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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
confiée aux comités techniques de I'ISO. Chaque comité membre inté-
ressé 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 tra-
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-
ques sont soumis aux comités_membres_pour_vote. Leur publication
comme Normes internationales]requiert Yapprobation de 75 %'au moins
des comités membres votants.

La Norme internationale ISO 10304-1 a été élaborée par le comité tech-
nique ISO/TC 147, Qualité de I’eau, sous-comité SC 2, Méthodes physi-
ques, chimiques et biochimiques.

L’ISO 10304 comprend les parties suivantes;cprésentées lsous- lel titre
général Qualité de I’eau — Dosage des ions fluorure, chlorure, nitrite,
orthophosphate, bromure, nitrate et sulfate dissous, par chromatogra-
phie des ions en phase liquide:

— Partie 1: Méthode applicable pour les eaux faiblement contaminées
— Partie 2: Méthode applicable pour les eaux résiduaires
— Partie 3: Dosage des chromates, thiocyanates et thiosulfates

L’annexe A de la présente partie de I'ISO 10304 est donnée uniquement
a titre d’information.
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introduction

Il existe de nombreux systémes chromatographiques par échange
d’ions. Le type de colonne, de phase mobile, de détecteur, etc. a utiliser
ne sont donc pas spécifiés ici de facon précise, et la description du
mode opératoire n’est pas accompagnée de prescriptions détaillées,
mais simplement d’indications générales. Toutefois, les criteres de
qualité qui doivent étre satisfaits dans les conditions opératoires choi-
sies sont définis.
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NORME INTERNATIONALE

ISO 10304-1:1992(F)

Qualité de I'eau — Dosage des ions fluorure, chlorure, nitrite,
orthophosphate, bromure, nitrate et sulfate dissous, par
chromatographie des ions en phase liquide —

Partie 1:

Methode applicable pour les eaux faiblement contaminées

1 Domaine d’application

1.1 Généralités

La présente partie de I'ISO 10304 prescrit une mé-
thode de dosage des ions fluorure, chlorure, nitrite,
orthophosphate, bromure, nitrate et sulfate dans des
eaux faiblement contaminées (par exemple, eau
potable, eau de pluie, eau souterraine, eau de sur-
face). Elle est applicable aux domaines de concen-
tration suivants:

Fluorure (F):

Chlorure (CI):

Nitrite (NO,):
Orthophosphate (PO,):
Bromure (Br):

Nitrate (NOj):

Sulfate (S0O,):

0,01 mg/l a 10 mg/l
0,1 mg/l a 50 mg/I
0,05 mg/l a 20 mg/!
0,1 mg/l a 20 mg/I
0,05 mg/l a 20 mg/l
0,1 mg/!l a 50 mg/I
0,1 mg/l a 100 mg/I

NOTE 1 Les symboles représentant les anions sont uti-
lisés, dans I’ensemble du texte, sans indication de la
charge.

Dans certains cas, il est possible de moduler
I’étendue de dosage en faisant varier les conditions
opératoires (par exemple, volume de |"échantillon,
dilution, type de colonne utilisée, emploi de techni-
ques de pré-concentration, domaines de sensibilité
des détecteurs, etc)).

1.2 Interférences

1:2.1" Certains acides organiques, par exemple les
acides malonique, maléique et malique peuvent
perturbenle)dosage des ions inorganiques lorsqu’ils
sont présents a des concentrations élevées.

1.2.2 Le dosage de l'ion fluorure, en particulier,
peut “étre ‘perturbé parla présence, méme a trés
faible ‘concentration, d’acide formique, d’acide acé-
tique ou de carbonate.

1.23 L’existence de différences de concentration
importantes entre les anions dosés (F, Cl, NO,,
PO,, Br, NO; et SO,) peut entrainer un phénoméne
de sensibilité croisée (résolution insuffisante).

1.2.4 Sauf indication contraire, il n’existe nor-
malement pas d’interférence des ions bromure et
phosphate sur I’étendue de dosage spécifiée.

1.25 Dans un éluant tamponné (par exemple,
compose de carbonate/hydrogénocarbonate), le do-
sage n’est pas influencé par le pH de I’échantillon
si celui-ci est compris entre 2 et 9.

1.2.6 Les rapports de concentration indiqués dans
le tableau 1 ont été vérifiés expérimentalement pour
diverses conditions opératoires représentatives.
Aucune interférence n’a été observée avec un vo-
lume d’échantillon de 50 pl.

1.2.7 Ces remarques {(en 1.2.4 a 1.2.6) ne sont va-
lables que si les critéeres de qualité définis pour la
colonne de séparation sont satisfaits (voir article 6)
et si la conductivité électrique de I’échantillon est
inférieure a 1000 uS/cm (sauf pour lion fluorure
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pour lequel elle doit étre inférieure a 500 puS/cm).
Pour les échantillons naturels, la résolution (R) doit
étre supérieure a 1,3 (voir figure 3).

1.2.8 La présence de matiéres en suspension et de
composés organiques (huiles minérales, détergents,
acides humiques, etc.) peut abréger la durée de vie
de la colonne. Il est donc préférable de les éliminer
de I'échantillon avant de procéder a I’analyse (voir
article 7).

1.29 Des acides inorganiques, par exemple,
I’acide de fluoroborate ou chlorite peuvent interférer
avec la détermination.

Tableau 1 — Sensibilité croisée des anions

Rapport des Concentration maximale
concentrations en masse admissible de I'ion interférent
ion dosé/ion interférent mg/l
F/CI 1:500 Somme de tous les 400
autres ions

CI/NO, 1:50 NO, 5

CI/NO, 1:500 NO4 500
Cl/SO, 1:500 SO, 500
NQ,/CI 1:250 Cl 100
NO,/PO, 1:50 PO, 20
NO,/NO, 1:500 NO, 500
NO,/SO4 1:500 SO, 500
PO,/CI 1:500 Cl 500
PO,/NO;, 1:500 NO, 400
PO,/Br 1:100 Br 100
PO4INO, 1:100 NO, 100
PO,/SO, 1:500 SO, 500
Br/Cl 1:500 Cl 500
Br/PO, 1:100 PO, 100
Br/NO, 1:50 NO, 100
Br/SO, 1:500 SO, 500
NO,/ClI 1:500 Cl 500
NO,/Br 1:100 Br 100
NO,/SO, 1:500 SO, 500
SO,4/CI 1:500 Cl 500
SO4/NO, 1:500 NO,3 400

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite,

1) A publier. (Révision de I'ISO 5667-3:1985)

constituent des dispositions valables pour la pré-
sente partie de I'ISO 10304. Au moment de la publi-
cation, les éditions indiquées étaient en vigueur.
Toute norme est sujette a révision et les parties
prenantes des accords fondés sur la présente partie
de I'ISO 10304 sont invitées a rechercher la possi-
bilité d’appliquer les éditions les plus récentes des
normes indiquées ci-aprés. Les membres de la CEl
et de I'ISO possedent le registre des Normes inter-
nationales en vigueur a un moment donné.

ISO 5667-1:1980, Qualité de I'eau — Echantillonnage
— Partie 1: Guide général pour I'établissement des
programmes d’échantillonnage.

ISO 5667-2:1991, Qualité de I'eau — Echantillonnage
— Partie 2: Guide général sur les techniques
d’échantillonnage.

ISO 5667-3:—", Qualité de I'eau — Echantillonnage —
Partie 3: Guide général pour la conservation et la
manipulation des échantillons.

ISO 8466-1:1990, Qualité de I'eau — Etalonnage et
évaluation des méthodes d’analyse et estimation des
caractéres de performance — Partie 1: Evaluation
Statistique de la/fonction/linéaire d’étalonnage.

3./ Principe

Séparation des anions par chromatographie en
phase  liquide ~sur ,colonne. Utilisation d’un échan-
geur, dions a faible facteur de capacité comme
phase stationnaire et, en général, de solutions
aqueuses de sels de mono- ou diacides faibles
comme phase mobile (voir éluants, 4.11). Détection
des anions par conductimétrie (le plus souvent).
Dans certains cas, emploi d’un réacteur post-
colonne (par exemple, a échange de cations) ser-
vant a diminuer la conductivité de I’éluant et a
transformer les anions séparés en leurs acides cor-
respondants.

NOTE 2  Sil’on n’utilise pas de réaction post-colonne, la
conductivité de I"éluant doit étre la plus faible possible.
Une liste de documents de référence concernant la tech-
nique d’analyse est donnée dans I’annexe A.

4 Reéactifs

Utiliser uniquement des réactifs de qualité analyti-
gque reconnue. L’eau utilisée doit avoir une conduc-
tivité électrique inférieure a 0,1 uS/cm et ne doit pas
contenir de particules de diamétre supérieur a
0,45 pm. L’accroissement de conductivité résultant
de la dissolution de dioxyde de carbone ne perturbe
pas le dosage.

4.1 Hydrogénocarbonate de sodium (NaHCO,).



4.2 Carbonate de sodium (Na,COj).

4.3 Hydrogénophtalate de sodium (CzH;0,K).

4.4 Fluorure de sodium (NaF).

4.5 Chlorure de sodium (NaCl).

4.6 Nitrite de sodium (NaNO,).

4.7 Dihydrogénophosphate de potassium (KH,PO,).
4.8 Bromure de sodium (NaBr).

4.9 Nitrate de sodium (NaNOj;).

4.10 Sulfate de sodium (Na,SO,).

411 Eluants.

Divers éluants sont utilisés suivant le type de co-
lonne de séparation et de détecteur employés. Il
convient donc de suivre les instructions du fabricant
de la colonne pour définir la composition exacte de
I'éluant. Les compositions décrites ci-dessous,-ne
sont données qu’a titre d’exemple.

Préparer les éluants a partir d’eau dégazée! Veiller
a empécher toute redissolution ultérieure de gaz
(par exemple, par superposition d’hélium). Pour
éviter la prolifération de bactéries ou dalgues,
conserver I’éluant a I'obscurité ‘et le renouvelertous
les 2 ou 3 jours.

4111 Exemples d’éluants pour chromatographie
ionique avec réaction post-colonne.

Pour la chromatographie ionique avec réaction
post-colonne, on utilise de I'"hydroxyde de sodium
et des solutions salines d’acides faiblement disso-
ciés, par exemple, carbonate/hydrogénocarbonate
de sodium, hydrogénorcarbonate de sodium et té-
traborate de sodium.

41111 Solution concentrée de carbonate de
sodium/hydrogénocarbonate de sodium.

La solution concentrée suivante donne des résultats
satisfaisants pour le prétraitement de I"échantillon
et la préparation de I’éluant (voir 4.11.1.2).

Placer dans une fiole jaugée de 1 000 mi, 25,4 g de
carbonate de sodium (4.2) et 25,2 g hydrogénocar-
bonate de sodium (4.1) et compléter au volume avec
de l'eau.

Cette solution contient 0,24 mol/l de carbonate de
sodium et 0,3 mol/l d’hydrogénocarbonate de so-
dium et reste stable pendant plusieurs mois si elle
est conservée de 4 °C a 6 °C.
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411.1.2 Préparation de [éluant carbonate de
sodium/hydrogénocarbonate de sodium.

L’éluant suivant donne des résultats satisfaisants
pour le dosage simultané des ions F, Cl, NO,, POy,
Br, NO; et SO,.

Placer 50 ml de solution concentrée (4.11.1.1) dans
une fiole jaugée de 5 000 ml et compléter au volume
avec de l'eau.

Cette solution contient 0,002 4 mol/l de carbonate
de sodium et 0,003 mol/l d’hydrogénocarbonate de
sodium.

411.2 Exemples d’éluants pour chromatographie
ionique sans réaction post-colonne.

Pour la chromatographie ionique sans réaction
post-colonne, on utilise des solutions salines, par
exemple, d’hydrogénophtalate de potassium,
d’acide p-hydroxybenzoique, de borate/gluconate
de sodium, ou de benzoate de sodium. La concen-
tration des sels est généralement comprise entre
0,000 5 mol/l et 0,01 mol/l. La solution concentrée
et I"éluant sont préparés comme décrit en 4.11.2.1.
Il y a'lieu;'de/noter, gue certaines solutions concen-
trées des sels cités plus haut ne sont pas stables.
Ajuster le;pH de I"éluant apres dilution de la solution
concentrée.

4.11.2.1  Solution concentrée d’hydrogénophtalate
de potassium.

L’addition de la solution concentrée suivante a
I’échantillon donne des résultats satisfaisants pour
le prétraitement de I’échantillon et la préparation de
I’éluant (voir 4.11.2.2).

Placer dans une fiole jaugée de 1 000 ml, 20,5 g
d’hydrogénophtalate de potassium (4.3) et complé-
ter au volume avec de l'eau.

Cette solution contient 0,1 mol/l d’hydrogénophta-
late de potassium et reste stable pendant assez
longtemps (au moins un mois) si elle est conservée
de4°Cab°C

4.11.2.2 Préparation de I'éluant d’hydrogénophta-
late de potassium.

L’éluant suivant, par exemple, donne des résuitats
satisfaisants pour le dosage simultané des ions F,
Cl, NO,, PO,, Br, NO; et 80O,.

Placer 50 ml de solution concentrée {4.11.2.1) dans
une fiole jaugée de 5 000 ml, compléter au volume
avec de l'eau et ajuster le pH a 8,5.

Cette solution contient 0,001 mol/l d’hydrogéno-
phtalate de potassium.
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Tableau 2 — Composition et prétraitement des solutions méres

Prétraitement par séchage?)
i Durée Température Quantité
Anion Sel
h °C g

Fluorure NaF 1 105 2,2100
Chlorure NaCl 2 105 1,648 4
Nitrite NaNO, 1 105 1,499 8
Orthophosphate KH,PO, 1 105 1,433 0
Bromure NaBr 6 105 1,287 7
Nitrate NaNO, 24 105 1,370 7
Sulfate Na,SO, 1 105 1,479 0
1) Aprés séchage, laisser refroidir les sels dans un dessiccateur hermétique.

412 Solutions méres étalons.

Préparer pour chacun des anions (F, Cl, NO,, PO,,
Br, NO; et SO,) une solution meére étalon de
concentration égale a 1 000 mg/l.

Dans des fioles jaugées de 1 000 ml,/dissoudre.dans
un peu d’eau la quantité voulue de chaque sel, pré-
paré comme indiqué dans le tableau 2. Compléter
au volume avec de I’eau. Ces solutions restent sta-
bles pendant plusieurs mois si elles sont conser-
vées de 4 °C a 6 °C.

L’ion nitrite s’oxydant facilement en nitrate; il Taut
veiller a assurer la stabilité de sa concentration.

On peut également utiliser des solutions méres du
commerce, de concentration voulue.

4.12.1 Solutions étalons mixtes.

Suivant les besoins, on prépare a partir des solu-
tions meéres (4.12), des solutions étalons de compo-
sition anionique et de concentration différentes. Le
risque d’évolution des concentrations sous I’effet de
I'interaction avec le matériau constituant le récipient
est d’autant plus élevé que la concentration des
anions est faible. A cet égard, les récipients en po-
lyéthyléne ou polytétrafluoréthyléne (PTFE) se sont
averés satisfaisants pour la conservation des solu-
tions étalons de fluorure et de chlorure. L’expé-
rience montre que les solutions étalons de nitrate
sont plus stables dans des flacons en borosilicate.

Pour éviter toute contamination croisée, il convient
d’utiliser toujours le méme récipient pour une solu-
tion de composition et de concentration donnée.

4.12.2 Solution mixte étalon 1.

Les concentrations en masse de cette solution sont
les suivantes:

p (F,NO,, PO,, Br) = 10 mg]/I
P (CINO,,'S0,)="100 mg/I
Prélever a’la pipette les volumes indiqués dans le

tableau3 et les placer dans une fiole jaugée de
100,ml. Compléter au volume avec de l'eau.

Tableau “3°— Volumes des solutions méres utilisés
pour la préparation de la solution mixte étalon |

Solution mére COnce’ntr.a tion de
Anion I’anion
ml mg/l
F 1 10
Cl 10 100
NO, 1 10
PO, 1 10
Br 1 10
NO, 10 100
SO, 10 100

Conserver la solution dans un flacon en polyéthy-
Iéne. A température comprise entre 4 °C et 6 °C,
elle reste stable pendant environ une semaine.

4.12.3 Solution mixte étalon Il

Les concentrations en masse de cette solution sont
les suivantes:

p (F,NO,, PO, Br) =1 mg/l
p (Cl,NO3, SO,) = 10 mg]!I



Prélever a la pipette, 10 ml de la solution mixte éta-
lon | et les placer dans une fiole jaugée de 100 mi.
Compléter au volume avec de I'eau.

Conserver la solution dans un flacon en polyéthy-
léne. Méme a température comprise entre 4 °C et
6 °C, elle ne reste stable que pendant 1 a 2 jours.

4.12.4 Solution mixte étalon Ill.

Les concentrations en masse de cette solution sont
les suivantes:

p (F,NO,, PO,, Br) =0,1 mg]/|
p (Cl,NOg, SO,) = 1,0 mg/l

Prélever a la pipette 1 ml de la solution mixte étalon
I (4.12.2) et le placer dans une fiole jaugée de
100 ml. Compléter au volume avec de I'eau.

Conserver la solution dans un flacon en PTFE. La
préparer le jour de I'emploi.

413 Solution d’étalonnage anionique.

Suivant la concentration présuméedes anions'dans
I’échantillon, utiliser les solutions méres ou les,;so-
lutions étalons | ou Il (4.12.2 et 4.12.3) pour<préparer
cing a dix solutions d’étalonnage de concentrations
couvrant, de facon aussi équidistante que possible;
I’étendue de dosage présumée,

Procéder, par exemple, comme suit pour-des
concentrations comprises entre 0,1 mg/l et 1,0 mg/l
pour F, NO,, PO,, Br et entre 1 mg/l et 10 mg/I pour
Cl, NO,, SO,.

Prélever a la pipette, des volumes de 1 ml, 2 ml,
3ml, 4ml, 5ml, 6 ml, 7ml, 8 ml, 9 ml, 10 ml de Ia
solution étalon (4.12.2), les transférer séparément
dans des fioles jaugées de 100 ml et compléter au
volume avec de l’eau. Ajouter 1 ml de concentré
d’éluant.

Les concentrations de ces solutions d’étalonnage
sont indiquées dans le tableau 4.

Préparer les solutions d’étalonnage le jour de I'em-
ploi.

414 Solution d’essai a blanc.

Remplir d’eau jusqu’au trait une fiole jaugée de
100 ml et ajouter 1 ml de concentré d’éluant (4.11.1.1
ou 4.11.2.1).
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5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire et

5.1 Systéme de chromatographie ionique, satisfai-
sant aux criteres de qualité définis dans |'article 6,
et se composant en général des éléments suivants
(voir figure 1).

5.1.1 Chromatographe a échange d’ions, compre-
nant les éléments suivants:

— réservoir d’éluant;
— pompe avec effet de pulsation trés faible;

— dispositif d’injection de I’échantillon (par exem-
ple, boucle d’échantilonnage, 50 pl);

— pré-colonne (voir article 7);

— colonne de_séparation satisfaisant aux critéres
de performance spécifiés (voir article 6);

= (detecteur conductimétrique, avec ou sans réac-
teur post-colonne;

— dispositif d’enregistrement (par exemple, inté-
grateur avec table tracante).

5.2 Matériel complémentaire, comprenant les élé-
ments suivants:

— étuve;
— dessiccateur;

— fioles jaugées de capacité nominale égale a
100 mi, 1 000 ml, et 5 000 ml;

— fioles jaugées de capacité nominale égale a
100 ml, en plastique, a utiliser pour les faibles
concentrations (par exemple < 0,1 mg/l);

— pipettes graduées de capacités nominales allant
de 1 ml & 10 ml, ou micro-seringues;

— appareil de filtration sur membrane avec mem-
branes de porosité moyenne 0,45 pm.
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Tableau 4 — Concentration des anions dans les solutions d’étalonnage

i Concentration dans les solutions d’étalonnage
Anion
mg/l
Etendue de dosage: 0,1 mg/l & 1,0 mg/!
F 0,1, 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7, 0,8: 0,9; 1,0
NO, 0,1:0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0,9; 1,0
PO, 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0,9; 1,0
Br 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0,9; 1,0
Etendue de dosage: 1,0 mg/l a 10,0 mg/l
Ci 1,2;3;4:5;6;7; 8,9, 10
NOs 1,2:8:4; 56,7, 8:9; 10
SO, 1.2;3:4;5.6;7,8;9; 10
NOTE — L’addition de 1mi d’éluant concentré diminue la concentration des anions dans
la solution d’étalonnage. Toutefois, cette erreur est compensée par le fait que I’échan-
tillon subit le méme traitement (voir article 7).

InJection de
l"échantilton

Eluant Pompe

Figure 1 — Représentation

Colonne de

séparation
$.9.0.0.0.9.0 DO IO IO O OO
9020258559 RSO0 NI I KN XX LXAY
RSNKKY 00RO REELLN
1e90%6 %% %% 0207076 70%70 %7020 % %0 % 20 % %%

Précolonne

Détecteur

Enreglistreur

schematique d’un systéme de chromatographie ionique

Rejets




6 Critéeres de qualité de la colonne de
séparation

La colonne de séparation constitue I'élément le plus
important du systéme chromatographique. Son
pouvoir de séparation dépend de divers facteurs
opératoires tels que le contenu de la colonne et le
type d’éluant utilisé. Dans le cadre de la présente
partie de I'ISO 10304, n’utiliser que des colonnes
assurant, au niveau de concentration de 1 mg/l, la
séparation des pics jusqu’a la ligne de base pour
tous les anions composant la solution étalon injec-
tée (F, Cl, NO,, PO,, Br, NO;, SO,) (voir figure 2). Si
I’'on ne veut doser que certains des anions. La ré-
solution ne doit donc pas étre inférieure a R=1,3
(voir équation 1 et figure 3).

Calculer la résolution du pic, R, & I’aide de I’'équa-
tion

2tg,— t
R =2k = ) ()
ou
(R est le temps de rétention du pic n° 1, en
secondes;

tRo est le temps de rétention du pic n° 2, en
secondes;

W, est la largeur a la base du pic n° 1, en
secondes;

W, estla largeur a la base du picin2:2;lén
secondes.

7 Echantillonnage et prétraitement de
I’échantillon

Utiliser pour |"échantillonnage des flacons en po-
lyéthylene ou en polytétrafluoréthyléne (PTFE),
neufs ou soigneusement rincés a l'eau (voir
article 4). Pour éliminer tout risque de contami-
nation de I’échantillon, ne pas employer d’acides
minéraux ou de solutions détergentes alcalines pour
le nettoyage.

Aprés réception de I’échantillon au laboratoire, le
filtrer sur membrane (porosité 0,45 um) pour éviter
I’adsorption des anions sur les particules en sus-
pension ou leur transformation par les bactéries.
Prendre les mesures nécessaires pour empécher la
contamination de I"échantillon par la membrane (par
exemple, en filtrant d’abord une partie de I’échan-
tillon et en jetant le filtrat obtenu).

Pour stabiliser I’échantillon, le réfrigérer entre 4 °C
et 6 °C ou le congeler jusqu’au moment de l'ana-
lyse. Si I'on veut doser les nitrites, il convient de
remplir complétement le flacon d’échantillonnage.

ISO 10304-1:1992(F)

Effectuer les analyses aussitot que possible aprés
le prélevement pour éviter le risque de changement
de concentration.

Pour éviter les réactions de précipitation dans la
colonne et la chute du signal liée au passage du
volume mort, ajouter a I’échantillon du concentré
d’éluant (par exemple, 4.11.1.1 et 4.11.2.1) dans les
proportions de 1 partie de concentré pour 100 par-
ties d’échantillon. Une trop forte concentration de
carbonate dans I’échantillon peut entrainer des
problemes d’interférence avec le dosage de Iion
fluorure. Compenser l'effet de dilution obtenu en
appliquant le méme traitement aux solutions d’éta-
lonnage (voir 4.13). Il peut étre nécessaire de diluer
I’échantillon a analyser avec de I’eau et du concen-
tré d’éluant.

Avant de procéder a l'injection dans I’analysant, fil-
trer a nouveau I’échantillon sur membrane (de po-
rosité 0,45 pm) pour éliminer les particules en
suspension éventuellement présentes. Veiller a em-
pécher toute formation de précipité contenant les
anions a doser. Si I’échantillon contient également
des composés organiques, par exemple des acides
humiques, utiliser une précolonne (par exemple,
résine a phase, inversée contenant du RP C 18) pour
protégerla‘colonne’'de séparation.

NOTE 371 [En régle générale, il est possible d’utiliser deux
types de précolonnes, contenant soit la méme résine que
la colonne principale, soit des polyméres neutres
macroporeux.

Traiterles solutions d’étalonnage de la méme facon
que les solutions d’échantillon.

8 Mode opératoire

Régler le chromatographe suivant les instructions
du constructeur (il peut, par exemple, étre prét a
fonctionner des obtention d’une lighe de base sta-
ble). Procéder a l'étalonnage suivant la méthode
decrite en 8.1. Injecter I’échantillon (prétraité) dans
le chromatographe.

8.1 Etalonnage

Pour identifier les anions, on compare les temps de
rétention obtenus pour I’échantillon et les solutions
étalons (4.12.1, 4.12.2 ou 4.12.4), en tenant compte
du fait qu’ils peuvent varier avec la concentration
et la matrice. L’aire (ou la hauteur) du pic (signal)
est proportionnelle a la concentration de I’anion.

Lors de la premiére évaluation du systéme chro-
matographique, et ensuite par intervalles, établir
une courbe d’étalonnage suivant la 1néthode décrite
ci-dessous (voir ISO 8466-1).

Préparer les solutions d’étalonnage et la solution
d’essai a blanc comme décrit en 4.13 et 4.14.
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