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Euréka (Archimede)..
..Quel que soit I'obstaclgCeux qui veulent aller plus loin..)



Resumeé

Depuis de nombreuses années, les laboratoiresnaakiode métrologie travaillent a la
redéfinition du kilogramme. Les recherches, notamtnw®ncernant la détermination de la
constantes d’Avogadro, ont conduit a développerspéeres de silicium dont le volume est
déterminé avec une incertitude relative del@ [1, 2] et la masse volumique avec une
incertitude relative de quelques®[3].

De telles sphéres servent aujourd’hui de référeleceolume et masse volumique au sein de
plusieurs laboratoires nationaux de métrologieesEhlemplacent un étalon liquide, I'eau bi-

distillée, dont la masse volumique est détermiméensla formule dite SMOW, recommandée

par le Comité International des Poids et MesuréBMC [4], mais de maniere non tracable au

systeme international d’'unités, Sl. Les meilleupessibilités d’étalonnage du volume d’'un

solide par cette méthode précédente sont de I'atelrex 10°.

L’objectif de cette étude est d’introduire au LN&te nouvelle méthode utilisant une sphére
de silicium afin d’améliorer les incertitudes dares domaines et d’assurer une tracabilité au
Sl.

Mots clés

Pesée hydrostatique, sphere de silicium, pousggehdmede, métrologie, masse volumique,
volume, eau bi-distillée



Abstract

For a long time, National Metrology Institutes, Ndvilhave been working towards a new
definition of the kilogram. Perfect silicon sphetesve been manufactured for metrological
research, particularly to determine the Avogadnostant. The volume of these spheres have
been calibrated with a relative uncertainty ofl@° [1, 2] and the density with relative
uncertainty of 107 [3].

Such spheres are now used as solid volume andiyleefgrences in several NMls instead of
bi-distilled water which was a density referencendtiaceable to the SI, calculated in
agreement with SMOW formula recommended by thermatgonal Committee for Weights

and Measures, CIPM [4]. The best capabilities falibcation according to this previous
method were about<4.0°.

The goal of this study is to introduce a new methging a silicon sphere as a solid volume
and density reference both to reduce uncertaindyoantraceable to the SI.

Keywords

Hydrostatic weighing, silicon sphere, ArchimedesinBiple, buoyancy force, metrology,
density, volume, bi-distilled water
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Introduction

Dans le systeme international d’unités, le volurum @orps est une grandeur dont I'unité est
dérivée du metre et la masse volumique est le raglgodeux grandeurs dont les unités de
base sont le métre et le kilogramme. Pour réaleseorrection de poussée de l'air lors des
comparaisons de masses, la détermination avecailrle incertitude de la masse volumique
d’'un étalon de masse est indispensable : la caredifférentielle de poussée de l'air lors
d’'une comparaison entre un kilogramme en platindiéiret un kilogramme en acier
inoxydable est de I'ordre de 95 mg soit 8,30° en valeur relative, alors que les meilleures
incertitudes type en étalonnage de masse de Ir&itoge sont de I'ordre de 15 pg soit®,5
10®en valeur relative.

Afin de déterminer la masse volumique d’un liquaded’un solide, une méthode couramment
utilisée est la pesée hydrostatique qui consisteesurer la poussée d’Archimede exercé sur
un solide dans un liquide. Un solide est pesé Hamgpuis dans un liquide. Si le volume du
solide est connu on détermine la masse volumiqudéigtide. Si la masse volumique du
liquide est connue, on détermine le volume du soliskctuellement, la référence de masse
volumique utilisée au LNE est I'eau bi-distillée dola valeur est déterminée selon la
recommandation du CIPM [4] souvent appelée méttRMOW basée sur une composition
normalisée de I'eau non directement tracable aiesyesinternational d’unités. L’incertitude-
type relative sur la masse volumique de I'eau es2,@8x 10° et les meilleures possibilités
d’étalonnage du volume d’un solide par cette méttsmht de 'ordre de % 10°.

Les recherches concernant la détermination deratante d’Avogadro pour la redéfinition
du kilogramme ont conduit a développer des sphaeesilicium avec de faibles défauts de
forme et dont les diamétres sont déterminés parférométrie laser avec une incertitude-type
relative de 2 10%°[1, 2], le volume avec une incertitude-type relatile 7x 10° et la masse
volumique avec une incertitude-type relative delques 1F. De telles sphéres peuvent a
présent servir de référence de volume et massemale, I'eau bi-distillée n’étant plus
utilisée en tant qu’étalon mais en tant que moyetrahsfert et de s’affranchir des problemes
liés a son utilisation. Elle est directement trdgatu S| et permet un gain sur l'incertitude de
I'étalon de prés de trois ordres de grandeur. Lgomt@ des laboratoires nationaux de
métrologie utilisent de telles spheres comme réfegale volume et ont de fait amélioré leurs
incertitudes de mesure dans ce domaine. C’'est mo¢gunle cas de la PTB en Allemagne, de
'INRIM en Italie, du NPL au Royaume-Uni ou encaie METAS en Suisse. La France n’a
pas suivi, a 'époque, cette évolution et se deitattraper ce retard.

Le LNE, sous I'impulsion de Ms MADEC et MEURY, atespris en 2010 le développement
d’'un banc de mesure utilisant cette nouvelle ré@esolide de volume dans le but de
remplacer I'eau bi-distilée comme étalon et densa@intenir dans le groupe de téte des
laboratoires de métrologie européens dans le d@n@ies travaux prometteurs ont démontré
la faisabilité et I'intérét de ce projet mais n’qni étre conduits a terme. C’est I'objectif de
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cette étude en ayant pour but d’obtenir une measagable au S| avec une incertitude relative
de I'ordre de quelques f0

Ce mémoire s’articulera de la fagon suivante :

Un premier chapitre présentera le contexte en hogiieo avec notamment la définition
actuelle de l'unité du kilogramme, représentéelfaatéfact, I, ainsi que différents projets
liés a la dématérialisation de cette unité du s lgénéralités en termes de technique
d’étalonnage de masse y seront également abordées.

A la suite, la pesée hydrostatique sera présentée gue les moyens actuellement mis en
ceuvre au LNE et ses limites.

Un chapitre présentera ensuite un état de I'art rdms/elles méthodes proposées et des
solutions mises en ceuvre dans différents laboeat@tionaux de métrologie

Enfin une quatrieme partie sera consacrée a laigésn de I'étude technique menée pour la
mise en ceuvre de cette nouvelle méthode et lesgnemsultats obtenus.

En regard des moyens utilisés dans d'autres latioeat européens, des perspectives
d’évolution seront proposées afin de continuemdborer les incertitudes de mesure dans ce
domaine.
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Chapitre 1. La métrologie des masses

.1 L'avenir de %

[.1.1  Le dernier étalon physique

Il faut toujours savoir d’ou I'on vient pour savatl I'on va et étre ainsi certain de ne pas
reculer. Patrick PINOT a écrit avec Gérard GENE\&ESarc HIMBERT un article [7] sur

la dissémination du kilogramme, contenant un rappsbrique. Ce projet étant quelque peu
lié a la redéfinition de l'unité du kilogramme,nie parait incontournable d’en rappeler les
origines si bien décrites dans cet article. Jeeexmu’en reprendre quelques lignes, en leur
reconnaissant la paternité de ces mots.

Longueur, poids, volume : voici trois grandeurs dee hommes utilisent depuis des
millénaires et pourtant sans toujours parler le méangage. Les systemes d’unités ont
ete divers dans le monde, et notamment autour skirbenéditerranéen, lieu d’échange
et de commerce. Depuis I'ére romaine, de nombretgggatives ont vu le jour pour
harmoniser ces systémes de mesure. L'empreintotiie des empires était alors vue
comme un vecteur décisif.

Il'y eut la «libra » romaine (environ 327 de nwamgmes), des lois de Charlemagne.
Mais a chaque chute d’Empire, les systemes ursfeffondraient. Ce n’est qu’avec les
premiers échanges entre royaumes que naquit réitame volonté d’harmonisation.

La pile de Charlemagne définissait alors une liapelée « poids de marc » (environ
490 g) essentiellement utilisée par les établiss¢srfeappant monnaie, les orfevres.

Le développement du commerce, de lindustrie et deences mit un coup

d’accélérateur a ce besoin d’homogénéisation. beges révolutionnaires allaient voir
les scientifiques Delambre et Méchain déterminexvdieur de ce qu’on appellerait
dorénavant le metre, congu pour tous les peuplpsiettous les temps, défini comme
la dix millionieme partie du quart du méridien &=tre, a partir de la distance entre
Dunkerque et Barcelone. C’est une véritable exdde 1792 a 1798. Delambre, parti
de Dunkerque et Méchain de Barcelone, devaienttrgargulation, déterminer cette

distance en se donnant rendez-vous a Rodez : I€edébut du Systeme Métrique
Décimal dont '’Assemblée Nationale avait adoptgriacipe des 1791.

En 1793, le 1 aodt, le métre fut déclaré unité de longueur, isaggie le « grave »
valant 1000 gravets, fut déclaré unité de « poidgale a la masse d’un décimeétre cube
d’eau a la température de la glace fondante. Lef@meau et Fabronni conduiront les
travaux aboutissant a une définition du « poidgial @ la masse d'un décimétre cube
d’eau distillée a 4 °C, température a laquelleasssidé est la plus élevée.
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Cette représentation de I'unité de masse fut ems$ratiuite en un étalon physique, un
cylindre de platine appelé Kilogramme des Archiwdsis ce n’est qu’en 1878 que 3
cylindres en platine iridié (90%Pt-10%lr), de 39 dmdiamétre et de hauteur, Kil, Kli
et KIlll furent réalisés en vue de réaliser un étailaternational. En 1889, lors de a
premiere Conférence Générale des Poids et Mestf@BNI), Klll, dont la masse était
la plus proche de celle du Kilogramme des Archifgs choisi comme prototype
international du kilogramme et est depuis, enfesnés triple cloche de verre au
Pavillon de Breteuil, siege du BIPM, a Sevres mledaris (Figure 1). Il est identifié
par la lettreX.

Depuis 1901, la définition du kilogramme est restébangée :

«Le kilogramme est l'unit¢ de masse; il est égal ¥ masse du prototype
international du kilogramme.»

Par définition I n’est assorti d’aucune incertitude.

Il s’agit de la derniere unité de base du Sl dentéfinition repose sur un artefact. Il est
présenté en Figure 1.

Figure 1 : &, le kilogramme étalon conservé au BIPM sous uneifile cloche de verre.

Le dernier étalon matérialisé Sl (source newsaenbm[8] consulté le 18/06/2017).

L’attribution de 34 étalons nationaux au pays digines du traité fut également tirée au
sort. L'étalon n° 35 qui fut et est toujours attidba I'Etat Francais, au Conservatoire National
des Arts et Métiers (CNAM) et en dépbt au Laboratdiational de Métrologie et d’Essais
(LNE).
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Figure 2 : Le prototype n° 35, référence francaiseell'unité de masse.

La définition actuelle pose plusieurs problémes

- La définition méme n’est universelle ni dans I'espani dans le temps : il est
nécessaire de disposerdepour réaliser I'unité de masse

- La maitrise des conditions de conservation du pyptinternational du kilogramme
pour contrbler sa stabilité a long terme se fatwm protocole compliqué.

- Sa disponibilité en un seul lieu rend laborieusevdgification des quelques 60
prototypes nationaux. La vérification mobilise Ipsototypes nationaux au BIPM
pendant deux ou trois ans. Les vérifications né donc réalisées, en moyenne, que
tous les 50 arls

Les vérifications périodiques montrent des difféen de comportement entre les étalons
nationaux avec une dispersion de I'ordre de 10°. Les vérifications périodiques entre le

prototype international du kilogramme et ses simdiis montrent une dispersion relative de
I'évolution entre les six témoins de I'ordre de 80 en un siécle.

L A la suite des vérifications de 1946 et 1989, namparaison extraordinaire a eu lieu en 2014, Zbians
seulement apres la précédente.
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Figure 3 : Evolution de I'écart de masse des six téims officiels (KI, 7, 8(41), 32, 43 et 47) par rqgort & la masse du
prototype international du kilogramme (X).

Ces résultats sont un indice fort de l'instabititéprototype international.

Des 1995 la CGPM encourage des travaux permetéargd&finir le kilogramme en utilisant
la valeur fixe d’une constante fondamentale. Unseosus s’est tourné vers le choix de la
constante de Planck.

En 2018, du 13 au 16 novembre, se tiendra & Viasaih 26™ CGPM, Conférence Générale
des Poids et Mesures. Cette conférence aura regppert du CIPM, Comité International
des Poids et Mesures et statuera sur de nouvediasitibns de chacune des 7 unités de
référence du Sl, le Systeme International. Notaminfampere, le kelvin, la mole et le
kilogramme seront alors respectivement définislpatharge élémentaire)( la constante de

Boltzmann K), la constante d’AvogadriNg) et la constante de Pland®).(

1.1.2  Différents projets

A cette date, deux réalisations primaires permetierier la masse a la constante de Planck
conformément aux recommandations faites par le @GM018 :

» La méthode par comparaison de puissance électeigoeécanique comme la balance
de Kibble, anciennement nommée « balance du wattbNE, au METAS, au NIST,
au NPL, NRC, [9, 10] ou la balance du joule au NINI]

* La méthode XRCD du Projet International AvogadAR lau NIST, NMIA, NPL, a la
PTB...

2 1- Qu'au moins trois expériences indépendantampanant & la fois la balance du watt et le prdiet
Coordination internationale Avogadro, donnent ptes constantes concernées des valeurs présentant de
incertitudes-types relatives qui n'excédent pasl8®. L'incertitude-type relative d'au moins l'un ds césultats

ne devra pas dépassex 207,

2- Que pour chacune des constantes concernéegléss fournies par les différentes expériencésns@n
accord a un niveau de confiance de 95 %,
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[.1.2.1 La balance de Kibble

Bryan Kibble (Royaume Uni, Letcombe Regis, 1938046&) fut un physicien anglais du
NPL, qui a le premier émis I'hypothése d’'un racemneént de I'étalon de masse a la constante

de Planckh, en 1975 comme suit [12]:

hY

Son principe consiste a effectuer la comparaisamed puissance mécanigue avec une
puissance électromagnétique. Elle résulte d’'unaireesffectuée en deux étapes schématisées
ci-dessous :

* une phase statique, Figure 4, au cours de laquedidorce de Laplace s’exercant sur
un conducteur parcouru par un courant et placé damschamp d’induction
magnétique est comparée au poids d'un étalon deenas

» une phase dynamique, Figure 5, ou I'on détermineraion induite aux bornes du
méme conducteur en boucle ouverte lorsqu’il estladé&pdans le méme champ
d’'induction a vitesse connue. La détermination dgandeurs électriques par
comparaison a I'effet Josephson et a I'effet Halinpet alors de relier 'unité de masse
a la constante de Planck. La découverte de I'éftdt quantique par von Klitzing en
1980 permet finalement de parvenir a cette relait la constante de Planck.

Masse étalon
9
— P =mg

Figure 4 : Balance de Kibble, phase statique [10].

Un conducteur de longueliparcouru par un courahtmesuré par la chute de tensloaux bornes d’'une résistanReest
placé dans un champ d'inductiBrde telle sorte que la force électromagnétifyéforce de Laplace) s'exergant sur celui-ci
soit verticale. La force sur le conducteur, suspeldn fléau de balance, est compensée par le Peidmg d'une
massean soumise a l'accélération de la pesangeur

L’équilibre des forces, lors de la phase statiglomne la relation suivante :
P=m-g=F;=B-1-1=B-1-1. (1.1)

La phase statique serait suffisante en soit peurd masse a la charge élémentaire, mais la
difficulté de déterminer expérimentalement le ceoefht Bl liée notamment aux
caractéristiques géométriques de la bobine (dimnestyon du fil, pas d’enroulement,...)
limite les incertitudes pouvant étre obtenues.
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La phase dynamique, avec le gradient de fixconstant, permet de s’affranchir de cette
méconnaissance.

A

Figure 5 : Balance de Kibble, phase dynamique [10].

Pendant la phase dynamique, le fléau étant reridlase d’'un systéme de translation vertical, lemeéconducteur en
boucle ouverte est déplacé dans le méme champudiind avec une vitesse verticdg. Une tension induitf apparait
alors aux bornes de la bobine

En phase dynamique, I'ensemble est déplacé adasétvertical#’, dans le cham@. La
relation électromagnétique s’écrit :

U=B-1-V,. (1.2)

La combinaison des équations (1.1) et (1.2) desgsstatiques et dynamiques conduit a une
relation entre la puissance mécanique et la puissalectrique :

m-g-VZ=U-%. (1.3)

Les mesures de tension et de résistance sont tiegpeent lices aux effets Josephson [13] et
Hall quantique [14], eux méme associés aux coretaie Josephsd{) et de von KlitzingRy
dont les valeurs théoriques sont des combinaisienga charge élémentaire et de la
constante de Planck:

K] = ) et RK = —=. (14)et(15)

Il est alors possible d’exprimer la masseen fonction deX;et deRy et donc en fonction de
h, sous la forme :

m.g.vzz"“l;", (1.6)
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A étant le produit connu de paramétres liés aux ragsteU, R, et aK; etRy.

1.1.2.2 Le projet Avogadro

Comme pour la balance de Kibble, les travaux airpditin monocristal de silicium ont
débuté dans les années 1970.

Cette expérience consiste & mesurer la valeur denstante d’Avogadrd/,, en déterminant

le rapport entre le volume molaité, et le volume atomiqué,, d'un cristal. Le volume

molaire est le produit de la masse molaitg du silicium et du volum& du cristal, divisé

par la massen de celui-ci. Le volume atomique est, dans un mosiat cubique face centree,
ou I'on noted,,,la distance entre les plans du réseau cristaltidide de Miller (2,2,0)), le

volume d’'une maille divisé par le hombred’atome par mailler{ = 8 pour un cristal de
silicium parfait). C'est-a-dire :

_ Vin _ n-Mg;-V

=Vm __mMaV 1.7
V, m-(\/§~dzzo)3 (1.7)

N,

L’'usage d’un monocristal de masse macroscopiqumgted’effectuer un raccordement en
masse avec une trés faible incertitude. Une forpteérique pour I'objet confére de la
robustesse et donne l'acces au volume avec undiinde également faible, notamment par
interférométrie laser.

En déterminant la masse molaik; de I'élément, la distance interatomicaiele volume de
I'artefact et sa masss, on peut redéfinir le kilogramme par la constatiferogadroNy :

N, =27 (1.8)

m-a3

Cette étude nécessite la détermination du voluma dphere avec une incertitude faible. Ces
sphéres sont aujourd’hui produites avec de faitdfauts de forme et de surface, tels que la
détermination de leur volume, par interferométraser, peut aboutir a des mesures
accompagnées d'incertitude relative pouvant atteiffck 10° [2]. La maitrise technologique
en termes de production et les grandes caractgrestimeétrologiques de ces spheres en font
une référence idéale de volume et donc de masaeligule qui devient ainsi tracable au Sl.

% Pour plus de détails, on pourra lire la théseatzatat de Matthieu THOMAS [10], notamment le chapil.
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.2 La détermination d’'une masse

.2.1  Les moyens de détermination d’'une masse

La valeur d’'une masse n’est pas accessible directerrelle est déterminée par la réalisation
d'un équilibre de forces. Les instruments les plesuramment utilisés pour ces
déterminations sont les balances et les compasatieumasses.

La balance permet de peser un corps de facon elid@hnant une indication en rapport direct
avec la masse déposée sur le plateau. Cette iloticddit Etre affectée de corrections de
mesure. Elle est en particulier sensible a la valecale deg, accélération de la pesanteur
terrestre.

La balance fonctionne généralement sur une plagredae : de 0 & une valeur maximale
appelée portée maximale.

La tragabilité a I'unité de masse est assuréeaarétant la balance avec un poids étalon.

Le comparateur de masses quant a lui permet pligGtomparer deux masses de valeurs
similaires. Il indique I'écart entre deux massesnimes valeurs nominales et est sensible,
entre-autres, au gradient verticalgle

Le comparateur fonctionne sur une plage réduiteusiud’une valeur nominale : comparateur
10 kg par exemple, fonctionnant entre 10,0 kg €b Iy. La tracabilité est assurée par
I'étalon de masse, le comparateur étant un moyedradsfert.

.2.2 La détermination d’'une masse

Un corps au repos est soumis a des forces d'osgliférentes :

» La force de pesanteur, b: résultante de la force de gravitation défingg [a loi
d’attraction universelle des corps de NEWTON.

» La force d’Archiméde, Fa: force a laquelle est soumise tout corps plongeés dm
fluide. Le chapitre Il traitera plus en détail eetbrce, aussi appelée correction de
poussée de I'air pour une pesée classique.

* La force magnétique, ky: résultante des propriétés magnétiques des cardsse
caractéristiques du champ magnétique environnamo&mment sa valeur et ses
variations.

» La force électrostatique, ke : elle est fonction des charges électrostatiqueEe®
par le corps et les corps environnant celui-Ci

* La force due au mouvement de l'air, &, : elle varie avec le carré de la vitesse de
l'air et est provoquée essentiellement par la cotime naturelle de l'air ou les
courants au voisinage du corps étudié.

Les trois dernieres forces sont difficilement mabiegs avec de faibles incertitudes. Ce
sont des forces parasites dont il faut s’affranchir
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Les forces magnétique et électrostatique sontidreshent réduites par un choix judicieux
du matériau constituant I'étalon de masse. Un rizatégrossédant un moment magnétique et
une susceptibilité magnétiques négligeables rédugensibilité aux champs magnétiques
environnants. Une bonne conductivité électriqueauitékaccumulation de charge et de fait
I'apparition de forces électrostatiques parasites.

On supprime la force due au mouvement de I'air aftneant I'environnement pour travailler
avec une vitesse de l'air quasiment nulle : gradiele températures faibles, comparateur
éloigné de la climatisation, cage protégeant lepamateur...

Il ne reste donc que les forces de pesarfiget la force d’Archimedéa

Le schéma de la Figure 6 représente ces deux fappsesées, que le solide applique sur la
balance.

La force de pesanteﬁ est définie par :
Fp=m-g (1.9)

ou m estla masse gtest I'accélération locale de la pesanteur.

La force d’Archimédd~TA) est définie par :
Fi=—pa-V'g, (1.10)

ou p, est la masse volumique de I'air ambidhgst le volume du solide.

I?A, Force
d’ Archiméde

Fp, Force de
pesanteur

Figure 6 : Bilan des forces agissant sur une balaac

Représentation des forces de pesanteur et d’Arcleimgidsant sur une balance, en admettant quertes fmagnétiques,
électrostatiques et de mouvement d’air soient sulle
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1.2.3  Les conditions de la pesée

En matiere de pesée, deux possibilités sont andigtr : la pesée simple ou la double pesée.
Dans les deux cas, des moyens a lecture directe witisés : soit une balance soit un
comparateur de masse.

1.2.3.1 La pesée simple

Une simple pesée consiste a déterminer I'écartdat@ation entre la balance en charge et la
balance a vide. Cet écart est alors corrigé deelerde justesse de la balance.

Le résultat de la pesée dans l'air est alors :

P, = Xmq — Xoa — 64 (1.11)

ou X, est l'indication de la balance en chardgg, celle de la balance a vide & est
I'erreur de justesse de la balance pour I'écartumes

Les composantes d’incertitude a prendre en conqieRy sont :

» larésolution de la balance,
» larépétabilité de la mesure,
* la détermination de I'erreur de justesse p@uincluant elle-méme :
* larésolution
* larépétabilité de pesée de I'étalon
» ['étalonnage de I'étalon
* la pérennité de I'étalon,
* les facteurs dinfluence de la justesse (tempésat@xcentration, horizontalite,
stabilité,...),
» L’erreur de justesse elle-méme si la correctiostgas appliquée.

La pesée simple n‘ayant pas été utilisée lors tte étude, le calcul d’incertitude associé ne
sera pas détaillé.

1.2.3.2 La double pesée

Une double pesée est une méthode de mesure pditgidrs dans laquelle la masse est
déterminée par comparaison directe avec un étaomabkse a lI'aide d’'une balance ou d’'un
comparateur. Cette opération permet entre autnedigre la composante liée a I'erreur de
justesse de linstrument. En effet, I'erreur detg@ase prise en compte est celle de la
différence, tres faible, entre I'étalon et le selid

26



Il existe plusieurs schémas de double-pesée: MBEME, ou MEM. Ces cycles sont
généralement répétés une a cing fois selon Eselde la masse étalonnée sans toutefois
gu’il y ait de limite au nombre de cycle.

Dans ces schémas, M représente la masse du solidegrésente la masse de I'étalon, ajusté
pour que l'indication de linstrument soit la plpsoche possible de celle obtenue avec le
solide. Le cycle EMME est celui qui permet d’obteimie des meilleures incertitudes, pourvu
que l'intervalle de temps entre chaque mesure esaiemement régulier, ce qui permet de
s’affranchir de la dérive linéaire de I'instrument.

Le schéma de comparaison retenu est de type MEMy@® de comparaison est utilisé

lorsque les équilibres réalisés avec la masse Mhieent des incertitudes prépondérantes
devant celles obtenues avec I'étalon E du fapaticulier des caractéristiques géométriques
de la masse et de la manipulation qui en résult@uetne permet pas de maitriser

suffisamment sa dépose sur le plateau.

Le résultatAX de la double pesée MEM est :

Xp1+Xm2

AX =
2

— Xy, (1.12)

Ou X, est l'indication de la balance lors de la premgesée de la masse M, celle lors
de la deuxieme ef; est l'indication de la balance lors de la pesgéédalon E.

L’équation d’équilibre entre la masse et I'étal@mnde :

M—pVy—E+pVi= AX(1—’r’—Z), (1.13)
avec :
M : masse du solide a déterminer en kg
Pa : masse volumique de de I'air pendant la companaés kg.rt
Vu : volume de la masse M erf m
E : masse de I'étalon en kg
Vg : volume de la masse E e m
AX  :résultat de la double pesée en kg
T, : masse volumique conventionnelle kg.m

La masse est donc donnée par :

M:Ax(1—’r’—g)+5+pa(vM—vE). (1.14)
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L’incertitude associée a la détermination de la seapar double pesée est calculée en
propageant la variance comme suit :

w2 (M) = (;’A—’V)'{)2 u?(AX) + (‘;—’Z)Z u?(AE) + ((;’7’”)2 u?(p,) + (;/_IZ)Z w2 (V) +

(STME)Z w (V) . (1.15)

Soit :
u?(M) = u?(aX) x (1 - ”—0)2 +u?(E) + (Vi — Vi — %)2 X u%(py) + (pa)? X

wWy) + (—pa)* x u* (V) . (1.16)

Le Tableau 1 ci-dessous résume les composanteediinde de I'étalonnage d’une masse
par substitution.

Parametre Notation Incertitude type Coefficient de sensibilité
Répétabilité des pesées AX a(AX) (1 - i—Z)
Résolution du comparateur d d/Ve 1
Masse de I'étalon E u(E) 1
Pérennité de I'étalon E u(E) 1
Masse volumique de I'air Pua u(py) (Vu — V) —AX /7
Volume de la masse Vi u(Vy) Pa
Volume de I'étalon Vg u(Vg) Pa

Tableau 1 : Composantes d'incertitudes pour la détenination d'une masse.

Ce tableau donne les différentes composantes diitutkgs sur la détermination d’une masse par dopésée.

1.2.4  Mesure de la masse volumique de l'air

Afin de réaliser la correction de poussée de I'higst nécessaire de déterminer la masse
volumique de l'air.

La méthode la plus exacte consiste a peser ddacistele méme matiére, de méme masse et
surface, mais de volume différents. La différeneecdrrection de poussée de I'air permet de
déterminer la masse volumique de lair. Cette tepianpermet la détermination de la masse
volumique de I'air avec une incertitude de I'ordie 1,2x 10° kg.ni°. Elle est réservée aux
comparaisons pour lesquelles la contribution decdarection de poussé de l'air aux
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incertitudes est prépondérante, lorsque le volureelad masse et de I'étalon sont tres
différents.

Une méthode plus accessible est de mesurer la tatapg de I'air, son hygrométrie sa
pression et éventuellement la concentration enydiexde carbone, voire d'argon, puis a
introduire ces données dans une formule de calcul.

Il existe plusieurs formules pour cette détermorati

 BIPM : [15] il s’agit d’'une formule dont la progranation et sa vérification est
complexe et dont I'incertitude n’est pas tres béablie, mais comprise entre 1 et
2.10% en valeur relative. Elle était réservée aux besdila métrologie fondamentale.
Précédemment formule la plus précise, elle a @éplecée par la formule CIPM

 CIPM : [16] cette formule qui remplace la précédetu BIPM, présentant un écart
relatif de 6,4x10, est la formule de référence pour la métrologieifomentale.

 OIML : [17] cette formule (1.17) est utilisable sdes domaines élargis de taux
d’humidité relativeH de pressiomp et températurd, allant de 900 a 1100 hPa, de 10
a 30 °C et en dessous de 80% d’humidité. Elle dmouep,, la masse volumique de
I'air, une valeur avec une incertitude relative kuformule comparable a celle de la
formule BIPM, soit 2,0.10.

0,348 48 p—0,009 H-e0061T (1.17)
a- 27315+T ' .

La propagation de la variance sur la masse voluenitgul’air est :

u?(py) = ui + (%)2 -ug + (%)2 ‘uf + (‘;LT“)Z uf (1.18)

oUug est I'incertitude-type sur la formule. Pour cettenfiule,u, = 10™%p,

9Pa _ 10-5 p,y-1 9%a _ _10-4 /0 9Pa _ _ -3 -1
ap_10 Pa o0 = 107 / % Py 3,4x107° K
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Chapitre 2. La pesée hydrostatique

1.1 Généralités

La pesée hydrostatique, comme son nom l'indiquejres méthode mélant la notion de pesée
et la notion de liquide. Un homme a initié cetteht@que qui perdure : Archiméde (Syracuse,
-287 a -212), physicien, mathématicien, scientdiguec de Sicile.

II.1.1 Le théoréme d’Archimeéde

Euréka !

Selon I'anecdote, Archiméde, se serait eéEtgéka !(signifiant « J'ai trouvé ! ») en courant
nu a travers les rues de la ville. Hieron, tyrarSgieacuse, ayant fourni une quantité d’or a un
orfévre pour fagonner une couronne, aurait changéiméde de vérifier que celle-ci n’était
faite que de ce métal précieux et dans le casaomtde déterminer la composition exacte de
la piece. C'est dans sa baignoire, alors qu'iladtaér depuis longtemps, qu'Archiméde trouva
la solution et sortit de chez lui en prononcantecgthrase devenue aussi célébre que la
pomme de Newton ou la formuts=mc2d’Einstein. Il lui suffisait de mesurer le volurde la
couronne par immersion dans l'eau, puis la pes$er,da comparer sa masse volumique a
celle de I'or massif.

Le théoréme d’Archimede s’exprime de la maniérgante :

« Tout corps plongé dans un fluide, éprouve uneg@aiverticale, dirigée du bas vers le haut,
€gale au poids du fluide qu'’il déplace et appligquécentre de gravité du solide déplacé »
[18].

Le fluide peut étre a I'état liquide ou gazeux.nténsité de cette force d’Archimede est
fonction de la masse volumique du fluide dans tpéd se trouve le solide étudié. Plus le
fluide est dense, plus la force est importanteFigaure 7 illustre I'expérience qui permet de
visualiser cette force.
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Figure 7 : Le principe d'Archimeéde illustré.

On suspend sous le plateau d'une balance un aylanduxA et, au-dessous, un cylindre pl@&rdont le volume extérieur est

exactement égal au volume intérieurAleOn établit I'équilibre au moyen de poids plaadsi'autre plateau. On immerge

ensuiteB entierement dans I'eau d'un vase I'équilibre est modifié : le plateau supportéed poids s'abaisse, donc I'eau
exerce une poussée vers le hautBurorsque I'on remplit exactement d'eau le cylinlrd'équilibre est rétabli. La poussée
est donc bien égale au poids du volume d'eau d&plawolume d’eau correspondant au volume de dboimmergé [18].

Sous forme simplifiée, ces étapes peuvent se résiime

Pridze = M — prruide * Vi (2.1)

OU Py iq. €St le résultat de la pesee (releveé sur la balataes le fluide considérd/ est la
masse du solide/,, est le volume du solide et;,;4. €St la masse volumique du fluide
considéré.

Le produit psyiqe - Vi cOrrespond bien a la masse du volume de fluideadéar le solide.
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Fluide Air ambiant Tétradécane Eau
Matiére (1,2 kg.m®) (760 kg.nt) (1000 kg.nit)
Silicium 0,52 ¢ 3269 430 g
(2 330 kg/nm?)
Aluminium 0,44 ¢ 280 ¢ 370 g
(2 700 kg/nt)
Acier Inoxydable 0,15¢ 95¢ 125¢
(7 950 kg/m®)
Platine 0,05¢9 359 46 g

(21 500 kg/n)

Tableau 2 : Correction de poussée d'Archiméde pourne masse de 1 kg.

Ce tableau donne un ordre de grandeur, a 20°C tteda d'Archiméde, ou correction de poussée d'Angide, exprimée
en masse, pour des solides de 1 kg, de matiefésetifes, plongées dans des fluides différents/lesurs des masses
volumiques en kg.fentre parenthéses sont des ordres de grandeur).

11.L1.2 La balance hydrostatique

Si Archimede a inventé la solution de la pesée daomps dans I'eau pour en déterminer son
volume, il a fallu attendre les travaux de GaliBese 1564, Arcetri, 1642) et notamment son
Discours sur les corps flottantpour voir naitre ce que I'on appelle aujourd’falibalance
hydrostatique dont un exemplaire est notammenbleisiu Museo Galileo de Florence, ltalie.

Figure 8 : La Bilancetta [19].

Balance hydrostatique de Galilée.

Galileo Galilei a créé cette balance pour démomdreécouverte d’Archiméde. La tare déposée spateerd, suspendu en
a, permet d’équilibrer la masse suspendub dans l'air. Lorsque la masse suspendub est plongée dans un liquide, le
panierd est déplacé enteeetf. Si une masse de volurieest en or, le panier sera amen&.e8i la masse de méme volume
V est en argent, le panier sera ameng 8nla masse de voluméest un alliage or-argent, alors le pamiese trouvera entre

e etf et la position relative indiquera la proportiomdét celle d’argent.
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Dans son traitél.a Bilancetta[19], il décrit sa balance hydrostatique mise ainfppour
résoudre le mystére de la découverte d’Archimédgu(e 8). Cette balance hydrostatique
permettait de déterminer la proportion de deux métians un alliage.

11.L1.3 Principe de la mesure

La méthode de référence pour la détermination dexdase volumique d'un fluide ou du
volume d'un solide est la pesée.

Pour rappel, I'équation (2.1) donnait comme expogssimplifiée :
Pridze = M — priuide "V - (2.1)

Le volume du solide étudié est défini par 'envglepdu corps en contact permanent avec
I'atmospheére. Le corps doit &tre non poreux, ndmésulent et indéformable.

Les variables qui caractérisent la méthode sont :

* la masse volumique du liquide
* le volume et la masse du solide, ou sa masse vgueni

Si la masse volumique du fluide est connue c’estoleme du solide qui est déterminé. Si
c’est le volume du solide qui est connu, il estajmssible de déterminer la masse volumique
du fluide : c’est I'objet des travaux présentéssdeg memoire .

M-Prride . M—-Prriide
Vy =———"= oubien pruize =— = (2.2)
Pfluide M

La masse du solide doit étre préalablement détéempar une opération de type double pesée
dont la présentation est faite au paragraphe 2.2.3.

II.2 Détermination de la masse volumique d’'un liguile par pesée
hydrostatique

Dans cette partie, la masse volumique de liquidedé®rminée a partir d’'une référence de
volume, un solide de volume connu.

11.2.1 Equations d’équilibre

La masse volumique d’un liquide par pesée hydriogtatest déterminée en pesant un solide
de masse et de volume connu dans le liquide. Lesends solide a préalablement été
déterminée par double pesée et est donnée paatiéqyl.14) rappelée ici :

* Pulvérulent : qui a une consistance de poudresopodssiére.
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M=ax(1- ’r’—o) +E+pa(Vy — V) . (1.14)

L’équation de la double pesée du solide dans iedegdonne :

M — (piigVim) — (E1 — pimVED) = DXim (1 - I:—;") (2.3)
Avec :
M : masse du solide en kg,
E; : masse de I'étalon utilisé pour la double petaes le liquide en kg,
Pim - masse volumique de I'air en kg¥rors de la pesée immergée,
Pliq : masse volumique du liquide en kg¥fm
Vim : volume du solide enin
Ve : volume de I'étalon utilisé pour la double pedéas le liquide en
AX;p, : résultat de la double pesée du solide dalguigle en kg,
n : masse volumique conventionnelle d’un solj@900 kg.n.

En prenant en compte la dilatation de la sphers taliquide et du liquide a la températére
le volume de la sphére et la masse volumique diudigga la températues’écrivent :

Vg =Vgoll + a(6 — 20)], (2.4)
Piigo = Pligzol1 + (0 — 20)], (2.5)
avec :
Vo : volume du solide & la températéréC en i,
V20 : volume du solide & la température de référelec0 °C en
a : coefficient de dilatation thermique cubiquestlide en °C.
Piiqo : masse volumique du liquide & la tempéraguf€ en kg.n?,
Plig20 : masse volumique du liquide & la températurgétizence de 20 °C en kgin
A : coefficient de dilatation thermique cubiqueliduide en °C".

L’équation (2.3) devient :

M — pjig20[1 + 2(0 — 20)] - Vio[1 + a(6 — 20)] — (E; — pimVED) = AXim (1 - pﬂ), (2.6)

To

® Sj la valeur conventionnelle de masse volumiqudiese & 8000 kg.f la plupart des étalons de masses sont
réalisés en acier inoxydable dont la masse volueniggisitue entre 7950 et 7980 k{d.rvais I'écart entre la
masse et la masse conventionnelle d’'un solidénésieure & 5.10 en valeur relative pour un corps dont la
masse volumique se situe entre 7950 et 8000 %g.m
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Finalement, la masse volumique du liquide a 20siGlennée par :

M—(El_PimVEl)_AXim(l_p,f_(r)n)
Pliqz0 =y 0 120,200 [1+a(8,-20)]

2.7)

[1.2.2 Composantes d’incertitude

La propagation de la variance sur la masse voluenitguliquide donne :

. 2 . 2 ) 2
u? (pliqZO) = u?(M) + (w;l;;lw) u?(Ep + (%) u?(pim) + (3;@7,30) u?(Vg) +

() a0 () 2+ (22 w0+ () )

9AX a2
APliqzo\ % 2 dpiiqz0\ % 2
(—a;l ) u (9’)+(_an JIVECAR (2.8)

En prenant en compte qug A et p;,,, /1, sont tous bien inférieurs a I'unité, nous pouvons
écrire les coefficients de sensibilité :

9piig20 _ 1 1 (2.9)
M Vs20[1+4(0;-20)]- [1+a(85—20)] V2o )
0piigzo _ 1 ~ 1L (2.10)
OE, Vs20[1+4(8;-20)]-[1+a(85—20)] Vs20 '
op1 _ Vg +AXim/To . HVE1+AXim/To 2.11)
pim  Vs20[1+4(6;,—20)]-[1+a(05—20)] Vszo '
9puiqz0 _ _ Pim ~ _ Pim (2.12)
Vg Vs20[1+4(6;~20)]-[1+a(65-20)] Vs20 '
9piiq20 _ 1-pim/To .1 (2.13)

Xy Vs0[1+2(0,-20)]-[1+a(85-20)] Vo

M_(El_PimVE,l)_AXim( _%) Plig20 (2 14)
V20 V2,0[1+4(6;-20)]- [1+a(8,-20)] Vo '

pligzo _
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p;
pligzo0 _ M_(El‘PimVE.l)—AXim(l—ﬂ)

da Vszo[1+A(01_20)]-[1+a(05—;(()))]2 (05 —20) ~ —Piig20(05 — 20) (2.15)
al’ggzo - VISWZ:,Ef:;i::ii:)))ﬁﬁj((;__pi_i)]z (61— 20) = —piig20(6; — 20) (2.16)
apzal::,zo = VISWZ:,Ef:;i::z;));?ﬁj((;__z_i)]z A= —pPligzol (2.17)
al:;;q:o - VA:;,:;I(’;TLE(S]—ST:((; __p;i_;;)]z a = —Plig2o® (2.18)

Le Tableau 3 ci-dessous résume les composantesediinde de la détermination de la
masse volumique d’un liquide par pesée hydrostatiqu

Paramétre Notation Incertitude type Coefficient de sensibilité
. 1
Masse du solide M u(M)
VSZO
| 1
Masse de I'étalon E; u(E;) -
VSZO
_ 1
Pérennité de I'étalon E u(E) Vo
i ; +Vg + AXi /T
Masse volumique de I'air Dim U(Pim) L im/To
VSZO
_ Pim
Volume de I'étalon Ve u(Vgp) Vero
1
Répétabilité des mesures AXim o(AXim) Voo
S
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Résolution d u(d) Vs20

L . Plig20
Volume du solide 220 ° C Vs20 u(Vs20) BT

520

Coefficient de dilatation du solide a u(a) —Pliga0(0s — 20)
Coefficient de dilatation du liquide 2 u(A) —Piigzo(0; — 20)
Température du liquide 9, u(8,) —Plig20t
Température du solide 0, u(9s) —Plig20%

Tableau 3 : Composantes d'incertitude déterminatiorde la masse volumique de liquide.

Ce tableau donne les différentes composantes dfitutkgs sur la détermination de la masse volumdjue liquide par
pesée hydrostatique.

1.3 Détermination du volume d’un solide

[1.3.1 Détermination du volume

De la méme maniere que pour la masse volumiquégdidé, le volume du solide a 20 °C

s’écrit a partir de I'équation (2.3) :
M—(Ei=pimV 50)~0X i (1-52)

Pliqzo[1+4(8;—20)] [1+a(05—20)]

Vsa0 = (2.19)

11.3.2 Composantes d’incertitudes

Le calcul des composantes d’incertitudes est sirila celui effectué au paragraphe 11.2.2.
Les composantes sont données dans le Tableau 4.

Parametre Notation Incertitude type Coefficient de sensibilité
_ 1
Masse du solide M u(M)
Pliq20
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1

Masse de I'étalon E; u(E)) -
Piig20
1
Pérennité de I'étalon E u(E) Pligz0
Ve + AX i /T
Masse volumique de l'air Pim u(Pim) L im/ T
Pliq20
__Pim_
Volume de I'étalon Vi u(Vg) Plig20
1
Répétabilité des mesures AXim (AX ) Pligz0
1
Résolution d u(d) Pligz0
. o V20
Masse volumique du liquide a 20 °C  piig20 Uu(Piigz0) -
Pliq20
Coefficient de dilatation du solide a u(a) —Vs20(05 — 20)
Coefficient de dilatation du liquide A u(d) —V20(0; —20)
Température du liquide 0, u(6)) V0l
Température du solide o, u(8y) —Veoa

Tableau 4 : Composantes d’incertitudes déterminatiomlu volumique d’'un solide.

Ce tableau donne les différentes composantes dfituzkrs sur la détermination du volume d’un sofide pesée
hydrostatique.

11.3.3 Détermination de la masse volumique

Connaissant la masse et le volume du solide, @rrdéte sa masse volumique par le simple
rapport des deux. Elle s’exprime de la fagon suwan

M
Ps20 = ;- (2.20)

520

38



11.3.4 Composantes d’incertitude

La variance de la masse volumique de solide a 28é&¢it en fonction de la masse du solide
et de son volume a 20 °C de la fagon suivante :

ap z ap z
w2 (psa0) = (o) w2OD) + (5722) (Vi)
s

Soit ;

w2 (pa0) = (7) w200 + () 0 (V) 2.21)

520

La variance relative :

M

2(p, 1 2 2
00— wd (prag) = (o) WD) + (770 WA (Vo)

2
520 Vs20Ps20 Vs20Ps20

On peut écrire donc la variance relative sur lasmamlumique du solide a 20 Uz (ps,0) €N
fonction de la variance relative sur la maggéM) et de la variance relative sur le volume du
solide a 20 °Gig (Vsy0), COMmMe suit :

u%?(pszo) = u%t(M) + uIZQ(VSZO) : (2-22)

1.4 Les parametres

La pesée hydrostatique dépend de nombreux parang&lie met en jeu des déterminations
de masse dans deux environnements distincts.

La premiére étape consiste a étalonner la masseliie dans I'air au moyen d’'une balance
ou d’'un comparateur.

La deuxiéme étape consiste a étalonner ce ménuedolimergé dans un liquide. Le solide
est alors généralement suspendu sous la balancétpeylongé.

Comme on I'a vu précédemment (Figure 7), ces dgéxations permettent de déterminer le
volume du solide.

Les parametres importants lors des pesées hydgqussisont :

* les conditions dans lesquelles la pesée dansbaieffectuée,

» les caractéristiques de I'air ambiant : sa masienique et sa température,

» les caractéristiques du liquide d'immersion : sagérature, la dilatation thermique, sa
tension superficielle,
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» les caractéristiques du solide : sa températurdi)aation thermique,
* le fil de suspension.

1.4.1 Les caractéristiques du solide

Le solide peut étre un corps dont on cherche &tarser le volume (étalon de masse par
exemple) ou un solide dilongeur de référencde volume connu servant a déterminer la
masse volumique d’un liquide.

L’incertitude d’étalonnage est liée aux propriété8me du solide étudié. Il doit avant tout
étre propre et poli pour éviter 'accrochage dddsua sa surface.

Il ne doit pas étre magnétique pour éviter uneefqrarasite lors de la pesée de celui-ci. Il doit
étre non poreux et non pulvérulent pour éviteraaaltsorption de liquide ou dissolution de
matiere.

Il doit avoir un faible coefficient de dilatatiohdrmique et une conductivité thermique élevée
pour stabiliser rapidement en température

La nature connue du matériau permet de prendreoempte le coefficient de dilatation
thermique cubique, de maniéere a pouvoir exprimeéseltat final du volume et de la masse
volumique rameneée a 20,0 °C denommgg.,, €t Psolide,, -

11.4.2 Les caractéristiques du fil de suspension

Le fil de suspension est un élément important dedaure. Il fait partie du dispositif reliant le
solide a la balance ou au comparateur et est |&héwui traverse la surface libre du liquide.

Ce fil a une importance primordiale sur le résuitatia pesée du solide immergé. Il doit étre
aussi fin que possible pour limiter I'effet de knsion superficielle du liquide et résister

néanmoins a la charge. Selon que le solide est@teou non au dispositif de suspension, la
différence de charge entraine un allongement dgufilse traduit par une poussée du liquide
et une tension superficielle différente dans lasxdms.

Le probleme le plus délicat concerne I'effet dedasion superficielle du liquide sur le fil,
notamment au niveau du ménisque qui se forme atactoilquide-fil. Les caractéristiques de
surface du fil interviennent.

Des essais avec des fils en nylon ont mis en égalen particulier un phénomene d’inversion

de ménisque entre la suspension sans charge asparsion avec charge. Le phénomeéne
entrainant un écart de 5 mg par rapport a une nogeation réalisée au moyen d’un fil de

nickel.

La figure 9 illustre ce phénomeéne.
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Figure 9 : Phénoméne d'inversion du ménisque.

Le ménisque se retourne entre la position A saasyehet la position B avec charge, occasionnanéchss jusqu’a 5 mg.

Ces observations ont été faites lors d’'une companaP TB-LNE en 2000, par MM MADEC
et GOSSET.

Déja dans le compte rendu des séances du BIPM % [PD], le paragraphe « Masses et
densités » mentionne les travaux de A. BONHOUREd(ge de fils de platine nettoyés a
I'alcool lors de pesées hydrostatiques. L’annexke e méme document fournit en détails la
préparation de ce fil, utilisant du platine ou @eier inoxydable, de différents diamétres.

Différents travaux, de M. MAREK en 1879 [21], M. TESEN en 1898 [22], M. CHAPPUIS
en 1910 [23] sont décrits. En particulier, ceuxMleKOHLRAUSCH en 1895 [24] qui a
proposé un dépot de noir de platine par électrolyse

Il faut noter qu’'a cette époque, les mesures paégdiydrostatiques étaient réalisées au
moyen de balances Rueprecht a fléau. Un amortisgenay@ide des oscillations était observeé,
entrainant ces recherches.

KOHLRAUSCH proposait cette électrolyse pour dépasee couche poreuse sur le fil de
platine, laquelle couche était alors parfaitemenuittée par I'eau. Un chauffage au rouge
sombre du fil permettait d’améliorer 'adhérencdaleouche poreuse.

Quelques années plus tard, Chappuis confirmaibbesrvations, sans méme chauffer le fil
préalablement.

On note également que l'usage d’un fil en platiidgait pas expressément recommandé. Un
fil en acier inoxydable donnait des résultats totdit satisfaisants selon A. BONHOURE.

Aujourd’hui, des essais supplémentaires tout aafaisants ont été menés par M. MADEC
avec du fil en nickel.
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Cependant, la procédure de préparation a été gremdesimplifiée, au LNE comme a la
PTB. Avant utilisation, le fil est simplement netéopuis rincé, de préférence avec le méme
liquide que celui qui constitue le bain de la pesée

Ce rincage dans un liquide identique permet detdimia pollution du bain. De méme, toutes
les pieces en contact avec I'eau bi-distillée drtaybure sont systématiquement rincées avec
cette méme eau.

Aujourd’hui, les balances ou comparateurs de masdieses par les laboratoires sont de type
électronigue. Les masses sont déposées sur umplateotule, et la lecture est issue d’'une
cellule de grande précision. Masse et étalons dépbsés alternativement et non plus de
chaque c6té d'un double bras. Le balancement quvaib étre observé autrefois et le
phénomene d’amortissement ont donc disparu.

11.4.3 Les caractéristiques du liquide

Comme le solide, les caractéristiques du liquidd sesentielles.

Il doit bien sar étre transparent pour pouvoir effier les opérations d’étalonnage. Sa tension
superficielle doit étre faible pour limiter la peg&e de bulle et limiter le ménisque qui se
forme a la liaison air-liquide autour du fil.

Chimiquement, le liquide ne doit étre ni corrostfup les solides qui sont immergés, qu'il
s’agisse des masses ou de pieces mécaniquesjqudsypour I'environnement de travail de
I'opérateur qui peut étre en contact avec ce liguid

Deux types de liquide sont fréquemment utiliséscales caractéristiques différentes :

» L’eau pure, bi-distillée, Millipore
» Le tétradécane

Dans le cas ou le solide flotte, il est possibldediester et de prendre en compte ce lest dans
les calculs.

11.4.3.1 Le tétradécane

Le tétradécane (GHs3o) est utilisé comme liquide de transfert. Sa magdamique est
déterminée avec un plongeur de référence. Ell@edtordre de 760 g.dia 20 °C. Cette
caractéristique permet son utilisation pour desdssl de masses volumique relativement
faible.

Sa tension superficielle est faible, de I'ordre26emN.nt, et peut étre déterminée avec une
incertitude de 0,15 mNince qui permet de limiter le phénoméne d’apparitie bulles et
diminue également I'effet ménisque au niveau dsgge air-eau autour du fil de suspension.
Son coefficient de dilatation volumique est dedier de 1,0810° °C. Il peut étre déterminé
entre 15 °C et 20 °C a I'aide d’un plongeur étalrec une incertitude-type de x168°°C".

Ce liquide est toutefois d’'une certaine toxicd&ne odeur forte et doit par conséquent étre
manipulé avec précaution et en petite quantité.
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11.4.3.2 L'eau bi-distillée

L’eau bi-distillée est utilisée comme liquide déérénce pour I'étalonnage d’'un étalon solide
de volume de type plongeur. Les avantages de Seatisa neutralité chimique (pH =7), son
faible coefficient de dilatation thermique (de Hoe de 210 °C' & 20 °C) et sa relative
facilité de production. Mais, si la bi-distillatiorequiert un équipement simple tel que le
montre la Figure 10, la vitesse de production dem&ante avec un volume d’environ 1 L par
heure.

Sa tension superficielle est élevée (de I'ordre7@lenN.n?) et se dégrade facilement avec la
pollution a sa surface libre.

Deuxiéme
étage
Premier
étage
Production
environ 1 litre /
heure
Pompe

Figure 10 : Bi-distillateur du LNE.

La bi-distillation consiste en une double « évafioracondensation » d’eau déminéralisée.

Un systeme de pompe alimente la colonne sur unipreitage équipé d’un serpentin de chauffe quiegariu a ébullition.
La vapeur condense a un deuxiéme étage de chatiffeagluit & nouveau de la vapeur et une condansatir un tube
refroidi par un circuit d’eau. Ce deuxiéme condeesarécupéré, goutte-a-goutte, a un rythme d’enviO litres par jour
(fabrication HAEREUS —ACW Monthléry).

La masse volumique de I'eau dé-aérée, a la presob0l 325 Pa et a la température de
I'EIT-90 [4], est déterminée par la formule reconmudée par le BIPM [4], dite formule du
SMOW :
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_ (t+a1)2 (t+ay)

Pean(t) = a5 |1 - S (2.23)
avec :
t = température de I'eau en °C a; = 522 528,9 °C?
a, = 3,983 035 £+ 0,000 67 °C a, = 69,348 81 °C
a, = 301,797 °C as = 999,974 950 + 0,000 84 kg - m~3

Les incertitudes mentionnées sont des incertitédagjies, avec un facteur d’élargissement
k=2.

Le SMOW, Standard Mean Ocean Water, est un stanadificiel qui ne correspond a
aucune eau naturelle particuliere. Des échantilldescette référence synthétique sont
élaborés par I'AIEA a Vienne. On trouve d’ailleyrarfois I'appellation V-SMOW signifiant
Vienna-SMOW.

11.4.3.2.1 Correction de composition isotopique déeau

L’eau est composée de molécule®¥® & un taux supérieur & 99,9 %. Il existe aussi des
molécules H'®0 mais en quantité bien inférieure. Approximativemée rapport?0/*°0 est

de l'ordre de 1/500, mais il évolue selon les ragi@t principalement en fonction de la
latitude [25].

Dans cette formule, le parametre est fonction de la composition isotopique de I'eadloit
étre corrigé pour tenir compte de I'eau réellemdilisée et devient alors un paramétre
Cette correction est effectuée a partir des rappsotopique dét0 et 180 de I'eau utilisée et
de 'eau SMOW mais également sur les quantitésedécdum D et d’hydrogene H.

Au LNE, des mesures, effectuées par le Laboratdies sciences du climat et de
'environnement, sur des échantillons d’eau biilikst, ont permis de déterminer un
coefficientas :

as = 999,972 5+ 0,000 001 kg - m~3 (k = 2).

La formule (2.23) devient alors :

_ (t+a1)2 (t+ay)
az(t+ay)

Peau(t) = as [1 (2.24)

11.4.3.2.2 Correction due a I'air dissous

L’absorption de I'air par I'eau entraine une dintion de sa masse volumique [26], puisque
la masse volumique de l'air est de I'ordre de 888 plus faible (voir les informations du
Tableau 2). Cette variation peut s’écrire :
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peaus(t) = Peau(t) + 5o + 51, (2.25)

Avec :

Peau, (t) : masse volumique de I'eau saturée en air, &mpdeaturd, en kg.nt,
Peau(t) : masse volumique de I'eau dé-aérée (2.24) anadeaturd, en kg.nt,
t : température de I'eau, en °C,

So =-4,612.10 kg.m?>,

S =0,106.16 kg.m* °C™.

Huit heures apres sa fabrication, 'eau est conde@léomme saturée en air. A 20,0 °C, en
appliquant cette formule (2.25), la correction plapier est d’environ -2,5.10kg.m".

La formule finale de calcul de la masse volumigstedenc la suivante :

(t+a1)2 (t+ay)
az(t+ay)

Peau,(t) = as [1 - ] + s + s1t, (2.26)

Avec :

Peau, (t) = masse volumique de I'eau pure au LNE, a la tempeératet considérée comme

saturée en air apres huit heures d’exposition ia €aa une pression atmosphérique de
101 325 Pa.

t = température de I'eau en °C a; = 522 528,9 °C?

a; = 3,983 035 + 0,000 67 °C a, = 69,348 81 °C

a, = 301,797 °C ar = 999,972 5+ 0,001 0 kg - m~3
So = —4,612-10"3kg-m™3 s; = 0,106-10"3kg-m=3.°C™?!

Les incertitudes mentionnées sont des incertitédagjies, avec un facteur d’élargissement
k=2.

11.4.3.2.3 Correction due a la pression atmosphérige

En raison de la compressibilité de I'eau, on déteenégalement une correction sur la masse
volumique de l'eau [27], telle que :

pp(t) = p(O[1 + (ko + kit + k;t?)AP], (2.27)

avec .

pp(t) = masse volumique de I'eau en kg la températureet & la pressioR,
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p(t) = masse volumique de l'eau en kgma la températuré et a la pression de
101 325 Pa,

AP =P -101 325 Pa,

t = température de I'eau en °C,
k, = 50,74.10' pa’,

k, = -0.326.10'pa’C?,

k,  =0.0014 16.18' Pa’°C?

En Annexe A, on trouvera une table de la massemiglue de I'eau pure au LNE, table
donnée hors correction de la pression atmosphérique

11.4.3.3 Incertitude sur la masse volumique deud’ea

A partir de la formule (2.26), la variance sur lasure de la masse volumique de I'eau pure
au LNE s’exprime de la fagon suivante :

2 2 2
U (Pean,) = (“ess) u(ap) + (es) wl(an) + (Pes) (), (2.28)

dag at

avec :
(apeaus) _ 1 _ (tHa)(t4ay)

dal as(t+ay)
(6peau5) =_2. peaus—ag

aal t+a1 !

apeaus) _ ’ ( 2 1 1 )

( at ) (peaus as) t+a, + t+a, + t+a, + 51,
et:

u(peaus) = incertitude-type sur la masse volumique de 'ed&,

u(as)  =incertitude-type sur la constantg,

u(a,) = incertitude-type sur la constante.
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11.4.3.4 Exemple de calcul d’incertitude de la negslumique de I'eau

La masse volumique de I'eau pure au LNE, détermssden la recommandation du BIPM,
dansMetrologia[4], est donc assorti d’'une incertitude résuméadau 5 : Exemple de calcul
d'incertitude de la masse volumique de I'eau pureNE. Ainsi :

Paramétre Incertitude- Unité Coefficient de sensibilité Contrl’butlon sur
type I'eau
Formule
0,5 mg.dnt 1 1 0,50
Coefficient ag
Formule —a
- 3,4.10° o't _p . Peaus "5 2,216 0,07
Coefficient a t+a;
Correction due au . 1
1 mg.dn?® — 5,77.10' 0,58
co, d NG
_Comppsmon , 0,5 mg.dri? 1 1 0,50 0,92
isotopique de I'eau
Compressibilité de
'eau due ala 2
pression 50 Pa p() (ko + kqt + kyt?) 4,58.10° 0,02
atmosphérique
Compressibilité de
I'eau due a la 2 2
profondeur 0,01 m G.p2(t) (ko + Kyt + kt?) 5,06.10° 0,05
d’'immersion
Température de o , 2 1 1
leau 0,010 C (pm—as)(t+al+t+az ‘Ha)“l -2,08.16 2,08 2,08
Incertitude-type combinée (mg.dni) 2,27 | 227

Tableau 5 : Exemple de calcul d'incertitude de la msse volumique de I'eau pure au LNE.

Tableau donnant un exemple de calcul d’incertittutela détermination de la masse volumique de [frae au LNE dont la

température est de 19,900 °C.

Compte tenu du coefficient de dilatation des ligsidla température constitue I'une des
principales contributions d’incertitude de la métaohydrostatique, que ce soit en termes
d’homogénéité, de stabilité ou avec la chaine deungemise en ceuvre.

La température du bain doit étre aussi homogéstabte que possible, a quelques milliémes
de degré prés pour des mesures avec une faibletinde. L'utilisation d’'un bain
thermostatique permet de réguler cette tempéranais un laboratoire climatisé permet
d’obtenir des résultats convenables.

La mesure est effectuée a l'aide d’une chaine d¢ogstd’une sonde a résistance de platine de
type Pt100.

Les principales composantes d’incertitude sont :

La répétabilité,

La résolution de la chaine de mesure,
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« L’étalonnage de la chaine de mesure,
» La pérennité de I'étalonnage (dérive),
* L’homogénéité et la stabilité de la températurdigiuide

» L’eau Millipore peut remplacer avantageusementu’eadistillée. Elle s’obtient, a
partir d’'eau déminéralisée au moyen de stationprdduction (Figure 11). Elles équipent
bon nombre de laboratoires d’analyse, mais audsNE. Elle permet de disposer d’'une eau
qguasi ultra pure dont la résistivité est prochel8g® MQ.cm (Par comparaison, I'eau du
robinet a une résistivité de l'ordre de 0,004QMm). Sa masse volumique se calcule
néanmoins selon le méme processus.

Figure 11 : Station de production eau Millipore duLNE.

Cette station de production permet de disposerrdaglities (1 bidon) d’eau ultra pure en trois masjtne nécessitant que le
remplacement régulier des cartouches filtrantef@ection de la fréquence et de la quantité prodllteremplacement
annuel est conseillé par le fabricant.

Cette méthode rencontre cependant quelques limites

* Elle nest pas directement tracable au SI.

« L'incertitude type relative sur la masse volumigie I'eau est limitée & & 10°. Une
référence de volume solide permettrait un gain dgs tordres de grandeur sur
I'incertitude-type de I'étalon.

» L’eau possede une tension superficielle relativenédevée, ce qui favorise I'apparition
de bulles a la surface du solide étudié et provatpsebiais dans les pesées. L'utilisation
d’'une référence de volume solide permet I'utilisatde liquides possédant une tension
superficielle plus faible que celle de I'eau etvitér ainsi I'apparition de bulles. Les effets
de ménisque sont également plus faibles.

» |l est difficile de contrdler de la qualité de liedi-distillée notamment la pollution, la
dégradation chimique.

C’est pourquoi de nombreux laboratoires nationaok developpé de nouveaux bancs de
pesée hydrostatique ou le liquide ne devient quioyen de transfert et non plus un étalon.

48



Les moyens mis en ceuvre au LNE pour la détermimatiovolume et de la masse volumique
d’un solide sont présentés Figure 12.

Balance ou Masses
comparateur etalons
Eau ultra-pure
étalon de
masse
volumique Chaine de
mesure de
température
Pinces de
manipulation

Figure 12 : Moyens actuels du LNE en pesée hydrostgtie.

Les moyens actuels du LNE en pesée hydrostatigmeutent rudimentaires avec une balance Mettler AX&0PR10003,
des masses étalons, un chariot élévateur et digeigients de 2, 5 ou 10 litres. Les masses imnesrgént manipulées a
l'aide de pinces. L'étalon demeure le liquide d’iemsion.

La méthode proposée nécessite de mettre en plateugeaux moyens, comme de nombreux

laboratoires nationaux I'ont fait auparavant. Lalre suivant traite de bancs mis en place et
des diverses solutions techniques possibles.
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Chapitre 3. Vers une nouvelle chaine de
référence

Afin d’améliorer les meilleures possibilités d’@ahage du LNE en termes de détermination
de volume et masse volumique, les moyens mis emexébigure 12) et la méthode doivent
étre modifiés.

Il faut notamment introduire un nouvel étalon, urmivelle méthode et donc concevoir un
nouveau banc d’étalonnage permettant d’obtenir twagabilité au Sl, en I'occurrence le

kilogramme et le métre. Pour assurer cette tragables grands laboratoires nationaux de
métrologie, comme I'INRiM, le METAS, le NPL, la PTé& Europe, mais aussi le NMIJ ou

le KRISS en Asie, ont mis en place une méthode @termhination de volume et masse
volumiqgue a laide de sphére de silicium, référersmdide, bénéficiant des avancées
techniques dans la réalisation de ces sphéredalaadre du projet Avogadro [1, 2].

Au LNE, une pré-étude menée par Mandeep SINGH d© 2@ns le cadre de son parcours
universitaire a I'lUT de Cachan [6] sous la condule Paul-André MEURY, a initié ce projet
qui est resté en suspens depuis 2011.

Diverses pieces avaient été dessinées, fabrigiésm esphére de silicium du LNE, identifiée
SIO1LNE, avait été approvisionnée puis étalonnéenasse, en volume et masse volumique
par le NMIJ.

Avec ce nouveau banc d’étalonnage et cette nouwedthode, I'eau bi-distillée, jusqu’alors
étalon de masse volumique, dont la valeur étaierdéhée par la formule dite SMOW,
Standard Mean Ocean Water, selon une recommandahti@&PM [4], non tracable au SI, ne
tiendra plus que le role de liquide de transfert.

Ce chapitre présentera des exemples de bancs mpis@ndans différents laboratoires et la
solution technique retenue au LNE, en ayant pojeatibde passer d’'une incertitude relative
actuelle de I'ordre de 1.T0& une incertitude relative de quelque®.10

l11.1 Principe général

III.1.1 Les éléments du processus

Fondamentalement, le principe de la déterminat®rvalume et de la masse volumique ne
change pas. Ces deux déterminations se font taujpar la méthode de la pesée
hydrostatique, hormis quelques laboratoires comand®TB ou le NMIJ [1, 2, 28] qui
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procédent a des déterminations de volume de spleresdlicium par interférométrie laser
dans le cadre des recherches sur la déterminagola donstante d’Avogadrbla pour la
redéfinition de la mole. Il existe d’autres méthead®mmme la pression de flottaison décrite
dans [29].

Le i

quide devient le moyen de transfert entre uékrence solide de volume et masse

volumique, la sphere, et le solide dont on veutméiner ces caractéristiques.

La masse volumique de I'eau est déterminée pawHarse de référence puis transférée sur le

solid

e, positionné dans le méme bain.

Le processus peut se schématiser ainsi :

Masse

volumique et

volume de la
sphére de
référence

Masse
volumique
du liquide de

transfert

\olume et
masse
volumique
d'un
échantillon

Figure 13 : Processus de détermination de volume etasse volumique d’'un échantillon.

[11.L1.2 Les moyens nécessaires

Pour mettre en ceuvre ce processus, des moyensnt@ve mis en place afin d’atteindre
I'objectif de réduction de lincertitude sur la dénination de volume et masse volumique de
solide, a savoir :

Un comparateur de masse

Une référence de volume solide

Un bain de mesure destiné a recevoir le liquideatesfert,

Un bain de régulation destiné a la stabilité thgrmidu bain de mesure,
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» Des sondes de température pour le bain de mesure
* Un systéme de régulation en température

* Un dispositif de suspension

* Un dispositif de changement de masse,

* Unjeu de masses étalon

e Un liquide de transfert

111.2 Etat de I'art des solutions techniques

Deux grandes solutions techniques se dégagentpetire en ceuvre cette méthode :

» des bancs avec échangeur de masse a déplaceniia,ver
* des bancs avec échangeur de masse a rotationrtatizo

l11.2.1 Echangeur de masse vertical

Certains laboratoires comme le NMIJ ont optés piesrsystemes verticaux, K. FU[B] 30].

Dans ce type de configuration, deux sphéeres deerd@é encadrent un solide dont on veut

déterminer le volume et la masse volumique. Cesreghpeuvent étre préalablement

caractérisées par interférométrie ou par peséehbtatique par comparaison avec une sphéere
de référence.

Au NMIJ, deux spheres de référence appelées S& dbft le volume a été déterminé par
interférométrie laser sont utilisées pour carassgri’échantillon solide placé entre celles-ci.

Les trois éléments sont disposés sur un distriibwettical dont chaque étage peut étre
successivement déplacé dans un bain rdeidécane, GHys, de masse volumique

p = 756 kg.nt’.

Le récipient contenant le tridécane et les trodsnéints immergés est lui-méme placé dans un
bain assurant la régulation thermique.

Un comparateur de masse est disposé sur la papirisure du banc. Il est équipé d’'un
distributeur a plateau tournant a quatre positi@tgvant les étalons de masse utilisés pour
effectuer chacune des pesées des trois élémenergém

Deux sphéres de référence sont utilisées pour presial compte la variation verticale de
masse volumique du liquide due au gradient therendyuliquide de transfert.
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Le systeme échangeur des masses immergées ebé agtdtigure 15. Il comporte aussi une
masse destinée a qualifier la sensibilité du coatpar. Il est donc constitué de quatre paniers
indépendants notés A, B, C et D, de maniere a powébectionner indépendamment les

balance numérigue

Masses en acier

inoxydable
Echangeur de masse

Tridecane ; s
|- Sphére de silicium 54

— Echantillon solide

| Sphére de silicium S5

R _

Figure 14 : Banc de pesée hydrostatique du NMIJ.

(Deux spheres de silicium S4 et S5 servent d’étptir caractériser un échantillon solide [3, 30]).
Parmi les masses en acier inoxydable, on distitgo@sse étalon de 1 kg et les masses étalorsoguiplétent » les
solides immergés pour atteindre une contraintetigiea sur le comparateur.

différentes masses.

La procédure est la suivante :

a.

relevée.
La sensibilité du comparateur est déterminée.

est libre.

apparente est de I'ordre de 675 g puisqu’ellerasiergée.

sphére S4.
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Les conditions ambiantes température, pressionygtométrie sont relevées pour
déterminer la masse volumique de lair. La tempéeatdu liquide est également
L’étalon de masse de 1 kg est placé sur le comparaandis que I'échangeur vertical

L’étalon de masse de 1 kg est retiré et un autleréde masse de 325 g est placé sur
le comparateur et la sphére S4 est chargée surah@eur vertical dont la masse

La masse volumique du liquide de transfeyf est donc déterminée au niveau de la



f. Les étapes c. et d. sont reprises avec la deuxgminere pour déterminer la masse
volumique du liquide de transfert au niveau deplaese S5pss.

g. Une masse volumique moyennps4tpss)/2 est alors déterminée pour calculer le
volume de I'échantillon placé entre S4 et S5.

vers la balance
A
A ! guidage vertical

Panier a trois tirants

masse de sensibilté —

Adaptateur —__|

Porte masse A —

Sphére de silicium 5S4 ——

Porte masse B —

Echantillon solide —

Porte masse © |

Sphere de Slicium S5 __—fj-—

1
clff 0 AN b e

Porte masse D —

Figure 15 : Banc de pesée hydrostatique du NMIJ, digil échangeur de masse.

L'usage de deux sphere étalon permet de prendrerapte le gradient vertical de température, du ghdenpesanteur et de
la pression due a la profondeur d'immersion [3, 30]

Certains laboratoires, comme la PTB ou le NPL,d#j& mis en place des bancs automatisés
sur ce modele de distribution verticale des masses.
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[11.2.2 Echangeur horizontal

Le principe n’'est pas récent puisque Horace A. BDAM et al. le décrivait en 1973 [5]
alors qu’il utilisait des sphéres en acier pouractgriser des échantillons cylindriques de
silicium.

Ce principe a été repris notamment dans la recoratam OIMLR111-1 [17], Figure 17,

mais aussi au laboratoire national sud-coréen, KR83].

SUSPENS IO WIRE
LAGUHr SUSFACE

PEIR DF SFUCON DISCS
= WAITING T0 BE HYDROSTATICALLY

IMMERSED i I
=

2 % .5 =
' Tereritg WEIGHED
O B i t
I- 1 I o I I
ﬁﬁl e . ; !

i ks
i
Sk Il"\ i!‘.‘..l—- SUFPORT PEC FOR FLAT
: L ) A’J SURFALE OHJECTS
rl'f"\“;':a,_ 1 '-'_!-i'l'. .
i _\I'I.“‘H“I"H-. ; 1L ___-_—;:-'f'-:-

.II
i STECL SPHERE WAITING TO BE
YWY SROSTATIC ALLY WEIGHED

e THIS COLLHMN RETATES AND SLIDES
VERTICALLY M ORDER TD DRCHANGE
LOAGE ON IMMERSED PAN

ATEEL SEHERE RESTIMG | M COMCAVE CLap
OF IMMERSED FAK BE[NG WE IGHED

Figure 16 : Schéma du mécanisme proposé par Horaée BOWMAN et al.

Ce schéma représente le mécanisme utilisé par HdkaBowman au NBS (aujourd’hui NIST) pour des pesé

hydrostatiques, en 1972, a partir de sphéres @eadfe en acier. Le plateau portant les massedosid’'un
mouvement vertical pour poser ou déposer les masseSun mouvement de rotation pour sélectionaemhsse a
peser. Le dispositif de suspension est quant arimobile [5].

Horace A. Bowman a eu l'idée d’introduire des sesidle référence de forme sphérique,
risques de dégradation rencontrés jakms avec des masses

évitant les
parallélépipédiques. Les arrétes et angles de taep étaient sujettes a usure. Les
limitant les

spheres étaient alors en acier.
Le systeme horizontal permet de travailler a prdiur constante,

corrections de gradients vues dans le cas de Irgggha vertical.
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Echangeur de poids

Figure 17 : Schéma mentionné dans la recommandatiddIML R111-1 [17].

Les systémes aboutis sur ce principe d’échangeumasse par rotation sont ceux du
laboratoire coréen, le KRISS mais aussi celui deNBlque I'on peut voir ici, Figure 18 :

Comparateur
de masses

Systéme de
suspension
Echangeur de
masses
Bain

Figure 18 : Banc de pesée hydrostatique du BIPM.

(Conception de Robert Spurny, SMU, fabrication BIPbMrse Michael Stock, BIPM).
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Le banc fabriqué, mis en place et utilisé au BIPMté& concu par Robert SPURNY du
laboratoire national slovaque, SMU au début de€es2000. Il est entierement automatise,
gu'’il s’agisse des acquisitions et enregistremdatmesure ou des déplacements.

Le comparateur de masse est situé sur la zoneisurgedu bati du banc.

Sous le comparateur se trouve une suspension puewdeux étages en série ou peuvent
étre déposées des masses étalons a l'air ou, phygles masses immergées dans un liquide
de transfert : de I'eau bi-distillée. Si, a I'ongi, le liquide était I'étalon de masse volumique,
I'introduction ultérieure d’'une sphere de siliciken tant que référence solide de volume a
permis d'utiliser ce liquide comme moyen de trarisfEn plus de la sphére de silicium, le
panier peut recevoir jusqu’a trois solides dontvent déterminer le volume.

Les solides se trouvent alors au méme niveau qepHare et I'accélération de la pesanteur
terrestre est donc identique a la position présethire de gravité de chacun de ces solides.

Comme précédemment, les solides immergés, dophkxe, sont pesés par comparaison a un
étalon de masse dans l'air.

[11.2.3 La solution retenue

L'utilisation d’une référence solide de volume etrdasse volumique est un processus qui est
maintenant généralisé dans les différents laboestoPour le mettre en ceuvre, le LNE doit
eégalement procéder a une évolution des moyens mew@re, les moyens actuels restant
rudimentaires comme on les a vus sur la FigureCE2. travail a été initié par MM. Paul-
André MEURY et Mandeep SINGH [6].

L'étude a nécessité, de mettre au point le systéchangeur, le bain mesure contenant le
liguide de transfert, le bain thermostaté et Igpdstif de suspension. Au LNE, comme au
BIPM, nous avons opté pour un systeme de distobutorizontal, ou une sphere étalon et le
solide a étalonner se trouvent a la méme hauteams Dn premier temps, il a été opté de ne
caractériser que des étalons de masses 1 kg aatf@iiL ou d’'autres spheres de silicium
de 1 kg, dans le cadre de comparaisons par exeayae,des reposes-masses dimensionnés a
cet effet.

Figure 19 : Support de masse OIML.

Ce support est dimensionné pour recevoir des madagstelles que définies dans la recommandatioLGR111-1 [17].
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Figure 20 : Support de sphére.

Ce support est destiné a recevoir des spheresidersildont la référence solide de volume.

La recommandation OIML R111-1 [17] indique un didareede 48 mm pour une masse
de 1kg : le support de la Figure 19 comporte umezbappui de diametre 50 mm.

lls ont opté pour une solution avec un bain de meesa verre de forme circulaire destiné
a étre immergé quasi complétement dans un volumaudiégulé en température. Ce bain
est donc muni d’'un couvercle en PVC et un joint plavant assurer I'’étanchéité entre le
liquide de transfert et le volume d’eau régulé.

Le couvercle est également équipé de trois trousr gmositionner des sondes de
température sur trois rayons différents.

Une plaque en téflon a été prévue dans le fondedbatn de mesure en cas de chute
d’une masse lors des manipulations : un choc padwrnaeffet altérer la masse elle-méme
mais aussi entrainer la casse du récipient.

Les supports de masses (Figure 19 et Figure 2@)anés sur un dispositif tournant, le
carrousel. Un dispositif, que nous pourrons appdeier étant donné sa forme, a
également été concu et fabriqué pour pouvoir ratmories masses immergées au
comparateur.

La Figure 21 montre les pieces réalisées au dépars bain de régulation. Cependant,
aucune manipulation n’a été faite lors de cettegivgle en 2011.
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Carousel

Bain de
mesure

Etrier porte
masse

Figure 21 : Le bain de mesure et I'étrier.

Les pieces ci-dessus (bain de mesure, carrousel) @nt été mises au point par PA Meury et M 8irlge bain de mesure a
un diametre et une hauteur totale d’environ 340 mm.

Un bain de régulation en température, de formequehiéquipé d’'une tubulure en serpentin,
Figure 22, est également disponible, avec des turesrlatérales pour permettre une vision

des manipulations.

460 mm

Figure 22 : Serpentin de régulation

Le serpentin de régulation thermique est constiteiéube de diametre intérieur 10 mm et est pogioau fond du
bain, puis recouvert d’une grille.
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La piéce maitresse du nouveau dispositif est ceg@nda sphere de silicium
monocristallin (Figure 24). Elle a été acquise a&spde la société japonaise Okamoto
Optics.

Figure 23 : La sphére de silicium 1 kg SiO1LNE.

La sphere de silicium fournie par Okamoto Optidi@s I'échelle 1. Elle a un diamétre de 93,6 g5 mm (photo
P.A. Meury, LNE, 2011).

La vue ci-dessous, Figure 24, permet de visudlis&esemblage :

Figure 24 : Vue des piéces assemblées.

(Dessin réalisé avec le logiciel Inventor, par Md3i, représentant le bain de mesure, la sphergférence et les solides
étudiés).
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Chapitre 4. Le nouveau banc de pesée
hydrostatique du LNE

Afin de mettre en ceuvre cette nouvelle méthodeebasé une référence solide représentée
par une sphere de silicium, les éléments précédemd&erits au chapitre 3 ont été repris
pour leur intégration dans les laboratoires.

Quelgues modifications techniques ont di étre dppsret des éléments supplémentaires
ajoutés.

Ce chapitre traite de ces améliorations, de I'anfdtion et des mesures visant a qualifier la
méthode et le banc.

V.1 Les locaux - Implantation

Les bonnes pratiques de métrologie des massessiténéd’'usage d’'un environnement
stable, mécaniquement et thermiqguement. L'usagelales en marbre est donc privilégié,
dans une des salles propres du LCM-LNE, au soludesce qu’on appelle le batiment isolé,
car dissocié de la structure principale du batinsén€ 1, rue Gaston Boissier, Pari§™5

Ces salles sont dotées d’'une climatisation régefééempérature a 20,0 °C = 0,5 °C et en
hygrométrie a un taux de 50% + 5%. Une station métésure et enregistre en permanence
ces données ainsi que la pression atmosphérique.

La Figure 25 montre la structure et I'implantatidn banc dans le laboratoire 042A dont
I'accés est limité par digicode et soumis au pertehue adéquate : blouse, charlotte et sur-
chaussures.

Le bati est en fait constitué d’'une structure axdéages, chacun étant muni d’'un marbre de
50 mm d’épaisseur.

Un plancher découplé des comparateurs évite lartression des vibrations par le sol.

Le marbre proposé n’étant pas percé pour le pasdagdispositif de suspension, deux
ouvertures de diamétre 40 mm sont réalisées. Wie de ces ouvertures sera utilisée. Mais
en prévision d’'un éventuel changement de sens ste dexistence de la deuxieme évitera de
répéter I'opération, étant donné que I'environneingmsalle propre nécessite des conditions
de protections soignées.
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Figure 25 : Structure et implantation du banc.

Le banc est une structure de 1600 mm de fagadeupeuprofondeur de 800 mm. Le plan supérieur ge &it1,25 m du
plancher

V.2 Caractérisation technique

Le processus retenu est de positionner la sphérsilideim de référence et la masse a
caractériser dans un bain d’eau bi-distillée ouiptife (eau ultra pure obtenue par filtrage)
La masse a caractériser pouvant étre soit une espkéit une masse de 1 kg dont les
dimensions respectent la recommandation OIML R 1L117].

Ce bain d’eau est lui-méme placé dans un bac dé&gulé en température, par I'intermédiaire
d’un cryostat et d’un circuit d’eau circulant dans serpentin comme nous I'avons vu Figure
22. Le tout est positionné sous un comparateur atsen

La masse a caractériser sera donc comparée dereapiasi directe avec la sphere de
silicium, dans un méme bain d’eau pure, dont lgptEeture est mesurée et stable. La Figure
26 présente le schéma de principe du nouveau banc.
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Figure 26 : lllustration du principe général du noweau banc de pesée hydrostatique.

Avant de realiser des mesures, chacun des élérdeittétre caractérisé pour pouvoir étre
exploitable.

Pour certains il faut un étalonnage, pour d’auttes vérifications de fonctionnement. Cette
étape a permis en outre de réaliser quelques imatitihs et aménagements techniques par
rapport aux prévisions initiales.

IV.2.1 La sphere de silicium monocristallin
La sphere de silicium est I'élément clé du nouvegsteme. C’est sur elle que repose cette
étude.
La réalisation de cette sphére était d’autant ptusplexe avec les conditions requises.
La demande initiale était la suivante :

» Diameétre de 93,6 mm + 0,5 mm
» Défauts de sphéricité, par rapport au diametre mapéérieurs a 500 nm
* Rugosité inférieure & 1 nm sur fenétre de 2350 um

Il fallait également intégrer I'ajustage en massedadsphére au cours de la fabrication.

Plusieurs compagnies avaient été contactées pasindige avec ces spécificités. C'est
finalement la société japonaise Okamoto Optics, sgmitant de LeadinTex, par
l'intermédiaire de M. K. FUJII du NMIJ, JAPON, qairéalisée celle-ci.
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La sphére de silicium, de masse nominale 1 kgé &@onnée en masse avec une incertitude
élargie de 53 pg, en volume et masse volumique amedncertitude relative de I'ordre de
3.10°. L’étalonnage initial a été réalisé par le NMtuae copie du certificat d’étalonnage
est présentée en Annexe B.

Elle nous a été également fournie avec les relégéphéricité et de rugosité demandés, dont
un exemple est fourni en Annexe C.

Un étalonnage en masse de la sphére a été refd0Eh au LNE, montrant une bonne
cohérence avec le NMIJ avec un écart de 9 ug tedrdeux résultats. Le tableau regroupe
les valeurs de masse et incertitude élargies a&es¢=2) de ces deux étalonnages. Ces
résultats sont ensuite exprimés graphiqguement.

Laboratoire (année) Masse (g) Incertitude élang® (k=2)
NMIJ (2010) 1 000,746 590 53
LNE (2016) 1 000,746 581 50

Tableau 6 : Etalonnage en masse de la sphére de silin SiO1LNE.

Etalonnage de la sphére SiO1LNE

746 660
746 640
746 620
746 600
746 580 4
746 560
746 540
746 520
746 500
746 480

746 460 : . .
NMIJ (2010) LNE (2016)

Ecart/ valeur nominale (ug)

Figure 27 : Représentation graphique des étalonnagele la sphéere SiO1LNE.

Le graphique donne les écarts a la valeur nomaraleg obtenus pour les étalonnages au NMIJ et & LBk barres
verticales représentent les incertitudes élargiss@éesk=2).
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IV.2.2 Le comparateur de masse

Avec Florian BEAUDOUX et Patrick JEANJACQUOT, nousvons sélectionné le
comparateur de masse METTLER-TOLEDO AT1005, déjaermice pour les prestations de
haut niveau en pesée hydrostatique au sein dutdépant Masse et grandeurs dérivées du
LNE.

Ce modéle de comparateur est également utiliségaombreux laboratoires de métrologie,
notamment sur les bancs de pesée hydrostatiquene@u BIPM ou au METAS.

Ce comparateur a une portée nominale de 1000 grasodution de 10 pg et une plage de
mesure allant de 900 a 1100 g.

Il possede les caractéristiques suivantes :

* Plage de mesure : 1100 g

* Reésolution paramétrable : 100 ou 10 pg

» Deux tares internes sélectionnables : 500 g eg300

* Indicateur et pilotage déportés

« Double paroi pour isolation aux perturbations d’air

» Systéme d’accroche inférieur pour raccordementeliuspension

Le comparateur est caractérisé par son écart-typ&Gs cycles en posant une méme masse
étalon sur le comparateur, quatre fois par cycle.

Dans un premier temps, I'écart-type de ce comparatst établi a 95 ug, la tolérance étant de
30 pg. Les données du constructeur donnent uneai@iité de 20 pg.

Lorsqu’il est utilisé en pesée par suspension,ateparateur est sensible au phénomene de
convection le courant ascendant entrainant deghitisés de mesure. En effet, lors d'un
usage standard, un cache est disposé sur la f@eceeime du comparateur, isolant la cellule
sensible de I'environnement. Pour un usage paresisggn, ce cache doit étre retiré pour
accrocher la suspension.

Un cache de diamétre 100 mm est donc ajouté siacinférieure du marbre, Figure 28,

Figure 28 : Protection contre les courants ascends

Avec ce cache, I'écart-type atteint al@&s g
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Afin de limiter au maximum les perturbations duese& courants et ainsi parvenir a une
bonne stabilité du comparateur, un capotage dectrBde facade, 80 cm de profondeur et
hauteur est ajouté sur le marbre supérieur. Il peggalement de stocker, en les protégeant,
les différents étalons de masse utilisés sur lee@ladu comparateur lors des opérations de
pesée.

De plus, le bati est également pourvu de protectianles différentes faces, entre le marbre
inférieur et le marbre supérieur pour éviter qu'vagation de température ne crée elle-méme
un courant entre les deux marbres.

Dans un premier temps, la face avant était équifxée pan mobile de type battant, mais la
simple ouverture et fermeture occasionne des iilisésbde I'indication du comparateur.

Une ouverture de type glissiére a donc été installé la face avant

IV.2.3 Le fil de suspension

On réalise la pesée hydrostatiqgue en suspendamhadae sous le comparateur. Une premiére
piece est reliée directement au comparateur etepasdravers du marbre. Une deuxieme
piece d’environ 60 cm fait la liaison avec le fé duspension. Le fil est d’'une composition
Pt/Ir (70%Pt-30%Ir). Cette composition permet deéurge le diametre du fil et donc I'effet
meénisque, a la jonction air / liquide.

Ce fil est approvisionné chez Goodfellow® et d@pandre a I'exigence de résistance a la
rupture en traction.

Un simple calcul mécanique de contrainte dome=:F /S
avec :

o = contrainte de traction en N.nfn

F = force de traction en N,

S = section du fil en mm

Cette contrainte doit étre inférieure a la résistam la tractionos,,,, donnée par le
fournisseur, a savoirg,,,, = 980 N.mm™2.

Cette contrainte n’étant pas fonction de la longutkdfil, le seul critere de sélection du fil est
donc la section, ou le diamétre indiqué.

On calcule donc une section minimale telle g8g;;, = F/0max

Par sécurité, le fil est dimensionné avec une fde0 N, en cas de traction dynamique ou
pour prévoir des mesures de pieces de masse supéid kg.
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Le diamétre du fil doit cependant étre le plusl&ajossible pour limiter I'effet ménisque. Un
compromis est donc fait en choisissant un fil Pt¥30 de diamétre 0,25 mm et de longueur
0,2 m.

Ce fil est ensuite équipé de deux anneaux : 'armé, est relié a I'axe supérieur et l'autre,
ouvert, a I'étrier destiné a recevoir la sphera@ehasse a caractériser.

Il doit également traverser le couvercle du baimdsure. Le montage fil-anneaux n’est donc
pas prévu pour étre démonté.

Q <—Anneau supérieur
%

Fil Pt/ Ir

) ’_H_‘ {<— Couvercle

@ «—_Anneau inférieur

Figure 29 : Montage du fil de suspension Pt/ Ir.

La suspension est réalisée avec un fil en allidggn@ / Iridium et deux anneaux dont I'un est ed\anneau inférieur).

IV.2.4 Etrier porte-masse

L’étrier est une piece majeure du dispositif mégaaisur lequel seront posés successivement
la sphére de silicium et les solides a caractérikéoit donc :

* permettre 'échange de masse par le distributeuntmt,

* pouvoir recevoir la sphere de silicium,

* pouvoir recevoir un solide au format 1 kg OIML,

* ne pas ou trés peu se déformer,

» étre suffisamment léger pour ne pas dépasser kcit@pmaximale du comparateur
lorsque la masse est posée dessus.

Un premier étrier a été dessiné par M. Singh lersah étude. Il a été modélisé et caractérisé
informatiquement a l'aide du logiciel FEMLAB, veosi 3.5. Le résultat a fait I'objet d’'une
note de calcul [32].

Le rapport conclut que :
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« Il n'y a pas de problemes notables concernamésestance statique a I'effort de
cette structure.

Concernant la déformation du systeme, I'écartenmmois charge de Il'arceau
provoque une descente de la sphéere d’une valdiordee de 0,3 mm.

Si I'écartement est trop important pour la fonctialité du systéme, il faudra
envisager d’augmenter I'inertie de I'arceau. Powmmuire le moment quadratique
d’un cylindre de @5 est de 30 i

Cependant, lorsque nous avons fait les premiérgsliations, nous avions constaté une
rupture au niveau de la liaison appui-arceau. Qefeure avait fait I'objet d’'une réparation
par simple collage de type cyanocrylate.

Si les premiers essais avec la sphere de silicitonmt posé effectivement aucun probleme en
termes de manipulation, nous avons été confrontés alysfonctionnement lors de la
premiere pesée d'une masse de 1 kg OIML, la madag INM. La surface d’appui s’est
révélée trop faible, la masse ne pouvant étre stgpogue sur une couronne d’appui
inférieure a 1 mm. La déformation d’écartement léaibst cependant suffisante pour que la
masse bascule.

Réduction
du rayon

d’appui \

Renforts

Figure 30 : Pieces d'appui de I'étrier

En raison de la fragilité des pieces et pour pauwstwarger les masses 1 kg OIML, les piéces d’appuété modifiées.

Nous avons donc redessiné le profil de ces pieceerdination avec le bureau d’étude du
LNE pour d’'une part permettre de charger la mad8#.Gur une surface plus importante et
d’autre part rigidifier la liaison avec I'arceauletrigidité de la piece d’appui elle-méme.

Nous avons donc augmenté la hauteur de centradjaretrage des piéces d’appui autour de
I'arceau et diminué le diametre intérieur de cec@s d’appui, sans dépasser les limites de
fonctionnalité de pose et dépose des masses systlEme échangeur.

La hauteur totale de I'étrier n’est pas modifiée.
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IV.2.5 Le systeme échangeur de masse

Afin de garantir des résultats de mesure ausstabl@que possible, une attention particuliere
est portée sur le systeme échangeur de masse. Comani®mnné précédemment, le systeme
retenu est a rotation. Il est prévu de pouvoir aigp simultanément de quatre masses dans le
bain de mesure sur quatre pieds indépendants.

Ces quatre pieds ont deux profils différents, lhour recevoir des masses de type sphére,
I'autre pour recevoir des masses de type OIML 1lkgau pure étant corrosive, ces pieds ont
été revétus initialement d’'une peinture Epoxy. €efpération a été réalisée par la société
LFN, spécialisée dans le revétement de piéces nugmes

Un revétement anti-corrosion est également dépaséles autres pieces immergées du
systeme : le croisillon recevant les pieds et I'ae#ical.

Ces revétements ont pour objet de ne polluer miaie de mesure, ni les masses et visent
aussi a protéger les piéces mécaniques de I'oxyuati

Le systéme de distribution doit assurer deux mo@reasn;

» vertical pour poser et déposer les masses suelgétr
» horizontal pour changer de masse.

Si les mouvements doivent étre maitrisés pour sepeaturber les mesures, aucun systeme
n'avait été prévu lors de la conception initiale.

Les premiers essais en effectuant manuellemenimcessements ont montré la difficulté a
lever le carrousel chargé de deux masses, de lganaia hauteur et de le faire tourner avant
de le déposer délicatement pour qu'une des deuserasit appliquée sur I'étrier. Il faut
aussi que la masse immergée soit maintenue ausddssusupports de I'étrier lorsqu’elle est
pesée.

Afin de tenir les impératifs budgétaires de 2 k€tatal, un dispositif simple de crémaillere
détournée d’'une colonne de percage est reteng eidees de liaison vers I'axe vertical sont
fabriquées par l'atelier du LNE. Cette liaison cedliere-axe se fait par I'intermédiaire d’'une
butée a aiguille de maniere a pouvoir exécutemzsé le mouvement de rotation horizontal
lors de I'échange de masse.

Pour permettre le montage et le démontage de helnlee notamment pour les opérations de
changement d’eau du bain de mesure, cette crémeadkt placée sur deux rails de guidage
horizontal, afin de conserver au maximum les réggade positionnement et de réaliser
aisément ces manipulations.

La butée a aiguille et les rails de fabrication Skdont fournis par la société Michaud-
Chailly® (www.michaud-chailly.fr).

La Figure 31 permet de voir le dispositif completrdanipulation du carrousel.

Enfin, 'étanchéité du systéme a été reprise erplagant le joint plat par un joint torique
maintenu en place par une piéce pourvue d’'une garggaitée contre la corrosion.
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Figure 31 : Dispositif de manipulation du carrousel

Le bati de la crémaillére est chargé d’'un contréppiour éviter le basculement vers le bain de reesur
Le bac de régulation a une dimension intérieurg&fiex 560 mm

IV.2.6 Les sondes de température

La mesure de la température du bain est un poifgung@our la pesée hydrostatique. Le
systeme initial était prévu pour recevoir trois des

Trois sondes a résistance de platine de type PobdCGité acquises aupres de la société
Thermo-Est.

Les passages de sondes du couvercle du bain deemesus imposent le diamétre de
positionnement de 8 mm pour celles-ci, le corppr@ave ayant un diamétre de 3 mm. Leur
longueur étant a la demande, les trois sondes dmmirofondeurs d’'immersion différentes
afin de mesurer la température du bain de mesudifénents points et prendre en compte un
éventuel gradient de température : 50 mm, 100 mtB@imm.

L'objectif étant d'utiliser la sphére en tant g@kn, il est nécessaire de mesurer cette
température au plus pres de celle-ci en placastrde 2 au-dessus et les deux autres, sonde 1
et sonde 3, de part et d’autre.

Pour des raisons de maitrise des codts, une seuesdtrois sondes est étalonnée par le LNE
(certificat d’étalonnage n° P165633/1). Elle seet rdférence et est utilisée ensuite pour
étalonner les deux autres sondes par comparaissrsdndes sont utilisées avec une centrale
d’acquisition haute performance FLUKE 1590, coupééain multiplexeur FLUKE 2590
pouvant lire jusqu’a dix voies de mesure (Annexe D)

Le Tableau 7 présente les sondes et leur connexiomultiplexeur et la Figure 32 montre
leur positionnement vis-a-vis de la sphére.
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Profondeur
Appellation sonde N° série d’immersion Voie multiplexeur
(mm)
103738/ 16 50
103739/ 16 100
103740/ 16 150

Tableau 7 : Description des sondes de température.

Sonde 2 Sonde 1 Sonde 3

|®|

Figure 32 : Positionnement des sondes de températur

Les trois sondes de température de longueur 50etLDB0 mm sont disposées autour de la sphére digmaa évaluer au
mieux la température de celle-ci, sans contactdire
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IV.2.6.1 Etalonnage des sondes

L’étalonnage de la sonde de température est effenin points 0 °C, 18 °C, 20 °C et 22 °C et
donne les résultats suivants (Tableau 8) :

Moyenne des Moyenne des Ecart par rapport a la sIlTrCIeart(ijtle'Jtde?rﬁilﬁ;%iign
températures étalon lectures de la chaine norme de I'écart k=2)
(C) (@) (@ 0)
0,000 100,0241 0,0241 0,006
22,002 108,6006 0,0294 0,008
0,000 100,0242 0,0242 0,006
19,991 107,8190 0,0290 0,008
17,996 107,0436 0,0291 0,008
0,000 100,0244 0,0244 0,006

Tableau 8 : Résultats d'étalonnage de la sonde dentpérature.

Ce tableau est issu du certificat d'étalonnage ©5B33/1 et présente les résultats d’étalonnage gleride 2. La norme de
référence (colonne 3) est la NF EN 60751 [33].
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0.020 . T .
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Température (°C)

Figure 33 : Graphique représentant les résultats d@talonnage de la sonde 2.

Comme pour le tableau précédent, la norme de ré&férest la NF EN 60751 [33].
Les barres verticales représentent les incertitatiegies, exprimées &

La norme NF EN 60751 [33] donne les informationsautes pour 'utilisation des capteurs
a résistance de platine :

Le signal délivré par le capteur est@nLes sondes qui équipent le banc sont de typeOPt10
Elles délivrent donc un signal de 1Q0pour une température de 0,000°C.

Les relation€) « °C sont les suivantes :
R,=Ry-(1+A-t+B-t?), 4.1)
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Et

- / —4.8(1-Re
- A+ A2 43(1 R(‘)) .2)

2B '
Ou :
A =3,9083-10"3°C?
B =-5,775-10"7°C"3
R, =100 Q
R,, = résistance (Q) calculée pour la température t
R; = résistance relevée (Q)
t, = température (°C) calculée pour la résistance R;
t = température (°C)

L’exploitation de ces résultats est faite par Eimhédiaire d’'une feuille calcul qui permet de
modéliser les écart)) annoncés dans le certificat et la température c@oule enfin les
écarts du modele (Tableau 9).

) Ecart Ecart
t étalon R; Ecart u(t) modélisé t modélisée modele
°C Q Q °C °C Q °C °C
0,000| 100,0241| 0,0241| -0,062| 0,006 0,024 0,000 0,000
22,002 | 108,6006| 0,0295| -0,076| 0,008 0,030 22,002 0,000
0,000| 100,0242| 0,0242| -0,062| 0,006 0,024 0,000 0,000
19,991 | 107,8190| 0,0290| -0,075| 0,008 0,029 19,991 0,000
17,996 | 107,0436| 0,0289| -0,074| 0,008 0,029 17,997 0,001
0,000| 100,0244| 0,0244| -0,062| 0,006 0,024 0,000 0,000
ar br
0,0006267 | -0,038443461
a b:
-0,0006475 | -0,062038354

Tableau 9 : Exploitation des résultats d'étalonnagde la sonde 2.

Exploitation des résultats d’étalonnage en utilisare feuille de calcul (#,) et (gh) sont les coefficients des droites de
régression linéaires respectivement des écai@ etdes écarts en °C.
A partir de ces données, on étalonne les deuxsastnedes de température par comparaison
en utilisant un bloc en aluminium percé de trousrpoglisser la sonde étalon et les sondes a
étalonner (Figure 34). Les données et le traitersent portés dans le Tableau 10 pour la
sonde 1 et dans le Tableau 11 pour la sonde 3.

L’ensemble est plongé dans le réservoir d’'un bhaermostaté LAUDA RE206, dont les
caractéristiques techniques sont données en artheRarmi les différents parametres, il est
notamment possible de faire varier le débit de poetda résolution de consignes.
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Figure 34 : Etalonnage des sondes de température.

La sonde étalon et les deux autres sondes somé@sséans un bloc et plongé dans la cuve du baimtstaté.

A l'occasion de cet étalonnage, on constate gstildéabord nécessaire de bien paramétrer le
fonctionnement du bain pour obtenir une régulatisermique permettant de stabiliser la
température a quelques milliemes de degré, s&@iétessaire pour la pesée hydrostatique.

Les premiéres mesures donnaient une régulatiopdd€ .0

Sur le méme modele que le traitement de I'étaloartgla sonde 2, on modélise les données
obtenues. L'étalonnage par comparaison est faipaiuxs de température suivants et dans cet
ordre pour prendre en compte une éventuelle hys$éae20°C : + 0,5°C, +20,0°C, + 22,0°C,

+20°C, +0,5°C.

Rétalon 5 Ecart t Ecart
t Restaion | COIrigé t Ryoie1 Ecart voie 1 modélisé | modélisée | modéle
°C Q Q °C Q Q °C Q °C °C
20,000 | 108,2224 | 108,1930 21,028 | 108,1694| -0,0236 | 0,0608 -0,0221 21,025 -0,004
0,500 | 100,2726| 100,2482 0,635 100,2266| -0,0216 | 0,0552 -0,0210 0,634 -0,001
20,000 | 107,8241| 107,7950 20,004 107,7752| -0,0198 | 0,0510 -0,0221 20,010 0,006
22,000 | 108,5876 | 108,5580 21,968 | 108,5341| -0,0239| 0,0616 -0,0222 21,964 -0,004
20,000 | 107,8564 | 107,8273 20,087 | 107,8064 | -0,0208 | 0,0536 -0,0221 20,090 0,003
0,500 | 100,2570| 100,2326 0,595| 100,2119| -0,0207 | 0,0530 -0,0210 0,596 0,001
ar bR
-0,00013922 -0,00705642
at bt
0,00015597 0,05366276

Tableau 10 : Etalonnage de la sonde 1.

74




Ecart
Retaton ) modélis t Ecart
t Retaon | COITigé t Ryoie3 Ecart voie 3 é modélisée | modele
°C Q Q °C Q Q °C Q °C °C
20,000 | 108,2224| 108,1930| 21,028 108,2245| 0,0315| -0,0811| 0,0326 21,025 -0,003
0,500 | 100,2726 | 100,2482 0,635| 100,2764| 0,0282| -0,0722| 0,0282 0,635 0,000
20,000 | 107,8241| 107,7950| 20,004| 107,8273| 0,0323| -0,0830( 0,0324 20,003 0,000
22,000 | 108,5876| 108,5580| 21,968(f 108,5933| 0,0353| -0,0910( 0,0328 21,975 0,006
20,000 | 107,8564| 107,8273| 20,087| 107,8583| 0,0311| -0,0800( 0,0324 20,083 -0,003
0,500 | 100,2570| 100,2326 0,595| 100,2610| 0,0285| -0,0728| 0,0282 0,596 0,001
aRr br
0,000552077 -0,027111692
at bt
-0,000575605 -0,071926598

Tableau 11 : Etalonnage de la sonde 3.

Les tableaux 10 et 11 ci-dessus récapitulent legés et modélisation d’utilisation des sondesedeperature des voies 1 et
3, par comparaison avec la sonde étalon connedséeoie 2.

IV.2.6.2 Incertitude d'utilisation des sondes dmpeé&rature

L’utilisation des sondes de températures entra@gseincertitudes a prendre en compte comme
suit pour la sonde 2, les sondes 1 et 3 étanesuéme modéle d’incertitude:

Origine de I'incertitude Notation Valeur Incertitude-type
(mK) (mK)
Etalonnage de la sonde u(étal) 4,0 4,0
Résolution u(res) 1 0,87
Ecart du modele sonde 2 u(mod) 1 1,0

Tableau 12 : Incertitude-type d'utilisation de la smde de température 2.

Pour la résolution, la répartition est considésmangulaire, et pour I'écart au modéle, la vatearimale de I'écart est
retenue. L'incertitude d’étalonnage est issue dtifioat n° P165633/ 1.

En prenant U(t) = 2 X /Y u?
On obtient pour la sonde 100 une incertitude étargi U(t) = 0,008 4 °C

Sur le méme modele, et en prenant les écarts nsédétiorrespondant on obtient pour les
sondeslet3:

U(t) = 0,015 °C et Ug = 0,015 °C
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En combinant quadratiguement ces trois incertitudesobtient pour l'incertitude élargie
(k=2) sur la mesure de la température :

U(t) = 0,023 °C

IV.2.7 Le liquide

La caractérisation du banc a requis un temps nghgeéble dans cette étude : elle s’étale de
janvier a juillet 2018.

Avec la procédure que nous mettons en place, rexmnls déja mentionné, le liquide ne tient
plus le role d’étalon de masse volumique mais wmagent de liquide de transfert entre la
référence que constitue la sphére de siliciumgehantillon a caractériser.

De ce fait, nous pouvons envisager d’utiliser n‘arip quel liquide puisque nous en
déterminons la masse volumique lors de chaque tqéra

Cependant, la qualification de la nouvelle méthsédait par comparaison avec la méthode
actuelle basée sur la recommandation du CIPM [i§;reéme basée sur Il'utilisation d’eau
pure, obtenue par exemple par bi-distillation (VaiFigure 10).

IV.2.7.1 Stabilité thermique

La bibliographie, et notamment la référence de MrdtiBettinet al. de la PTB [34] indique
gue pour une sphere de silicium, la durée de gahdn thermique est d’environ huit heures
contre sept a dix jours environ pour I'acier inoaite [17].

Les mesures ne peuvent donc en aucun cas étre jfaste apres immersion. Pendant le temps
de stabilisation du bain, la sphére est placéeiaean des sondes de température dont les
valeurs sont enregistrées de maniéere a visualisphgjuement cette stabilisation du liquide.

La sphére est donc considérée thermiquement dtalldheures apres cette stabilisation du
liquide de transfert.

La Figure 35 montre une représentation de cetbélistion.
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Mesure du temps de stabilisation du bain
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Figure 35 : Enregistrement de la température du bai.

La courbe représente la température le sonde #pisgelevés étant identiques a £0,03°C. |l fang uingtaine
d’heure pour atteindre aine température d’eau suffisamment stable ap@asgeiment du bain.
La température de la sphére elle-méme est considébilisée huit heures plus tard.

L’évolution de la température est ensuite caragdériors d’'un mouvement du distributeur de
masse. Si celui-ci ne doit pas tourner pour lardétetion de la masse volumique de I'eau
bi-distillée, il devra toutefois le faire pour peédger le solide dont on veut déterminer le
volume dans I'espace de pesée, au niveau de t'étrie

Afin de connaitre le temps de stabilisation suffisél est nécessaire de connaitre I'impact de
cette rotation sur la mesure de la températuréeda.|

Avec cette caractérisation de l'effet rotation, aserve (Figure 36) que les sondes 1 et 2,
respectivement au-dessus de la sphere et au glsgiprcentre de rotation, témoignent d'une
variation importante de température. Les mouvemartalaires du distributeur induisant des
courants de convection.

La température relevée indigue une baisse de &aildr0,025°C suite aux rotationg, R; et
Rs. Cette baisse de température s’étale pendant lan dk 10 minutes environ. Il est alors
nécessaire d’attendre environ dix minutes supplémres pour parvenir a une nouvelle
stabilisation.
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Caractérisation lors de la rotation du distributeur et de
la sphéere
20.63
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Figure 36 : Caractérisation de I'effet de rotationdu distributeur.

En R, R, et R, le distributeur de masse est tourné d’un toenrkgistrement se poursuit sans arrét pour obslertemps
nécessaire a une nouvelle stabilisation, bien gutendance a la montée en température globalels®tvable (environ
1/100™ de degré en 90 minutes).

Ce temps total de vingt minutes devra donc étre gmi compte lors de la détermination du
volume d’un solide, lequel se trouvera sur un aetn@lacement du distributeur.

Des relevés de mesure permettent également deédac’homogénéité de la température
du bain en mesurant un gradient vertical.

hY

Pour cette caractérisation les sondes sont posées successivement a des hauteurs
différentes comme le montre la Figure 37 et on ¢udeca un enregistrement d’environ 60
minutes pour chacune des positions sans interrooghuéci entre chaque configuration.

La Figure 38 montre I'évolution de ce gradient enction des configurations de la Figure 37.

A noter que I'étape 2 a été reprise apres I'étaseidle a un glissement de la sonde 3.
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Figure 37 : Détermination du gradient vertical de empérature.

Chacune de configuration 1, 2, 3, 4 donne lieu anragistrement de 60 minutes.
Les configurations sont décrites ci-apres.

Position de travail

Sonde 3 remontée a la hauteur de la sonde 1 mais avec un probable glissement vers le bas

La sonde 3 est repositionnée ala hauteur de la sonde 1 et maintenue a bonne hauteur

La sonde 2 est remontée a la hauteur de la sonde 1 (la sonde 3 n'a pas été modifiée)

Sondes 2 et 3 en position de travail, sonde 1ala profondeur de la sonde 3
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Etude du gradient thermique vertical
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Figure 38 : Caractérisation du gradient vertical detempérature.
Le graphique donne I'écart de température de ldesdravec la sonde 3 en vert et la sonde 1 avsamide 2 en rouge.

On observe un gradient de température de I'ordr®,d® °C entre les sondes 1 et 2 et de
'ordre de 0,06 °C entre les sondes 1 et 3. Lordgsiesondes sont au méme niveau vertical,
I'écart est inférieur a 0,01°C.

Une cause possible de cet écart de températurmnesiauffage de la surface du liquide de
transfert par le couvercle en plexiglas qui estosgpa I'air ambiant qui peut étre réchauffé
par la présence du thermostat. Il est égalemersiljesjue le serpentin prévu initialement et
positionné au fond du bain ne régule pas le bainm@sure de maniere suffisamment
homogene.

V.3 Détermination de la masse volumique du liquidele transfert

Comme nous l'avons vu au chapitre 1.2, la masskimmue d'un liquide par pesée
hydrostatique peut étre déterminée selon I'équdfor), rappelée ici :

)
M—(El_PimVE,l)_AXim(l_rl_gl)
Pliq20 = - (0,200 [1+a(8.—20)]

2.7)

Les mesures que nous faisons sont comparées a tlrodeéSMOW dans les mémes
conditions expérimentales de maniéere a validerdegssus.

Pour obtenir ces mémes conditions expérimentakes, nhesures nécessaires aux deux
méthodes sont relevées simultanément, a savoir :
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* la masse, le volume et la masse volumique de larsghalon ;

* la température du liquide est prise en compte paudilatation de la sphére, le
certificat d’origine donnant des valeurs ramenége 2C ;

* la masse, le volume et la masse volumique desnéstadle masse utilisés sur le
comparateur, dans l'air ;

* la masse volumique de lair par l'intermédiaire ldetempérature, de la pression
atmosphérique et du taux d’hygrométrie, obtenuec ales stations météo du
laboratoire.

Les données étant nombreuses et afin d’éviter axinman des erreurs, un classeur de
feuilles de calcul est mis en place. Il integre ge@sametres fixes, comme les données
métrologiques de la sphére, des étalons de massepéfficients d’utilisation des sondes de
température et les données relatives au liquidenaia coefficient de dilatation.

Ainsi, seules sont saisies les indications en gramdmcomparateur de masses, les indications
en ohm de la centrale d’acquisition Fluke, et leargtes de la station météo (température,
pression et hygrométrie).

Le classeur intégre en outre un calcul de la maslsenique du liquide issu de la publication
de Chang & Lee du laboratoire sud-coréen, le KRES, afin de conforter la comparaison
entre la méthode SMOW et la méthode Sphere.

Le classeur integre donc une feuille « Acqui », fmglle « selectionmasse » (Figure 39), une
feuille « coeff », mais aussi une feuille «evolTem permettant de mieux visualiser

I’évolution de la température du liquide au coues dhanipulations, une feuille « résumé» et
une feuille « suiviModifications » pour enregisttes modifications apportées au modeéle de
document.
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A B C o = | K 2 M
1 N R WOLUME ECHAMTILLORM
2 Etalon Etalon complé Etalon Etalon compls.
¥ zelection magse zelection masse selection masse selection masse

3 Mom :ominal=(g MCg) Iz k=2lg) ek (11 =électionnée (i} sélectionnés m selectionrés i} zélectionnés

4 MET 10kg 10000]  10000.0042] 0005 P13EEETIEE 0 0 0 0
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Figure 39 : Feuille de sélection des masses.

Copie d’écran de la feuille « sélectionmasse » dsiselur utilisé pour le traitement des données
(en colonne A a E les valeurs sont extraites d@a$® des étalons).

Afin de réduire au mieux l'incertitude sur la détémation de la masse volumique du liquide
de transfert j'effectue six cycles, chacun décorams le méme principe d’'une double pesée,
a savoir(E,), (M + E.;),(M + E.;), (E}) ou :

E; représente I'étalon dans I'air, posé sur le platdu comparateur,
M représente la sphére, immergée dans le liquideadsfert,

E., représente la masse étalon complémentaire, dains posée sur le plateau du
comparateur.

Cette double notion d’étalon doit étre prise en ptamans I'équation (2.7) qui devient alors :

M—[(E;—pimVED- (Ec,l_PimVEc,l)]_AXim(l_pri_;n)
V520[1+1(01—20)]-[1+a(95—20)]

Pliq20 = (4.3)

Schématiquement, ces pesées sont représentéagien 40 et Figure 41.
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Etalon, posé sur le
plateau du comparateur

Sphére immergée,
déposée de 1I’étrier

Figure 40 : Détermination de la masse volumique dliquide, étapes 1 et 4.

Dans les étapes 1 et 4 de cette déterminationes @i I'étalon dans I'air est pesé sur le plateau almmarateur,
tandis que la sphére immergée repose sur le digttib

Etalon
complémentaire, posé
sur le plateau du
comparateur

Sphére immergée,
posée sur 1’étrier

Figure 41 : Détermination de la masse volumique dliquide, étapes 2 et 3.

Dans les étapes 2 et 3 de cette déterminationesfté- E.;, la sphére immergée est posée sur 'étrier, suspau
comparateur, et un étalon complémentaire est podé plateau du comparateur.
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Si I'équation (2.7) permet de calculer la masseividue du liquide de transfert a partir des
pesées dans l'air et immergée de la sphéere ddusilicil faut néanmoins prendre en
considération deux corrections : une due a lardiffée de hauteur entre le positionnement de
la sphére immergée et le positionnement des étallensnasses, et une autre due a la
sensibilité du comparateur utilisé.

IV.3.1 Correction de hauteur

Une correction doit étre prise en compte en ragmia différence d’altitude entre la spheére,
immergée dans le bain mesure et les étalons deemadisposés sur le plateau du
comparateur. Selon la note technique du Bureau etthdkches Géologiques et Minieres,
BRGM, [35] la valeur du champ accélération de pesarterrestre évolue en théorie avec la
variation d’altitude de :

dg _ 7 2 -1
i 3.10' m.s“.m -,

avecg diminuant lorsqué augmente.
Puisque c'est a la hauteur de la sphere que deitféite la détermination; et Mg.; sont
affectés de cette correction et deviennent respsognt :

1 dg 1 dg
Mp X — X =X Ah et Mp., X—X-=XAh
EL™ g5i " an Eal ™ gsi 7 an

La valeur locale de I'accélération de pesanteueséne ainsi que le gradient vertical ont été
déterminés au LNE [36], au niveau du sol du niveéBu, yg_1, par le BRGM, le 22 juin
1983, pour les différentes activités du laboratb@&es aux masses, comme la métrologie des
Masses et grandeurs dérivées (Forces et Couplessi®m, ...), prenant en compte la
correction luni-solaire.

Ainsi, nous avons selon ce document : g;yg_; = 9,809 276 99 m%

Avec une incertitude-type: u(g) =5,2.10° m.s?

dg _ Y 2 -1
Et e 2,3.10 m.s".m~.
Avec une incertitude-type : u (%) =8,9.10° m.s%s*

Pour la suite du document et pour faciliter laleetg; yz_1 Sera nomme.

.. d . , . N , . _ - .
Le coefﬁmentﬁ est inférieur & la valeur théorique de 3.1®.s>m1 en raison de la

construction du batiment sur d’anciennes carridresatiment lui-méme descendant jusqu’a
environ 20 m de profondeur.
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IV.3.2 Correction de sensibilité

Une autre correction qui peut étre prise en conaithd est la sensibilité du comparateur, qui
affecte les indications relevées.

Le comparateur étant un instrument travaillant aisimage d’'une portée fixe, la sensibilité
est caractérisée en relevant la variation d'inthcatd;;,, en posant et retirant un étalon de
masse de 1 g sur une masse de 1 kg, puis en feasamport de la variation d’'indication sur
la variation de masse déposég,, .

La sensibilité, dont la détermination est égalenr@égrée dans l'outil de saisie et traitement,
est un parameétre propre a chaque comparateurtétoore-caractérisée si le comparateur est
remplacé par un autre moyen, y compris s'il s’dgitméme type d’instrument,
A
§=—= (4.4)

Amlg

Ainsi, le parametrdX;,, (1 - prl—’") devient AX;,, (1 — Pﬂ) .S

0 To

IV.3.3 Expression de la masse volumique du liquddransfert

En prenant en compte les différentes données sudest les coefficients correcteurs de
hauteurs et de sensibilité, la masse volumiqueigliide de transfert est exprimée par la
relation suivante :

M_[(El_pimVEl)—(Ec,[—pimVEc,[)]‘[1+%-Z—‘Z~Ah]—AXim( _P;'_(r)n)_s i
Piig = Vszol1+a(0,-20)] (4.5)
Ou bien, pour une expression a 20°C :
M_[(El_pimVEl)_(Ec,l_PimVEc,l)]'[1+1'3—‘Z-Ah]—AXim<1—p;l).s
Piigz0 = g 0 (4.6)

Vs20[1+a(65—20)]-[1+4(0,-20)]

IV.3.4 Mesures expérimentales

Afin de valider le nouveau processus, il est impiede valider d’abord la détermination de
la masse volumique du liquide de transfert et aubdse de I'équation (4.5) et du calcul
SMOW selon la recommandation du BIPM et de déteemies écarts entre ces deux
processus.

Nous avons opté pour des déterminations a diffésetempératures, autour de 20°C,
température conventionnelle de détermination.
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Chaque détermination fait I'objet d’un enregistreind’une feuille de calcul identifiée par
son jour de relevé et la température nominale.

Un relevé effectué le 30 juin 2018 a 20 °C seramohent enregistré : 20180630-20°C.xls

IV.3.4.1 Mesures a I'eau Millipore

Les premieres mesures ont été effectuées a I'agdel produite par la station Millipore.

Les écarts entre la méthode SMOW et la méthodersphant incohérents, atteignant jusqu’a
quelques 18 en valeur relative, une analyse de I'eau produétecette station s'est révélée
nécessaire.

La caractéristique principale étant la conductjvitg résistivité de celle-ci, un échantillon est
fourni au pdle chimie du département métrologid N&.

Les résultats sont fournis sous forme graphiquec awge correspondance indiquée par
Mme Stoica pour une lecture €ncm.

Pour rappel (voir 11.4.3.4), une eau ultra-purecaeactérise par une reésistivité de l'ordre de
18,2 MQ.cm ou une conductivité de 0,055pStm

50 000.00
+Millipore lab Marc
mdemi lab Marc
40 000,00 = = - = Millipors 372
mill 2 salle blanche
™ -
.eau robinet 372
™ -
30 000.00
+ + .
- - -
* Ll
E . -
* .
S 2000000 — -
* *
—
> . . e
1
'» * .
10 000.00 o 3 =
. - [ ]
| o - -
b * =
- i
0.00 &— T : ; : i L ; ! l'{ !
10000 20000 30000 40000 50000 600 70000 BO00DO 90000 100000
-10000.00
R/ ohm

Figure 42 : Analyse de I'eau Millipore.

Ce graphique est le résultat de I'analyse, par spazipie d'impédance complexe, de I'eau Millipotepdle mécanique
(notée Millipore lab Marc) et par comparaison aliéMillipore et MilliQ utilisée par le p6le métraj@ chimique du LNE
(en bleu clair I'eau MilliQ, la plus pure produiten bleu foncé I'eau Millipore du pdle mécaniquiaxe horizontal
représente la résistance (partie réelle de I'impéel@omplexe) qui est utilisée pour le calcul deolaductivité.
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La conductivité est donnée par la relatign= I/RS, (4.7)
Oul est la distance entre les électrodesst la section de passage du couraRtlat
résistance mesurée. La résistivipest I'inverse de la conductivité.

Le p6le chimie me donne également les résultatasts (Tableau 13) :

Eau Conductivité Résistivité

¥ (uS.cm™) £ (MQ.cm)

Ultra-pure 0,055 18,2
MilliQ-Chimie 0,7 1,42
Millipore-Chimie 0,8 1,25
Millipore-Mécanique 1,2 0,83
Déminéralisée 13,5 0,07
(en amont de la station Millipore Mécanique)

Tableau 13 : Analyse de I'eau Millipore.

Si I'on note que la station Millipore du pble méiwpre a une efficacité par rapport a I'eau démirgéalen amont, on note
également que les caractéristiques de I'eau de sgition sont loin de celles d’une eau ultra-mié@essaire dans le cadre de
cette étude. L’eau Millipore est ensuite remplgugéeune eau produite par bi-distillation.

Les premieres mesures effectuées de janvier a2fa8 sont donc inexploitables.

Depuis mai 2018, nous utilisons une eau bi-digtilEigure 10), réputée ultra-pure par son
procédé de fabrication qui nécessite cependaniepitssjours avant d’étre utilisable.

Dans les mémes conditions que pour I'eau Millipanee analyse en a été demandée, mais
celle-ci n’a pu étre réalisée avant la fin de céttele.

Cependant, compte tenu du temps restant, nous alémidé de limiter nos mesures a la
détermination de la masse volumique du liquideraesfert, étape primordiale du processus.

IV.3.4.2 Mesures a I'eau bi-distillée

Différentes mesures sont effectuées avec de I'edistilée en tant que liquide de transfert
du 7 mai au 16 juillet 2018. Les incertitudes staitulées comme indiquées au chapitre 2.

Les résultats sont portés dans un tableau récagiituhdiquant la date, la température
nominale, la température moyenne, la valeur de enagdumique obtenue selon la
recommandation CIPM et la valeur obtenue par pbegémstatique et I'écart relatif entre ces
deux résultats (Tableau 14).

87



Masse Masse
Températurel Température Ecart ; volumique Ecart
Date ) volumique b .
nominale moyenne | S1-S3 pesée relatif
CIPM .
hydrostatique
(°C) (°C) (°C) |  (kg.nt) (kg.m°) (10"
07/05/2018 20,0 20,9692 0,035 997,991 998,000 36
15/05/2018 20,0 20,6791 0,011 998,05P 998,060 11
22/06/2018 20,0 20,6361 0,017 998,068 998,069 10
25/06/2018 20,0 20,7490 0,012 998,044 998,045 38
26/06/2018 20,0 20,6930 0,019 998,056 998,062 55
26/06/2018 18,0 18,7663 0,167 998,448 998,463 145
03/07/2018 22,0 21,7369 0,013 997,828 997,83|0 20
04/07/2018 22,0 21,7116 0,011 997,834 997,8?J6 21
04/07/2018 22,0 21,6934 0,010 997,837 997,839 18
06/07/2018 20,0 20,3461 0,039 998,13p 998,133 34
09/07/2018 20,0 20,0971 0,063 998,18p 998,187 26
16/07/2018 23,0 23,0633 0,010 997,521 997,521 -1{6

Tableau 14 : Masse Volumique de l'eau bi-distillée.

Ce tableau récapitule les résultats obtenus siét@ardination de la masse volumique de I'eau selardommandation
CIPM ou par pesée hydrostatique. L'écart S1-S3 seymité I'écart de température entre la sonde 1seiride 3.

L'eau bi-distillée a été remplacée apres les mesdwel5 mai.

Le capotage a été modifié le 3 juillet pour limites courants d’air dus au systéme battant

Pour obtenir un résultat satisfaisant, un écaatifehférieur & 5.10 est recherché entre les
deux méthodes et ce de maniere systématique, ce’'@gtipas le cas comme le montre le

Tableau 14.

Actuellement, la masse volumique de I'eau selomdéghode SMOW est déterminée avec une
incertitude type relative de 2,3:3(voir I'exemple donné au Tableau 5). Cette intaute

semble étre sous-estimée car la méthode actueltemtepas compte de I'hétérogéneité du
bain de mesure et notamment du gradient vertice¢r@ lors de cette étude grace aux trois
sondes de température.
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En reprenant le Tableau 4, nous pouvons dressiétdd des composantes d'incertitude sur la
masse volumique du liquide par pesée hydrostatiqoame suit, a partir des relevés effectués

le 9 juillet 2018, avec 5= 6, = 20,097 °C (Tableau 15).

Coefficient de

Incertitude-type

Parametre Notation Valeur u
sensibilité (g.cm‘s)
1
5 3
Masse du solide u(M) 2,7.10 - 6,2.10
1
Masse de I'étalon u(Ey) 4,0.10° B Plig20 9,3.10°
1
5 —
Pérennité de I'étalon u(E) 4,0.10 Priazo 9,3.10°
+Vg + AXim /T
7 E,l im/ "0 7
Masse volumique de l'air u(pim) 4,0.10 Plig20 12.10
Pim
4,1.10° - 1,1.10°
Volume de I'étalon u(Ve) Piigz0
Pim
. 2,2.10° 2,8.10°
Répétabilité des mesures o (AXim) ToPlig20
Piig20
4 —_—t 7
Volume du solide a 20 °C u(Vs20) 1,4.10 Vezo 17.10
goeffilpéent de dilatation u(a) 7,7.10 ~V20(8s — 20) 7,4.10°
u solide
dCo?ﬁiqideznt de dilatation u(2) 2,1.10° —Vi20(6, — 20) 2,0.10°
u liquide
— 6
Température du liquide u(8) 9,4.10° s204 2,010
u(6y) 9,4.10° ~Ve200 7,7.10°

Température du solide

Tableau 15 : Incertitude sur la masse volumique papesée hydrostatique

En prenantU (ph.q) =2 xVY.(u?) , pour ces données, on trouve une incertitudgiéld=2) :

U(puq) = 6,2.10 g.cmi®
Pour une valeur Piiq = 998,187 3 kg.i

A la température de 6 =20,097 °C
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Soit une incertitude-type relative : @ =3,1.10°
lig

Graphiquement, on peut comparer les deux meth&MEW et sphere, comme le montre la
Figure 43.

masse volumique et incertitude du liquide de

998.196 0 transfert

998.194 0
998.192 0
998.1900
998.188 0 ®
998.186 0 F
998.184 0
998.182 0 &
998.1800
998.178 0
998.176 0

(kg.m-3)

SMOW sphére

Figure 43 : Comparaison des résultats obtenus.

Ce graphe permet de comparer les résultats obtamlespdeux méthodes. Les incertitudes élargied)(&ent représentées
par les barres verticales.

On peut alors établir un écart normalisé défini:ggy = —2 , (4.8)

(vf+u3)
ou U; est l'incertitude élargie (k=2) selon la méthodd@N, U, selon la méthode sphére et
D est I'écart entre les deux déterminations.
En prenant, en kg.th:
D =0,005 6 U, =0,004 6 U, =0,006 2
nous obtenons Ey = 0,72
Et donc En<1.
On considere que les résultats sont satisfaisarsgueEy <1.

Remarque : si I'on estimait plus justement l'intade U; sur la détermination selon la
méthode SMOW comme mentionné apres le Tableauétért normalisé serait plus faible.

Les résultats sont donc encourageants mais dodteataméliorés pour faire de ce banc
(Figure 44) une référence avec le niveau d’inaetétrecherché. Il faut notamment réduire
I'écart entre les deux méthodes.

Mais la tracabilité directe au Sl est alors obtemeequi est un objectif majeur de cette étude.
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Figure 44 : Le nouveau banc réalisé.

Le nouveau banc mis en place pour cette étude amings différents éléments mécaniques. Le posteedere et la
centrale d’acquisition des sondes de températuriedggportés et n'y apparaissent pas.

IV.3.5. Complément d’étude

A partir de ces données du Tableau 14, il est cgp@nntéressant de tracer deux graphes : un
premier des écarts relatifs obtenus (Figure 45)redeuxiéme de I'écart de température
(Sonde 1-Sonde 3) (Figure 46).

Ecart relatif SMOW / Pesée hydrostatique

1.6E-05
1.4E-05 h
1.2E-05 \
1.0E-05

/
8.0E-06 [! \\
|

Ecart relatif

6.0E-06
4.0E-06 \ /\

o VA
00100 N EL

-2.0E-06
30/4 20/5 9/6 29/6 19/7 8/8
date

Figure 45 : Ecart relatif des méthodes.

Graphique représentant I'écart relatif des massksniques déterminées selon la recommandation CliPvbe pesée
hydrostatique a 'aide de la sphére de silicium.
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Ecart (Sonde 1-Sonde 3)

0.02 \ —
30/4 20/5 9/6 29/6 19/7 8/8
date

Figure 46 : Ecart de température (S1-S3).

Graphique représentant les écarts de températlr8Fpcorrespondant aux déterminations des mastasiques de I'eau
bi-distillée représentées a la Figure 45.

Ces deux graphiques présentent le méme profil iéea.

A partir de ces deux graphiques, on peut déduiee lgqugradient de température dans le
liquide de transfert joue un rble prépondérant densnise en place de cette nouvelle
méthode.

Il est donc primordial de maitriser le facteur témgture de cette chaine de mesure.

La seule stabilité thermique au cours des diff@®rdéterminations n’est pas un critere
suffisant pour caractériser ce nouveau banc deeréfé : le gradient de température est
également essentiel.

On peut des lors tracer un graphe des écarts désodes par rapport au gradient de
température.

La Figure 47, permet de voir ce graphe et la whatinéaire entre I'écart relatif de
détermination de la masse volumique du liquiderdesfert et le gradient thermique vertical
mesure.
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Variation de I'écart relatif en fonction de I'écart vertical
de température dans le bain

1.6E-05

1.4£-05 y = 8E-05x + 5E-07 =

1.2E-05

1.0E-05

8.0E-06

6.0E-06 , -

4.0E-06

2.0E-06 /3,/"

0.0E+00 | & : : : : : : : |

-2.0E-06
002 0 0.02 004 0.06 008 0.1 0.12 0.14 0.16 0.18

Ecart de température (°C)

Ecart relatif

Figure 47 : Ecart relatif en fonction du gradient vetical.

Ce graphe donne les écarts relatifs de masse valendiq liquide de transfert en fonction du gradiestical de
température.

La modélisation linéairey(= ax + b) de I'écart relatify en fonction du gradient thermique
verticalx donne :

y=810"%xx+5.1077, (4.9)

Selon I'équation ci-dessus, un gradient thermigertical x nul permettrait d’obtenir un écart
relatif de’5.1077. Le BIPM, par un courrier électronique de M. BAISTIA®, nous indique
que le banc dont M. SPURNY du SMU a fait les pla@smet de faire des mesures dans un
bain dont la stabilité thermique est de I'ordre3dmK sur trois heures et un gradient vertical
de 04 mKcm Les écarts relatifs entre les deux méthodes @eritordre de 3.10, ce qui
serait cohérent avec I'estimation ci-dessus.

V.4 Les axes d’amélioration

L’objectif de réduire I'incertitude relative aujaiihui de I'ordre de 1.1®a quelques 1Détait
ambitieux au regard des moyens disponibles. Sales pisqu'a un banc entierement
automatiser, quelques améliorations permettraieants sdoute d’atteindre un niveau
d'incertitude relative & 5.1Det notamment en termes de régulation thermiquéain de
mesure.

® Des échanges mail avec M. Damien BAUTISTA engti2018 ont permis de mieux mettre en évidence les
sources de ces écarts obtenus comme la maitrismithee mais aussi 'automatisation d’'un grand ncamte
taches.
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On peut donc prévoir quelques actions a mener pounsuivre cette étude :

réaliser un nouveau systeme de régulation, surake ld’'un serpentin de forme
circulaire et vertical entourant le bain de mesuweci devrait permettre d’obtenir un
gradient de température vertical a la fois pluslstet plus faible, I'objectif étant de
ramener ce gradient vers 5 mK.

installer un systéme de brassage de I'eau de tégulpour diminuer le temps de
stabilisation nécessaire et participer a cette mition du gradient vertical par une
meilleure homogénéité.

installer une isolation suffisante par rapport @rl'ambiant qui peut réchauffer la
partie supérieure du bain de mesure.

étalonner les sondes de température 1 et 3 comsuntie 2 ce qui devrait permettre
d’améliorer de 5 mK I'incertitude élargie (k=2) dada température.

ajouter une rehausse entre le bain de mesure atosmercle. Récemment, quelques
dernieres mesures permettent d’envisager qu’aveqguofondeur d’immersion de la
sphére plus importante, le gradient thermique e@rfpourrait étre fortement diminué
au voisinage de celle-ci.

Il est également envisageable qu'avec un gradabtef I'effet rotation pourrait étre
fortement diminué, voire éliminé puisque le liquidensi brassé serait déja plus
homogene.

Enfin, une comparaison avec un autre laboratoirmettra a terme de valider la mise
en place et l'utilisation de cette nouvelle méthadd.NE.
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Conclusion

Cette étude avait un double objectif :

* mettre en place un nouveau banc de référence deneactt masse volumique a l'aide
d’'une référence solide qu’est la sphére de silicaommme de nombreux laboratoires
nationaux l'ont fait depuis quelques années, erantisun facteur quatre sur
I'amélioration de l'incertitude pour passer d’'umeértitude-type relative actuelle de
1.10° & une incertitude de I'ordre de quelqueg.10

» Permettre d’établir une tracabilité des mesureSlau

Compte-tenu des difficultés rencontrées, nous alionii® les travaux a la détermination de la
masse volumique du liquide transfert.

Nous avons pu mettre en place les différents él&medant nous disposions initialement
comme la sphére de silicium, le bain de mesure leain de régulation.

J'ai ainsi réalisé les adaptations du marbre etstéllation de ces éléments avec le
comparateur de masses. Il a en outre été nécessatempléter le montage mécanique de
maniere a pouvoir manipuler les différents élémentimiter au maximum les perturbations
extérieures.

Dans les meilleures conditions, nous obtenons nicertitude-type relative de 3,1:48ur la
détermination de la masse volumique du liquideralesfert.

Le point critique de cet assemblage reste cepeddaggulation thermique dont nous avons
pu montrer 'importance, notamment la présence djuadient thermique vertical dont les
effets ont un impact direct sur la déterminationadmasse volumique du liquide.

Pour que la sphere de silicium puisse devenir fareace solide de volume et masse
volumique et ainsi accéder a une tracabilité direat SI dans ce domaine, il n’en demeure
pas moins que la détermination de la masse volwnilyuliquide de transfert doit étre faite

avec la plus faible incertitude possible.

Les écarts entre cette méthode et la méthode SMéEBte pour I'heure trop importants et
surtout trop dispersés pour que I'on puisse préeead niveau d’incertitude recherché, soit
1.10° en valeur relative. Lors de la qualification der dmnc, le BIPM obtenait des écarts
relatifs de I'ordre de 3.10 Les pistes d’amélioration existent, comme laiséébn d'un
nouveau systéme de régulation plus vertical endigplace du serpentin horizontal diffusant
la température depuis le fond du bain de régulabanbien un systéme agitateur qui
permettrait de brasser I'eau et obtenir un mélaige homogene. Le gradient vertical devra
étre le plus faible possible, dans I'idéal infériaw0,01 °C, voire 0,005 °C, sur la hauteur de la
cuve de mesure.

Cependant, le deuxieme objectif de cette étude éimettre en place une méthode
permettant d’avoir une tragabilité plus directe dessures au Sl que ne permet la méthode
SMOW et celui-ci est en voie d’étre atteint.
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Annexe A: Table de la masse volumigue
de I'eau pure au LNE

Masse volumique | Masse volumique Masse volumique | Masse volumique

°C SMOW dé-aérée | eau LNE saturée °C SMOW dé-aérée| eau LNE saturée
kg.m?* dair kg.m?® kg.m?* dair kg.m®

0 999,8428 999,8358 20 998,2067 998,2018
1 999,9017 999,8947 21 997,995 997,9902
2 999,9429 999,9361 22 997,773 997,7683
3 999,9672 999,9604 23 997,5408 997,5362
4 999,9749 999,9683 24 997,2988 997,2943
5 999,9668 999,9603 25 997,047 997,0426
6 999,9431 999,9367 26 996,7857 996,7814
7 999,9045 999,8982 27 996,5151 996,5109
8 999,8513 999,8451 28 996,2353 996,2312
9 999,7839 999,7778 29 995,9465 995,9425
10 999,7027 999,6967 30 995,6488 995,6449
11 999,6081 999,6022 31 995,3424 995,3386
12 999,5005 999,4947 32 995,0275 995,0238
13 999,3801 999,3745 33 994,7041 994,7005
14 999,2474 999,2418 34 994,3724 994,3690
15 999,1026 999,0971 35 994,0326 994,0293
16 998,9459 998,9406 36 993,6847 993,6815
17 998,7778 998,7725 37 993,329 993,3258
18 998,5984 998,5932 38 992,9654 992,9623
19 998,4079 998,4029 39 992,5941 992,5912
20 998,2067 998,2018 40 992,2152 992,2124

Tableau 16 : Table de masse volumique de I'eau pure &NE.

La masse volumique SMOW dé-aéree a la pressionsatméoique de 101 325 Pa est calculée

a partir de la formule (2.23).

La masse volumique de I'eau pure LNE, saturée eresicalculée a partir de I'équation

(2.26)

Dans les deux cas, il faut ajouter la correctioa dlia pression atmosphérique selon (2.27).
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Annexe B: Etalonnage de la spheére

Page: | of 2 puges
Cenificate No. 103423

It
NM

Calibration Certificate

Client Name: Liabuentoire Natinnal de Métrologie st d'Easais (LNE) DMST 331
Client Adiress 1. vite Gaston Boissier 75724 Paris Cedex 15
Calibration Site: AIST Taifiuba Cerral 3
Calibsation fem: Siligon single-crystal
Manufacturer; LeadinTex

Type and Serial Number:  SHMLNE
Calibeation Method: Hydrasttic weighing with respet 1o single-crystal silican spheres 54
and S5 (primary density stendard of Japan}
As shown in page 2
As shown [ pags 2

Calibeition Conditions:

Calibwation Results:

Bt of Application October 6, 2040

Dates of Performance of the Calibetion:  November 8, 2010 - December 1, 2010
“The Calibrating Aishoity

-
2
Sk’ 1
Kenichi Fui
Mattiomal Metralogy Inssituts of Japsn

Diate o ssue: December 3, 2010
The lssuing Asthority

Tamoti Nomabiehf <o

Presidert. —

Natioaal Instnte of Advanced Industral Scfence and
Techmoliogy

1341, Kasumigasekd, Chigoda-ku, Tokyo, Japan

The calibration results stated In this certificate are traceable o the national measurcment standosds,
The calibrutinn cerfificale shall not be reproduced except in full without written approval of the Nasional
Institute of Advanced Industrial Science and Technology.

I~
g AIST vationu wairstogy nstitute of Japan NMM\

202 pages
. 103421

Callbraton Conditioms:
Airemperatare™C Relative humidity Atmaospheric prssusyiPy
s thensieremisnt 2LIFw2131 W90 51T 100.38 10 101 29
Hyerostatie weighing  20.59.10 2062 $13 10576 10007 0 100.64

Airdersityf(kg/m’) Liquid temperane™C

Muss meastrement 11830 ta 11926 sy
Hydrostatic weighing 11808 10 11§75 19954 10 20,005

Cuanilty  Value Expanded uncerningy  Coversge fictor £ Degrees of fresdon v

Mass 1000 T46 550 (X0 053 12 200 [

The mass of the calibeation itom was megsured Lo calculate the density und volume of the cafibmtion

ftem, The expanded uncertaity wis obtieined from the combined standand uncertsinty multiptied by

the covernge factor k giving 95 % level of confidence a the degrees of freedom v

Calibmtion Results:

Quantity  Value Expanded uncerminty  Covernge fastor §  Degrees of fresdom vy

Denstty  2329.075 63 kg/m’ 0.000 71 kafm” 196 G0
Volume 42067544 em’ (N0 14 £m’ 197 200

The dessity und volume of the exdibration fiem are the values a1 20.000 °C and 101323 kPa. Esch
expande] uncertainty was obiaingd from the combined standard uncestaingy muftiplied by the coverage
fiactar & giving 95 % level of confidence o the degroes of freedom s

End of C

L

Quantity  Value

Expanded uncertainty  Coverage factor &

Degrees of freedom vy

Mass 1000.746 590 g

0.000 053 g

2.00 68

The mass of the calibration item was measured to calculate the density and volume of the calibration
item. The expanded uncertainty was obtained from the combined standard uncertainty multiplied by
the coverage factor k giving 95 % level of confidence at the degrees of freedom veg.

Calibration Results:

Quantity  Value

Expanded uncertainty Coverage factor k& Degrees of freedom vy

Volume 429675 44 om’

Density ~ 2329.075 63 kg/m® 0.000 71 kg/m’
0.000 14 em’

1.96 600
1.97 520

—— End of Certificate

The density and volume of the calibration item are the values at 20.000 °C and 101.325 kPa. Each
expanded uncertainty was obtained from the combined standard uncertainty multiplied by the coverage
factor k giving 95 % level of confidence at the degrees of freedom v

Figure 48 : Certificat d'étalonnage de la sphére dsilicium SiO1LNE
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Annexe C

sphere

: Controle géométrique de la

';{ Z45C Microscope Application
L b DP.
Obligue Plot EA|
+0.00317
2B +0.00317
I
MEASURE Peak
Analyze | HmM
ask Data
3 — um -0.01948
e 0.265
Load Data Gail
= alley
lib
alibrate —
Reset
oo
Analyze Cntrl
Stage Controls [ev 22.648 nm __|[ev 226.48 A ]
[Focus controls |zms 0.998 nm [cms __9.98 A | 0.000 mm 0.353
sequence Controls|[ra 0.649 nm [rRa_6.43 A |
[size x 0.35 mm | [Removed: Sphere | [Filter High Wavelen: mm |
Size Y 0.26 mm mm
_ =
Surface Profile
A A oA
VAL WANIEY (VI YRV LA VR VI
Ilope X _Map] -0.00050 L\‘T‘fr \7"‘—’»\:—!’ W _LT?*J
£ i
30.00300 ]
b=
=)
$0.00550
=
-0.00800
Spectrum Profile 0.000 0.100 0.200 0.300 =
Distance (mm) —=
[ev 84. 627 A ] [ra 4.914 A | oV 14.52 pm/mm |
[m== 7.789 - | [Brofiie stacs] rms 0.77 pm/mm |
— Points 304764 |
Measure Attributes
IHon Aug 02 13:26:16 2010' IObjective: 10X Hireul %
[p/N:  No-6 ] [Subtract sys Err: on | y .
. i 7
[s/n: | [camera Res: 0.552 um | 1 i
[Video Monitor [si ]

Figure 49 : Contréle géométrique de la sphére.

Une des 10 pages du contréle géométrique fourt Evsphére de silicium.

Rappel des spécificités demandées a la fabricdgda sphere de silicium monocristallin :

» Diametre de 93,6 mm £ 0,5 mm
» Défauts de sphéricité, par rapport au diametre mapéerieurs & 500 nm
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Annexe D : Centrale d’acquisition et
multiplexeur FLUKE 1590-
2590

Figure 50 : Centrale d'acquisition et multiplexeur.

Le multiplexeur FLUKE 2590 est posé sur la centcédequisition FLUKE 1590.

Resistance Accuracy

0 to 252 input (1€2 refr, 10 mA) 0.000025¢ 0.00001€2
0.25 to 4L input (1€ refr, 10 mA) 100 ppm 40 ppm
2.5 to 40€2 input 10€2 refr, 3 mA) 40 ppm 20 ppm
0 to 250k input (100£2 refr, 1 mA) 0.0002€2 0.00015C2
25 to 40042 input (100€2 refr, 1 mA) 8 ppm 6 ppm
400 to 1000£2 input (100€2 refr, 0.1 mA) 25 ppm 10 ppm
010 2.5 k2 input (10 k€L reft, 0.01 mA) 0.05¢2 0.025¢2
2.5 10 40 kCxinput (10 ke refr, 0.01 mA) 20 ppm 10 ppm
40 to 100 k€2 input {10 k€2 refr, 0.005 mA) 80 ppm 30 ppm
100 to 500 k{2 input (10 k€2 refr, 0.002 mA) 200 ppm 120 ppm
Typical Temperature Accuracy, External Reference

0.25C2 SPRT (0°C, 102 refr, 10 mA) 0.01°C 0.005°C
2 5 SPRT (0°C, 10£2 refr, 3 mA) 0.005°C 0.0013°C
2502 SPRT (0°C, 100€2refr, 1 mA) 0.001°C 0.00025°C
100€2 SPHT {0°C, 10062 refr, 1 mA) 0.0012C 0,00025°C
10 k€ thermistor (25°C, 10 k€2 refr, 0.01 mA) 0.00025°C 0.00013°C

Figure 51 : Données techniques, extrait de la noed~LUKE1590 (Rev.5B2802).
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Annexe E : Cryostat, caractéristiques
techniques

ECOLINE Staredition Lnunn

10 Caractéristiques techniques

Les données ont été identifiées selon la norme DIN 12876.

RE 204 RE 205 RE 206
Températures de fonctik nt *C -10...200 -40..200 -20...200
Températures ambiantes ‘C 5.40
(= 6.1)
Humidité relative humidité relative maximale de 80 % pour des fempératures allant jusqu'a
31 °C, avec décroissance linéaire jusqu'a 50 % d’humidité relatve a 40 °C
Température de stockage ‘C -20...60 -20...44 -20...60
Fluide réfrigérant R-134a R404A R-134a
Résolution de I'ajustage ‘C 017001
Résolution de I'affichage °C 0,05
Précision de I'affichage #0,2 °C @, calibrage additif
Constance de température +K 0,02 0,02 0,01
Dispositif de sécurité avec W/FL
DIN 12876 ©
Interface RS 232/485
Fonctions auxiliaires Affichage a cristaux liquides (2 lignes)
Compresseur asservi | Compresseurasservi | Compresseur asservi
avec ajustage de la
puissance réfigérante
Puissance de | 230V, 50/60 Hz kw 2,25
chauffe 115V, 60 Hz 13
100V; 5060 Hz 10
Puissance réfngérante 20°C| kw 018 05 0,20
(eff) @ 0°C 012 0,42 0,15
-10°C 0,05 0,3 0,10
avec ‘éthanol a une -20°C - 0,27 0,05
température ambiante 30°C — 0,14 —-
de 20 °C 40°C - 0,04 -
Type de pompe Pompe refoulant avec 5 niveaux de débit sélectionnables
Pression de refoulement maxi @ bar 04
Débit de refoulement maxi @ Umin 17
Raccords de pompe mm Nipples @ 13mm
Volume du bain maxi L 3.45 7.95 4.6
Orifice de bain (L x P) mm 130 x 105 200x 200 150 x 130
Profondeur de cuve mm 160 40 160
Profondeur utile du bain mm 140 20 140
Hauteur bord supéneur cuve mm 363 441 396
Encombrement (L x P x H) mm 180 x 320 x 524 280 x 400 x 602 200 x 400 x 557
Poids kg 19 30 24
18/02/2009 / YACF 0080 Caractéristiques techniques 51

Figure 52 : Caractéristiques techniques du bain threnostaté LAUDA.

Extrait de la notice d'utilisation du bain thermatst LAUDA utilisé sur le banc de pesée hydrostatiqu
(version du 18/02/2009).
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Mise en place d’un banc de référence de volumeassevolumique a I'aide d’une référence
solide : la sphére de silicium

Resumeé

Depuis de nombreuses années, les laboratoiresnaatiode métrologie travaillent a la
redéfinition du kilogramme. Les recherches, notamtno®ncernant la détermination de la
constantes d’Avogadro, ont conduit a développerspéeres de silicium dont le volume est
déterminé avec une incertitude relative d&l@ [1, 2] et la masse volumique avec une
incertitude relative de quelques®[3].

De telles sphéres servent aujourd’hui de référeleceolume et masse volumique au sein de
plusieurs laboratoires nationaux de métrologieesElemplacent un étalon liquide, I'eau bi-

distillée, dont la masse volumique est détermimdensla formule dite SMOW, recommandée

par le Comité International des Poids et MesurdBMZ [4], mais de maniéere non tracable au
systeme international d’'unités, Sl. Les meilleupessibilités d’étalonnage du volume d’'un

solide par cette méthode précédente sont de |'afeld10°.

L’objectif de cette étude est d’introduire au LN&te nouvelle méthode utilisant une sphere
de silicium afin d’améliorer les incertitudes dares domaines et d’assurer une tracgabilité au
Sl.

Mots clés

Pesée hydrostatique, sphere de silicium, pousggehdmeéde, métrologie, masse volumique, volume,
eau bi-distillee

Abstract

For a long time, National Metrology Institutes, Ndvilhave been working towards a new
definition of the kilogram. Perfect silicon sphetesve been manufactured for metrological
research, particularly to determine the Avogadnastant. The volumes of these spheres have
been calibrated with a relative uncertainty ofl@° [1, 2] and the density with relative
uncertainty of 107 [3].

Such spheres are now used as solid volume andiyleefgrences in several NMIs instead of
bi-distilled water which was a density referencendi@ceable to the SI, calculated in
agreement with SMOW formula recommended by thermatgonal Committee for Weights

and Measures, CIPM [4]. The best capabilities falibcation according to this previous

method were about40°.

The goal of this study is to introduce a hew methaing a silicon sphere as a solid volume
and density reference both to reduce uncertaindybatraceable to the SI.
Keywords

Hydrostatic weighing, silicon sphere, ArchimedesinBiple, buoyancy force, metrology, density,
volume, bi-distilled water



