽalisŽe.

La mŽthode consiste ˆ gŽnŽrer un ßux gazeux, ˆ positionner la vanne de Òconduc-

tance variableÓVCV , puis ˆ mesurer ˆ lÕaide des manom•tres HCG et des manom•tres

SRG. Ensuite, pour un m•me ßux gazeux, une autre position de la vanne est tes-

tŽe. LÕopŽration est rŽpŽtŽe ˆ di!Žrentes positions de la vanne pour un ßux gazeux

donnŽ.
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Le laboratoire disposait de deux rŽgulateurs de ßux. Le MFC-3.0 couvrant une

gamme de mesures de ßux de 1.10!4 Pa.m3.s!1 ˆ 5,4.10!3 Pa.m3.s!1 avec une in-

certitude relative Žlargie(k = 2) de lÕordre de 2,0 % et le MFC-0.2 couvrant une

gamme de mesure 1,5.10!5 Pa.m3.s!1 ˆ 4.10!4 Pa.m3.s!1 avec une incertitude rela-

tive Žlargie(k = 2) de lÕordre de 9,0 % pour les faibles dŽbits et de lÕordre de 0,5 %

ˆ 4.10!4 Pa.m3.s!1 .

La mesure deSV ol 2 fut Žtablie en divisant le ßux incident des rŽgulateurs par

la mesure de pressions des manom•tres de rŽfŽrence Žtalons, dans le volume 2, rŽa-

lisŽe par F. Baron. Les rŽsultats ont montrŽ que la vitesse de pompage Žtait de

0,532 m3.s!1 avec une incertitude relative Žlargie(k = 2) de lÕordre de 4,0 %, pour

un rapport de pressionp1/ p2 = 40.

Quant ˆ la mesure deCv, elle fut aussi rŽalisŽe ˆ lÕaide des manom•tres Žtalons

et des rŽgulateurs de ßux ŽnoncŽs ci-dessus. Les rŽsultats ont montrŽ que la dŽter-

mination de Cv Žtait de 0,132 m3.s!1 pour un rapport de pression de 40 avec une

incertitude relative Žlargie(k = 2) de lÕordre de 2,7 %. La mŽthode utilisŽe est en

grande partie responsable de lÕincertitude. De plus, une tendance fut remarquŽe :

plus la vanne de Òconductance variableÓ est fermŽe, plus on constate une diminution

de lÕincertitude relative, notamment due ˆ la reproductibilitŽ des mesures. Cette

hypoth•se sera dŽveloppŽe ailleur dans ce mŽmoire (cf. section 6.4).

Apr•s cette Žtude, et au vu des rŽsultats, il a ŽtŽ conclu que le ßux gazeux Žmis

par les rŽgulateurs est trop ŽlŽvŽ et lÕincertitude est trop grande. Par ailleurs tous les

laboratoires nationaux (ou la majoritŽ) utilisent un ßuxm•tre ˆ pression constante.

Le laboratoire dŽcida de rŽaliser un ßuxm•tre gazeux ˆ pression constante pour

amŽliorer ses incertitudes aÞn de dŽvelopper une mŽthode similaire. Cette mŽthode

expŽrimentale est Žtablie dans la section suivante.

3.5.2 LÕŽtude actuelle

AujourdÕhui la mŽthode dŽveloppŽe par le laboratoire se base toujours sur une

mŽthode expŽrimentale. Elle consiste ˆ redŽÞnir expŽrimentalement la vitesse de
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pompageSV ol 2, ˆ travers la mesure indirecte de la conductanceCv de la canalisation

et du rapport de pressionp1/ p2. Il a ŽtŽ vu ˆ la section 1.4 que pour un Žquilibre de

pressions dynamique et pour un ŽlŽment de canalisationi ˆ la pressionPi :

Q = Si áPi . (3.14)

En appliquant cette Žquation au volume 2, on obtient :

pref =
Q

Svol 2
, (3.15)

o• Svol2 est la vitesse de pompage dans le volume 2.

Ë partir des Žquations 3.16 et 3.17 on trouve :

Q = Cv á(p1 ! p2), (3.16)

et

p2 =
Q

Svol 2
, (3.17)

La vitesse de pompage est dŽÞnie par :

Svol 2 áp2 = Cv á(p1 ! p2), (3.18)

Svol 2 = Cv á(Rp ! 1) , (3.19)

avecRp = p1/ p2 .

La particularitŽ principale de notre approche est dÕemployer une conductance

ajustable. Une opŽration consiste ˆ placer un positionnement de la vanne de conduc-

tance pour respecter lÕobjectif de mesurer des pressions de rŽfŽrences de 1µPa et

1 mPa tout en vŽriÞant les conditions expŽrimentales (cf. 6) de faisabilitŽ de sa

mŽthode.

Une fois la vanne de Òconductance variableÓ positionnŽe, le rapport de pressions

est propre ˆ lÕinstallation. Ce rapport est dŽterminŽ ˆ lÕaide de manom•tres ˆ bille
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tournante (SRG) pour des pressions relativement ŽlevŽes de 1.10!2 Pa ˆ 0,1 Pa

dans le volume 1 et de 1.10!4 Pa ˆ 1.10!3 Pa dans le volume de rŽfŽrence. Il faut

faire attention ˆ bien di!Žrencier la pressionp2 mesurŽe par un manom•tre ˆ bille

tournante et la pressionpref dŽÞnie par lÕŽquation 3.15.

Depuis 2011, le laboratoire dispose dÕun ßuxm•tre ˆ pression constante dŽ-

veloppŽe par F. Boineau [3] capable de gŽnŽrer des ßux de 1.10!8 Pa.m3.s!1 ˆ

1.10!3 Pa.m3.s!1 avec une incertitude relative Žlargie(k = 2) de lÕordre de 1,0 %..

Le but de ce mŽmoire est dÕutiliser ce ßuxm•tre en dŽÞnissant lÕincertitude associŽe

ˆ Q puis de dŽterminerCv suivant lÕŽquation :

Cv =
Q

(p1 ! p2)
. (3.20)

Ainsi, la pression de rŽfŽrence est obtenue par la mesure deQ, la mesure deCv

et la mesure de rapport de pressionRp = p1/ p2 dans les domaines de pression dŽcrits

au 6 :

pref =
Q

Cv á(Rp ! 1)
. (3.21)

Les param•tresCv et Rp sont matŽrielement issus de lÕenceinte de mesures XHV-

RIBER (via la position de la vanne de conductance). Les chapitres suivants prŽ-

sentent les deux moyens dÕŽtalonnage pour la mise en place de lÕexpansion : lÕenceinte

XHV-RIBER et le ßuxm•tre gazeux ˆ pression constante.
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Chapitre 4

LÕenceinte dÕŽtalonnage XHV-RIBER

LÕenceinte dÕŽtalonnage et dÕŽtude, dŽnommŽe XHV-RIBER, a ŽtŽ rŽalisŽe en

1998 par la sociŽtŽ fran•aise RIBER (dispositif ÞnancŽ par le BNM-LNE).

Les mesures prŽsentŽes dans ce mŽmoire ont toutes ŽtŽ e!ectuŽes avec ce moyen.

Son fonctionnement est prŽsentŽ dans ce chapitre, illustrŽ par les Þgures 4.1 et 4.2. A

lÕŽquilibre de pressions dynamique, les molŽcules sont injectŽes dans le b‰ti ˆ travers

la vanne de micro-fuiteVMF et le ßux gazeux est mesurŽ par le ßuxm•tre prŽsentŽ

dans le chapitre suivant. Il sÕagit de lÕapplication pratique du schŽma de principe

reprŽsentŽ par la Þgure 3.3. Les molŽcules sont ŽvacuŽes par lÕintermŽdiaire dÕune

pompe turbo-molŽculaire. La vanne de Òconductance variableÓVCv placŽe entre deux

volumes permet de gŽnŽrer les rapports de pressions nŽcessaires ˆ la mŽthode de

lÕexpansion continue.

4.1 Description gŽnŽrale

Le volume supŽrieur dÕenviron60 l, notŽ Vol-1, est muni de six connexions placŽes

dans le m•me plan horizontal. Des Žtudes ont dŽmontrŽ dÕune part, la validitŽ de

lÕhypoth•se du plan de la zone dÕŽquipression au niveau des raccords situŽs dans le

m•me plan horizontal et, dÕautre part, la continuitŽ des rŽsultats obtenus lors du

basculement entre lÕŽquilibre de pression dynamique et statique [18]. Des Žtalonnages

par comparaison directe y sont rŽalisŽs entre 1µPa et 10 Pa avec des Žquilibres de

pressions statiques pour des pressions supŽrieures ˆ 0,1 Pa. Le second volume, Vol-2,
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Figure 4.1 Ð SchŽma de lÕenceinte XHV-RIBER

Le volume, Vol-1 est destinŽ aux mesures en ultra vide par expansion statique
ou par comparaison directe. Le volume, Vol-2 est destinŽ ˆ lÕextrapolation vers
lÕutravide par la mŽthode dÕexpansion continue. Le volume, Vol-3 est destinŽ
ˆ lÕextrapolation vers lÕextr•me ultravide par la mŽthode de double expansion
continue. La vanneVCv est variable et permet dÕisoler les volumes Vol-1 et Vol-
2. Les vannesVP I et VP T M sont des vannes tout ou rien qui permettent dÕisoler
les pompes de leur volume respectif. La vanneVC est une vanne perforŽe, soit
une conductance Þxe. Tous les piquages sont ˆ brides tournantes DN 40 CF.
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4.1. DESCRIPTION GƒNƒRALE

situŽ sous Vol-1 est dŽdiŽ aux mesures dans le domaine de lÕultravide. Ce volume

a la forme dÕun ÒTÓ de 200 mm de diam•tre muni de deux connexions. Le c™tŽ

haut du ÒTÓ est reliŽ au Vol-1, le c™tŽ bas du ÒTÓ est reliŽ au groupe de pompage

turboÐmolŽculaire et la troisi•me partie du ÒTÓ est reliŽe au volume 3, notŽe Vol-3.

Ce troisi•me volume est un manchon de 150 mm de diam•tre connectŽ ˆ une pompe

ionique.

La vanne ˆ tiroir de Òconductance variableÓVCv mesure 200 mm de diam•tre et

est situŽe entre Vol-1 et Vol-2. Lorsque la vanneVCv est fermŽe, il est possible dÕef-

fectuer dans Vol-1 des mesures statiques par comparaison directe ou bien dÕutiliser

la mŽthode de lÕexpansion statique. Elle permet Žgalement de crŽer une conductance

entre Vol-1 et Vol-2, dont la valeur dŽpend de sa fermeture. La qualiÞcation de cette

vanne ˆ conductance variable est primordiale pour e!ectuer des mesures par expan-

sion continue. La vanneVC est une vanne ˆ tiroir percŽe situŽe entre Vol-2 et Vol-3.

A terme, ce diaphragme doit permettre dÕe!ectuer une double expansion continue.

Les vannesVP T M et VP i permettent dÕisoler respectivement le groupe de pompage

turbo-molŽculaire et la pompe ionique.

Le dŽgazage des parois internes de lÕenceinte rend extr•mement di"cile lÕobten-

tion de la pression limite de lÕordre de 1.10!8 Pa. Pour y parvenir, des traitements

spŽciaux ont ŽtŽ rŽalisŽs d•s la conception de lÕinstallation. Tout dÕabord, lÕacier

inoxydable inox 304L, qui constitue le b‰ti, a subi un dŽcapage ultrasonique, suivi

dÕun polissage Žlectrolytique. De mani•re ˆ Žliminer les gaz adsorbŽs, le b‰ti a ŽtŽ

ŽtuvŽ, sans les vannes, ˆ 800¡C durant quarante huit heures.

Au laboratoire, une attention particuli•re sur la propretŽ des Žquipements et

le souci dÕŽviter toute remise ˆ la pression atmosphŽrique inutile compl•tent un

syst•me dÕŽtuvage limitŽ ˆ 150¡C pour ne pas endommager les vannes ˆ tiroir.

Apr•s quelques jours dÕŽtuvage, et au moins deux semaines de pompage ionique et

turbo-molŽculaire, on obtient une pression limite de lÕordre de 1.10!7 Pa. En tout il

faut environ un mois pour obtenir une pression limite de lÕordre de 1.10!8 Pa apr•s

une remise du b‰ti ˆ la pression atmosphŽrique [6].
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4.2. LA VANNE DE ÒCONDUCTANCE VARIABLEÓ
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Figure 4.2 Ð ReprŽsentation photographique de lÕenceinte dÕŽtalonnage

4.2 La vanne de Òconductance variableÓ

Lors de la conception de lÕenceinte XHV-RIBER, la problŽmatique principale

fut de sŽparer le Vol-1 et le Vol-2 par une vanne assurant lÕutilisation du b‰ti en

expansion statique et en expansion dynamique. Une vanne ˆ tiroir de Òconductance

variableÓVCv a ŽtŽ choisie pour rŽpondre ˆ ce cahier des charges. Cette vanne est

rŽglable gr‰ce ˆ une molette sur laquelle est placŽ un vernier o• il est possible de lire

la position de deux aiguilles. Une aiguille noire indique le nombre de tours e!ectuŽs

par la molette et une aiguille rouge la fraction de tour ˆ la position entre deux tours

(cf. Þgure 4.3). La rŽsolution du vernier est de 0,01 tour, or si un opŽrateur choisit

la surface de lÕaiguille comme rŽsolution, elle est amŽliorŽe ˆ 0,002 tour. Les Žtudes

rŽalisŽes par F. Baron [6] ont montrŽ la nŽcŽssitŽ dÕavoir un codeur angulaire ˆ dŽtec-

tion optique (celui choisi par le laboratoire est de marque Ivo GXM2H) permettant

une meilleure rŽsolution (8192 pas par tour sur 4096 tours soit une rŽsolution de

10!4 tour) et donc une meilleure reproductibilitŽ du placement de la vanne. A la
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4.2. LA VANNE DE ÒCONDUCTANCE VARIABLEÓ

section sera prŽsentŽe 6.4, une Žtude e!ectuŽe pour dŽÞnir la reproductibilitŽ de la

position de la vanne de Òconductance variableÓ via les codeurs.

Malheureusement, aucune photographie de la position de la vanne de Òconduc-

tance variableÓ nÕa ŽtŽ prise avant lÕassemblage des deux volumes. En revanche, le

constructeur ˆ fourni deux photographies du m•me type de vanne ˆ tiroir (RŽfŽ-

rence : RIBER mod•le VME CF) 200). La Þgure 4.3 reprŽsente cette vanne sur deux

positions di!Žrentes, 3 tours et 4 tours ainsi que la lecture indiquŽ par le vernier.
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Figure 4.3 Ð ReprŽsentation photographique de la vanneVCv et de son syst•me de
lecture

La photograhie montre que la mesure dimensionnelle de la surface de conduction

de la conductance nÕest pas rŽalisable compte tenu de sa gŽomŽtrie.
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4.3. LE SYSTéME DE POMPAGE

4.3 Le syst•me de pompage

Le syst•me de pompage est dissociŽ en deux sous-ensembles. Sur le Vol-2, le

laboratoire poss•de une pompe turbo-molŽculaire Alcatel ATP 900 et une pompe

molŽculaire s•che associŽes ˆ une pompe primaire ˆ membrane Adixen Drytel 1025.

Sur le Vol-3 le laboratoire dispose dÕune pompe ionique de Hall (Riber PEG 20003)

qui, malheureusement, nÕest pas fonctionnelle et ne sera donc pas utilisŽe dans cette

Žtude.

La pompe qui nŽcessite le plus dÕattention est la pompe turbo-molŽculaire Alcatel

ATP 900. CÕest elle qui rŽalise le pompage nŽcessaire et permanent du volume 2.

Sa vitesse de pompage de lÕordre de 900 L.s!1 soit 0,9 m3.s!1 pour des pressions

infŽrieures ˆ 4,0.10!2 Pa et pour de lÕazote. De mani•re gŽnŽrale une pompe turbo-

molŽculaire est constituŽe dÕune turbine molŽculaire qui comprime le gaz, donc les

molŽcules, par transfert dÕŽnergie cinŽtique entre les pales dÕun rotor tournant ˆ

grande vitesse (900 tour.s!1 ). Le rotor modiÞe la trajectoire de la molŽcule pour la

faire rebondir sur une ailette du stator dont lÕorientation des ailettes est opposŽe ˆ

celle du rotor ; cÕest la di!Žrence de vitesse qui permet dÕŽvacuer les molŽcules. La

Þgure 4.4 permet de mieux comprendre le fonctionnement :

Figure 4.4 Ð Principe de fonctionnement.

Puisque la pompre ATP 900 fonctionne pour une pression dÕŽvacuation infŽrieure

ˆ 0,1 Pa ; il est nŽcessaire de lÕassocier ˆ une pompe ˆ vide primaire, dont la pression
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4.3. LE SYSTéME DE POMPAGE

limite est infŽrieure de lÕordre de 1.10!1 Pa. Les pompes ˆ palettes ˆ bain dÕhuile

sont robustes et leur pression limite est de lÕordre de 0,1 Pa. Elles permettent de

prŽ-vider une installation rapidement mais la prŽsence dÕhuile risque de polluer lÕins-

tallation. Apr•s quelques recherches et essais [6], nous avons dŽcidŽ dÕutiliser plust™t

une pompe ˆ membrane associŽe ˆ une pompe molŽculaire (Adixen D1025). Cette

solution permet dÕamŽliorer les performances de la pompe Alcatel ATP 900, puisque

la pression ˆ son refoulement est de lÕordre de 1,0.10!3 Pa, soit deux ordres de gran-

deurs infŽrieur ˆ celle de la pompe ˆ palettes et tout en conservant un pompage sec.

La pression limite obtenue du groupe de pompage ainsi constituŽ est infŽrieure ˆ

1.10!7 Pa au bout de quelques semaines de pompage, avec Žtuvage.

En rŽgime molŽculaire, la pression limite dŽpend essentiellement des caractŽris-

tiques de lÕinstallation et du diam•tre de la pompe. En e!et, la vitesse de pompage

est dŽpendante de la pression, dÕo• la necessitŽ de lÕassocier ˆ une pompe dÕŽvacua-

tion (Adixen D1025) ; les mesures e!ectuŽes ne seront donc valables que pour cette

conÞguration.
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Chapitre 5

Le ßuxm•tre gazeux ˆ pression
constante

Le ßuxm•tre gazeux ˆ pression constante a ŽtŽ con•u en 2010 par le laboratoire

pour la mise en Ïuvre de lÕexpansion continue. Le ßux gazeux mesurŽ par ce dis-

positif peut •tre rentrant ou sortant. LÕutilisation du ßuxm•tre a ŽtŽ Žtendue aux

mesures de dŽbit de fuite sÕŽcoulant vers la pression atmosphŽrique. Le dŽveloppe-

ment et les amŽliorations apportŽes pour cette autre utilisation ont permis de rŽaliser

les calculs dÕincertitude de ßux gazeux [3][19] (cf. section 6.3). Dans ce chapitre et ˆ

lÕaide du schŽma fonctionnel du ßuxm•tre ˆ pression constante (cf. Þgure 5.2) nous

prŽsenterons la gŽnŽration de ßux gazeux (I), le pilotage (II), la mesure de la pres-

sion de rŽfŽrence (III) et la gŽnŽration de pression (IV) au sein du ßuxm•tre dans

le cadre de lÕexpansion continue. Au prŽalable, quelques notions sur le principe de

fonctionnement du ßuxm•tre sont exposŽes via la Þgure 5.1.

Le ßuxm•tre gazeux ˆ pression constante est constituŽ dÕun volume de mesure

(Vol-M ) duquel sÕŽchappe un ßux gazeuxQ. Ainsi, le ßuxm•tre nŽcessite de possŽder

une gŽnŽration de ßux gazeux activŽe par la vanneV MF (I). Le gaz qui sÕŽchappe fait

varier la pressionp0. LÕŽcoulement de ce gaz est dirigŽ vers lÕextŽrieur du volume de

mesure. Pour maintenir la pressionp0 constante, un dispositif de variation du volume

de mesuredV constant en fonction du temps est nŽcessaire. Ce sont les pistons 1

et 2 qui permettent une variation de ce volume. (Notons que sur la Þgure 5.1 un

seul piston est reprŽsentŽ). A condition que la tempŽratureT soit constante, le ßux
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Figure 5.1 Ð Principe de fonctionnement du ßuxm•tre gazeux ˆ pression constante
et volume variable(avec lÕaimable autorisation de F. Boineau)

gazeuxQ (T) est donnŽ par lÕexpression :

Q (T) =
d(p áV)

dt
, (5.1)

soit ˆ la pression constantep0 :

Q (T) = p0 á
dV
dt

. (5.2)

Le ßux gazeux mesurŽ est le produit de la pression de travailp0 par la variation

temporelle du volume de mesure engendrŽe par le dŽplacement du piston.

LÕobjectif est de maintenir la pressionp0 constante en compensant par une dimi-

nution du volume de mesure. CÕest le dŽplacement du piston qui permet de maintenir

la di!Žrence de pression, notŽe! p, Žgale ˆ 0. Quand la vanneV RM est ouverte, le

volume de mesure et le volume de rŽfŽrence sont ˆ la m•me pressionp0 = pR . Ë la

fermeture de la vanne VRM , la pression dans le volume de mesure diminue car un

ßux gazeux est gŽnŽrŽ. Cette diminution est mesurŽe par le signal! p du manom•tre

CDG R-M. Le syst•me de rŽgulation pilote le piston ˆ une vitessev0 compensant

exactement le ßux gazeux et maintenant ainsi la pressionp0 constante dans le vo-
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5.1. GƒNƒRATION DE FLUX GAZEUX (I)

lume de mesure(!p = 0) . Le ßux gazeux est calculŽ ˆ partir de lÕŽquation 2.4 en

fonction de la pressionp0, la sectionS et la vitesse de pilotagev0 du piston utilisŽ :

Q = p0 áS áv0. (5.3)

Le schŽma de la Þgure 5.2 reprŽsente en dŽtail une vue fonctionnelle du ßuxm•tre.

5.1 GŽnŽration de ßux gazeux (I)

Une mŽthode simple pour gŽnŽrer un ßux est de connecter deux volumes ˆ des

pressions di!Žrentes et sŽparŽs par une conductance. Dans le cas o• les pressionsp0

et p1 sont maintenues constantes, un ßux gazeuxQ constant appara”t entre les deux

volumes Žgal ˆ (cf. Žquation 1.16) :

Q = CMF á(p0 ! p1) . (5.4)

Ainsi en agissant sur la variation de pression(p0 ! p1) ou sur la valeur de la conduc-

tance CMF , on peut faire varier le ßux gazeux. Dans le cadre de la mesure par

expansion continue, la pressionp0 est celle qui r•gne dans le volume de mesure

(Vol-M ) et p1 la pression au sein du volume 1 de lÕenceinte XHV-RIBER.

Les Žtudes prŽcŽdentes menŽes par le laboratoire [6] ont permis de dŽterminer

la gamme de ßux nŽcessaire pour lÕŽtablissement de la mŽthode. En e!et, la vi-

tesse de pompage estimŽe au niveau du volume 2 (cf. Þgure 3.3) est de lÕordre de

0,6 m3ás!1 . En reprenant lÕŽquation 3.14 et en dŽÞnissant le domaine de pression

souhaitŽ entre 1,0.10!7 Pa et 1,0.10!2 Pa dans Vol-2, on peut estimer les ßux gazeux

qui correspondent ˆ ce domaine de pressions soit :

6 á10!8 Pa.m3.s!1 < Q < 6 á10!3 Pa.m3.s!1 (5.5)

Lors de la conception, le ßuxm•tre a ŽtŽ rŽalisŽ aÞn de couvrir une gamme de

mesures de 1.10!8 Pa.m3.s!1 ˆ 1.10!3 Pa.m3.s!1 . Pour modiÞer la valeur du ßux
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5.1. GƒNƒRATION DE FLUX GAZEUX (I)

Figure 5.2 Ð Vue fonctionnelle du banc ßuxm•tre gazeux(avec lÕaimable autorisation

de F. Boineau)

(I) GŽnŽration du ßux gazeux ; (VMF ) : vanne de micro-fuite ; (MMF) : moteur pas ˆ pas associŽ

au positionnement deVMF ; (Codeur MF) : codeur angulaire absolu associŽ ˆ lÕindication

dÕouverture deVMF .

(II) Mesure des pressionsp0 et pR ; (CDG1) : manom•tre capacitif absolu dÕŽtendue 100 Pa ;

(CDG2) : manom•tre capacitif absolu dÕŽtendue 10 kPa ; (ManN) : manom•tre numŽrique ˆ

quartz dÕŽtendue 130 kPa ; (VCDG 1 et VCDG 2) : vannes ˆ sou! et manuelles dÕisolement des

manom•tres CDG ; (VManN ) : vanne ˆ sou! et pneumatique dÕisolement du manom•tre ManN

(III) Pilotage et mesure de la variation de volume ; (CDG R-M) : manom•tre capacitif di"Žrentiel

dÕŽtendue 100 Pa ; (Vol-M) : volume de mesure ; (Vol-R) : volume de rŽfŽrence ; (Vol-Mad) :

volume additionnel au volume de mesure ; (Piston1) : piston) 20 mm ; (Piston2) : piston ) 5

mm ; (M1 et M2) : moteurs pas ˆ pas de pilotage en vitesse des pistons 1 et 2 ; (Codeur1 et

Codeur2) : codeurs angulaires absolus associŽs ˆ la mesure du dŽplacements des pistons 1 et 2 ;

(Pt100-1 ˆ 3) : sondes de tempŽrature ; (V1 ˆ V 3) : vannes ˆ sou! et pneumatiques ; (VR ! M ) :

vanne ˆ sou! et manuelle dÕisolement entre Vol-M et Vol-R ; (AR M) : actionneur pneumatique

rotatif associŽ ˆ la vanneVR ! M ; (VM ! Mad ) : vanne ˆ sou! et pneumatique de modulation en

capacitŽ du volume de mesure.

(IV) GŽnŽration de pression ; (Vol-T) : volume tampon ; (PPS) : pompe primaire s•che ; (PTM) :

pompe turbo-molŽculaire ; (V4) : vanne micro-fuite de dosage ; (V5) : vanne dÕisolement ˆ tiroir ;

(V 6) vanne ˆ diaphragme ; (ManV) : jauge ˆ vide Pirani-Penning.
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5.2. MESURE DE LA PRESSIONP0 ET PR (II)

gazeux donc la valeur de de la conductanceCMF , il a ŽtŽ choisi une vanne de mi-

cro fuite, VMF , adaptŽe ˆ lÕultra-vide (Granville-Phillips, type 203) pour laquelle

tous les ŽlŽments en contact avec le gaz sont en acier inoxidable 304L. DÕapr•s les

donnŽes constructeur communiquŽes ont doit pouvoir rŽgler la conductance entre

1á10!16 m3ás!1 et 4á10!4 m3ás!1 (donnŽe pour de lÕazote) par rotation dÕune mol-

lette. Un codeur angulaire ˆ dŽtection optique (Ivo GXM2H) a ŽtŽ placŽ sur lÕaxe

de la molette aÞn de repŽrer les positions de cette vanne.

5.2 Mesure de la pression p0 et pR (II)

AÞn de couvrir toute la gamme de ßux gazeux et dÕŽtalonner le dispositif, il est

nŽcessaire de dŽterminer la pression de travail(p0 = pR) (6.2.1). Elle est mesurŽe ˆ

lÕaide de deux manom•tres de pression absolue : un manom•tre ˆ membrane capaci-

tive CDG (MKS Instruments 690A) dÕŽtendue 10 kPa et un manom•tre numŽrique

de pression absolue de type rŽsonnant dÕŽtendue 130 kPa (Druck, DPI 142) (cf.an-

nexe C.4). Pour observer les variations de la pressionp0 dans le volume de mesure

avec la meilleure rŽsolution possible, nous associons un manom•tre de pression dif-

fŽrentielle ˆ membrane capacitive dÕŽtendue 100 Pa (MKS Instruments, type 616),

identiÞŽ CDG R-M. Un volume intermŽdiaire fermŽ, dit volume de rŽfŽrence, main-

tient une pression de rŽfŽrencepR initialement Žgale ˆp0 et le manom•tre CDG R-M

fournit au syst•me de rŽgulation la di!Žrence de pression entre le volume de mesure

et le volume de rŽfŽrence! p = p0 ! pR avec une rŽsolution de 0,001 Pa. Une vanne

ˆ sou# et permet de connecter le volume de mesure avec le volume de rŽfŽrence aÞn

de relever le zŽro initial et Þnal du manom•tre CDG R-M.

5.3 Pilotage et mesure de la variation du volume de
mesure (III)

Le ßux gŽnŽrŽ par le piston est Žgal au ßux sortant du volume de mesure (cf.

Žquation 5.3)QP ist = ! Q. Ainsi mesurer le ßux gazeux revient ˆ asservir le signal
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5.3. PILOTAGE ET MESURE DE LA VARIATION DU VOLUME DE MESURE
(III)

du manom•tre di!Žrentiel " p ˆ zŽro en actionnant le piston ˆ la vitesse adŽquate,

compensant exactement le ßux gazeux ˆ mesurer. Cependant, cette approche reste

di"cilement rŽalisable. En revanche Joustenet al. [20] ont montrŽ une autre ap-

proche qui consiste ˆ laisser varier le signal de sortie" p en dents de scie entre deux

seuils " pmin et " pmax , o• la valeur absolue des seuils" pmin et " pmax respecte

|"p| < 10!3 áp0. Ces seuils sont dŽÞnis au prŽalable avec comme limite dÕ•tre com-

pris entre -100 Pa et 100 Pa. Lorsque les deux volumes, de mesure et de rŽfŽrence,

sont isolŽs par la vanne de fermetureVRM , le ßux sÕŽchappant fait diminuer la pres-

sion dans le volume de mesure. La valeur" p diminue jusquÕau seuil" pmin . Un

automate actionne le piston avec une vitesse su" sante pour que le signal" p cro”t

jusquÕ au seuil" pmax . Le piston est arr•tŽ et le signal" p dŽcro”t de nouveau. Cette

phase est rŽpŽtŽe jusquÕˆ ce que le dŽplacement du piston(x2 ! x1) soit de lÕordre de

10 mm. Les instantst1 et t2, pour lesquels le signal" p est nul sont reportŽs sur lÕen-

registrement du dŽplacement du piston et correspondent au dŽplacement(x2 ! x1)

reprŽsentŽ par la Þgure 5.3. Sur cet intervalle, la pression est Žgale en moyenne ˆp0.

A la tempŽrature T supposŽe constante, le ßux gazeux est donnŽ par lÕexpression :

Q = p0 áS á
!

x2 ! x1

t2 ! t1

"
. (5.6)

La vitesse du pistonvpist est ÞxŽe de telle sorte que le ßux gazeux gŽnŽrŽ par le

piston QP ist ˆ lÕinterieur du volume de mesure, permette la rŽgulation en dents de

scie entre les paliers" pmin et " pmax et soit de k0 fois le ßux gazeux ˆ mesurerQ,

soit :

Qpist = k0 áQ, (5.7)

De plus, pour un ßux gazeuxQ ˆ gŽnŽrer, le ßux gazeux parasite dÕorigine ther-

mique [3, 19] a ŽtŽ estimŽ pour une vitessevpist de 90µmás!1 et un facteur k0 Žgal ˆ

2, ce qui conditionne la valeur de la pressionp0 . Pour dŽÞnir la pression de travail

p0 du ßuxm•tre, on regarde la valeur du ßux gazeux que lÕon souhaite gŽnŽrer dans

la gamme 1.10!8 Pa.m3.s!1 ˆ 1.10!3 Pa.m3.s!1 . Ë partir des valeurs devpist et k0 ,
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5.3. PILOTAGE ET MESURE DE LA VARIATION DU VOLUME DE MESURE
(III)

Figure 5.3 Ð RŽgulation de la variation de pression en dents de scie

Sur ce graphique, la di!Žrence de pression" p et la position du piston sont reprŽ-
sentŽs sur une m•me Žchelle de temps.En phase (1), apr•s fermeture de la vanne
VR!M , le ßux gŽnŽrŽ sÕŽchappe du volume de mesure, "p diminue jusquÕau
premier seuil" pmin . Le piston est immobile. En phase (2) lÕautomate pilote le
piston ˆ vitesse constante ce qui a pour e!et de comprimer le gaz dans le vo-
lume de mesure et dÕaugmenter" p jusquÕau seuil" pmax . Lorsque" p devient
supŽrieur ˆ" pmax , lÕautomate stoppe le piston et les phases dŽcrites prŽcŽdem-
ment sont rŽitŽrŽes jusquÕˆ ce que lÕopŽrateur dŽcide dÕarr•ter le processus de
mesure. Le tempst1 correspond au premier passage ˆ zŽro du signal" p, piston
actionnŽ ; la position du piston ˆ lÕinstantst1 est x1. Le temps t2 correspond
au dernier passage ˆ zŽro du signal!p, piston actionnŽ ; la position du piston
ˆ lÕinstantt2 est x2.
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5.4. GƒNƒRATION DE PRESSION (IV)

la pressionp0 est calculŽe dÕapr•s les Žquations 5.3et 5.7 :

p0 = k0 á
Q

S ávpist
. (5.8)

Des calculs prŽliminaires ont donc ŽtŽ e!ectuŽs aÞn de dŽÞnir la pression de

travail p0 pour chaque palier destinŽ ˆ la mesure par expansion continue (cf. section

6.2.1). Les paliers de pression de travailp0 du ßuxm•tre sont compris entre 250 Pa

et 130 kPa. Une foisp0 dŽterminŽe, le choix du piston et celui du volume de mesure

sont e!ectuŽs pour amŽliorer la sensibilitŽ de la mesure du ßuxm•tre.

Une gamme de mesure thŽorique du ßuxm•tre a pu •tre dŽÞnie pourk0 = 2,0

et une vitesse du pistonvpiston = 90 µm.s!1 . Les calculs prŽliminaires ont montrŽ

que la pression de travailp0 est comprise entre 250 Pa et 130 kPa. Si lÕon reprend

lÕŽquation 5.8, les limites de ßux gazeux thŽoriques, pour le piston 5 et pour le piston

20 sont dŽcrites suivant le tableau 5.1.

Table 5.1 Ð Limites des ßux gazeux thŽoriques, en fonction des pistons.

Qmin Qmax

(Pa.m3.s!1 ) (Pa.m3.s!1 )
Piston 5 2,1.10!7 1,2.10!4

Piston 20 3,6.10!6 1,8.10!3

On remarque que la zone de recoupement entreQmax du piston 5 et Qmin du

piston 20 est de lÕorde de deux dŽcades. La comprŽhension dÕautres ŽlŽments mŽtro-

logiques permettra de mieux redŽÞnir cette zone de recoupement (cf. section 6.3.2).

5.4 GŽnŽration de pression (IV)

Un volume tampon dÕune capacitŽ dÕenviron 25 L associŽ ˆ un groupe de pompage

turbo-molŽculaire (pompe primaire s•che Alcatel, type ACP28 en sŽrie avec une

pompe turbo-molŽculaire Alcatel, type ATP100) et alimentŽ en gaz par une vanne

de dosage ˆ micro-fuite, assure dÕune part la fonction de gŽnŽration de la pression

de travail au palier souhaitŽ dans le ßuxm•tre gazeux et, dÕautre part la gŽnŽration

dÕun vide de lÕordre de 1,0.10!4 Pa pour mesurer les zŽros des manom•tres absolus
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Chapitre 6

Mesures de pression par la mŽthode
de lÕexpansion continue

Les conditions aux limites, lÕintroduction et le pompage du gaz, les volumes mis

en jeu et les caractŽristiques de la conductance sont des points qui doivent •tre Žtu-

diŽs avec attention. La section suivante en fait lÕŽtude. Apr•s avoir fait lÕanalyse des

conditions expŽrimentales, nous expliquerons dans ce chapitre explique le dŽroule-

ment des mesures expŽrimentales, puis les mesures des trois principaux param•tres

qui sont la mesure de ßux gazeuxQ, de la conductance Cv et du rapport de pression

Rp.

6.1 Conditions expŽrimentales dans le cadre de lÕex-
pansion continue

Avant de rŽaliser des mesures, il est nŽcessaire de dŽÞnir et de vŽriÞer les condi-

tions expŽrimentales pour la mise en place de la mŽthode de lÕexpansion continue. Il

a ŽtŽ vu ˆ la Þgure 1.3.2 quÕen rŽgime dÕŽcoulement molŽculaire les chocs contre la

paroi de la canalisation sont majoritaires. On consid•re que la rŽsistance ˆ lÕŽcoule-

ment du gaz est donc due aux chocs des molŽcules contre la paroi. Dans ce rŽgime

la conductance ne dŽpend pas de la pression. Le dispositif dÕŽtalonnage peut •tre

di!ŽrenciŽ en deux principaux Žlements : le ßuxm•tre gazeux et lÕenceinte de dÕŽta-

lonnage ŽtudiŽs dans le chapitre prŽcŽdent. Cependant, pour mettre en place cette
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6.1. CONDITIONS EXPƒRIMENTALES DANS LE CADRE DE LÕEXPANSION
CONTINUE

experimentation, quatre ŽlŽments sont requis : le syst•me dÕinjection (le ßuxm•tre),

lÕenceinte dÕŽtalonnage, la conductance et le syt•me de pompage [21].

6.1.1 Introduction du gaz

Le syst•me dÕinjection de gaz dans lÕenceinte doit introduire le gaz de mani•re ˆ

ne pas perturber la distribution des vitesses des molŽcules. Il sÕagit ici dÕune distri-

bution des vitesses maxwellienne (cf. annexe B). Une solution consiste ˆ installer un

dŽßecteur ˆ lÕavant du tube dÕentrŽe. Cette chicane emp•che le trajet direct des mo-

lŽcules de lÕentrŽe de gaz ˆ la sortie (oriÞce de la pompe). Il est Žgalement possible de

former le tube dÕentrŽe de telle sorte que les particules sÕŽchappant ne pertubent pas

la distribution des molŽcules. CÕest la mŽthode utilsŽe au LNE et qui emploi une

pipe dÕadmission (tube en forme de pipe).

6.1.2 Enceinte de mesure

La forme idŽale des volumes dÕŽtalonnage est sphŽrique, car elle minimise la sur-

face de contact avec les molŽcules. En pratique un cylindre de hauteur et de diam•tre

du m•me ordre de grandeur est le plus souvent utilisŽ et limite lÕencombrement. Le

diam•tre des chambres dÕŽtalonnage doit •tre bien supŽrieur ˆ celui de la conduc-

tance, le rapport des surfaces devant •tre de lÕordre de 1000. De plus, le rapport

entre le volume de lÕenceinte et le volume crŽŽ par les brides et raccord de connec-

tion doit •tre infŽrieur ˆ 50. EnÞn, les brides portant les jauges ˆ Žtalonner doivent

•tre orientŽes de telle sorte quÕil nÕexiste aucune interaction directe entre les jauges

ˆ Žtalonner, lÕentrŽe du gaz et lÕoriÞce de la pompe.

6.1.3 Conductance et vitesse de pompage

La condition principale est de sÕassurer que le libre parcours moyen! des mo-

lŽcules est tr•s petit devant les dimensions de la conductance(! # d) [21]. Dans

lÕŽtude prŽcŽdente [6], il a ŽtŽ calculŽ que pour un rapport de pression de lÕordre

de 100 et si lÕon consid•re la conductance comme un diaphragme, le diam•tred
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du trou nŽcessaire est de 9,4 mm. En revanche, la vanne de Òconductance variableÓ

utilisŽe dans cette Žtude (cf. la section 4.2) poss•de une surface de conduction de

la forme Òarc-ÞnÓ. Pour avoir un ordre de grandeur des distances dÕouverture mise

en jeu, lÕŽtude prŽalable a montrŽ que la fermeture de ce type de vanne correspond

au rapprochement de deux cercles. Le calcul a montrŽ que les diam•tres des deux

cercles se situent ˆ 3 mm lÕun de lÕautre. Cette surface de conduction reproduite en

annexe D montre que la distance la plus grande ˆ lÕintŽrieur de celle-ci est de lÕordre

de 50 mm.

Le libre parcours moyen! ˆ une tempŽrature T et une pression pest donnŽ par

[6] :

! =
k áT

&
2 á& áa2 áp

, (6.1)

o• le terme
&

2 á& áa2 correspond ˆ la section de choc e"cace dÕune molŽcule de

diam•tre a. Le rapport du libre parcours moyen au diam•tred de la canalisation

dŽterminer le rŽgime dÕŽcoulement. LorsquÕil est supŽrieur ˆ trois, le rŽgime est dit

molŽculaire(! < 3 ád). Pour de lÕazote ˆ 293 K eta=0,37 nm :

! =
6, 5 á10!3

p
. (6.2)

Ainsi, le libre parcours moyen! dŽpend de la pression ; or la condition dÕŽcoule-

ment en rŽgime molŽculaire est! > d . Choisissons la condition suivante! > 3 ád :

! =
6, 5 á10!3

p
> 3 ád, (6.3)

Pour respecter la condition dÕ•tre en rŽgime molŽculaire au niveau de la conduc-

tance, la pression doit •tre infŽrieure ˆ 4.10!2 Pa. Les mesures de pression rŽalisŽes

pour le calcul de la conductance seront rŽalisŽes ˆ des pressions infŽrieures ˆ 4.10!2

Pa. Ce qui correspond ˆ un libre parcours moyen de! > 150 mm.

LÕune des conditions nŽcessaires pour la mise en place de cette mŽthode est de

considŽrer la conductance tr•s petite devant la vitesse de pompage du volume 2, soit
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Cv # Svol 2 [2]. De plus, si la vitesse de pompage nÕest pas assez importante devant

la conductance et sÕil y a de possibles variations de tempŽratures, il peut exister

ce que lÕon appelle en anglais un Òback streaming factorÓ littŽralement en fran•ais

Òun facteur de retour de ruissellementÓ qui dŽpend de la pression et des propriŽtŽs

du gaz utilisŽ. De ce fait, une correction devra •tre appliquŽe ˆ la conductance. Ce

facteur correctif est souvent utilisŽ dans le cas de lÕextr•me ultra-vide. Dans le cas

de notre Žtude la condition principaleCv # Svol 2 est respectŽe.

La pression limite ou pression rŽsiduelle atteinte lors dÕun pompage a son impor-

tance. Elle conditionne le dŽbut de lÕexpŽrimentation et dŽpend essentiellement du

dŽgazage ˆ lÕintŽrieur de lÕenceinte. En e!et, elle est de lÕordre de 2.10!7 Pa, selon

les manom•tres HCG ; mais cette valeur dŽpend de la durŽe du pompage et de la

pression la plus ŽlevŽe atteinte avant la fermeture de la vanne de micro-fuiteVMF .

La mesure de la pression limite de lÕinstallation sÕe!ectue lorsqueVMF est fermŽe.

Il nÕy pas dÕinjection dÕazote et les molŽcules ionisŽes proviennent du dŽgazage du

b‰ti. LÕhypoth•se de la stabilitŽ du ßux de dŽgazage et de la vitesse de pompage

implique lÕinvariance de la pression limite.

LÕŽtude de la pression rŽsiduelle nŽcessite dÕutiliser un spectrom•tre de masse.

Malheureusement, puisque le n™tre est en cours de qualiÞcation, les mesures e!ec-

tuŽes seront donnŽes sous forme dÕhypoth•se. La molŽcule majoritaire est la vapeur

dÕeau, auquel sÕajoutent lÕhydrog•ne et le monoxyde de carbone.

DŽcidons alors dÕestimer le ßux de dŽgazage dans le Vol-1, par la mŽthode dÕac-

croissement de pression :

Q =
" p
" t

á(V ol1) á
293,15

T
+ Qres, (6.4)

o• #p / #t est la variation de pression en fonction du temps mesurŽe ˆ lÕaide dÕun

manom•tre ˆ bille tournante, T tempŽrature de lÕenceinte etQres ßux rŽsiduel de

lÕinstallation.

Lorsque les vannesVCv et VMF sont fermŽes, nous considŽrons quÕil nÕy a pas

de ßux gazeux dans le dispositif. Dans ce cas le ßux gazeux rŽsiduel est donnŽe par
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lÕŽquation :

Qres =
" p
" t

á(V ol1) á
293,15

T
, (6.5)

ˆ la tempŽrature de 293,15 K, et pour un volume Vol-1 = 65 L.

Nous trouvons un ßux rŽsiduel infŽrieur ˆ 1,0.10!8 Pa.m3.s!1 , ce qui correspond

ˆ une pression limite de lÕordre de 15 nPa, soit dix fois moins que celle mesurŽe

expŽrimentalement avec les manom•tres HCG. En posant lÕhypoth•se quÕun ßux de

dŽgazage soit le m•me pour le volume 2, nous calculons le ßux rŽsiduel en addition-

nant les volumes 1 et 2 avec les mesures prŽcŽdentes ( Vol-1 + Vol-2 = 100 L). Nous

dŽduisons alors une pression rŽsiduelle de lÕordre de 20 nPa.

6.1.4 Rapport de pressions

Comme la conductance, le rapport de pressions dÕune installation est propre au

dispositif. Ce rapport est calculŽ pour des pressions su"samment ŽlevŽes et mesu-

rables par les manom•tres SRG. De plus, le manuel de la pompe ADIXEN fournit

un graphique exposant ˆ partir de quelle pression la vitesse de pompage est supposŽe

constante (cf. annexe E). Elle est e!ectivement constante en dessous de 7,0 mPa.

Puisque, la pression dans le volume 2 nÕexc•de pas 5,0 mPa, les mesures pourront

•tre e!ectuŽes de 5,0 mPa ˆ 0,1 mPa. Pour des pressions infŽrieures ˆ 0,1 mPa la

stabilitŽ du manom•tre SRG nÕest pas acceptable, la rŽpŽtabilitŽ des mesures Žtant

de lÕordre de 5 %.

6.2 Mesures expŽrimentales

Cette section dŽcrit la mise en pratique des mesures par expansion continue et

Žnoncera les di!Žrentes Žtapes pour la mise en place dÕune nouvelle procŽdure. Nous

dŽÞnirons les di!Žrents param•tres intervenant dans lÕexpŽrience : le ßux gazeux

Q, la conductanceCv et le rapport de pressionRp. Nous calculerons ensuite les in-

certitudes sur ces composantes. Une speciÞcitŽ de la mise en Ïuvre de la mŽthode
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de lÕexpansion continue par notre Žquipe est le fait dÕutiliser une conductance va-

riable ; nous caractŽriserons en dŽtail sa rŽpŽtabilitŽ sur plusieurs jours ainsi que la

reproductibilitŽ de son positionnement.

6.2.1 Calculs prŽliminaires

Des calculs prŽliminaires sont nŽcessaires pour Þxer lÕordre de grandeur des pa-

ram•tres relatifs au ßuxm•tre gazeux et ˆ la mesure de pressions de rŽfŽrence. Le

param•tre initial est la vitesse de pompageSvol 2 = 0, 532 m3.s!1 (valeur calculŽe ˆ

la section 3.5.1 [6]). Ainsi, ˆ partir des paliers de pressionp2 ˆ gŽnŽrer, on dŽduit

les valeurs de ßux gazeux par lÕŽquation 3.15. Puis, en prenant en compte les para-

m•tres optimum du ßuxm•tre (vpiston , k0, S cf. section 5.3), on calcule la pression

de travail p0 du ßuxm•tre gazeux suivant lÕŽquation 5.8. Suite aux rŽsultats pourp0,

les ŽlŽments associŽs au ßuxm•tre gazeux tels que le piston de travail, le volume de

mesure et le manom•tre sont choisis. Le tableau ci-dessous 6.1 donne ces rŽsultats

des calculs thŽoriques et le choix des ŽlŽments adŽquats ˆ une mesure de ßux gazeux.

6.2.2 Optimisation des param•tres de mesure et synchroni-
sation des moyens

Les mesures initiales ont permis dÕadapter et dÕoptimiser les param•tres. Le

rapport de pressionsRp est dŽterminŽ entre pour une pressionp2 comprise entre

2,0.10!3 Pa et 5,0.10!3 Pa. Les trois paliers de mesure en dessous de 1,0µPa per-

mettront dÕobserver un Žventuel dŽcalage du zŽro dÕun capteur ˆ Žtalonner.

Les seuils" pmin et " pmax 5.3 ont ŽtŽ choisis de sorte que les montŽes et les

descentes (nombre de pŽriodes de variations du signal" p) soient su" santes pour

dŽterminer le rapport(x2!x 1/ t2 !t 1), pour un dŽplacement de 10 mm. Cette Žvolution

en dents de scie, donnŽe pour un dŽplacement de 10 mm a une durŽe notŽetQ. Les

manom•tres ˆ bille tournante MNA SRG2 MKS2 et MNA SRG2 MKS4, mesurant

respectivement les pressionsp1 et p2, ont un temps dÕintŽgration ou dÕŽchantillonnage

di!Žrents selon la dŽcade de mesure. Pour une mesure, un minimum de cinq acqui-
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Table 6.1 Ð Param•tres thŽoriques du ßuxm•tre gazeux

Palier p2 Q = p2 áSvol 2 p0 = k0 á Q
Sávpist

Piston Manom•tre Volume

n¡ (Pa) (Pa.m3.s! 1) (Pa) (mm) (cm3)

1 4,0 á10! 7 2,1 á10! 7 239

5

CDG-2

46

2 5,0 á10! 7 2,7 á10! 7 298

3 8,0 á10! 7 4,3 á10! 7 477

4 1,0 á10! 6 5,3 á10! 7 597

5 2,0 á10! 6 1,1 á10! 6 1193

6 5,0 á10! 6 2,7 á10! 6 2984

7 7,0 á10! 6 3,7 á10! 6 4177

8 1,0 á10! 5 5,3 á10! 6 5967

9 2,0 á10! 5 1,1 á10! 5 11935

10 5,0 á10! 5 2,7 á10! 5 29837

ManN

11 7,0 á10! 5 3,7 á10! 5 41771

12 1,0 á10! 4 5,3 á10! 5 59673

13 2,0 á10! 4 1,1 á10! 4 119346

14 5,0 á10! 4 2,7 á10! 4 18822

20 164

15 7,0 á10! 4 3,7 á10! 4 26350

16 1,0 á10! 3 5,3 á10! 4 37643

17 2,0 á10! 3 1,1 á10! 3 75287

18 3,0 á10! 3 1,6 á10! 3 112930

19 4,0 á10! 3 2,1 á10! 3 150573

20 5,0 á10! 3 2,6 á10! 3 188217
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sitions est prŽconisŽ par le constructeur (MKS). On notetSRG, le temps nŽcessaire

pour une mesure de pression avec les manom•tres SRG de lÕenceinte. CÕest pourquoi

la synchronisation des temps de mesure doit rŽpondre ˆ la conditiontQ % tSRG.

Le tableau 6.2 donne un exemple pour deux paliers de mesure de ßux gazeux. On

remarquera que pour des pressions infŽrieures ˆ 70µPa le ßuxm•tre est synchronisŽ

avec un manom•tre MNA SRG2 MKS2 pour (p1) et que pour des pressions supŽ-

rieures ˆ 70µPa la synchronisation sÕe!ectue avec les deux manom•tres MNA SRG2

MKS2 (p1) et MNA SRG2 MKS4 (p2).

Table 6.2 Ð Exemple du temps de mesure pour deux paliers dÕŽtalonnage.

MNA SRG2 MKS2 (p1) MNA SRG2 MKS4 volume 2 (p2) Temps de mesure

p1 NAcq t i tSRG p2 NAcq t i tSRG
du ßux Gazeux

tQ

(Pa) (s) (s) (Pa) (s) (s) (s)

1,0 á10! 4 8 25 200 200

2,0 á10! 2 10 15 150 2,0 á10! 4 6 25 150 150

avec, p1 la pression mesurŽ dans le volume 1 etp2 la pression mesurŽ dans le
volume 2.NAcq correspond au nombre dÕacquisition pour une mesure compl•te.
t i correspond au temps dÕintŽgration du manom•tre utilisŽ pour une acquisition
et tSRG le temps pour une mesure compl•te ˆ avec un manom•tre SRG.

Ainsi, les param•tres du ßuxm•tre gazeux tels que, la pression de travailp0,

la vitesse du piston et les seuils" pmin et " pmax , ont ŽtŽ adaptŽs pour optimiser

les temps de mesure. Rappelons que la valeur absolue des seuils" pmin et " pmax

respecte|"p| < 10!3 áp0.

DÕapr•s lÕŽquation 3.8, le rŽglage de la conductanceCMF Þxe la valeur du ßux

gazeuxQ pour p0 donnŽ. Il su"t donc pour gŽnŽrer un palierp2 de rŽglerp0 (ˆ lÕaide

du tableau 6.1), puis dÕouvrir la vanne de micro-fuiteVMF jusquÕˆ lÕobtention dep2

sur le manom•tre ˆ Žtalonner en tenant compte dÕun Žventuel o!set de celui-ci. Apr•s

quelques minutes de stabilisation, le ßux gazeuxQ peut •tre mesurŽ grossi•rement

avec la mŽthode de remontŽe de pressions dans le volume de mesure du ßuxm•tre ˆ
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lÕaide du manom•tre CDG R-M :

Q = VM á
" p
" t

. (6.6)

Suivant la correspondance de cette valeur de ßux gazeux avec la pressionp0 (du ta-

bleau 6.1), lÕouverture de la vanneVMF est ajustŽe ou non. Nous constatons quÕune

ouverture identique de la vanne (donc de la valeur deCMF ) est satisfaisante pour ef-

fectuer plusieurs paliers de ßux gazeux (1, 8 < k 0 < 2, 2). LÕouverture de la vanne est

rŽajustŽe lorsque ce crit•re nÕest plus satisfait. Toutefois, pour les ßux gazeux ŽlŽvŽs,

nous observons queCMF augmente plus rapidement en fonction dep0, ce qui nous

conduit ˆ refermer lŽg•rement la vanne pour les paliers de mesuresp2 entre 2,0.10!3

Pa et 5,0.10!3 Pa. La vanneVMF est ŽquipŽe dÕun codeur angulaire ˆ dŽtection op-

tique qui permet thŽoriquement de positionner lÕouverture de fa•on rŽpŽtable pour

obtenir les paliersp2. En fait, lÕexpŽrience a montrŽ quÕon ne pouvait obtenir quÕun

repositionnement approximatif ˆ partir de lÕindication du codeur. NŽanmoins, une

valeur approchŽe de la lecture du codeur peut •tre utilisŽe pour un rŽglage initial.

LÕensemble des param•tres complets de lÕexpŽrience est compilŽ dans le tableau

6.3.

Pour mettre en Ïuvre les paliers de pression, le dŽroulement de lÕŽtalonnage et

le mode opŽratoire pour une mesure sont prŽsentŽs dans la section suivante.

6.2.3 DŽroulement dÕun Žtalonnage par expansion continue.

Le dŽroulement dÕun Žtalonnage par la mŽthode dÕexpansion continue doit res-

pecter la notion de temps de deux semaines de prŽparation et dÕŽtalonnage. La mise

au point dÕune procŽdure sur cet intervalle de temps est ŽtudiŽ.

Dans un premier temps, la mise en place des manom•tres Žtalons et ceux ˆ

Žtalonner est e!ectuŽe ainsi que le raccordement des deux moyens principaux, le

ßuxm•tre sur lÕenceinte XHV-RIBER. Apr•s cette phase de montage, la mise en

place de la vanne de Òconductance variableÓVcv est rŽalisŽe.

Dans un second temps, lÕenceinte et le ßuxm•tre sont conditionnŽs. Une pres-
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Table 6.3 Ð Param•tres dÕŽtalonnage

Palier Position p2 p0 Seuil (Pa) Vitesse piston Piston Manom•tre Volume

n¡ VMF (Pa) (Pa) #p min = #p max (µm.s" 1) (cm3)

1 4, 0 á10" 7 250 0,06 85

5

CDG-2

46

2 RŽglage 1 5, 0 á10" 7 400 0,06 80

3 (! 10050) 8, 0 á10" 7 500 0,06 75

4 1, 0 á10" 6 600 0,1 95

5 RŽglage 2 2, 0 á10" 6 1200 0,2 90

6 5, 0 á10" 6 3200 0,5 85

7 (! 10520) 7, 0 á10" 6 4800 0,8 85

8 1, 0 á10" 5 5900 1,5 90

9 2, 0 á10" 5 13460 3 90

10 RŽglage 3 5, 0 á10" 5 29000 4,5 90

ManN

11 7, 0 á10" 5 39000 6 95

12 1, 0 á10" 4 59000 8 105

13 (! 10890) 2, 0 á10" 4 93000 12 120

14 5, 0 á10" 4 19000 10 90

20 164

15 RŽglage 4 7, 0 á10" 4 25000 17 95

16 (! 19100) 1, 0 á10" 3 36000 22 100

17 2, 0 á10" 3 75500 30 90

18 RŽglage 5 3, 0 á10" 3 96500 70 100

19 4, 0 á10" 3 113000 80 120

20 (! 17200) 5, 0 á10" 3 129000 80 130

sion rŽsiduelle minimum au niveau de lÕenceinte doit •tre atteinte de lÕordre de

2,0.10!8 Pa. Une semaine de pompage avec Žtuvage est nŽcessaire. Puis un rin•age

est e!ectuŽ avec de lÕazote. Au niveau du ßuxm•tre seul un pompage et un rin•age

sont e!ectuŽs. Les Þlaments des manom•tres ˆ cathode chaude sont dŽgazŽs. Cette

opŽration consiste ˆ alimenter la cathode avec un courant dÕŽmission (de lÕordre de

10 mA) deux fois plus important quÕen fonctionnement normal de fa•on ˆ faire par-

tir les impuretŽs adsorbŽes lors du contact avec lÕair ambiant. Suite ˆ ces Žtapes, la

rŽalisation de lÕŽtalonnage peut dŽmarrer. Trois cycles au minimum sont rŽalisŽs ˆ

raison dÕun cycle par jour.

La Þgure 6.1 reprŽsente un logigramme qui montre le dŽroulement chronologique

dÕun Žtalonnage de mesures par expansion continue. La Þgure 6.2 prŽsente le dŽrou-

lement des di!Žrentes phases pour une mesure sur un jour.
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Figure 6.2 Ð Logigramme des di!Žrentes phases pour un cycle par expansion conti-
nue
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En reprenant, les ŽlŽments de la Þgure 4.4, le mode opŽratoire pour une mesure

par expansion continue est Žtabli.

Pour le premier palier de pression la vanneVMF est fermŽe, puis les valeurs au

vide limite des manom•tres Žtalons et ˆ Žtalonner sont relevŽes. Le pompage dans

les volumes du ßuxm•tre est arr•tŽ, les vannesV5 et V6 sont fermŽes et les pompes

associŽes (PPS et PPT) sont Žteintes. Les vannesV1, V2, V3, VR!M , VManN , VM !Mad ,

VCDG 1, et VCDG 2 sont normalement ouvertes. Le manom•tre de rŽfŽrence CDG-2 est

choisi pour mesurer la pression de travailp0. On rel•ve la valeur du zŽro dans le cas

ou il y est un dŽcalage dÕo!set. EnÞn, les vannesVCDG 1 et VManN des manom•tres

doivent •tre fŽrmŽes car ces capteurs ne sont pas utilisŽs.

LÕazote est introduit dans les volumes du ßuxm•tre gazeux par la vanne de

dosageV4 jusquÕˆ atteindre la pressionp0. D•s lÕouverture deV4 une montŽe au

premier palier de pressionp0 est e!ectuŽe. La vanneV4 est alors refermŽe. Apr•s

stabilisation de la pression dans tous les volumes (environ cinq minutes), on ouvre

la vanneVMF jusquÕˆ obtenir la pression dŽsirŽe dans les volumes 1 et 2 (cf. tableau

6.3). De m•me que pour le ßuxm•tre, il faut attendre environ quinze minutes pour

la stabililisation de lÕŽquilibre dynamique au sein de lÕenceinte XHV-RIBER (pour

les premiers paliers jusquÕˆ 10µPa). On proÞte de ce temps pour paramŽtrer le

ßuxm•tre avec les valeurs du tableau 6.3 (p0 = 250 Pa ; " pmin = " pmax = 0,06 Pa ;

Piston 5, Volume de mesure 46 cm3). Les moyens de mesure (capteurs, enceinte,

ßuxm•tre et conductances) sont alors pr•ts pour la premi•re mesure.

La mesure de ßux gazeux sÕe!ectue apr•s lancement dÕune acquisition, via le

logiciel de mesure (il sÕagit dÕune interface LabVIEW fournie par lÕentreprise ASCO

qui rŽalisa le programme de pilotage du ßuxm•tre), et apr•s la fermeture presque

instantanŽe des vannesV3, V2 et VR!M . La synchronisation des mesures de ßux

gazeux et des acquisitions des manom•tres SRG sÕe!ectue d•s le premier passage ˆ

" p = 0 du CDG R-M, pour le piston de travail immobile (cf. Þgure 5.3). Lorsque

le dŽplacement de 10 mm est atteint, les vannesV3, V2 et VR!M sont de nouveau

ouvertes.
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Le piston est ramenŽ en position initiale. On peut alors rŽaliser, le deuxi•me

palier, en suivant les param•tres dÕŽtalonnages du tableau 6.3 et en reprenant les

indications prŽcŽdentes. Une feuille de calcul dans le logiciel Excel a ŽtŽ crŽe, pour

enregistrer les valeurs de mesure des manom•tres et de ßux gazeux et traiter les

rŽsultats.

6.2.4 Acquisitions et traitements des rŽsultats

Les capteurs qui mesurentp1 et p2 sont les manom•tres ˆ bille tournante iden-

tiÞŽs MNA SRG2 MKS2 (p1) et MNA SRG2 MKS4 (p2) auxquels sont associŽs des

manom•tres ˆ cathode chaude respectivement le MNA EXT3 (constituŽ dÕune Žlec-

tronique Leybold type IM 540 associŽe ˆ la t•te de mesure Leybold type IE 514)

et le MNA BA-GP370-2 (constituŽ dÕune Žlectronique Granville Phillips type 370

associŽe ˆ la t•te de mesure Granville Phillips type UHV-Y). Il sÕagit dÕun couple de

manom•tres : ceux ˆ cathode chaude permettent de corriger lÕo!set des manom•tres

ˆ bille tournante et les manom•tres ˆ bille tournante permettent de calculer le co-

e"cient K des manom•tres ˆ cathode chaude (cf.section 2.4). Ainsi, le traitement

des rŽsultats commencera par lÕanalyse des acquisitions de pression des couples de

manom•tres et Þnira par les calculs de la conductanceCv, du rapport de pressionRp

et de la pression de rŽfŽrencepref . Notons que le manom•tre ˆ cathode chaude MNA

BA-GP370-2 sera ŽtalonnŽ par expansion continue entre 1,0.10!6 Pa et 1,0.10!3 Pa

(cf. section 7.2).

Le traitement des rŽsultats sÕe!ectue comme suit. Tout dÕabord, les valeurs ˆ la

pression limite des manom•tres sont relevŽes, lÕo!set des manom•tres ˆ bille tour-

nante est reglŽ, puis les acquisitions sont rŽalisŽes au cours desquelles le coe"cient

K des manom•tres ˆ cathode chaude est calculŽ. La Þgure 6.3 ci dessous reprŽsente

un logigramme structurant ces di!Žrentes Žtapes.

Pour •tre validŽe, la feuille de traitement des rŽsultats doit •tre soumise ˆ une

vŽriÞcation. Celle-ci est faite en rŽalisant les calculs ˆ part et en comparant les

rŽsultats ˆ ceux de la feuille de traitement. SÕil nÕy a pas eu dÕŽcarts, la feuille est
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Figure 6.3 Ð Logigramme du traitement des rŽsultats

donc validŽe.

Les sections suivantes prŽsentent en dŽtail les calculs des di!Žrents param•tres

Q, Cv et Rp essentiels pour la dŽtermination de la pression de rŽfŽrence. Les ŽlŽ-

ments mŽtrologiques de ces param•tres seront prŽsentŽs ainsi que leurs incertitudes

associŽes.

6.3 Mesures du ßux QC au niveau de la conductance

Cette section a pour but dÕŽnoncer les ŽlŽments mŽtrologiques du ßux gazeux.

EnÞn nous dŽÞnirons, pour les paliers de pression appropriŽs ˆ la mŽthode de lÕex-
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pansion continue, les incertitudes et les gammes de mesure du ßux gazeux au niveau

de la conductance.

6.3.1 ElŽments mŽtrologiques et param•tres dÕinßuence

DÕapr•s lÕŽquation 5.6, la mesure deQ dŽpend de la surfaceS du piston utilisŽ,

de son dŽplacement(x1 ! x2), du temps de dŽplacement correspondant(t1 ! t2), et

de la pression de travailp0. Outre ceux de lÕŽquation 5.6, dÕautres param•tres sont

inßuents aux mesures de ßux gazeux : la tempŽratureT, le ßux gazeux dÕorigine

thermique Qth ainsi que le ßux gazeuxQpe issu des passages Žtanches. Cela conduit

ˆ Žtablir lÕŽquation Þnale suivante :

Q(T) = p0 áS á
!

x2 ! x1

t2 ! t1

"
+ Qpe + Qth . (6.7)

La valeur du ßux gazeux, mesurŽ ˆ la tempŽratureTM du volume de mesure, est

calculŽe ˆ lÕemplacement de la conductance, ˆ la tempŽratureTc par lÕŽquation

Q(Tc) = Q(T) á
Tc

TM
. (6.8)

Estimons maintenant lÕincertitude de mesure associŽe ˆ chacune de ces compo-

santes selon leGuide pour lÕexpression de lÕincertitude de mesure(GUM) [22].

Piston

Les incertitudes relatives Žlargies sur les diam•tres des deux pistons sont par

co•ncidence identiques et valent 2,1.10!4 , ce qui correspond ˆ une incertitude relative

Žlargie de 4,2.10!4 sur la surfaceS.

La mesure du dŽplacement des pistons sÕe!ectue avec des codeurs angulaires ˆ

dŽtection optique (Ivo GXM2H). Le signal numŽrique de ces codeurs est ensuite

converti en un dŽplacement ˆ partir de la valeur thŽorique du pas de vis de 1 mm

par tour. Les codeurs sont identiques pour chaque piston et le nombre de bits par

tour associŽ au pas de vis donne la rŽsolution de 0,061µm sur le dŽplacement.
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LÕŽtalonnage des capteurs de dŽplacements a ŽtŽ rŽalisŽ par le dŽpartementForce-

couple-accelŽromŽtriedu laboratoire ˆ lÕaide dÕun interfŽrom•tre laser. Une fois que

les pistons ont ŽtŽ placŽs sur leur position initialex0, lÕŽtalonnage peut commencer.

Pour dix points de mesure, le dŽplacementxint mesurŽ par lÕinterferom•tre et le

dŽplacementxlu lu par le codeur sont relevŽs, sur un dŽplacement de 23,5 mm .

EnÞn, un facteur de correction linŽairekpist est dŽterminŽ et appliquŽ pour chaque

piston. Le dŽplacement corrigŽ" x est donnŽe par" x = " xlu ákpist . Les tableaux 6.4

et 6.5 tiennent compte de lÕŽcart au mod•leex = " x ! " xint . Puisque lÕhistorique

de la dŽrive est basŽe sur seulement deux Žtalonnages, nous appliqons une loi de

distribution rectangulaire.

Lors des mesures prŽliminaires un probl•me est survenu au niveau du piston 1.

Les sŽcuritŽs liŽes au dŽplacement des pistons nÕont pas fonctionnŽ au moment dÕun

retour ˆ la position initiale, ce qui a engendrŽ une casse des butŽes mŽcaniques de

lÕun des pistons. Suite ˆ ce probl•me et ˆ la rŽparation, un deuxi•me Žtalonnage a

ŽtŽ e! ectuŽ en juillet 2012. Il a ŽtŽ remarquŽ que la valeur du facteur de correction

du piston 1 avait dŽrivŽ par rapport au premier et seul Žtalonnage rŽalisŽ en 2009

avec un Žcart de lÕordre de 0,3 %. Cette dŽrive a ŽtŽ prise en compte dans le bilan

dÕincertitude pour un dŽplacement de 10 mm. Le dŽplacement du ßuxm•tre pour

lÕexpansion continue doit dŽpasser 10 mm. Un Žtalonnage est prŽvu lÕannŽe prochaine

pour vŽriÞer la stabilitŽ du facteur de correction linŽaire.

Table 6.4 Ð Incertitude sur la mesure du dŽplacement du piston 2 de diam•tre 5
mm (pour un dŽplacement de" x = 10 mm)

DŽplacement du piston 2 de diam•tre 5 mm

Composantes

Incertitude type

Distribution

Coe"cient Incertitude
sur la de type

composante sensibilitŽ (µm)
(µm) (µm.unitŽ!1 )

ƒtalonnage du dŽplacement 1,0 Normale 1 1,0
DŽrive 1,8 Rectangulaire 1 0,52

Žcart au mod•le| ex | max 5,2 µm
Incertitude Žlargie enµm (k = 2) : 2u + ex 7,5
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Table 6.5 Ð Incertitude sur la mesure du dŽplacement du piston 1 de diam•tre 20
mm (pour un dŽplacement de" x = 10 mm)

DŽplacement du piston 1 de diam•tre 20 mm

Composantes

Incertitude type

Distribution

Coe"cient Incertitude
sur la de type

composante sensibilitŽ (µm)
(µm) (µm.unitŽ!1 )

ƒtalonnage du dŽplacement 1,0 Normale 1 1,0
DŽrive 30,0 Rectangulaire 1 8,7

Žcart au mod•le| ex | max 3,9 µm
Incertitude Žlargie enµm (k = 2) : 2u + ex 22

Pour un dŽpacement de 10 mm, lÕincertitude relative Žlargie associŽe ˆ la lecture

du dŽplacement du piston 2 est de 3,7.10!4 . Pour le piston 1 lÕincertitude relative

Žlargie est de 1,1.10!3 . Pour le piston 1 cette incertitude ŽlŽvŽe est essentiellement

due ˆ la dŽrive.

Manom•tres

La mesure de la pressionp0 du volume de rŽfŽrence est e!ectuŽe avec deux

manom•tres de pression absolue : un ˆ membrane capacitive CDG pour les pressions

infŽrieures ˆ 13 kPa et un autre numŽrique de pression absolue de type rŽsonnant

dÕŽtendue de 130 kPa pour les pressions supŽrieures ˆ 13 kPa.

Le manom•tre numŽrique de type rŽsonnantManN est ŽtalonnŽ par comparaison

ˆ une balance de pression absolue. LÕincertitude Žlargie sur la mesure de la pression

par ce manom•tre est de 23 Pa sur toute son Žtendue.

Le manom•tre CDG 2 est ŽtalonnŽ par comparaison au manom•tre numŽrique ˆ

piston non rotatif de rŽfŽrence FPG. LÕincertitude Žlargie sur la mesure de la pression

de travail p0 est U = (1 , 5 Pa + 1, 3 á10!3 ( p0).

Ë cause des deux Žtalons il a ŽtŽ di" cile de dŽgager une incertitude-type glo-

bale de la pressionp0. Les incertitudes-types sont comprises entre 8,0.10!4 ( p0 et

1,5.10!4 ( p0 . Cependant, il sera vu dans ce chapitre que lÕincertitude liŽe aux

manom•tres Žtalons reste infŽrieure ˆ celles liŽes ˆ certains param•tres, notamment
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lÕincertitude due ˆ lÕŽtanchŽitŽ des passages des pistons dans le volume de mesure et

du ßux gazeux dÕorigine thermique. Nous choisirons,u (p0) = 6 , 0á10!4 ( p0 comme

incertitude-type sur la composante de la pression lue par les manom•tres.

Temps de mesure

Le temps de mesure(t2 ! t1) est dŽterminŽ avec lÕhorloge de lÕordinateur et son

incertitude-type relative est estimŽe infŽrieure ˆ 1.10!4 . Lors de la qualiÞcation du

ßuxm•tre [19], il a ŽtŽ constatŽ que la dŽrive ˆ court terme du manom•tre de pression

di!Žrentielle CDG R ! M pouvait causer une erreur sur lÕintervalle de temps. Pour

la gamme de mesure du ßuxm•tre de 1.10!6 Pa.m3.s!1 ˆ 2.10!3 Pa.m3.s!1 , lÕerreur

relative maximale est de 6,0.10!5 . LÕincertitude relative Žlargie sur la dŽtermination

du temps de mesure est de 2,4.10!4 .

TempŽrature

LÕincertitude associŽe ˆ la mesure des sondes Pt 100 est composŽe principale-

ment de la stabilitŽ, de lÕhomogŽnŽitŽ ˆ lÕintŽrieur du volume de mesure (ajout dÕun

caisson thermique limitant les variations au niveau des volumes du ßuxm•tre) et de

lÕincertitude de raccordement des capteurs Pt 100. LÕincertitude relative Žlargie sur

la dŽtermination de la tempŽrature du gaz, ˆ la sortie du ßuxm•tre, est de 2,2.10!4 .

LÕincertitude du ßux gazeux qui nous intŽresse est celle au niveau de la conduc-

tance. Une sonde de tempŽrature a ŽtŽ placŽe au plus proche. La tempŽratureTc

est mesurŽe ˆ lÕaide dÕun capteur Pt 100 placŽe sur la vanneVcv . Le ßux gazeux au

niveau de la conductance, donnŽ par lÕŽquation 6.8, subit des variations de tempŽra-

ture dont les plus importantes sont de lÕordre de 0,2 K. Une incertitude-type relative

de 6,8.10!4 en est dŽduite.

Flux gazeux dÕorigine thermique

Lors de la premi•re qualiÞcation du ßuxm•tre [3], lÕincertitude type sur le ßux

gazeux thermiqueQth Žtait u = 6, 4.10!3 áQ. Cependant, comme pour la tempŽrature,
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lÕajout dÕun caisson dÕisolation thermique a permis de limiter le ßux gazeux dÕorigine

thermique. La deuxi•me qualiÞcation du ßuxm•tre a permis dÕidentiÞer les variations

de pression dÕorigine thermique pour des pression de travailp0 autour de la pression

atmosphŽrique. En reprenant les deux qualiÞcations prŽcŽdentes, nous avons estimŽ

une incertitude Žlargie relative associŽe au ßux gazeux dÕorigine thermiqueQth de

0,1 %.

Flux gazeux issu des passages Žtanches

LÕŽtude rŽalisŽe au laboratoire par D. Bentouati a mis en Žvidence quÕun ßux

gazeux Qpe issu des passages Žtanches des pistons du ßuxm•tre se superpose au

ßux mesurŽ. La correction qui a ŽtŽ dŽterminŽe est de 1,5.10!7 Pa.m3.s!1 pour une

pression de travailp0 du ßuxm•tre autour de la pression atmosphŽrique. Cette Žtude

a ŽtŽ rŽutilisŽe pour quantiÞer la pression issue des passages Žtanches pour les paliers

de pression de travailp0 du ßuxm•tre.

La valeur de lÕerreur relative du ßux issu des passages Žtanches a ŽtŽ calculŽe

pour chaque valeur de pression de travailp0 et de ßux gazeux mesurŽQ suivant :

EQpe =
1, 5 á10!7 áp0

patm áQ
. (6.9)

Nous avons constatŽ quÕen fonction du volume et du piston utilisŽs, les ordres de

grandeur de cette erreur relative ne sont pas les m•mes. La moyenne de cette erreur

relative est observŽe par volume et par piston et est prise en compte dans le bilan

dÕincertitude Þnale.

Pour des ßux gazeux infŽrieurs ˆ 2,0.10!4 Pa.m3.s!1 , lÕerreur relative surQpe est

de 0,2 % et vaut 0,01 % pour des ßux gazeux supŽrieures ˆ cette valeur. Cette erreur

relative sera additionnŽe ˆ lÕincertitude Þnale.
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6.3.2 Budget dÕincertitude et gamme du ßux

Pour couvrir les cinq dŽcades dÕŽtendue de ßux gazeux, des choix sur lÕutilisation

des pistons, des volumes et des manom•tres issus des calculs prŽliminaires ont du •tre

entrepris. Ils ont permis dÕutiliser le ßuxm•tre avec la meilleure sensibilitŽ possible

et la meilleure incertitude dans chaque gamme de fonctionnement.

LÕincertitude Žlargie relative sur la mesure du ßux gazeuxQC au niveau de la

conductance est calculŽe ˆ partir de la loi de propagation des variances dans lÕhy-

poth•se o• toutes les composantes sont indŽpendantes tout en tenant compte de

lÕerreur relative du ßux gazeuxQpe :

U(Q C )

QC
= 2 $

! "
u (p0)

p0

# 2

+
"

u (S)

S

# 2

+
"

u (x 2 ! x1)

x2 ! x1

# 2

+
"

u (t 2 ! t1)

t2 ! t1

# 2

+
"

u (T )

T

# 2

+
"

u (TC )

T

# 2

+
"

u (Q th )

QC

# 2

+E Q pe .

(6.10)

Les composantes dÕincertitude ont ŽtŽ calculŽes pour chaque palier de pression

de travail p0 (cf. tableau 6.6). Il en rŽsulte deux gammes de ßux gazeux limitŽes

principalement par lÕutilisation des volumes et des pistons.

Table 6.6 Ð Budget dÕincertitude du ßuxm•tre au niveau de la conductance

Bilan dÕincertitude du ßuxm•tre ˆ pression constante(Qc en Pa.m3.s!1 )

Composantes

Qc < 2, 0 á10" 4 2, 0 á10" 4 < Q c

Distribution

Coe!cient Qc < 2, 0 á10" 4 2, 0 á10" 4 < Q c

Incertitude de Incertitude
sur la sensibilitŽ type

composante ( Q
Surface 2, 1 á10" 4 $ S Normale Q/S 2, 1 á10" 4

DŽplacement 1, 1 á10" 3 $ # x 3, 7 á10" 4 $ # x Normale Q/ #x 1, 1 á10" 3 3, 7 á10" 4

Pression 6, 0 á10" 4 $ p0 Normale Q/p 0 6, 0 á10" 4

Tps de mesure 1, 2 á10" 4 $ # t Normale Q/#t 1, 2 á10" 4

TempŽrature 1, 2 á10" 4 $ T Normale Q/T 1, 2 á10" 4

Temp. Cv 6, 8 á10" 4 $ T Normale Q/T 6, 8 á10" 4

Flux Qth 1, 0 á10" 3 $ Qc Normale 1 1, 0 á10" 3

Incertitude type (u) 1, 8 á10" 3 1, 4 á10" 3

Erreur relative EQpe

Erreur relative sur le ßux gazeuxQpe 1, 8 á10" 3 $ Qc 1, 1 á10" 3 $ Qc

Qc < 2, 0 á10" 4 2, 0 á10" 4 < Q c

Incertitude Žlargie (k = 2) 2u + EQpe : 5, 3 á10" 3 4, 0 á10" 3
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6.4. MESURE DE LA CONDUCTANCE CV

LÕincertitude Žlargie(k = 2) de mesure sur le ßux gazeux estUQC = (5 , 3á10!3 (

Qc) pour Qc < 2, 0 á10!4 Pa ám3 ás!1 et UQC = (4 , 0 á10!3 ( Qc) pour Qc > 2, 0 á

10!4 Pa ám3 ás!1 .

6.4 Mesure de la conductance Cv

La valeur de la conductance variableCv est dŽterminŽe de mani•re expŽrimen-

tale. Dans les sections suivantes nous prŽsenterons le calcul, la rŽpŽtabilitŽ et la

reproductibilitŽ ˆ long terme puis un budget dÕincertitude.

6.4.1 Calcul de la conductance

Il a ŽtŽ vu prŽcŽdement que la conductance se calcule suivant lÕŽquation 3.20, or

si lÕon considŽre le ßux rŽsiduel, le calcul devient :

Cv =
Q ! Qres

p1 ! p2
, (6.11)

o• Qres = Svol 2 ápres, avec pres la pression rŽsiduelle du dispositif. On obtient donc :

Cv =
Q

p1 ! p2
!

Svol 2 ápres

p1 ! p2
, (6.12)

De m•me puisqueSvol 2 = Q/ p2, ainsi la conductance peut sÕecrire :

Cv =
Q

p1 ! p2

!
1 !

pres

p2

"
. (6.13)

Etant donnŽe que la pressionp2 est supŽrieure ˆ 50µPa alors quepres * 20 nPa,

le facteur de correction(1 ! pres / p2) est pris Žgal ˆ lÕunitŽ. Nous ne tiendrons pas

compte de cette correction. Le calcul de la conductanceCv se fera suivant lÕŽquation

3.20.

On dŽterminera la conductance sera dŽterminŽe en mesurantQC ˆ lÕaide du

ßuxm•tre ˆ pression constante vu prŽcŽdemment et des manom•tres de pressions

absolues du laboratoire rŽfŽrencŽs MNA SRG2 MKS2 pourp1 et MNA SRG2 MKS4

pour p2.
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6.4.2 RŽpŽtabilitŽ

La rŽpŽtabilitŽ signiÞe ici que, pour un positionnement donnŽ de la vanne, on

regarde sa stabilitŽ en fonction de di!Žrentes pressions et en fonction du temps. Ce

temps correspond ˆ une semaine soit le temps pour un Žtalonnage. La position de

la vanne est vŽriÞŽe ˆ chaque mesure avec le codeur dont on nÕa constatŽ dÕailleurs

aucune variation de la valeur du codeur.

La premi•re phase de lÕŽtude est la caractŽrisation de la conductance. La vanne

ˆ tiroir a ŽtŽ positionnŽe de mani•re ˆ obtenir un rapport de pressionRp = p1/ p2

de lÕordre de 100. Des mesures ont ŽtŽ rŽalisŽes pour quatre paliers de la pression

p2 entre 2,0 mPa 5 mPa. Elle ont ŽtŽ rŽpŽtŽes sur plusieurs jours sans modiÞer

la position de la vanne ˆ tiroir. Les Þgures 6.4 et 6.5 reprŽsente la valeur de la

conductance en fonction du temps et de la pression.

Figure 6.4 Ð RŽpŽtabilitŽ de la conductance(Rp ! 100)
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6.4. MESURE DE LA CONDUCTANCE CV

Figure 6.5 Ð ƒvolution de la valeur de la conductance en fonction du temps
(Rp ! 100)

Elles ont permis de mettre en Žvidence la nŽcessitŽ de stabiliser le dispositif pen-

dant un minimum de vingt-quatre heures, voire quarante huit heures. La dispersion

de la conductanceCv calculŽe ˆ partir des quatre paliers de pression est de lÕordre de

0,35 %. Apr•s stabilisation, la rŽpŽtabilitŽ de la conductance sur quatre jours consŽ-

cutifs est de lÕordre de 0,35 %. Par la suite, la position de la vanne de Òconductance

variableÓ a ŽtŽ changŽe ˆ quatre reprises pour des rapports de pression de lÕordre

de 85 ; 123 ; 100 et 190. Sur chaque position, nous obtenons des rŽpŽtabilitŽs sur la

conductance Žquivalente ˆ celles des premi•res mesures soit 0,35 %. Cette rŽpŽta-

bilitŽ sera prise en compte dans le budget dÕincertitude de la dŽtermination de la

conductance.

6.4.3 ReproductibilitŽ ˆ long terme

Les Žtudes prŽcŽdentes [6] ont montrŽ que la reproductibilitŽ du placement de

la vanne avec le vernier Žtait insu"sante. CÕest pourquoi il a ŽtŽ choisi dÕutiliser

un codeur angulaire ˆ dŽtection optique sur 13 bits soit 8192 pas par tour sur 4096

tours. La reproductibilitŽ ˆ long terme (ou reproductibilitŽ de positionnement ou

ÞdŽlitŽ de positionnement) signiÞe ici lÕobservation de la stabilitŽ de la vanne apr•s
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6.4. MESURE DE LA CONDUCTANCE CV

Figure 6.6 Ð ReproductibilitŽ ˆ long terme(Rp = 100)

une ouverture compl•te de celle-ci et un re-positionnement selon la valeur a"chŽe

du codeur. Nous avons replacŽ la vanne ˆ tiroir sur la valeur indiquŽe par le codeur

(4000) ˆ des instants di!Žrents. La Þgure 6.6 reprŽsente la rŽpŽtabilitŽ ˆ long terme

de trois repositionnements sur une valeur lue du codeur de 4000 :

Il a ŽtŽ constatŽ que pour trois repositionnements identiques de la vanne ˆ tiroir,

la valeur de conductanceCv peut di!Žrer jusquÕˆ 43 %. Il ne sera donc pas possible

dÕutiliser lÕindication du codeur angulaire pour obtenir Þd•lement la conductance

souhaitŽe : lors de la mise en Ïuvre de lÕexpansion continue, la vanne de Òconductance

variableÓ sera mise en place en mesurant le rapport de pressionp1/ p2 pour un rapport

de lÕordre de 100. Puis elle ne sera plus modiÞŽe tout au cours de lÕŽtalonnage.

6.4.4 Budget dÕincertitudes

Nous avons vu que la dŽtermination de la conductance se calcule avec lÕŽquation

3.20. Cependant, la dŽtermination de celle-ci nŽcessite de prendre en compte la

dŽpendance de certaines composantes. Puisque les moyens de mesure du ßux gazeux
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et des pressions sont indŽpendants, nous ne tenons pas compte dÕune corrŽlation

sur les composantes de pression et de ßux gazeux. En revanche, les instruments

de mesure des pressionsp1 et p2 (manom•tres MNA SRG2 MKS2 et MNA SRG2

MKS4) sont ŽtalonnŽs tous les deux par comparaison directe avec le manom•tre

CDG-1. Les valeurs dep1 et p2 sont donc corrŽlŽes.

LÕincertitude-type relative, sur la dŽtermination de la conductance ˆ partir de la

loi de propagation des variances est donc

%uc

C

&2
=

!
Sc

C

" 2

+
!

uQc

Qc

" 2

+
!

up1

p1 ! p2

" 2

+
!

up2

p1 ! p2

" 2

! 2(
up1 up2

(p1 ! p2)2 ( r (p1; p2) ,

(6.14)

o• Sc est lÕŽcart-type de rŽpŽtabilitŽ,up1 et up2 sont les incertitudes type des Žtalons

de pressions etr (p1; p2) est le coe"cient de corrŽlation des composantes de pression.

Le ßux gazeux QC

LÕincertitude du ßux gazeux a ŽtŽ dŽterminŽe pour deux gammes de ßux. La

section 6.3.2 dŽcrit lÕincertitude associŽe. Or, nous avons vu au chapitre 6 que la

conductance est dŽterminŽe pour des pressions infŽrieures ˆ 4,0.10!2 Pa dans Vol-1.

Ce palier de pression correspond ˆ la limite thŽorique de 2,0.10!4 Pa.m3.s!1 pour

les incertitudes du ßux gazeux (cf. tableau 6.6). Nous choisirons lÕincertitude-type

Žlargie la plus pŽnalisante soit

UQc = 5, 3 á10!3 ( Qc. (6.15)

Les manom•tres ˆ bille tournante

La mesure de la pression dans le volume Vol-1 et dans le volume Vol-2 est e!ectuŽe

avec les manom•tres ˆ bille tournante du laboratoire (MNA SRG2 MKS2 et MNA

SRG2 MKS4). LÕincertitude associŽe ˆ ces Žtalons se compose des incertitudes de

type A, de type B, et de corrections non appliquŽes pour les Žcarts au mod•le compris

entre 1 Pa et 10 Pa qui sÕadditionnent ˆ lÕincertitude Žlargie. Cette correction non
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appliquŽe nÕest pas prise en compte car les mesures de pressions de dŽpassent pas

0,5 Pa.

Pour la pressionp1 mesurŽe dans le volume 1, ˆ lÕaide du manom•tre MNA SRG2

MKS2 lÕincertitude-type composŽe est :

up1 = 4, 5 á10!6 Pa + 1, 8 á10!3 ( p. (6.16)

Pour la mesure de pressionp2 dans le volume 2, avec le manom•tre MNA SRG2

MKS4 lÕincertitude-type composŽe vaut :

up2 = 5, 6 á10!6 Pa + 5, 4 á10!3 ( p. (6.17)

Coe!cient de corrŽlation r (p1; p2)

Une Žtude graphique sur deux positions di!Žrentes de la vanneVcv montre que

le coe"cient de corrŽlation, notŽr (p1; p2) entre la pressionp1 et la pressionp2 est de

lÕordre de 1. De plus, en utilisant la fonction Excel ÒCOEFFICIENT.CORRELATIONÓ

nous trouvons le m•me rŽsultat. ƒtant donnŽe la dŽpendance des manom•tres MNA

SRG2 MKS2 et MNA SRG2 MKS4 ce rŽsultat Žtait prŽvisible. Les manom•tres

MNA SRG2 MKS2 et MNA SRG2 MKS4, sont ŽtalonnŽs par comparaison directe

avec le manom•tre CDG-1.

RŽpŽtabilitŽ

Les mesures de la conductance ont ŽtŽ rŽalisŽes pour di!Žrents paliers de pres-

sion p1 et p2. ƒtant donnŽe la stabilitŽ de la conductance en rŽgime molŽculaire,

il est raisonnable de calculer une rŽpŽtabilitŽ. Pour obtenir les Žcarts-types expŽri-

mentaux, nous avons utilisŽ la fonction Excel ÒECARTYPEÓ. Cette fonction part de

lÕhypoth•se que les arguments ne reprŽsentent quÕun Žchantillon de la population et

vaut :
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S =

' (
(x ! øx)2

(n ! 1)
. (6.18)

Nous avons multipliŽ cet Žcart-type par un coe"cient de Student pour •tre plus

reprŽsentatif au vu du nombre faible de points.

Bilan de lÕincertitude

LÕincertitude globale est Žtablie ˆ partir des valeurs de chaque palier de ßux

gazeux (et donc de pressions), aÞn dÕoptimiser chacune des composantes liŽe ˆ lÕin-

certitude. Les composantes les plus importantes sont la rŽpŽtabilitŽ de lÕordre de 0,35

% et lÕincertitude-type sur la mesure du ßux gazeux. LÕincertitude-type composŽe

pour la dŽtermination de la conductance est deuc = 5, 0á10!3 ( Cv soit lÕincertitude

relative Žlargie(k = 2) Uc de 1, 0 á10!2 .

La Þgure 6.7 prŽsente les di!Žrentes contributions de lÕincertitude-type composŽe

(uc/ C)2 ˆ travers la loi de propagation des variances.

!""#$

%"#$

&"#$

'"#$

("#$

"#$

)("#$

Figure 6.7 Ð Contributions de lÕincertitude composŽe deuc

Chacune des composantes de lÕŽquation 6.14 est reprŽsentŽes en pourcentage
de lÕincertitude Þnale. Le terme de corrŽlation est reprŽsentŽ en nŽgatif car il
est soustrait ˆ lÕincertitude Þnale.

96
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6.5 DŽtermination du rapport de pressions Rp = p1/ p2

Nous avons vu au chapitre 6 que le rapport de pressions est propre ˆ lÕinstallation

et nŽcessite dÕ•tre mesurŽ pour des pressions relativement ŽlevŽes. En e!et, pour des

mesures infŽrieures de 0,1 mPa la stabilitŽ des manom•tres nÕest pas acceptable car

la rŽpŽtabilitŽ des mesures est de lÕordre de 5 %. Le rapport de pressions est mesurŽ

pour des valeurs comprises entre 0,5 Pa et 2,0 mPa.

La dŽÞnition de lÕincertitude du rapport de pression est relativement simple.

Cependant, celle-ci nŽcessite de prendre en compte la dŽpendance de certaines com-

posantes entre elles. Les manom•tres MNA SRG2 MKS2 et MNA SRG2 MKS4,

sont ŽtalonnŽs par comparaison directe avec le manom•tre CDG-1. Le coe"cient de

corrŽlation entre la pressionp1 et p2 est pris Žgal ˆ lÕunitŽ (cf. section 6.4.4).

Ainsi lÕincertitude-type relative, sur la dŽtermination de la conductance ˆ partir

de la loi de propagation des variances est :

%uR

R

&2
=

!
SR

R

" 2

+
!

up1

p1

" 2

+
!

up2

p2

" 2

! 2 á
!

up1

p1

"
á
!

up2

p2

"
ár (p1; p2) . (6.19)

Les composantes liŽes ˆ la mesure indirecte du rapport de pressions sont iden-

tiques ˆ celles de la section prŽcŽdente. Le coe"cient de corrŽlation entre la pression

p1 et p2 est de lÕordre de 1. La composante dÕincertitude prŽpondŽrante est lÕincer-

titude de type A. Cette incertitude est estimŽe sur un ensemble de valeurs, qui est

majorŽe par un coe"cient de student.

LÕincertitude-type composŽe pour la dŽtermination du rapport de pression est

uRp = 4, 0á10!3 ( Rp soit une incertitude relative Žlargie(k = 2) sur Rp de8, 0á10!3 .
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Chapitre 7

La pression de rŽfŽrence

Dans le chapitre prŽcŽdent nous venons de dŽÞnir toutes les composantes nŽces-

saires ˆ la mesure de la pression de rŽfŽrence par expansion continue. Nous rappelle-

rons dans ce chapitre la dŽtermination de la pression de rŽfŽrence puis nous Žtablirons

son bilan dÕincertitude. EnÞn, une comparaison avec la mŽthode actuelle nommŽe

ÒmŽthode dÕextrapolationÓ est e!ectuŽe aÞn de mettre en Žvidence dÕŽventuels Žcarts

entre les deux mŽthodes.

7.1 DŽtermination de la pression de rŽfŽrence pref

La pression de rŽfŽrence par la mŽthode de lÕexpansion continue est dŽÞnie par :

pref =
Qc

Cv á(Rp ! 1)
. (7.1)

Cette section a pour objectif lÕestimation lÕincertitude associŽe ˆ chacune de ces

composantes, selon les recommandations duGuide pour lÕexpression de lÕincertitude

de mesure(GUM) [22].

De m•me que pour lÕestimation des incertitudes deCv et Rp, regardons la dŽ-

pendance des composantes qui constituent la pression de rŽfŽrence. La conductance

Cv est dŽterminŽe avec la mesure de ßuxQc et les mesures de pressions. Nous allons

Žtudier si une corrŽlation existe entre le ßux gazeuxQ et la conductanceCv. De

plus, compte tenu du principe de la mŽthode, nous posons lÕhypoth•se quÕil nÕy a
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pas de corrŽlation entre le ßux gazeuxQc et le rapport de pressionRp. Pour Þnir,

lÕŽlŽment matŽriel qui est la vanne de Òconductance variableÓ, dŽÞnit les valeurs de

conductanceCv et du rapport de pressionRp. Nous analyserons sÕil existe ou non

une corrŽlation entre ces deux composantes.

DÕapr•s la loi de propagation des variances, lÕincertitude de relative est :

upref

pref
=

'
%uc

C

&2
+

!
uQc

Qc

" 2

+
!

uRp

Rp ! 1

" 2

+ Ccorr «el1 + Ccorr «el2 + Ccorr «el3 , (7.2)

avec

Ccorr «el1 = ! 2 (
%uc

C

&
(

!
uQc

Qc

"
( r (Qc; Cv) , (7.3)

Ccorr «el2 = 2 (
%uc

C

&
(

!
uRp

Rp ! 1

"
( r (Cv; Rp) , (7.4)

et

Ccorr «el3 = ! 2 (
!

uQc

Qc

"
(

!
uRp

Rp ! 1

"
( r (Qc; Rp) . (7.5)

Regardons en dŽtail les di!Žrents termes.

DŽpendance de la conductance Cv et du ßux gazeux Qc

LÕŽtude de la corrŽlation en entre la conductanceCv et du ßux gazeuxQc est

e!ectuŽe graphiquement, la Þgure 7.1 repŽsente un nuage de points.
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Figure 7.1 Ð Analyse du coe"cient de corrŽlation entre le ßux gazeuxQc et la
conductanceCv

Pour plus de visibilitŽ les barres dÕincertitude ne sont pas reprŽsentŽes. LÕin-
certitude de la conductance est de lÕordre 1 %.

La corrŽlation associŽe ˆ ce graphique est de lÕordre de zŽro. En e!et nous nÕob-

servons aucune liaison entre les deux param•tres. De plus, nous avons e!ectuŽ cette

dŽmarche pour deux positions di!Žrentes de la vanneVCv , donc pour deux valeurs

de conductance le rŽsultat est le m•me : la corrŽlation proche de zŽro. Nous avons

aussi utilisŽ la fonction excel ÒCOEFFICIENT.CORRELATIONÓ pour observer la

corrŽlation par palier de ßux gazeux. Les coe"cients de corrŽlation obtenues sont

tous di!Žrents. Cela conÞrme quÕil nÕy a aucune liaison entre le ßux gazeuxQc et la

conductanceCv. A partir de cette Žtude nous en dŽduisonsCcorr «el1 = 0.

DŽpendance du rapport de pression Rp et de la conductance Cv

Nous avons e!ectuŽ la m•me analyse graphique quÕau paragraphe prŽcŽdent pour

dŽterminer la corrŽlation entreRp et Cv. Pour deux rapports de pressions di!Žrents

(Rp = 80 et Rp = 106), le coe" cient de corrŽlation est dispersŽ entre -0,9 et +0,8.
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Nous considŽrerons le pire des cas soit un coe"cient de corrŽlation Žgal ˆ +1. Soit

Ccorr «el2 = 2 (
)

uc
C

*
(

%
uR p

Rp !1

&
.

DŽpendance du rapport de pression Rp et du ßux gazeux Qc

Toujours ˆ lÕaide dÕune Žtude graphique nous observons la non dŽpendance de ces

composantes. En e!et, comme nous le supposions au dŽbut de ce chapitre les moyens

de mesure de ßux gazeux et les manom•tres nÕont aucun lien. AinsiCcorr «el3 = 0.

Le ßux gazeux Qc, La conductance Cv et le rapport de pression Rp

Les composantes dÕincertitudes sur le ßux gazeuxQc, la conductanceCv et le

rapport de pressionRp Žtablies au chapitre 6 sont rŽcapitulŽes ci-dessous.

LÕincertitude relative Žlargie du ßux gazeuxQc est la m•me quÕˆ la section 6.4

suivant lÕŽquation 6.15 soit :

UQc = 5, 3 á10!3 ( Qc.

LÕincertitude relative Žlargie de la conductance est (cf. section 6.4) soit :

Uc = 1, 0 á10!2 ( Cv. (7.6)

Et enÞn, lÕincertitude relative du rapport de pression est (cf.section 6.5) soit :

URp = 8, 0 á10!3 ( Rp. (7.7)

La pression rŽsiduelle

La pression de rŽfŽrencepref est dŽÞnie par lÕŽquation 7.1. Cependant, nous ne

tenons pas compte de la pression rŽsiduellepres ˆ lÕintŽrieur du dispositif quÕil faut

soustraire ˆ lÕexpression de la pression de rŽfŽrence et devient donc :

pref =
Qc

Cv á(R ! 1)
! pres. (7.8)
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De plus, nous avons montrŽ au chapitre 6 que la dŽtermination de la pression

rŽsiduelle est assez complexe. Notre connaissance de la pression rŽsiduelle (appelŽe

aussi pression limite) dŽpend de la mŽthode utilisŽe. La pression rŽsiduelle dŽtermi-

nŽe avec la mŽthode dÕaccroissement de pression (cf. section 6.1.3) est de lÕordre de

2.10!8 Pa. En revanche, la pression rŽsiduelle observŽe sur les manom•tres ˆ cathode

chaude est de lÕordre de 2.10!7 Pa. Cette valeur ŽlŽvŽe peut •tre dže ˆ un o!set des

manom•tres. A ce jour, lÕŽtude et la qualiÞcation dÕun spectrom•tre de masse sont

en cours. La di"cultŽ dÕŽtablir une valeur de la pression rŽsiduelle ne permet pas

dÕe!ectuer de corrections. Si on consid•re que la pression rŽsiduelle est infŽrieure ˆ

la valeur mesurŽe avec les manom•tres ˆ cathode chaude soitpres < 2.10!7 Pa, le

manque de connaissance de la pression rŽsiduelle est inclu dans lÕincertitude Þnale

en tant que correction non appliquŽeepres = 1, 0 á10!7 Pa.

Bilan de lÕincertitude

LÕincertitude relative sur la dŽtermination de la pression de rŽfŽrence ˆ partir de

la loi de propagation des variances est :

!
upref

pref

" 2

=
%uc

C

&2
+

!
uQc

Qc

" 2

+
!

uRp

Rp ! 1

" 2

+ 2 (
%uc

C

&
á
!

uRp

Rp ! 1

"
. (7.9)

A cette incertitude sera ajoutŽe la correction non appliquŽe de la pression rŽsi-

duelle. Le terme de corrŽlation entre la conductance et le rapport de pressions est

prŽpondŽrant, de lÕordre de 45 % sur la variance relative depref . La Þgure 7.2 re-

prŽsente les contributions de tous les termes qui composent la variance relative de

pref .

LÕincertitude-type composŽe sur la mesure de la pression de rŽfŽrence est de :

upref = 1, 0 á10!2 ( pref , (7.10)

soit une incertitude Žlargie(k = 2) ˆ laquelle nous ajoutons la correction non appli-

quŽe :
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Figure 7.2 Ð Contribution des variances relatives surpref .

Upref = 1, 0 á10!7 Pa + 2, 0 á10!2 ( pref . (7.11)

La pente sur lÕincertitude passe de5, 0 á10!2 ( Pr (cf. lÕŽquation 2.7) 2̂, 0 á

10!2 ( pref . LÕobjectif est donc atteint.

Nous venons de dŽÞnir la pression de rŽfŽrence et dÕŽtablir son incertitude. Dans

la section suivante la mŽthode de lÕexpansion continue est comparŽe avec la mŽthode

actuelle dÕextrapolation.

7.2 Comparaison de la mŽthode de lÕexpansion conti-
nue avec la mŽthode actuelle dÕextrapolation

LÕun des manom•tres connectŽ au volume Vol-2 pour la mise en place de la

mŽthode par expansion continue est un manom•tre ˆ cathode chaude, le MNA BA-

GP370-2. Il a ŽtŽ ŽtalonnŽ au prŽalable avec la mŽthode dÕextrapolation. Nous prŽ-

senterons alors la mŽthode appliquŽe actuellement au laboratoire. EnÞn, les mesures

rŽalisŽes avec ce manom•tre permettront de comparer la mŽthode actuelle dÕextra-

polation avec la mŽthode par expansion continue.
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MŽthode dÕextrapolation

LÕŽtalonnage, qui a ŽtŽ rŽalisŽ en juillet 2012, permet de raccorder mŽtrologi-

quement les couples de manom•tres ˆ bille tournante et ˆ cathode chaude. Apr•s

lÕinstallation de tous les manom•tres (six manom•tres au total) sur le volume Vol-

1 de lÕenceinte XHV-RIBER, lÕensemble est mis en pompage turbo-molŽculaire et

ŽtuvŽ pendant au moins une semaine. Les manom•tres ˆ cathode chaude sont dŽ-

gazŽs. Lors de ce raccordement, les manom•tres ˆ bille tournante sont ŽtalonnŽs

par rapport au manom•tre ˆ membrane capacitive CDG-1 et dans la continuitŽ

trois cycles dÕŽtalonnages de quatre points par dŽcade de pressions croissantes sont

rŽalisŽs entre 4.10!7 Pa et 2.10!3 Pa pour les manom•tres ˆ ionisation.

Le coe"cient K des manom•tres ˆ cathode chaude est dŽterminŽ ˆ chaque cycle

suivant la mŽthode dŽcrite dans la section 2.4 par comparaison au manom•tre ˆ bille

tournante qui lui est associŽ. La pression de rŽfŽrencePr «ef HCG associŽe au manom•tre

ˆ cathode chaude est calculŽe suivant lÕŽquation 2.7 :

Pr «ef HCG = PHCG ( K. (7.12)

o• PHCG est la valeur moyenne de pression lue du manom•tre pour chaque palier de

pression.

La pression de rŽfŽrencePR actuelle de la mŽthode dÕextrapolation est pour chaque

palier de pression la moyenne des pressions de rŽfŽrence de trois manom•tres ˆ

cathode chaude, notŽPr «ef HCG i :

PR actuelle =
1
3

á
3+

i =1

áPr «ef HCG i . (7.13)

Ainsi, pour un manom•tre ˆ Žtalonner, lÕŽcart est dŽÞni par la di!Žrence entre la

pression de rŽfŽrence associŽe ˆ un manom•trePr «ef HCG i et la pressionPR actuelle .

LÕincertitude sur la dŽtermination des Žcarts se compose de trois incertitudes-

types, celle sur la pression de rŽfŽrence, celle sur la rŽsolution et lÕincertitude de type

A (les Žcarts-types expŽrimentaux). LÕincertitude Žlargie(k = 2) sur la pression de

rŽfŽrence est lÕincertitude dŽclarŽe par le laboratoire au BIPM. Il sÕagit des CMC :
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UPR actuelle = 1, 0 á10!7 Pa + 5, 0 á10!2 ( PR actuelle . (7.14)

LÕŽcart-type est lÕŽcart-type expŽrimental calculŽ ˆ partir des Žcarts sur les trois

cycles de mesure (ici non corrigŽ du coe"cient de Student). LÕincertitude sur la

rŽsolution est calculŽe pour chaque palier de pressions et suit une loi de distribution

rŽctangulaire. LÕincertitude-type la plus importante est celle liŽe ˆ la pression de

rŽfŽrence. Le tableau 7.1 ci-dessous prŽsente les valeurs obtenues suite ˆ lÕŽtalonnage

du manom•tre ˆ cathode chaude MNA BA-GP370-2 par la mŽthode dÕextrapolation

sur trois cycles, iciPr «ef HCG = Pr «ef 370 :

Table 7.1 Ð MŽthode actuelle par comparaison circulaire

Comparaison des mŽthodes

Pour rŽaliser une comparaison entre les deux mŽthodes, nous e!ectuons une opŽ-

ration qui ram•ne les valeurs de pressionsPr «ef HCG du manom•tre aux conditions de

lÕexpansion continue. En e!et, les valeursPr «ef HCG ont ŽtŽ obtenues il y a quelque

mois en juillet 2012. Pour sÕa!ranchir de la dŽrive du coe"cientK , il faut donc

les ramener aux conditions de mesures de lÕŽtalonnage, e!ectuŽes en octobre 2012,
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par la mŽthode de lÕexpansion continue. Cette opŽration consiste ˆ diviser la valeur

Pr «ef 370 du manom•tre MNA BA-GP370-2 du tableau 7.1 par le coe"cientK obtenu

pendant lÕŽtalonnage par expansion continue. Les valeurs de pression de la mŽthode

dÕextrapolation, notŽesP370RX sont ramenŽes ˆ lÕexpansion continue pour deux po-

sitions di!Žrentes de la vanneVcv , soit deux rapports de pression di!Žrents, notŽ

RX :

P370RX =
Pr «ef 370

K
. (7.15)

Calculons maintenant les Žcarts entre la pression ramenŽe ˆ la mŽthode de lÕex-

pansion continue et la pression de rŽfŽrence par la mŽthode actuelle. Ces Žcarts sont

notŽs E1 (avec E1 = P370R81 ! PR actuelle ) et E2 (avec E2 = P370R106 ! PR actuelle )

respectivement pour les rapport de pressionRp ! 81 et Rp ! 106. Les incertitudes

sur lÕŽcart sont calculŽes suivant la description prŽcŽdente, soit la somme quadra-

tique de lÕincertitude-type due ˆ la pression de rŽfŽrence, lÕincertitude-type due ˆ

la rŽsolution et les rŽpŽtabilitŽs expŽrimentales (la rŽpŽtabilitŽ est dŽÞnie par les

Žcarts-types qui ont ŽtŽ multipliŽs par un coe"cient de student de 1,24 correspon-

dant ˆ un Žchantillon de trois valeurs). Les tableaux 7.2 et 7.3 ci-dessous prŽsentent

les valeursP370RX ramenŽes aux conditions de lÕexpansion continue.
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sion continue. Nous pouvons donc comparer les deux mŽthodes. Les tableaux 7.4 et

7.5 donnent les valeurs moyennes du manom•tre MNA BA-GP370-2, notŽespEC 370

(correspondant ˆ la pression lue corrigŽe du coe"cientK ), la pression moyenne de

rŽfŽrencepr «ef dŽterminŽe par expansion continue, les Žcarts moyens entre la pression

de rŽfŽrence et la pression du manom•tre et les rŽpŽtabilitŽs expŽrimentales (la rŽ-

pŽtabilitŽ est dŽÞnie par les Žcarts-types multipliŽs par un coe" cient de student de

1,24 correspondant ˆ un Žchantillon de trois valeurs). Les Žcarts sont notŽsE3 (avec

E3 = pEC 370R81 ! pr «ef ) et E4 (avecE4 = pEC 370R106 ! pr «ef ) respectivement pour les

rapports de pressionRp ! 81 et Rp ! 106.

LÕincertitude sur lÕŽcart est lÕincertitude Žlargie ˆ(k = 2) comme vu prŽcŽdement

pour la comparaison circulaire. Il sÕagit de la somme quadratique de lÕincertitude-

type due ˆ la pression de refŽrence, celle due ˆ la rŽsolution et lÕŽcart-type expŽri-

mental. LÕincertitude Žlargie(k = 2) sur la pression de rŽfŽrence est celle dŽÞnie ˆ

la section prŽcŽdente 7.1 soit pour rappel :Upref = 1, 0 á10!7 Pa + 2, 0 á10!2 ( pref .

Table 7.4 Ð MŽthode par expansion continue pour un rapportRp ! 81
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Figure 7.3 Ð ƒcart relatif dÕŽtalonnage suivant les deux mŽthodes

La Þgure 7.3 met en Žvidence la cohŽrence entre les deux mŽthodes. Les Žcarts

se recoupent aux incertitudes pr•s. Cependant, on remarque quÕaux basses pressions

de lÕordre de 1,0.10!6 Pa, ils sont supŽrieurs ˆ 20 %, peut-•tre ˆ cause dÕun dŽcalage

du zŽro du manom•tre MNA BA-GP370-2.

E!ectuons un agrandissement de la rŽgion entre 1,0.10!5 Pa et 1,0.10!3 Pa (cf.

Þgure 7.4). Nous observons, comme attendu, la diminution des barres dÕincertitudes

par la mŽthode de lÕexpansion continue.

110



7.2. COMPARAISON DE LA MƒTHODE DE LÕEXPANSION CONTINUE AVEC
LA MƒTHODE ACTUELLE DÕEXTRAPOLATION

Figure 7.4 Ð Zoom sur les Žcarts relatifs dÕŽtalonnage entre 10µPa et 1,0 mPa pour
(Rp ! 81)

Pour le rapport de pressionsRp = 81, approfondissons lÕanalyse en observant

lÕŽcarts des Žcarts en relatifs dŽÞnis suivant lÕŽquation 7.16 :

Ecart des«ecarts =
E1 ! E3

PR actuelle
( 100. (7.16)

Le tableau 7.6 reprŽsente lÕŽcart des Žcarts en absolu et en relatif (E1 - E3),

lÕincertitude Žlargie de ces ŽcartsE1 et E3 et lÕincertitudes sur lÕŽcart des Žcarts.

LÕincertitude a ŽtŽ dŽÞnie suivant la mŽthode employŽe dans ce mŽmoire ˆ partir de

la loi de propagation des variances :

U«ecarts des «ecarts = 2 (

' !
UE1

2

" 2

+
!

UE3

2

" 2

. (7.17)

La Þgure 7.5 reprŽsente lÕŽcart des Žcarts en relatif pour les deux rapports de

pressions. LÕanalyse montre que chacune des barres dÕincertitudes passe par zŽro. Il
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y a donc une cohŽrence entre les deux mŽthodes.

Table 7.6 Ð Incertitude sur lÕŽcarts des Žcarts pourR ! 81

Figure 7.5 Ð ƒcarts relatifs des Žcarts dÕŽtalonnage entre 1,0µPa et 1,0 mPa
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Nous venons dÕŽtudier la di!Žrence entre la mŽthode dÕextrapolation et la mŽ-

thode par expansion continue. LÕanalyse montre une cohŽrence entre la mŽthode

actuelle et la mŽthode dŽveloppŽe dans ce mŽmoire. Ainsi, pour amŽliorer les incer-

titudes dÕŽtalonnage des manom•tres ˆ cathode chaude, le laboratoire doit continuer

sa dŽmarche dÕamŽlioration continue. Le chapitre suivant propose des persectives

dÕŽvolution ˆ ce sujet.
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Chapitre 8

Perspectives

Plusieurs Žtapes seront nŽcŽssaires pour conÞrmer la validation mŽtrologique

de la mŽthode dÕexpansion continue dŽcrite dans ce mŽmoire. Tout dÕabord, une

comparaison avec dÕautres laboratoires devra •tre entreprise. Une comparaison avec

le laboratoire allemand PTB serait intŽrrŽssante car, pour une gamme de pressions

de1, 0 nPaˆ 1, 0 mPa, leurs incertitudes relatives Žlargies sont de3 %ˆ 1 %. Au Þnal,

si une comparaison interlaboratoire valide lÕŽtalonnage par la mŽthode dÕexpansion

continue, une prestation commerciale de celle-ci pourra •tre proposŽe.

A lÕheure actuelle trois sources incertitudes majeures ont ŽtŽ recensŽes au niveau

de la pression de rŽfŽrence. LÕune dÕentre elles est due ˆ la pression rŽsiduelle (un

talon de 1,0.10!7 Pa). LÕŽtalonnage et la caractŽrisation dÕun spŽctrom•tre de masse

permettra dÕamŽliorer la connaissance de celle-ci. Deux dÕentre elles concernent lÕin-

certitude due ˆ la corrŽlation entre la conductance et le rapport de pressions et

la mesure du ßux gazeux. Les incertitudes relatives du ßux gazeux thermique et

du ßux gazeux issu des passages Žtanches sont les plus importantes, de lÕordre de

1,0.10!3 ( Q. Une Žtude en cours au laboratoire consiste ˆ caractŽriser les ßux gazeux

parasites [19]. Ces travaux pourront •tre adaptŽs ˆ lÕexpansion continue.

De plus, deux autres approches de lÕexpansion continue pourront •tre abordŽes

dans lÕavenir. Il agit dÕutiliser le volume Vol-1 ou le volume Vol-3 comme volume de

rŽfŽrence.
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8.1 Bilan dÕincertitude sur pref

La contribution la plus importante ˆ la mesure de pression est le terme de cor-

rŽlation entre la conductanceCv et le rapport de pressionsRp. Les travaux menŽs

dans ce mŽmoire nÕont pas permis dÕŽtablir la corrŽlation exacte. Si lÕon sÕa!ranchi

du terme de corrŽlation, lÕincertitude relative sur la pression de rŽfŽrence peut •tre

ramenŽe ˆUpref = 1, 0 á10!7 Pa + 1, 4 á10!2 ( pref . Une Žtude approfondie devra

etre rŽalisŽ pour observer plus en dŽtail la covariance deCv et Rp, pour di!Žrents

rapports de pressions.

8.2 Les ßux gazeux parasites

AujourdÕhui, la caractŽrisation des ßux gazeux parasites est rŽalisŽe pour des

pressions de travailp0 autour de la pression atmosphŽrique. Au cours de ces travaux

nous avons utilisŽ le ßuxm•tre pour des mesures de ßux compris entre 2,0.10!7 Pa.m3.s!1

et 2,0.10!3 Pa.m3.s!1 . Chaque palier de ßux gazeux correspond ˆ un fonctionnement

du ßuxm•tre pour une pression de travailp0 compris entre 250 Pa et 1300 hPa. Le

dispositif actuel de mesure des ßux gazeux parasites peut •tre Žtendu pour les dif-

fŽrentes pressions de travail. Cette expŽrimentation consiste ˆ dŽterminer les ßux

gazeux parasites avant et apr•s une mesure de ßux gazeux. Ainsi, une correction sur

la mesure du ßux gazeux et une incertitude liŽe ˆ cette correction seront Žtablies.

Nous e!ectuerons la dŽtermination de ces ßux en connectant une vanne trois

voies entre la vanneVMF du ßuxm•tre gazeux et lÕentrŽe du volume de mesure. La

troisi•me voie de la vanne sera connectŽe ˆ un volume de maintien, notŽ Vol-Maint,

qui permettra de maintenir lÕŽquilibre de pressions dynamiques dans lÕenceinte XHV-

RIBER. Ce volume de maintien sera donc soumis ˆ la pressionp0. Une Žtude pour

lÕacquisition de ce nouveau volume devra •tre entreprise. Mieux encore, le volume

tampon Vol-T pourra •tre connectŽ sur la troisi•me voie de la vanne.

La Þgure 8.1 prŽsente ce dispositif de mesure.

Dans un premier temps la pression de travailp0 sera appliquŽe ˆ lÕensemble du
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Figure 8.1 … Dispositif d•estimation des ”ux parasites

Ici Qpe et le ”ux gazeux issu des passages étanches,Qth le ”ux gazeux d•origine
thermique et VMF la vanne de micro-fuite. Dans un premier temps la vanne
sera en position 1,(Q = 0) le ”ux mesuré correspond uniquement aux ”ux
parasites (Qpe + Qth ). Puis quand la vanne sera en position 2, le ”uxmètre
mesurera le ”ux gazeuxQ issu du volume Vol-M ainsi que les ”ux parasites
soit Q+ Qpe+ Qth . En“n la vanne sera remise en position 1 où les ”ux parasites
seront à nouveaux mesurés. Le ”ux gazeux parasite est ensuite retranché de la
deuxième mesure ; ou on se contente de l•estimer pour établir la valeur de son
incertitude.

”uxmètre et au volume Vol-Maint. Ensuite, la vanne trois voies sera actionnée, en

position 1, de sorte que le ”ux gazeux ne provienne que du volume Vol-Maint pour

alimenter l•équilibre dynamique. Ce sera à ce moment que les ”ux gazeux parasites

seront mesurés(Qpe + Qth ) . Dans un deuxième temps, la vanne trois voies sera

actionnée en position 2 de sorte que les ”ux gazeuxQ, Qpe et Qth soient mesurés. La

mesure de ”ux gazeux peut être alors e�ectuée en retranchant la deuxième mesure

de la première. Pour “nir, une mesure de ”ux gazeux parasite sera répétée. Cepen-

dant, le temps de réalisation d•un cycle par la méthode d•expansion continue est

long (un jour). L•ajout de mesures de ”ux gazeux parasites pour chaque palier de

pressions devra faire l•objet d•une étude sur sa faisabilité en un jour ou une étude

a“n de véri“er les incertitudes causées par les ”ux parasitesQpe et Qth . Remar-
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quons quÕavant de rŽaliser cette perspective la prioritŽ est de mener une Žtude pour

diminuer lÕincertitude due ˆ la corrŽlation ŽnoncŽe dans la section 8.1.

8.3 LÕexpansion continue dans le volume Vol-1

La mŽthode de lÕexpansion continue peut •tre mise en place avec le volume 1

pris comme volume de rŽfŽrence. En reprenant lÕŽquation 3.5 et en considŽrant que

CV # SV ol2 on obtient le rŽsultat suivant :

p1 ref =
Q

Cv á
)
1 ! R"

p

* , (8.1)

avecR"
p = p2/ p1. Comme pour la mŽthode prŽsentŽe dans ce document, la pression

de rŽfŽrence dans le volume Vol-1, notŽep1 ref dŽpend de la pression mesurŽe par les

manom•tres de rŽfŽrence pour dŽterminerCv et R"
p.

Les mesures e!ectuŽes dans le cadre cette Žtude peuvent •tre utilisŽes pour dŽ-

Þnir une gamme de mesures de pression avec Vol-1 comme volume de rŽfŽrence. La

conductanceCv mesurŽe est de lÕordre de 5,0.10!3 m3.s!1 mais peut •tre augmentŽe

ou diminuŽe. Les mesures de ßux gazeux pas encore rŽalisŽes seront comprises entre

5,0.10!8 Pa.m3.s!1 et 2,0.10!3 Pa.m3.s!1 . Ainsi la pression la plus petite mesurable

dans le volume Vol-1 dŽpendra du choix de la conductanceCv et du ßux gazeux

mesurŽ.

Le raccordement actuel des manom•tres de pression de rŽfŽrence entre 1,0.10!4

Pa et 1 Pa sÕe!ectue avec une incertitude Žlargie sur la pression de rŽfŽrence de :

USRG = 5, 0 á10!3 ( Pr + 7, 0 á10!6 Pa (2.4) (cf. section 2.3). Si lÕon e!ectue un

raccordement suivant lÕŽquation 8.1, une Žtude devra •tre e!ectuŽe pour dŽÞnir

lÕincertitude associŽep̂1 ref . Cependant, gr‰ce aux mesures rŽalisŽes, lÕincertitude

sur la pression de rŽfŽrencep1 ref peut •tre estimŽe. En e!et, pour des ßux gazeux

infŽrieurs ˆ 2,0.10!4 Pa.m3.s!1 , lÕincertitude Žlargie deQ est : UQ = (5 , 3 á10!3 (

Q) Pa ám ás!1 et pour des ßux supŽrieurs ˆ 2,0.10!4 Pa.m3.s!1 , lÕincertitude Žlargie

de Q est : UQ = (4 , 0 á10!3 ( Q) Pa ám ás!1 . Quant ˆ lÕincertitude relative Žlargie
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sur la conductance, nous avons vu quÕelle fut estimŽe ˆ1, 0á10!2 . En ne tenant pas

compte dÕŽventuels Žcarts-type expŽrimentaux surp1 ref et de la corrŽlation entreR"
p

et Cv on estime que lÕincertitude Žlargie sur la pression de rŽfŽrence par expansion

continue dans le volume Vol-1 est de lÕordre de :Up1 ref = 1, 2 á10!2 ( p1 ref .

Notons que lÕincertitude-type composŽe sur la mesure de la conductance pourrait

•tre diminuŽe. Un moyen, certes compliquŽ ˆ mettre en place car il faut dŽmonter

lÕenceinte, serait de remplacer la vanne de conductance variable par deux vannes :

une qui permet lÕouverture et la fermeture entre les deux volumes et un oriÞce de

geometrie connu. Un calcul de la gŽomŽtrie de lÕoriÞce dŽÞnira sa valeur et son

incertitude qui, on lÕesp•re, sera infŽrieure ˆ celle de la mŽthode expŽrimentale (Par

exemple voir la publication [8] o• lÕincertitude Žlargie est de lÕordre de 0,4 %).

8.4 LÕexpansion continue dans le volume Vol-3

LÕenceinte dÕŽtalonnage a ŽtŽ con•ue pour e!ectuer une double expansion conti-

nue qui permettrait de descendre en dessous de1, 0µPa. Le volume Vol-3 de la

Þgure 4.1 sera le volume de rŽfŽrence. En adaptant lÕŽquation 3.5 au volume Vol-3

on obtient lÕŽquation suivante :

(p2 ! p3 ) áC = p3 áSvol 3, (8.2)

o• Svol 3 est la vitesse de pompage dans le volume Vol-3.

En considŽrant la pressionp3 # p2, et en reprenant le calcul de la pression dans

le volume 2, on obtient dans le volume la pression de rŽfŽrencep3 ref :

p3 ref =
Q

Cv (Rp ! 1)
á

C
Svol 3

. (8.3)

Le laboratoire devra appuyer ses recherches sur la caractŽrisation de la conduc-

tance C et de la vitesse de pompageSvol 3.
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CONCLUSION

La mŽthode dÕexpansion continue (ou dynamique) pour lÕŽtalonnage des mano-

m•tres ˆ vide entre 1,0 µPa et 1,0 mPa a ŽtŽ mise en place avec succ•s au DŽparte-

ment Masse et grandeurs dŽrivŽes du Laboratoire commun de mŽtrologie. LÕincerti-

tude Žlargie sur la pression de rŽfŽrence est de :Upref = 1, 0á10!7 Pa+2, 0á10!2 ( pref .

LÕobjectif principal de la mŽthode Žtait lÕamŽlioration des CMC actuelles entre

1,0 µPa et 1,0 mPa qui sont de :UHCG = 1, 0 á10!7 Pa + 5, 0 á10!2 ( Pr et qui

englobent les Žcarts de linŽaritŽ de nos manom•tres ˆ cathode chaude. Au regard

des rŽsultats, nous observons que la pente de lÕincertitude a bien ŽtŽ divisŽe par

deux, mieux par un facteur de 2,5 au delˆ des attentes. LÕobjectif est donc atteint.

Les travaux rŽalisŽs ont mis en Žvidence les param•tres qui dŽterminent la pres-

sion de rŽfŽrence : le ßux gazeuxQ, la conductanceCv et le rapport de pressionRp.

Les incertitudes associŽes ˆ ces param•tres ont ŽtŽ explorŽes ainsi que les corrŽlations

possibles entre eux.

La corrŽlation entre le rapport de pressions et la conductance nÕa pas ŽtŽ dŽ-

terminŽ exactement. La corrŽlation prise est la plus pŽnalisante et le terme liŽ ˆ la

corrŽlation reprŽsente 45 % de la pente de lÕincertitude sur la pression de rŽfŽrence

pref .

La caractŽrisation de la vanne de Òconductance variableÓ a ŽtŽ dŽterminŽe pour

une position de la vanne permettant dÕobtenir des valeurs de conductances adaptŽes

aux mesures par expansion continue et de valider expŽrimentalement le domaine

thŽorique du rŽgime dÕŽcoulement molŽculaire. LÕincertitude relative Žlargie sur la

conductance obtenue dans cette Žtude est de1, 0 á10!2 .

De plus, le rapport de pressionsRp considŽrŽ de lÕordre de 100 a ŽtŽ estimŽ avec

une incertitude relative Žlargie de8, 0 á10!3 .

EnÞn, le ßux gazeux a ŽtŽ adaptŽ pour la dŽtermination de la conductance et

de la pression de rŽfŽrence. LÕincertitude Žlargie sur la mesure du ßux gazeuxQ est

5, 3á10!3 et une meilleure connaissance des ßux parasites permettra de la diminuer.

LÕanalyse des rŽsultats a donc permis de dŽÞnir une pression de rŽfŽrence par la

mŽthode dÕexpansion continue. Une comparaison avec la mŽthode actuelle dÕextra-
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polation sur un manom•tre ˆ cathode chaude a montrŽ des Žcarts relatifs Žquivalents.

Outre lÕamŽlioration dÕun facteur 2,5 du terme dÕincertitude proportionnel ˆpref

par rapport aux CMC actuelles, la mŽthode dÕexpansion continue est beaucoup plus

robuste que la tra•abilitŽ basŽe sur les Žtalons secondaires qui sont des manom•tres

ˆ ionisation de type cathode chaude. En e!et, les CMC relatives ˆ ces Žtalons secon-

daires sont susceptibles dÕ•tre dŽgradŽes lorsque les manom•tres ˆ ionisation perdent

de leurs performances (linŽaritŽ, o!set en basse pression. . . ) voire ne fonctionnent

plus. LÕobjectif suivant sera de valider lÕincertitude estimŽe par lÕŽtude de lÕexpan-

sion continue comme nouvelles CMC, par lÕorganisation dÕune comparaison bilatŽrale

avec le Laboratoire national de mŽtrologie allemand.
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Annexe A

Inßuence de la tempŽrature sur le
ßux gazeux

Si le ßux molaire est constantQm = 4, 5 á10!9 mol ás!1 et indŽpendamment de

la tempŽrature du gaz.

Si le gaz est ˆ une tempŽrature de 273,15K , le ßux gazeuxQ est le suivant :

Q = Qm áR áT, (A.1)

lÕapplication numŽrique est

Q = 4, 5 á10!9 á8, 314462( 273,15 = 1,022á10!5 Pa ám3 ás!1 (A.2)

et si la tempŽrature est de 293,15K , le ßux gazeuxQ est le suivant :

Q = Qm áR áT, (A.3)

lÕapplication numŽrique est

Q = 4, 5 á10!9 á8, 314462( 293,15 = 1,098á10!5 Pa ám3 ás!1 , (A.4)

on montre donc ici que la tempŽrature ˆ laquelle le ßux gazeux est dŽÞnie est impor-

tante dÕ•tre signalŽ. Pour le m•me ßux molaire, les ßux gazeux varient en fonction

de la tempŽrature.
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Annexe B

Loi de distribution des vitesses de
MaxwellÐBoltzmann

ConsidŽrons un gaz pur en Žquilibre thermique. Puisque les mouvements des

molŽcules ne modiÞent pas la densitŽ molŽculaire du gaz, et que nous nous trouvons

en prŽsence dÕun Žtat dÕŽquilibre statistique, et les molŽcules ont des vitesses et

des directions rŽparties uniformŽment, nous admettrons lÕŽquation de Maxwell Ð

Boltzmann suivante :

dnv = f (v) ( dv = 2n1 á

#
m3

2& ák3 áT3
áe

$
! m áv 2

2ák áT

%

áv2 ádv, (B.1)

o• dnv est le nombre de molŽcules par unitŽ de volume dont la vitesse est comprise

entrev et v+ dv, et n1 nombre total de molŽcules par unitŽ de volume, de la constante

de Boltzmannk , de la tempŽratureT du gaz et de la massem de la molŽcule.

Pour illustrer cette relation, observons la Þgure B.1 qui reprŽsente la fonction

f (x) = x2 áe!x 2
.

Une molŽcule de massem peut avoir nÕimporte quelle vitesse comprise entre zŽro

et lÕinÞni. Cependant, ˆ une tempŽrature donnŽe, sa vitesse la plus probable, notŽe

vp, correspond au maximum de la courbe de distribution, cÕest ˆ dire pour :

d
dv

f (v) = 0 , (B.2)

son expression est :
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ANNEXE B

vp =

#
2k áT

m
. (B.3)

Cette relation permet de calculer la vitesse la plus probable, mais elle ne cor-

respond pas ˆ la vitesse moyenne arithmŽtique, notŽevm, de toutes les molŽcules,

dŽterminŽe en additionnant les vitesses de toutes les molŽcules puis en divisant le

rŽsultat par le nombre de molŽcules. La formule suivante est le rŽsultat de cette

opŽration :

vm =

#
8k áT
& ám

, (B.4)

Pour information, la racine carrŽe du quotient de la somme des carrŽs de toutes

les vitesses par le nombre de molŽcules est la vitesse quadratique moyenne (ou vitesse

e"cace), notŽevq, qui permet notamment de dŽterminer lÕŽnergie cinŽtique moyenne.

Nous obtenons :

vq =

#
3k áT

m
. (B.5)

LorsquÕil est question de lÕŽnŽrgie cinŽtique la vitesse quadratique moyenne sera

le param•tre le plus pertinent.
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Annexe C

Principes physiques des manom•tres
de rŽfŽrences de pression absolue

Cette annexe prŽsente les di!Žrents principes de fonctionnement des manom•tres

de pression absolue, utilisŽs ˆ la fois pour fournir la pression de rŽfŽrence en mŽtro-

logie du vide entre 1,0µPa et 10 Pa et pour la mise en oeuvre de la mŽthode de

lÕexpansion continue. Les manom•tres de rŽfŽrence sont des manom•tres ˆ mem-

brane capacitive (CDG), des manom•tres ˆ bille tournante (SRG) et des manom•tre

ˆ ionisation de type cathode chaude (HCG). Pour le manom•tre ˆ membrane capa-

citive, le principe physique est lÕŽquilibre de forces, la dŽformation Žlastique. Pour

les manom•tres ˆ bille tournante la physique fait appel ˆ la cinŽtique du gaz. EnÞn,

les manom•tres ˆ ionisation utilisent la physique des particules chargŽes traversant

un gaz.

C.1 Manom•tre ˆ membrane capacitive

Le fonctionnement dÕun manom•tre ˆ membrane capacitive repose sur la dŽ-

formation dÕune membrane sous lÕaction dÕune pression. Ce manom•tre mesure la

di!Žrence de pression rŽgnant de part et dÕautre de la membrane. Ils sont nommŽs

plus gŽnŽralement CDG (Capacitive Diaphragm Gauge). La Þgure C.1 reprŽsente

le manom•tre constituŽ de deux cavitŽs sŽparŽes par une membrane mŽtallique cir-

culaire. Celle-ci compose lÕune des armatures dÕun condensateur planC1 . LÕautre
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C.1. MANOMéTRE Ë MEMBRANE CAPACITIVE

armature de C1 est situŽ dans lÕaxe de rŽvolution de la membrane. LÕapplication

dÕune pression dans le volume de mesureVX engendre une dŽformation de la mem-

brane et se traduit par une di!Žrence de pression (PX ! PR). Du fait de la courbure

de la membrane, il y a une variation de la distanced du centre de la membrane

et lÕautre armature du condensateurC1 , donc de sa capacitŽ Žlectrique. Sur les

meilleurs manom•tres est placŽ un second condensateurC2 . Ainsi, le signal Žlec-

trique correspondant ˆ la di!Žrence des capacitŽsC1 et C2 est utilisŽ pour mesurer

la pression (meilleures linŽaritŽ et stabilitŽ du signal que pour un mod•le muni dÕun

seul condensateur).

! "

! # $

%& %'

()*+*,-./$0/
1*23)4-56,/-701+5830

94::)0/$0/;16-0<-56,

=0+>14,0/$*:61+*0
=0+>14,0/43/10;6.

?1+4-310/$@3,0/<4;4<5-*

A& AB

Figure C.1 Ð SchŽma de principe du manom•tre CDG

Les condesateurs internesC1 et C2 sont reprŽsentŽs par les armatures.

Le volume de rŽfŽrence du capteur est notŽVR. Et celui de mesureVX .

La pression de rŽfŽrence est notŽPR. et celle de mesure est notŽPX .

Pour que ce capteur fonctionne en tant que manom•tre de pression absolue, le

volume de rŽfŽrenceVR est scellŽ ˆ une pression infŽrieure ˆ 10!5 Pa. Puisque ce type

de capteur donne en toute rigueur une indication de lÕaccroissement de la pression,

la ma”trise du zŽro est donc fondamentale. Le zŽro du manom•tre est obtenu en

Žvacuant le volume de mesureVX ˆ une pression infŽrieure ˆ 10 % de la rŽsolution

du manom•tres. Le zŽro doit •tre mesurŽ avant chaque utilisation. Les dŽformations

de la membrane sont extr•mement faibles, de lÕordre du nanom•tre ˆ la dizaine de
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C.2. MANOMéTRE Ë BILLE TOURNANTE

microm•tres, ce qui rend le manom•tre tr•s sensible ˆ la dilatation thermique du

matŽriau constituant la membrane. Les manom•tres de rŽfŽrence du LNE (de type

390 ou 690 du constructeur MKS Instruments) sont rŽgulŽs en tempŽrature au niveau

de la cellule de mesure autour de 45¡C, permettant ainsi dÕamŽliorer la stabilitŽ du

signal. Toutefois, il faut faire attention ˆ la rŽgulation thermique car celle-ci peut

causer une erreur sur la mesure de pression [3].

C.2 Manom•tre ˆ bille tournante

Les manom•tres ˆ bille tournante communŽment appelŽs SRG (Spinning Rotor

Gauge) mesurent la pression absolue pour une gamme typique de 1á10!4 Pa ˆ 10 Pa.

Ce type de manom•tre est constituŽ dÕune bille en acier (rotor, de diam•tre 4,5 mm)

mise en suspension magnŽtique puis en rotation par un champ magnŽtique tournant

(stator) (cf. la Þgure C.2).

!"#$%&$%&'())%'*#()

!#++%

!(,#)%-&$%&-*.,#+#-.*#()

/#0.)*&1%"0.)%)*

!(,#)%-&$2%)*".#)%0%)*

Figure C.2 Ð SchŽma de principe dÕun manom•tre ˆ bille tournante

Lorsque la bille atteint une vitesse de rotation de lÕordre de 410 tourás!1 , le

champ magnŽtique tournant est coupŽ. Sa vitesse de rotation angulaire) dŽcro”t

alors plus ou moins rapidement en fonction de la pression. La relation entre la

pression et le ralentissement relatif(! 1
# ádw

dt ) de la bille est fonction de la nature
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C.3. MANOMéTRE Ë IONISATION DE TYPE CATHODE CHAUDE

du gaz (masse molaireM , tempŽratureT ) et des caractŽristiques de la bille (rayon

a, masse volumique' et Žtat de surface spŽciÞque" , Žgalement appelŽ coe" cient

dÕaccommodation) :

P =
1
"

#
8& áR áT

M
á

a á'
10

á
!

!
1
)

á
dw
dt

"
! OFS. (C.1)

Dans la pratique, la valeur de lÕo!setOFS (dŽcalage du zŽro) (en unitŽ de pres-

sion) doit •tre dŽterminŽe avant chaque utilisation ˆ lÕaide dÕun manom•tre ˆ cathode

chaude (HCG : Hot Cathode Gauge) pour une pression rŽelle infŽrieure ˆ 10µPa. La

valeur deOFS, de lÕordre de 0,1 mPa ˆ 1,0 mPa est incorporŽe dans lÕŽlectronique

du manom•tre SRG de sorte que la lecture approche la valeur de pression rŽelle ˆ

1,0 µPa. En rŽalitŽ, il est calculŽ la correction dÕo!set qui se rapporte ˆ la pression

lue par le SRG (cf. la section 2.3). Les prŽcautions dÕemploi contraignantes (stabilitŽ

de la tempŽrature environnante, absence de vibrations,etc.) et le cožt important de

lÕappareil font du manom•tre ˆ bille tournante un instrument utilisŽ principalement

dans les laboratoires de mŽtrologie accrŽditŽs et les centres de recherche [3].

C.3 Manom•tre ˆ ionisation de type cathode chaude

Pour des gammes de pression comprise entre 1,0µPa et 1,0 mPa, les manom•tres

ˆ ionisation de rŽfŽrence utilisent la physique des particules chargŽes traversant un

gaz rarŽÞŽ. En e!et, lorsquÕun gaz rarŽÞŽ est traversŽ par des Žlectrons su"samment

accŽlŽrŽs, ils produisent des ions positifs dont le nombre, dans la limite dŽtermi-

nŽe, est proportionnel ˆ la pressionP. Le manom•tre ˆ ionisation de type cathode

chaude (HCG : Hot Cathode Gauge) comporte trois Žlectrodes : un Þlament ˆ po-

tentiel nŽgatif (la cathode), une grille cylindrique (lÕanode) et un autre Þlament (le

collecteur).

Les Žlectrons issus de la cathode sont accŽlŽrŽs par la di!Žrence de potentiel

engendrŽe par lÕanode. Les Žlectrons les plus ŽnergŽtique pŽn•trent dans lÕespace

grille-collecteur en raison de la transparence de la grille et ionise le gaz en perdant
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C.3. MANOMéTRE Ë IONISATION DE TYPE CATHODE CHAUDE

de lÕŽnergie. Les ions positifs formŽs dans lÕespace grille-collecteur sont captŽs par ce

dernier et constituent le courant collecteuricol proportionnel ˆ la densitŽ molŽculaire

du gaz donc ˆ la pressionP [2] :

P =
i col ! i r

K i ái !
, (C.2)

o• ir est le courant rŽsiduel (correspondant ˆ une pression rŽsiduelle et aussi corres-

pondant au zŽro de lÕinstrument),i ! reprŽsente le courant dÕŽmission traversant la

cathode etKi est un coe"cient de ionisation correspondant au gaz.

!"#$$% &'()*%+

,)$$%,-%." */#)(0

1#$'2%(- &,'-3)*%+

#,)$
45678 9678

Figure C.3 Ð SchŽma de principe dÕun manom•tre ˆ ionisation

Le Þlament collecteur dÕions fut anciennement rŽalisŽ en tungst•n aujourdhui
ces Þlaments sont constituŽs de iridium yttriŽ ou iridium thoriŽ. Le courant
dÕŽmissions de la cathode est de lÕordre de quelques milliamp•res (5 mA pour
des mesures les plus haute, soit de tr•s faibles pressions 1,0µPa. Plus la pression
augmente plus le courant diminu). Au niveau du collecteur, le couranti col est
compris entre quelques picoamp•res jusquÕˆ quelques microamp•res et plus la
pression augmente plus le courant augmente.

Le laboratoire poss•de actuellement des manom•tres ˆ ionisation appelŽs Žga-

lement ÒBayard-AlpertÓ en rŽfŽrence ˆ R. Bayard et D. Alpert qui ont collaborŽ
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C.4. MANOMéTRE DE TYPE RƒSONNANT

ensemble pour amŽliorer les manom•tres ˆ ionisation en modiÞant lÕarchitecture

de ce type de jauge (cf. Þgure C.3). Ces instruments proviennent du constructeur

Oerlikon Leybold de type IE 514 (Allemagne) ou du constructeur Granville-Phillips

(ƒtats-Unis) de type 370. LÕinstrumentation associŽe ˆ ce type de manom•tre (condi-

tionneur et a"cheur) fournit une valeur directement en unitŽs de pression.

C.4 Manom•tre de type rŽsonnant

Dans un manom•tre de type rŽsonnant lÕŽlŽment sensible est une lame de sili-

cium oscillante. LÕapplication dÕune pression dans un sou#et entourŽ dÕun vide de

rŽfŽrence comprime par lÕintermŽdiaire dÕun dispositif mŽcanique la lame de silicium,

ce qui a pour e!et de modiÞer sa frŽquence de vibration [3]. Le constructeur (Druck

DPI 142) donne pour le manom•tre ManN une Ç exactitude È de 1á10!4 de la pleine

Žchelle sur une annŽe sur la gamme 35 hPa ˆ 1300 hPa, soit 13 Pa.
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Annexe D

Surface de conduction

Pour se donner un ordre de grandeur de la distance maximale ˆ lÕintŽrieur de la

surface de conduction, nous avons utilisŽ un logiciel de dessins qui nous permet de

reproduire deux cercles de 200 mm de diam•tre dont les centres sont distants de 3

mm, soit la distance calculŽe lors de lÕŽtude prŽalable pour un rapport de pressions

de 100 [6]. LÕŽpaisseur des traits des cercles a ŽtŽ ˆ choisie ˆ 0,3 mm. Voici la Þgure

dessinŽe :

Figure D.1 Ð Plus grande distance entre deux parois de la conductance
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Le dessin reprŽsente la plus grande distance entre deux parois de la conductance

soit le pire des cas. En e!et, la distribution des molŽcules est alŽatoire, ce cas sera

choisi pour dŽÞnir la pression.

AÞn dÕ•tre plus rigoureux cette distance peut se calculer ˆ lÕaide de la Þgure D.2 :

! ! "

#$

%

&

'

Figure D.2 Ð Calcul de la plus grande distance entre deux parois de la conductance

ConsidŽrons les triangles rectangles BAC rectangle en,A et CHA rectangle en,H.

La somme des angles dÕun triangle est de 180 degrŽs. On en dŽduit donc les angles

"CBA = * et "CAH = ( 1.

* = 180¡ ! (90¡+$) = 90¡ ! $, (D.1)

et

( 1 = 180¡ ! (90¡ ! $) = 90¡! $, (D.2)

donc

* = ( 1. (D.3)

Suivant la m•me dŽmonstration( = $.

Les deux triangles rectangles sont semblables, on peut donc Žcrire leurs rapports

de similitude :
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ANNEXE D

AB
CA

=
CH
AH

=
AH
BH

, (D.4)

AH2 = BH ( CH. (D.5)

La distance BH correspond ˆ la distance de dŽplacement entre O et O1 soit BH

= OO 1 = 3 mm. La distance CH est Žgale au diam•tre du cercle de centre O moins

la distance entre O et O1 soit CH = CB - BH = 200 - 3 = 197 mm

DÕo•

AH =
&

BH ( CH =
&

3 ( 197, (D.6)

AH = 24, 3 mm. (D.7)

Donc la plus grande distance qui sÕinscrit dans la surface de conduction est deux

fois la distance AH soit 48,6 mm.
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Mise en Ïuvre de lÕexpansion continue
pour le raccordement en basses pressions absolues du

µPa au mPa

RŽsumŽ :
Pour amŽliorer les incertitudes de mesures des pressions absolues comprises entre
1,0µPa ˆ 1,0 mPa, le Laboratoire Commun de MŽtrologie (LCM) souhaite mettre en
Ïuvre la mŽthode primaire dite de lÕexpansion continue. Au prŽalable, le ßuxm•tre
gazeux ˆ pression constante nŽcessaire ˆ cette mise en Ïuvre a ŽtŽ con•u en 2010.
LÕenceinte dÕŽtalonnage est ŽquipŽe dÕune conductance variable. La pression de
rŽfŽrence gŽnŽrŽe en aval de la conductance est dŽduite de la mesure du ßux gazeux
injectŽ et de la pression en amont de la conductance ainsi que de la dŽtŽrmination
de la valeur de celle-ci et du rapport de pressions Žtablis. Dans cemŽmoire,
lÕoptimisation de la conductance est ŽtudiŽe puis un bilan dÕincertitudes dŽtaillŽ
sur la pression de rŽfŽrence gŽnŽrŽe avec la mŽthode de lÕexpansion continue est
proposŽ ˆ partir de la caractŽrisation mŽtrologique de ses di!Žrentes composantes.
LÕŽtalonnage dÕun manom•tre ˆ ionisation de type cathode chaude permet la
comparaison de la mŽthode dÕexpansion continue avec la mŽthode utilisŽe jusquÕˆ
prŽsent, basŽe sur des Žtalons secondaires.

Mots clŽs :
Fluxm•tre gazeux, Expansion continue, MŽtrologie, Conductance va-
riable, Ultra-vide, Technique du rapport de pression, Manom•tre ˆ vide,
Vide.

Abstract :
To improve uncertainty of absolute pressure measurements between 1,0µPa to
1,0 mPa, the Joint Laboratory for Metrology (Laboratoire Commun de MŽtrologie
or LCM) wishes to implement the primary method known as the continuous
expansion method. Beforehand, the constant pressure gas ßowmeter required for
this implementation was designed in 2010. The calibration chamber is equipped
with an adjustable conductance. The reference pressure generated downstream
the conductance is deduced from the measurement of the injected gas ßow and
the pressure upstream the conductance and determinated value of established
conductance and pressure ration. In thisthesis, the optimization of the adjustable
conductance is studied and a detailed assessment of uncertainty of reference pressure
generated with the continuous expansion method is proposed from the metrological
characterization of its various components. Calibration of a hot cathode ionization
gauge allows comparison of the continuous expansion method with the method used
so far based on secondary standards.

Keywords :
Gas ßowmeter, Continuous expansion, Metrology, Adujstable conduc-
tance, High-vacuum, Pressure ratio technique, Vacuum gauge, Vacuum.
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