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Synoptique de l’interface électronique de contrôle
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+ 1 LED par 
process

5V DC
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Cadence de la communication : 7Hz

Principes de fonctionnement de l’interface maison avec un microcontrôleur Arduino qui fait le lien entre le logiciel maison sur PC, 

les acquisitions de données (températures, pressions) et la gestion de tous les process. Il y a 7 transferts de toutes les données par 

seconde (sauf températures 1/s) avec tests CRC16 pour vérifier la validité des informations transmises. En cas de problèmes de 

communication, elle est automatiquement réinitialisée. Certaines sécurités, sur les fours (max 800°C) et sur les venturis sont 

directement gérées au niveau microcontrôleur. 

Onglet des paramètres propres à chaque ligne et paramètres de gestions des sécurités, réglages, 

calibrations, communication….

Logiciel de pilotage

Onglet principal permettant d’actionner tous les process et de suivre l’avancée des graphitisations.

Oxydation Fer

Réduction Fer x3 (ou x4)

Transfert CO2 Mesure quantité CO2

Ajout d’H2 selon le ratio 
H2/CO2 défini

Chauffage (début de graphitisation)

Fin de graphitisation

Pompage H2 en excès 

Désorption pièges H2O 

Le logiciel développé en Delphi, permet notamment de sauvegarder en temps réel sur le réseau 

et prévient l’opérateur par mail en cas de problème, utilise une imprimante virtuelle, génère des 

fichiers log du fonctionnement, gère la communication USB avec contrôle CRC,…..

Portion du schéma de la carte n°2 sous KiCad : gestion de process 

(électrovannes, fours, vérins et venturis)

Électronique

Photo des cartes n°1, 2 et 3 fabriquées « maison » par gravure chimique

https://panoply.lsce.ipsl.fr/
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Pourquoi avons-nous conçu et fabriqué GG ?

Le LSCE traite un grand nombre d’échantillons de carbonates (foraminifères, coraux, spéléothèmes,…) et AASPE traite un grand nombre d’échantillons de bioapatite osseuse et d’émail dentaire

archéologique. La préparation des échantillons jusqu’au CO2 se fait sur différents bancs d’extraction dédiés. Avec l’arrivée du nouvel AMS compact ECHoMICADAS en 2015, et son système de graphitisation

AGE3 couplé à un analyseur élémentaire, il a été possible de transformer des échantillons de matière organique en CO2 puis en graphite. En revanche le besoin d’un autre système complémentaire a été

identifié pour graphitiser les CO2 préparés dans les deux UMR. La conception et la fabrication de ces nouveaux bancs implantés au LSCE et au MNHN, ont permis de disposer de systèmes répondant au 

cahier des charges suivant : 

Relais process 
AQH2213
Actuateur + vérin
X 7

un système automatique 

sans effet 

mémoire

économique

en azote

liquide

coût réduit
(fabrication "maison" à 

pratiquement tous les 

niveaux)

Pompages primaire et 
secondaire adaptés

• possibilité de récupération de l’échantillon si échec

• évolutif à la demande 

• flexibilité d’utilisation

• coût réduit

• un volume de réaction adapté aux échantillons de 50 µg à 1.2 mg de carbone

• sept lignes indépendantes

• un système automatique 

• pas d’effet mémoire
• économique en azote

Journées REFRAIN 2023 & 20 ans du LMC14

20-22 nov. 2023 Paris-Saclay (France)

Résultats d’un test pour l’effet mémoire

lors de la mise en route du banc MNHN en 2018

7 lignes 

indépendantes

évolutif à la demande

Paramètres de graphitisation : T°= 650 °C (passée à 580°C rapidement à cause de 

courants aléatoires), 4 mg Fe (aujourd’hui 5 mg), Ratio H2 / CO2 = 2.5 (aujourd’hui 2.3)

courbe de réduction de tout petits 
échantillons

Usinage des supports de four au tour   

La troisième série de sept C1 a donné de meilleurs ou d’aussi bons

résulats que la première série de blancs après les graphitisations des VIRI 

F (6/7 C1 âge > 50ka).

Aujourd’hui, les blancs sont à 51.7±2.0ka (N=25). En comparaison sur 

Age3, les blancs phtaliques sont à 50.8±1.6ka (N=90)

1ère série

Blancs IAEA-C1

3ème série

Blancs IAEA-C1

2ème série

VIRI F

Volume de 

réaction 

adapté

4.1 cm

1.0 cm

1.7 cm

Pièges cryogéniques en cuivre

Emplacement 

cartouche chauffante

N2 liquide aspiré 

par effet Venturi

Fixation

Thermocouple K

Emplacement

doigt de gant

Le refroidissement par effet Venturi permet 

une très faible consommation d’azote 

liquide. La température de -196°C est 

obtenue en 3’ et la cartouche chauffante 

permet de remonter à -60° en 1’.

Pièges en cuivre après

étamage chimique

Fabrication du doigt de 

gant

Pompage lignes

Remise à la PA (argon)

• 33  améliorations du logiciel depuis mars 

2018

• les étapes du traitement au sulfix et autres 

réactifs alternatifs seront implémentées dans 

le logiciel en automatique

• l’électronique présente plusieurs relais 

disponibles et commandes programmables  

pour faire évoluer le système si besoin. De 

plus les cartes pluggées permettent 

l’évolution de l’interface si besoin
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flexibilité 

d’utilisation

Utilisation du banc pour purifier des CO2 avant graphitisation : 

tests “sulfix” et réactifs alternatifs au MNHN en 2018 

Remerciements

• Laura Van Der Sluis pour les tests sur petits échantillons au MNHN en 2020

Emmanuelle Delqué-Količ et Marion Perron (LMC14) : comparaison de paramètres et 

volumes de réaction

• LMC14 pour la préparation des gaz à partir des standards 

Graphitisation test d’échantillons de CO2 de 70 à 190 µg C (MNHN #G20023)

Modification de l’introduction d’H2 pour les 

petits échantillons en 2022 pour être au plus 

près du ratio H2/CO2 souhaité

Gravure chimique d'une première carte test

• utilisation des process existants et modifications grâce à la bascule possible 

du mode automatique vers le mode manuel

• possibilité de récupération de l’échantillon après réaction dans l’ampoule

de départ grâce à la géométrie des lignes indépendantes permettant de 

lancer une graphitisation automatique à la suite

Le pompage primaire 

est progressif : (1) via 

un capillaire de 

1/8" rempli de brins 

d’inox

Puis gros débit (2) via 

tube de 19mm

Et enfin (3) pompage

secondaire avec un cône de 

pompage

sur la pompe

turbomoléculaire, tous de 

fabrication "maison".

Ces pompages successifs permettent de descendre en pression très 

lentement au départ pour éviter la dispersion du fer dans les 

réacteurs et d’obtenir au final un vide limite de 2.10-6 mbars lors des 

phases de pompage.

Finalisation du passage N2

liquide dans un piège cryo

Assemblage des pièges cryo

Préparation des éléments

de structure

Soudure lignes ultra-vide

Usinage à la fraiseuse

Soudure TIG des lignes

Assemblage des électrovannes Montage des bâtis

Delphi

Transfert des CO2 

(piégeage)

Fin du pompage des lignes /dégazage réactifs

Relargage des CO2

Montée des fours (début de réaction)

Détente ligne (fin de réaction)

Transfert des CO2 propres vers le PE d’origine

⇒ CO2 en attente de graphitisation


