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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'1SO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée
aux comités techniques de I''SO. Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du
comité technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I'lSO participent également aux travaux. L'I1SO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. Les projets de Normes
internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur
publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire I'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 11171 a été élaborée par le comité technique 1SO/TC 131, Transmissions hydrauliques et
pneumatiques, sous-comité SC 6, Controle de la,contamination:

Cette deuxiéeme édition annule et remplace la premiére édition (ISO 11171:1999), qui a fait I'objet d'une
révision technique qui comporte les modifications“suivantes-visant a clarifier les étapes a suivre lors de
l'utilisation de la présente Norme'interrationale ‘et'a’ minimiser-plusieurs 'sources de variabilité potentielles. En
particulier:

a) La définition d'un compteur automatique de particules (CAP) a été ajoutée en 3.1.
b) En 5.1, la séquence spécifique d'étapes a suivre lors de I'étalonnage n'est plus obligatoire.

c) En 5.1, la Note 2 a été ajoutée pour fournir un guide sur la méthode de détection d'un changement
d'étalonnage d'un CAP.

d) 6.3 exige désormais explicitement de compter au moins 5000 particules pour obtenir des données
statistiguement valables pour un réglage de canal donné.

e) B.4 n'exige plus la préparation et I'analyse d'un échantillon de 0 %, mais permet I'extrapolation a l'origine
de I'équation de régression de I'erreur de coincidence déterminée en B.7.

f) L'Annexe C fait désormais la distinction entre passeurs d'échantillon en flacon a débit fixe et a débit
réglable. Les instruments a débit fixe exigent simplement la vérification de leur aptitude a fournir en
permanence un débit constant a 3 % prés. Pour les instruments a débit réglable, la présente Norme
internationale demande de déterminer le débit d'utilisation et les débits limites, en plus de la vérification
de leur aptitude a fournir en permanence un débit constant a 3 % pres.

g) D.12 augmente de 10 % a 15 % la résolution acceptable d'un CAP.

h) E.3 exige l'emploi de poudre NIST RM 8632 pour vérifier la précision de comptage. L'utilisation
d'ISO UFTD n'est plus acceptée.

i) L'Annexe H donne désormais un exemple de tracé de courbe d'étalonnage.

Elle incorpore également le Rectificatif technique 1ISO 11171:1999/Cor.1:2001.

iv © ISO 2010 — Tous droits réservés
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Introduction

Dans les systemes de transmissions hydrauliques, I'énergie est transmise et commandée par l'intermédiaire
d'un liquide sous pression circulant en circuit fermé. Ce fluide est a la fois un lubrifiant et un milieu de
transmission de I'énergie. La fiabilité de fonctionnement d'un systéme exige un contrdle des contaminants
présents dans le fluide. La quantification et la qualification des contaminants particulaires d'un échantillon de
fluide requiérent que son prélévement et la mesure de la distribution granulométrique et de la concentration
des contaminants soient réalisés avec soin et précision. Les compteurs automatiques de particules (CAP) en
suspension dans les liquides sont des moyens reconnus de détermination de la concentration et de la
distribution granulométriqgue des contaminants particulaires. La précision de chaque CAP est établie par
étalonnage.

La présente Norme internationale définit un mode opératoire d'étalonnage normalisé recommandé permettant
de déterminer la précision de l'analyse granulométrigue et du comptage de particules. L'étalonnage
dimensionnel primaire est réalisé avec des suspensions NIST SRM 2806 ayant une distribution
granulométrique certifiée par le National Institute of Standards and Technology (NIST) des Etats-Unis. Une
méthode d'étalonnage secondaire, assurant la tracabilité au NIST, utilise des suspensions d'ISO MTD qui
sont soumises a une analyse séparée au moyen d'un CAP étalonné selon la méthode primaire. Les
concentrations limites sont déterminées en effectuant une série de dilutions d'une suspension concentrée.
Les limites de fonctionnement et de performances sont également établies a l'aide de la présente Norme
internationale.

© 1SO 2010 — Tous droits réservés Y
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NORME INTERNATIONALE ISO 11171:2010(F)

Transmissions hydrauliques — Etalonnage des compteurs
automatiques de particules en suspension dans les liquides

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie des modes opératoires portant sur les aspects suivants:

a) l'étalonnage dimensionnel primaire, la résolution des capteurs et les performances de comptage des
compteurs automatiques de particules (CAP) en suspension dans les liquides capables d'analyser des

échantillons en flacon;

b) [I'étalonnage dimensionnel secondaire avec des suspensions vérifiées au moyen d'un CAP ayant fait
I'objet d'un étalonnage primaire;

c) I'établissement de limites acceptables de fonctionnement et de performances;
d) la vérification des performances/duidétecteun, de’particules’en' ttilisant'de/la poudre d'essai tronquée;

e) la détermination des limites de coincidence etde:debit:

2 Reéférences normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour l'application du présent document. Pour les
références datées, seule I'édition citée s'applique. Pour les références non datées, la derniére édition du
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

ISO 3722, Transmissions hydrauliqgues — Flacons de prélevement — Homologation et controle des méthodes
de nettoyage

ISO 5598, Transmissions hydrauliques et pneumatiques — Vocabulaire
ISO 12103-1, Véhicules routiers — Poussiére pour l'essai des filtres — Partie 1: Poussiére d'essai d'Arizona

ISO 16889, Transmissions hydrauliques — Filtres — Evaluation des performances par la méthode de filtration
en circuit fermé

ISO 21501-3, Détermination de la distribution granulométrique — Méthodes d'interaction lumineuse de

particules uniques — Partie 3: Compteur de particules en suspension dans un liquide par extinction de la
lumiere

© 1SO 2010 — Tous droits réservés 1
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3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions donnés dans I'ISO 5598 ainsi que les
suivants s'appliquent.

3.1

compteur automatique de particules

CAP

instrument qui compte automatiquement et dimensionne les particules individuelles en suspension dans un
fluide, reposant généralement sur les principes de la diffusion ou de l'absorption de lumiére

NOTE Un CAP est constitué, au minimum, d'un détecteur de particules, d'un dispositif permettant de fournir un
volume connu d'échantillon au capteur a un débit régulé, d'un processeur de signal, d'un analyseur qui transforme les
tailles des particules individuelles fournies par le capteur en une distribution granulométrique, et d'un afficheur des
résultats de distribution granulométrique de I'échantillon.

3.2

niveau de bruit de fond

réglage minimum de la tension du CAP pour lequel la fréquence observée de comptage des impulsions ne
dépasse pas 60 comptages/min du fait de parasites en I'absence de débit dans le volume de détection

3.3
volume de détection
partie de la zone éclairée du capteur traversée par le flux de fluide et d'ou le systeme optique capte la lumiere

3.4
résolution
mesure de 'aptitude d'un CAP a différenciéer.des particules de tailles similaires mais différentes

35

limite d'erreur de coincidence

concentration maximale en ‘NIST"RM"8632 qu'un ‘CAP ‘peut compter’ avec’moins de’5 % d'erreur due a la
présence simultanée de plusieurs particules dans le‘volume de détection

3.6

débit d'utilisation

débit traversant le capteur pendant I'étalonnage dimensionnel et I'analyse des échantillons
3.7

taille des particules

diametre des particules de surface projetée équivalente, déterminé par microscopie électronique a balayage
ou déterminé avec un compteur optique de particules en suspension dans les liquides étalonné

NOTE 1  Sauf indication différente, un CAP utilisé pour déterminer la taille des particules est étalonné conformément a
la présente Norme internationale.

NOTE 2 Le NIST utilise la microscopie électronique a balayage afin de déterminer le diameétre des particules de
surface projetée équivalente dans ses matériaux de référence.

3.8

distribution granulométrique

concentration en nombre de particules, exprimée en fonction de la taille des particules

3.9

étalonnage primaire

étalonnage dimensionnel réalisé en utilisant le matériau de référence normalisé NIST 2806

NOTE 1 Le mode opératoire est spécifié a I'Article 6.

NOTE 2 Des détails sur le matériau de référence normalisé NIST 2806 sont donnés en 4.4.

2 © 1SO 2010 — Tous droits réservés
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3.10
étalonnage secondaire
étalonnage dimensionnel réalisé en utilisant des suspensions d'étalonnage

NOTE Le mode opératoire est spécifié a I'Article 6 et des suspensions d'étalonnage sont préparées conformément a
I'Annexe F.

4 Matériaux et équipement

4.1 Billes de latex de polystyrene, presque monodispersées, en suspension aqueuse. Les billes de latex
de polystyréne d'un diamétre nominal de 10 um sont requises dans I'Annexe D pour la détermination de la
résolution, et les billes de latex de polystyréne d'autres diamétres nominaux, supérieurs a 50 um, sont
requises a l'Article 6 si I'étalonnage dimensionnel concerne des particules de 50 um et plus. Dans certains cas,
il peut également étre utile d'ajouter des billes de latex d'autres tailles. Néanmoins, le coefficient de variation
de chaque taille de bille de latex de polystyréne doit étre inférieur a 5 %. Le fournisseur des billes de latex de
polystyréne doit fournir avec chaque lot un certificat d'analyse indiquant que la taille de particules des billes a
été déterminée en utilisant des techniques raccordées a des étalons nationaux ou internationaux.

Aprés ouverture, les suspensions de billes de latex de polystyréne doivent étre utilisées dans un délai de trois
mois, a moins que la distribution granulométrique et la propreté de la suspension aient été vérifiées.

NOTE 1 La distribution granulométrique et la propreté des billes de latex de polystyréne peuvent étre vérifiées en
appliquant la méthode décrite en D.13.

NOTE 2  La durée de conservationsdes hilles, de /latex de polystyrene/ en/suspension aqueuse est limitée. Elle dépend
d'un certain nombre de facteurs, notamment la température et la contamination microbienne de la suspension.

4.2 Fluide de dilution propre, se composant du fluide d'essai utilisé dans I''SO 16889 et d'un additif
antistatique donnant une conductivité de 2 500 pS/m + 1 000 pS/m a température ambiante. Le fluide doit
contenir moins de 0,5 % de particules de tailles €galesou supérieures aux plus petites tailles d'intérét que I'on
s'attend a trouver dans les échantillons.

4.3 Fluide de dilution propre aérosol OT, pour déterminer la résolution du capteur a I'Annexe D (le fluide
de dilution propre décrit en 4.2 étant utilisé pour toutes les autres opérations de la présente Norme
internationale). Il est préparé a partir d'un concentré réalisé en ajoutant 120 g d'aérosol OT a chaque litre de
fluide de dilution propre (4.2). Chauffer le concentré a environ 60 °C et le remuer jusqu'a dissolution compléte
de l'aérosol OT. Préparer le fluide de dilution aérosol OT en diluant le concentré avec le fluide de dilution
propre (4.2) pour obtenir une concentration finale de 12 g d'aérosol OT par litre. Les niveaux de propreté du
fluide de dilution propre aérosol OT doivent étre identiques a ceux du fluide de dilution décrit en 4.2.

ATTENTION — Prendre les précautions de sécurité de manipulation et d'utilisation décrites sur la
fiche de sécurité des matériaux (fiche disponible auprés du fournisseur d'aérosol OT).

L'aérosol OT (dioctylsulfosuccinate, sel de sodium) est une substance solide paraffineuse hygroscopique. S'il
est humide ou a absorbé de I'eau avant utilisation, le sécher pendant au moins 18 h a environ 150 °C.

4.4 Suspension d'étalonnage primaire de matériau de référence normalisé NIST 2806x (SRM 2806x),
ou x est la lettre utilisée par le NIST pour désigner le numéro de lot de la suspension d'étalonnage primaire
certifiée, disponible auprés du NIST. Pour les étalonnages primaires, on doit utiliser le SRM 2806.

NOTE L'ISO/TR 161448] décrit les modes opératoires utilisés afin de certifier le matériau de référence normalisé
SRM 2806.

45 Poudre de référence NIST 8631 (RM 8631), préparée par séchage pendant au moins 18 h a une
température comprise entre 110 °C et 150 °C, nécessaire si on doit procéder a un étalonnage secondaire
(voir 6.1).

4.6 Poudre d'essai moyenne ISO (MTD) conforme a I'lSO 12103-1, séchée pendant au moins 18 h a
une température comprise entre 110 °C et 150 °C avant emploi.

© 1SO 2010 — Tous droits réservés 3



ISO 11171:2010(F)

4.7 Poudre de référence NIST 8632 (RM 8632), préparée par séchage pendant au moins 18 h a une
température comprise entre 110 °C et 150 °C avant emploi, si nécessaire a la détermination de la limite
d'erreur de coincidence ou dans les Annexes B, C et E.

NOTE Les matériaux de référence spécifiés en 4.4, 4.5, 4.6 et 4.7 sont créés a l'aide de documents «vivants»
modifiables pendant la production de nouveaux lots. Les utilisateurs de la présente Norme internationale sont encouragés
a s'assurer d'utiliser le dernier lot disponible.

4.8 Compteur automatique de particules (CAP) en suspension dans les liquides, avec passeur
d'échantillon en flacon.

4.9 Flacons de prélévement propres, qui ferment (bouchons de flacon appropriés, par exemple), et
verrerie volumétrique, au moins de classe B. Les niveaux de propreté des flacons, des bouchons et de la
verrerie doivent étre inférieurs a 0,5 % du nombre de particules (plus grand que la plus petite taille d'intérét)
gue l'on s'attend a trouver dans les échantillons. Les niveaux de propreté doivent étre vérifiés selon
SO 3722.

4.10 Agitateur mécanique, tel qu'agitateur a peintures ou de laboratoire, a méme de disperser les
suspensions.

4.11 Bain a ultrasons, ayant une puissance volumique comprise entre 3 000 W/m2 et 10 000 W/m2 de
surface de fond.

4.12 Papier graphique arithmétique ou logiciel informatique de tracé graphique.

4.13 Papier graphique logarithmigque ou logiciel informatique de fracé graphique.

4.14 Balance d'analyse ou électroniqué répondantay minimum auxsspécifications suivantes:
a) lisibilité: 0,05 mg;

b) précision (concordance avec la masse réelle): +0,05 mg;

c) fidélité (répétabilité): +0,05 mg;

d) portes avant et latérales et couvercle pour éliminer |'effet des courants d'air.

5 Succession des opérations d'étalonnage des CAP

5.1 La Figure 1 donne la séquence recommandée d'étapes a suivre pour effectuer I'étalonnage complet
d'un nouveau CAP. Appliquer les modes opératoires du présent article a réception d'un nouveau CAP ou a la
suite de la réparation ou d'un nouveau réglage d'un CAP ou d'un capteur (voir Tableau 1). Passer a I'Article 6
si aucune réparation ou aucun nouveau réglage du CAP ou du capteur n'ont été effectués, si aucune
modification perceptible des caractéristiques de fonctionnement ne s'est produite depuis le dernier étalonnage
dimensionnel et si les modes opératoires des Annexes A, B, C, D et E ont déja été réalisés sur le CAP et que
les résultats ont été documentés. L'ordre précis des annexes et articles spécifiés a la Figure 1 et dans le
Tableau 1 est une recommandation. L'opérateur peut suivre un ordre différent, tant que toutes les étapes
requises sont réalisées.

NOTE 1 Les Annexes A, B, C et D peuvent étre réalisées par un laboratoire individuel ou par le fabricant du CAP avant
livraison.

Une modification des caractéristiques de fonctionnement du CAP peut étre détectée par plusieurs méthodes
distinctes, notamment (liste non exhaustive):

a) étude des résultats de comptage de particules sur des échantillons de contréle prélevés dans le temps et

d'une carte de contrdle de processus, par exemple une carte de plage de mouvements d'individus (IMR),
pour détecter les modifications significatives de I'étalonnage;

4 © 1SO 2010 — Tous droits réservés
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b) comparaison des courbes d'étalonnage dans le temps pour détecter une modification significative de
I'étalonnage;

c) retour du CAP au fabricant pour évaluation et analyse de la modification de I'étalonnage;

d) analyse d'une suspension d'étalonnage primaire ou secondaire conformément a 6.2 et 6.3, puis
comparaison des données de concentration en particules ainsi obtenues a la distribution granulométrique
de I'échantillon. Si les résultats concordent avec les limites de D, maximale admissible données dans le
Tableau C.2, I'aptitude du CAP a dimensionner et compter les particules n'a pas été affectée de maniere
significative. En cas de non-concordance des résultats, une modification significative s'est produite et
I'opérateur doit procéder comme indiqué dans le Tableau 1; ou

e) analyse d'une suspension d'étalonnage primaire ou secondaire et des données obtenues tel que décrit
en d), puis en analysant un échantillon d'ISO UFTD préparé conformément a I'Annexe A et en comparant
les données de concentration en particules ainsi obtenues aux limites indiquées dans le Tableau A.1. Si
les résultats sont dans les limites du Tableau A.1, I'aptitude du CAP & dimensionner et compter les
particules n'a pas été affectée de maniére significative. En cas de non-conformité des résultats avec les
limites du Tableau A.1, le CAP a subi une modification significative et I'opérateur doit procéder comme
indiqué dans le Tableau 1.

NOTE 2  Pour les besoins du présent article, la réparation et le nouveau réglage d'un CAP font référence aux
opérations d'entretien courant ou de réparation affectant l'aptitude du CAP a dimensionner et compter les particules avec
précision.

En cas de réglage, réparation ou remplacement de la source lumineuse ou d'une partie du systéme optique,
les modes opératoires de |'Article® et'desrAnnexesiA, By Det E doivent/étrerépétés.

En cas de réglage, réparation ou’ remplacement du capteur ou:de I'électronique de comptage, les modes
opératoires de I'Article 6 et des Annexes A, B, C, D et E doivent étre répétés.

En cas de réparation, remplacement ou nouveau réglage du systétme de mesure du volume, les modes
opératoires de I'Annexe A‘doivent étre' repéteés.

Il est inutile de répéter ces modes opératoires a la suite d'un nettoyage normal, de la fixation de cables ou

d'un équipement périphérique, du remplacement de tuyauteries ou de raccords ou de toute autre opération
n'entrainant pas le démontage du CAP, du capteur ou du systéme de mesure de volume.

© 1SO 2010 — Tous droits réservés 5
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Opérations
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(Annexe A)
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été effectuées?

Effectuer le controle
préliminaire de l'instrument
(Annexe A)
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a-t-il été modifié?

Y
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Effectuer I'étalonnage

Y
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(voir Article 6)
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(voir Article 6)

Y
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Y
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résolution
(Annexe D)

A

Veérifier la précision
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Y

C Fin de I'étalonnage }7

Figure 1 — Succession des opérations d'étalonnage des CAP
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Tableau 1 — Planning des opérations d'étalonnage des CAP
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Appliquer les dispositions des articles et annexes
de la présente Norme internationale

volume (par exemple débitmetre,
burette, détecteurs de niveau)

Etat du CAP?2 Article 6 Annexe A Annexe B Annexe C | Annexe D | Annexe E
Etalonnage C;qnt_rolt_e IL|m|tes Débits , ) L
- ; préliminaire | d'erreur de - Résolution | Précision
dimensionnel . limites
du CAP coincidence

Nouveau CAP ou CAP existant
non étalonné conformément a la X X X X X X
présente Norme internationale
Dernier étalonnage effectué il y a X . . . . .
plus de 6 mois a 12 mois
Etalonnage soupgonné d'avoir X . . . . .
changé de maniére significative
Réparation ou nouveau réglage
du systeme optique (y compris la X X X — X X
source lumineuse)
Réparation ou nouveau réglage
du capteur ou de I'électronique de X X X X X X
comptage
Réparation ou nouveau réglage
des organes de mesure (de A X AY . o .

Nettoyage du capteur

Aucune action nécessaire

Fixation de cables
d'équipements périphérigues

ou

Aucune action nécessaire

Remplacement de tuyauteries ou
de raccords

Aucune action nécessaire

Opération n'entrainant pas le
démontage du CAP, du capteur
ou du systeme de mesure du
volume

Aucune action nécessaire

& La réparation ou le nouveau réglage font uniquement référence aux opérations d'entretien courant ou de réparation affectant
I'aptitude du CAP a dimensionner et compter les particules avec précision. Pour vérifier I'aptitude d'un CAP a dimensionner et compter
les particules avec précision, analyser une suspension d'étalonnage primaire ou secondaire conformément a 6.2 et 6.3, puis comparer
les données de concentration en particules ainsi obtenues a la distribution granulométrique de I'échantillon. Si les résultats sont dans
les limites de Do maximale admissible données dans le Tableau C.2, I'aptitude du CAP a dimensionner et compter les particules n'a pas
été affectée de maniére significative. En cas de non-concordance des résultats, procéder comme indiqué dans ce tableau.

5.2

5.3

54

55

5.6

5.7

© 1SO 2010 — Tous droits réservés

Effectuer I'étalonnage dimensionnel conformément a I'Article 6.
Déterminer les débits limites du CAP conformément a I'Annexe C.

Déterminer la résolution du CAP conformément a I'Annexe D.

Vérifier la précision du comptage de particules conformément a I'Annexe E.

Déterminer les limites d'erreur de coincidence du CAP conformément a I'Annexe B.

Effectuer le contrdle préliminaire du CAP, y compris la précision du volume, conformément a I'Annexe A.
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5.8 Pour satisfaire aux exigences de la présente Norme internationale, le CAP doit
a) étre étalonné conformément a 5.4;

b) étre conforme aux spécifications de précision de volume, de résolution et de performances du capteur
déterminées en 5.2, 5.6 et 5.7;

c) fonctionner en utilisant la courbe d'étalonnage déterminée en 5.4 dans les limites d'erreurs de
coincidence et de débit déterminées en 5.3 et 5.5.

6 Mode opératoire d'étalonnage dimensionnel

6.1 La Figure 2 donne le diagramme du mode opératoire d'étalonnage dimensionnel. Effectuer I'étalonnage
dimensionnel tous les trois a six mois, a réception d'un nouveau CAP ou a la suite d'une réparation ou d'un
nouveau réglage d'un CAP ou d'un capteur. Pour les étalonnages primaires, utiliser des suspensions
d'étalonnage NIST (voir 4.4). Pour les étalonnages secondaires, utiliser des suspensions d'étalonnage
préparées conformément a I'Annexe F.
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Est-ce
un étalonnage
primaire?

Non | tiliser une suspension

d'étalonnage secondaire

Utiliser une suspension
d'étalonnage primaire
NIST SRM 2806

Préparer et analyser
I'échantillon

Les valeurs
sont-elles
acceptables?

Non Procéder a une

action corrective

Effectuer une description
mathématique des
resultats

Y a-t-il eu
une analyse de trois
échantillons?

Choisir de nouveaux | Non
seuil de réglages

Choisir 18 tailles
différentes

Y

Tracer la courbe
d'échantillonage

\

Etalonnage
dimensionnel terminé

Figure 2 — Mode opératoire d'étalonnage dimensionnel

Aprés avoir établi un historiqgue de l'étalonnage d'un CAP et d'un capteur, il est possible de réduire
progressivement la fréquence d'étalonnage, mais l'intervalle entre des étalonnages successifs ne doit pas
dépasser un an.

Toutes les phases de |'étalonnage doivent étre réalisées au méme débit. L'Annexe C détermine les débits
limites du CAP. Toutes les valeurs obtenues & des débits se situant en dehors de ces limites doivent étre
éliminées et la partie correspondante du mode opératoire doit étre répétée en utilisant le bon débit.

Effectuer I'étalonnage dimensionnel en utilisant le méme volume d'échantillon qu'en 5.2. En cas d'utilisation

d'un volume différent, le mode opératoire de 5.2 doit étre répété en utilisant le nouveau volume d'échantillon
afin d'éviter des erreurs de mesurage du volume.
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