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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 en général
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ressé par une étude a le droit de faire partie du comité technique créé
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vaux. L’'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique
internationale (CEl) en ce qui concerne la normalisation électrotech-
nique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techni-
gues sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication
comme Normes internationales requiert "approbation de\75.94 au moins
des comités membres votants.

La Norme internationale 1SO 9486 a été élaborée par le comité techni-

que ISO/TC 146, Qualité de V'air, sous-comité SC 2, Atmosphéres des
lieux de travail.

Les annexes A, B et C font partie intégrante deola’ présentesNovrme
internationale. L’annexe D est donnée uniquement a titre d’information.
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NORME INTERNATIONALE

ISO 9486:1991(F)

Air des lieux de travail — Détermination des hydrocarbures
chlorés vaporeux — Méthode d’analyse par tube a charbon
actif/désorption des solvants/chromatographie en phase

gazeuse

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale prescrit une mé-
thode d’analyse par  tube a charbon
actif/’chromatographie en_ phase gazeuse pour la
détermination de la contentration) des \hydrocar-
bures chlorés vaporeux dans l'air des lieux de tra-
vail. :

La méthode permet de mesurer les concentrations
des vapeurs en suspension dans |’air des composés
suivants:

a) dichlorométhane;

b) chloroforme;

c) tétrachlorure de carbone;

d) dichloro-1,1 éthane;

e} dichioro-1,2 éthane;

f) dichloro-1,1 éthyléne;

g) dichloro-1,2 éthyléne;

h) trichloro-1,1,1 éthane;

i) trichloro-1,1,2 éthane;

jy trichloroéthyléne;

k) tétrachloro-1,1,2,2 éthane;

I} tétrachloroéthyléne;

m) dichloro-1,2 propane;

n) chlorobenzéne;

o) o-dichlorobenzéne.

La méthode est applicable aux concentrations des
vapeurs en suspension dans l’air de ces composés
situées-approximativement dans la gamme com-
prise’ ‘entre! "4 mg/m3 et 1000 mg/m3 {environ
0,2 ml/m3 a 200 mi/m3; voir 8.1) lors du prélévement
de 10itres d air.

NOTE 1  La limite supérieure de la gamme utile est fixée
par_la capacité d’adsorption de la premiére zone du tube
a charbon actif (5.1) utilisé. Cette capacité est mesurée
en'tant que volume de saturation, lequel ne doit pas étre
dépassé lors de I'échantillonnage (voir article 6 et
annexe A).

La limite inférieure est fixée par un certain nombre de
paramétres, dont le niveau sonore du détecteur (5.9), les
concentrations a blanc dues 2 la contamination du tube a
charbon actif et du sulfure de carbone par |la substance
analysée, la capacité de désorption (voir annexe B) et
I'interférence du pic du solvant au cours de |’analyse par
chromatographie en phase gazeuse.

La méthode est également applicable au mesurage
des concentrations en suspension dans l'air des
mélanges de ces composés. Dans de tels cas, les
propriétés uniques de chague composé doivent étre
prises en compte lors de la détermination du vo-
jume d’air a prélever et des conditions d’analyse
par chromatographie en phase gazeuse.

NOTE 2 Lors de I'analyse de mélanges d’hydrocarbures
chlorés constitués de plusieurs composés et présentant
des écarts importants au niveau des concentrations, il se
peut que la reproductibilité et la répétabilité des compo-
sés secondaires soient influencées.

La méthode a été validée pour une sélection d’hy-
drocarbures chlorés types(1].
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Ce mode opératoire est compatible avec des appa-
reillages de prélévement d’échantillons individuels
a faible débit, et peut étre employé pour le préle-
vement d’échantillons individuels ou 3 emplacement
fixe dans le but d’obtenir des concentrations
temps-moyenne pondérée de vapeurs de solvants
d’hydrocarbures chlorés dans V'air. Il ne peut pas
étre utilisé pour mesurer des fluctuations de
concentrations instantanées ou de courte durée.
Pour mesurer les concentrations qui se modifient
rapidement, on doit utiliser des procédés alternatifs
sur site, tels que la chromatographie en phase ga-
zeuse ou la spectrométrie 3 infrarouge.

Les composants organiques qui ont le méme temps
de rétention ou presque que la substance analysée
au cours de I'analyse par chromatographie en
phase gazeuse produiront des interférences. Les
interférences peuvent étre minimisées en choisis-
sant correctement les colonnes chromatographi-
ques en phase gazeuse et les conditions du
programme.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence [qui en est| faite,
constituent des dispositions valables poutr la pré-
sente Norme internationale. Au moment de da .pu-
blication, les éditions indiquées étaient en vigueur.
Toute norme est sujette a révision et les parties
prenantes des accords fondés sur la présente
Norme internationale sont invitéessairechercher:la
possibilité d’appliquer les éditions les plus récentes
des normes indiquées ci-aprés. Les membres de la
CEl et de I'ISO possedent le regisire des Normes
internationales en vigueur a un moment donné.

ISO 5725:1986, Fidélité des méthodes d’essai — Dé-
termination de la répétabilité et de la reproductibilité
d’une méthode d’essai normalisée par essajs inter-
laboratoires.

ISO 6145-1,1986, Analyse des gaz — Préparation des
mélanges de gaz pour étalonnage — Méthodes vo-
lumétriques dynamiques — Partie 1: Méthodes
d’étalonnage.

ISO 6349:1979, Analyse des gaz — Préparation des
mélanges de gaz pour étalonnage — Méthode par
perméation.

3 Principe

On fait passer un volume d’air connu a travers un
tube en verre ou en métal rempli de charbon actif.
Les vapeurs organiques sont adsorbées sur le
charbon.

Les vapeurs récupérées sont désorbées en utilisant
un solvant approprié et sont analysées par un chro-

matographe en phase gazeuse équipé d'un détec-
teur & ionisation de flamme ou d'un autre type de
détecteur approprié.

NOTE 3  Pour certaines applications, en particulier dans
le cas d’analyses du tétrachlorure de carbone et du
chloroforme, d’autres détecteurs comme le détecteur a
capture d’électrons, peuvent apporter une plus grande
sélectivité et sensibilité.

4 Réactifs

Au cours de l'analyse, utiliser uniquement des ré-
actifs de qualité analytique reconnue, et de l'eau
distiliée ou de I’eau de pureté équivalente.

4.1 Hydrocarbures
I"article 1, a) & o).

chlorés, énumérés dans

AVERTISSEMENT -- Le tétrachlorure de carbone et
le chloroforme sont soupconnés étre des substances
cancérogénes.

Eviter toute exposition par inhalation et/ou tout
contact avec la peau.

4.2 Sulfure de carbone (CS,), de qualité chromato-
graphique; examiné préalablement pour trouver des
composés coincidant avec la substance analysée.
Si nécessaire, éliminer les composés interférents
encles (filtrant & travers du gel de silice (séché a
180.°C. pendant 8 h,dans_de,1’azote) contenu dans
une .petite,; colonne en verre (600 mm x @ int.
20 mm). Cette taile de colonne nettoiera environ
50 ml de sulfure de carbone.

AVERTISSEMENT — Les vapeurs de sulfure de car-
bone sont toxiques et trés inflammables. Eviter toute
exposition par inhalation et/ou tout contact avec la
peau. Ne le manipuler que sous une hotte d’aspi-
ration bien ventilée. Un extincteur au dioxyde de
carbone doit étre disponible en permanence.

Eliminer les petites quantités de résidus de sulfure
de carbone conformément aux réglements locaux et
aux pratiques courantes.

NOTE 4  On peut utiliser d’autres solvants de désorption
pourvu que leurs blancs et leur capacité de désorption
soient adéquats.

4.3 Charbon d’écorce de noix de coco actif, dont Ia
grosseur des particules est comprise entre 0,4 mm
et 0,8 mm. Avant de remplir les tubes, il faut chauf-
fer le charbon dans une atmosphére inerte, par
exemple de l'azote d’un haut degré de pureté a
600 °C pendant 1 h. Afin d’éviter 1a recontamination
du charbon, il faut le maintenir dans une atmo-
sphére propre au cours de son refroidissement jus-
qu’a la température ambiante, lors du stockage et
du remplissage des tubes.



NOTE S5 Des tubes convenables contenant du charbon
de noix de coco prétraité sont disponibles dans le com-
merce (voir 5.1).

4.4 Hydrocarbures chlorés, solutions étalons pour
la préparation de la courbe d’étalonnage (voir 7.1).

Préparer, gravimétriquement, des solutions étaions
d’hydrocarbures chlorés (4.1) et en faire des dilu-
tions en série afin de couvrir la gamme de I’analyse.
La gamme de concentrations de l'analyse doit dé-
passer la gamme de concentrations des échan-
tillons désorbés (voir 7.2). A titre d’exemple, on
donne ci-aprés un mode opératoire type pour du
trichloroéthyléne.

Préparer des solutions étalons dans du sulfure de
carbone (4.2).

Préparer des solutions étalons de dichioro-1,2 pro-
pane dans 15 % (V/V) d’acétone dans du cyclo-
hexane.

4.4.1 Trichloroéthyléne, solution étalon a environ
50 mg/mil.

Peser précisément environ 500 mg de trichloroéthy-
léne dans une fiole jaugée a un trait'de 10.mh Diluer
jusqu’au trait avec du sulfure de carbone et bien
mélanger.

4.4.2 Trichloroéthyléne, solution étalon a environ
5 mg/ml.

Introduire au moyen d’une pipette, dans une fiole
jaugée a un trait de 10 mi, 1 ml de la solution étalon
(4.4.1). Diluer jusqu’au trait avec du sulfure de car-
bone et bien mélanger.

4.4.3 Trichloroéthyléne, solution étalon a environ
500 pg/mi.

Introduire au moyen d’une pipette, dans une fiole
jaugée a un trait de 10 ml, 1 ml de la solution étalon
(4.4.2). Diluer jusqu’au trait avec du sulfure de car-
bone et bien mélanger.

4.4.4 Trichloroéthyléne, solution étalon a environ
50 pg/mi.

Introduire au moyen d’une pipette, dans une fiole
jaugée & un trait de 10 mi, 1 mi de la solution étalon
(4.4.3). Diluer jusqu’au trait avec du sulfure de car-
bone et bien mélanger.

4.4.5 Trichloroéthyléne, solution étalon a environ
5 pg/ml.

Introduire au moyen d’une pipette, dans une fiole
jaugée a un trait de 10 ml, 1 ml de la solution étalon
(4.4.4). Diluer jusqu’au trait avec du sulfure de car-
bone et bien mélanger.
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4.5 Trichloroéthyléne, solutions témoins pour la
vérification de la courbe d’étalonnage (voir 7.1).

4.5.1 Trichloroéthyléne, solution témoin a environ
25 mg/mi.

Peser précisément environ 250 mg de trichloroéthy-
léne dans une fiole jaugée a un trait de 10 ml. Diluer
jusqu’au trait avec du sulfure de carbone et bien
mélanger.

45.2 Trichloroéthyléne, solution témoin a environ
5 mg/ml.

Peser précisément environ 50 mg de trichloroéthy-
léne dans une fiole jaugée a un trait de 10 mi. Diluer
jusqu’au trait avec du sulfure de carbone et bien
mélanger.

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Tube & charbon, constitué d’un tube en verre
dont les deux extrémités ont été soudées herméti-
quement a la flamme, de 70 mm de longueur, § mm
de diamétre extérieur et 4 mm de diameétre inté-
rieur, contenant deux zones de 0,4 mm a 0,8 mm de
charbon actif. La zone adsorbante contient 100 mg
de charbon et la zone de réserve, 50 mg. Les zones
sont'séparées entreelles et le contenu est maintenu
énlplace a I'aide d’un matériau inerte, par exemple
des tampons de laine de verre (de préférence revé-
tus de silane).

La baisse de pression a travers le tube ne doit pas
dépasser 3 kPa {25 mmHg) au débit maximal re-
commandé pour I’échantillonnage (dans la présente
Norme internationaie, 200 m!/min).

Les tubes en verre doivent étre maintenus dans un
support protecteur convenable afin d’éviter de les
casser. La capacité de désorption (D) de chaque
série de tubes doit &tre vérifiée en utilisant I'une des
méthodes décrites dans 'annexe B. Si la capacité
de désorption est inférieure a4 0,75 (75 %), on ne doit
pas utiliser les tubes.

NOTES

6 Les volumes de saturation du dichlorométhane, du
dichloro-1,2 éthyléne et du dichloro-1,2 propane sont plus
bas par rapport aux autres substances analysées. Par
conséquent, lorsque ces composés sont présents, il est
recommandé, pour un échantillonnage de longue durée,
d’utiliser un tube plus grand contenant (400 + 200) mg
de charbon.

7 Le tétrachloro-1,1,2,2 éthane et le dichloro-1,2 propane
sont instables sur du charbon d’écorce de noix de coco;
il convient d’utiliser du charbon 3 base de pétrole 3 la
place.
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Des pinces doivent é&tre fournies pour attacher le
tube a charbon et les tuyaux de raccordement sur
le revers du porteur.

IMPORTANT — Aucun autre tube ne doit étre placé
en amont des tubes a charbon, car ceci peut inter-
férer avec I’échantillonnage et/ou I’analyse.

NOTES

8 Au lieu d'un tube 3 deux zones, disponible dans le
commerce, on peut utiliser en série deux tubes 3 une
seule zone. L’avantage de cet aménagement, c’est qu’il
n’est plus nécessaire de stocker les tubes a des tempé-
ratures en dessous de la température ambiante aprés
I’échantillonnage, afin d’empécher la migration des com-
posés emprisonnés d’une zone i |’autre.

9 Des tubes répondant a ces exigences sont disponibles
dans le commerce, mais ils peuvent aussi étre préparés
par \"utilisateur.

5.2 Bouchons en polyéthyléne, pour obturer les tu-
bes a charbon (5.1). Les bouchons doivent affleurer
les tubes pour éviter toute fuite.

5.3 Pompe, avec débit régiable, capable d’étre
portée par une personne pendant qu’elle travaille
normalement, et capable de fonctionner.,en_conting
pendant 8 h au débit utilisé (voir article 6). Le vo-
lume d’air prélevé par la pompe lors de la période
d’échantilionnage recommandée doit se situer en
deca de 10 % du volume calculé. Le débit doit étre
constant a 5 % prés sur la période d’échantillon-
nage.

Etalonner 1a pompe avec un tube & charbon repré-
sentatif (5.1) en ligne, en utilisant le compteur a
bulles de savon (5.5).

La pompe doit étre conforme aux réglements de
sécurité locaux.

5.4 Tuyaux en plastique ou en caoutchouc, d’envi-
ron 90 cm de longueur et d’'un diamétre approprié
pour assurer une fermeture étanche au niveau de la
pompe et du tube pour échantillons ou du support
de tube si I'on en utilise un.

5.5 Compteur a bulles de savon, ou autre dispositif
convenable pour l'étalonnage de la pompe (5.3),
d’au moins 100 ml de capacité.

NOTE 10 II se peut qu'un compteur a bulles de savon
ne soit pas approprié pour des pompes a pistons plon-
geurs, 3 savoir: celles avec un débit non constant.

5.6 Seringue, de 10 pl de capacité, graduée en
0,1 pl.

5.7 Seringue, de 50 pl de capacité, graduée en
0,1 pl.

5.8 Flacons, équipés de bouchons a septum revé-
tus de polytétrafluoroéthyléne (PTFE) ou de bou-
chons en verre, de 2 ml de capacité nominale ou
plus grands.

5.9 Chromatographe en phase gazeuse, équipé
d’un détecteur a ionisation de flamme capable de
détecter 5 ng de trichloroéthyléne avec un rapport
signal/bruit d’au moins 5 a 1.

NOTE 11 Il convient d’utiliser un détecteur a capture
d’électrons pour I’analyse du chloroforme et du tétra-
chlorure de carbone en présence de grandes quantités
d’autres hydrocarbures chlorés.

510 Colonne de chromatographie en phase ga-
zeuse, capable de séparer la substance analysée
des autres constituants.

La convenance de la colonne doit étre vérifiée en
effectuant un essai avec deux ou plusieurs colonnes
de remplissages différents afin de s’assurer de
I"absence d’interférences. |’annexe C donne des
conseils sur e choix de la colonne.

6 _ Echantillonnage

Relier 1a pompe (5.3) au tube a charbon (5.1) dont
les, extrémités ont été brisées avec les tuyaux en
plastique ou en, caoutchouc,(5.4), en placant 1a zone
de. réserve juste a coté de la pompe.

Lorsqu’on soupconne une humidité relative impor-
tante ou de fortes concentrations d’autres interfé-
rences, utliliser un tube a charbon plus grand
{400 mg ou 800 mg avec une zone de réserve de
200 mg).

Lorsqu’on utilise un deuxiéme tube & charbon en
série, s'assurer que le débit a été réglé avec un jeu
de tubes en tandem représentatif.

Lorsqu’on utilise le tube pour des prélévements
d’échantillons individuels, celui-ci doit étre monté
verticalement (afin de minimiser |la formation de ca-
naux) dans la zone de respiration du porteur, par
exemple sur son revers. Fixer la pompe sur le por-
teur de maniére a ne pas le géner. Pour les préleé-
vements d’échantilions a emplacement fixe, choisir
un site d’échantillonnage approprié.

Metire la pompe en route et régler le débit de facon
a prélever le volume d’air optimal dans le temps
disponible. Dans le tableau1 figurent les volumes
d’air recommandés a prélever pour les divers hy-
drocarbures chlorés couverts par la présente Norme
internationale et les cadences d’échantillonnage
équivalentes a 8 h.
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Tableau 1 — Importance de I’échantillon et cadence d’échantillonnage

Données sur le volume de saturation Echantiilon optimal Reéfe
- rence
Substance analysée Ct(r):t(i:(ear':- F:.:(EE‘);S Volume Volume Cager:wce gr:':i:il:-u .
(annexe D)
mg/m? % litres litres mi/min
Dichlorométhane 6727 faible 35 2 ) 13)
1400 faible 27 10 20 2)
1400 forte 12 10 20 2
Chloroforme 485 faible >46 15 30 {3
Tétrachlorure de carbone 322 faible >45 15 30 131
Dichloro-1,1 éthane 838 faible 18 10 20 131
Dichloro-1,2 éthane 821 faible 29 10 20 13)
Dichloro-1,1 éthyléne 114 17 56 — — 14]
114 95 37 — - 14
20 10 96 — — 4
10 85 7,2 — —_ {4]
- — — 7 14 131
Dichloro-1,2 éthyléne 1913 faible 54 3 1) 13}
- — - 12 25 2)
Trichloro-1,1,1 éthane 3979 faible 9.5 6 12 13}
Trichloro-1,1,2 éthane 108 faible > 45 10 20 3]
Trichloroéthyléne 2266 faible 18,5 10 20 131
Tétrachloro-1,1,2,2 éthane® 101 faible >44 10 20 {3
Tétrachloro-éthyléene 2749 faible 21 10 20 13
Dichloro-1,2 propane4 85 90 20 4 1 (31
865 920 6 4 1) {3}
- — — 14 30 2)
Chlorobenzéne 704 faible >45 10 20 (3)
o-Dichlorobenzéne 655 faible >46 10 20 {31
NOTE — Sauf indication contraire, les données se rapportent 3 du charbon d’écorce de noix de coco (100 + 50) mg.
1) Les cadences d’échantillonnage au-dessous de 10 ml/min ne sont pas recommandées.
2) Tube a charbon (400 + 200) mg.
3) NIOSH recommande du charbon & base de pétrole.
4) NIOSH recommande du charbon a base de pétrole; solvant de désorption 15 % (¥/V) d’acétone dans du cyclo-
hexane.
NOTE 12 Pour un échantillonnage sur des périodes plus NOTES

courtes, le débit peut étre augmenté en proportion, sans
toutefois dépasser 200 ml/min. Ainsi, dans tous les cas,
un échantillonnage de 10 min peut-il étre réalisé 2
200 ml/min sur un tube de (100 + 50) mg.

Relever et consigner 'heure, Ia température, le dé-
bit (ou noter le volume, le cas échéant) et la pres-
sion barométrique lorsque la pompe a été mise en
route,

13 Pourvu que la capacité de prélévement du charbon
ne soit pas dépassée, |'efficacité d’échantillonnage sera
de 100 %. Si I’'on dépasse cette capacité, une saturation
de vapeurs aura lieu de la premiére zone & la zone de
réserve. Le volume de saturation est défini et peut étre
déterminé comme prescrit dans 'annexe A.

Le volume de saturation varie selon la température am-
biante de l’air, I'humidité relative, la concentration des
vapeurs prélevées et d’autres contaminants et selon fe
débit de prélevement. Toute augmentation de I'un quel-
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conque de ces paramétres praovoque une diminution du
volume de saturation. Quelques volumes de saturation
types, qui varient également en fonction du type de sub-
stance analysée, figurent dans ie tableau1.

14 Pour prélever des volumes plus substantiels, on peut
utiliser des tubes contenant des quantités de charbon plus
importantes. Ceux-ci sont recommandés pour des prélé-
vements de longue durée de dichlorométhane, de
dichloro-1,2 éthyléne et de dichloro-1,2 propane.

15 En présence de dichloro-1,2 propane et de
tétrachloro-1,1,2,2 éthane, il y a lieu de prélever deux
échantillons. Avec I'un des échantillons, il est de regle
d’utiliser du charbon a base de pétrole au lieu de charbon
d’écorce de noix de coco {voir également 5.1, note 7).

A l1a fin de la période d’échantillonnage, relever et
consigner le débit (ou noter le volume), couper la
pompe et relever et consigner |’heure, la tempéra-
ture et la pression barométrique.

Déconnecter le tube ayant servi pour prélever les
échantillons et fermer hermétiquement les deux ex-
trémités avec des bouchons en polyéthyléne (5.2).
Mettre des étiquettes de repérage sur chaque tube.

Si les échantilions ne doivent pas étre analysés
dans les 8 h suivant leur prélévement, les stocker
dans un récipient en métal ou en vetre fermé her-
métiquement, placé soit dans de fa glace séche, soit
dans le freezer d’'un réfrigérateur maintenu a
—20 °C afin de minimiser la migration de la sub-
stance analysée.

NOTES

16 Si I'on utilise deux tubes a charbon a une seule zone
en série, il convient de les fermer hermétiquement sépa-
rément, et il n'est pas nécessaire de les congeler avant
de procéder a I’analyse.

17 On dispose des résultats d’un essai sur la relative
diminution de la concentration de trois composés aprés
un séjour au freezer dans une humidité relative de 90 %.
Pour un mélange de 560 mg de trichloroéthyléne par mé-
tre cube, 680 mg de tétrachioroéthyléne par métre cube
et 3970 mg de trichloro-1,1,1 éthane par métre cube, on
a observé une diminution de la concentration relative de,
respectivement,

4,1 %, 5,7 % et 5,0 % aprés 7 jours;
4,4 %, 5,0 % et 6,4 % aprés 14 jours;

8,3 %, 8,6 % et 9,5 % aprés 21 jours.

Préparer des échantillons a blanc en utilisant des
tubes identiques & ceux utilisés pour I’échantillon-
nage et en les soumettant a lJa méme procédure de
manipulation que pour les tubes ayant servi pour
Véchantillonnage, sauf pour le passage de I'air. Les
étiqueter comme échantillons a blanc.

7 Mode opératoire

7.1 Etalonnage

Analyser chague solution étalon (4.4) trois fois par
chromatographie en phase gazeuse pour déceler
la substance analysée.

Introduire, de fagon reproductible, dans la gamme
de 1l a 5 pl, une partie aliquote connue de la so-
lution étalon dans le chromatographe en phase ga-
zeuse (5.9). Le volume de !a partie aliquote doit étre
le méme pour chaque couple échantillon/étalon.

En cas de surcharge du systéme chromatographi-
que, utiliser des volumes d’échantillon plus petits.
Dans ce cas, la limite inférieure de détection est
augmentée en conséquence.

Préparer une courbe d’étalonnage en portant sur un
graphique les aires des pics de la substance analy-
sée, corrigées des valeurs du blanc (sulfure de car-
bone) en fonction des concentrations des solutions
étalons de la substance analysée, en micro-
grammes par millilitre.

Vérifier la courbe d’étalonnage en analysant les so-
lutions) témoins, (4,511 et 45.2). Si la difféerence est
supérieure a 5 %, procéder a un nouvel étalonnage.

7.2 Détermination

Introduire au, moyen d’un pipette 1,0 ml du solvant
de désorption (sulfure de carbone) (4.2) dans un
flacon équipé d’un bouchon a septum (5.8) et I'ob-
turer immeédiatement. Limer le tube a charbon
contenant I"échantillon dans la premiére zone (la
zone la plus grande) et ouvrir le tube en le cassant.
Enlever les tampons de laine de verre et les jeter.
Ouvrir le flacon et transférer 1a premiére zone de
charbon dans le sulfure de carbone se trouvant dans
le flacon et refermer ce dernier. Agiter le flacon de
temps en temps sur une période de 30 min afin
d’assurer une désorption maximale. Répéter les
mémes opérations pour la deuxiéme zone, zone de
réserve, avec un flacon différent.

NOTES

18 Lorsqu’on utilise des tubes contenant plus de
(100 + 50) mg de charbon, il y a lieu d’utiliser, au prorata,
un volume plus important de sulfure de carbone et un ré-
cipient de désorption plus grand (par exemple, pour
400 mg de charbon, désorber avec 4 m! de sulfure de
carbone).

19 Pour du dichloro-1,2 propane, on recommande
18 % (V/V) d’acétone dans du cyclohexane comme sol-
vant de désorption. Pour tous les autres hydrocarbures
chlorés, il convient d’utiliser du sulfure de carbone
comme solvant de désorption.

Dans le chromatographe en phase gazeuse, injecter
le méme volume de I’échantillon que celui utilisé



dans la préparation de la courbe d’étalonnage. Dé-
terminer I'aire du pic de la substance analysée. Sur
la courbe d’étalonnage, lire la concentration en
masse correspondante, en microgrammes par milli-
litre, de la substance analysée dans I’échantillon
injecté.

Si la seconde zone contient plus de 10 % de la
substance analysée par rapport a la premiére zone,
considérer I"échantillon comme peu fiable et le dé-
truire.

Analyser le tube a blanc de la méme maniére. Ana-
lyser une solution étalon récemment préparée avec
chaque lot d’échantilions.

8 Expression des résuitats

8.1 Calcul

Calculer Ia concentration en masse de la substance
analysée dans |"échantillon d’air, p(A), en milli-
grammes par métre cube, a I'aide de \’équation

(o4 + 02— 03)V4
DV

o(A) =
ou

¢, est la concentration en masse de lasub-
stance analysée, en microgrammes..par
milltilitre, dans la solution préparée a partir
du contenu de la premiére zone du tube 3
charbon;

g, est la concentration en masse de la sub-
stance analysée, en microgrammes par
millilitre, dans la solution préparée a partir
du contenu de la seconde zone (zone de
réserve) du tube a charbon;

g; est la concentration en masse de la sub-
stance analysée, en microgrammes par
millilitre, dans la solution préparée a partir
du contenu des deux zones du blanc;

V'  est le volume, en litres, de ['échantillon
d’air;

V4 est le volume, en millilitres, de sulfure de
carbone utilisé pour la désorption;

D est la capacité de désorption relevée sur la
courbe D, en prenant (g, + g, —03)Vy4
comme étant la masse de substance ana-
lysée décelée (voir annexe B, B.2.6).

NOTES

20 Si la concentration de la substance analysée est &
exprimer dans des conditions de référence (293 K et
101,3 kPa), il convient d’utiliser I’équation suivante:

1SO 9486:1991(F)

101,3(r + 273)

0(A)corr = 0(A) x X 283

ol

o(A)  est la concentration de la substance analy-
sée, en milligrammes par métre cube, calcu-
lée ci-dessus;

t est la température moyenne, en degrés
Celsius, pendant I’échantillonnage;

p est la pression atmosphérique moyenne, en
kilopascals, pendant I’échantillonnage;

101,3 est la pression de référence, en kilopascals;
273 est la température de référence, en kelvins;

293 est I’équivalent, en kelvins, d’une tempéra-
ture de 20 °C.

21 La fraction volumique de la substance analysée dans
I’échantillon d’air, $(A), en millilitres par matre cube
(ppm), est donnée par ’équation

240
H(A) = o(A)corr X A

ou
o(A)eore 7@ la méme signification que dans la note 20;

M est la masse molaire, en grammes par mole,
de la substance analysée;

24,0 est le volume d’'une mole d’un gaz parfait,
en litres par mole, a 20 °C et & 101,3 kPa.

8.2 Fidélite

Un essai, effectué en collaboration avec un labora-
toire indépendantlt]l utilisant une méthode, issue
d’'un avant-projet sur lequel la présente Norme
internationale est fondée, a montré que l"écart-type
relatif, excluant les constituants de variances inter-
laboratoires et journaliéres, était de l'ordre de
15 % et, incluant ces constituants, était de I'ordre
de 25 %. Lorsqu’elle était caiculée en conformité
avec I'|SO 5725, Ia répétabilité était donc de 'ordre
de 15 % et la reproductibilité, de I'ordre de 25 %.

NOTE 22 Un essai, effectué en collaboration avec un
laboratoire indépendant!2] utilisant le procédé NIOSHI3],
qui ressemble beaucoup a celui décrit dans la présente
Norme internationale, et qui comportait du chloroforme,
du tétrachlorure de carbone, du dichloro-1,2 éthane et du
trichloroéthyléne, a montré que l'écart-type relatif, in-
cluant les constituants de variances interlaboratoires et
journaliéres, était de I’ordre de 13 % dans des conditions
ot 'erreur d’échantillonnage (pompe) était de |'ordre de
9 %. L’écart-type relatif était moins bon pour les mélan-
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ges de solvants et & des faibles concentrations (5 % de
la norme OSHA"Y).

9 Rapport d’essai

Le rapport d’essai doit contenir les informations
stivantes:

a) référence a la présente Norme internationale;

b) identification compléte de I"échantillon;

1) Occupational Safety and Health Association.

d)

e)

9)

lieu et durée de prélévement de I'échantillon;
pression barométrique et température;
capacité de désorption;

résultat de I'essai et méthode d’expression utili-
sée;

mention de caractéristiques inhabituelles
constatées lors de la détermination;

toute autre information relative a 1a méthode.
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Annexe A
(normative)

Détermination du volume de saturation

A1 Généralités

Le volume de saturation d’un tube a charbon est le
volume d’un échantillon de vapeurs dans de l"air
que l'on peut faire passer a travers la premiére
zone du tube a charbon avant que la concentration
éluante des vapeurs d’hydrocarbure chloré n’attei-
gne 5 % de la concentration de contrdle utilisée.

Le volume de saturation dépend, entre autres, de la
concentration des vapeurs prélevées en échantillon,
de I"humidité relative et de la température de l"air
ambiant.

A.2 Réactifs

Atmosphéres étalons dynamiques de wapeurs d’hy:-
drocarbure chloré dans de Vair.

Préparer des atmosphéres étalons dynamiques de
vapeurs d’hydrocarbureichloréddanscde/l‘ain enadi-
luant du liquide d’hydrocarbure chloré 580 débit
étalonné avec de lair a débit étalonné (voir
ISO 6145-1) ou dynamiquement avec des tubes &
perméation (voir ISO 6349).

A.3 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

A.3.1 Tube a charbon a une seule zone, contenant
100 mg de charbon (4.3) (voir 5.1).

A.3.2 Débitmétre, gamme 20 ml/min & 200 ml/min.

A.3.3 Détecteur a ionisation de flamme..

A.4 Deétermination

A.4.1 |Installer une ligne d’échantitlonnage compo-
sée d'un systéme dynamique de génération
d'atmosphéres étalons (A.2) qui délivre une
concentration équivalente a la limite d’exposition

actuelle de la substance analysée (par exemple
500 mg/m3 pour du trichloroéthyléne), du tube a
charbon {A.3.1) avec 100 mg de charbon, du débit-
métre (A.3.2) et du détecteur (A.3.3).

Faire passer le gaz a travers {a ligne d’échantillon-
nage a un débit constant déterminé entre 20 mi/min
et 200 mi/min. Utiliser une valeur dans cette gamme
appropriée a la cadence d’échantillonnage voulue
(voir article 6). Relever I'heure du démarrage du
débit.

Lorsque les vapeurs d’hydrocarbure chloré com-
mencent a émerger, le détecteur fait apparaitre une
réponse. Continuer de mesurer jusqu’a ce qu’un
palier correspondant a la concentration initiale soit
atteint ou bien jusqu’a ce que la réponse soit déter-
minée comme{étant provoquée principalement ou
entierement par I’hydrocarbure chloré utilisé. Dé-
terminen également I'heure a laquelle 5 % de la
valeur du palier a été atteint.

A.4.2 D’habitude, 'fe volume mort de la ligne
d’échantilionnage est faible en comparaison avec le
volume de saturation. Si ce n’est pas le cas, déter-
miner le volume mort en répétant la détermination
avec un tube vide incorporé dans la ligne d’échan-
tilonnage et corriger les résultats en conséquence.

A.4.3 Déterminer I'effet de I'humidité sur le vo-
lume de saturation en humidifiant le flux de gaz a
environ 80 % d’humidité relative et en répétant
I’'essai décrit en A.4.1. Humidifier le flux de gaz en
diluant, dans un rapport de 1:4 en volume, un flux
de gaz primaire d’hydrocarbure chloré a une
concentration de 50 mg/m3, avec un flux d’air hu-
mide a 100 % d’humidité relative. L’air humide est
préparé en faisant passer de |'air propre a travers
une série de barboteurs ou de tubes. Ne pas faire
passer le flux de gaz d’hydrocarbure chloré a tra-
vers 'eau.

NOTES

23  Lhumidité relative prescrite (80 %) est une valeur
pratique; elle n‘implique nullement que la méthode soit
non valide a des taux d’humidité relative plus importants,
pourvu qu’on fasse attention aux restrictions vis-a-vis des
volumes d’échantillonnage dans des conditions de forte
humidité (voir article 6).
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