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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'lSO 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 '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 16065-2 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 6, Papiers, cartons et pates, sous-comité SC 5,
Méthodes d'essai et spécifications de qualité tespates.

L'ISO 16065 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général Pates — Détermination de la
longueur de fibre par analyse optique automatisée:

— Partie 1: Méthode de la lumiere polarisée

— Partie 2: Méthode de la lumiere non polarisée

iv © ISO 2007 — Tous droits réservés
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Pates — Détermination de la longueur de fibre par analyse
optique automatisée —

Partie 2:
Méthode de la lumiére non polarisée

1 Domaine d'application

La présente partie de I'ISO 16065 spécifie une méthode permettant de déterminer la longueur des fibres par
analyse optique automatisée a l'aide de lumiére non polarisée.

Cette méthode est applicable a tous les types de pates. Cependant, pour les besoins de la présente partie de
SO 16065, les particules fibreuses dont la longueur est inférieure a 0,2 mm ne sont pas considérées comme
des fibres et ne sont donc pas incluses dans les résultats.

NOTE L'ISO 16065-1/porte sur la’détermination de la'longueur . des fibres'al'aide’de lumiére polarisée.

2 Reéférences normatives

Les documents de référence suivants/sontindispensables pour'I'application 'du-présent document. Pour les
références datées, seule I'édition citée! s'appliqueo-Pourles’références non datées, la derniére édition du
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

ISO 638, Pates — Détermination de la teneur en matiéres seches

ISO 4119, Pates — Détermination de la concentration en péte

ISO 5263-1, Pates — Désintégration humide en laboratoire — Partie 1: Désintégration des pates chimiques

ISO 5263-2, Pates — Désintégration humide en laboratoire — Partie 2: Désintégration des pates mécaniques
az2-°c

ISO 5263-3, Pates — Désintégration humide en laboratoire — Partie 3: Désintégration des pates mécaniques
a>85°C

ISO 7213, Pates — Echantillonnage pour essais

3 Termes et définitions
Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s'appliquent.
31

lumiére non polarisée
lumiere composée d'ondes lumineuses dont les plans de vibration sont orientés au hasard

© ISO 2007 — Tous droits réservés 1
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3.2

longueur moyenne

L

longueur totale de toutes les fibres comptées, divisée par le nombre de fibres

Voir Equation 3.

3.3

longueur moyenne pondérée en longueur

L

longueur moyenne des fibres pondérée conformément a la distribution des longueurs

Voir Equation 4.

34

longueur moyenne pondérée au carré de la longueur

LW

longueur moyenne des fibres pondérée conformément a la distribution des masses

Voir Equation 5.

NOTE La longueur moyenne pondérée au carré de la longueur était auparavant appelée longueur moyenne
pondérée en masse.

4 Principe

Les fibres en suspension dans I'eau passent<par ‘une 'cellule’de-mesure, dans laquelle sont mesurées les
longueurs des fibres individuelles. Une source de lumiere non polarisée appropriée est utilisée pour créer
l'image a contraste élevée entre les fibres et l'arriere-plan.-Les-/longueurs moyennes des fibres en valeur
numérique et pondérée sont calculées, de;:méme que la distribution-des Jongueurs, des fibres de la pate.

5 Appareillage et matériel accessoire
Le matériel courant de laboratoire ainsi que ce qui suit sont nécessaires.

5.1 Analyseur de longueur des fibres, comprenant une section de mesurage et un systéme de transport
de I'échantillon. La section de mesurage est constituée d'une cellule de mesure, par ou passent des fibres en
suspension dans I'eau. Une source lumineuse uniforme non polarisée se situe d'un cété de la cellule et un
capteur sensible [par exemple une caméra CCD')] se situe sur le méme co6té ou sur le coté opposé de la
cellule de mesure. Le flux oriente les fibres a une profondeur focale ne dépassant pas 0,5 mm,
perpendiculairement au flux d'échantillon qui peut étre interrompu lorsque la caméra CCD prend un cliché. Le
capteur indique la longueur des fibres a partir de I'image de la fibre. L'analyseur doit avoir une résolution
égale ou supérieure a 100 ym dans la plage comprise entre 0 mm et 7 mm et une précision d'au moins
0,01 mm.

5.1.1 Systéme de mesure, congu de maniére a ce que les bulles d'air et les particules non fibreuses de
dimensions supérieures a 0,2 mm n'aient aucune incidence sur les résultats.

5.2 Désintégrateur, comme décrit dans I'|SO 5263-1, I'ISO 5263-2 et I''SO 5263-3.

1) CCD est I'abréviation de «charge coupled device», dispositif & couplage de charges.

2 © ISO 2007 — Tous droits réservés
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5.3 Fibres de vérification, en rayonne, ayant des longueurs recommandées de 0,5 mm, 3,0 mm et
7,0 mm environ, a 0,01 mm pres. Les fibres doivent étre fournies par le fabricant de I'analyseur et
accompagnées de données statistiques indiquant la longueur moyenne et la distribution des longueurs de
chaque type de fibre de vérification.

5.4 Pate de référence?): on dispose d'une quantité de pate de référence du commerce dont la longueur
moyenne pondérée en longueur a été préalablement déterminée a l'aide de la présente partie de I'lSO 16065.

NOTE Une pate de référence interne peut également étre utilisée.

5.5 Eau de dilution, ne contenant pas de matiéres non fibreuses ou de bulles d'air de plus de 5 um et
présentant un résidu d'évaporation inférieur a 50 mg/l. Les particules non fibreuses peuvent étre retirées de
I'eau par filtration (taille des pores de 5 ym) et les bulles d'air peuvent étre retirées par application de chaleur,
de vide et/ou d'un temps de dépose.

6 Echantillonnage

Si I'essai sert a évaluer un lot de pate, I'échantillon doit étre choisi conformément a I''SO 7213. Si l'essai est
réalisé sur un autre type d'échantillon, consigner dans le rapport la source de I'échantillon et, si possible, le
mode opératoire d'échantillonnage utilisé.

A partir de I'échantillon regu, choisir des éprouvettes représentatives de I'échantillon dans son ensemble.

7 Préparation de I'echantillon

7.1 Désintégration

Si I'échantillon se présente sous forme seche, déterminer la, teneur en, matieres séches conformément a
I'I'SO 638. SiI'échantillon se présente sous forme liquide, déterminer la concentration en pate conformément a
SO 4119.

NOTE Il est préférable de mesurer les pates n'ayant jamais été séchées sans procéder a une désintégration, car une
désintégration excessive est susceptible de générer des fines et de réduire la longueur des fibres de certaines pates.

7.1.1 Echantillons de pate séche

Si I'échantillon se présente sous forme séche, déchirer les éprouvettes en morceaux avant le trempage.
Déchirer les morceaux de fagon uniforme sur toute I'épaisseur de la feuille de pate. Procéder a un examen
visuel pour s'assurer que les fibres sont bien séparées. Ne pas découper I'échantillon, car cela provoque un
raccourcissement des fibres. Faire tremper les éprouvettes selon la partie correspondante de I'ISO 5263.

Si nécessaire (voir la note en 7.1), désintégrer les éprouvettes a l'aide de l'appareil décrit dans la partie
correspondante de I''SO 5263. En cas d'utilisation du désintégrateur décrit dans I''SO 5263, le temps de
trempage, la masse séche a l'étuve de la pate, la quantité d'eau a utiliser lors de la désintégration et le
nombre de révolutions sont spécifiés dans la partie correspondante de I'lSO 5263. Utiliser I'eau de dilution
(5.5). Pour éliminer la latence des pates mécaniques, suivre les recommandations données dans I'ISO 5263-3.

2) La pate de référence est, par exemple, disponible auprés du fournisseur du dispositif ou auprés du National Institute
of Science and Technology, Gaithersburg, MD, Etats-Unis (NIST). La pate de référence est fournie sous forme de feuilles.
Cette information est donnée a l'intention des utilisateurs du présent document et ne signifie nullement que I''SO approuve
ou recommande I'emploi exclusif du produit ainsi désigné.
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Il peut s'avérer difficile de mesurer la longueur des fibres des pates contenant des paquets de fibres [par
exemple les pates canadiennes TMP (pates thermomécanique) et CTMP (pates chimico-thermomécanique) a
indice d'égouttage élevé], car ces derniers sont susceptibles d'obturer la cellule d'écoulement. En cas
d'obturation, il est alors recommandé de procéder a un tamisage pour éliminer les paquets de fibres. Le
tamisage est susceptible de fausser les résultats car il élimine les paquets de fibres qui, de préférence,
contiennent des fibres plus longues. Une fois le tamisage terminé, s'assurer que les fibres sont complétement
séparées et totalement dispersées.

AVERTISSEMENT — Les fibres trés longues (par exemple de chanvre, de coton ou de lin) peuvent
nécessiter I'application de techniques spéciales de préparation de I'échantillon si leur longueur fait
qu'une partie se situe en dehors de la fenétre de mesure ou si elles provoquent une obturation de la
cellule d'orientation des fibres.

7.1.2 Echantillons de pate humide

Diluer jusqu'a l'obtention de la consistance requise pour effectuer des mesurages précis, en suivant les
instructions de 7.2.

Les échantillons de pate humide peuvent contenir des paquets de fibres et, en cas d'obturation, suivre les
instructions données en 7.1.1.

7.2 Dilution de la pate

Mélanger et prélever une partie aliquote de I'échantillon dispersé de maniere uniforme en 7.1. Procéder a une
dilution en série jusqu'a I'obtention'dei la concentration,recommandée parle fabricant/de I'appareil ou de celle
déterminée en effectuant des essais dans’la plage 'de concentrations. Lors 'du prélevement de I'échantillon, il
faut agiter la suspension diluée de maniere continuel Ne pas-mélanger en effectuant un mouvement rotatif car
la dilution de I'échantillon ne serait pas homogéne.

NOTE Le brassage de I'échantillon d'avant en arriere permet-d'obténir I'agitation souhaitée.

Cette méthode recommande I'utilisation de fractions/massiques comprises entre 0,010 % et 0,025 % pour les
pates de résineux et entre 0,004 % et 0,010 % pour les pates de feuillus. Il convient de traiter les pates
mélangées comme des pates de feuillus. Afin d'obtenir des mesurages précis, il faut diluer la suspension en
utilisant I'eau de dilution (5.5).

8 Mode opératoire

8.1 Mode opératoire de mesurage

La suspension doit étre agitée de fagon continue afin d'obtenir un mélange parfait. Prélever une prise d'essai
d'au moins 50 ml sur I'échantillon dilué et agité de fagon continue. Effectuer I'essai selon les instructions du
fabricant de I'appareil. Le nombre minimal de fibres a mesurer doit étre celui pour lequel la longueur moyenne
atteint une variance stable de 0,01 mm (ce qui signifie que le fait de mesurer un plus grand nombre de fibres
ne modifie pas la longueur moyenne de plus de 0,01 mm). Si I'appareil ne donne pas constamment des
valeurs de longueur des fibres au cours d'un essai, au moins 5 000 fibres doivent étre mesurées.

8.2 Mode opératoire de vérification a I'aide de fibres de vérification

8.2.1 Généralités

Vérifier régulierement les performances de I'analyseur et les vérifier systématiquement aprés I'avoir nettoyé.
Un mode opératoire de vérification doit inclure un contréle d'étalonnage hebdomadaire et un contréle mensuel
des performances. Si lI'analyseur est rarement utilisé, contrbler son étalonnage avant chaque utilisation.

4 © ISO 2007 — Tous droits réservés
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8.2.2 Contrdle d'étalonnage a I'aide de fibres de vérification
Procéder a un contrOle d'étalonnage a l'aide de fibres de vérification (5.3).

Lors du contrdle, noter les données portant sur au moins 5 000 fibres ou jusqu'a I'obtention d'un coefficient de
variation (CV) de la longueur moyenne de 1 %. Préparer une nouvelle prise d'essai de fibres d'étalonnage
pour chaque contréle.

Utiliser uniquement des fibres de vérification dispersées le jour méme du contrdle d'étalonnage, car les fibres
de rayonne ont tendance a floculer.

Agiter la suspension fibreuse lors du prélevement d'une partie aliquote. S'assurer que les fibres ne forment
pas de flocs. Dans le cas contraire, il est impossible d'effectuer le contréle d'étalonnage.

Il est tres important d'agiter de fagon continue la suspension de pate afin d'empécher les fibres de se déposer.

Comparer les données obtenues concernant la longueur des fibres a celles relatives aux fibres de vérification
fournies par le fabricant,. Si les résultats du controle d'étalonnage se situent en dehors des limites de
tolérance indiquées, nettoyer le systéme et procéder a un nouveau controle d'étalonnage. Si les nouvelles
données se situent toujours en dehors des limites de tolérance, suivre les recommandations du fabricant de
I'analyseur.

8.2.3 Contrdle des performances a lI'aide d'une pate de référence

Le controle d'étalonnage ne suffit pas-pour donner une image réelle du fonctionnement de I'analyseur. Vérifier
les performances de I'analyseur une fois'par mois‘en.utilisant/les'fibres d'une'pate de référence (5.4).

Préparer et analyser I'échantillon de’pate de référence’en-suivant le mode opératoire décrit dans la présente
partie de I''SO 16065. Comparer les donnés obtenues avec les spécifications du fournisseur de la pate de
référence ou avec les contrbles de performances) antérieurs en cas d'utilisation de pate de référence interne.
La limite de tolérancerpourdadongueurides fibrespondérée emlongueurdes pates chimiques est de £ 1,5 %.

Si les résultats du contréle se situent en dehors des limites de tolérance indiquées, nettoyer I'analyseur et
procéder a un nouveau contréle. Si les données se situent toujours en dehors des limites de tolérance,
s'adresser au fabricant de I'analyseur.

S'assurer de la disponibilité d'un matériau de référence pour la réalisation de contréles de performances
ultérieurs. Dans le cas contraire, choisir un matériau approprié pouvant servir de pate de référence et

déterminer sa longueur des fibres pondérée en longueur a l'aide de la présente partie de I''SO 16065, afin
d'obtenir une base pour les comparaisons futures.

9 Calcul et expression des résultats

9.1 Méthode de calcul
Le nombre de fibres (n;) dans chaque classe de longueur /; est compté.

Pour chaque classe, la fréquence en pourcentage par nombre, f;, est calculée a l'aide de I'équation

nj

fi= x100 (1)

Zni
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