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Depuis la parution de la norme NF EN ISO 14644-1899, le terme de salle blanche »a
été remplacé par le terme de « salle propre » m@iexpression « salle blanche » est
encore usitée oralement, voire par écrit. Rappelardggfinition d'une « salle propre »
suivant la norme NF EN ISO 14 644-1 :

« Salle dans laquelle la concentration de partisud® suspension dans l'air est maitrisée et
qui est construite et utilisée de fagon a miniml$etroduction, la production et la rétention

de particules a l'intérieur de la piéce et, danguelle d’autres paramétres pertinents tels que
la température, 'humidité et la pression sont msfés comme il convient. »

Le texte ci-dessous, rédigé par Jean-Claude Guichegsent&historique des salles
propres aux Etats-Unis et de la normalisation ass@e, du Federal Standard aux normes
ISO 14 644

Retour aux années 50

L’histoire commence aux débuts des années 58ux Etats-Unis, les ingénieurs s’inquietent.
Les gyroscopes se bloquent, les radars manquédiathiléé et la miniaturisation se heurte a
un ennemi invisible. A la veille de la conquétetigde, la situation devient critique. L’armée
américaine mobilise ses forces. Un mot d’ordrdagsté :il faut éliminer la poussiére

Quand on recoit laorme ISO 14644 « Salles propres et environnementgitrisés
apparentés »avec ses 10 partiest(4 autres parties, ISO 14644-12 ; 13 ; 14 et Apmjet
au 16.07.2015gt lanorme 1SO 14698 « Maitrise de la biocontaminatiom avec ses deux
parties, on ne peut qu’étre impressionné par latipéad’informations et de prescriptions
gu’elles contiennent. En fait, il s’agit du courenmment d’'une évolution normative qui a
commencé ei961, aux USA pour se poursuivre avec les différentes versilong Federal



standard 209 » dont la derniére (209E) datait @2 B a été abrogée en novembre 2001. Les
normes ISO reprennent ce corpus en le divisanhapittes plus homogeénes et en le
complétant pour tenir compte de I'expérience deéseayartenaires de I'lSO.

Cette évolution s’est faite naturellement, soysréssion des besoins industriels, des avancées
technologiques en matiere de maitrise de la contion, du progrés des connaissances et de
la disponibilité du matériel de mesurage.

En rapporter brievement I'histoire, c’datiliter une lecture fructueuse des normes en
tempérant ce que peuvent présenter d’'arbitraire ceaaines prescriptions.

Toutefois parmi tous les parameétres de construetiae fonctionnement d’'une salle propre
(salle blanche), c’est risque « poussiére xgui a été I'objet des évolutions les plus
significatives, et c’est pourquoi la suite de cddesera centrée sur ce parametre.

Le paramétre poussiere

La préoccupation « poussiére » est ancienne nraie &mps la, il suffisait de « bonnes
pratigues ménageres » pour s’en débarrasser.

Cependant le progres technologique allait rencoorgparametre sur son chemin, de deux
fagons :

- lors de la guerre de Corée en 1948, les radarstémtisponibles seulement 16% du
temps, les piéces mécaniques en mouvement étasthomment détériorées par des
poussieres parasites. C'est I'aspect agressionadérial par les particules. On'y
répondait alors par des dispositions constructives.

- dans les années 50, le matériel militaire se peofate et se diversifie. Dans
beaucoup de cas (les missiles par exemple) desatEna inertie sont indispensables.
Elles utilisent le classique gyroscope mais seld@pe de nouveaux modeles
miniaturisés qui se déplacent dans des capsulgdiesna’hélium. Lors de la
production industrielle, les résultats sont incaié$ car ces gyroscopes miniatures se
bloquent entrainant ainsi la perte du matériel dergont une piéce vitale. La cause:
la poussiére « fine », celle que I'on ne voit pata méme époque d’autres
composants sont victimes de la méme maladie: ldements a billes miniatures, les
contacts électriques...

En 1955, la situation est claire : il est nécessdimaginer de nouvelles méthodes de
production « hors poussiéres ». L'US Air Forceta@lie au probléme en s’assurant la
collaboration de la Sandia Corporation. Cette fieaeun sous-traitant de « I'atomic energy
commission » et elle est chargée du développeneeldmine atomique dans ses parties non
nucléaires. Elle recoit la missiafimaginer et de construire des unités qui permettont la
production hors poussiéresDes efforts de développement intéressent différdaimaines :
filtres a haute efficacité, moyens de mesurageadessols, construction de murs filtrants. Si
bien qu’enl960 la premiére salle blanche & écoulement lamimaimur-mur est inaugurée
par la Sandia Corporation. Parallelement on apprend a mieux maitriser larpatre

« poussiére » dans les salles blanches classiqués@ulement turbulent ».

Les prémices

En 196Q les productions militaires délicates se font ddes enceintes dépoussiérées déja
nombreuses et on commence a explorer la relatioagiéres en suspension/taux de rejet. Ce



n’'est pas chose facile car le principal moyen dsurage est le recueil sur lame de
microscope ou sur membrane microporeuse, suivi ekamen au microscope optique.
Comme la taille génante se situe souvent au dessli® um et que le mécanisme de dépbt
prédominant est la sédimentation, on utilise largetinaes plaquettes de sédimentation qu’on
laisse exposées un temps suffisant dans 'ambidad® salle. Cette pratique sera normalisée
avec la notion de descripteur M dans I'lSO 1464-11ISO 14644-3 de la norme explique
comment procéder.

Le principe du mesurage optique des aérosols aé@adécrit en physique des aérosols avant
la seconde guerre mondiale. Le développement diorpteur, capable de compter une a une
des poussieres, se heurtait a des difficultés idnées et technologiques. Néanmoins, vers
1955, la firme Royco présente ses premiers proéstyyes premiers compteurs
commercialisés (électronique a lampes) étaient vahineux (une armoire) et lourds (plus
de 100 Kg), mais ils vont permettre a I'US Air Fore de mesurer ce que I'on pouvait
trouver dans les salles blanches de I'époque.

Ainsi nait,en 1961 un premier standard destiné a 'armée de 'aiérgeaine: le € 0-00-25-
203 Standards and guidelines for the design & opetian of clean rooms and

supplemental devices »

Il propose 4 classes de propreté croissante pswalées blanches, qui sont définies par des
limites de concentration a ne pas dépasser.

Classe Empoussiérage maximal en particules par |gr
I 9 000 particules de diameétre supérieur a envirénué
" 3 000 pgrticules de_diamétre com_pris entre 0,Detrh
530 particules de diamétre supérieur a 10 um
1200 particules de diametre compris entre 0,3 ¢trh0
dont 200 particules de diamétre supérieur a 1 pum
350 particules de diamétre compris entre 0,3 gtrh0
dont 70 particules de diametre compris entre 0l®gtm

vV

Cette fagon de procéder par classe granulomététgiktraditionnelle en pollution des
liquides et est d’ailleurs toujours utilisée.

Le Technical Order 00-25 sera refondu en 196eafpar étre une adaptation du Federal
Standard 209 aux besoins de I'US Air Force (vowdesion de Novembre 1969 par exemple).
Le TO 00-25 donne également de nombreux détaillsanception des salles blanches et
sur la maniere de bien les utiliser. On retrouverfauit de ces efforts dans I'ISO 14644-4
Construction, conception et mise en fonctionnerdestsalles propres.

L’avenement du Federal standard
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fig. 1 : les études d’Austin-Timmerman en 1963

Mais les problémes liés aux poussieres deviennmenbuci partagé par les autres armes et
l'industrie privée La nécessité d’avoir une norme fédérale est idenidfe et acceptéd.a
Sandia Corporation organise alors une « conferenagean room spécifications » a
Albuquergue (Nouveau Mexiquegs 9 et 10 avril 1963. Il en sortira le Federal 8hdard
209.Parmi les participants, on note la présence debresrde 'AACC (American

Association for Contamination Control) qui a déjeelgjues années d’existence et de P.R.
Austin qui va présenter de nombreux résultats éxétaux. Ces derniers sont reportés sur
du papier bilogarithmique avec, en abscisse, lbsdgarticulaires et, en ordonnée, les
concentrations en nombre de particules par piebls da taille supérieure a celle portée en
abscisse. On obtient ainsi des « courbes » quidampolygones cumulés composés de
segments de droite. On peut les approximer padiagies moyennes dont les pentes sont
variées. A I'évidence il faut trancher pour aboatne classification.

L’auteur propose alors d’adopter une droite deredfée — donc une distribution
granulométrique — pour batir des classes — voirréid.. Comme cette démarche arbitraire est
criticable, il la conforte en faisant remarquer gyalans les mémes coordonnées, on porte en
abscisse les diametres de spheres de masse qpeéfiggicm3, et en ordonnée le temps
gu’elles mettent pour chuter de 1 cm, on obtiert diite quasiment parallele a celle
proposee.

Cette proposition sera adoptée par le Federal Stdred traduite mathématiquement par :

C = Nc X (0,5/d§?

ou,

— C est la concentration en nombre par pied cube adEples de taille supérieure au
diameétred exprimé en um, dans la salle blanche

—Nc est une constante qui définit les classes en ptéesmvaleurs 100, 10000, 100000.

Lors des négociations internationales qui, padarffederal Standard méneront a I'lSO
14644, le conflit unités anglo-saxonnes/unités mpéds sera soldé en altérant léegerement
I'exposant de la fonction puissance (donc les edés droites en papier bilogarithmique) qui
devient :

C = 10" X (0,1/dy%®

Ou,

— C est la concentration en nombre pdrdes particules de taille supérieure au diamétre
d exprimé en um, dans la salle blanche

— N est un nombre compris entre 0 et 9

La premiere tentative de classification par le T0=28 avait été I'objet de diverses critiques
portant entre autres sur la prise en compte depkas de 0,3 um, une taille théoriquement
accessible au compteur optique. Cependant, aéqattgue, les mesurages a ce niveau étaient
illusoires. Revenir a 0,5 um était une option mmable, d’autant plus qu’elle offrait la
possibilité de construire des compteurs a « graiuit o (1 pied cube/min = 28,3 I/min).
Toutes ces considérations menent alors au tabhhigal du Federal Standard 209 publié le 16
décembre 1963 :

Nombre maximal de particules > Nombre maximal de particules >
: Classe -
0,5 mm par pied cube 5 mm par pied cube



Nombre maximal de particules > Nombre maximal de particules >

0,5 mm par pied cube Classe 5 mm par pied cube
100 100
10 000 100 65
100 000 10 000 700

C’est simple et de bon godt. Car, dans cette ptiapproche des problémes de
contamination des produits, il était sans doutéinmat de choisir des chiffres ronds pour les
concentrations a 0,5 um. Ainsi on avait des clais®ies a mémoriser, I'inconvénient était
'emploi des unités anglo-saxonnes, ce qui allaitainer des difficultés dans les années
ultérieures. Pour en sortliSO 14644-1 impose une nouvelle nomenclature avees
classes allant de ISO1 a ISO9 (tout en s’arrangeapbur avoir des chiffres ronds a 0,1

pum).

Le Federal Standard 209 donne également un grapbiglles classes sont figurées par un
réseau de droites paralléles. On y trouve aussod®reuses recommandations concernant la
construction et 'utilisation des chambres propEadin, il fixe les vitesses d’air a respecter
dans les écoulements « laminaires ».
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fig. 2 : Les limites de classe de propreté suilart Federal Standard 209A »

Le Federal Standard 209 rencontre aussitdt un suctErnational, et il sera traduit en unités
meétriques dans les différents pays utilisateurs.

Une premiére révision intervient dés le 10 aoli61&¢ec la version 209A. Le tableau de
classification mentionne, entre parentheses, Iesardrations en nombre par litre. Une clause
importante pour la suite est la possibilité offetéedéfinir d’autres classes en menant, a partir
de points choisis sur la verticale a 0,5 um, dealigdes au réseau de droites.

Une note apparait qui dit que les comptages inf&sia 10 particules/pied cube ne doivent
pas étre retenus, sauf si on préléve un grand reodiéchantillons. C’est la premiére
apparition de considérations liées a la statistidpieomptage. En effet, comme les particules
passent dans la cellule de mesure suivant desaties de temps distribués suivant une loi de
Poisson, un comptage n est affecté d’une incegisiatistique On.



Pour tenir compte de cela, a titre d’exemple,rad Royco suggére dés 1966 de se limiter a
une erreur statistigue maximale de 10% sur chaci@néillon; ce qui veut dire recueillir un
comptage d’au moins 100. Pour des salles tres ggppréme avec des compteurs prélevant
28,3 I/min, le temps correspondant devient excelsigsi, dans la révision de 1986, le
Federal Standard 209C se limitera & imposer deptagas minimaux de 20, ce qui
correspond a une incertitude statistique relative/20/20 = 22%. C’est a partir de la que I'on
a batis le tableau des volumes minimaux a préletenie I''SO 14644-1 impose la regle du
B-4-2-1.

Dans la version 209A, on mentionnebiacontamination (paragraphe 4-10) des salles
blanchesen proposant de s’en préoccuper si cela est ap@rdja 209B sera plus précise en
demandant que I'on mesure la biocontaminationalg Bi cela s’avére pertinent. Mais ce
souci de prendre en compte la biocontaminatioraitedisparait dans les versions ultérieures.
En effet, la NASA, déja utilisatrice du Federalnstard, a pris en charge ce probléme dans le
contexte de ses vols interplanétaires. Elle pudlien aolt 1967, deux textes de base :

« « NASA standard for clean rooms and work stati@mghle microbially controlled
environment »
+ « NASA standard procedures for the microbiologeoamination of space hardware »

On y trouve déja les bases qui nourriront les teut&rieurs dont la norme 1ISO 14698.

La pression industrielle
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Fig. 3 : Représentation graphique des classes i8@hieau 1ISO 14644-1 (Annexe A)

Le Federal standard 209Bsort en avril 1973. Il n'y a pas de changementsiémnentaux,
mais différents paragraphes sont enrichis de I'egpée de terrain acquise en application des
versions antérieures.

Durant cette période, les besoins industriels epreté particulaire (particulierement en
microélectronique) s’affirment, et les performandes appareils de mesure ainsi que leurs
conditions d’emploi font des progres notables. §airquoi le Federal Standard va



s’enrichir de classes supplémentaires — par exelapglasse »100 et va prendre en compte
des particules plus fines — a partir de 0,1 pm.

On arrive alors aux 13 classes de la version fiR@BE dont les 6 les plus propres demandent
des comptages a partir de 0,1 um. L'ISO 14644-4 gleis raisonnable avec 9 classes dont les
6 premieres commencent a 0,1 um (mais on peut corde ne les mesurer qu’'a partir de 0,3
pm voire 0,5 um) et les 3 autres a 0,5 um —

Les perspectives de développement de la microélgqtre vers des intégrations toujours plus
poussées amene, des 1988, a se preoccuper deeheeislans I'air de particules inférieures a
0,1 um. La physique des aérosols a développé, 3t les compteurs de noyaux de
condensation (CNC). Il s’agit d’appareils qui, pandensation de vapeurs organiques, font
grossir les particules les plus fines jusqu’a celtgs aient une taille mesurable par voie
optique. Ces appareils sont disponibles commeriah, mais ils ne peuvent donner qu’'une
réponse proportionnelle a I'ensemble des particslgerieures a un seuil situé vers 0,02 um
(il existe des adaptations accédant a la distobugranulométrique mais peu commodes sur
le terrain).

La possibilité de quantifier les particules ultnafs est prise en compte par le descripteur U de
SO 14644-1.

Les problemes métrologiques

A partir du moment ou le Federal Standard, et reagnt la norme ISO, sont a la base des
cahiers des charges et des documents contraceistsebtion, on se préoccupe tout
naturellement de la qualité des mesurages desipmsen suspension et des conditions
d’interprétation des résultats expérimentaux.

On est face a des problémes difficiles car :

- On manque de connaissances de base sur la r@pegtiie comportement temporel
des aérosols dans les zones propres, en présenoardes d’émission (enceinte en
activité). La stratégie de prélévement en restaeflo

- On sait prendre en compte les erreurs statistidee®mptage, mais les erreurs
purement expérimentales (par exemple : les pedes lés tuyaux de prélévement —
Bernard THAVEAU, Congrés ContaminExpert 2G4 &stimation théorique et
évaluation expérimentale des pertes par dép6t descples de 5 um dans les lignes
de prélevemenjssont difficiles a estimer, ce qui fragilise beaup I'exercice de
comparaison des résultats expérimentaux aux vdieutss de la classification. Ces
problemes sont traités dans les versions D et i&,quunt repris et développés dans
SO 14644-1 et 3.

Du co6té des conditions de mesurage des poussirssipposant que les compteurs sont
correctement étalonnés et que leur rendement dptagmau dessous de 1 um est connu
(pour corriger les résultats expérimentaux), iteagseffectuer un prélevement représentatif et
a le transporter avec un minimum de pertes vetsllale optique. Ces problémes ayant été
largement traités en physique des aérosols, onedalams ISO 14644-3, les régles a appliquer
pour prélever et transporter — B-1-3-, et on renaoiFederal Standard 209E pour les
formules de correction a utiliser (voir égalementicke de Bernard THAVEAU, revue Salles



Propres & maitrise de la contamination : n°46-Fen2006 « Compteur optique de particules,
Les précautions a prendrg.»

L’interprétation des résultats de mesurage deserdrations consiste d’abord a classer la

salle étudiée par comparaison avec les valeurtelngie la classification. Comparer des
résultats a des valeurs limites est un exercisitjae en métrologie. Il nécessite, en principe,
de connaitre toutes les erreurs expérimentales didenesurage. Dans notre cas, c’est un sujet
a explorer.

Lorsque les comptages individuels deviennent faiblelorsque le nombre des points de
prélevement dans la salle est limité, les incat@tustatistiques (qui ne dépendent en aucune
facon de I'instrumentation) deviennent significaBwdevant les erreurs de mesurage.

Avec l'apparition de classes de propreté toujoluis pxigeantes, il a fallu traiter ce probléme,
et c’est dans la version 209D que I'on donne lz@dare de calcul a appliquer aux résultats
expérimentaux. Méme si elle apparait un peu conephexnon-statisticien, il s’agit d’'une
meéthode classique de calcul de l'incertitude s& mmoyenne dont on admet qu’'elle est
distribuée suivant une loi de « Student ». La mageaies comptages pour une taille
particulaire, accompagnée de sa fourchette d’iftade est comparée a la valeur limite
correspondante.

Mais il restait un probléme pratique dans le casaliesses ISO 1 a 4. En effet, la nécessité de
compter au moins 20 particules par échantillon nzdes temps de prélevement parfois
excessivement longs. Le Federal Standard 209Eteadiaction dans I'annexe F de I'ISO
14644-1 propose une solution originale: I'échamiiage progressif. C'est une méthode
statistique, plutét raffinée, qui a été mise awnpet utilisée, a partir de 1940, par 'armée
americaine pour des controles de qualité des coamp®sle matériel militaire. Elle a été
adaptée au cas des comptages arrivant a des t&rapsras par D.W. Cooper, et proposée
dans un article d’octobre 1990 du « journal ofitistitute of environmental science ». En
simplifiant, on dispose de tables qui donnent, pouempoussiérage égal a la limite de classe,
les temps minimal et maximal dans la plage desquretioit observer le comptage cumulé n

(n compris entre 1 et 20). Si le comptage réelldrobeervé sort de ces limites, on peut donc
conclure avant d’avoir prélevé 20 particules.

Dans le domaine de la contamination particuldaeorme 1ISO 14644 avec ses 10 parties
représente un riche ensemble qui n’a pas été mplétement en pratique dans nos
industries. Il faudra donc encore attendre avaen diesurer les bienfaits. Mais, l'industrie
européenne ne prend guere de risque. Car, I'ensaeblprescriptions que comporte la
norme ont déja été validées sur le terrain padifé&rentes versions du Federal Standard 209.
Toutefois le dossier n’est pas définitivement cld'sine part, les progrés industriels obligent
a aller plus loin dans la propreté et la pureté@uire part, certains manques -voir ceux
signalés ci-dessus- devront étre progressivemenbiés. L'ISO 14644 n’est pas encore tout
a fait dans sa version finale !



