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(57) Abstract: A detecting device (1) for inspecting the seal-tightness of sealed products (2) comprises an enclosure (3) configured to
receive at least one product that has been sealed (2) under a nitrogen-containing atmosphere, a turbomolecular vacuum pump (7), an
ionized gas gauge (5), a buffer volume (8) fluidically connected to a chamber (12) of the ionized gas gauge (5), an isolation valve (9)
interposed between the enclosure (3) and the buffer volume (8) and configured to put in communication or isolate the buffer volume (8)
with/from the enclosure (3), a variable conductance restriction (10) interposed between the inlet of the turbomolecular vacuum pump
(7) and the buffer volume (8) having a variable aperture, and a gas-injecting device (11) configured to inject a variable flow rate of
substitution gas other than nitrogen into the enclosure (3) containing the sealed product (2).
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(57) Abrégé : Dispositif de détection (1) pour le controle d'étanchéité de produits scellés (2) comportant une enceinte (3) configurée
pour recevoir au moins un produit qui a ét¢ scellé (2) sous une atmosphere contenant de 1'azote, une pompe a vide turbomoléculaire (7),
une jauge de gaz ionisés (5), un volume tampon (8) fluidiquement 5 raccordé a une chambre (12) de la jauge de gaz ionisés (5), une vanne
d'isolation (9) interposée entre l'enceinte (3) et le volume tampon (8) et configurée pour mettre en communication ou isoler le volume
tampon (8) avec l'enceinte (3), une restriction a conductance variable (10) interposée entre 1'entrée de la pompe a vide turbomoléculaire
(7) et le volume tampon (8) présentant une ouverture variable, et un 10 dispositif d'injection de gaz (11) configuré pour injecter un débit
variable de gaz de substitution distinct de I'azote dans l'enceinte (3) contenant le produit scellé (2).
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Description
Titre : Dispositif et procédé de détection pour le contréle d’étanchéité de
produits scellés

Domaine technique de I'invention
[0001] La présente invention concerne un dispositif de détection pour le contrdle
d’étanchéité de produits scellés tels que les produits pharmaceutiques, alimentaires,
ou des produits issus de l'industrie des biotechnologies, de 'automobile, de I'horlogerie
ou cosmétique. La présente invention concerne également un procédé de détection
mis en ceuvre dans le dispositif.
Arriére-plan technique
[0002] Certains produits tels que les plaquettes operculées, sachets, flacons, poches,
sacs pharmaceutiques ou médicaux, seringues, sont scellés dans un emballage a
pression atmosphérique ou sous vide, pour conserver leur intégrité.
[0003] Pour s’assurer que le scellement soit parfaitement étanche, on teste
I'étanchéité du produit scellé. Le test doit avoir une bonne sensibilité pour garantir que
le scellement ait une bonne étanchéité pour différents types de produits, secs ou
liquides, souples ou rigides, opaques ou transparents... Pour les industries
pharmaceutique et agroalimentaire, ce test est essentiel pour assurer la stabilité du
médicament ou du produit alimentaire en le protégeant de 'humidité, de I'air et des
bactéries.
[0004] Il existe plusieurs méthodes pour contréler I'étanchéité des produits scellés.
[0005] On connait du document EP2875328B1 une méthode de détection pour le
contréle d’étanchéité de produits scellés dans lequel on place au moins un produit qui
a été scellé au préalable sous atmosphére d’air, d’azote, ou d’argon, dans une
enceinte, on abaisse la pression dans I'enceinte a une pression de vide secondaire par
une pompe a vide turbomoléculaire et, tout en poursuivant le pompage sous vide
secondaire dans I'enceinte, on ionise les gaz contenus dans I'enceinte pour surveiller
I'évolution dans I’enceinte de la concentration d’au moins une espéce gazeuse ionisée
du volume gazeux contenu dans le produit scellé parmi 'azote, 'oxygéne ou l'argon,
par analyse par spectrométrie d’émission optique ou de masse. Le procédé de
détection utilise le fait que les produits scellés contiennent une atmosphére gazeuse
emprisonnée entre I'élément a protéger et 'emballage. La recherche dans I'enceinte

des espéces gazeuses contenues dans ce volume gazeux permet donc d’identifier la
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présence d'une fuite du produit scellé. Il n’est alors plus nécessaire de percer et
reboucher 'emballage pour le remplir de gaz traceur. Aucune étape particuliére n’est
nécessaire entre le scellement du produit en production, le controle d’étanchéité et la
mise en commercialisation du produit scellé sans fuites.

[0006] Certaines industries requiérent cependant des niveaux de sensibilité tres élevés
pour détecter des fuites particuliérement faibles, notamment inférieures a 0,5um, soit
4.10° mbar.l/s, soit 4.10° Pa.m%s, voire 0,2um, soit 6.10° mbar.l/s, soit 6.107 Pa.m?%/s,
en particulier dans l'industrie pharmaceutique pour garantir le seuil de stérilité. 1l est
alors indispensable d’abaisser le bruit de fond de la méthode de test afin d’avoir une
sensibilité suffisante.

[0007] Lorsque I'azote est 'espéce gazeuse dont I'évolution dans I'enceinte est
surveillée, le signal d’azote mesuré peut provenir d’'une fuite du produit scellé que I'on
cherche a déceler mais aussi du dégazage des parois, notamment des parois de
I'enceinte, des parois du produit scellé, voire des parois de la chambre du détecteur et
de la ligne de vide du fait de leur mise en communication ponctuelle avec I'enceinte, a
pression intermédiaire. Il est possible d’abaisser ce bruit de fond en attendant un long
moment en pompage maximum dit de vide limite. Cependant en vide limite, une autre
source de bruit de fond d’azote parasite provient de la rétrodiffusion des gaz a travers
la pompe a vide turbomoléculaire.

[0008] On cherche donc a réduire le bruit de fond en azote pouvant provenir du
dégazage des parois ou de la rétrodiffusion a travers la pompe a vide pour réaliser une
détection sensible. Toutefois, en-dessous d’'une pression trop basse, il W’est plus
possible de maintenir un plasma allumé dans la chambre du détecteur sur une durée
suffisamment longue pour réaliser un test d’étanchéité.

Résumé de I'invention

[0009] Un but de la présente invention est de pallier cet inconvénient au moins
partiellement en proposant un dispositif et un procédé de détection de fuites de haute
sensibilité de produits scellés sous une atmosphére contenant de I'azote, notamment
pour répondre aux standards pharmaceutiques.

[0010] A cet effet, I'invention a pour objet un dispositif de détection pour le contréle
d’étanchéité de produits scellés comportant :

- une enceinte configurée pour recevoir au moins un produit qui a été scellé sous une

atmosphére contenant de l'azote,
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- une pompe a vide turbomoléculaire,

- une jauge de gaz ionisés,

caractérisé en que le dispositif de détection comporte en outre :

- un volume tampon fluidiquement raccordé a une chambre de la jauge de gaz ionisés,
- une vanne d’isolation interposée entre I'enceinte et le volume tampon, et configurée
pour mettre en communication ou isoler le volume tampon avec I'enceinte,

- une restriction a conductance variable interposée entre I'entrée de la pompe a vide
turbomoléculaire et le volume tampon, la restriction a conductance variable présentant
une ouverture variable, et

- un dispositif d’injection de gaz configuré pour injecter un débit variable de gaz de
substitution distinct de I'azote dans I'enceinte contenant le produit scellé.

[0011] Linjection de gaz de substitution dans I'enceinte combinée a la réduction de
flux a l'aspiration de la pompe a vide turbomoléculaire permettent d’adapter la pression
dans I'enceinte et donc dans la chambre de la jauge de gaz ionisés pour atteindre une
pression de test compatible avec la génération et le maintien d’un plasma. La pression
obtenue est ainsi la plus basse possible pour l'allumage et le maintien d’un plasma, ce
qui permet d’obtenir un test de sensibilité élevée. Linjection continue de gaz de
substitution dans I'enceinte permet en outre d’empécher la rétrodiffusion d’azote dans
I'enceinte a travers la pompe a vide turbomoléculaire en orientant le flux vers le
refoulement de la pompe a vide turbomoléculaire. La restriction a conductance variable
permet de réduire le flux de pompage pour augmenter la pression tout en conservant le
taux de compression élevé de la pompe a vide turbomoléculaire, ce qui permet
également d’empécher la rétrodiffusion d’espéces gazeuses a travers la pompe a vide
turbomoléculaire. Egalement, cela permet d’injecter moins de gaz de substitution au
cours du test, ce qui évite d’écraser le signal d’azote avec celui du gaz de substitution.
Par ailleurs, la conductance variable de la restriction permet d’augmenter la
conductance pour un pompage rapide de I'enceinte depuis la pression atmosphérique.
[0012] Le dispositif de détection peut en outre comporter une ou plusieurs des
caractéristiques décrites ci-aprés, prise seule ou en combinaison.

[0013] Le dispositif de détection peut comporter une unité de contrdle.

[0014] Lunité de contréle peut étre configurée pour contréler 'ouverture variable de la
restriction a conductance variable en fonction d’'un paramétre de contrdle de la jauge

de gaz ionisés afin d’allumer ou maintenir un plasma dans la chambre.
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[0015] L'unité de contréle peut étre configurée pour contréler le débit du dispositif
d’injection de gaz en fonction d’'un parameétre de contrdle de la jauge de gaz ionisés
afin d’allumer ou maintenir un plasma dans la chambre.

[0016] La restriction a conductance variable comporte par exemple un diaphragme.
[0017] Le paramétre de contrdle de la jauge de gaz ionisés est par exemple la tension
d’'un générateur d’un dispositif de génération d’'un plasma de la jauge de gaz ionisés.
[0018] Selon un exemple de réalisation, la jauge de gaz ionisés comporte :

- une chambre,

- un dispositif de génération d’un plasma configuré pour générer un plasma dans la
chambre,

- un spectrométre d’émission optique,

- une fenétre optique permettant 'analyse de la lumiére émise par le plasma par le
spectrométre d'émission optique.

[0019] Selon un exemple de réalisation, la jauge de gaz ionisés comporte un dispositif
de génération de plasma comprenant :

- une cathode comportant une paroi cylindrique reliée a au moins un disque présentant
un trou central et au moins deux trous périphériques,

- une anode rectiligne agencée au centre de la cathode et traversant les disques de la
cathode,

- au moins un aimant torique entourant la chambre, et

- un générateur connecté a la cathode et 'anode.

[0020] Le dispositif de détection peut comporter une fuite calibrée raccordée a
I'enceinte comportant un capillaire et une vanne d'isolation interposés entre un
distributeur d’azote et I'enceinte.

[0021] Linvention a aussi pour objet un procédé de détection pour le contréle
d’étanchéité de produits scellés dans un dispositif de détection tel que décrit
précédemment, comportant les étapes suivantes :

- dans une premiére étape, on place au moins un produit qui a été scellé au préalable
sous une atmosphére contenant de I'azote, dans I'enceinte,

- dans une deuxiéme étape, on ouvre la vanne d’isolation de maniére a mettre
I'enceinte en communication avec le volume tampon sous vide,

- dans une troisieéme étape, on injecte de maniére continue un gaz de substitution

distinct de I'azote dans I'enceinte et, tout en poursuivant le pompage sous vide
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secondaire dans I'enceinte, on ionise les gaz contenus dans I’enceinte au moyen de la
jauge de gaz ionisés pour surveiller I'évolution dans I'enceinte de la concentration
d’azote par analyse par spectrométrie d’émission optique et identifier la présence d’'une
fuite dudit produit scellé, 'ouverture de la restriction a conductance variable et le débit
du dispositif d’'injection de gaz étant contrélés de maniére a générer et maintenir un
plasma allumé dans la chambre de la jauge de gaz ionisés.

[0022] Selon un exemple de réalisation, dans la deuxiéme étape, 'ouverture de la
restriction a conductance variable est maximum et le débit du dispositif d’injection de
gaz est minimum.

[0023] Selon un exemple de réalisation, dans la troisieme étape, au fur et a mesure de
la descente en pression dans I'enceinte, on réduit d’abord I'ouverture de la restriction a
conductance variable avant d’augmenter le débit du dispositif d’injection de gaz pour
maintenir le plasma allumé.

[0024] Le procédé de détection peut comporter une quatriéme étape dans laquelle on
ferme la vanne d’isolation tout en poursuivant l'injection du gaz de substitution pour le
retour a la pression atmosphérique dans I'enceinte.

[0025] On peut également injecter un gaz de substitution dans I'enceinte afin de
balayer les parois de I'enceinte de gaz de substitution au cours de la premiére étape.
[0026] Le gaz de substitution est par exemple choisi parmi I'argon, le xénon, I'hélium,
le dioxyde de carbone, le krypton et le néon.

[0027] Selon un exemple de réalisation, on réalise un test d’étalonnage avec un
produit scellé intégre contenu dans I'enceinte dans laquelle on injecte un débit connu
d’azote via une fuite calibrée du dispositif de détection.

Bréve description des figures

[0028] D'autres caractéristiques et avantages de l'invention ressortiront de la
description suivante, donnée a titre d'exemple, sans caractére limitatif, en regard des
dessins annexés sur lesquels:

[0029] [Fig. 1] La figure 1 est une vue schématique d’un dispositif de détection pour le
contréle d’étanchéité de produits scellés.

[0030] [Fig. 2A] La figure 2A est une vue schématique de face d’'un exemple de
réalisation d’'une restriction a conductance variable du dispositif de détection de la

figure 1 avec une ouverture maximum.
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[0031] [Fig. 2B] La figure 2B est une vue similaire a la figure 2A avec une ouverture
partiellement fermée.

[0032] [Fig. 3] La figure 3 est une vue schématique en coupe d’éléments d’'un exemple
de réalisation d’'une jauge de gaz ionisés du dispositif de détection.

[0033] [Fig. 4] La figure 4 montre un diagramme des étapes d’un procédé de détection
mis en ceuvre dans le dispositif de détection.

[0034] [Fig. 5A] La figure 5A montre un exemple de spectre obtenu pour un test
d’étanchéité d’'un produit scellé sans gaz de substitution.

[0035] [Fig. 5B] La figure 5B montre un autre exemple de spectre obtenu pour un test
d’étanchéité d’'un produit scellé pour lequel le gaz de substitution est 'argon.

[0036] Sur ces figures, les éléments identiques portent les mémes numéros de
référence.

Description détaillée

[0037] Les réalisations suivantes sont des exemples. Bien que la description se référe
a un ou plusieurs modes de réalisation, ceci ne signifie pas nécessairement que
chaque référence concerne le méme mode de réalisation, ou que les caractéristiques
s'appliquent seulement a un seul mode de réalisation. De simples caractéristiques de
différents modes de réalisation peuvent également étre combinées ou interchangées
pour fournir d'autres réalisations.

[0038] La figure 1 représente un dispositif de détection 1 pour le contréle d’étanchéité
de produits scellés 2.

[0039] Les produits scellés 2 sont par exemple des produits pharmaceutiques ou
alimentaires, tels que des plaquettes operculées, des sachets, flacons, poches, sacs
pharmaceutiques ou médicaux, seringues. Les produits scellés 2 peuvent également
étre des produits issus de l'industrie des biotechnologies, de I'horlogerie ou de
l'industrie automobile.

[0040] Ces produits contiennent au moins un élément a protéger, par exemple de
'humidité, de I'air ou des bactéries, tel qu’'un médicament ou une denrée alimentaire.
L'élément a protéger peut se présenter sous forme liquide ou solide. Il est empaqueté
dans un emballage scellé. Un scellement intégre garantit que I'accés a l'intérieur de
'emballage est impossible, aucun gaz ne peut entrer ou sortir de 'emballage.

[0041] Le produit scellé 2 contient de I'azote ou un mélange de gaz contenant de

'azote comme de I'air, entre I'élément a protéger et son emballage. La pression du
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volume gazeux contenu dans le produit scellé 2 est donc constante. Ce peut étre la
pression atmosphérique ou une pression subatmosphérique pour des emballages dits
« sous vide », suivant leur conditionnement. Ce peut également étre un réservoir en
surpression type airbag ou autre.

[0042] Le dispositif de détection 1 comporte une enceinte 3 configurée pour recevoir
au moins un produit qui a été scellé 2 sous une atmosphére contenant de I'azote, un
groupe de pompage 4 et une jauge de gaz ionisés 5.

[0043] Lenceinte 3 présente un volume qui peut contenir un ou plusieurs produits
scellés 2 et qui présente des dimensions légérement supérieures au volume du ou des
produits scellés 2 a tester, de maniére a limiter au maximum 'absorption des gaz par
les surfaces de I'enceinte 3 lorsque celle-ci est a pression atmosphérique pour le
chargement/déchargement du produit scellé 2. On limite ainsi le dégazage des parois
de I'enceinte 3 a basse pression qui pourrait augmenter le bruit de fond. De plus, un
volume juste un peu plus grand que le volume du produit scellé 2 permet d’abaisser
plus rapidement la pression dans I'enceinte 3 et donc d’'améliorer le temps de réponse
et la sensibilité de la mesure, le volume de mesure étant égal au volume de I'enceinte
3 a laquelle on a soustrait le volume du produit scellé 2.

[0044] Lenceinte 3 est adaptée pour pouvoir étre mise sous vide par le groupe de
pompage 4.

[0045] Le groupe de pompage 4 comporte une pompe a vide primaire 6 et une pompe
a vide turbomoléculaire 7 qui sont fluidiquement raccordées en série, 'entrée de la
pompe a vide primaire 6 étant fluidiquement raccordée a la sortie de la pompe a vide
turbomoléculaire 7. La pompe a vide turbomoléculaire 7 est configurée pour fournir un
vide secondaire dans I'enceinte 3 en vide limite, c’est a dire sans injection de gaz,
inférieure ou égale a 10° mbar (10-3Pa), telle que comprise entre 10°mbar (10°Pa) et
10"mbar (10-°Pa).

[0046] Le dispositif de détection 1 comporte en outre un volume tampon 8, une vanne
d’isolation 9 interposée entre I'enceinte 3 et le volume tampon 8, une restriction a
conductance variable 10 interposée entre I'entrée de la pompe a vide turbomoléculaire
7 et le volume tampon 8 et un dispositif d’'injection de gaz 11 configuré pour injecter un
débit variable de gaz de substitution distinct de 'azote dans I'enceinte 3 contenant le

produit scellé 2.



10

15

20

25

30

WO 2024/208466 PCT/EP2024/052991

8

[0047] La restriction a conductance variable 10 présente une ouverture variable, ce qui
permet de réduire la conductance entre le volume tampon 8 et la pompe a vide
turbomoléculaire 7, c’est a dire la dimension du passage des gaz entre la pompe a vide
turbomoléculaire 7 et le volume tampon 8, tout en permettant le pompage continu du
volume tampon 8 par la pompe a vide turbomoléculaire 7.

[0048] La restriction a conductance variable 10 comporte par exemple un diaphragme.
Le diaphragme peut étre par exemple totalement ouvert (figure 2A) ou partiellement
fermé (figure 2B) avec plusieurs degrés de fermeture possibles. La variation de
dimension de l'ouverture est par exemple continue.

[0049] La vanne d’isolation 9 peut étre soit ouverte de maniére a mettre en
communication le volume tampon 8 avec I'enceinte 3 et ainsi mettre 'enceinte 3 sous
vide au moyen du volume tampon 8, soit fermée de maniére a isoler le volume tampon
8 de I'enceinte 3, notamment pour ouvrir 'enceinte 3 sur la pression atmosphérique
pour le déchargement et chargement de produits scellés 2 a tester et dans le méme
temps, abaisser la pression dans le volume tampon 8 au moyen de la pompe a vide
turbomoléculaire 6.

[0050] Le volume tampon 8 est ainsi continuellement mis sous vide par la pompe a
vide turbomoléculaire 7. La pression du volume tampon 8 ne remonte pas a la pression
atmosphérique, ce qui permet d’éviter I'absorption des gaz par les surfaces. Le volume
tampon 8 est par exemple compris entre 0,5dm? et 2dm?, tel que 1dm3.

[0051] Le dispositif d’injection de gaz de substitution 11 est configuré pour injecter un
débit variable de gaz de substitution distinct de 'azote dans I'enceinte 3 contenant le
produit scellé 2 et comporte par exemple pour cela un contréleur de débit 25.

[0052] Le gaz de substitution est injecté dans I'enceinte 3 d’'une part au cours du test
permettant d’identifier la présence d’une fuite du produit scellé 2 et éventuellement,
pour le retour a la pression atmosphérique de I'enceinte 3 et comme on le verra plus
loin pour le balayage de I'enceinte 3 a pression atmosphérique lors du
chargement/déchargement de produits scellés 2 a tester. Alternativement, une ligne
d’injection de gaz additionnelle spécifique est utilisée pour le retour a la pression
atmosphérique et/ou pour le balayage de I'enceinte 3 a pression atmosphérique.
[0053] Le gaz de substitution est un gaz distinct de I'azote afin d’éviter toute confusion

avec l'azote contenu dans le produit scellé 2.
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[0054] Le gaz de substitution est par exemple de I'argon. L'argon présente I'avantage
de faciliter l'interprétation du spectre, notamment car les raies spectrales de 'argon
sont éloignées des raies spectrales de 'azote. De plus, c’est un gaz neutre, facilement
disponible, peu onéreux et il permet de faciliter 'amorgage d’'un plasma. Selon d’autres
exemples, le gaz de substitution est du xénon, de I'’hélium, du dioxyde de carbone, du
krypton ou du néon. Le gaz de substitution peut également comporter un mélange de
gaz distincts de l'azote.

[00565] Comme mieux visible sur les figures 1 et 3, selon un exemple de réalisation, la
jauge de gaz ionisés 5 comporte une chambre 12 fluidiguement raccordée au volume
tampon 8, un dispositif de génération d’'un plasma 13 configuré pour générer un
plasma dans la chambre 12, un spectrométre d’émission optique 14, configuré pour
fournir un spectre a partir de la lumiére émise par le plasma et une fenétre optique 15,
telle gqu'un hublot transparent, permettant 'analyse de la lumiére émise par le plasma
par le spectrométre d'émission optique 14.

[0056] La chambre 12 raccordée au volume tampon 8 par son extrémité ouverte peut
ainsi étre mise sous vide en continu grace au volume tampon 8.

[0057] Selon un exemple de réalisation, le dispositif de génération de plasma 13 de la
jauge de gaz ionisés 5 comporte une anode 16 (pole +) et une cathode 17 (pdle -)
respectivement connectées aux péles positif et négatif d’'un générateur 21 (figure 3). La
cathode 17 comporte une paroi cylindrique 17a reliée a au moins un disque 17b, par
exemple trois répartis le long de I'axe de la paroi cylindrique 17a, présentant chacun un
trou central dans lequel passe I'anode 16 et pouvant présenter au moins deux trous
périphériques, par exemple six régulierement répartis autour du trou central. L'anode
16 rectiligne est agencée au centre de la cathode 17 avec laquelle elle est isolée et
traverse les disques 17b de la cathode 17.

[0058] Le générateur 21 du dispositif de génération de plasma 13 est configuré pour
appliquer entre I'anode 16 (chargée positivement) et la cathode 17 (chargée
négativement) une forte différence de potentiel, par exemple supérieure ou égale a
3000 Volts qui génére un champ électrique E radial. En pratique, le générateur 21
fournit par exemple un courant fixe, la tension étant un parameétre de contrdle variable
qui dépend notamment de la pression dans la chambre 12 de la jauge de gaz ionisés
5.
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[0059] Ce champ E permet de créer un plasma par génération et accélération d'un flux
d'électrons de la cathode 17 vers I'anode 16 afin d'exciter et ioniser les molécules
gazeuses provenant de |'enceinte 3. Pour obtenir un plasma exploitable, on lui adjoint
un champ magnétique B d'intensité constante, environ 100 mT, et de direction donnée,
dont les lignes de champ sont perpendiculaires au champ électrique E et paralléles a
I'anode 16. Le champ magnétique B est généré par au moins un aimant 18 torique
permanent entourant la chambre 12. La présence d'un champ magnétique B couplé au
champ électrique E permet d'augmenter fortement I'excitation des molécules de gaz du
plasma.

[0060] Ainsi un plasma peut étre généré a l'intérieur de cette chambre 12 par le
dispositif de génération de plasma 13 afin de pouvoir analyser les espéces gazeuses
présentes dans l'enceinte 3. Le plasma généré sur les espéces gazeuses émet de la
lumiére provenant de la désexcitation des molécules caractéristiques des gaz
présents. La lumiére qui traverse la fenétre optique 15 est recueillie par exemple par
un systéme collecteur optique et analysée spectralement par le spectrométre
d'émission optique 14 reliés optiquement par exemple par une fibre 19 qui transporte la
lumiére du collecteur optique vers le spectrométre 14 (figure 1).

[0061] En spectrométrie par émission optique, les molécules chargées (ions) sont
séparées en fonction de la longueur d’onde a laquelle elles émettent. Lamplitude d’un
pic du spectre (ou raie spectrale) correspond a 'abondance relative d’'un fragment de
molécule. Le spectrométre 14 établit le spectre caractéristique des espéces gazeuses
présentes dans la chambre 12. Les longueurs d’'ondes des raies du spectre optique
ainsi obtenu sont caractéristiques des espéces gazeuses présentes dans I'enceinte 3
(figures 5A, 5B).

[0062] Le procédé de détection utilise le fait que les produits scellés 2 contiennent une
atmosphére gazeuse contenant de 'azote emprisonnée entre I'élément a protéger et
'emballage. Le suivi de I'évolution d’azote permet donc d’identifier la présence d’'une
fuite du produit scellé 2. Une fuite est détectée par exemple en comparant au moins
une raie d’azote du spectre obtenu avec une raie d’azote d’'un spectre d’'un produit
scellé 2 de référence, c’est-a-dire exempt de fuites ou en constatant la présence d’'une
raie d’azote, notamment par exemple en comparant I'amplitude de la raie d’azote dans
le spectre obtenu avec un seuil maximal a ne pas dépasser pour que le produit scellé

soit considéré comme intégre.
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[0063] Le dispositif de détection 1 peut également comporter une fuite calibrée 22
raccordée a I'enceinte 3 (figure 1). On entend par fuite calibrée, une fuite dont on
connait les caractéristiques. La fuite calibrée peut étre utilisée pour obtenir le spectre
d’'un produit scellé 2 de référence.

[0064] Pour ce faire, on réalise un test d’étalonnage avec un produit scellé 2 intégre
contenu dans I'enceinte 3 dans lagquelle on injecte un débit connu d’azote via la fuite
calibrée 22.

[0065] Selon un exemple de réalisation, la fuite calibrée 22 comporte un capillaire 23
et une vanne d’isolation 24 interposés entre un distributeur d’azote et I'enceinte 3. Le
capillaire 23 permet la délivrance d’un débit constant et connu d’azote. Le produit
scellé 2 intégre contenu dans I'enceinte 3 au moment de cette mesure permet d’ajouter
la source de dégazage issue des parois du produit scellé 2 au signal de référence.
[0066] Le dispositif de détection 1 peut comporter une unité de contréle 20, telle qu'un
ordinateur, automate ou contrdleur, connectée au spectrométre d’émission optique 14
pour recevoir de ce dernier, des signaux représentatifs de I'évolution des espéces
gazeuses ionisées dans la chambre 12 et pour identifier si une longueur d’'onde
caractéristique de l'azote est présente dans le spectre pour identifier une fuite.

[0067] Selon un exemple de réalisation, 'unité de contréle 20 est configurée pour
contréler 'ouverture variable de la restriction a conductance variable 10 et/ou le débit
du dispositif d’'injection de gaz 11 en fonction d'un paramétre de controle de la jauge de
gaz ionisés 5 afin d’allumer ou maintenir un plasma dans la chambre 12.

[0068] Le paramétre de contrdle de la jauge de gaz ionisés 5 est par exemple la
tension du générateur du dispositif de génération d’'un plasma 13.

[0069] L'unité de contrdle 20 peut également étre configurée pour contrdler la vanne
d’isolation 24 de la fuite calibrée 22 le cas échéant.

[0070] En fonctionnement, le procédé de détection 100 pour le contréle d’étanchéité
de produits scellés 2 dans le dispositif de détection 1 comporte les étapes suivantes
(figure 4).

[0071] On considere que la vanne d’isolation 9 est initialement fermée, I'enceinte 3
étant isolée du volume tampon 8, le volume tampon 8 étant mis sous vide par la
pompe a vide turbomoléculaire 7 dont le refoulement est maintenu sous vide primaire

par la pompe a vide primaire 6.
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[0072] Dans une premiére étape 101, on place au moins un produit qui a été scellé 2
au préalable sous une atmosphére contenant de I'azote, par exemple qui a été scellé
sous air ou sous azote, dans I'enceinte 3. Cette premiére étape 101 est réalisée a la
pression de I'atmosphére régnant a I'extérieur de I'enceinte 3, par exemple la pression
atmosphérique.

[0073] Selon un exemple de réalisation, on injecte un gaz de substitution dans
I'enceinte 3 au cours de la premiére étape 101 afin de balayer les parois de I'enceinte
3 de gaz de substitution. Ce balayage des parois par un gaz de substitution alors que
I'on ouvre I'enceinte 3 pour le déchargement/chargement d’'un produit scellé 2 a tester
permet d’éviter que les parois de I'enceinte 3 puissent se charger d’espéces gazeuses
provenant de I'air ambient et augmentent le bruit de fond lorsque I'enceinte 3 est mise
sous vide. Puis, on ferme I'enceinte 3.

[0074] Dans une deuxiéme étape 102, on ouvre la vanne d’isolation 9 de maniére a
mettre I'enceinte 3 en communication avec le volume tampon 8 sous vide, ce qui
abaisse la pression dans I'enceinte 3 et dans la chambre 12 de la jauge de gaz ionisés
5. Louverture de la restriction a conductance variable 10 est par exemple maximum et
le débit du dispositif d’injection de gaz 11 est par exemple minimum. Le vide
secondaire obtenu (ou pression de test) est par exemple compris entre 10°mbars
(1Pa) et 10”"mbars (10°Pa).

[0075] La restriction a conductance variable 10 permet d’augmenter le débit de
pompage pour obtenir la pression de test dans I'enceinte 3 rapidement au cours de la
premiére étape 101 et ceci pour différents taux de dégazage de produits scellés. En
effet la conductance variable agencée devant la pompe a vide turbomoléculaire 7
permet d'augmenter la section de passage et donc la conductance afin d’abaisser au
plus vite la pression depuis la pression atmosphérique aprés le chargement d’'un
produit scellé 2 et de conserver ce pompage maximum jusqu’a la fin du dégazage. La
durée de dégazage peut alors étre adaptée selon le taux de dégazage du produit
scellé 2 afin d’éviter qu’elle ne prenne plusieurs heures par exemple pour des
contenants dégazant beaucoup, tels que ceux en matériau plastique.

[0076] Dans une troisiéme étape 103, on injecte de maniére continue un gaz de
substitution distinct de 'azote dans I'enceinte 3 au moyen du dispositif d’injection de
gaz de substitution 11, par exemple avec un débit initial de 10 mbar.l/s, soit 10

Pa.m?s et, tout en poursuivant le pompage sous vide secondaire dans I'enceinte 3, on
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ionise les gaz contenus dans I'enceinte 3 au moyen de la jauge de gaz ionisés 5 pour
surveiller 'évolution dans I'enceinte 3 de la concentration d’azote par analyse par
spectrométrie d’émission optique et identifier la présence d’une fuite dudit produit
scellé 2.

[0077] Louverture de la restriction a conductance variable 10 et le débit du dispositif
d’injection de gaz 11 sont contrélés de maniére a pouvoir générer et maintenir un
plasma allumé dans la chambre 12 de la jauge de gaz ionisés 5.

[0078] Linjection continue de gaz de substitution dans I'enceinte 3 combinée ala
réduction de flux 10 a l'aspiration de la pompe a vide turbomoléculaire 7 permettent
d’adapter la pression des gaz a l'intérieur de I'enceinte 3 et donc dans la chambre 12
de la jauge de gaz ionisés 5, pour atteindre des pressions de test compatibles avec la
génération et le maintien d’'un plasma dans la chambre 12.

[0079] Linjection continue de gaz de substitution dans I'enceinte 3 permet d’empécher
la rétrodiffusion d’azote dans I'enceinte 3 a travers la pompe a vide turbomoléculaire 7
en orientant le flux vers le refoulement de la pompe a vide turbomoléculaire 7.

[0080] La restriction & conductance variable 10 permet de réduire le flux de pompage
tout en conservant le taux de compression élevé de la pompe a vide turbomoléculaire
7, ce qui permet également d’empécher la rétrodiffusion d’espéces gazeuses a travers
la pompe a vide turbomoléculaire 7. De plus, la réduction du flux de pompage par
rapport au pompage maximum de mise sous vide, permet d’'injecter moins de gaz de
substitution pour parvenir aux pressions de test souhaitées. Linjection moindre de gaz
de substitution permet de ne pas écraser le signal d’azote avec celui du gaz de
substitution. En effet, une plus petite puissance est nécessaire pour le générateur 21
du dispositif de génération d’'un plasma 13, ce qui rend visible le signal de pression
partielle d'azote.

[0081] La pression obtenue est ainsi la plus basse possible pour le maintien d’un
plasma, ce qui permet d’obtenir une sensibilité élevée.

[0082] En pratique par exemple pour maintenir le plasma allumé, on cherche a
maintenir un courant constant. Pour cela par exemple, au fur et a mesure de la
descente en pression dans I'enceinte 3, on commence par augmenter la tension du
générateur 21 du dispositif de génération d’'un plasma 13. Lorsque cette tension atteint

un maximum, par exemple 5000 Volts, on réduit d’'abord I'ouverture de la restriction a
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conductance variable 10 avant d'augmenter le débit du dispositif d’injection de gaz 11.
Le débit peut par exemple étre augmenté jusqu’a 101 mbar.l/s, soit 1 Pa.m?/s.

[0083] Aprés avoir réalisé le contrble d’étanchéité, dans une quatriéme étape 104, on
ferme la vanne d’isolation 9 par exemple tout en poursuivant 'injection du gaz de
substitution pour le retour a la pression atmosphérique dans I'enceinte 3. Le gaz de
substitution injecté permet de saturer les parois internes de I'enceinte 3 et de la
chambre 12 de la jauge de gaz ionisés 5, ce qui permet de réduire le taux d’adsorption
des parois par I'air ambient, et notamment par I'azote, et par conséquent, de réduire le
temps nécessaire au dégazage entre deux mesures et donc le temps de cycle.

[0084] Les graphiques représentés sur les figures 5A et 5B montrent deux exemples
de spectres obtenus par mesure par spectroscopie d’émission optique pour le contrdle
d’étanchéité d’emballages de produits scellés 2 intégres par surveillance de 'amplitude
du pic d’'une raie d’azote contenu dans I'enceinte 3, également présent dans le produit
scellé 2.

[0085] Sur le spectre de la figure 5B ou 'argon est le gaz de substitution, 'amplitude
de la raie spectrale surveillée d’azote (autour de 389nm) est plus faible que surle
spectre de la figure 5A sans gaz de substitution. Le gaz de substitution permet donc de
réduire le bruit de fond d’azote. Par ailleurs, 'augmentation des amplitudes des raies
spectrales d’argon dans le spectre de la figure 5B du fait que le gaz de substitution est
de l'argon, ne constitue pas une géne pour le suivi de la raie d’azote car les raies
d’argon sont éloignées de la raie d’azote suivie.

[0086] On comprend donc que le dispositif de détection 1 permet de réaliser une
détection de fuites de haute sensibilité de produits scellés 2 répondant notamment aux

standards pharmaceutiques.
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REVENDICATIONS
[Revendication 1] Dispositif de détection (1) pour le contrdle d’étanchéité de
produits scellés (2) comportant :
- une enceinte (3) configurée pour recevoir au moins un produit qui a été scellé (2)
5 sous une atmosphére contenant de I'azote,
- une pompe a vide turbomoléculaire (7),
- une jauge de gaz ionisés (5),
caractérisé en que le dispositif de détection (1) comporte en outre :
- un volume tampon (8) fluidiquement raccordé a une chambre (12) de la jauge de
10 gaz ionisés (5),
- une vanne d’isolation (9) interposée entre I'enceinte (3) et le volume tampon (8) et
configurée pour mettre en communication ou isoler le volume tampon (8) avec
I'enceinte (3),
- une restriction a conductance variable (10) interposée entre I'entrée de la pompe
15 a vide turbomoléculaire (7) et le volume tampon (8), la restriction a conductance
variable (10) présentant une ouverture variable,
- un dispositif d’injection de gaz (11) configuré pour injecter un débit variable de gaz
de substitution distinct de I'azote dans I'enceinte (3) contenant le produit scellé (2),
et
20 - une unité de contréle (20) configurée pour contréler I'ouverture variable de la
restriction a conductance variable (10) et/ou le débit du dispositif d’injection de gaz
(11) en fonction d’'un paramétre de contréle de la jauge de gaz ionisés (5) afin
d’allumer ou maintenir un plasma dans la chambre (12).
[Revendication 2] Dispositif de détection (1) selon la revendication précédente,
25 caractérisé en ce que le paramétre de contrdle de la jauge de gaz ionisés (5) est la
tension d’'un générateur d’un dispositif de génération d’un plasma (13).
[Revendication 3] Dispositif de détection (1) selon 'une des revendications
précédentes, caractérisé en ce que la restriction a conductance variable (10)
comporte un diaphragme.
30 [Revendication 4] Dispositif de détection (1) selon 'une des revendications
précédentes, caractérisé en ce que la jauge de gaz ionisés (5) comporte :
- une chambre (12),

- un dispositif de génération d’un plasma (13) configuré pour générer un plasma
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dans la chambre (12),
- un spectrométre d’émission optique (14),
- une fenétre optique (15) permettant 'analyse de la lumiére émise par le plasma

par le spectrométre d'émission optique (14).

[Revendication 5] Dispositif de détection (1) selon la revendication précédente,

caractérisé en ce que le dispositif de génération de plasma (13) comporte:

- une cathode (17) comportant une paroi cylindrique (17a) reliée a au moins un
disque (17b) présentant un trou central et au moins deux trous périphériques,

- une anode (16) rectiligne agencée au centre de la cathode (17) et traversant les
disques (17b) de la cathode (17),

- au moins un aimant (18) torique entourant la chambre (12), et

- un générateur (21) connecté a la cathode (17) et 'anode (16).

[Revendication 6] Dispositif de détection (1) selon 'une des revendications

précédentes, caractérisé en ce que le dispositif de détection (1) comporte une fuite
calibrée (22) raccordée a I'enceinte (3) comportant un capillaire (23) et une vanne

d’isolation (24) interposés entre un distributeur d’azote et I'enceinte (3).

[Revendication 7] Procédé de détection (100) pour le contrdle d’étanchéité de

produits scellés dans un dispositif de détection (1) selon 'une des revendications
précédentes, caractérisé en ce qu'il comporte les étapes suivantes :

- dans une premiére étape (101), on place au moins un produit qui a été scellé (2)
au préalable sous une atmosphére contenant de 'azote, dans I'enceinte (3),

- dans une deuxiéme étape (102), on ouvre la vanne d’isolation (9) de maniére a
mettre I'enceinte (3) en communication avec le volume tampon (8) sous vide (102),
- dans une troisieme étape (103), on injecte de maniére continue un gaz de
substitution distinct de 'azote dans I'enceinte et, tout en poursuivant le pompage
sous vide secondaire dans I'enceinte (3), on ionise les gaz contenus dans
I'enceinte (3) au moyen de la jauge de gaz ionisés (5) pour surveiller I'évolution
dans I'enceinte (3) de la concentration d’azote par analyse par spectrométrie
d’émission optique et identifier la présence d’une fuite dudit produit scellé (2),
I'ouverture de la restriction a conductance variable (10) et le débit du dispositif
d’injection de gaz (11) étant contrélés de maniére a générer et maintenir un plasma

allumé dans la chambre (12) de la jauge de gaz ionisés (5).
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[Revendication 8] Procédé de détection (100) selon la revendication précédente,
caractérisé en ce que dans la deuxiéme étape (102), I'ouverture de la restriction a
conductance variable (10) est maximum et le débit du dispositif d’injection de gaz
(11) est minimum.

[Revendication 9] Procédé de détection (100) selon la revendication précédente,
caractérisé en ce que dans la troisiéme étape (103), au fur et a mesure de la
descente en pression dans I'enceinte (3), on réduit d’abord 'ouverture de la
restriction a conductance variable (10) avant d’augmenter le débit du dispositif
d’injection de gaz (11) pour maintenir le plasma allumé.

[Revendication 10] Procédé de détection (100) selon 'une des revendications 7 a 9,
caractérisé en ce que dans une quatriéme étape (104), on ferme la vanne
d’isolation (9) tout en poursuivant 'injection du gaz de substitution pour le retour a
la pression atmosphérique dans I'enceinte (3).

[Revendication 11] Procédé de détection (100) selon 'une des revendications 7 a
10, caractérisé en ce qu’on injecte un gaz de substitution dans I'enceinte (3) afin de
balayer les parois de I'enceinte (3) de gaz de substitution au cours de la premiére
étape (101).

[Revendication 12] Procédé de détection (100) selon 'une des revendications 7 a
11, caractérisé en ce que le gaz de substitution est choisi parmi I'argon, le xénon,
I'hélium, le dioxyde de carbone, le krypton et le néon.

[Revendication 13] Procédé de détection (100) selon 'une des revendications 7 a
12, caractérisé en ce qu’on réalise un test d’étalonnage avec un produit scellé (2)
intégre contenu dans I'enceinte (3) dans laquelle on injecte un débit connu d’azote

via une fuite calibrée (22) du dispositif de détection (1).
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