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mpulser une métrologie francaise forte, proche de linnova-

tion, est au cceur de nos ambitions depuis quelques années.

Nous lavons réaffirmé en 2021, a travers l'adoption de
notre Programme a moyen terme 2021-2025 - et a travers des
projets hautement symboliques, valorisés dans ce rapport.
Dans un monde en évolution rapide, il s'agit d’étre un précur-
seur pour soutenir la compétitivité de notre pays, contribuer a
la transition écologique, et prévenir de nouvelles crises
sanitaires.
Notre souhait est aussi de conforter la place de la France au
sein de la métrologie européenne, afin d'y maintenir son in-
fluence. A ce titre, lannée écoulée nous a donné entiére satis-
faction puisque le LNE a pris la présidence du Comité de [EPM,
l'European Partnership on Metrology. Ce nouveau programme,
qui succede a EMPIR, va capitaliser sur les efforts de coordi-
nation menés dans le cadre des réseaux de métrologie euro-

« NOTRE SOUHAIT EST DE
CONFORTER LA PLACE DE
LA FRANCE AU SEIN DE LA
METROLOGIE EUROPEENNE,
AFIN DY MAINTENIR SON

INFLUENCE. »

THOMAS GRENON,
DIRECTEUR GENERAL

péens, pour construire une métrologie intégrée et pérenne a
l'échelle du continent. Nous sommes d'ailleurs partie prenante
de plusieurs de ces réseaux, sur des thématiques cruciales :
Mathmet, Climate and Ocean Observation, Energy Gases,
Traceability in Laboratory Medicine, Advanced Manufacturing
et Quantum Technologies.

Sur le volet des technologies quantiques, justement, la métro-
logie francaise assoit ses positions, a travers divers projets de
recherche fondamentale : SEQUOIA, pour explorer le potentiel
du graphéne ou encore PhotOQuanT, pour développer un cap-
teur quantique de mesure de température thermodynamique.
Mais surtout, dans le cadre de la Stratégie nationale sur les
technologies quantiques, le LNE va déployer une plateforme de
métrologie quantique au sein du RNMF. De quoi concrétiser
une révolution quia germéilya 100 ans, et propulser la France
aux premiers rangs des nations maitrisant ces technologies.
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CARTE D'IDENTITE

La montée exponentielle des nouvelles technologies et de leur utilisation au quotidien, la poursuite des politiques de dévelop-
pement durable et de santé publique, aussi bien au niveau européen que national, requiérent encore et toujours de plus en
plus de mesures fiables, incontestables, sur lesquelles il est possible de se reposer pour prendre des décisions, a quelque
niveau que ce soit. Gestion de la pollution et de la transition énergétique pour une réduction majeure des gaz a effet de serre,
suivi de L"évolution du climat, santé et biologie, technologies quantiques, industrie du futur, modélisation et numérisation,
intelligence artificielle, contact alimentaire, nouveaux matériaux, constituent autant de thématique de recherche sur lesquelles
se penche la recherche du LNE.

Pilote de la Métrologie francaise, le LNE coordonne les recherches du Réseau national de métrologie francaise (RNMF])
structuré autour de 10 laboratoires de métrologie. Ces laboratoires sont officiellement désignés aupreés des instances
européennes et internationales sur un ou plusieurs domaines spécifiques. De la mise en pratique des unités du
Systéme international d’unités (Sl) jusqu’au développement de bancs d’étalonnage par rapport aux étalons nationaux,
ces laboratoires ont pour missions de réaliser et d'améliorer les références nationales de métrologie, de participer aux
comparaisons internationales des étalons nationaux ainsi que de disséminer ces références aux utilisateurs.

Le
Systeme
international Lasanté
d’unités, nouvelles et le médical
références,
tracabilité et

dissémination LA STRATEGIE
DE RECHERCHE DU LNE

LA RECHERCHE AU LNE EN 2021

25 %

du budget global du LNE

132

docteurs et ingénieurs

24

doctorants

110

publications dans des revues
a comités de lecture

Un portefeuille

de 1 8 brevets

LNE-LCM LNE-CETIAT
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LA RECHERCHE DU RNMF EN 2021

Plus de 290 scientifiques
157

projets de recherche

dont 74 JRP

(EURAMET Joint Research Projects)

160

publications dans des revues
a comités de lecture

64

théses en préparation

dont 1 1 soutenues en 2021

LE RESEAU NATIONAL DE LA METROLOGIE FRANCAISE (RNMF)

LNE-LTFB

ET DU RNMF, DETAILLEE
DANS LE PROGRAMME
A MOYEN
TERME 2021-2025,
S’ARTICULE AUTOUR
DE 5 GRANDS
AXES MAJEURS

Les matériaux,
les technologies

La transition
écologique :
- Climat,
environnement

- Transition
énergetique

quantiques et
innovantes

Le numérique
et le soutien a
lindustrie

& En aot 2021, le LNE et UUniversité Paris-Saclay, associant Ulnstitut des sciences et industries du vivant et de
U'environnement, CentraleSupélec, [Ecole normale supérieure Paris-Saclay et Ulnstitut d'Optique Graduate School,
ont signé un accord-cadre pour renforcer leurs actions de collaboration notamment dans les domaines de la
recherche, de la valorisation et de la formation.

En matiere de recherche et de valorisation, les liens seront renforcés par le partage des ressources et la mutualisation
de moyens expérimentaux comme la création de laboratoires en cotutelle et limplication conjointe des personnels.

En matiere d'enseignement, le LNE s'impliquera notamment dans des cycles de formations et dans l'encadrement
d'étudiants (notamment en formation doctorale) de ['Université Paris-Saclay et des établissements associés.

Le laboratoire commun de métrologie
(LCM) entre le LNE et le Conservatoire
national des arts et métiers (Cnam)
intervient pour la métrologie des longueurs
et grandeurs dimensionnelles, des
rayonnements optiques, de la température
et des grandeurs thermiques, de la masse
et des grandeurs apparentées (pression,
force, couple, acoustique, accélérométrie,
viscosité).

LNE

Le LNE est en charge des domaines

de métrologie relatifs a ['électricité et
magnétisme, la chimie et biologie et aux
outils mathématiques et statistiques, en sus
des activités menées dans le cadre du LCM.

LNE-LNHB

Le Laboratoire national Henri Becquerel
du Commissariat a l'énergie atomique et
aux énergies alternatives (CEA] a Saclay
est chargé de la réalisation des références
meétrologiques dans le domaine des
rayonnements ionisants, la dosimétrie et la
mesure de la radioactivité.

LNE-SYRTE

Le laboratoire des Systemes de Référence
Temps-Espace, situé a 'Observatoire de
Paris, est responsable des références
nationales de temps et de fréquence et de
gravimétrie.

Le Centre Technique des Industries
Aérauliques et Thermiques a Villeurbanne
est chargé des références nationales pour
'hygrométrie, la débitmétrie liquide-eau et
lanémométrie.

LNE-ENSAM

Le laboratoire de métrologie dynamique
au sein de l'Ecole Nationale Supérieure
d’Arts et Métiers de Paris est en charge
des références de pression en régime
dynamique.

LNE-IRSN

Le laboratoire de métrologie et de
dosimétrie des neutrons (LMDN] de
U'Institut de Radioprotection et de Slreté
Nucléaire a Cadarache est en charge des
références nationales pour la dosimétrie
des neutrons.

LNE-LADG

e Laboratoire Associé de Débitmétrie
Gazeuse, au sein de la société Cesame-
Exadebit a Poitiers, est responsable des
références nationales de débitmétrie des
gaz a haute pression.

Le Laboratoire Temps-Fréquence

de Besancon, au sein de U'Université
Bourgogne-Franche-Comté, est en

charge de la dissémination des références
nationales de temps et de fréquence,
notamment pour les mesures d'intervalle
de temps, les étalonnages en fréquence et
pour le bruit de phase dans le domaine RF.

LNE-TRAPIL

Le laboratoire de débitmétrie liquide

de la Société Trapil a Genevilliers est
responsable des références nationales de
débitmétrie des hydrocarbures liquides.




PROGRAMME EPM AN 1,

LAMETROLOGIE EUROPEENNE
A LAUBE D'UNE NOUVELLE ERE
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2021 AVU LA MISE SUR ORBITE DU NOUVEAU PROGRAMME EUROPEEN EN METROLOGIE DERNIER DES
PROGRAMMES FINANCES PAR LA COMMISSION, IL JETTE LES BASES D’UNE METROLOGIE INTEGREE ET
PERENNE A LECHELLE DU CONTINENT.

« LE NOUVEAU PROGRAMME EUROPEEN‘EN*TROLOGIE EPM
DESSINE DEJA LA METROLOGIE DE DEMAIN. »

e 1er décembre 2021, le nouveau
|_ programme européen en métro-

logie, EPM (European Partnership
on Metrology), a démarré officiellement.
Dans le cadre du 9e Programme-cadre
pour la recherche et l'innovation de la
Commission européenne (CE), Horizon
Europe, il prend la suite du programme
EMPIR, dont l'ultime appel d'offres a
été lancé en 2020. Au fil des différents
programmes de la CE depuis 2008, la
métrologie européenne est parvenue
a un haut degré de coopération. Avec
L'EPM, qui sera le dernier du genre,
elle entre dans une ére de maturité qui
verra lamise en place d'une plus grande
coordination de la métrologie a l'échelle
du vieux continent. Avec un objectif affi-
ché : mettre la science de la mesure au
service des grands défis économiques,

environnementaux et sociétaux de notre
époque.

Historiqguement, le role des laboratoires
nationaux de métrologie est la réalisa-
tion des étalons primaires, et le transfert
de leur performance aux utilisateurs.
Ainsi, comme l'explique Maguelonne
Chambon, directrice de la recherche
scientifique et technologique du LNE
et présidente du Comité de 'EPM (voir
interview), «jusqu’a il y a une quinzaine
d'années, les projets en métrologie se
faisaient plus autour d’'une unité ou d'une
grandeur.» Pour autant, depuis la signa-
ture de la «Convention du meétre», en
1875, il ne fait aucun doute que le déve-
loppement de la métrologie est intime-
ment lié a celui des activités humaines
dans tous les domaines. «Programme
aprés programme, cette dimension s'est

de plus en plus clairement affichée, et
elle sera au cceur de la philosophie de
['EPM dont ['ambition est de partir des
besoins concrets des utilisateurs afin de
répondre a des problématiques socié-
tales qui sont souvent transversales»,
poursuit la scientifique.

Concretement, 'EPM sera doté d'un
budget de 600 millions d’euros, financé
a parts égales entre la Commission eu-
ropéenne et les états participants. «Tout
n'est pas encore complétement finalisé,
mais il est probable que plus de 25 pays
participeront in fine», précise la prési-
dente. Par ailleurs, l'ambition de 'EPM
de répondre aux plus prées des besoins
a été concrétisée par la création d'un
groupe de pilotage consultatif composé
d'une quinzaine de personnalités haute-
ment qualifiées, extérieures au monde
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de la métrologie, dont le role sera de
conseiller le Comité de 'EPM dans ses
orientations stratégiques pour les ap-
pels a projet.

Sur le fond, ceux-ci devront apporter
des réponses dans un grand nombre de
domaines. Au niveau fondamental, suite
a la refonte du Systéeme international
(SI), en 2018, une prochaine étape sera
d'accompagner la modification, d’ici
une dizaine d'années, de la définition
de l'unité fondamentale de temps, la
seconde. Pour les autres sujets, 'EPM
se positionne sur l'ensemble des défis
économiques et sociétaux auxquels fait
face le continent européen. Afin de doper
la compétitivité des entreprises, une at-
tention particuliere sera portée sur les
technologies quantiques, les nanotech-
nologies, le numérique, Uintelligence
artificielle et la santé. Cette thématique
fera également partie du second grand
volet de l'EPM, consacré a la transition
écologique et plus généralement a l'en-
vironnement et 'énergie.

A peine 'EPM mis sur pied, un pre-
mier appel d'offres a déja été lancé
pour un budget de 25 millions d'euros.
Les projets financés, au nombre de
13, concernent la transition énergé-
tique et le suivi de l'environnement pour
9 d'entre eux, et les aspects normatifs
pour les 4 autres. De fait, le rapproche-
ment entre les mondes de la métrologie
d'une part, de la normalisation d'autre
part, figure également dans la feuille de
route de 'EPM. «Pour ce premier volet
normatif, nous financons des projets
tres différents qui vont de la mesure de
la luminescence sur les routes au déve-
loppement de méthodes pour certifier la
conformité du bio-méthane, en passant
par la mise au point d'étalons sans fil»,

précise Maguelonne Chambon.
Concernant la deuxieme année, dont
l'enveloppe budgétaire s'élévera a
43 millions d'euros, l'accent sera mis
sur le numérique, la santé : diagnostic,
thérapie, qualité de vie... et également
sur la métrologie intégrée : «A terme, il
sagitausside coordonner le développe-
ment d'infrastructures métrologiques,
tels des nouveaux moyens et bancs
d’'étalonnage, a l'échelle européenne»,
précise la métrologue.

Cette idée de coordination de la métro-
logie a l'échelle du continent est de
fait au centre des préoccupations de
'EPM qui devra a l'avenir interagir plus
intensément avec les utilisateurs et les
donneurs d'ordre. Ainsi, a son terme,
en 2030, les entités qui l'animent et en
bénéficient devront avoir mis sur pied
les structures permettant de pérenni-
ser les synergies que les différents pro-
grammes ont fait naitre.

C’est notamment le sens des Réseaux
européens pour la métrologie, les EMN
(European Metrology Networks), lan-
cés en 2019 par EURAMET. Leur réle
analyser les besoins et mettre en place
les stratégies coordonnées entre les
différents acteurs et utilisateurs de
la métrologie sur les aspects de re-
cherche, d'infrastructure, de transfert
de connaissance et de services. «Main
dans la main avec les EMN, 'EPM, de
par sa structuration, celle des projets
qu’il met en ceuvre et les thématiques
qu'il va pousser, ouvre la voie a la mise
en place d'une métrologie européenne
intégrée et pérenne.» A peine lancé, le
nouveau programme européen dessine
déja la métrologie de demain.

« CONCRETEMENT, L'EPM SERA DOTE
D'UN BUDGET DE 600 MILLIONS
D'EUROS, FINANCE A PARTS EGALES
ENTRE LA COMMISSION EUROPEENNE
ET LES ETATS PARTICIPANTS. »

@¥ Trois questions a...

MAGUELONNE CHAMBON,
DIRECTRICE DE LA RECHERCHE
SCIENTIFIQUE ET TECHNOLOGIQUE
DU LNE ET PRESIDENTE DU COMITE
DE L'EPM.

Que représente votre nomination
alaprésidence du Comité de 'EPM ?
M.C. : C'est le résultat d'années

de travail et d'investissement des
chercheurs du LNE et de ceux des
laboratoires du Réseau national de

la métrologie francaise au sein des
programmes européens en
métrologie.

C’est une grosse responsabilité...
M.C. : Cette présidence va demander
un investissement conséquent. Mais
fort d’'une participation de plus de

10 ans au sein des Comités des
différents programmes européens
en métrologie successifs, et avec

le support du LNE, je ne pars pas a
l'aventure ! Cette nomination nous
place dans une position stratégique
dans la mesure ot c'est le Comité
de U'EPM qui gére les thématiques
retenues pour les appels a projets et
suit ces derniers au cours du temps.

Votre nomination renforce le poids
de la métrologie francaise en
Europe ?

M.C.: La France est le troisieme
contributeur aux programmes

en métrologie financés par la
Commission, et nos équipes ont
montré leur capacité a faire aboutir
d'importants projets et a aborder
de nouvelles thématiques. Ma
nomination est une illustration

de l'excellence et du caracteére
incontournable de la métrologie
francaise au sein de l'Europe.
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REALISATION DU FARAD
LE NOUVEAU «LAMPARD» DU LNE
ESTPRET !

LETALON DE CAPACITE CALCULABLE DE THOMPSON-LAMPARD DU LNE VA PERMETTRE DE REALISER

LE FARAD AVEC UNE INCERTITUDE RELATIVE PROCHE DE 10°%. LES PREMIERES MESURES REALISEES
LANNEE PASSEE CLOSENT UNE AVENTURE SCIENTIFIQUE ET TECHNIQUE DE PLUS DE 15 ANS.
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ette fois cay est, le LNE dispose de
C son nouveau «Lampard» ! Précisé-

ment d'un nouvel étalon de capa-
cité calculable de Thompson-Lampard
grace auquel réaliser le farad, lunité de
capacité électrique, est possible avec une
incertitude de lordre de 10°®. Ce faisant,
aux termes de plus de 15 ans de dévelop-
pement, les métrologues francais entrent
dans le club trés fermé des équipes
capables d'une telle prouesse. Mieux, le
LNE devient ainsi l'un des rares endroits
au monde ou sont mises en ceuvre les
deux solutions préconisées par le CIPM
pour réaliser le farad (lautre solution est
fondée sur une tracabilité a Ueffet Hall
quantique), confirmant sa place parmi les
leaders dans le monde de la métrologie
électrique.

Le nouvel étalon est fondé sur un théo-
reme d'électrostatique énoncé en 1956
par deux physiciens australiens A.
Thompson et D. Lampard. Le théoreme
stipule qu'un systeme de 4 électrodes
cylindriques parfaitement paralleles, de
longueur infinie et placées dans le vide,
réalise un ensemble de condensateurs
croisés dont les capacités linéiques ne
dépendent que de la permittivité du vide.
Déterminer celles-ci se ramene alors a
une mesure de longueur, reliant ainsi le
farad au metre.

En pratique, un étalon calculable prend la
forme d'un systeme d'électrodes tel que
défini par Thompson et Lampard, a par-
tir duquel il est possible d"étalonner un
condensateur dont on souhaite détermi-
ner la capacité électrique. Précisément,
lensemble est intégré dans un montage
électrique permettant de comparer un
rapport de tension délivré par un trans-

«LE LNE POSSEDE UNE LONGUE
EXPERIENCE DU MAINTIEN DES UNITES
ELECTRIQUES ET A DEVELOPPE PLUSIEURS
VERSIONS D'ETALONS CALCULABLES
DEPUIS LES ANNEES 1960.»

formateur étalon a un rapport faisant
intervenir les capacités du Lampard et
celle du condensateur a caractériser. En
réalisant deux configurations du Lam-
pard - par le déplacement d'une élec-
trode mobile placée au centre de la cavité
formée par les autres électrodes - et ce
faisant, deux valeurs de sa capacité, on
détermine alors la capacité mconnue en
mesurant le déplacement de ['électrode
mobile par interférométrie laser. CQFD.

Le LNE posséde une longue expérience
de matérialisation des unités électriques
et a développé plusieurs versions d'éta-
lon calculable de capacité depuis les
années 1960. Au cours de la décennie
qui a suivi, le LNE a mis au point un éta-
lon a 5 électrodes, configuration origi-
nale permettant de multiplier le nombre
de condensateurs croisés traversant
la cavité inter-électrode. Au début des
années 2000, avec le « Lampard » alors

en fonction, le laboratoire affichait une
incertitude relative autour de 5x10° sur
la mesure de capacité. Mais, comme
lindique Olivier Thévenot en charge du
développement du nouvel étalon, «nous
savions que nous ne pouvions pas faire
mieux avec cette version dont nous avions
une parfaite maitrise». Or ce n'était plus
suffisant dans la perspective de la révi-
sion du Sl, alors en préparation.

Une révision du Sl sera finalement adop-
tée en 2018 par la CGPM. Et depuis les
sept unités de base du Sl sont définies a
partir de constantes de la physique dont
les valeurs numériques ont été préala-
blement fixées exactement.

Dans le contexte des travaux prépara-
toires de cette révision, les métrologues
du LNE envisagent alors de mesurer la
constante de von Klitzing reliée a deux
constantes de la mécanique quantique,

ETALON CALCULABLE DE LAMPARD :
UNE EXPERIENCE DE METROLOGIE TOUS AZIMUTS

La réalisation d'un étalon calculable de Thompson-Lampard vise a réaliser
l'unité électrique de capacité, le farad. Mais pour y parvenir, c’est une
compétence pluridisciplinaire que les spécialistes du LNE ont di mobiliser.
Ainsi, pour atteindre l'objectif d'une incertitude relative de 10, ils ont dG
maitriser des contraintes mécaniques hors normes sur le polissage et
'ajustement des électrodes de leur condensateur ; réaliser des instruments
de mesure électrique, notamment un transformateur étalon, au meilleur
état de l'art mondial ; mettre au point un systeme optique permettant
d'assurer, in situ, la tracabilité au metre de leur mesure de déplacement

de la garde mobile ; prendre en compte les contraintes liées aux techniques
du vide ; et assurer le développement de logiciels pour l'automatisation de
'expérience en s'assurant, s'agissant d’'un développement au long cours, de
faire communiquer des équipements dont certains ont jusqu’a 40 ans d’age !




la charge électrique élémentaire et la
constante de Planck, avec une incertitude
cible de 1x10°%. Or une telle mesure est
réalisable a partir d'un étalon de capacité
calculable pour peu que celui-ci réalise le
farad avec la méme incertitude relative.
«En 2009, les instances de gouvernance
de la Métrologie francaise ont décidé de
se lancerdans l'aventure de la réalisation
au LNE d'un nouveau Lampard», se sou-
vient le chercheur.

Aventure, c’'est bien le mot, une épopée
méme. Car la réduction de lincertitude
d'un facteur 5 a réaliser représente pour
les métrologues du LNE un défi pluridisci-
plinaire absolument hors pair (voir enca-
dré), pour lequel ils vont devoir a bien des
égards partir de zéro, et dont la compo-
sante principale s'avere rapidement étre
d’ordre mécanique. De fait, les calculs

montrent que la valeur cible ne pourra
étre atteinte qu'a la condition de maitriser
la géométrie des électrodes cylindriques
a mieux que 100 nm. De méme, il faudra
pouvoir assurer leur parallélisme, et donc
leur positionnement, avec la méme pré-
cision. Mais aussi s'assurer que ce posi-
tionnement est conservé dans le temps,
une fois linstrument réglé. Et on ne parle
la que des aspects mécaniques quand
la mise en ceuvre de ['étalon calculable
implique également des développements
en métrologie électrique, une instru-
mentation optique pour la mesure de
distance, lensemble devant fonctionner
sous vide. «Lorsque nous avons démarré
le projet, nous avions une bonne idée des
défis que nous aurions a relever, évoque
Olivier Thévenot. Et face a des problemes
que nous n'avions pas toujours pu antici-
per, nous avons di plusieurs fois changer
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notre maniére de faire. »

Ainsi, au cours de plus de 15 années de
travail (voir la frise chronologique), les
chercheurs et techniciens ont mis au
point deux techniques de polissage sur
inox et ont aussi développé une instru-
mentation originale de mesure capacitive
permettant de caractériser la géométrie
des électrodes a la précision requise.
Concernant le réglage du parallélisme, ils
ont imaginé une solution permettant de
déplacer les deux extrémités de chaque
électrode indépendamment L'une de
'autre avec une incertitude de quelques
dizaines de nanometres. Comme le pré-
cise Kamel Dougdag, ingénieur projet en
mécanique au LNE, «cela permet d'assu-
rer le parallélisme des électrodes a l'in-
térieur de la cavité qu’elles définissent, y
compris dans le cas ou elles présente-
raient un léger défaut de conicité». A quoi

Pour réaliser I'unité de capacité et la disséminer,
on étalonne un condensateur de capacité
inconnue avec |'étalon calculable :

Etalon
calculable

Moteur —

Partie fixe

Cuve a vide —

Partie mobile

Electrode mobile

LETALON CALCULABLE DE THOMPSON-LAMPARD DU LNE

Pour réaliser I'étalonnage on "équilibre"
un circuit électrigue contenant ['étalon

calculable et le condensateur de capacité
inconnue, dans deux configurations de

I'étalon calculable correspondant a deux
positions de I'électrode mobile placée
en son sein.

Deux positions de
I'électrode mobile

\ e

On mesure la distance parcourue
par I'électrode mobile entre ces
deux positions par interférométrie
laser d'oli on déduit la variation de
la capacité de I'étalon calculable.

__ Transformateur
étalon

y

Condensateur
de capacité inconnue

4]

Cette variation reliée par
la mesure au metre donne
la valeur de la capacité
inconnue.
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2005 2010
Décision de

développer un fabrication des

au LNE

s'ajoute un systeme de mesure capacitive
embarqué permettant de vérifier laligne-
ment et un systeme de bridage ne modi-
fiant pas les réglages une fois ceux-ci
effectués ! Enfin, pour assurer la stabilité
dans le temps de cette structure métro-
logique, celle-ci a été dissociée méca-
niguement de sa structure porteuse, de
quoi isoler 'étalon de toute perturbation
extérieure pendant la mesure. Raffine-
ment supplémentaire : Almazbek Ima-
naliev, chercheur en instrumentation qui
a rejoint l'équipe en 2019, a mis en place
une méthode de mesure permettant de
vérifier le bon alignement de l'ensemble
par lintérieur, y compris lors du fonction-
nement sous vide.

Par ailleurs, s'agissant de l'instru-men-
tation de mesure, les métrologues ont
d{ revoir entierement la partie électrique
de leur infrastructure. En particulier, ils
ont concu un nouveau transformateur
étalon pour délivrer le rapport de ten-
sions permettant de relier la mesure de
distance a la valeur de la capacité étalon.
«Nous avons amélioré la qualité de tous
les enroulements des bobines, redimen-
sionné l'ensemble et ajouté des écrans
électromagnétiques, le tout permettant
d’obtenir une incertitude relative de 10
pour la contribution du transformateur
a lincertitude globale», précise Olivier
Thévenot. Et pour finir, afin d’assurer la

LETALON CALCULABLE EN 5 DATES

2014 2018 2021

Début de la Premier Finde la
montage de

Premiére mise

fabrication des sous vide et

nouvel etalon électrodes "étalon avec cing électrodes premieres
de Thompson- en inox des électrodes avec les mesures de
Lampard factices spécifications capacité

attendues

tracabilité au metre de la mesure de dis-
tance, ils ont réalisé un interférometre
laser dont la fréquence est asservie sur
une raie atomique de liode.

L'année derniere, l'étalon calculable a
été mis sous vide pour la premiere fois.
«Ca a été un moment fort de vérifier que
les réglages géométriques du conden-
sateur, réalisés initialement a pression
atmosphérique, étaient bien conser-
vés sous vide», se félicite lingénieur.
Comme le résume Almazbek Imanaliey,
«nous savons maintenant que tous les
problemes mécaniques ont été résolus.
Nous sommes donc préts pour les pre-
mieres mesures de capacité mettant en
ceuvre tout le systeme de mesure asso-
cié.»

Une fois le Lampard remis sous vide, le
LNE disposera alors d'une nouvelle voie
pour réaliser le farad, plus directe qu’en
reliant lunité de capacité électrique a l'ef-
fet Hall quantique. Quant au niveau d'in-
certitude atteint, il placera le laboratoire
francais aux cotés des laboratoires natio-
naux de métrologie australien, chinois
et américain, seuls capables de réaliser
aujourd’hui le farad avec une incertitude
relative de quelques 10°%, avec un étalon
de type Lampard. De quoi assurer dura-
blement la place du LNE parmi les lea-
ders mondiaux en métrologie électrique.

LE DEVELOPPEMENT DE LETALON CALCULABLE DE
THOMPSON-LAMPARD AU LNE, C'EST :

1%108 d'incertitude relative
sur la mise en pratique du farad
selon la définition du SI.

100 NM de taille maximale des
défauts de rectitude des électrodes,
atteinte par polissage mécanique,
une prouesse !

100 Nnm de précision sur
le positionnement des électrodes.

1077 d'incertitude sur le rapport
de tension électrique fourni par le
transformateur étalon.

®¥ Trois questions a...

OLIVIER THEVENOT,
RESPONSABLE DUDEVELOPPEMENT DE
LETALON CALCULABLE DE CAPACITE.

A quoi pensez-vous en reconsidérant
cette aventure ?

0.T.: Je pense a la persévérance dont
il a fallu faire preuve pour aboutir.
Clairement, ily a eu des hauts et des
bas, des moments ou l'ony a cru, et
d’autres ot nous avons beaucoup
douté et ot il a fallu faire preuve
d’énormément d'abnégation pour
continuer a avancer.

A cet égard, je voudrais dire toute ma
gratitude au Comité scientifique «
Electricité-Magnétisme » et autres
instances dirigeantes du Réseau
national de la métrologie francaise
(RNMF]J, qui ont su nous encourager et
nous redonner le sens de l'objectif
dans les moments difficiles.

Quelles ont été les étapes les plus
marquantes ?

0.T.: Laréalisation de la premiere
électrode a sans doute été L'étape la
plus cruciale. Lorsque nous avons recu
le barreau d'inox, il présentait des
défauts de l'ordre de 3 pm. Atteindre
300 nm a été relativement rapide, mais
il nous a ensuite fallu presque un an
pour descendre a 100 nm. C'était une
marche immense a franchir mais caa
été un jalon essentiel car alors nous
avons montré que le projet était
réalisable. Lassemblage complet de
l"étalon, méme si les électrodes
définitives n'étaient pas finalisées a
également été un moment fort. On a
alors apporté la preuve que L'on
pouvait atteindre l'incertitude requise
sur le positionnement.

Qu’allez-vous faire maintenant ?

0.T.: Lassemblage de l'étalon et sa mise
sous vide marquent la fin d'une aventure.
Néanmoins, alors que nous allons
maintenant commencer les mesures
électriques, c'est une autre aventure qui
commence qui nous réservera j’en suis
certain d'autres surprises !
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CHRISTOPHE BOBIN, JEROME BOBIN ET ANNE DE VISMES OTT
RECOMPENSES POUR LEURS TRAVAUX SUR LIDENTIFICATION
ET LAQUANTIFICATION DES RADIONUCLEIDES.

Le LNE vous a décerné son
. . Prix de la recherche pour le
développement d’'une approche
métrologique unique pour le démeé-
lange spectral et Uidentification des
radionucléides. Pouvez-vous nous
dire de quoi il s’agit et la genése de ce
projet ?

Christophe Bobin : En 2015, dans le
cadre du projet ANR NANTISTA sur le
développement de systéemes portables
de détection automatique de radionu-
cléides, jai pris conscience d'un besoin
d'appareils permettant a des non-spé-
cialistes de réaliser des mesures fiables,
c'est-a-dire suffisamment robustes
malgré une faible statistique, des détec-
teurs de faible résolution et des moyens
d'analyse embarqués limités. La littéra-
ture faisait alors état de nombreux tra-
vaux en la matiere, mais avec peu de
contenu métrologique.

Anne de Vismes Ott : Comme cher-
cheuse a U'IRSN, je travaille en spectro-
métrie gamma pour Llanalyse
d’échantillons pour la mesure de la
radioactivité dans l'environnement.

JEROME BOBIN

Dans ce contexte, les signaux que nous
cherchons a mesurer sont souvent tres
faibles, avec une problématique centrée
sur la réduction du bruit de fond et
l'abaissement des seuils de décision et
des limites de détection. Or dans le cas
de mélanges de spectres, il nous était
apparu que les techniques que nous uti-
lisions avaient atteint leurs limites et
qu'il était nécessaire de travailler sur le
spectre lui-méme.

Jérome Bobin : Pour ma part, je suis
étranger au monde de la métrologie et
des mesures de radioactivité. Chercheur
au CEA, je suis spécialiste de traitement
du signal a U'IRFU.

Concretement, je développe des
méthodes mathématiques en science
des données et pour l'apprentissage
machine, le plus souvent appliquées a
'astrophysique. Par un concours de cir-
constances, j'ai été amené a rencontrer
Anne par lintermédiaire de Christophe
qui, dans le cadre du projet NANTISTA,
collaborait aussi avec l'IRSN. En discu-
tant, nous avons constaté qu'il pourrait
étre intéressant de travailler ensemble
au développement de nouveaux algo-
rithmes pour le démélange spectral
appliqué a la spectroscopie gamma.
Concretement, cette collaboration a pris
la forme d'une these de doctorat menée
entre 2017 et 2020 par Jiaxin Xu, avec moi
comme directeur, Anne comme enca-
drante et Christophe entantque membre
du comité de suivi ; puis des recherches
postdoctorales de Rémi André.

Quelle a alors été votre approche ?

Anne de Vismes Ott : Schématiquement,
les approches classiques d'analyse de
spectres dans lesquels sont mélangées
les émissions de plusieurs radio-
nucléides sont fondées sur lidentification
de pics caractéristiques de tel ou tel élé-
ment. Or dans notre cas, on parle de

spectres d'une si faible statistique de
comptage que ces pics caractéristiques
ne sont parfois méme pas identifiables a
l'ceil nu.

Christophe Bobin : A partir de 13, notre
approche a consisté a essayer de tirer
parti de toute l'information disponible, y
compris celle se trouvant a priori cachée
dansunintense bruit de fond expérimen-
tal, dans le but de fournir une analyse
quantitative assortie d'une incertitude.
Jérome Bobin : Pour ce faire, l'impor-
tant est en amont de modéliser les don-

CHRISTOPHE BOBIN

nées le mieux possible, en particulier le
bruit statistique qui leur est associé.
C’est un peutechnique, mais en général,
on modélise cette partie aléatoire des
données parun bruit gaussien. C'est une
approximation pratique qui donne de
bons résultats dans le cas ou l'on dis-
pose d'une bonne statistique.

En revanche, dans les cas qui nous
concernent, cette approximation achoppe.
Aussi nous avons d{ tenir compte de la
véritable nature du bruit expérimental, qui
en l'occurrence est un bruit poissonien,
plus complexe a modéliser.
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Une fois les données correctement
modélisées, nous avons opté pour une
approche de type «probleme inverse».
Elle consiste a construire un estimateur

mathématique qui fait le lien entre les
données et les parametres du modele,
ceux-ci représentant les activités des
différents radionucléides présentes
dans les spectres.

L'intérét de cette approche est qu'elle
permet de réaliser conjointement l'iden-
tification des radioéléments contribuant
au spectre, et leurs activités respectives.
Par rapport aux approches plus clas-
siques, elle limite les faux en détection et
permet d'assortir les résultats d'une
incertitude. On peut enfin la mettre en
ceuvre dans différents algorithmes selon
le matériel sur lequel elle estimplémen-
tée.

Quels résultats concrets avez-vous
obtenus avec cette nouvelle approche ?

Anne de Vismes Ott : Nous avons tra-
vaillé sur des spectres de mélange obte-
nus par simulation numérique, ainsi que
sur des spectres obtenus par mesure
surdes échantillons d'aérosols prélevés
dans le cadre de la surveillance de l'en-
vironnement. Ces spectres contiennent
les signaux d’émission d'une dizaine de
radioéléments, et nous avons testé notre
capacité a en extraire la signature du
césium 137 dont l'activité dans lair est
typiqguement autourde 0,1 uBq par métre
cube dair, ce qui représente quelques
millibecquerels a mesurerdans 'échan-
tillon. Avec une méthode d'analyse clas-
sique, il faut environ une semaine pour
que la décroissance du radon permette
de détecter la présence du césium dans
un spectre d'émission. Grace a notre

approche, nous avons réduit ce temps a
environ quatre jours. Par ailleurs nous
sommes passés d’'un taux de mesures
significatives de 80 % a 100 %.

Christophe Bobin : Dans le cas de
mesures in situ, nous avons démontré la
capacité de nos algorithmes a fournir
desrésultats fiables a partir de mesures
de seulement quelques secondes. C'est
potentiellement tres intéressant pour
les fabricants dont les appareils de
mesure doivent permettre une prise de
décision rapide, par exemple dans le
contexte d'un controle aux frontiéres ou
bien pour la surveillance de l'environne-
ment. Plus précisément, la force de nos
algorithmes réside dans leur capacité a
traiter les problémes de faux positif dont
le taux, contrairement au cas des
approches classiques, est indépendant
de la nature du mélange de spectres et
de la qualité de la statistique.

Quelles suites vont avoir ces
développements ?

Christophe Bobin : Je travaille avec un
industriel sur la mise en ceuvre de nos
algorithmes avec leurs appareils de
détection in situ portables. Aprés avoir
traité la problématique de variabilité sta-
tistique des spectres, nous devons trai-
ter la variabilité dite de terrain,
notamment liée a l'interaction des pho-
tons de l'environnement.

Anne de Vismes Ott : Depuis octobre
2020, j'encadre la these de Paul Malfrait,
sous la direction de Jérome, dont les tra-

vaux portent sur le traitement simultané
de spectres multiples pour l'appliquer
aux besoins d'analyse en ligne. Nous
allons également nous intéresser a la
variabilité des signatures spectrales a
analyser selon le type de détecteurs, la
nature des échantillons, et a la variabilité
du bruit de fond et leur influence sur les
performances du traitement par démé-
lange spectral.

Que représente pour vous ce prix du
LNE ?

Christophe Bobin : Pour moi qui suis
métrologue, c’est une reconnaissance
importante de mon travail, de celui de
mon groupe et de mon laboratoire le
LNE-LNHB.

Anne de Vismes Ott : Je suis métro-
logue, mais nos exigences en matiere
métrologique a L'IRSN sont évidemment
moindres que celles du LNE. Aussi je
suis trés fiere de voir notre travail
reconnu par l'univers de la métrologie.
Cela montre qu'avec ce projet trés inter-
disciplinaire, nous sommes partis sur la
bonne voie !

Jérome Bobhin : Ce prix récompense
trois années de travail sur un projet qui
sort des sentiers battus. On a souvent
tendance a considérer que les spécia-
listes du traitement des données ont des
solutions clé en main. Ce n'est pas vrai.
Ici, nous avons démontré tout l'intérét de
travailler sur le long terme pour déve-
lopper des outils adaptés a un probleme
concret.

LE PRIX LNE DE LA RECHERCHE

Créé en 2009, le prix LNE de la
recherche a tour a tour
récompensé des chercheurs sur
des thématiques et des sujets
aussivariés que les
nanotechnologies, la santé,
l'environnement,

les télécommunications,
l'énergie, le transport les
technologies de l'information, ou
encore les matériaux.

En plus de 10 ans, le LNE a
récompensé plus d’une quinzaine
de chercheurs ayant tous su allier
science et pragmatisme, pour des
travaux de recherche ayant un
impact fort que ce soit pour la
science, l'industrie ou la société.
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LNE-NANOTECH :

LES SPEQIALISTES DE LAMESURE AU SERVICE
DE LA REVOLUTION DES NANOTECHNOLOGIES

LEMERGENCE DES NANOTECHNOLOGIES CONSTITUE UNE RUPTURE TECHNOLOGIQUE MAJEURE. POUR

LACCOMPAGNER, LINSTITUT LNE-NANOTECH PROPOSE UNE OFFRE GLOBALE AUX ACTEURS
CONCERNES PAR LAMESURE A LECHELLE NANOMETRIQUE.

Matériaux, énergie, médecine... les
nanotechnologies s'affichent tel un
élément clé de la société connectée et
de la transition écologique et énergé-
tique. Pour accompagner leur essor,
le LNE a créé en 2017 Uinstitut
LNE-Nanotech. Sans mur et déloca-
lisé, il regroupe sous une seule
banniére la totalité des infrastruc-
tures et des expertises du laboratoire
sur les nanotechnologies. La nouvelle entité permet ainsi de
traiter l'ensemble des problématiques posées par le dévelop-
pement de l'univers «nano», qu'il s'agisse d'évaluation des
performances pour soutenir l'innovation, de sécurité ou
d’encadrement réglementaire.
Dés les années 2000, le LNE a développé les instruments de
référence pour faire accéder le nano-monde a la précision
métrologique. Comme le précise Georges Favre, directeur de
Uinstitut, «les nano-objets et les nano-composants ont cela
de particulier que leur caractérisation nécessite la mise en
ceuvre conjointe de différentes techniques et méthodes
complémentaires.» Au LNE, cet impératif prend au fil des
années la forme des plateformes CARMEN (propriétés
physico-chimiques), puis MONA (propriétés des aérosols) ou
NAEL (propriétés électriques) que viennent compléter
différents outils disponibles dans différentes équipes du LNE.
ILestainsipossible d'établir la fiche d'identité des nano-objets,
quelle que soit la forme sous laquelle ils se présentent
(poudre, dispersion, aérosol) et la complexité du milieu
(produit manufacturé, milieu biologique, matrice
environnementale, suie...). «De facon naturelle, il nous est
alors apparu que pour répondre aux besoins complexes des
acteurs académiques, économiques et sociétaux, il serait
intéressant d’imaginer une structure pour mettre en commun
et coordonner l'offre du LNE sur la caractérisation des
nanomatériaux, poursuit le scientifique. C'est la raison d'étre
de l'institut LNE-Nanotech.»

Cette offre concerne bien sir les problématiques de métrolo-
gie fondamentale associées aux nanotechnologies. Mais en
intégrant les différents moyens du laboratoire par-dela les
frontieres disciplinaires et/ou méthodologiques, LNE-Nano-
tech est également en mesure de se saisir de toute la chaine
allantde la métrologie pure a la normalisation, en passant par
la dissémination de référence et de méthodes. «Que ce soit
pour un industriel, une start-up, un acteur institutionnel ou
académique, U'institut LNE-Nanotech se positionne aussi bien
sur les aspects de maitrise des matieres premiéres et de
développement de procédés, que d'évaluation des perfor-
mances ou des risques, et d'appui a ['établissement de
normes, indispensables a la mise en place du cadre régle-
mentaire», complete le directeur.

Mieux, LNE-Nanotech joue aussi un
réle moteur dans l'émergence d'une
communauté des acteurs concernés
parlamesurealéchelle nanométrique.
C'est ainsi le sens de la création des
cette année du Centre d’'innovation
NanoMesureFrance, cofinancé par
l'Etat et la Région Ile-de-France, sous
l'animation scientifique du LNE.
«L'objectif est de permettre aux
industriels, start-up, laboratoires académiques ou privés,
fabricants d'instruments, prestataires de services... d'échanger
sur leurs besoins et leurs compétences dans les domaines de
la caractérisation et de l'évaluation des performances/
exposition, etde créerdes synergies pourrépondre al'ensemble
des défis liés a l'essor des nanomatériaux», explique Francois-
Xavier Ouf, coordinateur R&D de NanoMesureFrance au sein du
LNE. Et le scientifique d'ajouter : «Charge a NanoMesurefFrance
de faire remonter et de hiérarchiser les besoins, et a Uinstitut
LNE-Nanotech d'apporter des réponses ou solutions concreétes
avec son réseau de partenaires». De quoi rendre définitivement
le LNE un acteur incontournable de la révolution des
nanotechnologies.

\

FRANCOIg-XAVIER OUF
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ALEXANDRA DELVALLEE

' Linstitut LNE-Nanotech favorise la

mise en place d'un vocabulaire, de
définitions, de références et de bonnes pratiques
partagés entre des équipes de culture différente.
Concernant les nano-objets, pour la caractérisa-
tion desquels le croisement de techniques complémentaires est
incontournable, c’est indispensable. Par exemple, dans le cadre
du projet Graal, sur la caractérisation métrologique pluridisci-
plinaire de matériaux et produits a base de graphéne, les mémes
échantillons sont caractérisés par différentes techniques de
microscopie a sonde locale. Cela pose d'importantes contraintes,
en particulier pour la préparation des échantillons, que seul le
travail au sein d’'un méme institut permet de traiter plus facile-
ment.»

[
NOLWENN FLEURENCE

' Aléchelle nanométrique, certaines pro-

priétés d'un matériau peuvent étre diffé-
rentes de celles a 'échelle macroscopique. Elles
peuvent, par exemple, dépendre du type domi-
nant de transfert thermique au sein du matériau
qui est fonction de la structure du matériau mais aussi de sa
taille. Ainsi, il est souvent nécessaire de renseigner conjointe-
ment différentes propriétés pour conclure. C'est tout lintérét de
linstitut LNE-Nanotech qui rend naturel pour des équipes diffé-
rentes le fait de proposer une offre globale dans le cadre d'un
projet de recherche par exemple. Ainsi, pour le projet européen
NanoWires, qui aborde la caractérisation de dispositifs de récu-
pération d'énergie a base de nanofils, les équipes de caractéri-
sation structurale de matériaux, de métrologie thermique et de
meétrologie électrique ont répondu ensemble a lappel a projets.
Lexistence de lInstitut donne a nos partenaires une meilleure
visibilité des expertises complémentaires que nous pouvons
mobiliser.»

NICOLAS FELTIN

' Linstitut LNE-Nanotech favorise un tra-

vail transverse, a la fois entre les diffé-
rents départements du LNE, mais également
entre la métrologie et les essais. Ce faisant, nous
nous connaissons mieux et travailler ensemble
est plus facile. C'est fondamental dans la mesure ou travailler a
l'échelle nanométrique est plus complexe et les problémes exis-
tants a cette échelle requiérent une complémentarité d'approche.
Nous pouvons ainsi nous engager sur des sujets plus complexes
et au plus proche des besoins de nos partenaires plus facilement
que si chacun se focalisait sur sa grandeur. Nous avons ainsi eu
l'occasion d'accompagner plusieurs entreprises au cours des
derniéres années en mettant en commun nos compétences en
microscopie a force atomique, en microscopie électronique a
balayage, en analyse chimique ou en ayant recours a des tech-
niques peu courantes par voie aérosol afin d'identifier lapproche
la plus pertinente pour répondre aux problématiques de nos par-
tenaires. Nous sommes le seul institut national de métrologie a
proposer une réponse globale sur les nanomatériaux. »

FRANCOIS PIQUEMAL

. Linstitut LNE-Nanotech formalise des

contacts et des échanges que nous
avions déja entre équipes du LNE. Il est moteur
pour s'engager dans des projets ou la réponse
doit étre plurielle, notamment dans le cas de
projets partenariaux. L'Institut induit une forme de spontanéité
a travailler ensemble, et ce dés les étapes de veille et de
recherche de contrats ou de collaborations. Par exemple,
l'année derniere, Georges Favre a été sollicité par des centres
de recherche grenoblois ou francilien sur des questions qui
mélaient des aspects dimensionnels et électriques. Ca a été
tout naturel pour lui de m'en parler et pour nous deux de ren-
contrer ensemble nos interlocuteurs. LInstitut est par ailleurs
tres actif sur les aspects normatifs et prénormatifs. Il nous
incite positivement a intégrer dans nos réponses cette dimen-
sion importante pour les acteurs économiques comme les
citoyens.»

FELICIEN SCHOPFER

Sur un matériau possédant d'aussi
.. nombreuses propriétés physiques et
chimiques intéressantes que le graphéne, nos
partenaires ont besoin de la coordination de
moyens proposée par LNE-Nanotech. Par
exemple nous collaborons depuis plusieurs années avec la
startup italienne Graphene-XT pour laquelle nous avons
d'abord réalisé de la caractérisation structurale de flocons de
graphene en phase liquide, puis de la caractérisation ther-
mique de films minces et maintenant thermomeécanique et
chimique de lubrifiants. Lexpérience ainsi acquise doit pouvoir
étre mise a profitdans le futur pouraccompagner des startups
francaises dans le domaine, comme Carbon Waters ou
BlackLeaf. On peut également citer les pouvoirs publics ou
certains industriels qui ont fait appel 'année derniere a notre
expertise dans le domaine de la métrologie des aérosols et en
microscopie pour caractériser le contenu en nanoparticules de
graphene dans des masques FFP2. Linstitut LNE-Nanotech
instaure du reste un circuit court entre métrologie fondamen-
tale, caractérisation, essais, et prestations de mesure corres-
pondantes auprés de clients, tout en traitant de la
normalisation.»

«DES LES ANNEES 2000,

LE LNE A DEVELOPPE

LES INSTRUMENTS DE
REFERENCE POUR FAIRE
ACCEDER LE NANO-MONDE
A LA PRECISION
METROLOGIQUE. »




INDUSTRIELLE

MESURES A ULTRA HAUTE TEMPERATURE, INTELLIGENCE ARTIFICIELLE OU CONTROLE NON
DESTRUCTIF, LELNE ET LE RNMF BOOSTENT LA COMPETITIVITE DES ENTREPRISES EN LEUR OFFRANT
DES MOYENS DE CARACTERISATION ET D’EVALUATION DE TECHNOLOGIES INNOVANTES ET DE
NOUVEAUX PROCESSUS INDUSTRIELS.

=

- —
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MESURE DES PROPRIETES
THERMOPHYSIQUES :

L ATRACABILITE AU SI ASSUREE
A ULTRA HAUTE TEMPERATURE

DANS LE CADRE DU PROJET EUROPEEN Hi-TRACE, LE LNEA AMELIORE LES PERFORMANCES DE SES

BANCS DE REFERENCE POUR LA MESURE DE DIFFUSIVITE THERMIQUE ET DE CAPACITE THERMIQUE
MASSIQUE. ILS PERMETTENT DESORMAIS DES MESURES TRACABLES AU SI JUSQU’A 3 000 °C.

patial ou nucléaire, ont besoin de connaitre les propriétés

thermophysiques de matériaux a des températures com-
prises entre 1 500 °C et 3 000 °C. Pour autant, jusqu’a récem-
ment, il n"existait aucune possibilité de garantir la tracabilité au
Sldes mesures réalisées dans cette plage de température, faute
d'infrastructure métrologique adaptée. La mettre sur pied était
Uenjeu du projet européen Hi-TRACE, clos en 2021 sous la coor-
dination du LNE, grace auquel la tracabilité métrologique des
mesures de capacité thermique massique, de diffusivité ther-
mique et d’émissivité spectrale est désormais garantie jusqu’a
3000°C.

D e nombreux industriels, notamment des secteurs aéros-

UN NOUVEAU BANC POUR UNE PLUS LARGE
GAMME DE TEMPERATURE

Comme lexplique Bruno Hay, au LNE, «avant Hi-TRACE, aucun
laboratoire national de métrologie ne proposait de dispositifs de
mesure de propriétés thermophysiques fonctionnant dans cette
gamme de température. Par exemple, au LNE, notre banc de
mesure de la diffusivité thermique, grandeur relative a la vitesse
de propagation par conduction de la chaleur dans un matériau,
pourtant le plus performant en Europe, était limité a une tempé-
rature maximale de 2 000 °C.»

Précisément, ce banc consiste en un four inductif dans lequel
un échantillon est excité thermiquement sur une face par une
breve impulsion laser, l'évolution de la température de la face
opposée étant mesurée simultanément en fonction du temps.
On en déduit alors la diffusivité thermique du matériau par
identification a un modele théorique décrivant le transfert de
chaleur dans l'échantillon.

Pour permettre des mesures fiables jusqu'a 3000 °C, les métro-
logues ont entierement revu leur installation : «Nous avons
changé le générateur de courant électrique haute fréquence
pour le chauffage, traité les perturbations électromagnétiques
induites par ce générateur qui sont susceptibles d'affecter les
mesures, adapté le systeme permettant de travailler sous atmos-
phére de gaz neutre afin de limiter l'oxydation et la contamina-
tion des échantillons, et concu un systeme d'étalonnage in situ
des pyrometres destinés a mesurer la température de ['échan-
tillon», détaille le spécialiste.

[
¥ Trois questions a...

BRUNO HAY,
RESPONSABLE DU POLE PHOTONIQUE-ENERGETIQUE

Au terme du projet Hi-TRACE, quelle est la place du LNE sur
les mesures thermophysiques a ultra haute température ?
B.H. : A l'évidence, nous renforcons notre leadership en proposant
une plateforme de mesure tout simplement unique au monde.
Concernant les mesures de diffusivité thermique, notre installation
n'a pas d'équivalent, tout en permettant également des mesures
de capacité thermique massique, a quoi s ajoutent les bancs dont
nous disposions déja pour les mesures d'émissivité.

Au-dela de ses résultats purement métrologiques, le projet
Hi-TRACE a-t-il eu des retombées sur d’autres aspects ?
B.H.: En effet, nous avons rédigé un guide de bonnes
pratiques sur les mesures de diffusivité thermique a haute
température qui servira de base aux travaux du Groupe de
travail sur les propriétés thermophysiques du Comité
technique d'EURAMET pour la thermométrie. Par ailleurs, fait
rare dans ce type de projet, Hi-TRACE nous a conduit a
proposer la révision d'une norme sur la mesure de diffusivité
thermique dans les céramiques.

A quoi s’ajoutent d’autres publications ?

B.H. : Hi-TRACE a effectivement donné lieu a dix publications
scientifiques dans des revues a comité de lecture. Nous avons
également concu cing modules de e-learning sur les mesures de
diffusivité thermique d'une part, et sur ['établissement rigoureux
du budget d'incertitude associé d'autre part. Ces tutoriels, le guide
de bonnes pratiques ainsi que les données expérimentales
obtenues sont en accés libre sur la plateforme publique Zenodo
hébergée par le CERN. Il est clair que cet ensemble renforce notre
position, en particulier aupres de nos partenaires industriels.




BANC
RO

A quoi s'ajoute une caractérisation ultra fine de l'ensemble.
Mieux, le banc du LNE a été aménagé pour permettre égale-
ment des mesures de capacité thermique massique, grandeur
qui renseigne sur la capacité d'un matériau a emmagasiner de
la chaleur quand sa température augmente. Le nouveau dispo-
sitif est fondé sur le principe de la calorimétrie dite a chute : une
fois chauffé dans un four, l'échantillon chute rapidement dans
un calorimeétre mesurant la chaleur dégagée lors de son refroi-
dissement. Une fois la mesure répétée pour plusieurs tempéra-
tures initiales, un modéle permet d’extraire la grandeur
d'intérét.

De leur cdté, les laboratoires nationaux de métrologie (LNM)]
allemand, serbe et anglais ont développé des bancs respective-
ment pour la mesure d'émissivité spectrale, de capacité
thermique massique et de diffusivité thermique, cette derniere
étant une installation adaptée d'un modéle du commerce. A la
suite, une comparaison interlaboratoire de mesures de diffusi-
vité thermique a trés haute température, impliquant des LNM
européens ainsi que plusieurs industriels, a été réalisée sur des

CHIFFRES CLES

Grace a son nouveau banc de référence, le LNE a la
possibilité de mesurer la diffusivité thermique de
matériaux, entre la température ambiante et 3 000 °C.
L'incertitude élargie sur ces mesures est comprise
entre 3% et 5 %.

DE REFERENCE DU LNE POUR LA MESUREDE DIFFUSIVITE THERMIQUE JUSQU'A 3 000 °C.
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échantillons de graphite, de tungstéene et de molybdéene prépa-
rés et caractérisés préalablement par le LNE. Premier constat,
«nous avons observé une trés bonne stabilité des propriétés de
ces matériaux apres plusieurs cycles en température, ce qui en
fait de bons candidats pour devenir des matériaux de référence»,
se félicite Bruno Hay. Ces installations ont également été mises
en ceuvre pour la caractérisation de propriétés thermophysiques
d'alliages métalliques et de matériaux composites a haute
température

UNE INSTALLATION UNIQUE AU MONDE

Au-dela, U'ensemble des mesures de diffusivité thermique
réalisées par les différents partenaires a révélé une dispersion
relative comprise entre 4 % et 9 %, «ce qui est tres satisfai-
sant», indique l'expert. Par ailleurs, afin de garantir l'exacti-
tude de leurs mesures, les chercheurs du LNE ont procédé a
une évaluation rigoureuse de leur incertitude. Résultat :
Uincertitude relative est inférieure a 5 % entre 23 °C et 3000 °C.
«C'est tout simplement la premiére fois qu'un tel bilan est
réalisé pour ce type de mesure, précise Bruno Hay qui ajoute :
pour la mesure de diffusivité thermique, notre banc est sans
équivalent dans le monde. Il est également le seul a offrir la
possibilité de mesurer a la fois la diffusivité thermique et la
capacité thermique massique d'un matériau a des tempéra-
tures aussi élevées.» Cette nouvelle infrastructure du LNE,
avant méme la fin du projet, a déja été mise a profit par deux
entreprises des secteurs spatial et métallurgique pour l'étude
du comportement thermique de matériaux a tres hautes
températures.
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LE LNE INCONTOURNABLE AU SEIN DE LEMN
« ADVANCED MANUFACTURING »

européens de métrologie (EMN - European Metrology

Network] afin de mettre en place des stratégies
coordonnées entre les différents laboratoires nationaux de
meétrologie européens. Et ce afin de renforcer la pertinence de
leursactions et leurimpactvis-a-vis des différents utilisateurs
de la métrologie sur les aspects de recherche, d'infrastruc-
ture, de transfert de connaissance et de services. 2021 a ainsi
vu l'approbation de 'EMN «Advanced Manufacturing» focalisé
surles problématiques liées a la complexité croissante a la fois
des matériaux, en entrée et en sortie des chaines de fabrica-
tion des produits, et des procédés de fabrication eux-mémes.
Précisément, cet EMN est structuré autour de trois axes
d'études : Matériaux avancés, Systemes de production intelli-
gents et Produits et composants. Impliqué directemaent dans
les deux derniers a travers ses travaux sur, d'une part, la fabri-
cation additive, d'autre part, la métrologie dimensionnelle, le
LNE esten outre responsable de l'axe «Matériaux avancés», qui
englobe différentes typologies de nouveaux matériaux et fait la

Depuis 2019, EURAMET a créé une série de réseaux

part belle aux nanomatériaux de nouvelle génération. Comme
l'indique Georges Favre, responsable des développements en
nanométrologie au LNE et vice-président de 'EMN, «sur une
thématique ou un des enjeux forts sera de faire le lien entre la
meétrologie, ['harmonisation des méthodes de caractérisation
et de test, et les aspects réglementaires, le LNE tire sa [égiti-
mité de sa double nature de laboratoire national de métrologie
et de laboratoire d'essais.»

& Porteur du projet de Centre d’innovation
NanoMesureFrance, pour la structuration d’une filiere
industrielle sur les nanomatériaux au niveau national,
et impliqué dans la création du Hub NanoFabNet, une

structure internationale autour de la nano-fabrication

durable, le LNE est par ailleurs incontournable sur la
métrologie et la caractérisation des nanomatériaux,
au cceur des problématiques de ce nouveau EMN.

NANOMETROLOGIA : LA NANOMETROLOGIE

EN MODE AUTOMATIQUE

our déterminer la taille de nano-objets, les métrologues
Pse fondent sur 'analyse d'images obtenues par micros-

copie électronique a balayage (MEB). Désormais, les
spécialistes du LNE sont en mesure de réaliser cette opération
de maniere automatisée grace a NanoMetrologlA, une plate-
forme web déployée l'année passée au laboratoire.
Cette infrastructure est le fruit de développements menés par les
spécialistes du département Science des données et incertitudes
quiont développé des algorithmes a base de réseaux de neurones
et de modeles d'apprentissage profond capables d'une part
d'identifier de facon automatique l'ensemble des particules
présentes suruneimage, que celles-ci soient isolées ou agrégées,
et d'autre part de reconstruire le contour de chacune a partir
d'une information souvent tronquée. Comme lexplique Loic

UTILISATION D'ALGORITHMES DE DEEP-LEARNING POUR

LA RECONSTRUCTION D'IMAGES DE NANO-PARTICULES.

Coquelin, chercheur en mathématiques au LNE, «a partir de (3,
la plateforme fournit de facon transparente pour [utilisateur une
série d'informations statistiques sur la taille et le niveau d'agré-
gation de ces particules.»

Dans un premier temps, les spécialistes ont développé leurs
outils pour lidentification de nanoparticules de dioxyde de titane,
trés utilisées dans de nombreuses applications. La prochaine
étape consistera a adapter ces outils de mesure par analyse
d'images a une grande diversité d'échantillons et de particules.
Par ailleurs, sur le plan théorique, des travaux sont déja entre-
pris afin de quantifier Uincertitude associée a ces mesures. En
attendant, avec NanoMetrologlA, une plateforme unique au
monde, le LNE est plus que jamais en position de précurseur en
meétrologie des nanoparticules, actuellement en plein essor.

«LA PLATEFORME FOURNIT

DE FACON TRANSPARENTE
POUR LUTILISATEUR UNE
SERIE D'INFORMATIONS
STATISTIQUES SUR LA TAILLE
ET LE NIVEAU D'AGREGATION
DE CES PARTICULES. »

LOIC COQUELIN, INGENIEUR DE RECHERCHE, LNE
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CARACTERI$ATION D’ANTENNES RF :
ELLE EST DESORMAIS DEUX FOIS PLUS RAPIDE

mables et/ou multifaisceaux... L est de plus en plus diffi-

cile et chronophage de caractériser la structure rayon-
nante des antennes de télécommunication. Dans le cadre d'un
projet de recherche partenariale qui a conduit, en 2021, a la
soutenance d'une thése de doctorat co-encadrée par le LNE,
le CNES' et U'IETR?, une nouvelle méthode a été proposée
permettant d'optimiser le temps nécessaire a l'évaluation des
parametres d'une antenne radiofréquence (RF) et plus particu-
lierement de son diagramme de rayonnement.
La méthode développée est fondée sur l'application des
techniques de traitement de données parcimonieuses a la
méthode de transformation champ proche - champ lointain.
Elle consiste a réaliser des mesures du champ électrique de
l'antenne a proximité de celle-ci et, a partir de ces mesures, de
reconstruire le diagramme de rayonnement de l'antenne a une
distance éloignée du point d"émission, la ou les contraintes de
mesure sont plus fortes.
Lobjectif était de réduire le temps de mesure en diminuant forte-
ment le nombre de points mesurés. Ainsi, les métrologues et
leurs partenaires de recherche ont proposé un nouvel algorithme

Bandes passantes ultra larges, antennes reprogram-

numérique fondé sur la technique d'optimisation dite du «Basic
pursuit denoising». Comme l'explique Jean-Marie Lerat, respon-
sable des références électromagnétiques a haute fréquence au
LNE, «sur la base d’hypotheses vérifiées a posteriori sur les liens
entre différents parametres du probleme, cet algorithme permet
de caractériser un champ d’antenne a partir d'un nombre réduit
de points de mesure.»

Grace a cette nouvelle méthode, les métrologues ont démon-
tré un gain typique d'un facteur 2 sur le temps nécessaire
pour déterminer la structure de champ de rayonnement d'une
antenne, comparé a un échantillonnage respectant le critére de
Nyquist comme réalisé actuellement. Cette étude a ouvert une
piste de recherche importante sur le traitement des données
de caractérisation d’antennes et pourra, a terme, étre appli-
quée au LNE pour les étalonnages de gain et de diagramme
d'antennes sur la base de mesures échantillonnées de facon
parcimonieuse.

"CNES : Centre national d"études spatiales & Toulouse.

ZIETR : Institut d'électronique et des technologies du numérique
de U'Université Rennes 1

LEIA 2 : UNE PLATEFORME POUR EVALUER

LES ROBOTS INTELLIGENTS

ans le cadre du plan France Relance, le LNE a obtenu
D en 2021 un financement de |'Etat pour la création de

la premiere plateforme générique pour l'évaluation de
Uintelligence artificielle.
Concrétement, ce laboratoire d'évaluation de lintelligence
artificielle, le LEIA 2, dont le déploiement débutera dans le
courantde l'année 2022, prendra la forme d’une salle de 9 m de
coté et de 7 m de hauteur, a lintérieur de laquelle un écran
cylindrique permettra de reconstituer des environnements
artificiels pour évaluer les performances de différents types de
robots intelligents. Le dispositif sera en outre complété par des
mécanismes de sollicitation physique tels des bancs a moyeux
ou des convoyeurs. Comme le précise Anne Kalouguine, chef

PLATEFORME LEIA 2.
]

de projet pour la mise en place de ce futur laboratoire au LNE,
«le LEIA 2 permettra de réaliser des tests intermédiaires entre
de pures simulations et des essais physiques réels. Il s'insérera
dans une offre globale incluant a terme deux autres plate-
formes : LEIA T pour la simulation et LEIA 3 pour les essais en
situation réelle». Précisément, le LEIA 2 sera particulierement
adapté aux robots de taille moyenne ainsi qu'aux systemes de
reconnaissance visuelle, telles des caméras intelligentes.

A ce stade, plusieurs lettres d’engagement ont été prises
aupres de fabricants ou d'intégrateurs de systéemes robotiques.
Ces plateformes pourront également étre utilisées pour des
projets de recherche visant a étayer la normalisation des tests
de performance des IA.

«LE LEIA2 PERMETTRA
DE REALJSER DES TESTS
INTERMEDIAIRES ENTRE
DE PURES SIMULATIONS
ET DES ESSAIS PHYSIQUES
REELS»

ANNE KALOUGUINE, CHEF DE PROJET
POUR LA MISE EN PLACE DU LEIA2
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LE LNE POURSUIT SON DI::V,ELOPPEMENT
D’'UNE NANOMETROLOGIE ELECTRIQUE

nécessite de pouvoir mesurer leurs propriétés électriques

a léchelle du nanométre. Or linfrastructure métrolo-
gique pour ce faire reste a mettre au point. C'est l'objectif du
projet MetroSMM actuellement mené au LNE pour la mesure
d'impédance a haute fréquence, notamment pour la mesure
de capacité, a laide d'un microscope a sonde locale électrique
micro-onde (SMM).
L'un des enjeux concerne la caractérisation fine des structures
de référence qui servent pour le calibrage des SMM en termes
de capacité, de méme que ['étude de linfluence de l'environ-
nement électromagnétique sur les mesures. Ce a quoi se sont
employés les métrologues du LNE a partir de kits de calibrage
composés de microcondensateurs développés par un industriel
partenaire du projet.
Les chercheurs en métrologie électrique ont également mis au
point une méthode dite de substitution qui permet de caracté-
riser un échantillon inconnu par comparaison a des mesures

| a caractérisation de microcomposants électroniques

MACHINE DE MESURE PRIMAIRE DE CYLINDRICITE.
I

réalisées sur la structure de référence dans un environnement
de mesure comparable.

«Nous sommes ainsi parvenus & une incertitude de 3 % sur la
mesure de capacité lorsque [‘échantillon a caractériser était
une structure de référence, et moins de 10 % sur la mesure de
la constante diélectrique de matériaux ferroélectriques utilisés
notamment en nanoélectronique», indique Francois Piquemal,
responsable de cette activité de nanométrologie au LNE.

& En paralléle, d'autres travaux complémentaires
sont entrepris dans le cadre des projets européens
ELENA, coordonné par le LNE, et NanoWires.

Ce dernier concerne notamment la mesure de
lefficacité de nanofils photovoltaiques utilisés dans
le domaine de la récupération d'énergie.

LA CYLINDRICITE A DESORMAIS SON ETALON PRIMAIRE

caractériser la cylindricité d'une piece avec le meilleur

niveau d'incertitude. Or les machines utilisées en routine
pour ce faire sont peu précises, et il n'existait de plus aucune
chaine métrologique permettant de tracer ces mesures au
Systéme international d’unités (SI). Pour y remédier, le LNE a
démarré en 2008 le développement d'une machine de mesure
primaire de cylindricité. Un travail au long cours achevé lannée
passée.
Les machines conventionnelles permettent de comparer la forme
de la piece a une qualité de mouvement, ce qui dégrade lincerti-
tude de mesure. Pour y remédier, les mécaniciens métrologues
du LNE ontadopté le principe dit de structure métrologique disso-
ciée [DMT) pour la conception de leur instrument de référence.

D e nombreuses applications industrielles nécessitent de

Ainsi, celui-ci présente une dissociation mécanique entre la partie
comprenant les éléments d'intérét métrologique d'une part, et les
éléments de la structure porteuse d'autre part. «De cette facon,
la comparaison réalisée entre la piéce a caractériser et un cylindre
de référence ne porte que sur les défauts intrinséques des deux
piéces», explique Hichem Nouira, chercheur au LNE.

Par ailleurs, les métrologues ont proposé une nouvelle méthode
mathématique de séparation des défauts, et ont procédé a un
raccordement au Sl de la mesure en étalonnant les capteurs de
mesure, in situ par interférométrie laser. La nouvelle installation
a ainsi permis des mesures avec un écart type de 30 nm sur un
cylindre étalon. D'autres tests d'évaluation se poursuivent avant
une mise en ceuvre de linstallation pour une nouvelle offre de
mesure au LNE, prévue cette année.
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LA PAROLE A... STEPHANE AMIEL,

INGENIEUR DE RECHERCHE A SAFRAN TECH, CENTRE DE RECHERCHE ET TECHNOLOGIE DU GROUPE SAFRAN.

DANS LE CADRE DU PROJET DE RECHERCHE PARTENARIALE CANALSAFE, FINALISE EN 2021, .
LELNEET LINSTITUT DE SOUDURE (IS) SE SONT ASSOCIES POUR REPONDRE AUX BESOINS EN MATIERE
DE CONTROLE NON DESTRUCTIF DES SOCIETES ARIANEGROUP, SAFRAN ET THALES. PRECISEMENT,
IL S’AGISSAIT POUR CES INDUSTRIELS DE DEVELOPPER DES SOLUTIONS INNOVANTES PERMETTANT

D’INSPECTER LES CANAUX AU SEIN DE PIECES PRODUITES PAR FABRICATION ADDITIVE. EN
COMPLEMENT DE LATECHNIQUE CONVENTIONNELLE PAR TOMOGRAPHIE, LES METROLOGUES ONT
PROPOSE UNE METHODE DE SPECTROSCOPIE PAR RESONNANCE ULTRASONORE (RUS), PLUS FACILE
AMETTRE EN (EUVRE.

Comment est née cette collaboration entre notamment Sa-
franetle LNE?

Stéphane Amiel : Pour de nombreuses applications, les socié-
tés du groupe Safran élaborent par fabrication additive des
pieces avec des canaux internes, typiquement pour des blocs
hydrauliques. Classiquement, le controle qualité de ces pieces,
qui peuvent présenter des défauts de fusion ou des rugosités de
surface a l'origine d'une dégradation de leurs propriétés hydro-
dynamiques, s'effectue par tomographie X. Si cette technique
permet d'imager précisément des défauts internes, elle est
néanmoins colteuse et longue a mettre en ceuvre. Nous étions
donc a la recherche de solutions alternatives. De son coté, le
LNE développe d'importants travaux de métrologie associés a
la fabrication additive, en méme temps qu’il cherche a répondre
a des problemes concrets rencontrés par les industriels. C'est
dans ce contexte qu'est né le projet CanalSafe.

« NOUS ETIONS A LA
RECHERCHE DE SOLUTIONS
ALTERNATIVES. »

Comment le projet s’est-il concrétement déroulé ?
S.A.:Dansun premiertemps, avec l'ensemble des partenaires,
nous avons défini un ensemble de piéces représentatives. En-
suite, le LNE et Ulnstitut de Soudure, se sont appuyés sur leur
expérience et une recherche documentaire spécifique afin
d'identifier les différentes techniques de contréle non destruc-
tif envisageables, en sus de la tomographie qui demeure la mé-
thode de référence. A la suite, le LNE et L'IS ont réalisé des
essais, éventuellement en sous-traitance lorsque nécessaire,
ce qui a permis de retenir une méthode de contréle par endos-
copie, mise en ceuvre a l'lS, et la spectroscopie par résonnance
ultrasonore, utilisée au LNE. Cette technique consiste a faire vi-
brer une piece en la soumettant a un choc mécanique (impul-
sion) et a enregistrer sa réponse acoustique, celle-ci étant
modifiée par les défauts de la piece par rapport a la réponse
d’une piece de référence. Cette méthode ne fournit évidemment
pas autant d“informations que les méthodes par imagerie. En
revanche, elle peut étre mise en ceuvre facilement et a moindre
co(t. Ainsi elle nous semble intéressante pour que nous puis-
sions l'utiliser pour le contréle qualité en routine, méme si
d'autres études sont nécessaires.

Quel bilan tirez-vous du projet CanalSafe ?

S.A.: Le LNE, a travers ses compétences techniques et son
large réseau de partenaires, propose une vision globale d'une
problématique. ILnous a ainsi permis de nous initier a des tech-
niques innovantes dont nous n‘avions jusqu‘alors pas la mai-
trise. C'est pour nous trés satisfaisant. A la suite de CanalSafe
nous avons pris la décision de poursuivre notre collaboration,
en particulier au sein de la plateforme Additive Factory Hub qui
regroupe des acteurs académiques et des industriels autour de
la fabrication additive.




AFINDE LUTTER CONTRE LES DEREGLEMENTS EN COURS, LE LNE ET LE RNMF CONTRIBUENT AU
DEVELOPPEMENT DE MOYENS DE SURVEILLANCE DE LENVIRONNEMENT TOUT COMME DES SOLUTIONS
DE REDUCTION DE L'IMPACT DES ACTIVITES HUMAINES.

ECOLOGIGUE
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MESURE DE L'ACIDITE :
LES SOLUTIONS DU LNE
POUR LES MILIEUX COMPLEXES

COURANTE, LA MESURE DU pH N'EN EST PAS MOINS COMPLEXE. POUR LES BESOINS DE LINDUSTRIE

COMME DU SUIVI DE LEFFET DU RECHAUFFEMENT DES OCEI;\NS SURLEUR ACIDITE, LE LNE DEVELOPPE
DES INFRASTRUCTURES DE METROLOGIE CHIMIQUE ADAPTEES A TOUTES LES SOLUTIONS.

mesurés dans les laboratoires d'analyse, et aussi l'un des plus

importants. Dans le domaine des sciences de 'environnement
par exemple, lacidité des océans est un des indicateurs utilisés pour
suivre les conséquences du réchauffement climatique. Pour autant,
la mesure du pH nécessite de relever de nombreux défis. De fait, étant
spécifiques a chaque solvant, les valeurs de pH mesurées dans diffé-
rents milieux (solvants organiques ou mélange de solvants) sont en
pratique impossible a comparer. En outre, dans le cas des solutions
aqueuses a forte teneur en sel, il n'existe pas de matériaux de réfé-
rence certifiés en pH permettant d'assurer la justesse et la tracabilité
des mesures aux unités du Systeme international. Dans ce contexte,
le LNE conduit depuis une dizaine d'années une activité nourrie sur
cette problématique, ce dont témoignent les avancées réalisées l'an-
née passée.

|_ e pH, qui mesure l'acidité, est l'un des parametres les plus

UNE MESURE DE L'ACIDITE UNIVERSELLE
ET ABSOLUE

Ainsi, 2021 a notamment vu aboutir le projet européen
UnipHied, coordonné parle LNE etimpliquant huit laboratoires
nationaux de métrologie, trois équipes de recherche universi-
taires etune industrielle. Objectif : doter le nouveau concept de
pH universel, appelé aussi pH absolu ou pHabs, d'une infras-
tructure métrologique. Introduit en 2010, le pHabs repose
sur une mesure de l'acidité, non pas en référence a l'activité
des protons dans un solvant donné, mais par rapport a celle
de protons en phase gazeuse a une température de 298,15 K
et une pression de 1 bar, ces conditions définissant alors la
référence universelle.

«Pour y parvenir, nous avons mis en ceuvre une méthode
différentielle qui implique 'utilisation d'un liquide ionique
pour pouvoir éliminer presque entierement les potentiels de
jonction liquide qui constituent la principale source d'incerti-
tude des mesures de pH», explique Daniela Stoica, coordina-
trice du projet au LNE. Cette méthode a été utilisée dans les
différents laboratoires partenaires et validée avec différents
solvants (eau, éthanol et mélange d'eau et d'éthanol) repré-
sentatifs pour plusieurs applications. La chimiste poursuit :
«précisément, nous avons développé une méthode de
référence ainsi qu'une méthode alternative, plus simple, dans
la perspective de faciliter l'adoption de ce nouveau concept de
pH comme mesure de routine dans les laboratoires et ce, pour
une grande variété des solvants.»

@¥ Trois questions a...

DANIELA STOICA,
INGENIEUR R&D ELECTROCHIMIE

Comment s’est construite U'expertise du LNE sur la
métrologie du pH ?

D.S. : Depuis une dizaine d'années, 'électrochimie, et la
pH-métrie en particulier, est un axe fort de notre département.
Nous jouons notre role de garant des références primaires en
la matiere. Ainsi, le LNE maintient ses aptitudes d'étalonnage
et de mesure en contribuant activement aux travaux du BIPM.
Atravers les mesures primaires réalisées, dont la cellule de
Harned, étalon national pour la mesure de l'acidité, est
"élément clé, nous démontrons l"équivalence internationale
de nos résultats de mesure de pH. D'autre part, nous
développons nos compétences et participons a des projets
pour répondre aux besoins concrets des communautés
utilisant la mesure du pH.

Pouvez-vous nous en donner quelques exemples ?

D.S.: On peut citer les projets européens BIOFUELS et
OCEAN, qui portaient sur le développement de références
métrologiques pour les milieux complexes. Le premier portait
sur les biocarburants, axé sur les besoins des industriels, le
second sur l'acidité des océans, dans le contexte du suivi des
changements liés a l'environnement. Au niveau national, nous
avons aussi participé au projet ANR SApHIRE portant surla
validation d’un capteur innovant de pH.

Comment se situe LNE au niveau européen sur les mesures
depH?

D.S.:Ilestincontournable ! Ainsile LNE pilote la thématique
«Observation de l'océan» au sein du Réseau Européen de
Métrologie (EMN) mis en place par EURAMET pour appliquer
la métrologie au domaine de l'observation du climat et des
océans. La participation a ce réseau s'inscrit dans la
thématique de recherche «surveillance du climat» qui a été
identifiée comme axe stratégique pour le LNE.




LA ,METROLOGIE AU SERVICE DES
OCEANOGRAPHES

En paralléle, les chercheurs du LNE apportent leur expertise et
savoir-faire pour assurer la qualité des résultats de mesure du
pH dit total, ou pH;. Ce parametre est déterminé a partir de la
concentration totale en protons (libres ou associés a d'autres
ions) et est utilisé par les océanographes pour suivre 'évolution
de l'acidité des océans. Déterminé par spectrophotométrie, et
non par des mesures potentiométriques comme l'est le pH
usuel, lamesure du pH; est en effet considérée par les océano-
graphes comme assortie de plus faibles incertitudes.

En 2021, pour le compte du Service d'Observation en Milieu
Littoral (SOMLIT), le LNE a produit des solutions tampons [TRIS-
TRIS.HCL) de référence préparées dans une eau de mer artifi-
cielle et caractérisées en fonction de la température avec le
banc primaire du laboratoire. Elles ont été utilisées dans le
cadre d'une comparaison entre 14 laboratoires du réseau
SOMLIT. Cette collaboration s’inscrivait dans un programme
généraldu LNE pour répondre aux besoins des océanographes
de disposer de données comparables dans le temps et dans
l'espace (différents lieux géographiques), et de plus, indépen-
dantes de la technologique de mesure. C'est également le sens
d'une thése de doctorat, démarrée en 2021 en co-tutelle avec le
laboratoire de Chimie des Environnements Marins de UInstitut
Méditerranéen d'Océanologie a Marseille. Comme le précise la
métrologue, «il sagirad’une partde transférervers les océano-
graphes, les concepts métrologiques nécessaires pour leur
permettre de suivre 'évolution de l'acidité des océans que ce
soit par le pHy ou l'alcalinité totale mais aussi, d'autre part, de
nous enrichir de leurs pratiques expérimentales.»

HARMONISER LES PROCEDURES
DE MESURE DE pH,

Enfin, 2021 avule commencementdu projet européen SapHTies,
coordonné par le LNE. Objectif : améliorer la norme I1SO sur la
mesure spectrophotométrique du pH; des eaux marines en'y
introduisant les référentiels métrologiques qui lui font défaut
actuellement. Dans un premiertemps, ils'agira de recueillir des
informations auprés de la communauté des océanographes sur
leurs pratiques a partir d'un questionnaire élaboré en parte-
nariat avec 'IFREMER. Ces informations seront ensuite utili-
sées pour identifier les pistes d’harmonisation des pratiques
de mesure et y répondre concrétement. Parmi les différents
points qui seront abordés dans le cadre du projet, il y a notam-
ment l'extension de l'applicabilité de la méthode spectropho-
tométrique aux conditions environnementales représentatives
des eaux de transition et des eaux marines (salinités et tempé-
ratures] et la proposition d'outils essentiels a la validation de la
méthode spectrophotométrique tels que les solutions tampons
de référence.

CHIFFRE CLE

7 articles scientifiques co-écrits par le LNE ont été

publiés en 2021 sur l'ensemble des sujets concernant
les mesures d'acidité dans les milieux complexes.
Signe qu’'en matiere de mesure de l'acidité, le LNE
est sur tous les fronts.
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CELLULE DE HARNED, L'ETALON NATIONAL POUR LA MESURE DE pH.

« OBJECTIF : AMELIORER

LA NORME ISO SUR LA MESURE
SPECTROPHOTOMETRIQUE

DU pH, DES EAUX MARINES
ENY INTRODUISANT

LES REFERENTIELS
METROLOGIQUES QUI

LUl FONT DEFAUT. »
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ETALONNAGE EN PRESSION DYNAMIQUE :
LES HAUTES FREQUENCES EN LIGNE DE MIRE

utomobile, aéronautique, énergie... de plus en plus
Ad'industries ont besoin de réaliser des étalonnages

dynamiques de leurs capteurs de pression et de tempé-
rature. Dans le cadre du projet européen DynPT, finalisé en
2021, le laboratoire de métrologie dynamique LNE-ENSAM a
ainsicontribué a mettre en place de nouveaux services d'étalon-
nage dans les gammes de pression et les régimes dynamiques
d'intérét pour les industriels.
Afin d’étalonner des capteurs de référence, les métrologues
francais ont ainsi mis en ceuvre deux méthodes. La premiere,
dite de ["étalon collectif, consiste a réaliser un étalonnage de
proche en proche, en explorant des fréquences de plus en plus
élevéesa l'aide de différents dispositifs, en particulier des tubes
a chocs. «Pour des pressions autour de 5 bar, nous sommes
parvenus a étendre jusqu’a 30 kHz la gamme de fréquences
considérée contre 10 kHz auparavant, et ce avec une incerti-
tude élargie de l'ordre de 6 %», détaille Christophe Sarraf, au
LNE-ENSAM.
La seconde méthode, dite chronométrique, est fondée sur des
mesures réalisées en régime statique a partir desquelles,
grace a un modele tiré des relations de Rankine-Hugoniot,
il est possible de dériver les grandeurs dynamiques corres-
pondantes. Encore sujette a de plus grandes incertitudes, elle
a néanmoins permis de réaliser des étalonnages jusqu’a 50 bar,
et devrait, a terme, permettre d'atteindre 100 kHz jusqu’a la
pression de 100 bar.
Enplusdecesdeuxméthodesprimaires, le laboratoire de métro-
logie francais a également développé deux autres méthodes
originales permettant détalonner des capteurs de trans-
fert. De quoi mettre définitivement l'étalonnage en pression

TUBE A CHOC CHRONOMETRIQUE DE REFERENCE.
I

dynamique a disposition des utilisateurs finaux de ces mesures.
De plus, 'amélioration des performances des moteurs grace
a la maitrise des mesures de pression dynamique ne pourra
qu'avoir un impact significatif sur l'environnement.

UNE METHODOL,OGIE STATISTIQUE AU SERVICE
DE LA FIABILITE DES MESURES RADIOLOGIQUES

se fondent sur lanalyse de clichés obtenus par micros-

copie électronique a balayage (MEB). Désormais, les
spécialistes du LNE sont en mesure de réaliser cette opération
de maniere automatisée grace a NanoMetrologlA, une plate-
forme web déployée l'année passée au laboratoire.
Cette infrastructure est le fruit des développements menés par
les spécialistes du département Science des données et incer-
titudes qui ont développé des algorithmes a base de réseaux de
neurones et d'apprentissage profond capables d'une part
d'identifier de facon automatique lensemble des particules sur
un cliché, que celles-ci soient isolées ou agrégées, et d'autre
part de reconstruire le contour de chacune a partir d'une infor-
mation souvent tronquée. Dans un premier temps, les spécia-
listes ont développé leurs outils pour lidentification de nanopar-
ticules de dioxyde de titane, présentes dans de nombreuses
applications. La prochaine étape consistera a les adapter a une
grande diversité d'échantillons et de particules.
Parailleurs, surle plan théorique, des travaux sont en cours afin

P our déterminer la taille de nano-objets, les métrologues

de quantifier lincertitude associée a ces mesures.

En attendant, avec NanoMetrologlA, une plateforme unique au
monde, le LNE est plus que jamais en position de précurseur
sur la métrologie des nanoparticules actuellement en plein
essor.

«C'EST TOUT SIMPLEMENT LA
PREMIERE FOIS QU'UNE TELLE
METHODOLOGIE EST MISE EN
(EUVRE DANS LE MONDE DANS
LE DOMAINE DES MESURES DE
RADIOACTIVITE.»

SEVERINE DEMEYER, INGENIEUR DE RECHERCHE, LNE
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QUALITE DE LEAU : DE LAMESURE EN CONTINU
A LA PRECISION METROLOGIQUE

issue de stations de traitement) passe par la mesure de

nombreux parametres physico-chimiques, dont la quantité
de micropolluants. Traditionnellement, ces parametres sont
évalués ponctuellement par des méthodes nécessitant le trans-
port des échantillons pour une analyse en laboratoire. A linverse,
de nombreux capteurs, sondes in situ, analyseurs en ligne ou
appareils portables permettent désormais une mesure en continu
de nombreux parametres (température, pH, teneur en oxygéne
dissous, conductivité, turbidité, concentration en chlore, nitrate,
chlorophylle ou en métaux...). Mais faute d'infrastructure métro-
logique spécialisée, le déploiement de ces instruments de mesure
est lent. Pour laccélérer, le LNE a développé un banc spécifique
pour évaluer et étalonner lensemble de ces capteurs innovants.
Précisément, ce développement au sein du Réseau national de la
meétrologie francaise fait suite a la mise en place en 2018 d'une

| ‘évaluation de la qualité de leau (du robinet, de riviere ou

SONDE MULTIPARAMETRES PERMETTANT D'EVALUER LES PIGMENTS
DE CHLOROPHYLLE, LES CIANOBACTERIES ET LA TURBIDITE.

norme sur ['évaluation des performances de ces dispositifs de
mesure en continu pour répondre aux besoins croissants des
utilisateurs (Agence de l'eau, industriels...).

Ainsi, comme lexplique Nathalie Guigues, responsable du projet,
«notre banc permet de balayer tout le champ des applications et
s'adapte a tous les types de capteurs. Leurs performances sont
évaluées par comparaison de mesures effectuées avec ces
capteurs sur un fluide en recirculation avec des mesures effec-
tuées sur des échantillons de ce fluide par des méthodes
primaires ou de référence adaptées a chaque parametre physico-
chimique étudié.»

Partant d'une situation ou aucune donnée métrologique n’était
disponible, les chimistes du LNE offrent désormais la possibilité
de mesurer en continu la qualité de 'eau avec des incertitudes
généralement inférieures a 15 %. Plusieurs fabricants, de méme
que Veolia, en bénéficient déja.

«NOTRE BANC PERMET DE
BALAYER TOUT LE CHAMP
DES APPLICATIONS ET
S'/ADAPTE ATOUS LES TYPES
DE CAPTEURS.»

NATHALIE GUIGUES,
RESPONSABLE DU PROJET, LNE
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FI?TE’DE LA SCIENCE 2021 :
LA METROLOGIE AU CCEUR
DE LACTION SUR LES
QUESTIONS
ENVIRONNEMENTALES

['occasion de l'édition 2021 de la Féte de la science, le LNE
A a proposé, a travers un événement 100 % numérique, d'en

savoir plus surle réle qu'occupe la mesure et la métrologie
dans les problématiques environnementales. Qu'il s'agisse de
qualité de l'air, de la qualité de l'eau ou de l'acidification des
océans, découvrez, grace a une série de vidéos et de visites
virtuelles des laboratoires du LNE, quelques-unes des
thématiques phares du LNE.
Afin de mieux appréhender les effets de l'activité humaine sur
l'environnement, pollution ou disparition d’especes végétales ou
animales, il est nécessaire de disposer d'instruments de mesure
«tout-terrain» mais délivrant des résultats fiables et
comparables entre tous les lieux et tous les instants de mesure
pour garantir une bonne exploitation des données sur parfois de
longues périodes. Cela nécessite des compétences, des outils
et une démarche métrologique des plus robustes. C'est
notamment ce sur quoi travaillent les chercheurs et ingénieurs
du LNE.
Graceaunevisitevirtuelle, le LNE propose a chacun de découvrir
quelques aspects du monde de la métrologie, sélectionnés dans
le secteur de Uenvironnement, a travers une série de vidéos
pédagogiques ainsi que des visites exclusives de ses laboratoires.

RDV sur www.lne.fr/comprendre/visites-virtuelles-laboratoires

SCANNEZ LE

QR CODE POUR
ACCEDER A LA VISITE
VIRTUELLE



https://www.lne.fr/comprendre/visites-virtuelles-laboratoires

DES CITOYENS

EVALUER LES RISQUES A$SOCIES A UNE NOUVELLE SUBSTANCE, ASSURER LA SECURITE SANITAIRE
DE LALIMENTATION OU DEVELOPPER DE NOUVEAUX TRAITEMENTS MEDICAUX, LE LNE ET LE RNMF
SONT PRESENTS SUR TOUS LES FRONTS DE LA SECURITE DES CITOYENS.
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RENOUVELLEMENT DE LUMT ACTIA
SAFEMAT : RECYCLAGE ET
REUTILISATION DES MATERIAUX

AU CONTACT ALIMENTAIRE

CRI'EI'E,E EN 2017, LUNITE MIXTE TECHNOLOGIQUE ACTIA SAFEMAT VIENT D’ETRE RECONDUITE POUR 5
ANNEES. ELLE PERMET AU LNE ET A LUMR SAYFOOD DE REPONDRE AUX PROBLEMATIQUES

INDUSTRIELLES LIEES A LA SECURITE SANITAIRE DES MATERIAUX ET EMBALLAGES AU CONTACT

ALIMENTAIRE.

que ce soit pour répondre a des enjeux de conservation

ou environnementaux, lindustrie de lemballage alimen-
taire est assurément technique. Ce faisant, elle est confrontée
aux problémes d'évaluation de l'aptitude au contact avec les ali-
ments de ces matériaux en terme de sécurité sanitaire des ali-
ments. Pour répondre a ces besoins, le LNE et l'unité mixte de
recherche SayFood (entre AgroParisTech et INRAe) ont fédéré
leurs forces en créant en 2017 lunité mixte technologique ACTIA
SafeMat. Dans un contexte réglementaire en évolution quiverra
a terme la disparition des emballages en plastique a usage
unique a lhorizon 2040 et le développement de logiques de recy-
clage, de réutilisation et de réemploi, lUMT ACTIA SafeMat vient
d’étre reconduite pour une durée de 5 ans et multiplie ses pro-
Jets de recherche.
Comme l'explique Jean-Mario Julien, au LNE, «en créant cette
UMT, nous souhaitions consolider les liens unissant déja les
deux entités en mettant nos forces en commun, en particulier
les compétences en modélisation de lUMR SayFood d'un cété,
et le savoir-faire analytique du LNE de lautre. Ce faisant nous
avons atteint une masse critique nous permettant de nous posi-
tionner sur des projets d'envergure.»
Concrétement, SafeMat s'est fait une spécialité de 'étude des
mécanismes physicochimiques qui contrélent la contamination,
du développement de méthodologies physico-chimiques per-
mettant de valider des approches prédictives sur des applica-
tions réelles, et de la dissémination d’outils et de données en
direction des filieres et des autorités compétentes.
Dés son lancement, lTUMT ACTIA SafeMat a ainsi par exemple
été impliquée dans le programme européen MyPack dans le
cadre duquel elle a proposé des solutions analytiques pour
caractériser les matériaux et a accompagné les partenaires du
consortium sur ['évaluation de laptitude de matériaux au contact
des denrées alimentaires. Les matériaux étudiés étaient issus
de ressources renouvelables et produits par des industriels par-
tenaires suivant sept technologies innovantes et durables . «Il
s'agissait d'aider les industriels a moduler les propriétés fonc-
tionnelles de leurs matériaux développés et a se mettre en
conformité avec les exigences réglementaires applicables aux
matériaux au contact des aliments», précise Jean-Mario Julien,
au LNE.

M atériaux biosourcés, multicouches ou nanostructurés...

[
¥ Trois questions a...

JEAN-MARIO JULIEN, INGENIEUR R&D AU DEPARTEMENT
PROPRIETES THERMOPHYSIQUES DES MATERIAUX

Comment voyez-vous le passage de SafeMat a SafeMat 2 ?
J.-M.J : C'est une continuité, comme la création de SafeMat,
ilya 6 ans, était un prolongement naturel de contacts déja
noués entre le LNE et les équipes de ['INRAe et
d’AgroParistech de Massy. Cela dit, grace a SafeMat, nous
avons appris a réellement travailler ensemble et constituons
désormais un laboratoire, certes sans mur, mais soudé.
C'est désormais trés naturel pour nous de proposer une
réponse commune sur un projet.

De quelle maniére la création de SafeMat a-t-elle agi sur
votre image telle que percue par vos partenaires industriels
et institutionnels ?

J.-M.J : En fédérant lensemble des compétences du LNE

et de 'UMR SayFood, nous avons acquis la possibilité de nous
positionner sur lensemble des problématiques ayant trait aux
matériaux au contact. Ainsi, lUMT est maintenant reconnue
par lindustrie, la Commission européenne et la FDA pour ses
compétences sur les outils de prédiction de la migration et

de la gestion des risques en la matiére.

Quelle est la philosophie de SafeMat pour les cinq
prochaines années ?

J.-M.J : Lors du renouvellement de notre agrément par
UACTIA, nos objectifs ont été définis dans le contexte
réglementaire européen relatif a la réduction de lincidence
de certains produits en plastique dans l'environnement, ainsi
que le contexte francais sur la lutte contre le gaspillage et le
développement de l'économie circulaire. C'est dans ce cadre
que s'inséreront les projets auxquels nous participerons.
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Depuis 2020, l'UMT coordonne un projet de recherche partena-
riale «<ABA Modeling» impliquant CITEO et deux autres centres
techniques (IPC et CTCPA] qui vise a évaluer le risque de conta-
mination des aliments par des barquettes tricouches de type
ABA dont la couche B est un polyéthylene téréphtalate recyclé
(rPET).

La méme année, [Unité a également finalisé le projet Cosmeto-
Pack dans le but de mettre au point un protocole de gestion des
risques chimiques liés aux interactions entre les produits cos-
métiques et leur emballage.

Par ailleurs, lUMT a coordonné pour sa partie scientifique le
projet européen Erasmus + Fitness. Celui-ci visait a la création
d'une plateforme web de formation et d’information sur les
emballages et le conditionnement des aliments, a destination
des étudiants comme des personnels des entreprises concer-
nées. Fort du succes de cette initiative, Erasmus+ vient d’accep-
ter une seconde version de Fitness. «Dans le cadre du
renouvellement de 'UMT, nous insisterons notamment sur la
dissémination d’'informations en direction des pouvoirs publics»,
détaille Phuong-Mai Nguyen.

VERS LES PROBLEMATIQUES DE RECYCLAGE
ET DE REEMPLOI

Plus généralement LUMT ACTIA SafeMat, version 2, dans le
cadre de la stratégie nationale sur l'économie circulaire,
ambitionne de se positionner résolument sur les probléma-

CHIFFRES CLES

Depuis sa création, 'UMT SafeMat est impliquée dans

3 projets ANR, 2 projets européens, Erasmus+

et H2020. L'unité a accueilli 5 doctorants et 3 post-
doctorants. Ses travaux ont conduit a la publication de
15 articles scientifiques et diffusion de contenus en Open
Source dans le cadre du projet européen Fitness.

tiques de recyclage et de réemploi. «Nous développerons nos
travaux selon trois axes, précise Jean-Mario Julien : compatibi-
lité alimentaire des recyclats, vieillissement des matériaux
recyclés, et ingénierie du couple emballage/produit.»

Sur lensemble de ces problématiques, SafeMat est impliqué
dans trois projets ANR depuis lannée derniere. Dans le cadre
du projet PolySafe, les chercheurs évaluent les effets hiolo-
giques de matériaux de substitution au plastique. En particulier,
les chimistes du LNE ont pour tache de préparer des extraits
biocompatibles a partir d'échantillons utilisés en restauration
collective, et d'identifier les molécules présentes. Susceptibles
de migrer, leur impact sur le métabolisme humain sera ensuite
évalué par des équipes de toxicologue et biologiste. Par ailleurs,
avec le projet FoodSafeBioPack, les scientifiques de SafeMat
proposent des modeles prédictifs multi-échelles de transfert de
substances issues d’'emballages papier/carton imprimés vers
les aliments. Objectif : développer un outil d'évaluation du risque
utilisable par les Centres techniques et les autorités. Enfin, avec
le projet PackSafe, les chercheurs du LNE vont développer de
nouvelles approches, en complément de techniques analytiques
et physico-chimiques, pour étudier la toxicité potentielle de
substances contenues dans un emballage, dans le cas ou une
identification et une quantification individuelle de chacune
d’elles n'est pas possible, avec des applications utilisées pour
l'évaluation des matériaux recyclés. Une chose est sire, avec
lUMT SafeMat, le LNE et ses partenaires sont désormais incon-
tournables dans l'univers des matériaux au contact avec les
aliments.

«GRACE A SAFEMAT,
NOUS AVONS APPRIS A
REELLEMENT TRAVAILLER
ENSEMBLE. »

JEAN-MARIO JULIEN,
INGENIEUR R&D, LNE
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LA DETERMINATION EXPERIMENTALE DES SPECTRES
DES FAISCEAUX X DE BASSE ET MOYENNE ENERGIE

DU LNE-LNHB ACHEVEE

Les 96 faisceaux de rayons X primaires du LNE-LNHB, d"éner-
gie comprise entre 10 keV et 300 keV, sont répartis sur quatre
bancs distincts et sont utilisés pour des étalonnages dans les
domaines de limagerie médicale, de la radiothérapie ou de la
radioprotection. Depuis une dizaine d'années, le laboratoire a
mené différents projets afin de les caractériser finement. Le
dernier vient de s'achever.

Au début des années 2010, les métrologues ont commencé par
réaliser deux bancs adaptés aux détecteurs a semi-conduc-
teurs utilisés pour la mesure des émissions en énergie de ces
faisceaux X.

Jusqu’alors, les spectres énergétiques tres spécifiques produits
par des générateurs de rayons X n"étaient connus que par calcul
déterministe et/ou par simulation Monte Carlo. A la suite, les
chercheurs ont développé des algorithmes de correction des
spectres mesurés prenant en compte les biais associés aux
mesures dont les perturbations induites par le rayonnement sur
les détecteurs eux-mémes, et ils ont simultanément commencé
la caractérisation des faisceaux. Celle-ci s'est achevée entre
2019 et 2021, ce qui a permis aux scientifiques du LNE-LNHB
de déterminer, entre autres, les coefficients de conversion qui
permettent de relier les mesures réalisées au laboratoire et

sur site, et ainsi d'étalonner les détecteurs des utilisateurs du
secteur de la radioprotection. Limpact de ces projets est grand
pour ce secteur d'activité puisque les incertitudes de mesure ont
été divisées par 4 en moyenne affinant grandement la connais-
sance de l'énergie des faisceaux de rayons X les plus faibles
(inférieurs a 60 keV).

& En parallele, les spécialistes ont utilisé leur
méthode améliorée de caractérisation des faisceaux
de rayons X pour l'appliquer a des générateurs mis en
ceuvre pour d'autres applications, chacun des
faisceaux ayant ses spécificités. «Dans le cadre du
projet européen VERIDIC, achevé en 2020, nous avons

en particulier travaillé sur les faisceaux X utilisés en
radiologie interventionnelle pour la cardiologie»,
détaille Johann Plagnard, responsable de 'ensemble
des projets. De quoi offrir des possibilités d'étalonnage
au meilleur niveau de mesure dans l'ensemble des
domaines concernée.




T'?mpﬁ-ifur._'.

o

LNE | RAPPORT RECHERCHE 2021

LNE | RAPPORT RECHERCHE 2021

LA PAROLE A... siovanni BRAMBILLA,

DIRECTEUR RECHERCHE & DEVELOPPEMENT DE LA SOCIETE FORMULACTION.

DANS LE CADRE D’'UN CONTRAT DE RECHERCHE PARTENARIALE NANOAGGLO INITIE EN 2020

ET POURSUIVI JUSQU'A LANNEE DERNIERE, LE LNE ET LENTREPRISE FORMULACTION ONT UNI LEURS
COMPETENCES POUR TRAVAILLER A LA CARACTERISATION DIMENSIONNELLE DE NANOPARTICULES DE
DIOXYDE DE TITANE (Ti02) DISPERSEES DANS UN MILIEU BIOLOGIQUE DE REFERENCE. PRECISEMENT, IL

S’AGISSAIT D’EXPLORER LE POTENTIEL DE LA TECHNIQUE SMLS (STATIC MULTIPLE LIGHT SCATTERING)
EXPLOITEE PAR LINSTRUMENT TURBISCAN LAB® DE FORMULACTION, EN LA COMPARANT AVEC
D’AUTRES TECHNIQUES DE MESURE DISPONIBLES AU LNE, POUR LA DETERMINATION DE CERTAINS
PARAMETRES DEFINIS PAR LA NORME TR 13014 SUR LA CARACTERISATION PHYSICO-CHIMIQUE DES
NANO-OBJETS MANUFACTURES SOUMIS A DES ESSAIS TOXICOLOGIQUES.

Comment s’est nouée votre collaboration avec le LNE sur le
projet NanoAgglo ?

Giovanni Brambilla : Notre entreprise est leader au niveau
mondial pour la caractérisation de formulations opaques telles
des émulsions, des suspensions ou des mousses via une tech-
nique fondée sur la diffusion multiple de la lumiere. Mise en
oeuvre dans un instrument appelé Turbiscan, elle permet no-
tamment d'identifier de maniere précoce et quantitative des
mécanismes de déstabilisation (agrégation, sédimentation,
crémage...).

Depuis l'essor des nano-formulations, nous nous intéressons
ala caractérisation de solutions de référence composées d'une
dispersion de nanoparticules de dioxyde de titane (Ti02) dans
un milieu biologique, utilisées pour des analyses toxicologiques
dans le cadre de 'évaluation sanitaire des nanoparticules.
Ces solutions posent d’'une part la question de leur prépara-
tion : si la dispersion des nanoparticules n'y est pas correcte-
ment réalisée, les analyses toxicologiques qui s'en suivent sont
entachées d'importants biais. D'autre part, il est nécessaire de
pouvoir les caractériser de maniere fiable et sans
dénaturation.

« NOUS SOMMES RAVIS DE
CETTE COLLABORATION AVEC
LE LNE QUI SE POURSUIVRA
SANS DOUTE SOUS D'AUTRES
FORMES. »

Sur ces problématiques, nous avons des discussions avec le
LNE depuis 2015. Dans le cadre de travaux antérieurs, notam-
ment en collaboration avec 'ANSES, nous avions proposé un
protocole pour la préparation de ces solutions de référence. A
la suite, nous avons imaginé avec le LNE ce projet visant a les
caractériser du point de vue de leur stabilité et des propriétés
dimensionnelles des nanoparticules quelles contiennent.

Comment le projet s’est-il concrétement déroulé?

G.B. : Dans le cadre du projet NanoAgglo, nous avons mis au
point plusieurs solutions a partir de trois références de poudre
de nanoparticules dispersées dans de l'eau et trois milieux de
culture cellulaire, et ce a plusieurs concentrations.

Ces solutions ont ensuite été caractérisées au LNE selon plu-
sieurs méthodes : par microscopie électronique a balayage qui
estla méthode de référence pour les mesures dimensionnelles
de nanoparticules ; par diffusion dynamique de la lumiére qui
donne également des informations dimensionnelles ; par zéta-
métrie qui renseigne sur l'état de charge des nanoparticules et
donc sur leurs interactions potentielles ; et finalement avec
notre Turbiscan, par SMLS qui, contrairement aux autres tech-
niques, permet une analyse directement sur la solution.

Quel bilan tirez-vous de ce projet ?

G.B. : Les mesures combinées que nous avons réalisées vont
faire l'objet d'une publication scientifique et permettre la rédac-
tion d'un guide de bonnes pratiques pour la réalisation d'ana-
lyse toxicologique sur des solutions de nanoparticules. Plus
globalement nous sommes ravis de cette collaboration avec le
LNE qui se poursuivra sans doute sous d'autres formes.
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FONDAMENTALE

CONCEVOIR ET AMELIORER LES ETALONS NATIONAUX DE MESURE, DISSEMINER LES RI'EFIéREN‘CES
VERS LES UTILISATEURS AVEC LES MEILLEURES INCERTITUDES, LES INNOVATIONS ET PROGRES EN

METROLOGIE FONDAMENTALE SOUTIENNENT LES DEVELOPPEMENTS DE LENSEMBLE DES ACTIVITES
HUMAINES.
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LA COMPARAISON D’HORLOGES
A LHEURE NUMERIQUE

STATION TWSTFT DU LNE-SYRTE COMPORTANT LES ANTENNES
ET LE BANC DE MESURE (MODEM ET PLATEFORME SDR

AINSI QUE LE SATELLITE ASSOCIE.

de UTC (Temps universel coordonné] est fondé sur des

comparaisons entre horloges atomiques distantes via
des liaisons satellitaires. Dans le cadre d'un projet de la Métro-
logie francaise finalisé lannée derniere, les métrologues du
LNE-SYRTE ont équipé la station TWSTFT du laboratoire
(transfert bidirectionnel de données par satellite) d'une plate-
forme radio-logicielle (SDR). Celle-ciouvre lavoie a une numé-
risation des liaisons entre horloges, gage d'une réduction de
lincertitude de comparaison.
Jusqualors, les signaux recus par la station étaient entiere-
ment traités analogiquement. A linverse, ils sont désormais
échantillonnés au cours de leur démodulation, avant traite-
ment a tres haute vitesse par un réseau de portes logiques
programmables (FPGA].
A la clé, la possibilité de comparer les signaux d'horloges de
vingt stations simultanément, contre seulement deux aupara-
vant. En outre, ce processus de numérisation s'accompagne
d’une réduction du bruit expérimental permettant de réduire

| "établissement du TAl (Temps atomique international] et

linstabilité du lien satellitaire a mieux que 10" en moins de
10 jours.

Comme lexplique Joseph Achkar, responsable du projet, «nous
avons également développé un récepteur SDR “voyageur” grace
auquel nous avons réduit Uincertitude d’étalonnage du lien
satellitaire entre le LNE-SYRTE et l'institut national de métrolo-
gie allemand (PTB] a la valeur record de 0,5 ns, contre 1 ns aupa-
ravant.». Ce lien TWSDR, utilisé pour la premiere fois par le
BIPM pour le calcul de UTC, préfigure l'évolution du réseau
satellitaire permettant d'atteindre une précision compatible
avec la future définition de la seconde.

& JOSEPH ACHKAR a été récemment nommé
président du Groupe de travail «<Emissions de fréquence
étalon et de signaux horaires» de U'UIT (Union interna-
tionale des télécommunications) et président du Comité
technique Temps-Fréquence dEURAMET.
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T4K, LA TRACABILITE DES MESURES DE

TEMPERATURE ASSUREE JUSQU'A 10 mK

REFRIGERATEUR A DILUTION DE NOUVELLE
GENERATION DE LA PLATEFORME INSTRUMENTALE T4K.

a tracabilité des mesures de température entre 10 mK
|_ et 4 K, est un enjeu pour le développement des techno-
logies quantiques et la caractérisation de détecteurs uti-
lisés en astrophysique. Afin de réaliser les étalons francais de
thermomeétrie et de permettre l'étalonnage, au meilleur niveau
d'incertitude, de thermomeétres dans cette gamme de tempé-
rature, le LNE-LCM/Cnam, grace a l'investissement financé a
65 % par la Région lle-de-France (SESAME IdF, projet
EX039201), a déployé lannée passée la plateforme instrumen-
tale nommeée T4K.
«Fondée sur un réfrigérateur a dilution de nouvelle génération,
cette nouvelle infrastructure permettra d'atteindre 10 mK
contre 50 mK actuellement», détaille Fernando Sparasci, spé-
cialiste des mesures de température au LNE-LCM. «En outre
sa grande stabilité en température nous place désormais
parmi les rares laboratoires capables de garantir des mesures
tracables a mieux que 0,5 mK, pour les températures infé-
rieures a 4 K, spécifiques de ['environnement quantique.»
Précisément, dans un premier temps, T4K offrira la possibilité
de réaliser avec une précision accrue 'échelle de température

EPBT-2000 qui définit les références métrologiques de tempé-
rature entre 0,9 mK et 1 K, en relation avec la courbe de fusion
de ['hélium-3. A terme, la plateforme intégrera les thermo-
metres a second son permettant de mettre en pratique a trés
basse température la nouvelle définition du kelvin adoptée en
2019 et fondée sur la constante de Boltzmann.

Actuellement en phase de tests, la plateforme T4K sera opéra-
tionnelle des le second semestre de cette année. Elle fera du
LNE-LCM un partenaire incontournable pour l'ensemble des
recherches de pointe ou la tracabilité des mesures de tempéra-
ture est un enjeu crucial, notamment aux températures cryogé-
niques ou les phénomenes quantiques sont accessibles.

& Equipement financé
a 65 % par la Région Ile-de-

France (SESAME IdF, projet
EX039201).

RADIONUCLEIDES:LEURDESINTEGRATION

PASSEE AU PEIGNE

\

DETECTEUR MMC, DEVELOPPE DANS LE CADRE DU PROJET
METROMMC, COMPORTANT 8 PIXELS POUR LA SPECTROMETRIE X

EN DESSOUS DE 10 keV.

des radionucléides est cruciale aussi bien en médecine

nucléaire que dans le domaine de la radioprotection. Afin
de laméliorer, le LNE-LNHB a participé au projet européen
MetroMMC sur le développement et Uexploitation de calori-
meétres métalliques magnétiques (MMCJ. Il s'est achevé en 2021.
Lors d'une désintégration radioactive, un MMC détecte l'éner-
gie d'une particule via l'élévation de température qu’elle
engendre lors de son interaction dans absorbeur. Ces détec-
teurs sont ainsi sensibles a tout type de rayonnement ionisant.
Les MMC ont une bonne résolution en énergie et leur seuil de
déclenchement est bas.
Ainsi, ces calorimétres permettent de mesurer la totalité de
'énergie associée a une désintégration radioactive, informa-
tion a partir de laquelle on détermine d'autres données asso-
ciées. Pour certains radionucléides, les rapports de

| a connaissance précise des données de désintégration

branchement, c’est-a-dire la probabilité que cette désintégra-
tion emprunte telle ou telle voie, peuvent étre établies. Or ces
informations sont cruciales pour exploiter les résultats de
mesure obtenus par d'autres moyens en dehors des labora-
toires de métrologie.

Dans le cadre de MetroMMC et d'autres projets menés en paral-
lele, les chercheurs francais ont étudié la désintégration d'une
dizaine de radionucléides. Comme le précise Matias Rodrigues,
chercheur au LNE-LNHB, «jusqu'a présent, la plupart des rap-
ports de branchement ainsi que d’autres données associées
n'étaient déterminés que par calcul. Nos mesures permettent
d’une partde les confirmer ou de les affiner, d’autre part de vali-
der des modeles théoriques utilisés pour déterminer les para-
metres des radionucléides qui ne peuvent étre mesurés.» De
quoi raffiner la totalité de la chaine métrologique relative a la
mesure des désintégrations radioactives.




LNE | RAPPORT RECHERCHE 2021

LNE | RAPPORT RECHERCHE 2021

LE LNE, UN ACTEUR-CLE DANS

| E DEPLOIEMENT DE LA STRATEGIE

NATIONALE QUANTIQUE

e 21 janvier 2021, le Président de la République
|_ Emmanuel Macron a présenté la Stratégie nationale sur

les technologies quantiques (SNQJ, dont lobjectif est de
mettre sur pied l'écosysteme capable de propulser la France
dans le peloton de téte des nations qui maitrisent ces
technologies. Un plan dont le LNE est appelé a étre un acteur
clé.
Il faut dire que le laboratoire de métrologie est déja bien
présent au sein de réseaux qui visent a fédérer les efforts de
recherche et de développement sur les technologies
quantiques. Ainsi, le LNE est membre du Centre en sciences
et technologies quantiques de U'Université Paris-Saclay
(QUANTUM] et, avec d'autres laboratoires du RNMF, il participe
aux Réseaux franciliens pour les technologies quantiques
(SIRTEQ et QuanTIP qui lui fait suite), de méme que. Sur ces
thématiques, le LNE a du reste noué depuis de nombreuses
années des collaborations en particulier avec les équipes du
CEA et du CNRS, notamment le Centre de nanosciences et de
nanotechnologies (C2N]).
Dans le cadre de cette SNQ, le LNE aura notamment pour
tache le déploiement d'une plateforme de métrologie
quantique au sein du RNMF. Comme lexplique Félicien
Schopfer, au LNE, «il s'agit de tirer parti des progres apportés
par les technologies quantiques pour la nouvelle génération
d’'étalons quantiques, et réciproquement d'apporter des
réponses aux besoins de mesure pour le développement de
ces technologies.» Dans ce but, le LNE s’est de plus vu confier
la coordination du Programme de développement de
référentiels de mesure, de standards et de l'évaluation des
technologies quantiques, un volet crucial de la SNQ pour les
industriels.

LE LNE SUR TOUS LES FRONTS
EUROPEENS DES TECHNOLOGIES

QUANTIQUES

‘essor des technologies quantiques a l"échelle
européenne repose en partie sur la capacité de la

communauté des métrologues a analyser les besoins
et mettre en place des stratégies coordonnées entre les
différents acteurs concernés a l'échelle du continent. C'est
dans ce but quUEURAMET a crééen 2019 le Réseau Européen
de Métrologie, EMN - European Metrology Network, pour les
activités dans le domaine des technologies quantiques,
U'EMN-Q. Ainsi, l'année passée, 'EMN-Q a élaboré la
premiere version de son Plan de recherche stratégique.
«Les technologies quantiques ont besoin de métrologie, et la
métrologie est impliquée de longue date dans leur
développement, explique Sébastien Bize du LNE-SYRTE et
vice-président pour la thématique Quantum clocks & Atomic
sensors de 'EMN-Q, qui ajoute : l'univers de la métrologie
joue également le réle d'interface avec les problématiques de
normalisation». D'ou la place centrale du RNMF au sein de
'EMN-Q avec deux de ses membres siégeant au comité de
pilotage, notamment du fait du travail pionnier du LNE-
SYRTE, depuis de nombreuses années, dans le domaine
temps-fréquence et sur les capteurs inertiels et
gravimétriques. Mais aussi grace aux nombreux dévelop-

pements réalisés au LNE sur les étalons quantiques en
métrologie électrique ou au LNE-LCM/Cnam pour la
caractérisation de capteurs de photons uniques.

Par ailleurs, le LNE a rejoint en 2021 le Focus Group on
Quantum Technology [FGQT) mis en place par le comité de
normalisation CEN-CENELEC, afin d'aider a identifier les
besoins en normalisation spécifiquement sur les technologies
quantiques, etin fine soutenir leur le déploiement industriel de
ces nouvelles techniques.

Enfin, le laboratoire francais est membre associé depuis juin
dernier du Consortium européen de l'industrie quantique
(QuIC). Avec ses partenaires industriels, il participe ainsi
activement a plusieurs groupes de travail sur la normalisation
et l'élaboration de feuilles de route industrielles.
Laplupartde cestravauxsontmenésenlienfortavec linitiative
de recherche etd’innovation programmée en Europe a grande
échelle surles technologies quantiques, le Quantum Flagship.
Engagé a partir de 2018 pour une durée de 10 ans, ce
programme bénéficie d'un plan de financement de 1 Md€ par
la Commission européenne, une initiative structurante s'il en
est sur le sujet des technologies quantiques !
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MESURE DE TEMPERATURE::
LA PRECISION QUANTIQUE A PORTEE

DE MAIN

RESONATEUR OPTOMECANIQUE
MICROMETRIQUE.

niques, photoniques et optoélectroniques nécessite le

développement de sondes locales de température pré-
sentant des résolutions spatiales inférieures au micrometre.
C'était l'enjeu du projet européen PhotOQuanT, coordonné
par le LNE-LCM/Cnam, qui s'est achevé en 2021. Dans ce
cadre, les métrologues francais et leurs collaborateurs ont
mis au point un capteur optomécanique de température qui,
a terme, sera un capteur quantique de mesure de tempéra-
ture thermodynamique.
Précisément, ce capteur prend la forme d'un résonateur
optomécanique micrométrique dont la température est
déterminée a partir du bruit thermique (quantique) acces-
sible par la mesure de la modulation de phase d'un laser
sonde créée par les vibrations thermiques couplées a des
excitations optiques du résonateur. «Dans le cadre de PhotO-

| a miniaturisation croissante des composants électro-

QuanT, partant de zéro, nous sommes ainsi parvenus a réali-
ser des mesures de température avec notre capteur, ce qui
constitue 80 % de l'objectif», explique Stephan Briaudeau,
chercheur et responsable du projet au LNE-LCM/Cnam.

Pour le mener a son terme, les physiciens s'attellent désor-
mais a lier de maniere irréductible les excitations optoméca-
niques du résonateur aux photons du laser sonde. Lintérét : la
mécanique quantique indique que la température du résona-
teur est alors directement fonction de la corrélation quantique
créée entre les fluctuations de phase et d'amplitude du laser
sonde. Ce faisant, les spécialistes francais disposeront d'un
thermometre intrinsequement thermodynamique, rejoignant
leurs collegues du Laboratoire national de métrologie améri-
cain, le NIST, aujourd’hui les seuls a maitriser les mesures de
température en régime quantique a partir d'un capteur
optomécanique.

LE GRAPHENE : UN MATIERIAU ESSENTIEL
POUR LAMETROLOGIE ELECTRIQUE ET
PROMETTEUR POUR LES TECHNOLOGIES

QUANTIQUES

ECHANTILLON DE HALL ETUDIE AU LNE, FABRIQUE AU CEA [SACLAY
DANS UNE HETEROSTRUCTURE DE VAN DER WAALS A BASE DE
GRAPHENE ET DE NITRURE DE BORE HEXAGONAL

DANS LE CADRE D'UNE COLLABORATION.

e graphéne constitue aujourd’hui un matériau de choix
|_ pourréaliser des étalons quantiques de résistance élec-
trique tout comme pour explorer certaines technologies
quantiques. Dans le cadre d'un projet européen du programme
EMPIR achevé l'année derniere, auquel ont participé trois
laboratoires de métrologie européens et deux laboratoires de
recherche francais ([CEA et CNRS), les chercheurs du LNE ont
pu étudier des échantillons de graphéene de tres haute mobilité
électronique.
Globalement, le projet SEQUOIA visait a explorer la faisabilité de
capteurs électromagnétiques ultra-rapides, de trés grande sen-
sibilité, fondés sur linterférométrie a un électron. De leur coté,
les métrologues francais ont eu lopportunité détudier la quan-
tification de Ueffet Hall dans deux échantillons de graphene
encapsulé entre deux couches de nitrure de bore, dans le but de
réaliser des étalons quantiques de résistance fonctionnant avec

un champ magnétique moins intense que celui auquel ils sont
soumis actuellement.

Les mesures ont permis de comprendre limpact sur les proprié-
tés de dissipation et de quantification de Hall non seulement de
la mobilité électronique mais également de certaines spécifici-
tés de ces échantillons (taille, présence d'une grille électrosta-
tique en graphite a quelques dizaines de nanomeétres du
graphéne). De plus, dans la perspective du développement de
nouvelles technologies quantiques, les chercheurs se sont inté-
ressés a la rupture de leffet Hall quantique, phénomene dontils
ont estimé le potentiel pour la détection rapide d"électrons.
Comme l'explique Wilfrid Poirier, responsable du projet au LNE,
«au-dela des résultats obtenus, ce projet, dont nous avons orga-
nisé la réunion de cléture, a été une trés belle occasion d'élargir
les collaborations entre les communautés de métrologie élec-
trique et de recherche sur les technologies quantiques.»
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THESES DE DOCTORAT SOUTENUES EN 2021

LNE

Huu-Hien Huynh,

29 janvier 2021

«Développement d'une méthode

de référence candidate pour la
quantification de la procalcitonine
dans le sérum humain»

Université Paris Sciences et Lettres
(PSL) / ESPCI Paris, Chimie analytique

Valentin De Carsalade Du Pont,

16 avril 2021

«Fractionnement et caractérisation
de nanoparticules par une méthode
hydrodynamique : modélisation

et application aux produits de
consommation»

Université Paris Sciences et Lettres
(PSL) / ESPCI Paris, Physique

Elodie Mirmont,

29 avril 2021

«Développements de méthodes de
quantification par spectrométrie de
masse d'hormones stéroidiennes

et de composés apparentés dans

des matrices environnementales et
biologiques»

Université de Paris, Chimie analytique

Quentin Hamdaoui,

28 juin 2021

«Développement d'un dispositif
d'exposition contrélé pour 'étude
de l'impact neurotoxique de
Uinhalation d'aérosols modeles

de paraquat et de nano-objets de
TiO2 : Applications a des conditions
neurodéveloppementales et
neurodégénératives»

Université de Lyon / ENS Lyon,
Biologie moléculaire, intégrative et
cellulaire (BMIC])

Nicolas Méziéres,

28 aolt 2021

«Contributions to fast and accurate
antenna characterization»
Université de Rennes 1, Electronique

Najoua Bouzakher Ghomrasni,

30 septembre 2021

«ldentification et caractérisation
métrologique des nanoparticules en
matrices complexes»

Université Paris-Saclay, Chimie

LNE-SYRTE

William Dubosclard,

12 février 2021

«Technologies habilitantes pour
interférometres compacts a atomes
confinés sur puce»

Sorbonne Université (Paris), Physique

Héctor Alvarez Martinez,

15 mars 2021

«Characterization of optical frequency
comb based measurements and
spectral purity transfer for optical
atomic clocks»

Sorbonne Université (Paris) et
Universidad Carlos Il (Madrid),
Physique

Alexandre Bouvier,

31 mai 2021

«Etudes sur la stabilité moyen-long
terme de ['horloge double-modulation
a piégeage cohérent de population»
Sorbonne Université (Paris), Physique

LNE-LCM/Cnam

Pascal Gambette,

15 décembre 2021

«Vers un étalon quantique pour des
mesures absolues de pression»
HESAM Université / Cnam-Paris,
Lasers, nanosciences et métrologie

LNE-LNHB

Lorenzo Périssé, le 20 septembre
2021

«Modeling of reactor antineutrino
spectra»

Université Paris-Saclay, Physique des
particules
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