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Nettoyage de précision :
un défi toujours plus
central pour les activités
en salles propres

Par Davip CHEUNG, ECP, ingénieur R&D

lya 25 ans, Olivier Prioux, direc-
teur de I’entreprise ECP, déci-
dait de monter une salle propre
sur le site de Montpellier avec
I'objectif de développer des acti-
vités de sous-traitance, en parti-
culier le nettoyage de précision
associé a I’'assemblage et au condi-
tionnement de pieces sensibles
a la contamination. Au départ,
il s’agissait principalement de
répondre aux besoins de net-
toyage des implants médicaux et
des boites de wafers utilisés dans
I'industrie des semi-conducteurs.
Rapidement, la demande s’est
élargie a d’autres secteurs avec,
par exemple, le conditionnement
de solutions de désinfection pour
I'industrie pharmaceutique, le
nettoyage de pieces mécaniques
et de capteurs destinés au monde
spatial ou encore le traitement de
composants liés aux systémes de
carburation pour ’automobile.
Plus récemment, I’événement
Covid a suscité des demandes
toujours plus spécifiques. En
effet, les activités pharmaceu-
tiques ont été dopées ces deux
dernieres années par le nettoyage
de divers accessoires ou piéces
liés a la fabrication de solutions
vaccinales anti-Covid et toutes
les activités connexes de trans-
ferts en milieux aseptiques. Par
ailleurs, nous avons été sollici-
tés pour mettre au point les pro-
tocoles de nettoyage de pieces

additives qui servaient de pro-
totypes pour I'élaboration d’ac-
cessoires indispensables liés a la
pénurie : masques réutilisables,
pieces détachées pour respira-
teurs artificiels, écouvillons de
prélevement nasal...

Aujourd’hui, on sent une forte
reprise dans tous les secteurs
industriels. Que ce soit dans le
domaine des dispositifs médi-
caux implantables, de la filiere
spatiale pour le nettoyage ou le
traitement de surface de piéces
de fabrication additive, et méme
de l’automobile avec I’émergence
de nouveaux projets liés aux bat-
teries ou autres piles a combus-
tible... Avec, a chaque fois, des exi-
gences de plus en plus strictes en
termes de propreté.

Résultat, I'activité R&D reste tres
active. Elle vise a explorer et a éla-
borer de nouvelles techniques de
nettoyage plus performantes, plus
économes et plus écologiques.
Depuis le début de ’année, la
recherche dans ce domaine peut
compter sur un nouvel outil : la
plateforme collaborative TSIAS
(Traitements de surfaces inno-
vants pour applications a la santé)
installée sur le site ECP de Moi-
rans. Elle permettra notamment
d’évaluer et d’expérimenter des
procédés innovants (tels que le
CO, supercritique, le plasma...) sur
des pieces critiques des secteurs
médicaux et pharmaceutiques.

« Les activités
pharmaceutiques
ont été dopées
ces deux
derniéres
années par

le nettoyage
de pieces liées
a la fabrication
de solutions
vaccinales. »
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NETTOYAGE AQUEUX

Plateforme de R&D dédiée
au nettoyage ultrapropre
de dispositifs médicaux

Par Davip Cusung, ECP

La nouvelle plateforme de R&D d’ECP accueillera des

technologies innovantes de nettoyage ultrapropre et
de traitement de surfaces, en particulier le nettoyage
par plasma ou CO, supercritique. Ce service sera

destiné a tous les acteurs de |a filiére santé.

CP annonce le lancement
du projet TSIAS (Traite-
ments de surfaces inno-
vants pour application a
la santé). Cette plateforme
de R&D pourra accueillir des équi-
pements proposant des technolo-
gies innovantes, en termes de net-
toyages ultrapropres et traitements
de surfaces.

Etat de I'art - contexte

Pour amener les pieces du médi-
cal ou du pharmaceutique a un
niveau de propreté conforme aux
spécifications demandées, le net-
toyage ultrapropre (ou nettoyage
de précision) est I'étape obligatoire
permettant d'éliminer tout type
de pollution a I'issue des étapes
de fabrication. Ces piéces sont
essentiellement des éléments de
conditionnement, d’outillages,

d'implants (dentaires, prothéses,
tissus...). Les matiéres a traiter sont
de natures diverses et variées : poly-
meére, nature métallique, céra-
mique, verre, élastomere. Pour
cela, ECP a mis en ceuvre diverses
techniques de nettoyage et de trai-
tement de surface pour les dispo-
sitifs médicaux. Cette prestation
de services s'opére essentiellement
en salles propres.

Parmi les techniques, le nettoyage
aqueux est le procédé le plus cou-
ramment utilisé, par aspersion et/
ou par immersion, couplé aux ultra-
sons (figure 1). Non seulement le
procédé est applicable a la plupart
des matériaux composant les dispo-
sitifs médicaux, mais il a surtout la
réputation d’avoir une bonne effica-
cité en termes de décontamination.
Néanmoins, le nettoyage aqueux pré-
sente plusieurs inconvénients, I'un

Par aspersion (a) et par immersion couplée aux ultrasons (b).

© Exemples de moyens de séchage pour dispositifs médicaux

des plus notables étant la consom-
mation élevée en eau ultrapropre,
associée a la génération importante
en effluents aqueux (en I'occurrence
lorsqu'il n'y a pas de systéme de

Des systémes idoines (étuves, armoires) sont nécessaires dans le cas du nettoyage aqueux.

recyclage ou de recirculation d’eau
mis en place).

Autre parametre non négligeable,
I'opération de séchage, étape
incontournable dans la mesure ot
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les piéces ont été mouillées. Cela
implique I'utilisation de systémes
appropriés tels que les fours, étuves,
armoires de séchage..., qui vont de
surcroit augmenter les temps de
process et surtout étre trés éner-
givores (figure 2). Enfin, les piéces
médicales deviennent de plus en
plus complexes, par leurs géomé-
tries, compositions. On est souvent
confronté a plusieurs parties assem-
blées etfou a des zones difficiles d’ac-
cés (cavités, trous borgnes...), comme
on peut le voir sur la figure 3.

Sans oublier le tait que les specih-
cations de propreté ou exigences
réglementaires sont de plus en plus
strictes. A titre d’exemples, les BPF
(Bonnes Pratiques de fabrication), la
Pharmacopée européenne (Ph. eur.,
10¢ édition), la norme ISO 19227
(Nettoyage des implants ortho-
pédiques), 1a norme ISO 14708
(Implants chirurgicaux - Disposi-
tifs médicaux implantables actifs)
sont autant de documents de réfé-
rence précisant les recommanda-
tions d'usage lors de la fabrication
ou l'utilisation de dispositifs médi-
caux, Par ailleurs, la mise sur le
marché d'un dispositif médical s'ef-
fectue dans un cadre réglementaire
européen (directive 93/42/CEE rem-
placée par le réglement 2017/745).
Celui-ci impose aux fabricants de
démontrer la conformité de leur
dispositif médical qui se traduit
par l'apposition d'un marquage
CE (Conformité européenne) sur
leur produit, préalablement a leur
commercialisation. Le marquage
CE traduit 1a conformité du dispo-
sitif médical aux exigences essen-
tielles de performance et de sécu-
rité du produit énoncées dans les
directives et autres textes réglemen-
taires. Les exigences essentielles
fixent les objectifs a atteindre pour
que le dispositif médical soit congu

de telle sorte que son utilisation ne
compromette ni I'état clinique des
patients, ni la sécurité et la santé
des patients et des utilisateurs.
En paralléle, les moyens de contréle
et de caractérisation associés
sont amenés a évoluer de facon
a répondre aux exigences de pro-
preté dictées par les reglements et
normes énoncés précédemment. La
simple opération de ringage de la
piéce par aspersion ou immersion,
suivie d'une analyse directe de I'ef-
fluent de ringage, ne suffira plus
pour déterminer son etat de pro-
preté. Il s'agira de mettre en place
et valider les protocoles d’extrac-
tion de la contamination, s'assu-
rer de la fiabilité des résultats obte-
nus et garantir une « durée de vie »
intégre de la piéce dans son condi-
tionnement (lire l'article en p. 41).

Objectifs de

la plateforme

Il s’agit de mettre en place un ser-
vice de nettoyage ultrapropre pour
la filiere santé, a destination de
tous les acteurs (fabricants, sous-
traitants) nécessitant des opéra-
tions de décontamination ou trai-
tements de surface sur leurs piéces.
Fondé sur la technologie actuelle
en phase aqueuse existant sur le
site de Moirans, ’objectif est de
compléter ce service avec des tech-
nologies séches innovantes, afin
de pouvoir proposer le procédé
le plus approprié en fonction du
type de piece. Les deux procédés
majeurs par voie séche identifiés
sont : le plasma « downstream »
(figure 4) avec le partenaire PTE
(Plasma-Therm Europe) et le CO,
supercritique (figure 5) avec le par-
tenaire DFD (Dense Fluid Degrea-
sing), qui seront installés des la pre-
miére année avec l'assistance du
partenaire ALES (Air Liquide ==

J {(ir

Protheses (a), injecteur d'implant oculaire (b).

o

© Exemples d'équipements de nettoyage par plasma downstream

Modéle R&D (a), modéle production (b).

ts de nettoyage par CO, supercritique

Chambre de nettoyage (a) ; générateur (b).
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La plateforme servira d'espace de démonstration pour les industries de la filiere santé.

== Electronics Systems), qui assu-
rera I'alimentation en fluides spéci-
fiques pour ces deux équipements,
par 1'apport de cabines et contai-
ners de gaz appropriés.

Ces nouveaux moyens permettront
de compléter I'existant, a savoir le
nettoyage aqueux, et ce 3 moindre
colit. Uautre point important est
que, du fait de la capacité de réali-
ser des gravures etfou des dépots,
nous pourrons réaliser la fonction-
nalisation de surfaces etfou la tex-
turation des surfaces voire la passi-
vation. Ils seront installés dans un

HDRF™ technology
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o
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Active species: Q"+ lons

lons concentration
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Overhenting of subskate

environnement controlé et maitrisé,
et en particulier adaptés aux piéces
possédant des zones peu accessibles.
Cette plateforme servira a un espace

La HORF permet d'injecter des espéces gazeuses exclusivement sous forme de radi-

caux en éliminant du flux de plasma les ions, électrons et photons susceptibles d'en-

dommager les surfaces & nettoyer.

de démonstration pour les indus-
tries de la filiére santé, afin de per-
mettre des essais de nettoyage sur
échantillons ou sur des cas concrets
(figure 6). Ce type de nettoyage par
technologies séches sera abordé par
approche différenciative par rapport
aux procédés aqueux : plus écolo-
gique et moins cofiteux, 'objectif
est d’atteindre des performances
équivalentes, voire supérieures, en
termes de temps de process et de
niveau de propreté final.

Pour PTE, ce projet présente un nou-
vel axe de recherche possible en
reposant sur une technologie déve-
loppée initialement pour le marché
du semi-conducteur. La technologie
de base appelée HDRF (High Density
Radical Flux) permet d’injecter des
especes gazeuses exclusivement sous
forme de radicaux en éliminant du
flux de plasma les ions, €lectrons et
photons susceptibles d'endomma-
ger les surfaces a nettoyer. Ceci per-
met de générer une réaction pure-
ment chimique et sélective entre
le gaz injecté et la matiére a reti-
rer sans interaction avec la surface
sous-jacente (figure 7).

Les avantages pressentis de la tech-
nologie HDRF par rapport aux
technologies conventionnelles
aqueuses sont multiples :

* nettoyage de cavités étroites
et profondes de dimensions de
quelques millimeétres & submi-
croniques (procédé gazeux sous
vide non influencé par les aspects
de capillarité rencontrés avec les
solutions liquides) ;

« utilisation de gaz sous vide (pas
de consommation de liquides -
eau, etc.) ;

» réaction chimique (trés forte
sélectivité permettant de décom-
poser en phase liquide les maté-
riaux a retirer tout en ne dégra-
dant pas les surfaces a nettoyer) ;
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¢ réaction a basse température
(ambiante a environ 100 °C), com-
patible avec des matériaux non
métalliques.

Grace a la deuxiéme technologie
CO, supercritique du partenaire
DFD, la société ECP pourra offtrir a
ses clients industriels fabricants de
dispositifs médicaux un service de
nettoyage et de décontamination
pour tout type de piece. La techno-
logie DFD repose sur 'utilisation du
CO, a une température supérieure a
31 °Cet a une pression supérieure
a 74 bars. Dans ces conditions, le
CO, se trouve dans un état appelé

www.hex-group.eu

CMP
BPF M

5000 MANDFACTURING PRACTICES
SONNES PRATIDESDE ABRCATION

supercritique, il va pouvoir se com-
porter comme un solvant mais aussi
comme un gaz, permettant d’at-
teindre des zones peu accessibles
par les procédés aqueux (figure 8).
Les avantages liés a la technolo-
gie DFD sont :

* un nettoyage et une décontami-
nation a sec par le gaz CO, sous
pression ;

¢ aucune trace résiduelle de sol-
vant ou de détergent, donc pas de
controdles coliteux a réaliser ;

¢ un traitement a basse tempéra-
ture entre 35 et 50 °C, parfaite-
ment compatible avec notamment
les matériaux polymeres, ou ==p

17025
‘17020
~
CERTIFIED £
A
come™

© Diagramme de phases du CO,

SC €O, : conditions
close to liquid

SC CO, : conditions
close to gaz

SC O, : conditions
in between gaz and
liquid

Pressure (Bar’
H
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1
1
—_—
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A

Le CO, supercritique se comporte a la fois comme un solvant et comme un gaz.

» Gestion de projet de marquage CE
» Affaires réglementaires (MDR)
» Aide a la conception de salles propres
» Analyse et évaluation des risques
» Validation de méthodes

» Mise en ceuvre (ou mise a niveau) du systéme de
management de la qualité (selon I'ISO 13485:2016)

» Qualification : de I'URS a la qualification I0OQ PQ
» Controle qualité en laboratoire du produit fini
» Audit / Formation

/
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© Exemples d'armoires de gaz et de systéme

d'abattement UPAS
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Armoires de gaz (a, b) ; Universal Plasma Abatement System (c).

©® Exemples de piéces additives

>

Structures lattices (a, b) ; rotule de hanche (c).
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En détail, zoom sur la texturation de surface de I'implant.

==) les appareils et composants
électroniques thermosensibles.

Le partenaire ALES sera en charge
de fournir les armoires de gaz
nécessaires a ’alimentation des
deux équipements de nettoyage
par technologie seche (CO, pour le
systeme de DFD et gaz spécifiques
pour I’équipement plasma de PTE),
ainsi que le systéme d’abattement
UPAS Universal Plasma Abatement Sys-
tem) qui assurera le traitement des
gaz résiduels en sortie de procédés,
afin de garantir la non-pollution
des réactifs produits (figure 9). En
parallele, ALES développera les for-
mulations des gaz, précurseurs et
autres mélanges gazeux nécessaires
au traitement des différents maté-
riaux et pollutions mis en jeu. La
principale limitation de ces nou-
veaux procédés (plasma HDRF ou
CO, supercritique) concerne les
dimensions acceptables de la piece a
nettoyer. Du fait de leur utilisation
en enceinte fermée, il sera difficile
de traiter des pieces volumineuses.

Marchés ciblés

En premier lieu, la plateforme doit
servir a un espace de démonstra-
tions pour les industries médicales
et pharmaceutiques. Par la suite,
les nouveaux procédés pourront
étre transposés a d’autres secteurs
demandeurs, tels que le spatial/aéro-
nautique, I’automobile... Dans la
phase de mise en ceuvre du projet,
des essais de nettoyage sur échantil-
lons clients pourront étre proposés
en guise d’études de faisabilité. Des
essais de nettoyages multitechnolo-
gies pourront étre réalisés sur des
cas concrets, afin de permettre aux
donneurs d’ordres de se position-
ner sur des marchés spécifiant des
exigences de propreté. La caractéri-
sation et les controles de propreté

nécessaires a I'évaluation des pro-
cédés seront bien stir complétés par
des qualifications externes.

Dans les nouveaux développements,
on peut citer le marché des pieces
de fabrication additive (ou issues de
I'impression 3D). Beaucoup d’entre
elles sont fabriquées a partir de
poudres, avec la particularité de pré-
senter des cavités et zones difficiles
d’acces (exemple : structures « lat-
tices », présentées sur la figure 10).
Une des questions problématiques
est le relargage potentiel de résidus
de poudre qui ont pu étre « empri-
sonnés » dans ces cavités, impactant
ainsi I'intégrité de la piece lorsque
celle-ci sera en utilisation. L'intérét
majeur dans l'utilisation des tech-
nologies seches décrites est de per-
mettre un acces plus aisé des cavi-
tés, afin d’en extraire la pollution
particulaire, mais aussi de réduire
drastiquement la consommation en
eau ultrapropre. A titre d’exemple,
pour arriver a nettoyer une piece
additive par procédé aqueux, il
peut étre nécessaire d’enchainer
jusqu’a vingt cycles successifs de
nettoyage, alors qu’un seul voire
deux cycles seraient suffisants sur
une piéce identique mais fabriquée
de facon standard.

Autre exemple d’application, le cas
des implants dentaires pourrait
représenter la prestation compléte
utilisant les technologies seches
envisagées sur la plateforme. Lors
de la mise en place d’un implant
dentaire, son état de surface, qui
va étre en contact avec ’os, doit
étre rugueux, ceci afin de favori-
ser I'ostéosynthese et éviter les phé-
nomenes de rejet. Pour cela, les
étapes classiques sont le sablage
avec un abrasif, suivi d’une attaque
acide a chaud, dans le but d’ob-
tenir une rugosité de I’ordre de 1
a 2 um (figure 11). Cela implique
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T'utilisation successive de procédés
différents, avec une consommation
excessive en produits chimiques et
en eaux de lavage[ringage. L'intérét
majeur du projet réside dans le fait
de basculer ces opérations sur des
procédés secs, permettant des éco-
nomies de fluides (eau, produits
acides), la réduction des rejets d’ef-
fluents, la diminution des risques
chimiques. Pour cette application,
la technologie plasma sera treés bien
adaptée, permettant de réaliser en
séquence (in situ) le nettoyage et la
fonctionnalisation de surface.

Au niveau des normes et réglemen-
tations, la tendance actuelle est
de parvenir a éviter, autant que
possible, I'utilisation de produits
chimiques ou autres substances
indésirables lors du processus de
fabrication des dispositifs médi-
caux. Ceci afin de limiter voire de
supprimer le risque de laisser des
résidus chimiques qui pourraient

500 m? de nouvelles salles propres dont 50 m? 3 Moirans devraient voir le jour.

potentiellement nuire a 1'utilisa-
tion correcte de ces dispositifs. En
référence, on peut citer le regle-
ment REACH (réglement européen
n°® 1907/2006) visant a interdire
I'utilisation des substances extré-
mement préoccupantes (SVHC),
c’est-a-dire particulierement dan-
gereuses, afin de leur substituer

des alternatives techniquement et
économiquement viables. Une liste
candidate de substances autori-
sées a ainsi été établie, afin de défi-
nir les produits chimiques devant
étre remplacés a terme. Cela tra-
duit particuliérement la volonté
d'ECP de pouvoir proposer des pro-
cédés secs et ne contenant pas de

substances dangereuses, a la fois
pour la piéce a traiter, le person-
nel exposé et I'environnement.

De nouvelles salles
propres pour ECP :

Le montage de cette plateforme
de R&D s’inscrit dans le cadre du
développement d’ECP sur son site
de Moirans, en termes d’aména-
gement de nouveaux locaux et de
salles propres, associés aux investis-
sements nécessaires en équipements
plus performants et innovants. Le
site de Montpellier est également
concerné par un projet d’extension
de ses surfaces et capacités de pro-
duction. Au total, 500 m? de nou-
velles salles propres dont 50 m? a
Moirans (ISO 5 a 7) vont permettre
de passerde 1000 m?a 1500m?. Ces
récentes extensions sont en phase
de finition et de qualification pour
pouvoir étre opérationnelles d'ici
fin 2022 (figure 12). W
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