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La nature a horreur du vide.... (selon Aristote)

1. Introduction

Quand on parle de « vide », il faudrait plutét pad’atmosphére raréfiee. En effet, le
vide absolu n’existe pas, méme au plus profondedpace intergalactique ou I'on rencontre
encore entre 1 et 10 particules par!ans notre environnement ol nous utilisons Vide »
de maniére quotidienne, du paquet de café embalg\dde au tube de notre téléviseur, I'écart
peut étre considérable, de 0,1 atmosphére danereigr cas & Idatmosphére dans le second
(ce qui représente encore de I'ordre de 27 mikiadd molécules par érj(Tableau 1). Le
meilleur « ultravide » obtenu sur terre ¢fénbar, soit 13 atmosphére ou 270 moléculesfym
est encore trés supérieur au vide interstellaiee [{ordre de 13° mbar, soit environ 10
molécules/crf) et au vide intergalactique (environ #0mbar ou 13 atmosphére). En
microscopie €électronique, on retrouve cet écart,lalehambre objet d’'un microscope a
chambre environnementale (ou a pression contr@éegfanon a émission de champ. Les
raisons de faire le vide sont multiples : il pelagg de réduire I'effet de certains gaz actifs
comme l'oxygene, de favoriser le dégazage, de rédes interactions d’un échantillon avec
son environnement et en microscopie électroniqaagduire les interactions avec le faisceau
d’électrons. Pour obtenir ce vide, un certain nantde techniques sont employées, faisant
appel a divers processus physiques qu'il n’est-peetpas inutile de rappeler.

2. Quelques rappels théoriques utiles

2.1. Les unités utilisées

Le vide correspond a une diminution de la quakt@az dans un volume donné. Cette
donnée est impossible & mesurer directement egaité, on la mesure indirectement par la
pression, c’est a dire la force exercée par legoutds sur les parois du récipient. La pression
est donc une force par unité de surface et s’exrifans le systeme légal, en pascal (Pa) et qui
correspond & 1 newton‘mCette unité, quoique légale, reste encore assezigitée (encore
gue son multiple, I'hectopascal ou hPa, soit devasurant en météorologie) et on rencontre
encore fréquemment d’autres unités dont les pratbegosont le bar (et son sous multiple le
millibar), le torr (du physicien Torricelli encore trés utilisé), le millimétre de mercurer(ry)
et I'atmosphere (atm). Le mbar, le torr ou le mngdgt du méme ordre de grandeur, de méme
gue le bar et 'atmosphére. Les conversions examé® ces unités sont données dans le
tableau 2.

! Physicien italien (1608-1647), inventeur du barome
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Tableau 1 - Quelques domaines d’application du diaes I'industrie.
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Tableau 2 - Conversions entre les principales snité pression.

Pa bar mbar torr mmHQ atm
Pa 1 10 102 7510° | 7510° | 9,87 10
bar 16 1 1¢ 750 750 0,987
mbar 16 10° 1 0,75 0,75 9,87 10
torr 133,3 | 1,33318| 1,333 1 1 1,316 1D
mmHg | 133,3 | 1,333 10-3 1,333 1 1 1,316 10
atm | 1,01310| 1,013 1013 760 760 1

Pour résumer, rappelons-nous que un millibar vautRa (100 Pa), qu'une atmosphére
correspond a 1013 millibars ou a 760 mmHg, et qtdunest équivalent & un mmHg.

2.2. Lois des gaz parfaits

La théorie cinétique des gaz repose d’abord sux Hgpotheses :

- Les gaz sont composés de molécules dont les téarticues physiques et
thermodynamiques ne dépendent que de leur natumeqcte,

- Les molécules sont en état d’agitation permanenie ne dépend que de la
température.

La distribution des vitesses des molécules obéitna distribution de Maxwell-
Boltzmann. La proportion du nombre de molécules tbritesse est comprise entre v et v+dv

est donnée par :
dn m %, { mvzj
— | voexpg- dv
2KT 2KT

dn_ 4

N Jn

(1)
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ol m est la masse d’une molécule, k la constan®ottemann (k=1,381 I8 J.K") et
T la température absolue.

On peut définir une vitesse moyenng &t une vitesse la plus probable figure 1) :

8kT

m =(u)y= m (2

\Y

2KT
Vo, = ? 3)

nombre de molécules

~
1 [ . Cd
v | vitesse
P Vm

Figure 1 - distribution de Maxwell-Boltzmann detesses.

L’énergie cinétique Ede chaque molécule étant égale & %nom peut définir une
vitesse quadratique moyenngtelle que I'énergie totale soit égale a

N
E:ZE:% NmV; avec vi=(u?) (4)
i=1
Sachant que <;B =3/2KT, on obtient :
\/2 E, \/3 2T _, [3n -
8

99,9% des molécules ont une vitesse comprise 6ritp et 3y,. A 300 K, ces vitesses
sont voisines de la vitesse du son (tableau 3).

Tableau 3 - vitesses moléculaires a 300 K de geslgaz.

gaz masse () Vp (M.SY | vip (M.$Y) | vitesse du son (M’
H 3,3 10 1554 1754 1315

N 4,65 107 417 470 394

O, 5,31 102 390 440 328

sur la base m(0O)=16 daltons

Pour un volume, une température et une pressionéd) tous les gaz ont le méme
nombre de molécules (premiere loi d’Avogadro). AC0{273 K) et a la pression
atmosphérique, une mole de gaz occupe 22,41% eintontient =6,022 16° molécules
(deuxiéme loi d’Avogadro). Sachant que le volumendjaz est inversement proportionnel a la
pression (a température constante),

P.V=C® (loi de Boyle - Mariotte)
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et qu’'a pression constante, le volume d’'un gapexgiortionnel a la température,
V = C*®T (loi de Charles - Gay-Lussac)

on en déduit la loi des gaz parfaits :
P.V = nkT = pRT (6)

avec i, le nombre de moles et R la constante des gazil}sa(lﬁh=kl\lo = 8,314 J.K.mol?, ou
N° est le nombre d’Avogadro).

On définit ladensité moléculaire c’est a dire le nombre de molécule par unité de
volume pour une pression et une température dannée

n = P/KT = 7,244 15 P/T(n en molécules/cinP en Pa et T en K)

soit a la température ambiante (300 K) :

Nimoljcrd)= 2,47 107 Ppay = 2,47 16° Pnpan = 3,29 16° Pyor (7)

On définit également le flux moléculawesur une surface (réelle ou virtuelle) :
P
21mKkT
Pour de I'air sec a 300 K,
v =2,90 16° P (mpan = 3,86 16° P (o)

¥ :% n{u) = (moléculesd.cm?) (8)

Pour une pression de iorr, le flux moléculaire est encore de l'ordre 840"
moléculesd.cm? !

Citons enfin la loi des mélanges ou loi des pressipartielles ou loi de Dalton qui
s’appliqgue au cas d'un mélange de gaz. On peuhiddéi pression totale comme étant la
somme des pressions de chacun des constituantéldnga gazeux ; on parle alors de pression
partielle d’'un gaz.

n
P=>P )
i=1
Ainsi la composition de l'air peut s’exprimer eregsions partielles de ses différents
constituants (tableau 4).

Rappelons cependant que cette composition n'estbieaqu’a la pression
atmosphérique et que la proportion relative de ga&s peut étre differente a plus faible
pression, en fonction de I'efficacité sélective dgstémes de pompdge

2 Sous vide secondaire (3P<10’ torr) on peut noter un accroissement de la teepwapeur d’eau et
sous ultravide (P<10torr) un accroissement de la teneur en hydrogéne.
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Tableau 4 - Composition de I'air et pressions pahléis (pour une pression standard de 1013 mbar ou

760 mmHQ).

Gaz masse pression partielle proportion

moléculaire (g) (en Pa) volumique (%)
N, 28 78470 78,08
0, 32 21280 20,95
Ar 40 937,7 0,926
H,O 18 de 600 & 3000 de 0,643
CO, 44 de 20 & 40 de 0,02 4 0,04
Ne 28 1,809 1,8 10°
He 4 5,32 10 510"
CH, 16 2,110 2 10°
Kr 84 1,12 10 10*
H, 2 5,05 10° 510°
Xe 131 8,11 10° 8 10°
O3 48 2,02 10° 2 10°
CO 28 <1,7 10° <2 10°

La masse de I'atmosphére représente 1033 g(omus supportons en moyenne environ
une demi-tonne sur nos épaules !).

2.3. Libre parcours moyen

Le libre parcours moyen est défini comme étantiséadce moyenne que parcourt une
molécule entre deux chocs successifs. Il déperdkaunent du nombre de molécules par unité
de volume n (et donc de la pression P et de ladestyre T), et de la section efficace de
collisions que I'on peut déterminer par le diamétifectif® o de la molécule :

ho 11 kT
w2o2n ™202 P

Pour I'air & 300 K, le libre parcours moyen estm®dpar :

(10)

A (mm)= 6,7-102/P(mbar) =5 102/P(torr)

Il est de 'ordre de 0,0dm & la pression atmosphérique, de 67 m & une predsi 10
mbar et de 670 km & T® mbar ! (tableau 5). Cette variation a des consgmpee non
négligeables sur le régime d’écoulement et la cotililité des gaz en fonction de la pression.

% Ou diamétre de collision, c’est celui de la « sphde protection » ol aucune autre molécule ne peut
pénétrer
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Tableau 5 - Libre parcours moyen de quelques mt#ecu300 K..

gaz diamétre |vitesse moyennle PA
effectif Vi (M.sh (mm.Pa)
0 (10°m)
N> 3,77 470 6,41
O, 3,75 440 7,1
air(*) 3,75 459 6,7
H, 2,74 1754 12,2
Ar 3,66 391 6,9
He 2,18 1234 19,2
Hg 5,10 176 3,5

(*) Valeurs moyennes

2.4. Régimes d’écoulement

Dans une canalisation de diametre D, on peut diséindifférents états d’'un gaz selon
la pression (et donc le libre parcours moyen) :

- I'état visqueux a haute pression ou les chocseedas molécules sont trés nombreux
(A<<D),

- I'état raréfié (régime moléculaire) a trés bgssession, ou I'on peut considérer les
molécules comme individuelles et sans interactdor»D).

L’état visqueux peut se diviser lui-méme en pluseggimes d’écoulement : le régime
turbulent a la pression atmosphérique, le régima@naire ou le gaz se déplace par couches
paralléles et un régime transitoire (ou de Knudska)différence entre ces différents régimes
(tableau 6) fait intervenir non seulement la pr@ssnais aussi la nature du gaz, sa vischsigé
vitesse et les dimensions des canalisations. Edi& @tre caractérisée par le nombre de
Knudsen K=A/D. Compte tenu de la relation enket la pression (10), on peut écrire :

-2
K, :ﬂ (PenPaetDenmm) _>10 (P entorretDenmm)
P.D P.D

Dans la pratique, on peut admettre les limitesasis pour de I'air sec a 300 K (figure
2):

Ecoulement visqueux : # 0,01 (soit P.D > 700 Pa.mm et D>2A)0
Ecoulement transitoire :  0,01,K 1
Ecoulement moléculaire : &1 (soit P.D <7 Pa.mm et ¥

* La viscosité d’un gaz dépend de la température T, de la mast&rmM du gaz et de son diamétre de

T

collisiono : N=2,710° ~—— (Pa.s)
o
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Figure 2 - Pressions limites d’écoulement en famctu diametre D du tube.

Tableau 6 - Limites des régimes d’écoulement @ir 800 K).

Pression (Pa) domaine du vide Etat du gaz Régime d’écoulement
10° & 10 grossier turbulent
s . . visqueux laminaire
107 4 10 moyen ou primaire transitoire (Knudsen)
10" a10° | poussé ou secondaire raréfié moléculaire
<10° ultravide ultra raréfié | phénoménes de surface

2.5. Notions de conductance

On définit le débit volumique Qcomme étant le volume de gaz déplacé par unité de
temps. Il s’exprime en fs* ou en dms’. Le débit massiqug est égal au produit du débit
volumique par la masse volumigpe(u = Qy.p). Enfin, le flux gazeux Q est égal au produit du
débit volumique par la pression. Cette grandeuprigée en mPa.s' ou en dmimbar.s ou
en dmi.torr.s* etc.) est conservative.

Le flux gazeux Q qui s’écoule dans une canalisasoomise a une différence de
pression (p- ) (avec p > p) est proportionnel a cette différence de pressiom.peut
introduire, par analogie avec la loi d’Ohm, la patde conductance C :

Q
P =P,

Les regles d’association des conductances sontagiesi a celles des conductances
électriques :

C=

(en m.s? ou litre.s?) (11)

- canalisations en série : %ZZCi (12)

- canalisations en parallele: C =z C, (23)
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En régime laminaire, la conductance d’'une canabtisadépend de ses caractéristiques
géomeétriques (longueur, section, forme), mais adissipressions a ses extrémités. Ainsi pour
une canalisation cylindrique de longueur L et dgaditre D, la conductance est donnée par :

4
C =l36.10‘4% (penmbar, DenmmetLenm) (14)

(dm®.s™)

En régime moléculaire, ce qui est le cas des etesedes microscopes, le libre parcours
moyen étant tres supérieur aux dimensions de tanpel le débit volume, donc la conductance,
est indépendant de la différence de pression & discosité du gaz. Le flux qui peut s’établir
est donc uniquement lié a la différence du nomierendlécules (par échange statistique). La
conductance ne dépend que des dimensions et derrtee fde la canalisation. Pour une
canalisation cylindrique de longueur L et de diam&, la conductance est alors donnée par :

3
C =1,22107* DT (DenmmetL enm) (15)

(dm3.s™)

La colonne d'un microscope électroniqgue comporte ndenbreux diaphragmes et
limiteurs, ce qui correspond a un orifice de peigmetre a I'intérieur d’un cylindre. Dans ce
cas la conductance est donnée par :

-
7d2 d2

= C gty =00912—2 . (dy et ¢ en mm) (16)
T - d,
,,,,,,,, d,

Lorsque d est trés petit devant;,dce qui est souvent le cas dans la colonne, la
conductance se réduit a, 002 Pour un diaphragme de 1Q0n de diamétre, la

conductance est de I'ordre de”10n’.s* seulement. Une des conséquences sera de réduire le
capacités de pompage. En effet, le débit volumigfiectif Q.+ doit tenir compte du débit
volumique réel de la pompe Q mais également denawctance totale C, liée a la forme de
I'enceinte (et éventuellement a celles des diveraealisations annexes) :

i:i +i (17)
Qw Q C

Pour maintenir un vide poussé dans I'ensemble d@eltanne, il faudra donc multiplier
les points de pompage le long de cette colonnec®&are, on peut au contraire utiliser cette

propriété pour obtenir un vide différentiel entaecblonne et la chambre objet d’'un microscope
environnemental (figure 3).
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Pompe
Canon ionique

10°Pa | |

10" Pa —

Figure 3 - Schéma de la colonne d’'un microscope
Pompage électronique a chambre environnementale. Les @ifitsr
niveaux de vide sont obtenus par des diaphragmes de
faibles dimensions.
10°Pa ——» (d’aprés un document Electroscan)

Pompage

1000 Pa

Chambre O bjet

3. Les phénomenes de surface

3.1. La pression de vapeur saturante

Selon la température et la pression, les corpsquése présenter sous différents états :
solide, liquide et gazeux (Figure 4). La fusiorgvBporation et la sublimation sont des
processus endothermiques, donc qui exigent la itomend’'une certaine quantité d’énergie
(chaleur latente). Si elle ne peut provenir detBeeur, cette énergie sera prise au systeme, ce
gui provogquera une baisse de la température. Artgtente d’un gaz est utilisée pour produire
du froid.

A une température donnée, tout corps pur, solidégoide, est en équilibre avec lui-
méme a |'état gazeux a une certaine pression pafd® dite « pression de vapeur saturante ».
La variation de cette pression avec la tempérastassez bien représentée par la formule de
Clapeyron (figure 5) :

Inp=A -2 (18)
T
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Courbe de tension de vapeur de l'eau

1000 = |

T L Etat liquide
1 congélation
100 ¥ fusion condensation

Etat solide , .
+ évaporation
10 L

¥ point triple

0,14 sublimation

Pression (mbar)

0,01 + Etat gazeux

0,001 4+

o,0o01 +——-—rt—+—--"r+—+—F+—+——t+—+—+—+—F—+—F——
-80 -60 -40 -20 0 20 40 60 80 100

température ()

Figure 4 - Diagramme de phase de I'eau.

S 10
: /]
3 CH,
g / ﬂ/ (7Y
8 / / / /
« / / Zn
S 0,
g 0° / T
=~ Ar-Co
o Mo e [NorfJfee] JoopJt0
Il il
1 0 10° 10°

Température T (K)

Figure 5 - Pression de vapeur saturante pour difés corps.

Si la pression partielle est inférieure a cettesgimn, il y aura évaporation ; dans le cas
contraire, il y aura condensation. La températugmudlibre correspond a la température
d’ébullition a la pression donnée. On peut ainglad@r un produit en le mettant sous vide
(réduction du potentiel d’'oxygéne en métallurgieswoide, déshydratation par lyophilisation,
dégazage des parois du microscope, de I'échantgtor). Certaines techniques de pompage
(pompage cryogénique, pieges froids) utilisent pia®is suffisamment refroidies pour que la
pression de I'enceinte, méme tres faible, soit sapee a la pression de vapeur saturante d’'un
des constituants gazeux, entrainant ainsi sa ceatien et donc sa disparition du mélange

10
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gazeux. Ce procédé est utilisé également pour nediteneur en vapeur d’huile de pompes
des enceintes des microscopes électroniques (pi@ies ou anticontamination).

3.2. Interactions avec la surface

La nature des interactions d’une molécule gazetiskuae paroi solide dépend de la
nature de la molécule et de la surface, ainsi quéadtempérature. La molécule peut étre
simplement réfléchie par la surface ou s’y fixeorfgion). Dans le cas de la réflexion, la
molécule vient heurter la surface, y reste un cmgtant (« temps de séjour ») puis, est réémise
de facon aléatoire et diffuse selon la loi de Larhflei en cosinus, figure 6).

.

Figure 6 - Réflexion d’'une molécule sur une paia.f: n, = ng.cos.

Bien que trés bref, ce temps de séjour peut pemnlettformation d’'une monocouche
moléculaire permanente en surface (envirolf trblécules/crf). Le tempst nécessaire & cette
formation dépend du flux moléculaire(et donc de la pression et de la température, Cf.
formule 8) et du diametre effectif des molécuies

1 ~J2m |m

“vo? no? VKT

T (sec) (19)

avec n la densité moléculaire (n=7,244*®T mbar.K}) eto le diamétre effectif de la
molécule (Cf. tableau 5). Pour I'azote sec a 300ekemps de formation d’'une monocouche
est de 2,4 10 sec & la pression atmosphérique et de 2,4 secymeupression de FOmbar
(tableau 7).

Tableau 7 - temps de formation d’'une monocouche Ifpaote sec.

Pression densité Libre parcours temps de
moléculaire moyen formation d’'une
a orr molecules.C m monocouchne (sec
P T (molécules.cri) (m) he (sec)
1,01316 | 760 2,5 10° 6,3 10° 2,410°
1,33 16 1 3,310° 4,8 10° 1,8 10°
1 7,5 10° 2,47 16* 6,4 10° 2,4 10°
110* | 7,510 2,47 18° 64 2,4
110" | 7,510 2,47 10 6,4 1d 2,4 16 (40mn)
110° | 7,510" 2,47 14 6,4 10 2,4 16 (27 jours)
110" | 7,510% 24,7 6,4 14° 2,4 10 (75 ans)

En microscopie Auger ou I'on cherche a analysersigfaces fraichement créées sous
vide par fracturation, le vide doit au moins éteeldrdre de 1d Pa (10 mbar ou 7,5 1¢°
torr) pour pouvoir les observer assez longtempatayaelles ne soient polluées.

11
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Lorsque la molécule (le « sorbat ») se fixe enag@f(le « sorbant »), il y a « sorption ».
On distinguel’adsorption ou la molécule reste piégée en surface (on pHddatome ou
d’admolécule) efabsorptionou la molécule pénétre et diffuse en volume.

L’ adsorptionpeut faire intervenir soit de simples forces den\der Waals de faible
intensité (<8 kcal.mdi) (physisorption), soit une véritable liaison chimé (plusieurs
centaines de kcal/mol) (chimisorption). Par mignatet diffusion superficielle, on peut former
une monocouche (Y¥dmolécules.ci). L'adsorption croit avec la pression mais dimimwvec
la température.

Dans le cas dedbsorption il y a d’abord dissolution puis diffusion. Cefieopriété est
utilisée pour absorber certains gaz ou vapeurs dags enceinte. Ces absorbants sont
caractérisés par leur surface spécifique, c’'estetd surface réelle d’absorption par unité de
masse. On peut citer :

- les charbons actifs, réalisés a partir de boipideou de coquille de noix de coco, et
C]l,zli plrésentent, grace a une tres forte porosite,sunface spécifique importante (1000 a 1700
m=.g-),

- les zéolithes (ou tamis moléculaire), qui sons @uminosilicates doubles ; peu
efficaces pour les trés grosses molécules d’helles offrent une surface spécifique moyenne
(500 nf.g%),

- le silicagel (gel de silice déshydraté) est sdilcomme desséchant (surface spécifique :
700 & 800 rhg?).

A linverse, lors de la mise sous vide, les molésuhdsorbées ou absorbées peuvent
étre réémises et limiter ainsi les capacités depamm®, c’est lalésorptionou ledégazagele
taux de désorption est indépendant de la pressiais mugmente tres fortement avec la
température. Il dépend également de I'état de seidia la paroi.

Le phénoméne de désorption limite les capacitgsodgpage. La pression limite P que
I'on peut obtenir dépend du débit-volume @n nt.s?) de la pompe, du taux de désorption
Qcu et de la surface S.

P= @S (20)
Qv
En ultravide, pour accélérer le dégazage (esslentient de HO), on chauffe les parois
de I'enceinte jusqu'a des températures de 300t@dge;.
Les molécules de gaz peuvent traverser une panén(pmene de permeéation) soit par
diffusion simple, soit par diffusion capillaire {(ransporisation »).

3.3. Enrésumé...

La figure 7 résume les principales caractéristigphgsiques d'un gaz liees a la
pression.

® Dans le cas de joints polyméres, la températiéidage doit naturellement étre plus faible !
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Figure 7 - Schéma récapitulatif des difféerentesngieurs associées a la pression.

La figure 8 résume les exigences de pression reoessdans un microscope
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électronique a balayage, selon le type de linseminainsi que les différents phénoménes

physiques qui interviennent.

W :10*Pa
Canon LaB,: 10°Pa
N 5 - FEG : 10°Pa
jauge de
mesure ——» Pbompage

/' |—> «
) A
fuites

el LN Colonne < 10*Pa
-»> «
—» pompage
> <«
fuites —— ites
«|™
>
—» pompage
-»> -«
\4 A «

jauge de —I $ I—

mesure
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g
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Chambre

Objet

4  échantillon 4

MEB environnemental
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MEB Auger

:de 102 10°Pa
:de 10°a10°Pa
<10*Pa

Figure 8 - Schéma simplifié d’'un microscope életoe a balayage, et indication des niveaux de vide
(en Pa) nécessaires selon le type du microscope.
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Il faut tenir compte également du vide différentigitroduit par les différents
diaphragmes ou limiteurs placés dans la colonne,ptiénomenes de dégazage des parois du
microscope et surtout de I'échantillon, ainsi qes tlites, méme infimes, au niveau des joints
d’isolation des €léments de la colonne et des aoaes (jauges a vide).

Voyons maintenant de quelles manieres on peut plues faibles pressions.

4. Les différents types de pompes

4.1. Généralités

En pratique, les pressions recherchées vont dPd @ 18° Pa. On peut distinguer :
m le vide grossier, de 2@ 1G Pa (750 & 1 tor})
® le vide moyen (ou primaire), de?& 10" Pa (1 & 18 torr)

m le vide poussé (ou secondaire), d& 4010° Pa (10° & 10’ torr)
m ['ultravide, <10° Pa (<10 torr)

Une pompe pouvant fonctionner dés la pression gth#@gue est dite « primaire », et
« secondaire » lorsqu’elle nécessite un vide m@g@m s’amorcer. Lorsque le gaz est aspiré,
comprimé puis refoulé, la pompe est dite « d’exioac» ou de « transfert » (par compression
et réduction de volume ou par compression et emmaént moléculaire). Certaines pompes
utilisent les propriétés de sorption ou de condemsace sont les pompes a fixation. Le
synoptique suivant résume les principaux moyernsodepage utilisés.

De transfert

A entrainement

A fixation

Volumétriques

Mécaniques

Hydrocinétique

A joint liquide

Séches

Souflantes
centrifuges I

|
Turbomoléculaires |

T
I
@
I
I
I
I
.I Moléculaires I
I
I
[
I
I
I
I
! 1

#Trompe aeau
I -

@ Ejecteurs
I

?Boosters a huile

@ A diffusion

T
’ A anneau liquide

I
@ A joint d'huile
I
I
@ A palettes
I

I
? A piston oscillant

I
, A piston tournant

T

*A piston alternatif
I

*A membrane

6 Roots

+ A vis

6 A dent

‘ A double spirale
[

Les différents types de pompes

® Ces limites ne sont qu'approximatives et on p&siassimiler mbar et torr
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Une pompe sera caractérisée par sa pression d'aggrgon vide limite, son débit
volumique (exprimé en fh?, m*.s?, dnt’.s® ou n?.mn?) et son taux de compression dans le
cas des pompes d’extraction.

4.2. Les pompes volumétriques

Appelée également « pompe a palettes », la pomipenetrique rotative est constituée
d’'un stator cylindrique, d’'un rotor excentré suguel se trouvent deux palettes coulissantes,
d’'une vanne d’admission reliée a I'enceinte et d’'uranne de refoulement munie d’'une
soupape (figure 9). Un ressort intérieur appligiexttémité des palettes sur la surface
intérieure du stator. Un film d’huile assure I'athagité et limite les fuites. Le vide limite peut
atteindre 0,5 Pa (et méme 0,05 Pa dans le casodeges a 2 étages). Le débit volumique est
assez important, de 0,5 & 70 “gh. Certaines pompes peuvent étre munies de plus de 2
palettes.

l, Admission

Refoulement

-_! ||||||||

(a) Schéma de principe.

(b) Aspect extérieur d’'une pompe a palette.

Figure 9 - La pompe volumétrique a palettes.

L’air contient généralement des vapeurs condensadtleen particulier de la vapeur
d’eau ; lorsque dans la chambre de compressioprdssion devient égale a la pression de
vapeur saturante, il y a condensation et la preswioite est alors incapable de soulever la
soupape de refoulement. Pour remédier a ce problémeantroduit dans la chambre de

compression une certaine quantité d’air qui pemaetiatteindre la pression d’ouverture sans

15
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gu'’il y ait condensation, c’est le « lest d'airba présence d'un film d’huile a 'intérieur de la
pompe a palettes provoque une rétrodiffusion dewagpd’huile vers I'enceinte. C’est la source
principale de la contamination que I'on observesds microscopes électroniques. Il existe
cependant des pompes primaires seches n’utilisantc caucun fluide : les pompes a
membranes et les pompes « Roots » en particuligur@-10). Les premiéres ont des débits trés
faibles (5 dm.s* maximum et une pression limite de 100 Pa) et généralement associées
aux pompes a fixation. Les secondes sont beaudogppprformantes mais pour un co(t trés
eleve.

Refoulement Aspiration

Figure 10 - Schéma d’une pompe Roots.
4.3. Les pompes a entrainement

Deux types de pompes a entrainement sont utdisénicroscopie : les pompes
a diffusion d’huile et les pompes turbomoléculaires

4.3.1. Les pompes a diffusion d’huile

Une pompe a diffusion d’huile (Figure 11) est stdnée d’'un cylindre
métallique (le corps de pompe) refroidi extérieugampar une circulation d’eau et contenant
une série de tubes coaxiaux de hauteurs décraessampartir du centre (les collecteurs) ; ces
collecteurs sont surmontés d’'un chapeau formardgréuyLe fond de la pompe, rempli d'une
huile spéciale, est muni d'un élément chauffantteCleuile possede une masse molaire élevéee
(> 250), une trés faible pression de vapeur saterartempérature ambiante ?1@a) mais
assez élevée a 200°C tI®a). Sous l'action de la chaufferette, I'huile eaporisée, monte
dans les collecteurs et se trouve projetée a desseis supersoniques par les tuyéres vers la
paroi. Sur la paroi refroidie, I'huile se conderetecoule vers le bas ou elle se vaporise de
nouveau dans un cycle continu. Durant son trajét, entraine avec elle vers le bas les
molécules du gaz a pomper (aspiration). Ce galtbésé lors de la re-vaporisation de I'huile et
extrait par une pompe primaire (refoulement).
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Admission
[
vvy vy ) .
I - Réservoir
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I
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I
I
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Huile -f= :

élément q!hauffant

Figure 11 - Schéma d’une pompe a diffusion d’huile.

Ces pompes se caractérisent par un deébit volumiep®rtant qui dépend
directement de la taille de la pompe. Pour des psnge dimensions standard (100 mm de
diamétre) le débit volume est de I'ordre de 256.dM1 il peut atteindre 10000 dhs™ pour les
plus grandes. Ces pompes ne peuvent fonctionnartia gee la pression atmosphérique (pompe
secondaire). La pression d’amorcage est de I'atdr80 a 50 Pa et sera obtenue a 'aide d’'une
pompe primaire. La pression limite est de I'ordee10° Pa (2.10 mbar). En utilisant des
huiles spéciales, on peut les utiliser en ultragidee limite de 10 & 10° Pa).

Malgré la direction des tuyeres, une faible fiactides vapeurs d’huile est
dirigée vers le haut et peut polluer I'enceinte.pbénomeéne de rétrodiffusion d’huile est I'une
des principales sources de contamination des noigpes €électroniques, avec les vapeurs
d’huile en provenance de la pompe primaire. Soeffef du faisceau électronique, les
macromolécules d’huile se « cassent » (« crackingt>un dépo6t de carbone se forme aussi
bien dans la colonne du microscope que sur I'édlkamtPour réduire ce phénoméne, on place
au-dessus de la pompe un piege destiné a arrétervaygeurs. Ce piege (baffle) est
généralement constitué par des chevrons optiqueétanthes et refroidis soit a I'eau soit a
I'azote liquide. L'efficacité n’est pas absolueogt compléte souvent ce dispositif par d’autres
pieges froids a I'intérieur de I'enceinte, a prokérde I'échantillon lui-méme.
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enceinte Figure 12 - Schéma de montage d'une
pompe a diffusion d’huile, et mise en

vanne C ceuvre du groupe de pompage.

vanne A

Vanne A : vanne d’isolation enceinte -
pompe secondaire.

baffle [ I— o
—— pompe primaire

J k Vanne B : vanne d’isolation pompe
secondaire - pompe primaire.

pompe Vanne C : vanne d’isolation enceinte -

2 vanne B pompe primaire.
diffusion

Baffle : dispositif anti-rétrodiffusion.

La mise en ceuvre de la pompe a diffusion d’heiliai en plusieurs étapes :
1 - vannes A et C fermées, on ouvre B et oefaitde primaire dans le corps de
pompe, avant de mettre celle-ci en chauffe,
2 - on ferme la vanne B et on ouvre la vanne @ faire le vide dans I'enceinte,
3 - une fois la pression d’amorcage atteintefemme C, on ouvre B puis enfin A

4.3.2. Les pompes turbomoléculaires

Bien que leur principe soit connu depuis plus daiecle, leur utilisation est assez
récente (1960). Les pompes turbomoléculaires rddsema des turbocompresseurs axiaux
mais avec un profilage des aubes différent. L’absed’huile et donc de rétrodiffusion a
favorisé leur pénétration dans les groupes de pgenpas microscopes électroniques depuis
guelques années. L’'absence éventuelle d’alimentatio eau est également un avantage.
Cependant, les risques de vibration, leur colt gjus la fragilité apparente de ces pompes en
limite encore leur emploi.

Une pompe turbomoléculaire (figure 13) est condé&twd’'un rotor muni d’aubes
(disques a ailettes inclinées) insérées dans dessalixes, inclinées dans l'autre sens. La
vitesse de rotation élevée des aubes (jusqu'a @0rG@n') et leur profilage entrainent les
molécules de gaz vers la canalisation de refoulgmeliee a une pompe primaire. Il faut pour
cela atteindre des vitesses de rotation voisingetle des molécules, soit plusieurs centaines de
m.s' aux extrémités des aubes. Le temps de séjoura@smrption-désorption) doit &tre bref.
Le taux de compression atteint est considérabls diiere selon les molécules. Les molécules
légeres comme I'’hydrogene sont en effet moins p@npées que les molécules lourdes (taux
de compression de ipour H, 10" pour N et 1G° pour une masse molaire de 250). Le débit
volume est assez grand (quoique plus faible &etétjale que celui d'une pompe a diffusion
d’huile) et dépend également de la taille de la penil peut varier de 100 & 3000 Hst. La
pression d’amorcage est de I'ordre de 0,1 Pa rhaiest pas nécessaire d’isoler la pompe de
'enceinte a la pression atmosphérique, ce qui ldimpe montage. La pression limite peut
atteindre 13° Pa (10" mbar). En fonctionnement, cette pompe est un barsdficace a la
rétrodiffusion. Par contre a 'arrét, elle doiteétemise a la pression atmosphérique pour éviter
les remontées d’huile en provenance de la pompeape par rétrodiffusion.
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Figure 13 - Schéma de principe d’'une pompe
turbomoléculaire.

A : admission - E e .
R : refoulement Distribution des directions de réflexion d’'une

molécule sur une paroi :
-a : fixe -b : en mouvement

4.4. Les pompes a fixation

Il existe des pompes primaires utilisant les pe&tps de sorption des zéolithes (Cf. 8
3.3), mais qui ne sont utilisées généralement godenplément d’autres pompes, en particulier
pour I'adsorption de certains gaz (Iégers en parén).

4.4.1. Les pompes a sorption

Ces pompes primaires sont constituées d’'une eeceoritenant un matériau de forte
surface spécifique (charbon actif, zéolithes...)leE sont régénérées partiellement par
chauffage (250°C sous atmosphére). Elles possentefaible débit-volume (2 a 3 ds?) et
sont utilisables pour des enceintes de faible vel(@0 & 50 drhs™).

4.4.2. La pompe a sublimation de titane

La pompe a sublimation de titane utilise le phénmende chimisorption, c'est-a-dire
'adsorption des molécules du gaz par une surfaceuverte d’'une couche de titane qui
possede une forte activité chimique avec certaBs gomme I'oxygéne (avec formation
d’'oxydes), I'azote (nitrures) et I'hydrogene (ddatsolubilité est tres élevée, jusqu'a 1 %). Ce
mécanisme n’est valable uniquement que pour deshgaiquement actifs.

La couche de titane est renouvelée régulieremerégyzgoration sous vide (filament de
W ou évaporation par bombardement électronique)sldace de I'enceinte est refroidie a
I'air, & 'eau ou a I'azote liquide.
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Le débit-volume, pour un puits de sublimation Tidlametre 300 mm et 450 mm de
hauteur (soit un volume de 32 dnest de 3 1bdnr.s* (refroidissement air) et de 5316nm°.s*
(refroidissement a I'azote liquide).

4.4.3. La pompe ionique

La pompe ionique, comme la pompe a sublimationtded, est basée sur les propriétés
de chimisorption du titane. Dans la pompe ioniduga d’abord ionisation, puis pulvérisation
du titane qui forme le dépdt actif alors que danpdmpe a sublimation, ce dépdt est obtenu
par sublimation thermique.

Une pompe ionique est constituée d'une anode (pat@n +5000 volts) réalisée par
un assemblage de tubes en acier inoxydable et de dathodes en titane (figure 14).
L’ensemble baigne dans un champ magnétique axial.

Figure 14 - Schéma de principe d’'une pompe

ionique.

anodes en acier inoxydable
aimant permanent
champ magnétique

/—\36\ o cathodes en titane

Ti [ ® ¢
\\ ”
Ti

A faible pression, le gaz est rendu conducteufi@ise. Le mouvement des électrons
et des ions est allongé (trajectoire spiralée) $effet du champ magnétique, ce qui amplifie
les ionisations par chocs. Les cathodes en titaléssent un bombardement ionique qui
provoque une pulvérisation cathodique. Le titarentvse déposer sur les parois des tubes en
acier et forme un revétement adsorbant par chipiigor. La pompe ionique a un débit
volumique faible (quelques dts') et posséde un rendement trés variable selontlaendu
gaz ; elle est peu efficace pour des gaz neutresNi, A... environ 0,1 & 0,01 dsi'.cm®) en
raison de leur faible efficacité d’ionisation duarapotentiel d’ionisation élevé ; par contre elle
est particuliérement bien adaptée au pompage gdrbigéne (de I'ordre de 3 drat.cm?).
Elle ne se régénere pas et sa durée de vie dégeladpdession de travail (c’est a dire du flux
moléculaire et donc de la pulvérisation de la cd¢ha de quelques semaines & 1Pa a
plusieurs années en dessous d&Ra.

4.4.4. La pompe cryogénique

Le pompage cryogénique utilise les propriétés gmlai froide. Si dans une enceinte la
pression partielle d’'un gaz est supérieure a lagima de vapeur saturante a la température de
la paroi, ce gaz va se condenser sur la paroi s que les pressions s’équilibrent. A la
température de I'hélium liquide (4,2 K) tous lexz daauf I'hydrogéene) ont une pression de
vapeur saturante inférieure a't@Pa (10" mbar). On réalise une pompe cryogénique a l'aide
d’'une surface absorbante refroidie a I'hélium logui

La pression limite Pdépend des températures respectivest T, de I'enceinte et de la
paroi froide et de la pression de vapeur satu@dgte
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T
Po= Ps,/T—l (21)
2

Compte tenu du codt élevé de I'hélium liquide, éduit les pertes en refroidissant les
parois de la pompe avec de 'azote liquide (figlis¢. Les capacités de pompage étant faibles
pour I'hydrogéne et nulle pour I'hélium, on ajodkes charbons actifs.

Figure 15 - Pompe cryogénique a bain d’hélium. C

A : aspiration

N2 : azote liquide (77 K)
He : hélium liquide (4 K) N2 N2
Sur : surface absorbante

B : baffle
C : paroi refroidie a I'azote liquide |/
R : réservoir a température ambiante

He

\b>>>>>>z>>>>>>>>>>>|
>

. Sur

Le débit volume est relativement élevé :

q, =115 103A\/§ (en dni.st) (22)

Avec A la surface absorbante (ef)nil la température de la surface (en K) et M la
masse molaire du gaz absorbante (en kg).

En réalité, ce type de pompe est peu utilisé et Fencontre plutét des pompes a
cryoréfrigérateur. Ces pompes (figure 16) utilisentméme principe que les réfrigérateurs :
elles sont constituées d'un compresseur qui congpril@ I'’hélium, d’'un échangeur pour
éliminer les calories dues a la compression, d'étemteur pour refroidir le gaz et d'un
eéchangeur froid pour le pompage. Les cryoréfrigénat sont a deux étages, le premier a 77 K
le second a 20 K.

La mise en route de ces pompes est longue (plssieures), le temps d’atteindre la
température deésirée. Les débits volumiques soect#8l mais peuvent étre trés importants
(plusieurs milliers de dits™) :

Ar: 510 Pa.dmi
H,: 3 10 Pa.dm
He : 3 18 Pa.dmi

Elles ont une capacité de pompage limitée (quo&jeece) et doivent étre régénérées
régulierement par réchauffage.
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Figure 16 - Pompe a cryoréfrigérateur.

A : aspiration

B : enceinte a température ambiante

Comp : compresseur
Cryo : cryogénérateur

surf77 :
che77 :
surf20 :
che20 :
Abs20 :

surface a 77K
chevrons a 77 K
surface a 20 K
chevrons a 20 K
absorbant a 20 K

5. Mesure du vide
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On peut distinguer deux types de manometres, lesometres mécaniques (le plus
souvent destinés a la mesure du vide primaireg®tjduges électriques, destinées au vide
secondaire et a I'ultravide.

5.1. Les manometres mécaniques

Une différence de pression pouvant entrainer uriermétion mécanique, on peut
utiliser cette déformation, soit directement (deetw bourdon » ou « a capsule anéroide »), soit
indirectement par une variation de capacité (agacitance ») ou de résistivité électrique (« a
jauge de contrainte ») pour mesurer la pressiors damceinte. Le tableau 8 résume les
caractéristiques essentielles de ces manometres.

Tableau 8 - Manometres mécaniques.

gamme de . .
Type pression principe caracteristigues
bourdon 1000 a 10 mbar déformation d’un tube| - depend de la pressior

atmosphérique

capsule anéroids

D

”

1000 a 0,5 mi

par déformation dtapsulg

- indépendante de la
pression atmosphérique
du gaz

capacitance 1000 a fonbar vc,arlatlon de la capacité - |n.dependante fjg la
d’'un condensateur pression atmosphérique
du gaz
jauge_de 1000 a 1 mbar rrllo_d|f|cat|or] de I‘."l - indépendante de gaz
contrainte résistance électrique
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5.2. Les jauges électriques

Ces jauges utilisent les propriétés de condudghitiermique ou électrique des gaz sous
faible pression et, de ce fait, ne peuvent fonciona la pression atmosphérique. Elles sont
destinées a la mesure des vides secondaires’attoevide.

5.2.1. Jauges a « thermocouple »

~

Un thermocouple est placé a proximité d’'une soneetainpérature (figure 17). La
conductivité thermique du gaz dépend directementadaession. La différence de potentiel
mesurée aux bornes du thermocouple est convertiadétation de pression. La gamme de
pression va de 5 & anbar. La mesure est fonction de la nature du gaz.

Figure 17 - Jauge de mesure a thermocouplgjiament

enceinte
chauffan

5.2.2. Jauge de type « Pirani »

Un filament chauffant posséde une résistance &eetrdont la valeur dépend de la
température. A pression élevée, elle est correctemefroidie, mais lorsque la pression
diminue, le refroidissement diminue et la résistamarie. On la mesure a l'aide d’'un pont de
Wheatstone (figure 18). |

|

enceinte
pont de
Wheastone

@ — I

Figure 18 - Jauge « Pirans.

|
La gamme de pression va de 100 # ftbar, I'indication est également dépendante de
la nature du gaz.

5.2.3. Jauges de type « Penning »

On applique entre deux électrodes, distantes demvi0 mm, une différence de
potentiel de 2300 volts. Le gaz s’ionise et devieahducteur. On mesure le courant de
décharge. Pour améliorer lionisation a de treblési pressions, on ajoute un aimant afin
d’allonger la trajectoire des électrons. La gammeentesure va de 0,01 & 4nbar. Si la

mesure est assez imprécise, elle est par congeiga reproductible (tant que la jauge reste
propre).
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5.2.4. Jauges de type ionique (ou « Bayard-Alpert »)

Ce type de jauge appartient a la famille des «gaugodes » et est destinée a la mesure
des trés faibles pressions (ultravide). Un filamehduffé (potentiel nul) produit une émission
d’électrons provoquant I'ionisation du gaz, favéasar la présence d’'une grille accélératrice
portée a un potentiel positif de 200 V. Une élat#roa un potentiel négatif de 20 a 30 V,
collecte les ions (figure 19). Plus forte seratdaspion, plus importante sera l'ionisation et le
courant détecté. La gamme de mesure va de1® 10'* mbar et dépend de la nature du gaz.
Le filament chauffé a 1500°C est fragile et daiegirotége contre toute remontée de pression.

grille
filament
\’\ h Ecollecteur d'ions
/ Figure 19 - Manometre de Bayard-Alpert &
1 I | collecteur caché de Groszkowski.
X
ov +200 V

-20V

6. Recommandations €n guise de conclusions)

Fonctionnant le plus souvent de maniére totaleragtamatisée, les systemes de vide
des microscopes sont trés souvent ignorés palidatgur jusqu’a ce qu’ils tombent en panne !
Et pourtant, la qualité du vide est un élément mgdedans la qualité des images ou des
analyses obtenues. Cette qualité dépend pour umeehaart d’un entretien régulier, mais aussi
dans la prise en compte des phénoménes annexssqguel le dégazage des parois du
microscope et de I'échantillon. En utilisant des dantroduction, en employant de I'azote pur
sous pression pour les entrées d’air, on rédua@sbrption et donc le dégazage ultérieur. Un
étuvage est souvent nécessaire dans le cas davidid. En ce qui concerne I'échantillon, un
dégazage préalable dans une enceinte extérieusewstnt recommandé, ainsi que l'usage de
gants lors de toute manipulation d'objets qui doivétre mis sous vide. On ne saurait trop
conseiller de bien connaitre le fonctionnement ate iastallation et d’en assurer un entretien
régulier : niveaux et qualit¢ de [I'huile, régéngmat ou changement des éléments
consommables (zéolithes, pompes ioniques etcrhpidifsement correct, soins et propreté dans
la préparation et la manipulation des échantilleics
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Mots clefs

Jauges a vide

Pompe a sorption
Pompe a sublimation de titane
Pompe cryogénique
Pompe ionique

Pompe primaire

Pompe secondaire
Pompe turbomoléculaire
Ultra-vide

Unités

Vide primaire

Vide secondaire
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