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AVANT-PROPOS

L'Organisation Internationale de Métrologie Légale (OIML) est une organisation intergouvernementale
mondiale dont I'objectif premier est d'harmoniser les réglementations et les controles métrologiques appliqués
par les services nationaux de métrologie, ou organismes apparentés, de ses Etats Membres.

Les deux principales catégories de publications OIML sont:

1) les Recommandations Internationales (OIML R), qui sont des modeles de réglementations fixant les ca-
ractéristiques métrologiques d'instruments de mesure et les méthodes et moyens de contréle de leur
conformité; les Etats Membres de 'OIML doivent mettre ces Recommandations en application dans toute
la mesure du possible;

2) les Documents Internationaux (OIML D), qui sont de nature informative et destinés & améliorer l'activité
des services de métrologie.

Les projets de Recommandations et Documents OIML sont élaborés par des comités techniques ou sous-co-
mités composés d'Etats Membres. Certaines institutions internationales et régionales y participent aussi sur
une base consultative.

Des accords de coopération ont été conclus entre I'OIML et certaines institutions, comme 1'ISO et la CEI,
pour éviter des prescriptions contradictoires; en conséquence les fabricants et utilisateurs d'instruments de
mesure, les laboratoires d'essais, etc. peuvent appliquer simultanément les publications OIML et celles
d'autres institutions.

Les Recommandations Internationales et Documents Internationaux sont publiés en francais (F) et en an-
glais (E) et sont périodiquement soumis a révision.

Les publications de 'OIML peuvent étre obtenues au siege de 1'Organisation:

Bureau International de Métrologie Légale
11, rue Turgot - 75009 Paris - France
Téléphone: 33 (1) 48 78 12 82 et 42 8527 11
Télécopie: 33 (1) 42 82 17 27

Télex: 234 444 SVP SERV F ATTN OIML

* %

La présente publication — référence OIML R 113, édition 1994 (F) — a été élaborée par le sous-comité OIML
TC 16/SC 4 «Mesure sur site des polluants dangereux (toxiques)». Elle a été approuvée par le Comité Interna-
tional de Métrologie Légale en 1993 pour publication définitive et sera présentée a la sanction formelle de la
Conférence Internationale de Métrologie Légale en 1996.



CHROMATOGRAPHES en PHASE GAZEUSE PORTATIFS
pour la MESURE sur SITE
des POLLUANTS CHIMIQUES DANGEREUX

1 Objet

1.1 La présente Recommandation Internationale établit les procédures pour les essais et
la vérification des performances d'un chromatographe en phase gazeuse (CG) portatif
lorsque cet instrument est utilisé pour la mesure des polluants chimiques potentielle-
ment toxiques liés aux décharges de déchets dangereux, comme prescrit par les lois et
réglements nationaux. La présente Recommandation n’a pas pour objet d’exclure tout
autre moyen équivalent de mesurage ou d’analyse de tels polluants chimiques. Un ins-
trument portatif est un appareil autonome ou un ensemble compact intégré permet-
tant de réaliser une analyse compléte sur le terrain et fonctionnant sur batteries; toute-
fois, il peut avoir la possibilité de fonctionner aussi sur courant alternatif. Il existe
plusieurs types de chromatographes en phase gazeuse portatifs qui font appel a toute
une gamme de techniques pour introduire les échantillons et détecter les éléments a
examiner. Les principaux composants spécifiés dans la présente Recommandation re-
fletent la technologie actuelle et n'ont pas pour but d’'empécher les progres a venir. Les
instruments installés en laboratoire sont couverts par la Recommandation Internatio-
nale OIML R 82 Chromatographes en phase gazeuse pour la mesure des pollutions par
pesticides et autres substances toxiques.

1.2 Les composants d'un échantillon permettant une détection par un CG portatif sont
ceux qui peuvent traverser sa colonne en quantités détectables sans subir d’adsorption
ou de décomposition irréversibles et qui peuvent étre détectés. Des exemples de types
généraux de composants de polluants chimiques dangereux qu'un CG portatif peut dé-
tecter sont donnés en Annexe A.

1.3 Les programmes d’échantillonnage, la préparation de 1’échantillon et les méthodes
de mesurage dépassent 'objet de la présente Recommandation.

1.4 Les instruments qui satisfont aux exigences de la présente Recommandation présen-
tent, selon leur application spécifique, une certaine flexibilité au niveau de leurs com-
posants principaux. La présente Recommandation couvre les composants suivants:

e dispositifs d’échantillonnage directs de l'air et dispositifs d'injection par seringue
pour des échantillons gazeux ou liquides;

e colonnes remplies et colonnes capillaires fonctionnant sous température controlée
fixe ou variable;

e colonnes remplies et colonnes capillaires fonctionnant a température ambiante et
sous certaines autres conditions relatives a I’environnement;

e détecteurs a photoionisation (PID), détecteurs a ionisation de flamme (FID), détec-
teurs a ionisation d’argon (AID) et détecteurs par capture d’électrons (ECD).
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Note: Les détecteurs mentionnés ci-dessus sont ceux qui se prétent a la plus large
étendue d’applications et par conséquent les plus couramment utilisés pour les
applications sur site. Il est possible que d’autres détecteurs conviennent et rem-
plissent les exigences de la présente Recommandation pour des applications
spécifiques.

1.5 La performance de l'instrument définie par les critéres prescrits pour ces applica-
tions peut étre améliorée en optimisant la performance de chaque élément principal
du systeme de mesure. Dans ce cas, le succes dépend des connaissances, de I'habileté
et de 'expérience de 'opérateur.

1.6 La présente Recommandation ne concerne pas les exigences ou les essais des instru-
ments nécessaires a la sécurité des personnes. Il incombe donc aux utilisateurs de dé-
terminer si les instruments satisfont aux exigences relatives a la sécurité et a I'étiqueta-
ge conformément aux réglementations nationales.

2 Application

2.1 Les lois et réglementations nationales peuvent prescrire l'utilisation de chromato-
graphes portatifs en phase gazeuse pour I'évaluation et le controle sur le terrain des
polluants chimiques dangereux. Ce type d'instrument peut fournir des mesurages en
temps réel sur les sites de décharges dangereuses et permettre I'établissement de pro-
grammes pour I'échantillonnage, la surveillance médicale publique et de travail, la dé-
finition des zones d’acceés au public et des zones d’évacuation, et pour I'endiguement et
le traitement des déchets toxiques. Les sites de décharges dangereuses sont des lieux
ot 'on trouve des déchets chimiques dangereux susceptibles d’affecter une importante
zone avoisinante, par exemple les terrains ott I'on déverse des déchets dangereux sans
contrdle établi, des terrains autorisés pour la décharge de déchets dangereux et les
lieux d’accident, de déversement ou d’'incendie concernant des produits chimiques
dangereux, soit dans un dép6t, soit en cours de transport. On peut utiliser les CG por-
tatifs pour la surveillance d’autres lieux ou se trouvent des polluants chimiques dange-
reux comme par exemple a l'intérieur des lieux de travail, maisons et appartements,
autres batiments et dans les transports en commun. Les applications de certains ins-
truments portatifs sont traitées dans le Document International OIML D 22 Guide sur
les instruments portatifs pour l'évaluation des polluants contenus dans Uair en provenan-
ce des sites de décharge de déchets dangereux.

2.2 Dans de nombreuses applications sur site, des interférences peuvent se produire lors
du mesurage chromatographique en phase gazeuse d'un composant organique volatil
spécifique en raison de la présence d’autres composants de nature connue ou incon-
nue. Il est donc nécessaire de prévoir la présence des composants pouvant interférer
avec le mesurage prévu et de sélectionner les éléments de I'instrument, les pro-
grammes d’échantillonnage ainsi que les méthodes de mesurage permettant de mini-
miser d’éventuels effets d'interférence.

2.3 Les instructions appropriées pour l'utilisation de ces instruments doivent étre dispo-
nibles et un controle de routine des performances de l'instrument doit étre effectué
avant et apres les mesurages sur site. Les performances d'un instrument doivent aussi
étre régulierement vérifiées, en particulier aprés entretien et réparation, dans des
conditions compatibles avec celles de I'environnement de fonctionnement prévu et
pour des variations climatiques extrémes. Des consignes spécifiques pour les essais de
routine a effectuer par l'utilisateur sont données en 8.3. Dans certains cas, des essais
sur site peuvent étre appropriés pour s’assurer que l'instrument est opérationnel.
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3 Terminologie

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

3.7

3.8

Dispositif d'injection

Moyen par lequel 'échantillon est introduit dans la colonne.

Colonne

Tube contenant la phase stationnaire a travers laquelle s'écoule la phase mobile
gazeuse.

Phase mobile

Gaz porteur utilisé pour éluer les composants de I'échantillon a travers la colonne
et hors de la colonne.

Phase stationnaire

Matériau immobile, liquide ou solide, sur un support solide, qui réalise la sépara-
tion des composants de I'échantillon en raison des différents taux d’adsorption et
d’élution.

Support solide

En général, matériau inerte a l'intérieur de la colonne qui maintient la phase sta-
tionnaire. Ce matériau, sur lequel s’écoule le gaz porteur, peut consister en des
particules poreuses, des particules non poreuses, la paroi intérieure de la colon-
ne, ou une combinaison de ces possibilités.

Elution

Extraction d'un composant de 'échantillon hors de la phase stationnaire par la
phase mobile.

Détecteur

Dispositif détectant la présence de composants de 'échantillon dans I'éluat de la
colonne.

Bruit

Mesure d'une variation du signal de sortie du détecteur alors qu'on ne proceéde a
la détection d’aucun composant d’échantillon. Il peut étre classifié selon deux
composantes:

e Bruit a court terme, qui inclut toutes les variations aléatoires observables du si-
gnal en provenance du détecteur ou d’autres éléments et dont la fréquence est
de I'ordre de un ou plusieurs cycles par minute.

e Dérive, qui est la pente moyenne du signal de base mesurée sur une durée pro-
longée, par exemple 1/2 heure.
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3.9

3.11

3.12

3.12.1

3.12.2

3.13

Limite de détection

Plus petite quantité d'un composant de I'échantillon qui fournit un signal de sor-
tie du détecteur supérieur a trois fois le bruit a court terme.

Note: Ce terme est parfois désigné sous le nom de «détection minimale (MDL)»
dans les références ou dans la documentation des fabricants. La limite de
détection est parfois définie comme le signal de sortie égal 4 un autre mul-
tiple (par exemple, deux ou dix) du niveau de bruit et peut varier selon que
le chromatographe est utilisé pour une analyse quantitative ou qualitative

[1].

Etendue linéaire

Etendue des débits massiques ou des concentrations du composant de 'échan-
tillon a analyser dans le gaz porteur pour laquelle la sensibilité du détecteur est
constante dans les limites spécifiées; elle est exprimée comme le rapport de sa li-
mite supérieure a la limite de détection.

Etendue dynamique

Etendue des débits massiques ou des concentrations du composant de I’échan-
tillon a analyser pour laquelle leur augmentation produit une variation mesurable
du signal de sortie du détecteur. La limite supérieure de cette étendue correspond
au débit massique ou a la concentration les plus élevés pour lesquels une ultime
augmentation ne produit pas d’accroissement observable du signal de sortie du
détecteur. Cette étendue est exprimée comme le rapport de sa limite supérieure a
la limite de détection.

Sensibilité

Signal de sortie d’'un détecteur par unité de masse des composants d’échantillon
élués examinés; elle est définie d'une des maniéres suivantes:

Détecteur sensible a la concentration
La sensibilité est exprimée en A - mL - gl ou V.- mL - g, et par I'équation:

PxF
M

S =
ou:
S = sensibilité
P = aire intégrée du pic (A-souV-s)
F = débit du gaz porteur (mL - s7!)
M = masse de I'échantillon dans le gaz porteur (g)

Détecteur sensible au débit massique
La sensibilité est exprimée en A -s- gl ou Vs - g, et par 'équation:
ou les symboles ont la méme signification qu’en 3.12.1.
Sélectivité
Indication de la capacité d’'un détecteur a réagir plus promptement et a un plus

haut degré a certains types de composants plutot qu'a d’autres.

S



3.14

3.15

3.16

3.17

Chromatogramme

Enregistrement du signal de sortie du détecteur en fonction du temps, présentant
des pics spécifiques aux composants de 'échantillon.

Temps de rétention

Temps écoulé entre l'injection d'un échantillon et 'apparition du pic maximal de
sortie du composant a analyser.

Ftalonnage

Ensemble des opérations qui définissent, pour des conditions spécifiées, le rap-
port entre les valeurs indiquées par un systéeme de mesure et les valeurs connues
correspondantes du mesurande.

Répétabilité

Concordance entre les résultats de mesurages consécutifs du méme mesurande,
effectués dans les mémes conditions et sur une relativement bréeve période de
temps.

Note: Le terme «mémes conditions» inclut: la méthode de mesurage, I'opérateur,
I'instrument de mesure, le lieu, et les conditions d’environnement.

4 Description de l'instrument

4.1 Généralités

4.1.1 1l existe des chromatographes portatifs en phase gazeuse de conception et de fabri-

cation différentes pour une utilisation sur site de décharge des déchets dangereux. En
général, un réservoir de gaz porteur pressurisé avec systeme de contrdle pneumatique
fournit un débit réglable du gaz porteur a travers une colonne chromatographique
maintenue a une température constante ou controlée pendant toute la durée de 'analy-
se. Un dispositif d’injection permet d’introduire dans l'instrument un volume connu
d’un échantillon qui est balayé par le gaz porteur vers le détecteur a travers la colonne.
Le détecteur est sensible & chacun des composants de 'échantillon élués hors de la co-
lonne avec des temps de rétention caractéristiques. Le signal de sortie du détecteur est
enregistré en fonction du temps sur un diagramme et/ou mis en mémoire dans un sys-
téme de traitement de données. Le chromatogramme (signal de sortie du détecteur en
fonction du temps) indique le temps de rétention pour chaque pic des composants per-
mettant ainsi leur identification et les aires de pic ou hauteurs de pic peuvent étre re-
liées a la concentration des composants d’échantillon examinés.

4.1.2 Un schéma de l'instrument est donné en Figure 1. Le régulateur de gaz porteur
peut étre un appareil de controle de la pression et/ou du débit. Dans le cas d’échan-
tillons en phase liquide, le dispositif d'injection (A) permet de vaporiser I'échantillon
avant 'injection. Le dispositif de contrdle de la température de la colonne (B) peut étre
a valeur fixe ou réglable; cependant, certains instruments peuvent fonctionner correc-
tement & une température ambiante relativement stable sans controle de la températu-
re. Dans certaines conditions d’utilisation, il faut maintenir un détecteur (C) a une
température au moins égale a celle de la colonne.
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RESERVOIR DE REGULATEUR
GAZ PORTEUR DE GAZ PORTEUR

(A)
DISPOSITIF
D'INJECTION

A

CONTROLEUR
- DE
TEMPERATURE

(B)
COLONNE(S)

_(© -
DETECTEUR(S)

ENREGISTREUR
DU SIGNAL
DE SORTIE

ET/OU
SYSTEME DE
TRAITEMENT

DES DONNEES

Figure 1. Diagramme d’'un chromatographe portatif en phase gazeuse

4.1.3 Le principe des mesurages par chromatographie en phase gazeuse se base sur la
séparation des composants d’échantillon en phase gazeuse ou en phase vapeur dans le
gaz porteur (phase mobile) par la phase stationnaire de la colonne. La division de
’échantillon dépend de parametres fonctionnels de la colonne, tels que le débit du gaz,
la température, la pression de vapeur et les propriétés adsorbantes de la phase station-
naire. Les composants individuels de I'échantillon, transformés par la colonne et détec-
tés, sont interprétés soit manuellement soit par un systéme informatique de traitement
des données. Lidentification et I'analyse quantitative reposent sur une connaissance
des temps de rétention et sur le mesurage des aires de pic ou hauteurs de pic corres-
pondant aux composants chimiques spécifiques pour un instrument fonctionnant dans
des conditions de référence.

Note: Les références [2-4] donnent une description plus détaillée de I'instrument.
4.2 Eléments de l'instrument

4.2.1 Le systeme de contréle pneumatique est congu pour régler le débit du gaz porteur
a travers l'instrument.



4.2.2 Le(s) dispositif(s) d'injection peut (peuvent) étre d’'un des types suivants:

4.2.2.1 Dispositif a injection directe et/ou a vaporisation (détente) permettant d’utiliser
une seringue pour gaz ou liquide pour injecter une quantité déterminée d'un échan-
tillon dans le gaz porteur.

4.2.2.2 Boucle pour I'échantillonnage des gaz pour l'introduction a débit continu dune
quantité déterminée d’'un échantillon de gaz dans le gaz porteur.

4.2.2.3 Dispositif d’'injection a préconcentration et désorption thermique permettant a
une quantité déterminée d'un échantillon de se concentrer sur un adsorbant présélec-
tionné, apres quoi la désorption thermique introduit I'’échantillon dans le gaz porteur.

4.2.3 La colonne peut étre une colonne remplie ou une colonne capillaire.

4.2.4 Si un dispositif de contrdle de la température de la colonne est inclus, il peut étre a
valeur fixe ou réglable.

4.2.5 Le(s) détecteur(s) peut (peuvent) étre de I'un des types suivants:

4.2.5.1 Un détecteur a ionisation de flamme (FID) utilise une flamme d’hydrogéne et
d’air pour produire des ions a partir du composant de I'échantillon; ces ions sont en-
suite recueillis sur une électrode dont le potentiel est différent de celui du jet d’hydro-
géne. Le courant mesuré sur l'électrode collectrice est fonction du débit massique du
composant de I'échantillon.

4.2.5.2 Un détecteur a photoionisation (PID) se compose d'une lampe a haute énergie
(ultra-violet) et d'une chambre d’ionisation. Le processus de photoionisation d'une mo-
lécule (R) d’'un composant de I'échantillon se déclenche d’habitude par I'absorption
d’'un photon a haute énergie (hv) provenant de la lampe lorsque I'énergie d'un photon
absorbé est supérieure ou égale au potentiel d’ionisation de R; cependant, dans cer-
taines applications, il est possible de déclencher l'ionisation de R en passant par un
état excité intermédiaire (R*) par 'absorption de photons dont 'énergie est inférieure
au potentiel d’ionisation de R. Ces deux procédés peuvent étre respectivement symboli-
sés comme suit:
R + hv = Rt + e
R* + hy = R* + e

Les ions formés sont recueillis dans la chambre d’ionisation ou le courant mesuré
obtenu est fonction de la concentration du composant de I'échantillon ionisé. On dis-
pose de lampes a différents niveaux d’énergie photonique. Pour des lampes a hauts ni-
veaux d’énergie photonique (par exemple: 11,7 eV), la réponse du détecteur devient
plus uniforme; tandis que pour les lampes a niveaux d’énergie moindres (par exemple:
10,2 ou 10,6 €V), le détecteur devient plus sélectif.

4.2.5.3 Un détecteur a ionisation d’argon (AID) utilise une source de tritium radioactif
(*H) pour produire des ions d’argon qui réagissent avec le composant de 1'échantillon a
analyser, élué hors de la colonne. Ce détecteur exige de 'argon comme gaz porteur. Des
atomes d’argon sont ionisés par la source du détecteur et d’autres portés a 1'état d’exci-
tation (A*). L'énergie d’excitation de 'argon est d’environ 11,6 eV; cependant, le poten-
tiel d’ionisation de la plupart des composants organiques est inférieur a4 11,6 eV. Par
conséquent, les molécules du composant de I'échantillon introduites dans le détecteur
en provenance de la colonne peuvent étre ionisées par un flot constant d’atomes d’ar-
gon excités produits par la source radioactive. Les résultats de cette interaction se sym-
bolisent comme suit:

A* + R =A + R" + e
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Les ions formés sont alors collectés dans la chambre d’ionisation produisant ainsi
un courant constant. La variation de ce courant est proportionnelle a la concentration
du composant d’échantillon ionisé par les atomes d’argon excités.

4.2.5.4 Un détecteur a capture d’électrons (ECD) avec une source radioactive, en général
de nickel (®3Ni) ou de tritium (*H), produit des ions dans le gaz porteur et collecte les
électrons associés. Quand I'éluat (composant absorbant les électrons) pénetre dans le
détecteur, le courant électronique constant mesuré, produit par la source de radiation,
se trouve réduit d'une quantité proportionnelle a la concentration du composant de
’échantillon dans I'éluat. On peut faire fonctionner le détecteur soit avec un courant
continu soit par impulsions.

4.2.6 Le systeme de traitement des données intégré a I'instrument comprend d’habitude
I'un ou plusieurs des éléments suivants: affichage direct, enregistreur graphique et cal-
culateur.

5 Exigences métrologiques

5.1 Gaz porteur

5.1.1 Le débit ou la pression du gaz porteur doivent étre ajustables & une valeur nomina-
le pouvant étre maintenue a + 2,0 %.

5.1.2 La pureté du gaz porteur en ce qui concerne sa teneur en hydrocarbures doit étre
spécifiée par le fabricant.

Note: Le niveau de tous les hydrocarbures présents est en général inférieur a 1,0 pL/L.

5.2 Dispositif d’'injection

5.2.1 Le dispositif d'injection doit étre prévu pour un volume d’échantillon en phase ga-
zeuse compris entre 10 pL et 5 mL ou pour un volume d’échantillon liquide compris
entre 0,1 pL et 5 pL. Cependant, un dispositif d'injection & préconcentration et a dé-
sorption thermique doit fournir un volume d’échantillon en phase gazeuse compris
entre 10 mL et 5 000 mL.

Note: La température et le temps de désorption exigés pour que ce dispositif d'injec-
tion puisse fonctionner dépendent du type de composant(s) de I'échantillon a
concentrer et aussi du type de matériel utilisé par I'appareil de préconcentra-
tion.

5.2.2 Lors du controle de la répétabilité du volume fourni par un dispositif d’'injection
conforme a 5.2.1, I'écart-type relatif de la hauteur de pic ou de l'aire de pic doit satis-
faire aux exigences de 5.5.2.

Note: Lutilisation d'une boucle pour I'’échantillonnage du gaz ou d'un dispositif d'in-
jection automatique donne en général de meilleurs résultats qu'un dispositif
d’injection en mode manuel.

5.3 Controle de température de la colonne
5.3.1 Dans le cas d'instruments a dispositifs de controle de température fixe, la tempéra-

ture de la colonne doit étre maintenue a une température constante a + 2 °C pendant
la durée de I'analyse.
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Note: Par exemple, la dissolution de l'azide (diazoimide) de sodium a 40 °C ou un bain
de glace a 0 °C peuvent fournir des points de température fixe appropriés pour
le controle de température de la colonne.

5.3.2 Dans le cas d'instruments a dispositifs de controle de température réglable, la tem-
pérature de la colonne doit étre maintenue a une température constante a + 2 °C dans
I'étendue de température de service, étendue allant de 10 °C maximum au-dessus de la
température ambiante jusqu'a la température maximale que peut fournir le dispositif
de controle.

5.3.3 Dans le cas d'instruments sans dispositif de controle de température, a valeur fixe
ou réglable, un moyen de mesurage et d’enregistrement des variations de la températu-
re ambiante autour de la colonne avec une exactitude de + 2 °C doit étre fourni (voir
8.3.3).

5.4 Les détecteurs doivent satisfaire aux exigences minimales suivantes pour la limite de
détection et I'étendue linéaire, dans les conditions de référence, apres injection a l'inté-
rieur de la colonne du composant d’essai en concentration spécifiée dans l'air sec ou
dans l'azote. Une procédure d’essai est donnée en Annexe B pour les gaz et les liquides
dans un solvant approprié.

Note: La limite de détection est considérée comme étant la valeur maximale tolérée
pour cette grandeur avec des erreurs maximales tolérées de + 5 % (voir Annexe
B). Létendue linéaire est considérée comme étant I'étendue de service de l'ins-
trument dans des limites spécifiées bien qu'un fabricant puisse spécifier une
étendue dynamique dans des limites définies.

5.4.1 Détecteur a ionisation de flamme (FID)

e Type: Dépendant du débit massique
Sélectif et largement applicable aux composants
contenant du carbone et de I'hydrogéne (voir An-

nexe A)
e Composant d’essai: Toluene
e Conditions d’essai: Utiliser un type de colonne, gaz porteur, débit,

compensateur de débit de gaz (si nécessaire), et
température selon les spécifications du fabricant

Limite de détection: 2 x 10~ g injectés + 5 %

Etendue linéaire: 104

5.4.2 Détecteur a photoionisation (PID)

e Type: Dépendant de la concentration
Sélectif et largement applicable aux composants
organiques et inorganiques (voir Annexe A)

e Energie de la lampe: 10,2 eV, 10,6 eVou 11,7 eV
e Composant d’essai: Toluéne
¢ Conditions d’essai: Utiliser un type de colonne, gaz porteur, débit,

compensateur de débit de gaz (si nécessaire), et
température selon les spécifications du fabricant

Limite de détection: 2 x 10712 g injectés + 5 %

Etendue linéaire: 10°
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5.4.3 Détecteur a ionisation d’argon (AID)

e Type: Dépendant de la concentration
Sélectif et largement applicable aux composants
organiques et inorganiques (voir Annexe A)

e Composant d’essai: Toluene

¢ Conditions d’essai: Utiliser un type de colonne, gaz porteur, débit,
compensateur de débit de gaz (si nécessaire), et
température selon les spécifications du fabricant

Limite de détection: 1 x 1071 g injectés + 5 %
Etendue linéaire: 103

5.4.4 Détecteur par capture d’électrons (ECD)

e Type: Dépendant de la concentration
Sélectif pour les composants halogénés et de
méme type (voir Annexe A)

¢ Composant d’essai: Hexafluorure de soufre (SFy)

Conditions d’essai: Utiliser un type de colonne, gaz porteur, débit,
compensateur de débit de gaz (si nécessaire), et
température selon les spécifications du fabricant

Limite de détection: 3 x 1013 g injectés + 5 %

Etendue linéaire: 25

Note: On peut utiliser ce détecteur dans son étendue dynamique qui est de 'ordre de
102

5.5 Essai de I'instrument dans les conditions de référence

5.5.1 Lors de I'approbation du modele et des vérifications primitive et ultérieure, la ré-
pétabilité du signal de sortie de I'instrument au complet doit étre vérifiée dans un labo-
ratoire utilisant des étalons de référence et dans les conditions de référence suivantes:
e température ambiante: de 15 °C 4 25 °C et stable a + 2 °C
¢ humidité relative (HR): de 40 % a 80 %
¢ type de colonne: spécifié par le fabricant
e gaz porteur et débit: spécifiés par le fabricant
¢ température de la colonne: spécifiée par le fabricant
e titre de I'échantillon de référence: injecter un étalon de référence approprié donnant

un signal de sortie d’environ 300 fois la limite de détection

e étalons de référence et détecteur(s) associé(s):
- gaz: toluéne pour FID, PID et AID, et SF, pour ECD avec I'étalon de référence
dans l'air sec et 'azote
— liquides: toluéne pour FID, PID et AID, et 1,1,1-trichloro-méthane pour ECD avec
’étalon de référence dans un solvant approprié

5.5.2 Dans les conditions de référence et pour dix injections répétées de I'étalon de réfé-
rence dans un court intervalle de temps, l'instrument doit étre capable de satisfaire aux
exigences de performance suivantes:

e un écart-type relatif de la hauteur de pic ou de I'aire de pic du signal de sortie infé-
rieur a 10 %

e un écart-type relatif du temps de rétention inférieur a 2 %

Note: Ces valeurs de I'écart-type relatif pour la hauteur de pic ou l'aire de pic et pour
le temps de rétention sont considérées comme étant des erreurs maximales tolé-
rées.
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5.6 Facteurs d'influence

5.6.1 Lors de l'approbation de modele, I'instrument doit étre vérifié dans son ensemble
en utilisant les conditions appropriées spécifiées en 5.5.1 pour les facteurs d'influence
suivants:

¢ vibrations (sinusoidales)

* chocs mécaniques

e champs électromagnétiques

e décharges électrostatiques

¢ indicateur de basse tension pour alimentation par batteries

e variations de tension et de fréquence de l'alimentation par réseau ou par générateur
portatif

e étendue de la température
e chaleur humide

5.6.2 Les résultats des essais spécifiés en 5.6.1 doivent satisfaire aux exigences de 5.5.2.

6 Exigences techniques

6.1 Généralités

6.1.1 Linstrument doit étre autonome, c’est-a-dire que tous les éléments de I'instrument
forment un ensemble unique ou sont placés dans un ensemble intégré compact. Son
poids ne doit pas étre supérieur a 30 kg.

6.1.2 Linstrument doit pouvoir fonctionner en service dans une étendue de température
allant de 5 °C a 35 °C.

6.2 Gaz porteurs

6.2.1 Tl convient, si nécessaire, d’installer dans le syst¢éme pneumatique, avant la colon-
ne, un moyen d’extraire les contaminants indésirables tels que 'humidité et les parti-
cules dans les conduits d’alimentation en gaz.

6.2.2 Lensemble détecteur-gaz porteur approprié doit étre utilisé comme suit:
e FID - hélium, azote, hydrogene ou air (voir note)

PID - hélium, azote, hydrogéne ou air (voir note)

e AID - argon

* ECD - azote, hélium, argon ou argon/méthane

Note: Dans le cas de températures au-dessus de la température ambiante, I'air peut en-
dommager certaines phases stationnaires. Dans ce cas, il convient de prendre en
considération les consignes du fabricant concernant I'ensemble détecteur-gaz
porteur.

6.2.3 Linstrument doit avoir sa propre réserve de gaz porteur, lui permettant de fonc-
tionner pendant au moins quatre heures.

6.3 Orifice d’injection

Linstrument doit étre muni d’'un orifice d’injection qui permet d’assurer la compati-
bilité entre le dispositif d'injection et le type de colonne utilisé.
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6.4 Colonnes

6.4.1 Les colonnes doivent étre tubulaires et étre fabriquées en métal, verre, polytétra-
fluoroéthyléne ou en silice vitreuse. Elles peuvent étre soit remplies, soit capillaires.
Linstrument doit pouvoir étre adapté en fonction de la colonne nécessaire a la métho-
de d’analyse. Lutilisateur doit avoir la possibilité, si besoin, de remplacer ou d’installer
sur le site une nouvelle colonne dans I'instrument.

6.4.2 La phase stationnaire de la colonne peut étre soit liquide soit solide et doit étre
choisie de facon a optimiser la séparation du (des) composant(s) de 'échantillon exa-
miné.

6.4.3 La technique de «backflush» (refoulement) peut trés nettement améliorer la per-
formance de l'instrument pour certaines applications; elle consiste en une extraction
rapide hors de la colonne des particules de masse moléculaire élevée indésirables
contenues dans I'échantillon. Cette technique peut étre appliquée au moyen dun dis-
positif d'inversion du sens du débit de gaz porteur dans la colonne. En alternative, on
peut utiliser une précolonne.

Note: I’Annexe C donne des exemples de types appropriés de colonne.

6.5 Controle de routine
Linstrument doit étre muni d'un dispositif permettant d’introduire de fagcon routi-
niére des étalons de référence pour les composants d'intérét afin d’obtenir un controéle
qualitatif (temps de rétention) et quantitatif (aire de pic ou hauteur de pic) lors des
analyses en laboratoire ou sur site.

Note: Il existe pour cela des étalons certifiés ou de référence appropriés comme indi-
qué dans les références [5-7].

6.6 Linstrument doit étre alimenté par une batterie capable d’assurer un fonctionne-
ment continu d’au moins quatre heures et étre muni d'un dispositif indicateur de basse
tension de la batterie. Il peut aussi étre muni d’'un dispositif pour alimentation en cou-
rant alternatif lorsque celui-ci est disponible.

6.7 Chromatogramme

Des systémes de traitement de données doivent pouvoir donner un enregistrement
précis et fiable (chromatogramme) de la réponse du détecteur en fonction du temps. 11
convient aussi de prendre en considération les systemes de traitement de données qui
peuvent traiter les données pour fournir une analyse compléte qualitative et quantitati-
ve sur le site.

6.8 Marquages

Les marquages suivants doivent étre attachés de facon apparente a l'instrument:
e nom du fabricant
¢ numéro de modele et numéro de série de l'instrument
¢ exigences relatives a 'alimentation, le cas échéant

7 Instructions pratiques

7.1 Les fabricants de chromatographes portatifs en phase gazeuse doivent fournir avec
chaque instrument un manuel décrivant son fonctionnement et 'entretien de routine.
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7.2

Avant d’utiliser un instrument, il convient de considérer tous les facteurs d’environ-

nement. Les fabricants doivent fournir les spécifications relatives aux étendues de tem-
pérature et d’humidité pour lesquelles I'instrument peut fonctionner correctement.

7.3

Les précautions ou avertissements nécessaires utiles aux opérateurs de I'instrument

doivent étre indiqués explicitement dans le manuel d'utilisation fourni par le fabricant
et apparaitre clairement sur l'instrument conformément aux exigences de sécurité na-
tionales.

8 Contrdles métrologiques

8.1

Essai de modele

8.1.1 Les fabricants doivent fournir au service national responsable un manuel d’utilisa-
tion pour linstrument et peuvent aussi fournir des données et autres informations
concernant les essais de performance et les étalonnages aidant a établir si la concep-
tion de I'instrument satisfait aux exigences de la présente Recommandation.

8.1.2 Le manuel d'utilisation de l'instrument doit étre examiné pour s’assurer que les
consignes de fonctionnement sont complétes et claires. Linstrument doit étre visuelle-
ment inspecté conjointement a un examen des spécifications du fabricant afin de dé-
terminer si les exigences données en 6.1 a 6.8 sont satisfaites.

8.1.3 Le service national responsable doit effectuer les essais de performance suivants,
ou peut accepter les données d’essai du fabricant pour obtenir la confirmation de la
performance acceptable de I'instrument concernant les conditions suivantes:

limite de détection pour le (les) détecteur(s) utilisé(s) (5.4 et Annexe B)
étendue linéaire du (des) détecteur(s) utilisé(s) (5.4 et Annexe B)
conditions ambiantes de référence (5.5 et B.1)

indicateur de basse tension pour une alimentation par batterie (5.5 et D.2)

variations de tension dans l'alimentation par secteur ou par générateur portatif (5.5
et D.3) et variation de la fréquence (le cas échéant)

chocs mécaniques (5.5 et D.4)

vibrations (sinusoidales) (5.5 et D.5)
décharges électrostatiques (5.5 et D.6)
champs électromagnétiques (5.5 et D.7)
étendue de température de service (5.5 et D.8)
chaleur humide (5.5 et D.9)

Note: La référence aux exigences ainsi qu'une bréve description de ces essais sont don-

nées entre parenthéses. Lannexe D fournit une description des essais associés
aux facteurs d'influence. Les essais sont basés sur les exigences du Document
International OIML D 11 Exigences générales pour les instruments de mesure
électroniques. 1l convient de consulter les normes CEI appropriées référencées
dans OIML D 11 pour de plus amples détails et choix concernant les essais.

8.1.4 Le rapport sur les essais de l'instrument effectués lors de l'essai de modele doit
comprendre au minimum les rubriques d'information définies dans le format donné
en Annexe E. Une présentation spécifique peut étre développée selon les préférences
nationales. Le fabricant doit obtenir les commentaires spécifiques relatifs a chaque
échec d'un essai.
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8.2 Vérification primitive

8.2.1 La documentation fournie par le fabricant doit étre examinée afin de s’assurer de
la conformité a 8.1.

8.2.2 Lessai dans les conditions de référence spécifiées en 5.5 doit étre effectué.

8.2.3 Tous les autres essais de l'instrument non spécifiés en 8.1.2 qui peuvent étre consi-
dérés comme critiques pour l'application envisagée doivent étre effectués.

8.2.4 La durée de validité de cette vérification doit étre spécifiée par le service national
responsable.

8.2.5 Un instrument doit étre soumis a une vérification ultérieure équivalant a la vérifi-
cation primitive aprés réparation ou remplacement d’éléments ou d'unités du systeme
de controle électrique ou du systéeme de lecture de données. Cette exigence ne concer-
ne pas le remplacement de la colonne.

8.3 Essais de routine par 'utilisateur

8.3.1 Le service national responsable doit fournir les informations concernant les mé-
thodes d’utilisation des instruments pour mesurer des polluants spécifiques. Certaines
méthodes de mesurage peuvent étre appropriées comme contrdle de qualité pour éva-
luer les performances d’'un instrument.

8.3.2 Lopérateur de l'instrument doit effectuer un essai avec un échantillon de référence
avant et apres les mesurages sur site ainsi qu’apres le remplacement du systéeme d’ali-
mentation en gaz porteur, de(s) I'injecteur(s), de la (des) colonne(s) ou du (des) détec-
teur(s). Les résultats de ces essais de l'instrument doivent étre compris dans les limites
déterminées par le service national responsable.

8.3.3 En plus des exigences prescrites de 8.3.2, la température ambiante autour de la co-
lonne dans le cas d’instruments qui n‘ont pas de dispositif pour le contréle de la tem-
pérature, doit étre notée et un gaz étalon de référence doit étre injecté avant chaque
mise en service afin d’établir la condition de référence pour le mesurage. La tempéra-
ture ambiante doit aussi étre mesurée avant et aprés chaque analyse. Si en cours de
service, la température ambiante varie de plus de + 3° C, le gaz étalon de référence doit
étre injecté a nouveau pour établir encore une fois une nouvelle condition de référence
pour le mesurage. Cette procédure doit étre répétée pour des variations de température
supérieures a + 3 °C pour chaque condition de référence nouvellement fixée.

Note: Cette exigence est nécessaire du fait que le temps de rétention d'un composant
de I'échantillon qui doit étre identifié dépend de la température de la colonne.

8.3.4 En plus des exigences de 8.3.2, 'opérateur doit effectuer un essai de performance
et un étalonnage de I'ensemble de l'instrument avant une application spécifique sur
site et en association avec cette application (voir Annexe F).

8.3.5 Une fiche établie par ordre chronologique doit étre conservée pour chaque instru-
ment et doit contenir au minimum les renseignements suivants:

e résultats des essais de routine

¢ résultats des étalonnages

¢ identification des éléments principaux remplacés

¢ étendue des opérations d’entretien et de réparation
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Types de composants

Alcools, aldéhydes et cétones
Explosifs a base d’azote
Carburants et sous-produits
Fumigants et pesticides
Chlorofluorocarbones
Diphényles polychlorés
Hydrocarbures chlorés
Haloéthers

Pesticides organochlorés
Amines

Organosulfures

H,S, COS et CS,

Solvants aliphatiques/aromatiques

ANNEXE A
EXEMPLES DE TYPES DE COMPOSANTS DETECTABLES
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Détecteur(s) recommandé(s)

FID, PID, AID

PID, ECD

FID, PID, AID

PID, AID, ECD

FID, PID, AID, ECD
PID, ECD

FID, PID, AID, ECD
FID, PID, AID

ECD

FID, PID, AID

FID, PID, AID

PID, AID

FID, PID, AID



ANNEXE B

ESSAI DE DETERMINATION DE LA LIMITE DE DETECTION
ET DE LETENDUE LINEAIRE DES DETECTEURS
(Obligatoire)

B.1 Cet essai fournit une marche a suivre permettant d’établir si le détecteur d’un instru-
ment satisfait ou non les exigences relatives a la limite de détection et a I'étendue li-
néaire spécifiées en 5.4.

B.2 Lessai doit étre effectué dans les conditions de référence, telles que spécifiées en
5.5.1 et avec un échantillon de référence du composant d’essai spécifié pour chaque
type de détecteur. La procédure suivante s’applique aussi bien a des échantillons de ré-
férence en phase gazeuse qu’'en phase liquide, en prenant en compte le fait que les
échantillons d’air sont dilués avec de l'air sec ou de l'azote et les échantillons liquides
avec un solvant approprié. De plus, le volume injecté des échantillons de référence doit
étre de 1 mL pour les gaz et de 1 pL pour les liquides.

B.3 Procédure

B.3.1 Préparer un échantillon de référence concentré avec une concentration égale au
produit de la limite de détection par 1'étendue linéaire comme spécifié en 5.4 pour le
détecteur mis a l'essai.

B.3.2 Préparer trois a cinq échantillons dilués, I'un avec une concentration intermédiai-
re approximativement égale a la moitié de la concentration de 'échantillon de référen-
ce concentré, les autres échantillons ayant des concentrations dont les valeurs doivent
étre situées a intervalles égaux entre les extrémes de part et d’autre de la valeur de la
concentration intermédiaire.

B.3.3 Choisir un dispositif d’injection (seringue ou boucle), une colonne et une tempéra-
ture adaptés au détecteur mis a I'essai.

B.3.4 Procéder a un minimum de cinq injections répétées d'un échantillon témoin (air
sec ou azote pour les gaz et solvant pour les liquides) et noter les temps de rétention et
les aires ou hauteurs de pic de tout pic enregistré.

B.3.5 Procéder a un minimum de cing injections répétées du volume approprié des
concentrations sélectionnées de I'échantillon de référence et noter l'aire de pic ou la
hauteur de pic de la réponse du détecteur.

B.3.6 Déterminer l'aire ou la hauteur de pic moyenne a partir des données obtenues en
B.3.5 en prenant en compte tous les pics ou pics chevauchant ceux de I'échantillon té-
moin comme déterminé en B.3.4. Pour chaque mesurage, la quantité injectée doit étre
exprimée en grammes pour le composant a I'essai.

Note: Le cas échéant, dans le cas des échantillons d’air, rapporter la concentration in-
jectée a des valeurs dans des conditions normales de température et de pression.

B.4 Limite de détection

B.4.1 Reporter graphiquement, en se basant sur les résultats obtenus en B.3.6, la valeur
moyenne de l'aire de pic ou de la hauteur de pic en fonction de la quantité injectée en
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grammes. Calculer la pente de la droite approximant les données par la méthode des
moindres carrés. Les résultats de cette approximation doivent avoir un coefficient de
corrélation au moins égal a 0,98.

Note: Le coefficient de corrélation (r?) peut étre calculé a partir de la pente (S) et de
I'écart type de la concentration (o) et du pic d’émission du détecteur (0‘y) com-

me suit:
o |2
r’=|s .
Oy
ol
. X2 Ty, — 2x, Z (X, y;)
n Xx? - (Ix,)?
r 112
2 (x, —X)?
o =|———
X n-1
r R T
3 (y;-¥)?
o =|—"
Y n-1

X et § = valeurs moyennes
n = nombre de données

B.4.2 Tracer une ligne parallele a 'axe des ordonnées représentant trois fois le niveau de
bruit tel que défini en B.3.4. La limite de détection correspond a l'intersection de cette
parallele avec la pente et doit satisfaire aux exigences de 5.4.

B.4.3 La sensibilité de I'instrument correspond a la pente de la courbe obtenue en B.4.1;
alternativement, elle peut étre calculée au moyen de 'équation appropriée de 3.12.

B.5 Etendue linéaire

B.5.1 Procéder a un minimum de cinq injections répétées du volume approprié de
I'échantillon de référence concentré préparé conformément a B.3.1.

B.5.2 Porter la valeur moyenne des résultats sur la courbe obtenue en B.4.1.

B.5.3 Conclusion: comparer la valeur moyenne des résultats (B.5.2) avec la valeur four-
nie par la courbe en B.4.1 pour la concentration (ou quantité en grammes) a la limite
de l'étendue linéaire. La valeur de B.5.2 ne doit pas étre inférieure a 5 % de la valeur
définie par I'étendue linéaire conformément aux exigences de 5.4 pour le détecteur mis
a l'essai.
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EXEMPLES DE TYPES DE COLONNES APPROPRIEES

ANNEXE C

(Informative)

REMPLIE

CAPILLAIRE

Grand diametre
tubul. ouvert

Large alésage

Alésage étroit

Matériaux

Longueur (m)

Diameétre intérieur (mm)
Capacité d’échant. (ng)
Efficacité® (plateaux/m)

verre, ss?,
ptfeb

0,1-6
2-4
10%- 108
600 - 2 000

verre
borosilicaté

10 - 80

09-15

10% - 108
500 - 1 000

verre de
silice, ss, Ni

1-60
0,32-0,75
500 - 6 000

1200-2200

verre de
silice, ss, Ni

1-60
0,10-0,25
2-50
2500 - 10 0004

(a) ss = stainless steel (acier inoxydable)

(b) ptfe = polytétrafluoroéthylene

(c) Lefficacité de la colonne se mesure au nombre de plateaux théoriques et s’apparente a 1'élargisse-
ment du pic d’'une zone primitivement dense alors que cette derniére traverse la colonne. Cette effi-
cacité est décrite sur un plan quantitatif par la hauteur équivalant a un plateau théorique (HETP),
qui représente la longueur nécessaire de colonne pour obtenir un équilibre en solution entre les
phases liquides mobile et stationnaire.

(d) Cette étendue concerne les colonnes de 0,1 mm de diameétre.
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ANNEXE D

DESCRIPTION DES ESSAIS DE PERFORMANCE
ASSOCIES AUX FACTEURS D'INFLUENCE
(Obligatoire)

D.1 Conditions ambiantes de référence

Les essais prescrits en 5.5 doivent étre effectués et les exigences spécifiées en 5.5.2
satisfaites.

D.2 Indicateur de tension basse pour alimentation par batterie

La source de courant de I'instrument doit étre remplacée par une source de courant
continu variable. La tension de cette source doit initialement étre réglée a la valeur de
courant continu spécifiée par le fabricant et ensuite diminuée jusqu'a ce qu'un indica-
teur de tension basse se déclenche. Puis, la tension doit étre augmentée jusqu'a la va-
leur pour laquelle l'indicateur de tension basse se désactive. Pour cette derniére ten-
sion, les essais spécifiés en 5.5 doivent étre effectués et les exigences de 5.5.2
satisfaites.

D.3 Variations de tension et de fréquence dans l'alimentation par réseau ou par généra-
teur portatif

Le cas échéant, l'instrument doit étre essayé en ce qui concerne sa susceptibilité aux
variations par rapport aux tension et fréquence nominales quand il fonctionne avec
une source de courant alternatif. Les valeurs nominales assignées du courant d’alimen-
tation de I'instrument spécifiées par le fabricant doivent subir les variations suivantes:
tension de réseau ou du générateur + 10 % et — 15 %, fréquence du réseau ou du géné-
rateur + 2 %. La variation spécifiée pour chaque valeur nominale assignée de la source
d’alimentation étant appliquée tour a tour a I'instrument, les essais spécifiés en 5.5 doi-
vent étre effectués et les exigences spécifiées en 5.5.2 satisfaites.

D.4 Choc mécanique

Linstrument doit étre placé sur une surface rigide dans sa position normale d’utili-
sation. Il doit ensuite étre incliné autour d'une aréte de la base jusqu'a une hauteur
d’au moins 50 mm puis laché sur la surface. Apres ce choc, les essais spécifiés en 5.5
doivent étre effectués et les exigences de 5.5.2 satisfaites.

D.5 Vibrations (sinusoidales)

Linstrument doit étre monté sur une surface rigide de sorte que la force de gravita-
tion agisse dans la méme direction que pour son utilisation normale. Il est alors tour a
tour soumis sur ses trois axes principaux perpendiculaires entre eux aux conditions
suivantes de vibrations sinusoidales: étendue de fréquence allant de 10 Hz a 50 Hz, ni-
veau maximum d’accélération de 2 m/s?, 20 cycles de balayage sur chaque axe. Apres
ces vibrations, les essais spécifiés en 5.5 doivent étre effectués et les exigences de 5.5.2
satisfaites.

D.6 Décharges électrostatiques

Linstrument doit étre essayé pour déterminer sa susceptibilité aux décharges élec-
trostatiques provenant d’une source en courant continu de 8 kV a travers une capacité
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de 150 pF. Linstrument doit étre mis a la terre ou placé sur une surface mise a la terre.
Les décharges électrostatiques doivent étre appliquées aux surfaces de l'instrument
normalement accessibles aux utilisateurs, grace a une électrode avec résistance d’au
moins 150 ohms. Lélectrode doit étre approchée de l'instrument jusqu'a ce qu'une dé-
charge se produise et étre aussitot retirée avant que ne se produise une autre décharge.
Au moins dix décharges doivent étre appliquées a dix secondes d'intervalle au moins.
Apres avoir exposé l'instrument a ces décharges, les essais spécifiés en 5.5 doivent étre
effectués et les exigences de 5.5.2 satisfaites.

D.7 Champs électromagnétiques

Linstrument doit étre essayé pour déterminer sa susceptibilité aux interférences
provenant de champs électromagnétiques dans I'étendue allant de 0,1 MHz a
1 000 MHz. Lintensité de champ peut étre générée de la maniére suivante: (a) en utili-
sant une «strip line» pour des fréquences allant de 0,1 MHz a 150 MHz et au moyen
d’«antennes dipoles» ou d’«antennes a dépolarisation circulaire» pour des fréquences
allant de 150 MHz a 1 000 MHz, ou (b) en utilisant des zones de champs électroma-
gnétiques connus et mesurés de maniére précise. Linstrument, pendant qu'il est expo-
sé a ces champs électromagnétiques d'une intensité de 10 V/m, doit étre soumis aux es-
sais spécifiés en 5.5 et les exigences de 5.5.2 doivent étre satisfaites.

D.8 Etendue de température

Linstrument doit étre placé dans une chambre climatique et porté a une températu-
re de 35 °C a une humidité relative de 60 % = 20 % jusqu’a ce qu’il ait atteint son équi-
libre thermique a cette température. Les essais doivent étre effectués a la température
de 35 °C afin de déterminer I'écart-type relatif de la hauteur de pic ou de I'aire de pic et
du temps de rétention. Linstrument doit étre refroidi afin d’atteindre son équilibre
thermique a 5 °C. La vitesse de refroidissement ne doit pas dépasser 1 °C par minute et
I'humidité relative finale doit étre de 60 % + 20 %. Apres stabilisation de la températu-
re a 5 °C, les mémes essais faits que ceux réalisés a 35 °C doivent étre effectués. Les es-
sais doivent étre comme spécifié en 5.5 et les exigences spécifiées en 5.5.2 doivent étre
satisfaites.

D.9 Chaleur humide

Linstrument doit étre placé dans une chambre climatique et porté a une températu-
re de 35 °C et a une humidité relative de 93 % jusqu'a ce que l'instrument ait atteint
son équilibre thermique sans condensation. Dans ces conditions, les essais spécifiés en
5.5 doivent étre effectués et les exigences spécifiées en 5.5.2 satisfaites.
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ANNEXE E
FORMAT DU RAPPORT D’ESSAI

Note: La présente Annexe a un caractére informatif en ce qui concerne la mise en ap-
plication de la présente Recommandation dans les réglementations nationales;
cependant, l'utilisation du format de rapport d’essai est obligatoire pour I'appli-
cation de cette Recommandation dans le cadre du Systeme de Certificats OIML.

Un rapport d’essai destiné a servir entre autres dans le cadre du Systéme de Certifi-
cats OIML doit inclure les renseignements suivants.

E.1 Nom et adresse du (des) laboratoire(s) réalisant I'essai
E.2 Référence a la présente Recommandation (numéro et année d’édition)

E.3 Identification unique du modele auquel se référe ce rapport (par exemple: noms
courants déposés, modele, breve description comprenant dessins, diagrammes et ins-
criptions)

E.4 Nom(s) et adresse(s) du fabricant et du demandeur si différent du fabricant
E.5 Identification de I'instrument essayé

E.6 Date de début de l'essai

E.7 Lieu ol les essais ont été réalisés si différent de 'adresse donnée en E.1

E.8 Résumé des résultats des essais réalisés conformément a 8.1.2 et a 8.1.3 dans les
conditions spécifiées dans la présente Recommandation

E.8.1 Manuel d'utilisation clair et complet: oui  non
Commentaires:

E.8.2 Masse de l'instrument: kg

E.8.3 Marquages: satisfaisant non satisfaisant
Commentaires:

E.8.4 Alimentation en gaz porteur avec autonomie d’au moins quatre heures:
satisfaisant ~ non satisfaisant
Commentaires:

E.8.5 Détecteur(s) essayé(s), conditions d’essai et résultats:
* type:
e gaz porteur:
¢ type de colonne:
e température de la colonne:
e échantillon(s) de référence et concentration(s):
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* température ambiante:
humidité relative:

e écart-type relatif
— hauteur de pic ou aire de pic:
— temps de rétention:

limite de détection:
étendue linéaire:

Commentaires:

Note: Fournir ces renseignements pour chacun des détecteurs essayés.

E.8.6 Indicateur de tension basse pour batteries:
satisfaisant  non satisfaisant

E.8.7 Utilise le réseau: oui  non
Utilise un générateur portatif: oui  non
Variation de tension:  satisfaisant  non satisfaisant
Commentaires:
Variation de tension et de fréquence en alimentation sur réseau:
satisfaisant  non satisfaisant
Commentaires:
Variation de tension et de fréquence du générateur portatif:
satisfaisant  non satisfaisant

E.8.8 Chocs mécaniques:  satisfaisant  non satisfaisant
Commentaires:

E.8.9 Vibrations: satisfaisant non satisfaisant
Commentaires:

E.8.10 Décharges électrostatiques:  satisfaisant  non satisfaisant
Commentaires:

E.8.11 Champs électromagnétiques:  satisfaisant  non satisfaisant
Commentaires:

E.8.12 Etendue de température de service:  satisfaisant  non satisfaisant
Commentaires:

E.8.13 Chaleur humide: satisfaisant non satisfaisant
Commentaires:

Note: Identifier le (les) détecteur(s) et gaz porteur(s) utilisés pour chacun des essais
décrits de E.8.6 2 E.8.13.

E.9 Bref exposé des conclusions indiquant si les instruments essayés ont satisfait aux
exigences de la présente Recommandation.

E.10 Signature du (des) responsable(s), la date de signature et un numéro unique identi-
fiant le rapport.
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ANNEXE F

ESSAI GLOBAL DE PERFORMANCE
D’UN CHROMATOGRAPHE EN PHASE GAZEUSE PORTATIF
(Obligatoire)

F.1 Cette procédure d’essai décrit 'analyse d’'un échantillon comportant un composant
ou un mélange de composants susceptibles d’étre présents sur un site de décharge de
produits toxiques, ou l'analyse d'un mélange prédéterminé de I'échantillon d’essai pré-
vu pour le controéle régulier de la performance globale de I'instrument.

F.2 Cet essai a pour objet de s’assurer que le systéme chromatographique en phase ga-
zeuse dans son ensemble est capable d’atteindre les limites de détection acceptables
des composants d’échantillon examinés avec également une répétabilité acceptable des
temps de rétention et des aires ou hauteurs de pic du signal de sortie dans I'étendue de
service spécifiée de l'instrument. L'étalonnage de l'instrument doit étre effectué au
moyen de ces procédures mais peut nécessiter le mesurage de concentrations supplé-
mentaires des composants d’essai spécifiques examinés dans 1'étendue de service de
I'instrument.

F.3 Les composants d’essai peuvent étre choisis a partir de la liste suivante de détec-
teurs:

FID AID PID PID ECD
10,2 eV 11,7 eV
et 10,6 eV

Méthane
Dichlorométhane
1,2-Dichloroéthane
Benzeéne
1,1,1-Trichloroéthane

ot
XX XX

Trichloroéthyléne
Toluéne

p-Xyleéne

Tétrachlorure de carbone
2-Butanone

>~

n-Hexane
n-Pentane
Méthanol

Chlorure d’éthylene
n-Décane

R X XX XX XX
PR X K K KX
Ko KR X XXX

RO R XXX K X XX

g-Hexachlorocyclohexane
Diphényle polychloruré
Hexafluorure sulfurique

>~
elals

F.4 Echantillons de gaz

F.4.1 Choisir un composant ou un mélange de composants a partir de la liste donnée en
F.3 ou tout autre composant d’essai compatible avec le détecteur utilisé. Préparer ou se
procurer un échantillon de gaz d’essai du composant ou du mélange choisi avec des
concentrations de 0,1 pL/L & 10 pL/L dans l'air sec ou l'azote.

F.4.2 Choisir un dispositif d’injection, une colonne et une température appropriés.
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F.4.3 Dans le cas d'un instrument a colonne sans dispositif de contréle de température
fixe ou réglable, noter la température ambiante.

F.4.4 Procéder a un minimum de trois injections d'un échantillon de gaz témoin (air sec
ou azote) et déterminer le niveau de bruit.

F.4.5 Préparer au moins trois concentrations différentes de I'échantillon du gaz d’essai
choisi spécifié en F.4.1.

F.4.6 Linstrument étant dans les conditions de référence spécifiées en 5.5, effectuer au
moins trois injections de 1 mL pour chaque échantillon de gaz d’essai préparé confor-
mément a F.4.5 et noter les temps de rétention et les aires de pic ou les hauteurs de pic
des composants de 'échantillon sélectionnés conformément a F.4.1.

F.4.7 Les temps de rétention doivent avoir un écart-type relatif inférieur a 2 %, et les
aires de pic ou hauteurs de pic doivent avoir un écart-type relatif inférieur & 10 % pour
le méme instrument.

F.4.8 La limite de détection, I'étendue linéaire et la sensibilité du détecteur pour chaque
composant dans 'échantillon d’essai peuvent étre déterminées a l'intérieur de limites
spécifiées a partir des données obtenues en F.4.6 et suivant les procédures spécifiées en
Annexe B.

F.5 Echantillons liquides

F.5.1 Choisir un composant ou un mélange de composants a partir de la liste donnée en
F.3 ou tous autres composants d’essai compatibles avec le détecteur utilisé. Préparer
ou se procurer une solution concentrée du composant sélectionné, pour des concentra-
tions de 0,1 mg/L a 10 mg/L avec un solvant approprié.

Note: Il convient que le solvant choisi soit compatible avec le détecteur afin d’éviter les
interférences.

F.5.2 Choisir un dispositif d’injection, une colonne et une température appropriés.
Note: Un échantillon liquide nécessite un dispositif d’injection chauffé.

F.5.3 Dans le cas d’'un instrument dont la colonne est dépourvue de dispositif de controle
de température fixe ou réglable, noter la température ambiante.

F.5.4 Procéder a un minimum de trois injections d’'un échantillon liquide témoin (le sol-
vant) et déterminer le niveau de bruit.

F.5.5 Préparer par dilution trois concentrations différentes de la solution concentrée
spécifiée en F.5.1.

F.5.6 Linstrument fonctionnant dans les conditions de référence spécifiées en 5.5, effec-
tuer au moins trois injections de 1 pL de chacun des échantillons d’essai liquides spéci-
fiés en F.5.5 et noter les temps de rétention et les aires de pic ou hauteurs de pic.

F.5.7 Les temps de rétention doivent avoir un écart-type relatif inférieur a 2 % et les
aires de pic ou hauteurs de pic doivent avoir un écart-type relatif inférieur a 10 % pour
le méme instrument.

F.5.8 La limite de détection, I'étendue linéaire et la sensibilité du détecteur pour chaque
composant de I'échantillon d’essai peuvent étre déterminées, a l'intérieur des limites
spécifiées, a partir des données obtenues en F.5.6 et selon les procédures spécifiées en
Annexe B.
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