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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale 
d’organismes nationaux de normalisation (comités membres de I’ISO). L’élaboration 
des Normes internationales est confiée aux comités techniques de I’ISO. Chaque 
comité membre intéresse par une étude a le droit de faire partie du comité technique 
creé à cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne- 
mentales, en liaison avec I’ISO participent également aux travaux. 

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis 
aux comités membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter- 
nationales par le Conseil de I’ISO. Les Normes internationales sont approuvées confor- 
mément aux procédures de I’ISO qui requiérent l’approbation de 75 % au moins des 
comités membres votants. 

La Norme internationale ISO 6145/6 a été élaborée par le comité technique 
ISO/TC 158, Analyse des gaz. 

L’attention des utilisateurs est attirée sur le fait que toutes les Normes internationales 
sont de temps en temps soumises à révision et que toute référence faite à une autre 
Norme internationale dans le présent document implique qu’il s’agit, sauf indication 
contraire, de la derniere edition. 

0 Organisation internationale de normalisation, 1986 0 

Imprimé en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE ISO 6146/6-1986 (F) 

Analyse des gaz - Préparation des mélanges de gaz pour 
étalonnage - Méthodes volumétriques dynamiques - 
Partie 6 : Orifices avec écoulement sonique 

1 Objet et domaine d’application 

La présente Norme internationale constitue la partie 6 de 
I’ISO 6145, qui traite des diverses méthodes volumétriques 
dynamiques utilisées pour la préparation des mélanges de gaz 
pour étalonnage. 

Elle decrit la methode de préparation, par orifices avec écoule- 
ment sonique, des mélanges de gaz pour étalonnage à un ou 
plusieurs constituants, avec un titre volumique égal ou supé- 
rieur à 0,l %, dont la répétabilité sur la concentration de cha- 
cun des constituants est d’environ 0,5 % en valeur relative. 

2 Références 

ISO 6142, Analyse des gaz - Préparation des mélanges de gaz 
pour étalonnage - Méthodes pondérales. 

I SO 614511, Analyse des gaz - Préparation des mélanges de 
gaz pour étalonnage - M&odes volumétriques dynamiques 
- Partie 1: Mbthodes d’étalonnage. 

3 Principe de la méthode 

3.1 Ghhalith 

La méthode consiste à ajouter, dans une chambre de mélange, 
des débits-masse constants de gaz obtenus par écoulement 
sonique du gaz à pression constante au travers de buses appro- 
priées. 

3.2 Principe de fonctionnement d’un orifice en 
r6gime sonique ou critique 

Pour une pression amont donnée pl, le débit-masse d’un 
organe déprimogène (diaphragme, buse, tuyère, etc. 1 aug- 
mente lorsque la pression aval p2 diminue pour tendre vers une 
valeur limite. Lorsque le rapport p1/p2 dépasse une valeur de 
l’ordre de 2 (point critique), le débit reste constant; il est de 
plus également nécessaire que le rapport dlD, du diamétre de 
l’organe déprimogéne au diamètre de la canalisation amont D 
reste inférieur à 0,2 pour que les variations de pression dynami- 
que puissent être négligées. 

3.3 Expression du debit-masse en régime sonique 

Le débit-masse théorique, qm, d’un gaz se détendant au travers 
d’un orifice en régime sonique de façon isotropique, peut être 
mis sous la forme 

I Y+1 

qrn =A&+ \i$(~)y -’ 

où 

A, est l’aire de la section au col de l’orifice; 

Cd est le coefficient de contraction de la veine gazeuse 
(appelé également coefficient de décharge) ; 

p1 est la pression absolue en amont; 

Tt est la température thermodynamique du gaz en amont; 

M est la masse molaire du gaz; 

y est le rapport des capacités thermiques massiques c,lcy 
du gaz (cp est la capacité thermique massique à pression 
constante et cy est la capacité thermique massique à 
volume constant) ; 

R est la constante molaire des gaz. 

Le terme sous le radical est couramment désigné par C*, d’où 
l’expression simplifiée 

4m = A&&*.& 
fl 

. . . (1) 
1 

Le produit A, . Cd représente l’aire de la section de la veine 
gazeuse sonique, le coefficient de contraction Cd étant en 
général compris entre 0,6 (orifice circulaire) et 1 (tuyère profi- 
Iée). 

Le débit-masse pour une buse et un gaz donnés, dépend uni- 
quement de la pression et de la température amont; il est indé- 
pendant de la pression aval. 

3.4 Domaine de validith 

La pression et la température ont une incidence complexe sur le 
débit d’une buse sonique puisqu’elles interviennent directe- 
ment enpl et 1 /fi et indirectement par l’intermédiaire du fac- 
teur y. Cette dernière incidence est d’autant plus marquée que 
le comportement du gaz s’éloigne de celui d’un gaz parfait. 
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Des exemples de variations relatives de C*, pour un écart de température AT, de 10 K et un écart de pression Ap1 de 8 bar? sont 
donnes dans le tableau 

Tableau - Variations relatives de C* 

Gaz 

He 

H2 

02 

CH4 

C2H6 

CO2 

Tl = 30 OC, ApI = 8 bar PI = 5 bar, AT, = 10 K 

C* (2 bar) -C* (10 bar) C* (5 bar - 30 OC) -C* (5 bar - 40 OC) 
C* (2 bar) C* (5 bar -30 OC) 

% % 

- 0,02 +1,6 

- 0,02 + 1,6 

-0,4 +1,6 

-0,5 +1,8 

-1,7 +1,9 

- 1,3 + 1.8 

II apparaît donc que, pour la précision recherchée, C* ne peut être considéré comme constant lorsque les conditions amont varient 
notablement. 

De plus, le coefficient de contraction Cd dépend essentiellement de la géométrie de la buse et, par l’intermédiaire du nombre de 
Reynolds, de la nature du gaz. 

Ceci impose, en pratique, un étalonnage de la buse dans des conditions proches de son emploi. En effet, la connaissance des varia- 
tions théoriques de C*, elles-mêmes calculées à partir des variations de y, est soumise à une certaine imprécision. II s’y ajoute égale- 
ment un écart dû au fait que la détente n’est pas totalement isentropique si bien que les prévisions de C* s’avérent très délicates. 

3.5 Principe de calcul 

Le titre molaire du constituant A, XA, est défini par 

qmA 

MA 
XA = 

qmC QrnA + qml3 
- + - + . . . 

MA MB MC 

où 

qmAt qmBt qmct 9.9 sont les débits-masse des constituants A, B, C, . . . ; 

MA, MB, MC, m. l 
sont les masses molaires respectives. 

1) l bar = 105 Pa 

2 
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4 Exemples de réalisation 

Un mélangeur de gaz à buses soniques se présente sous la forme d’ensembles de régulateurs de pression à haute stabilité et de buses 
soniques débitant dans une chambre de mélange. La figure 1 montre un schéma de montage possible. 

b 4 
v 

Gaz de complément Z 
A a 4 

Gaz 

4 q 

A 3 
A I 

Gaz 

Gaz 

. l 

B 
V 1 
A I 

C V 
A t 

Mélange 
de gaz 

1 3 
1 = Régulateur de pression 

2 = Buse sonique 

> 
à température régulée 

3 = Chambre de mélange 

Figure 1 - Schéma d’un mélangeur de gaz avec buses soniques débitant dans une chambre de melange 

Une autre réalisation comporte plusieurs buses soniques par constituant, le mélangeur assure donc une série de concentrations dans 
un rapport connu, selon la combinaison des buses soniques en service. La figure 2 montre un schéma de montage possible. 

Gaz de complément Z 

Gaz A 

1 = Régulateur de pression 

2 = Buse sonique 
à température régulée 

3 = Chambre de mélange 

4 = Vanne de contr6le 

Mélange de gaz 

Figure 2 - Schéma d’un mélangeur de gaz avec plusieurs buses soniques par constituant 
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5 Conditions opératoires où 

5.1 Pressions 

La pression absolue amontpl des buses soniques se situe entre 
3 et 6 bar. Ce domaine de pression permet une variation des 
contre-pressions en aval des buses soniques de 250 mbar, sans 
influencer la valeur des concentrations du mélange. 

Seule la pression d’alimentation des buses soniques, pl, doit 
satisfaire à des conditions précises pour atteindre les niveaux 
de répétabilité des taux de concentration annoncés au 
chapitre 1. 

La stabilité de cette pression p1 doit être meilleure que 
5 x 10 -4 en valeur relative. 

?=i est la température moyenne en amont de la buse; 

5.2 Débits 

En pratique, les debits minimaux sont de 5 cmVmin à pression 
et à température ambiantes. 

5.3 Filtration 

II est nécessaire d’appliquer une filtration des constituants et du 
gaz de complément en rapport avec les sections de passage 
dans les composants du mélangeur. 

5.4 Températures 

Une variation simultanée des températures thermodynamiques 
des constituants et du gaz de complément n’introduit pas de 
variation sur la concentration du mélange. 

Dans le cas d’une variation de température d’un constituant par 
rapport à un autre constituant du mélange, la concentration est 
modifiée et cette modification peut se calculer. 

6 Détermination expérimentale de la 
concentration et examen des sources d’erreur 

6.1 G&v&alit& 

On peut utiliser toute méthode d’étalonnage décrite dans 
I’ISO 6145/1, chapitre 3. 

L’exemple d’étalonnage donné ci-dessous fait appel à la 
méthode gravimétrique (ISO 6145/1, paragraphe 3.2.3.2) qui 
permet le calcul de l’influence des régulateurs de température 
et de pression. 

6.2 Présentation de la méthode 

Soit 

m q& = - 
t 

. . . 

Le coefficient A c 9 Cd . C* est obtenu par l’équation (3) : 

&cd.c* = !!! .- 
0 

J- Fi . . . t Pi (3) 

t est le temps; 

pi est la pression moyenne en amont de la buse. 

Les sources d’erreur de la méthode proviennent 

a) de la pesée, se reporter à I’ISO 6142 (paragraphe 4.2.1) 
pour le mode opératoire et le calcul d’erreur; 

b) des variations de pression et de température liées à la 
qualité des régulateurs mis en œuvre, et, le cas échéant, des 
incertitudes de mesure de ces paramètres; 

c) des pertes de gaz provenant de la compression et de la 
décompression dans les lignes de transfert. 

En différenciant l’équation (31, on obtient 

d(A, l Cd m C*I dm dt 1 dT; Wi --- 
A, ’ Cd l c* = m - t 

-+2’Ti pi 

On obtient une évaluation de l’incertitude sur la détermination 
deA,CdC*par 

A(A,-CdX*) Am At 1 AFi Wi <-+ -+ -•-+- 
A,mCd’C* I?I t 2 Fi pi 

. ..(4) 

Lors de l’emploi de la buse ainsi étalonnée, les pression et tem- 
pérature d’utilisation pt et T1 étant aussi voisines que possible 
des valeurs utilisées lors de l’étalonnage, le débit-masse est 
donné par l’équation (1) : 

4m = A,. Cd. c* . EL 
e- 1 

Si les valeurs de p1 et de T1 sont sujettes à des fluctuations 
mesurables, il y a lieu de prendre alors les valeurs moyennes et 
qm devient un débit moyen. 

En différenciant l’équation (11, on obtient 

d%l d(A, l Cd -= l c”) dp1 1 dT1 +---.- 
%?l A,. Cd l C* p1 2 T1 

On obtient une évaluation de l’incertitude sur la détermination 
de 4* Par 

Qn < A(AceCdeC*) + Apl + 1 A7j -.- . . . 
A& cd’ c* pi 2 Tj 

(5) 
qm 

< ACal + Af 

L’erreur d’étalonnage, ACal, est calculée par 

ACal = 
A(A, l Cd l C*) 

A,’ cd ’ c* 

4 
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L’erreur de fidélité, Af, dépendant des variations aléatoires des 
paramètres pression et température aussi bien au cours d’une 
opération que d’une opération à l’autre, est donnée par 

AP1 I AT1 Af=--+-.- 

Pl 2 Tl 

6.3 Exemple numérique - Dhermination du titre 
molaire d’un mélange binaire CO2 et N2 

Dans cet exemple de calcul, on considérera que les pressions et 
températures ont étd mesurées avec les mêmes instruments 
lors de l’étalonnage et de l’emploi, et que les fluctuations de ces 
grandeurs sont négligeables pendant le temps t. 

6.3.1 Étalonnage de la buse «azote» 

Am 
m = 0,26497 + 10-5 kg = 3,8 x 10-5 

m 

Pi = 8,0483 x 105 k 250 Pa AFi 
- = 3,l x 10-d 
Pi 

Fi = 309,3 + 0,l K 
AFi 
-= 

T; 
3,2 x 10-d 

At 
t = 252,2 k 0,l s - = 4,0 x 10-4 

t 

m A,.cd.c* & 0 - l Al- - fi 

t 
Pi 

0,264 97 
A,‘cd’c* = - 

Al=3 
’ 252,2 8,0483 x 105 

= 2,29581 x 10-8 

A(A,-Cdac*) Am ht 
< 

1 AT; AFi -+-+-.-+- 
A,’ cd l c” m t 2 Ti Pi 

< 3,8 x 10-5 + 4 x 10-d + 

3’2 
+2 

x 10-4 + 3,l x 10-4 

On estime ainsi l’erreur d’étalonnage pour QN,: 

AcdN, < 9,1 X 1(k4 

6.3.2 Calcul du debit-masse d’azote 

AP1 
Pl = 8,0485 x 105 + 250 Pa - = 3,l x 10-a 

Pl 

T1 = 309,l + 0,l K AT1 -= 
TI 

3,2 x 10-4 

L’erreur de fidélité est estimée par 

AfN2 < (3,1 + 1,6) X 10-4 

< 4,7 x 10-4 

qN* 
= A,. Cd. C” . p1 

IF 1 

= 2,29582 x 10-8 x 
8,048 5 x 105 

J3m 

= 1,051 0 x 10-S kg/s 

AqN2 
- < AhIN, + hfN, 
qN* 

< 9,l x 10-d + 4,7 x 10-d 

< 1,4 x 10-3 

D’où 

QN2 
= 1,051 x 10-S + 1,5 x lO-6kgls 

6.3.3 Étalonnage de la buse «dioxyde de carbone» 

Am 
m = 0,29618 k IO-5kg = 3,4 x 10-5 

m 

Pi = 5,2937 x 105 + 160 Pa Wi 
- = 3,O x 10-4 
Pi 

Fi = 307,8 t 0,l K 

At 
t = 1 607,9 k 0,l s - = 6,2 x 10-5 

t 

A,.cd.c* = E l - 

0 

J- 
Fi 

t 
Pi 

= 6,10480 x 10-g 

A(&Cd-c*) Am ht 1 AFi AFi 
< -+-+-.T+- 

A, ’ cd ’ c* m t 2 Ti Pi 

Soit une erreur d’étalonnage pour CO2 

Awo, < 5,6 x 10-d 

A,-C&c* = 6,10480 x 10-g& 3,4 x 10-12 
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6.3.4 Calcul du débit-masse de dioxyde ;de carbone 

Pl = 5,293 5 x 105 + 160 Pa 
AP1 - = 3,0 x 10-e 

Pl 

Tl = 307,9 + OI1 K 

L’erreur de fidélité est estimée par 

AT1 -= 
TI 

3,2 x 10-d 

402 < 

< 

qc02 = 

= 

*qco, 
-< 
qc02 

< 

< 

< 

3 x 10-d + 1’6 x 10-d 

4’6 x 10-4 

A,. Cd. c* . EL 
Jr, 

1,841 7 x IO-4kg/s 

AWO, + ho2 

5’6 x 10-d + 4’6 x 10-d 

10’2 x 10-4 

1’0 x 10-B 

qc02 = 1,841 7 x 10-d + 1’8 x IO-‘kg/s 

où 

qMC@ et qAdN2 sont les débits molaires en CO2 et N2; 

qM est le débit molaire total du mélange produit. 

En négligeant les incertitudes sur les masses molaires, I’incerti- 
tude relative sur le titre molaire de CO2 est estimée par 

ACCO2 
-< 
cc02 

< 

< 

cc02 = 

Acco, 
-< 
Go2 

< 

(E) (l -z!!T$) + (fi!a)(gi) 

(z) (l - cC02) +(3)°CN2 

’ CN2 

100,35 mmol/mol 

(1 + 1,4) x 10-3 x 0’9 

2’2 x 10-3 

ou, en isolant les composantes provenant de l’étalonnage et de 
la fidélité des deux débits, 

6.3.5 Calcul du titre molaire du dioxyde de carbone 
dans l’azote 

qc02 

cc02 = MCs2 
qc02 + qf’J2 

&02 MN2 

= QMCo2 
qMCO;z + qMN2 

afco2 =-- 
4M 

où 

eo2 et My2 _ sont les masses molaires du dioxyde de car- 
bone et de l’azote; 

< Acakco2 + Afcco2 

ACa&)2 provient des erreurs d’étalonnage sur les deux 
débits ; 

Af cc02 provient des erreurs de fidélité sUr les deux débits. 

ACalcco2 < (5’6 + 9’1) x 10-G x OI9 

< 13’23 x 10-d 

< 1’4 x 10-3 

Af Cc02 < (4’6 + 4,7) x 10-4 x OI9 

< 8’4 x 10-4 

< 0.9 x 10-3 

i- cc02 = 100,35 + 0,23 mmol/mol 
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