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1. OBJECTIF GENERAL

La mise en place de chaînes d'étalonnage nationale dans le domaine de la pollution
particulaire en masse nécessite de connaître les performances (réglage, linéarité...) des
appareils utilisés, en l'occurence des TEOM 1400a.

Une première étude sur ce type d'appareil avait déjà été menée auparavant et fait l'objet
d'une partie du rapport de Juillet 1998. Cette étude devait alors être poursuivie de la
façon suivante : étude des matériaux composant les filtres étalons actuellement vendus
par le fabricant du TEOM 1400a ; fabrication de nouveaux filtres étalons dont la masse
serait raccordée à l'étalon de référence du LNE ; étude de la linéarité du TEOM 1400a
avec ces nouveaux filtres étalons, de masses voisines de 80, 83 et 85 mg.

Après réflexions et essais complémentaires, il est apparu que l'étude précédente visant à
étudier les performances du TEOM 1400a devait être poursuivie suivant deux axes :
• La première partie consiste à déterminer la durée de vie des filtres étalons

actuellement vendus par le fabricant, après utilisations successives, de façon à
pouvoir statuer sur leur qualité et sur la fabrication (ou non) de nouveaux filtres
étalons,

• La deuxième partie porte sur l'étalonnage du TEOM 1400a en utilisant la méthode
allemande au chlorure de sodium.

2. RAPPELS DU MATERIEL UTILISE ET DE SON PRINCIPE DE FONCTIONNEMENT

Le TEOM 1400a, servant à cette étude, est un prêt du réseau de mesure ARSQA de
REIMS (appareil neuf).

2.1. SCHEMA DU TEOM 1400A

Le TEOM 1400a est constitué d'un rack électronique et d'une microbalance.
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2.2. PRINCIPE DE FONCTIONNEMENT

Le cœur du TEOM est une microbalance utilisant un élément conique oscillant à sa
fréquence naturelle. Un filtre est placé au sommet du corps oscillant. Les particules
déposées sur le filtre, augmentent la masse du système oscillant, produisant une
décroissance de la fréquence naturelle d'oscillation. Cette variation de fréquence est
traitée en continu et convertie en variation de masse. Dans ce système de balance, la
fréquence d'oscillation obéit à l'équation suivante :

f =  Ko / m 

Avec : f la fréquence (s-1)
Ko la constante propre à l'élément oscillant (g/s2)
m la masse collectée (g)

La variation de la masse correspondant au changement de fréquence peut s'exprimer
par la relation :

dm =  Ko  ( 1
f

 -  1
f

)
1
2

0
2××××

Avec : f1  la fréquence d'oscillation après collection (s-1)
f0 la fréquence d'oscillation initiale (s-1)
Ko la constante propre à l'élément oscillant (g/s2)
dm la masse collectée (g)

Le schéma du principe de fonctionnement est représenté en annexe 1.

3. DETERMINATION DE LA "DUREE DE VIE" D'UN FILTRE "ETALON"

3.1. OBJECTIF

L'objectif est de déterminer la "durée de vie" des filtres "étalons", après utilisations
successives.

3.2. PROTOCOLE D'ESSAI

Dans cette étude, tout comme dans la précédente, la tête de prélèvement PM10, n'est
pas utilisée.
Trois filtres de collection ont été choisis de façon aléatoire, parmi une dizaine. Par
commodité, ils porteront les lettres A, B et C.
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Six séries d'essais sont alors effectuées et la masse conventionnelle des filtres est
mesurée entre chaque série.
Chaque série d'essai se déroule de la façon suivante :

* pesée initiale des filtres
* série de 10 essais (A,B et C - puis A, B et C, ..., 10 fois de suite)
* pesée des filtres
* série de 5 essais (A,B et C - puis A, B et C, ..., 5 fois de suite)   ce *
* pesée des filtres   4 fois
* série de 10 essais (A,B et C - puis A, B et C, ..., 10 fois de suite)
* pesée des filtres

La fréquence à vide (f0), la fréquence avec filtre (f1) et la constante de réglage
expérimentale (Ko audit) sont relevées.

N.B.: Certaines précautions sont prises lors du transfert des filtres "étalons" vers la
Division "Métrologie des Masses, Volumes, Masses Volumiques et Instruments
de pesage" du LNE, afin d'éviter leur humidification (utilisation d'un dessiccateur).

3.3. DESCRIPTIF DU MODE OPERATOIRE

a) MENU PRINCIPAL (menu affiché dès la mise en marche du rack électronique).
b) Touche MAIN/STATUS.
c) Touche STEP SCREEN (Mode S).

→ Position curseur sur Ko CONFIRMATION.
→ STEP SCREEN.
→ Position curseur sur Filt Wght.
→ Entrer la pesée du filtre.
→ ENTER pour validation.
→ Position curseur sur Fréquence.

d) Retirer le filtre de collection protégeant le corps oscillant.
e) Déclenchement du chronomètre dès le voyant CHECK STATUS éteint (Températures et Débits

corrects) ~ 15 à 20 secondes après la fermeture de la porte de la microbalance.
f) Les 15 minutes passées, mémoriser la fréquence à vide en appuyant sur la touche LAST FIRST.
g) Installer le filtre de collection retenu, sur le corps oscillant.
h) Répéter les étapes e) et f).
i) Noter les 2 fréquences fo et f1.
j) Appuyer sur MAIN/STATUS pour revenir au MENU PRINCIPAL, de façon à vérifier les

paramètres température, débits et noise.
k) Répéter de a) à j) pour multiplier les mesures.

3.4. RESULTATS

Les résultats expérimentaux obtenus avec le filtre A, sont regroupés dans les tableaux 1
et 2 ; ceux avec le filtre B, dans les tableaux 3 et 4; et ceux avec le filtre C, dans les
tableaux 5 et 6.
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Les pesées, correspondants aux masses conventionnelles, ont été effectuées par la
Division "Métrologie des Masses, Volumes, Masses Volumiques et Instruments de
pesage" du LNE (cf. un exemple de rapport de pesée de filtre COFRAC/LNE en annexe
2).

Résultat des
Date # Essai Fréquence

à vide
Fréquence
avec fitre

 pesées en
cours d'essai Ko audit (1) Ko audit (2)

(s-1) (s-1) (mg) (g/s2) (g/s2)

81,098
08/04/1999 1 321,79113 246,56475 [81,093-81,103] 11941 inchangé
08/04/1999 2 321,78805 246,99281 12042 "
09/04/1999 3 321,79244 247,10897 12069 "
12/04/1999 4 321,80053 247,29321 12112 "
13/04/1999 5 321,80648 247,38250 12133 "
13/04/1999 6 321,80599 247,39013 12135 "
14/04/1999 7 321,80612 247,46350 12152 "
15/04/1999 8 321,80419 247,40916 12140 "
15/04/1999 9 321,80877 247,28976 12111 "
16/04/1999 10 321,81298 247,39796 12136 "

Moyenne: 321,80167 247,22928 12097 inchangé
Ecart-type: 0,00837 0,27583 65 "

81,100
19/04/1999 11 321,81680 247.39863 [81,100-81,105] 12136 12136
19/04/1999 12 321,81677 247.45526 12150 12149
20/04/1999 13 321,81646 247.39845 12136 12136
20/04/1999 14 321,81860 247.46826 12153 12152
20/04/1999 15 321,81854 247.54505 12171 12171

Moyenne: 321,81743 247,45313 12149 12149
Ecart-type: 0,00105 0,06050 14 14

81,103
21/04/1999 16 321,81826 247,17095 [81,098-81,108] 12087 12081
21/04/1999 17 321,82165 247,30950 12115 12114
22/04/1999 18 321,81826 247,34216 12122 12122
22/04/1999 19 321,82116 247,38380 12132 12132
22/04/1999 20 321,82397 247,31765 12116 12116

Moyenne: 321,82066 247,30481 12114 12113
Ecart-type: 0,00243 0,08022 17 19

Tableau 1 : Résultats expérimentaux du filtre A
(1) Ko audit est calculé en prenant pour dm la pesée du filtre obtenue avant la série
d'essais
(2) Ko audit est calculé en prenant pour dm la pesée initiale soit 81,098 mg
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Résultat des
Date # Essai Fréquence

à vide
Fréquence
avec fitre

 pesées en
cours d'essai Ko audit (1) Ko audit (2)

(s-1) (s-1) (mg) (g/s2) (g/s2)

81,102
26/04/1999 21 321,82479 247,46598 [81,097-81,107] 12152 12151
26/04/1999 22 321,82809 247,36418 12127 12126
26/04/1999 23 321,82434 247,45167 12148 12148
26/04/1999 24 321,82571 247,34149 12122 12121
27/04/1999 25 321,82705 247,40531 12137 12136

Moyenne: 321,82600 247,40573 12137 12136
Ecart-type: 0,00156 0,05384 13 13

81,099
28/04/1999 26 321,82659 247,19732 [81,094-81,104] 12087 12087
28/04/1999 27 321,82928 247,44599 12146 12146
29/04/1999 28 321,82949 247,31910 12115 12115
29/04/1999 29 321,82934 247,21821 12095 12091
29/04/1999 30 321,83105 247,13479 12071 12071

Moyenne: 321,82915 247,26308 12103 12102
Ecart-type: 0,00161 0,12185 29 29

81,065
10/05/1999 31 321,83059 247,31611 [81,060-81,070] 12110 12115
11/05/1999 32 321,82910 247,26672 12098 12103
11/05/1999 33 321,83334 247,35502 12119 12124
11/05/1999 34 321,82974 247,44818 12141 12146
11/05/1999 35 321,83615 247,53034 12160 12165
11/05/1999 36 321,83438 247,35818 12119 12124
12/05/1999 37 321,83013 247,43167 12137 12142
12/05/1999 38 321,83639 247,42767 12136 12141
12/05/1999 39 321,83654 247,33758 12114 12119
12/05/1999 40 321,83193 247,38702 12126 12131

81,060
Moyenne: 321,83283 247,38585 [81,055-81,065] 12126 12131

Ecart-type: 0,00292 0,07580 18 10

Moyenne
générale:

12121 12121

Moyenne des
écart-types:

26 26

Tableau 2 : Résultats expérimentaux du filtre A (suite)
(1) Ko audit est calculé en prenant pour dm la pesée du filtre obtenue avant la série
d'essais
(2) Ko audit est calculé en prenant pour dm la pesée initiale soit 81,098 mg
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Résultat des
Date # Essai Fréquence

à vide
Fréquence
avec fitre

 pesées en
cours d'essai Ko audit (1) Ko audit (2)

(s-1) (s-1) (mg) (g/s2) (g/s2)

79,597
08/04/1999 1 321,79003 247,81304 [79,592-79,602] 12012 inchangé
08/04/1999 2 321,79394 247,90335 12033 "
09/04/1999 3 321,79641 247,45678 11927 "
12/04/1999 4 321,80072 247,66766 11976 "
13/04/1999 5 321,80715 247,90603 12032 "
13/04/1999 6 321,80453 247,86059 12022 "
14/04/1999 7 321,80847 248,18865 12100 "
15/04/1999 8 321,80908 247,91227 12034 "
15/04/1999 9 321,80798 248,14047 12089 "
16/04/1999 10 321,81280 248,16687 12094 "

Moyenne: 321,80311 247,90157 12032 inchangé
Ecart-type: 0,00750 0,22903 54 "

79,601
19/04/1999 11 321,80111 248,35717 [79,596-79,606] 12142 12142
19/04/1999 12 321,81787 248,19903 12102 12102
20/04/1999 13 321,81958 248,19169 12100 12100
20/04/1999 14 321,81774 248,26123 12117 12117
20/04/1999 15 321,81878 248,36933 12143 12143

Moyenne: 321,81502 248,27569 12121 12121
Ecart-type: 0,00781 0,08448 21 21

79,606
21/04/1999 16 321,81844 248,30538 [79,601-79,611] 12128 12127
21/04/1999 17 321,82214 248,32363 12132 12131
22/04/1999 18 321,82299 248,35549 12140 12139
22/04/1999 19 321,81851 248,41082 12154 12153
22/04/1999 20 321,82019 248,53326 12183 12182

Moyenne: 321,82045 248,38572 12147 12146
Ecart-type: 0,00207 0,09168 22 22

79,604
26/04/1999 21 321,82952 248,23480 [79,599-79,609] 12110 12109
26/04/1999 22 321,82916 248,36181 12141 12140
26/04/1999 23 321,82873 248,27482 12120 12119
26/04/1999 24 321,82650 248,18284 12098 12097
27/04/1999 25 321,82690 248,30233 12126 12125

Moyenne: 321,82816 248,27132 12119 12118
Ecart-type: 0,00137 0,06768 16 16

Tableau 3 : Résultats expérimentaux du filtre B
(1) Ko audit est calculé en prenant pour dm la pesée du filtre obtenue avant la série
d'essais
(2) Ko audit est calculé en prenant pour dm la pesée initiale soit 79,597 mg
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Résultat des
Date # Essai Fréquence

à vide
Fréquence
avec fitre

 pesées en
cours d'essai Ko audit (1) Ko audit (2)

(s-1) (s-1) (mg) (g/s2) (g/s2)

79,603
28/04/1999 26 321,82824 248,28416 [79,598-79,608] 12122 12121
28/04/1999 27 321,82778 248,26814 12118 12117
29/04/1999 28 321,83044 248,23141 12109 12108
29/04/1999 29 321,82803 248,31530 12129 12128
29/04/1999 30 321,83111 248,36885 12142 12141

Moyenne: 321,82912 248,29357 12124 12123
Ecart-type: 0,00154 0,05181 12 12

79,596
10/05/1999 31 321,83453 248,35055 [79,591-79,601] 12136 12136
11/05/1999 32 321,83401 248,26953 12117 12117
11/05/1999 33 321,83145 248,20736 12102 12102
11/05/1999 34 321,83337 248,25108 12112 12112
11/05/1999 35 321,83435 248,36315 12139 12139
11/05/1999 36 321,83236 248,29327 12122 12123
12/05/1999 37 321,83328 248,22973 12107 12107
12/05/1999 38 321,83639 248,24095 12109 12110
12/05/1999 39 321,83465 248,32788 12131 12131
12/05/1999 40 321,83074 248,33094 12132 12132

79,594
Moyenne: 321,83351 248,28644 [79,589-79,599] 12121 12121

Ecart-type: 0,00166 0,05458 13 13

Moyenne
générale:

12111 12110

Moyenne des
écart-types:

23 23

Tableau 4 : Résultats expérimentaux du filtre B (suite)
(1) Ko audit est calculé en prenant pour dm la pesée du filtre obtenue avant la série
d'essais
(2) Ko audit est calculé en prenant pour dm la pesée initiale soit 79,597 mg
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Résultat des
Date # Essai Fréquence

à vide
Fréquence
avec fitre

 pesées en
cours d'essai Ko audit (1) Ko audit (2)

(s-1) (s-1) (mg) (g/s2) (g/s2)

79,155
08/04/1999 1 321,78576 247,31884 [79,150-79,160] 11830 inchangé
08/04/1999 2 321,79562 247,51947 11876 "
09/04/1999 3 321,79504 247,50521 11872 "
12/04/1999 4 321,80682 247,90072 11964 "
13/04/1999 5 321,80297 247,97940 11984 "
13/04/1999 6 321,80505 247,63131 11901 "
14/04/1999 7 321,81130 248,17742 12030 "
15/04/1999 8 321,81289 247,93231 11971 "
15/04/1999 9 321,81268 248,09997 12011 "
16/04/1999 10 321,81387 248,09889 12011 "

Moyenne: 321,80420 247,81635 11945 inchangé
Ecart-type: 0,00942 0,29898 70 "

79,160
19/04/1999 11 321,81314 248,23880 [79,155-79,165] 12045 12044
19/04/1999 12 321,81457 248,05581 12001 12001
20/04/1999 13 321,81808 247,55250 11882 11881
20/04/1999 14 321,81573 248,12808 12018 12018
20/04/1999 15 321,82000 248,31971 12064 12063

Moyenne: 321,81630 248,05898 12002 12001
Ecart-type: 0,00275 0,30068 71 71

79,160
21/04/1999 16 321,81787 248,21502 [79,155-79,165] 12039 12038
21/04/1999 17 321,81762 248,11648 12015 12015
22/04/1999 18 321,81777 248,28794 12056 12056
22/04/1999 19 321,82189 248,19982 12035 12034
22/04/1999 20 321,82431 248,15390 12024 12023

Moyenne: 321,81989 248,19463 12034 12033
Ecart-type: 0,00305 0,06503 16 16

79,159
26/04/1999 21 321,82803 248,16708 [79,154-79,164] 12026 12026
26/04/1999 22 321,82415 248,02755 11993 11993
26/04/1999 23 321,82415 248,34811 12070 12069
26/04/1999 24 321,82742 248,18069 12029 12029
27/04/1999 25 321,82592 248,21014 12037 12036

Moyenne: 321,82593 248,18671 12031 12031
Ecart-type: 0,00180 0,11440 28 27

Tableau 5 : Résultats expérimentaux du filtre C
(1) Ko audit est calculé en prenant pour dm la pesée du filtre obtenue avant la série
d'essais
(2) Ko audit est calculé en prenant pour dm la pesée initiale soit 79,155 mg
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Résultat des
Date # Essai Fréquence

à vide
Fréquence
avec fitre

 pesées en
cours d'essai Ko audit (1) Ko audit (2)

(s-1) (s-1) (mg) (g/s2) (g/s2)

79,157
28/04/1999 26 321,82809 248,32008 [79,152-79,162] 12063 12062
28/04/1999 27 321,82705 248,20454 12035 12035
29/04/1999 28 321,82809 248,28155 12053 12053
29/04/1999 29 321,82992 248,26556 12049 12049
29/04/1999 30 321,83026 248,09704 12009 12009

Moyenne: 321,82868 248,23375 12042 12042
Ecart-type: 0,00136 0,08702 21 21

79,150
10/05/1999 31 321,83413 248,16784 [79,145-79,155] 12024 12025
11/05/1999 32 321,83389 248,29222 12054 12055
11/05/1999 33 321,83355 248,23843 12041 12042
11/05/1999 34 321,83117 247,83473 11945 11946
11/05/1999 35 321,83166 248,33081 12064 12064
11/05/1999 36 321,83282 247,86300 11952 11953
12/05/1999 37 321,83163 248,28472 12053 12053
12/05/1999 38 321,83648 248,22785 12038 12039
12/05/1999 39 321,83322 248,28756 12053 12054
12/05/1999 40 321,83578 247,80516 11938 11939

79,150
Moyenne: 321,83343 248,13323 [79,145-79,155] 12016 12017

Ecart-type: 0,00175 0,21136 50 50

Moyenne
générale:

12012 12007

Moyenne des
écart-types:

43 43

Tableau 6 : Résultats expérimentaux du filtre C (suite)
(1) Ko audit est calculé en prenant pour dm la pesée du filtre obtenue avant la série
d'essais
(2) Ko audit est calculé en prenant pour dm la pesée initiale soit 79,155 mg
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3.5. INTERPRETATION DES RESULTATS

3.5.1. Sur la constante de réglage Ko audit

Filtre f0  (s-1) f1  (s-1) Ko audit  (g/s2) Ecart absolu entre
ufo uf1 uKo audit Ko actuel et Ko audit (%)

A 321,82129 247,34031 12121 0,6
0,00299 0,11134 26

B 321,82156 248,23572 12111 0,6
0,00366 0,09654 23

C 321,82141 248,10394 12012 0,3
0,00336 0,17958 43

Tableau 7 : Récapitulatif - Résultats moyennés de chaque filtre étalon

Les résultats obtenus montrent que :
•••• le TEOM 1400a est correctement réglé (écart d'au plus 0,6 % entre le Ko actuel et Ko

audit),
•••• les constantes de réglage (Ko audit), calculées en fonction de chacune des pesées et

celles obtenues en ne tenant compte que de la pesée initiale des filtres "étalons",
sont globalement identiques (cf. tableaux 2, 4 et 6).
En effet, les écarts sont au mieux égaux à 0% et au plus égaux à 0,04%.

N.B.: La constante de réglage Ko, apparaît sous 2 terminologies différentes dans le
programme du TEOM 1400a. Il faut distinguer :

•••• d'une part, le Ko actuel, déterminé par le constructeur et mis en mémoire
dans le programme qui, rappelons-le, sert à calculer la concentration de
particules prélevées (il est égal à 12044 g/s2 dans le cas du TEOM
1400a de l'ARSQA),

•••• et d'autre part, le Ko audit, déterminé expérimentalement, qui n'est
qu'une indication du bon fonctionnement du corps oscillant de la
microbalance. En effet, le % relatif entre ces deux grandeurs ne doit pas
excéder 2,5%.
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3.5.2. Sur la vérification de la masse conventionnelle des filtres "étalons" en cours
d'essai

→→→→ Filtre A

Vérification de la m asse conventionnelle du filtre 
"étalon" A en cours d'essai.

81.05

81.06

81.07

81.08

81.09

81.1

81.11

81.12

1 2 3 4 5 6 7

N om bre de série de pesées

Figure 1 : Représentation graphique des différentes pesées du filtre A

→→→→ Filtre B

Vérification de la m asse conventionnelle du filtre 
"étalon" B en cours d'essai.

79.58

79.585

79.59

79.595

79.6

79.605

79.61

79.615

1 2 3 4 5 6 7

N om bre de série de pesées

Figure 2 : Représentation graphique des différentes pesées du filtre B
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→→→→ Filtre C

Vérification de la m asse conventionnelle du filtre
"étalon" C en cours d'essai.

N om bre  de série de pesées

79.14

79.145

79.15

79.155

79.16

79.165

79.17

1 2 3 4 5 6 7

Figure 3 : Représentation graphique des différentes pesées du filtre C

Les 3 graphes sont quasiment superposables.

Pour le filtre A, on note une perte très nette de masse, après la 5° série; sans doute due
à une altération de la surface du filtre lors des manipulations de transfert, qui n'a pas pu
être décelée à l'œil nu lors de son observation.

3.6. ESTIMATION DE L'INCERTITUDE ELARGIE DE REPRODUCTIBILITE SUR LA CONSTANTE DE
REGLAGE KO AUDIT

Cette estimation est calculée en appliquant la formule mathématique :

U reproductibilité (K  audit) = 2 u  o
2
(Ko audit

××××
)
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Les résultats sont regroupés dans le tableau ci-après.

Filtre Ko audit U repro.(Ko audit)

(g/s2) (g/s2)

A 12121 ± 52

B 12111 ± 46

C 12012 ± 86

Tableau 8 : Estimation de l'incertitude élargie de reproductibilité sur le Ko audit

3.7. CONCLUSION

Cette étude a permis :

1) de vérifier le bon fonctionnement de l'appareil en comparant le Ko actuel au Ko
audit, par utilisation de 3 filtres "étalons" de masses connues.
Les résultats montrent un écart d'au plus 0,6% du Ko actuel par rapport à la
constante de réglage Ko actuel définie par le constructeur (cf. tableau 7).

2) de déterminer la "durée de vie" d'un filtre "étalon".
Les résultats ont montré que la valeur du Ko audit restait pratiquement identique
même après 40 utilisations successives d'un filtre "étalon".
Toutefois, le nombre de 25 utilisations successives d'un filtre "étalon" est
conseillé à cause de problèmes mécaniques inhérents à la pose et à la dépose du
filtre sur le corps oscillant (creusement central du filtre).
Certaines précautions sont à prendre, telles que :

• conservation du filtre à l'abri de la pollution particulaire et de l'humidité,
• vérification de la surface du filtre après chaque utilisation à l'aide d'une

loupe,
• pose et enlèvement du filtre du corps oscillant avec précaution.

3) de montrer que pour qu'il y ait un écart important entre le Ko audit et le Ko
actuel, le filtre doit être en état de dégradation avancée (d'autres facteurs peuvent
intervenir dans le cas d'un mauvais fonctionnement de l'appareil tels que par
exemple, une fêlure du corps oscillant).
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4. ETALONNAGE DU TEOM 1400A PAR LA METHODE AU CHLORURE DE SODIUM

4.1. OBJECTIF

Dans le cadre de la mise en place d'une chaîne nationale d'étalonnage pour la pollution
particulaire en masse, l'étude précédente, menée sur les filtres "étalons", ne suffisait pas
à vérifier l'étalonnage du TEOM 1400a. Il a donc été utilisé la procédure d'étalonnage
basée sur la méthode allemande au chlorure de sodium (NaCl), décrite par Ms Fissan et
Haradecki, de l'Université Gerhard-Mercator de Duisburg.(cf. annexe 3).

Cette procédure d'étalonnage consiste à :
•••• vérifier la bonne linéarité du système, ainsi que la valeur de la constante de

réglage Ko,

•••• étudier le comportement de la microbalance pendant les différentes étapes de
l'expérimentation,

•••• déterminer l'existence d'écarts entre la masse vraie et la masse affichée par le
TEOM,

•••• vérifier la stabilité de la mesure de la masse totale en fin d'étalonnage.

4.2. PRINCIPE

L'étalonnage consiste en des dépôts successifs de solution aqueuse de sel sur un filtre
de collection, préalablement déposé sur le corps oscillant de la microbalance du TEOM
1400a.
Après totale évaporation du liquide, la quantité de NaCl restant sur le filtre, est relevée
sur l'afficheur du TEOM (TM) et comparée à la masse "vraie" de NaCl contenue dans la
prise d'essai de 10 µl.

L'assèchement du sel est assuré par la température de la microbalance (50°C).

4.3. MODE OPERATOIRE

La méthode d'étalonnage au NaCl décrite par les allemands (cf. article en annexe 3),
prévoit d'effectuer des dépôts successifs de 10 µl de solution saline, contenant chacun
une quantité de sel voisine de 840 µg.
Il nous a semblé intéressant :

•••• de mener en parallèle, des essais où les 10 µl de solution déposés sur le filtre
ne contenaient qu'une quantité de sel voisine de 100 µg, de façon à se
rapprocher des mesures réalisées dans l'air ambiant,

•••• d'effectuer ces essais d'une part dans une zone à empoussièrement non
contrôlé (canne de prélèvement muni d'un filtre absolu), et d'autre part dans une
zone à empoussièrement contrôlé (salle blanche du LNE - classe 10 selon la FS
US 209 D ou ISO 4 selon ISO/DIS/14644-1 - sans filtre absolu en haut de la
canne de prélèvement).



-  16  -

4.3.1. Mode opératoire commun

a) Préparation de la solution aqueuse de NaCl :
•••• des constituants de haute pureté sont utilisés : eau pour HPLC, propanol 1

pour analyses et NaCl cristallisé de pureté supérieure à 99,5 %,
•••• le NaCl est préalablement séché dans un four chauffé à 120°C. Il est ensuite

placé dans un dessiccateur, le temps nécessaire pour que le produit revienne
à température ambiante,

•••• le NaCl est pesé à l'aide d'une balance METTLER, de type AE 163, de
précision 10-4 g, étalonnée avec les masses étalons du LCSQA, raccordées
aux références LNE,

•••• dans une fiole jaugée de classe A, de 50 ml, on introduit le NaCl pesé, puis
2/3 d'eau. Après complète dissolution du sel, 5 ml de propanol sont ajoutés à
l'aide d'une pipette jaugée à 1 trait, et le tout est complété au trait de jauge de
la fiole avec de l'eau.

N.B. : La solution aqueuse de sel est constituée de : eau + propanol + NaCl cristallisé.
La présence du propanol, alcool volatile à faible tension de vapeur, évite
l'accumulation des cristaux de sel sur la surface du filtre, par imprégnation du
dépôt sur cette dernière.

b) Etapes expérimentales :
•••• en mode échantillonnage du TEOM, sont notés la fréquence initiale avec filtre

(f0), la masse totale initiale (TM0), le bruit de fond (noise) par précaution,
puis le temps t0 correspondant à l'arrêt des débits (autrement dit à l'arrêt de
la pompe),

•••• les 10 µl de solution aqueuse saline sont alors rapidement déposés sur le
filtre de collection, avec une micropipette Gilson P20 - 2/20 µl, dont le volume
d'essai a été préalablement vérifié. L'incertitude élargie de reproductibilité sur
la masse de NaCl contenu dans les 10 µl, est de ± 1,3%,

•••• au bout du temps t1 (t0 + 40 minutes), correspondant au temps d'évaporation
complète de l'eau et du propanol, on remet la pompe en marche (restauration
des débits),

•••• l'alarme température s'allume, (AIR TEMP est supérieure à 50°C, processus
normal), la température revient à la normale au bout d'un temps t2 (t1 + 13 à
15 minutes),

•••• la valeur de TM est relevée au temps t3 (t2 + 10 minutes).

Ces différentes étapes vont se répéter lors de chaque dépôt de solution aqueuse
saline (t3 = t0 du second dépôt de 10 µl, TM3 = TM0 ; et ainsi de suite jusqu'au
dernier point de la série).
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ATTENTION : Lors de l'ouverture de la microbalance pour déposer les 10 µl de solution
sur le filtre, ne jamais appuyer sur la touche DATA STOP. La
fréquence initiale (f0) ne serait plus valide et les résultats seraient par
conséquent inexploitables. Par contre, entre chaque essai de n dépôts, il
faut utiliser cette touche (DATA STOP) puis la touche RUN ou F1 pour
réinitialiser le tout.

N.B. : 1. Du fait de la vitesse de circulation de l'air à travers le filtre, la
solution déposée sur le filtre génère des bulles qui crèvent rapidement,
provoquant une perte de masse. Ceci peut également conduire à une
contamination de l'élément vibrant, ce qui, du fait de l'hygroscopie
importante du sel, peut provoquer une dépendance de la sonde en
fonction de l'hygrométrie de l'air.Il faut donc réduire les débits jusqu'à ce
qu'il n'y ait plus de perte de masse. Cependant, comme la méthode
d'étalonnage est effectuée dans des conditions normales d'utilisation, les
débits doivent être rétablis après complète évaporation du liquide.
2. Les temps t1 et t3 décrits dans la méthode allemande sont
respectivement de 20 minutes et de 5 minutes. Les pré-essais
nécessaires à la détermination des différents temps opératoires ont
montré un décalage de ces 2 temps, (décalage supposé lié au
comportement du TEOM utilisé). Ils ont été doublés.

4.3.2. Modification apportée

a) Méthode allemande
La masse de NaCl doit être voisine de 4,2 g pour 50 ml de solution aqueuse, de
manière à obtenir un dépôt de sel sur le filtre voisin de 840 µg.

b) Méthode allemande modifiée
La masse de NaCl est réduite à environ 0,5 g pour 50 ml de solution aqueuse, de
manière à obtenir un dépôt de sel voisin de 100 µg.
Il sera ajouté un point initial correspondant au zéro expérimental (eau +propanol).La
préparation de la solution "zéro" est effectuée de la façon suivante (utilisation du
même type de fiole jaugée de 50 ml et de la même pipette jaugée, citées au a) du §
4.3.1.) :

* 45 ml d'eau pour HPLC,
* 5 ml de propanol 1 pour analyses.

4.4. VERIFICATION DE LA LINEARITE DU TEOM 1400A ET DE LA CONSTANTE DE REGLAGE KO

4.4.1. Mode opératoire
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Il est identique à celui décrit au paragraphe 4.3.
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4.4.2. Résultats expérimentaux

a) Selon la méthode allemande

Trois séries d'essais sont effectuées.
Un exemple d'une des trois droites d'étalonnage tracées, dm = f(1/f12-1/f02)*10-9, est
représenté ci-après.

Etalonnage du TEOM 1400a par la
mé thode au NaCl (mé thode allemande) -

LNE le 07/06/99.

(1/f12-1/f02)*10-9  (s2)

M
as

se
 d

e 
N

aC
l v

ra
ie

 (µ
g)

0 50 100 150 200 250 300
0

500

1000

1500

2000

2500

3000

3500

y = 12,365715x-33,930077
r = 0,9995

Figure 4 : Etalonnage du TEOM 1400a par la méthode au NaCl (méthode allemande)

Les valeurs expérimentales sont regroupées dans le tableau ci-après.

Date Ko audit (g/s2)

03/06/1999 11870

07/06/1999 12366

15/06/1999 11748

Moyenne 11995

Ecart-type 327

Urepr.(Ko) +/- 654

Tableau 9 : Valeurs du Ko audit (méthode allemande)
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b) Selon la méthode allemande modifiée induisant une pesée initiale de NaCl
voisine de 0,5 g dans 50 ml

* En zone à empoussièrement non contrôlé  avec filtre absolu en
haut de la canne

de prélèvement :
Six séries d'essais sont effectuées.
Un exemple d'une des six droites d'étalonnage est montré ci-après.

Etalonnage du TEOM 1400a par la
mé thode au NaCl (avec filtre absolu) -

LNE le 17/08/99.

(1/f12-1/f02)*10-9  (s2)
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Figure 5 : Etalonnage du TEOM 1400a par la méthode allemande modifiée, en zone à
empoussièrement non contrôlé
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Les valeurs expérimentales sont regroupées dans le tableau
suivant.

Date Ko audit (g/s2)

05/08/99 12218

06/08/99 11932

09/08/99 10984

10/08/99 11278

11/08/99 10821

12/08/99 11219

13/08/99 12531

16/08/99 12667

17/08/99 11654

18/08/99 11312

Moyenne 11662

Ecart-type 648

Urepr.(Ko) +/- 1296

Tableau 10 : Valeurs du Ko audit (méthode allemande modifiée, en zone à
empoussièrement non contrôlé)

* En zone à empoussièrement contrôlé (sans filtre absolu) :

Trois séries d'essais sont effectuées.
Un exemple d'une des trois droites est représenté ci-après.
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Etalonnage du TEOM 1400a par la
mé thode au NaCl (salle blanche) - LNE le

17/09/99.

(1/f12-1/f02)*10-9  (s2)
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Figure 6 : Etalonnage du TEOM 1400a par la méthode allemande modifiée, en salle
blanche

Les résultats obtenus sont reportés dans le tableau ci-après.

Date Ko audit (g/s2)

26/08/99 11587

16/09/99 12059

17/09/99 11347

Moyenne 11664

Ecart-type 362

Urepr.(Ko) +/- 724

Tableau 11 : Valeurs du Ko audit (méthode allemande modifiée, en salle blanche)
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4.4.3. Interprétation des résultats

a) Sur la linéarité du TEOM

Au regard des résultats expérimentaux, les cœfficients de régression des droites,
proches de 1, montrent que la linéarité du TEOM 1400a est vérifiée et ce dans tous les
cas étudiés.

b) Sur la constante de réglage expérimentale (Ko audit)

Méthode utilisée Ko audit U repro. Ecart entre Koaudit

(g/s2) (g/s2) et Koactuel

Méthode allemande
(dépôt de sel sur filtre 11995 654 −−−− 0,4%
proche de 840 µg)

Méthode allemande modifiée
(dépôt de sel sur filtre proche
de 100 µg) - zone à empous- 11662 1296 −−−− 3,2%
sièrement non contrôlé (avec
filtre absolu en haut canne
de prélèvement)

Méthode allemande modifiée
(dépôt de sel sur filtre proche
de 100 µg) - zone à empous-
sièrement contrôlé (salle 11664 724 −−−− 3,2%
blanche - sans filtre absolu
en haut canne de prélèvement)

Tableau 12 : Récapitulatif des résultats expérimentaux de la constante de réglage Ko

Ce tableau montre que les constantes de réglage expérimentales (Ko audit) ne sont pas
significativement différentes entre elles et ne sont pas significativement différentes du Ko
actuel (= Ko constructeur), compte-tenu des incertitudes élargies de reproductibilité.

La constante de réglage (Ko actuel) est donc maintenue à sa valeur initiale de 12044
g/s2.

Quoi qu'il en soit, un dépôt 8 fois plus important donne un Ko audit plus proche du Ko
actuel (= Ko constructeur). En effet, l'écart par rapport au Ko actuel est de 0,4% pour la
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première série d'essais alors que pour la deuxième et la troisième séries d'essais, les
écarts par rapport au Ko actuel sont de 3,2%.

4.5. ETUDE DU COMPORTEMENT DE LA MICROBALANCE PENDANT LES DIFFERENTES ETAPES DE
L'EXPERIMENTATION

4.5.1. Mode opératoire

Il est identique à celui décrit au paragraphe 4.3, avec en plus, la notation de la valeur de
la masse totale (TM) affichée par le TEOM, toutes les 5 minutes.

4.5.2. Résultats expérimentaux

La représentation graphique des résultats étant très voisine quelles que soient les
méthodes utilisées (méthode allemande et méthode allemande modifiée), il ne sera
montré ici, que l'une d'entre elles (cf. page suivante, figure 7).

4.5.3. Interprétation des résultats

a) * Dès les 10 µl de solution "zéro" ou de solution aqueuse saline déposés sur
le filtre, on observe une augmentation de TM jusqu'à une valeur maximale (TM
max). Cette valeur est atteinte au bout d'environ 15 minutes (il est rappelé que la
pompe est arrêtée - phase d'évaporation du liquide), puis TM diminue.
* Au temps t1, l'évaporation est complète, on remet la pompe en marche,
TM diminue toujours jusqu'à une valeur minimale (TM min). Cette valeur est
atteinte quelques minutes avant la fin de l'alarme température (AIR TEMP),
correspondant au temps t2.

* Au temps t3, la valeur de la masse totale TM est notée.

b) La figure 7 fait apparaître pour le "zéro" (eau + propanol), une masse totale résiduelle
non négligeable.

Plusieurs hypothèses sont alors formulées pour tenter d'expliquer ce phénomène, à
savoir :

1. Pollution particulaire à l'ouverture de la microbalance lors du dépôt des 10 µl
sur le filtre de collection. Cette explication semble peu probable, puisque les
résultats expérimentaux obtenus en salle blanche ne différaient pas des autres.

2. Insuffisance du temps d'évaporation. Là encore, les résultats obtenus lors
des pré-essais menés afin de déterminer le temps d'évaporation t1 (20, 40 et 55
minutes), laissaient apparaître ce résiduel. De ce fait, le temps d'évaporation
adopté n'en est pas la raison.

3. Les solutions d'eau et de propanol n'ont pas une pureté suffisante.
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Dix séries d'essais de 3 dépôts successifs de 10 µl de solution eau + propanol ont
été effectuées et traitées selon le mode opératoire pré-cité au § 4.3.
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Les résultats de ces essais sont reportés dans le tableau ci-après.

Ecart entre le 1er et le Ecart entre le 1er et le
Date 2ième dépôt des 10 µl 3ième dépôt des 10 µl

(µg) ( TM2) (µg) (TM3)

22/07/1999 + 3,32 + 3,86

17/08/1999 + 3,45 + 4,51

18/08/1999 + 2,37 + 3,93

19/08/1999 + 3,22 + 3,94

20/08/1999 + 3,43 + 3,06

25/08/1999 + 2,37 + 3,49

23/09/1999 + 4,86 + 6,07

01/10/1999 + 4,01 + 1,90

05/10/1999 + 1,75 + 1,82

07/10/1999 + 1,80 + 3,91

11/10/1999 + 0,35 + 6,60

Moyenne : + 2,81 + 3,92

Ecart-type : 1,24 1,47

Tableau 13 : Résultats expérimentaux obtenus sur des solutions "zéro"

Là encore, les résultats expérimentaux tendent à montrer que la pureté de l'eau
et du propanol utilisés, n'est pas la cause de ce résiduel.

En effet, si c'était le cas, on constaterait que la valeur de la masse totale (TM) du
second dépôt sur le filtre, serait le double de la première valeur, et que celle du
troisième dépôt, le triple de la première (TM2 = 2*TM1, et TM3 = 3*TM1). Or, ce
n'est pas du tout le cas.
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4. Influence de l'arrêt et de la remise des débits sur la masse totale lue (TM).
Les temps expérimentaux décrits dans le mode opératoire sont inchangés. Les
valeurs des TM sont toujours relevées toutes les 5 minutes. La seule différence
essentielle réside dans le fait qu'il n'y a aucune intervention de l'opérateur sur
le filtre, soit aucun dépôt de solution aqueuse.
Les essais menés en zones à empoussièrement non contrôlé et contrôlé sont
représentés en pages suivantes (figures 8 et 9). Les résultats montrent que le
tracé des courbes est identique, seule la pente ramenant à la valeur initiale est
différente. Avec le filtre absolu, le retour à TM0 est plus chaotique mais il est
atteint au bout de 5 heures, ce qui est loin d'être le cas sans filtre absolu, en salle
blanche.

4.5.4. Conclusion

Le résiduel est donc vraisemblablement lié au comportement du TEOM. Il en sera tenu
compte dans l'étude suivante.

4.6. ETUDE COMPARATIVE ENTRE LA MASSE TOTALE VRAIE ET CELLE LUE SUR LE TEOM 1400A

4.6.1. Mode opératoire

Il est identique à celui décrit au § 4.3.
Seule la méthode allemande modifiée a été retenue pour ce comparatif.

4.6.2. Résultats expérimentaux

Les résultats sont reportés dans les tableaux 14 et 15. Le premier regroupe les résultats
des échantillonnages (en trois points : "zéro" - solution saline - solution saline) traités en
zone à empoussièrement non contrôlé (avec filtre absolu en haut de la canne de
prélèvement), le second, ceux traités en zone à empoussièrement contrôlé (sans filtre
absolu).



-  29  -



-  30  -



-  31  -

Masse de NaCl Masse de NaCl lue Cœfficient de Ecart entre masse
Date vraie (µg) sur TEOM, corrigée régression vraie et masse lue

du résiduel (µg) (%)
0 0

05/08/1999 104,41 98,73 0,99992 - 5,4
208,82 201,90 - 3,3

0 0
06/08/1999 104,41 101,67 0,99995 - 2,6

208,82 206,87 - 0,9
0 0

09/08/1999 130,83 137,87 0,99989 + 5,4
261,66 282,97 + 8,1

0 0
10/08/1999 130,83 138,24 0,999998 + 5,7

261,66 275,51 + 5,3
0 0

11/08/1999 102,15 111,16 0,999996 + 8,8
204,30 223,50 + 9,4

0 0
12/08/1999 102,15 105,86 0,99995 + 3,6

204,30 215,37 + 5,4
0 0

13/08/1999 112,30 107,53 0,99996 - 4,3
224,60 211,86 - 6,8

0 0
16/08/1999 108,85 97,32 0,9997 - 10,6

217,70 202,95 - 6,8
0 0

17/08/1999 118,71 122,45 0,99997 + 3,2
237,42 241,40 + 1,7

0 0
18/08/1999 101,93 107,87 0,99997 + 5,8

203,86 213,05 + 4,5
0 0

26/08/1999 102,31 103,33 0,99998 + 1,0
204,62 208,74 + 2,0

0 0
16/09/1999 104,05 95,51 0,9994 - 8,2

208,10 203,69 - 2,1
0 0

17/09/1999 109,45 112,04 0,99994 + 2,4
218,90 228,37 + 4,3

Tableau 14 : Comparaison entre la masse de NaCl vraie et celle lue sur le TEOM 1400a.
Echantillonnages effectués en zone à empoussièrement non contrôlé, avec filtre absolu en

haut de la canne de prélèvement.



-  32  -

•••• Dépôt de sel voisin de 100 µg : Moyenne1 des écarts = 0,37%
s1 = 6 %
U1 repro. = 12 %

•••• Dépôt de sel voisin de 200 µg : Moyenne2 des écarts = 1,6%
s2 = 5,3 %
U2 repro. = 11 %

4.6.3. Interprétation des résultats expérimentaux

•••• Comme le calcul (Moyenne1 + Moyenne2) / 2 donne une valeur inférieure à 1%, on
peut en conclure qu'il n'y a pas d'erreur systématique de lecture.

•••• Par contre, l'incertitude élargie de reproductibilité sur la lecture de la masse totale
qui est déterminée par la formule mathématique 2 1 2 22 2× +( ) /s s , est très élevée :
sa valeur est de 12%.

•••• Pour les écarts négatifs par rapport à la masse totale attendue, deux explications
peuvent être avancées :

1. il y a eu perte de NaCl soit lors de la préparation de la solution aqueuse
saline, soit lors de la remise des débits,
2. la quantité de résiduel sur le filtre après complète évaporation serait
surévaluée.

•••• Pour les écarts positifs, une explication peut être retenue : celle où la quantité de
résiduel sur le filtre après complète évaporation serait sousévaluée.

4.7. ETUDE DE LA DERIVE DE LA MASSE TOTALE LUE SUR LE TEOM 1400A

4.7.1. Mode opératoire

Il consiste, après avoir relevé le dernier TM de l'échantillonnage, à laisser le TEOM en
fonctionnement sur le mode 4 (mode échantillonnage) sans aucune autre intervention si
ce n'est celle de relever deux fois par jour (matin - soir), la valeur du TM, le tout sur une
période de trois semaines.
Cette étude a été menée en salle propre.

4.7.2. Résultats expérimentaux

Les résultats sont représentés sur la figure 10.
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4.7.3. Interprétation des résultats

La figure 10 comporte deux parties distinctes :
•••• une partie que l'on qualifiera de dérive de la valeur du TM, s'écoulant sur une

période de 11 jours,
•••• une partie que l'on qualifiera de stabilité de la valeur du TM, à partir du 12ième jour

jusqu'à la fin de l'étude, soit 9 jours plus tard.

4.8. CONCLUSION

•••• La méthode allemande d'étalonnage au NaCl (dépôt de 840 µg de sel) donne de
bons résultats (0,4% d'écart / Ko actuel) mais avec cependant une incertitude élargie

de reproductibilité élevée (Urepro. = ± 654 g/s2).
Alors que la méthode allemande modifiée (dépôt de 100 µg de sel) génère des
écarts beaucoup plus importants (3,2% d'écart / Ko actuel), avec des incertitudes
élargies de reproductibilité toujours élevées (Urepro. = ± 1296 g/s2 en zone à
empoussièrement non contrôlé et Urepro. = ± 724 g/s2 en zone à empoussièrement
contrôlé).

•••• La méthode allemande au NaCl, qu'elle soit modifiée ou non, permet de vérifier la
bonne linéarité du TEOM 1400a.

•••• Aucune erreur systématique de lecture de la masse totale (TM) n'est constatée mais
cette même lecture présente une incertitude élargie de reproductibilité de ±±±± 12%.
Cette incertitude élargie de reproductibilité sur la masse totale lue sur l'afficheur du
TEOM 1400a englobe l'incertitude de reproductibilité sur la prise d'essai délivrée sur
le filtre de collection (±1,3%), l'incertitude de reproductibilité sur le zéro (résiduel) et
l'incertitude liée à la stabilité de la mesure (non quantifiable par la méthode utilisée).

5. CONCLUSION GENERALE

•••• Le tableau ci-après résume les résultats obtenus sur la vérification de la constante de
réglage.
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Utilisation de filtres Utilisation de la
étalons méthode allemande

au NaCl

Ecart entre le
Ko audit et 0,5% 0,4%
le Ko actuel

Incertitude élargie
de reproductibilité 64 g/s2 654 g/s2

sur le Ko audit
(Urepro. Ko audit)

Tableau 15 : Vérification de la constante de réglage - Récapitulatif des résultats obtenus
lors des 2 études

Les écarts entre le Ko audit et le Ko actuel, déterminés lors des deux études de ce
rapport, ne sont pas très différents (cf tableau 15).
Par contre, l'incertitude élargie de reproductibilité sur le Ko audit obtenue avec
l'utilisation de filtres étalons est environ 10 fois moins importante que celle obtenue
par utilisation de la méthode allemande au NaCl.
La vérification de la constante de réglage Ko par l'utilisation de filtres étalons est
donc préférée à celle de la méthode allemande au NaCl.

N.B.: Le nombre de 25 utilisations successives d'un filtre "étalon" est conseillé
à cause de problèmes mécaniques inhérents à la pose et à la dépose du filtre sur le
corps oscillant (creusement central du filtre).

•••• L'utilisation de filtres étalons ne permettant que de vérifier la constante de réglage
Ko, la méthode allemande au NaCl peut être retenue comme méthode d'étalonnage
du TEOM 1400a.

•••• La lecture de la masse totale (TM) s'accompagne d'une incertitude élargie de
reproductibilité de ± 12%, ce qui aura des conséquences majeures dans l'expression
finale de la concentration massique des particules prélevées (sujet d'étude futur...).
Cette incertitude étant à la fois liée à la méthode au NaCl utilisée et au TEOM 1400a
lui-même, il serait souhaitable de déterminer l'élément prépondérant en adoptant
une méthodologie plus appropriée pour la détermination de l'écart entre la masse
vraie déposée sur le filtre et la masse lue sur l'afficheur du TEOM 1400a.
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