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L'UR Sols étudie les interactions entre les propriétés physiques des sols et leurs
fonctionnements hydriques et biogéochimiques. A linterface sol-atmospheére, elle
conduit des recherches relatives aux mécanismes de production et de libération du gaz a
effet de serre N,O (protoxyde d’azote) par les sols agricoles, ainsi qu’au développement
de techniques d’atténuation de ces émissions. Dans ce cadre, elle est équipée de
plusieurs analyseurs de gaz dont trois dédiés a la quantification du N,O atmosphérique :
chromatographe en phase gazeuse (CPG-ECD), analyseur a corrélation infra-rouge
(Megatec 46i), spectrométre laser infra-rouge a cascade quantique (SPIRIT). Les
trois appareils utilisent des principes de mesure distincts.

Gamme mesure constructeur - 300 ppb a 400 ppm [N,0]

Labo / échantillonnage faibles volumes

Utilisation / mode analyse ---- . . . .
/ 2 dans vials préalablement mis sous vide
Temps de réponse --------------- 8 min

3 points (400 ; 702 ; 1460 ppb),
3 répétitions / point

Emissions de N,O chambres statiques
/incubations en laboratoire
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Exemple d’applications
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MATERIELS & METHODES

Domaine de validité testé : 250 - 1000 ppb N,0

Echantillons de validation : 4 matériaux de référence :
bouteilles de gaz de mélanges étalons de N,O dans N,, certificats
d’analyse avec incertitude associée (pas d’accréditation)

& 250 ;397 ; 501 et 999 ppb

Plan d’expérience :
4 niveaux de concentration x 5 répétitions x 6 séries (jours)
(soit 30 mesurages par niveau et par analyseur)
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RESULTATS

URpy,) = (57,71 x C%%8 ) * 100 avec ¢ N,0) opb]

& Incertitude relative ©145% 3 55%

étendue a 95% -

Limite de quantification (LQ)
vs limite d’acceptabilité ------
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e Llapproche par le profil d’exactitude a permis une meilleure connaissance des

N?A MESURE DE N,O0 ATMOSPHERIQUE, QUE CHOISIR ?
saenceampacr. 3 analyseurs au « banc d’essai »

Journées de la mesure et de la métrologie,
Blois, 10-13 octobre 2016

L'objectif de ce travail est de caractériser et inter comparer ces trois analyseurs sur
une gamme couvrant un grand nombre d’applications de I'Unité : concentrations en N,O
supérieures et inférieures a celle du niveau de fond atmosphérique de 320 ppb environ.

La méthodologie du profil d’exactitude (outil d’aide a la décision simple et visuel) a été
mise en ceuvre pour (a) interpréter de fagon combinée les critéres de justesse et de fidélité,
(b) déterminer les limites de quantification, et (c) estimer les incertitudes des résultats
d’analyse. Cette approche doit permettre de fournir aux scientifiques de I'Unité des éléments
de choix objectifs pour I'élaboration des protocoles expérimentaux dans leurs projets de
recherche et pour l'interprétation de leurs données.

CONTEXTE
OBJECTIFS

20 ppb a 50 ppm [N,0] 0,65 ppb a 2 ppm [N,0]
Terrain — labo / flux continu Terrain — labo / flux continu
60s 5s

2 points (0 ; 1460 ppb) Interne (BD HITRAN)

. 4
Expérimentations « multi-step outflow » / Emissions de N,O sols et hydrosystéemes
émissions de N,O chambres automatiques (« fast-box »)/ interface simulateur de pluie

Méthodologie du profil d’exactitude (norme NF V03-110 : 2010)

<~ Caractérisation de la justesse et la fidélité de la méthode,
avec la tolérance 3 fixée a 90%

(B = proportion de résultats compris dans intervalle de tolérance)
< Validation de [a méthode avec des limites d’acceptabilité * A
fixées par le scientifique (demandeur d’essai) en fonction de son
objectif de recherche et du risque encouru

(A = écart acceptable autour de la valeur de référence)

Détermination des limites de quantification (basse et haute)
Estimation des incertitudes de mesure a un niveau de

confiance de 95%
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UR,,) = (36,69 X C+9) * 100 avec ¢~ [N,0] (npb) URgy,) = (0,41 X CO7%) * 100 avec ¢~ V.01 fopb)
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Les performances des analyseurs sont a mettre en regard de
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