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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''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''SO participent également aux travaux. L'ISO 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 l'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 16772 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 190, Qualité du sol, sous-comité SC 3, Méthodes
chimiques et caractéristiques du sol.
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NORME INTERNATIONALE ISO 16772:2004(F)

Qualité du sol — Dosage du mercure dans les extraits de sol a
I'eau régale par spectrométrie d'absorption atomique de vapeur
froide ou par spectrométrie de fluorescence atomique de
vapeur froide

AVERTISSEMENT — Le mercure est extrémement toxique. Des mesures de sécurité doivent étre
prises pour la manipulation du mercure et des solutions de mercure. Il convient de ne pas introduire
des composés du mercure dans I’environnement. Il convient que le laboratoire manipulant ces
composés connaisse la Iégislation nationale et internationale régissant la manipulation du mercure et
de ses composés.

1 Domaine d'application
La présente Norme internationale spécifie une méthode de dosage du mercure dans un extrait de sol a I'eau

régale, obtenu conformément a I'lSO 11464 et a I'lSO 11466, par spectrométrie d’absorption atomique ou
spectrométrie de fluorescence atomique de vapeur froide. La limite de dosage est au moins de 0,1 mg/kg.

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 3696:1987, Eau pour laboratoire a usage analytique — Spécification et méthodes d'essai

ISO 11464:1994, Qualité du sol — Prétraitement des échantillons pour analyses physico-chimiques

ISO 11465:1993, Qualité du sol — Détermination de la teneur pondérale en matiere séche et en eau —
Meéthode gravimétrique

ISO 11466:1995, Qualité du sol — Extraction des éléments en traces solubles dans l'eau régale

3 Principe

Le mercure est réduit a I'état élémentaire par une solution de chlorure stanneux et libéré de la solution dans
un systeme fermé. La vapeur de mercure traverse une cuve placée dans le trajet optique d’un spectrometre
d’absorption atomique. On mesure son absorbance a une longueur d’'onde de 253,7 nm.

Le signal d’absorbance est fonction de la concentration en mercure.
Ou bien, a lissue de I'étape de réduction, la vapeur de mercure est injectée dans la cuve d’un spectrométre
de fluorescence atomique ou les atomes de mercure sont excités par la radiation d’une longueur d’onde

donnée. L’intensité de la radiation de fluorescence est fonction de la concentration en mercure.

NOTE La substance de réduction spécifiée dans la présente Norme internationale est le chlorure stanneux, car le
borohydrure de sodium réduit de nombreux éléments que I'on trouve couramment dans les solutions d’extrait de sol a
I'état élémentaire, ce qui crée des problémes de matrice dans certaines circonstances.

© ISO 2004 — Tous droits réservés 1


https://standards.iteh.ai/catalog/standards/iso/a0f85561-747e-4a4c-9857-a527673acb96/iso-16772-2004

ISO 16772:2004(F)

4 Réactifs et gaz

Tous les réactifs doivent étre de qualité analytique reconnue. Utiliser de I'eau désionisée ou de I'eau distillée
provenant d’'un appareillage entierement en verre et conforme a la qualité 2 de I'lSO 3696. L’eau utilisée pour
les dosages a blanc et pour préparer les réactifs ainsi que les solutions étalons doit avoir une concentration
en mercure négligeable par rapport a la concentration minimale d’étalonnage, par exemple 10 fois la limite de
dosage de la méthode.

4.1 Acide chlorhydrique, w(HCI) = 37 %, ¢(HCI) ~ 12 mol/l, p(HCI) ~ 1,18 g/ml.

[l convient d'utiliser le méme lot d’acide nitrique tout au long de la mise en ceuvre du mode opératoire.

4.2 Acide nitrique, w(HNO3) = 65 %, c(HNO3) = 14,5 mol/l, p(HNO3) ~ 1,40 g/ml.

Il convient d’utiliser le méme lot d’acide nitrique tout au long de la mise en ceuvre du mode opératoire.

En cas d'utilisation de lots différents d’acides au cours de la mise en ceuvre du mode opératoire, le blanc doit
étre contrdlé pour chaque lot.

4.3 Solution d’acide nitrique diluée (1 + 4), ¢((HNO3) ~ 4 mol/l.

Ajouter lentement 250 ml d’acide nitrique (4.2) a 500 ml d’eau dans une fiole jaugée de 1 000 ml, mélanger et
compléter au trait repére avec de I'eau.

4.4 Solution d’eau régale diluée (1 +9).

Ajouter 21 ml d’acide chlorhydrique (4.1) et 7 ml d’acide nitrique (4.2) a 500 ml d’eau dans une fiole jaugée de
1 000 ml, mélanger et compléter au trait repére avec de I'eau.

4.5 Solution de chlorure stanneux, o(SnCl, - 2H,0) = 100 g/l, ¢(Sn) = 0,443 mol/l.

Mettre en solution 10 g de SnCl, - 2H,O dans 30 ml d’acide chlorhydrique (4.1), transvaser dans une fiole
jaugée de 100 ml et compléter au trait de jauge avec de I'eau. Si nécessaire, la concentration a blanc du
mercure peut étre réduite en faisant passer un flux d’azote en fines bulles a travers la solution pendant 30 min.
Préparer cette solution le jour de son utilisation.

NOTE D’autres concentrations de chlorure stanneux peuvent étre nécessaires en cas d’utilisation d’autres systémes.

4.6 Solution mére de mercure, correspondant a p(Hg) = 1 000 mg/I.

4.6.1 Généralités

Deux sources de solutions méres peuvent étre utilisées:

— les solutions meéres disponibles dans le commerce (4.6.2);

— les solutions méres préparées dans le laboratoire a partir de mercure élémentaire (4.6.3).

4.6.2 Solutions méres disponibles dans le commerce

Il convient d'utiliser, de préférence, des solutions méres du commerce certifiées.

Il convient de contréler régulierement les solutions méres du commerce ainsi que celles produites en interne.

NOTE Les solutions meéres disponibles dans le commerce présentent I'avantage de limiter la nécessité d'une
manipulation de mercure toxique. Cependant, veiller tout particuliérement a ce que ces solutions soient fournies avec une
composition certifiée par un fournisseur connu.
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