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Avant-propos

LISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d’'organismes nationaux de
normalisation (comités membres de I'ISO). Lélaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I'ISO. 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'ISO participent également aux travaux. LISO 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 megmbres pour vote. Leur
publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au mein ités_ membres
votants.

Dans d’autres circonstances, en particulier lorsqu’il existe une demands be archg, un comité
technique peut décider de publier d’autres types de documents:

— une Spécification publiquement disponible ISO (ISO/PAS) represen > ntre fes experts dans un
groupe de travail ISO et est acceptée pour publication si elle gst gpprotvéey 5 de 50 % des membres

Une ISO/PAS ou ISO/TS fait I'objet d’'un examen ans de décider si elle est confirmée pour trois
nouvelles années, révisée pour devenir une Norme intérnati Qu aghnulée. Lorsqu’une ISO/PAS ou ISO/TS

Lattention est appelée sur le fait|quewcerctaj : du présent document peuvent faire I'objet de droits
de propriété intellectuelle 3 g saurait étre tenue pour responsable de ne pas avoir
identifié de tels droits de p ie

LISO/TS 13278 a été élab, NI hnique 1ISO/TC 229, Nanotechnologies.

iv © 1SO 2011 — Tous droits réservés


https://standards.iteh.ai/catalog/standards/iec/02dd15cb-d61c-4169-8438-b90491e464db/iso-ts-13278-2011

ISO/TS 13278:2011(F)

Introduction

La spectrométrie de masse a plasma induit (ICP-MS) est une technique d’analyse multi-éléments utilisée
pour les déterminations rapides, précises et exactes des éléments a I'état de traces. LICP-MS présente de
nombreux avantages par rapport a d’autres techniques d’analyse élémentaire telles que I'absorption atomique
et la spectroscopie d’émission atomique a plasma induit (ICP-AES). La capacité de traiter des matrices simples
et complexes avec un minimum d’interférences de la matrice est liée a la haute température de la source ICP.
LICP-MS posséde également une grande sensibilité ainsi qu’'une capacité de détection supérieure.

Compte tenu de leurs propriétés physiques et chimiques inhabituelles et de leurs applications potentielles
dans bon nombre de domaines, les nanotubes de carbone (CNT) ont suscité un intérét croissant et connu une
évolution remarquable au cours de la derniére décennie. Les catalyseurs constitués de particules métalliques
sont essentiels dans la production en masse de nanotubes par dép6t chimiqué en phase vapeur (CVD)M(2]

de perte dénergie des électrons (EELS),
dispersion d’énergie des rayons X (EDX)

7 de I'ISO/TC 229, y compris la SEM (ISO/TS 10798),
pour la caractérisation des nanotubes de carbone a

ion-précise et simultanée d’un certain nombre d’éléments majeurs, mineurs
pes d’échantillons situés dans la plage des parties par milliard (10-9) aux

parties payi < eUrs, en raison de ses indices de comparaison supérieurs, dont une grande
précisio k i t pas de blanc matrice exigé, la NAA est largement utilisée pour la certification
des matériat 2 7 La NAA n'est cependant pas une technique facilement disponible, car il s'agit

non seulement d%n dofgaine hautement spécialisé de I'analyse, mais elle nécessite également 'accés a un
réacteur nucléaire. D'&dtre part, '|CP-MS permet également d’'obtenir des résultats trés précis et fidéles, tout
en étant largement disponible dans la plupart des laboratoires du commerce. Lutilisation de I'lCP-MS avec
introduction conventionnelle d’échantillon en solution nécessite cependant une solubilisation compléte de
I'échantillon. La digestion de certains types d’échantillons requiert des procédés de prétraitement approfondi.
Les procédures de préparation des échantillons étalons sont disponibles pour des types de matrice usuels, y
compris les sols, les roches et les spécimens biologiques. Toutefois, dans le cas des nanotubes de carbone,
du fait de leur structure extrémement stable et de I'’encapsulation éventuelle de métaux dans les défauts de
structure, les matériaux doivent subir des prétraitements destructifs spéciaux avant analyse par ICP-MS[121(13]
[141[15], ICP-MS est plus sensible que la spectroscopie d’absorption atomique en four graphite, compte tenu
de la capacité multi-éléments de I'lCP-AES.

Le but de la présente Spécification technique est de fournir des lignes directrices destinées a optimiser les
méthodes de prétraitement d’échantillons de nanotubes de carbone a paroi simple (SWCNT) et de nanotubes
de carbone a parois multiples (MWCNT) pour permettre des dosages exacts et quantitatifs des impuretés

1) En cours d’élaboration.

2) En cours d’élaboration.

© I1SO 2011 — Tous droits réservés \Y
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élémentaires par analyse ICP-MS. Un exemple de dosage des impuretés élémentaires de nanotubes de
carbone produits dans le commerce au moyen des méthodes décrites est donné dans '’Annexe A.

@%
S
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Nanotechnologies — Dosage des impuretés dans les nanotubes
en carbone (CNTs) par spectroscopie de masse a plasma induit
(ICP-MS)

1 Domaine d’application

La présente Spécification technique fournit des méthodes pour la détermination des éléments résiduels autres
que le carbone dans les échantillons de nanotubes de carbone a paroi simple (SWENT) et de nanotubes de
carbone a parois multiples (MWCNT) par spectrométrie de masse a plasma ipduit (ICP~MS).

Le but de la présente Spécification technique est de fournir des procéd
préparation d’échantillons SWCNT et MWCNT pour permettre un dosags
élémentaires par analyse ICP-MS.

g _digestion et de
if des impuretés

2 Références normatives

3.1 Termes et défin

Pour les besoins @
suivants s’appliquent:
3141

source de pla

spectrométrie ™
ICP-MS
technique d’analyse comprenant un systéme d’introduction d’échantillon, une source de plasma induit pour
la génération d’ions de(s) matériau(x) étudié(s), une interface plasmal/vide et un spectrométre de masse
comprenant une focalisation ionique et un systéme de séparation et de détection

NOTE LICP-MS permet de déterminer quantitativement des éléments mineurs, majeurs et en trace dans les
échantillons relatifs & presque tous les domaines d’application de la chimie analytique.

31.3

impureté élémentaire

élément autre que le carbone, présent dans un échantillon, et qui ne se présente pas sous forme de nanotubes
de carbone

NOTE 1 Ces impuretés constituent les principaux résidus des catalyseurs a base de métaux utilisés au cours d'une
production a grande échelle de nanotubes de carbone.

NOTE 2  Le carbone amorphe peut étre considéré comme un autre type d'impureté dans des échantillons contenant
des SWCNT et des MWCNT, mais il n’entre pas dans le domaine d’application de la présente Spécification technique.

© I1SO 2011 — Tous droits réservés 1
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3.2 Symboles et abréviations

CCT technique de la cellule de collision

ci coefficient de sensibilité de la grandeur d’entrée, x;, défini comme df/dx;

CNT nanotube de carbone

Cs concentration prévue, en microgrammes par litre, de la solution d’échantillon dopé fondée sur

I'agent de dopage ajouté
CVvD dépbt chimique en phase vapeur
DRC cellule a réaction dynamique

ICP-MS spectrométrie de masse avec plasma a couplage inductif

ICP-AES  spectroscopie d’émission atomique a plasma induit
k facteur d’élargissement

14 facteur de dilution de la solution d’échantillon analysée, er<ienant sompte de tautes les étapes de

préparation de I'échantillon
MWCNT nanotubes de carbone a parois multiples
M concentration mesurée, en microgramin
Mg concentration mesurée, en microgra
NAA analyse par activation neutronique
oD diameétre extérieur
PTFE
Sw
SWCNT
U
uc(y)
u(x;)
V

wt % pourcentage en masse

4 Echantillons et réactifs

4.1 Généralités

Les échantillons CNT produits par différents procédés contiennent normalement des impuretés composées
de carbone amorphe et d’autres éléments, si elles ne sont pas spécifiquement séparées. LICP-MS permet
la détermination des éléments majeurs, mineurs et en traces, fournissant des informations quantitatives
importantes pour la caractérisation de la pureté relative des échantillons de CNT. Lacquisition du spectre de
masse du plasma permet d’obtenir les données pour tout le tableau périodique en quelques minutes, avec des
limites de détection inférieures a 0,1 ug/l pour la plupart des éléments.

2 © 1SO 2011 — Tous droits réservés
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4.2 Echantillons

Des échantillons contenant des SWCNT ou des MWCNT, ou les deux, doivent étre utilisés.
4.3 Reéactifs

4.3.1 Généralités

Il convient que tous les réactifs soient préparés et stockés dans des récipients en polytétrafluoroéthyléne
(PTFE) préalablement nettoyés a 'acide nitrique et a I'’eau ultra-pure. Des récipients préalablement nettoyés a
base de polypropyléne, de quartz, ou d’autres matériaux peuvent également convenir.

4.3.2 Pureté des acides

441 Généralités

Les solutions mer,
commerciaux agr TR

1 000 mg/l de chasun des éléments (Ca, Ce, Gd, Ge, Hg, La, Li, Sb, Sm, Ti, W, Yb) dans une solution aqueuse
a 10 % en volume de¥NO3 (1,6 mol/l de HNO3).

4.4.3 Solution mére étalon n°2 pour ICP-MS

100 mg/l de chacun des éléments (As, B, Be, Fe, Se, Zn) dans une solution aqueuse a 1,6 mol/l de HNO3.

4.4.4 Solution mére étalon n°3 pour ICP-MS

10 mg/l de chacun des éléments (Ag, Al, Ba, Bi, Cd, Co, Cr, Cu, Ga, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, Pb, Rb, Sr, Te,
Tl, U, V) dans une solution aqueuse a 1,6 mol/l de HNOs.

NOTE Il convient de préparer un étalon de travail quotidiennement.

© I1SO 2011 — Tous droits réservés 3
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4.5 Solutions méres de dopage

4.5.1 Généralités

Les étalons multi-éléments de dopage sont disponibles auprés de fournisseurs commerciaux et des instituts
nationaux de métrologie. En variante, les solutions méres des étalons multi-éléments de dopage peuvent étre
préparées en interne en tenant diment compte de la pureté de I'eau et des acides. Les solutions méres de
dopage suivantes doivent étre a disposition.

4.5.2 Solution mére de dopage n°1

10 mg/l de chacun des éléments As, Ca, Co, Cr, Cu, Fe, Mn, Ni, Se, V, et Zn dans une solution aqueuse a
1,6 mol/l de HNOs3.

4.5.3 Solution mére de dopage n°2

20 mg/l de chacun des éléments Be, Cd, Fe, Ni, Gd, Ge, Sr, V, W, Yb, et ion

1,6 mol/l de HNOs.

gqueuse a

4.6 Solutions méres d’étalon interne

4.6.1 Généralités

4.6.2 Etalon interne n°1

1,6 mol/l de HNO3 contenant 10

4.6.3 Etalon interne n°Q

1,6 mol/l de HNO3 conteng ) dans de I'eau ultra-pure.

s.deteau ultra-pure.

4.6.5 Etalon interne n°4

1,6 mol/l de HNO3 contenant 10 mg/I de In dilués dans de I'eau ultra-pure.

4.6.6 FEtalon interne n°5
1,6 mol/l de HNO3 contenant 10 mg/l de Tb dilués dans de I'eau ultra-pure.

NOTE 10 pg/l de chaque étalon interne représente la concentration finale utilisée dans les étalons et les échantillons.
4.7 Solutions étalons méres de réglage

4.7.1 Généralités
Le réglage de l'appareil doit étre effectué quotidiennement. Les solutions étalons mono-élément de réglage

sont disponibles auprés de fournisseurs commerciaux et des instituts nationaux de métrologie. En variante, les
solutions étalons de réglage peuvent étre préparées en interne en tenant diment compte de la pureté de 'eau
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