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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 (CEl) 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 I'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'Amendement 1 a [I'1SO 14855:1999 a été élaboré par le comite technique ISO/TC 61, Plastiques,
sous-comité SC 5, Propriétés physicochimiques:
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Introduction

La méthode spécifiée dans I'lSO 14855:1999 utilise un essai respirométrique en phase solide d’'un compost
mature utilisé comme lit solide, source de nutriments, et d’'un inoculum riche en micro-organismes
thermophiles. Le compost mature est une substance trés hétérogéne et complexe. Il peut donc étre difficile de
quantifier le matériau polymeére résiduel dans le lit a la fin de I'essai, afin de détecter d’éventuelles molécules
a faible masse moléculaire dégagées dans le lit solide par le matériau polymére durant la dégradation, et
d’évaluer la biomasse. En conséquence, il peut étre difficile de réaliser un bilan carbone complet. Une autre
difficulté parfois rencontrée avec le compost mature est un «effet d’activation»: la matiére organique qui est
présente en grandes quantités dans le compost mature peut subir une dégradation induite par le polymeére,
connue sous le nom d'«effet d’activation», perturbant le mesurage de la biodégradabilité.

Pour surmonter ces difficultés et améliorer la fiabilité de la méthode d’essai, le compost mature peut étre
remplacé par un milieu minéral solide, qui est utilisé comme lit de compostage facilitant ainsi les analyses. La
méthode d’essai peut étre appliquée pour mesurer la biodégradation par le CO, libéré, pour quantifier et
analyser la biomasse et les résidus de matériau polymére subsistant dans le lit solide a l'issue de I'essai, et
réaliser un bilan carbone complet. En outre, la méthode d’essai n'est pas sensiblement affectée par I'effet
d’activation et peut, par conséquent, étre utilisée pour mettre a I'essai des substances d’essai qui sont
réputées causer ce probléme avec le compost mature. Le lit minéral peut aussi étre soumis a une analyse
écotoxicologique afin de vérifier 'absence d’activité écotoxique dans le lit aprés biodégradation.
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Evaluation de la biodégradabilité aérobie ultime et de la
désintégration des matériaux plastiques dans des conditions
contrélées de compostage — Méthode par analyse du dioxyde
de carbone libéré

AMENDEMENT 1: Utilisation de vermiculite activée a la place de
compost mature

Page 1, Article 1:

Ajouter le paragraphe suivant a la suite du premier paragraphe:
«Les paragraphes 8.6 &t 8.7, specifient/une/variante de lasméthode utilisant un lit minéral de vermiculite,
ensemencé par des micro-organismes thermophiles. obtenus a partir d'un compost a une phase
d’activation spécifique, a la place'd’'un.compost mature. Cette variante a pour objet de permettre d’obtenir

un pourcentage et un taux de conversion du carbone de la substance d’essai en dioxyde de carbone
dégagé.»

Page 2, Article 3:
Ajouter la définition suivante:
3.1

vermiculite activée
vermiculite colonisée par une population microbienne active durant une phase de croissance préliminaire

Page 2, Article 4:
Ajouter, a la fin de cet article, le texte suivant:
Il convient d’utiliser de la vermiculite a la place de compost mature

a) chaque fois que I'évaluation de la biodégradation est compromise par un effet d’activation induit par
le matériau d’essai

et/ou

b) pour réaliser un bilan final du carbone avec détermination de la biomasse et récupération des
résidus du matériau d’essai.

Du fait que la vermiculite est un lit inorganique, elle réduit substantiellement I'effet d’activation, améliorant
la fiabilité de la méthode d’essai. Un autre avantage de l'utilisation de la vermiculite est la trés faible
valeur du dioxyde de carbone libéré dans les réacteurs a blanc de I'essai (proche de zéro), a cause de la
faible activité microbienne. C’est pourquoi des activités de dégradation faible peuvent aussi étre évaluées
avec exactitude.
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Les taux de minéralisation obtenus avec la vermiculite activée sont identiques, ou trés semblables, a
ceux obtenus avec le compost mature, a la fois au niveau de la dégradation finale et du taux de
dégradation.

Page 3, Article 6:

Remplacer le texte de cet article par le texte suivant:

6.1 Cellulose de qualité CCM (chromatographie sur couche mince)

Utiliser comme matériau de référence pour le témoin positif, de la cellulose de qualit¢ CCM (pour
chromatographie sur couche mince) ayant une granulométrie inférieure a 20 um.

6.2 Vermiculite

La vermiculite est un minéral argileux utilisé pour la construction, connu pour convenir particulierement
bien en tant que support microbien autorisant la survie et l'activitt compléte des microbes. La
composition du minéral natif, avant traitement a chaud, est la suivante: Al,O5 10 %, MgO 30 %, CaO 5 %,
SiO, 50 % et H,O 5 % combinée. Quand le minéral est soumis a un traitement thermique, il perd sa
teneur en eau et se dilate, pour se transformer en «vermiculite expansée». On doit utiliser de la
vermiculite expansée sous forme de flocons. La vermiculite expansée a une grande capacité de stockage
de I'eau et une teneur en eau comparable a celle du compost mature peut étre obtenue dans ce lit
minéral.

La vermiculite peut étre classee’en trois types ‘comme suit:

— Type «béton»: masse volumique apparente 80 kg/m3 £46'kg/m3 (au moment de la mise en sacs);
granulométrie: 80 % entre 12 mm et 4 mm, 2 % inférieure a 0,5 mm;

— Type «moyen»: masse volumidque-apparente 90 kg/m?3£ 46 kg/m3;/granulométrie: 80 % entre 6 mm
et 1 mm, 2 % inférieure a 0,5 mm;

— Type «fin»: masse volumique apparente 100 kg/m3 + 20 kg/m3; granulométrie: 80 % entre 3 mm
et 0,7 mm, 5 % inférieure a 0,5 mm.

Pour les besoins de la présente Norme internationale, le type béton') est utilisé.
Page 3, Article 7:
Ajouter, a la fin de cet article, le paragraphe suivant:

7.9 Bioréacteurs pour I'activation de la vermiculite: Récipients de 51 a 20 | de contenance, qui ne
sont pas activement aérés. Le récipient doit étre fermé de fagon a éviter tout desséchement excessif du
contenu. Dans le méme temps, des ouvertures doivent étre assurées de fagon a permettre les échanges
gazeux et assurer des conditions aérobies tout au long de la phase d’activation.

Un exemple de bioréacteur fait en polypropyléne ou en un autre matériau adapté, ayant les dimensions
suivantes: 30 cm x 20 cm x 10 cm (L, I, h). La boite doit étre fournie avec un couvercle assurant une
fermeture étanche afin d’éviter un dégagement excessif de vapeur. Au milieu des deux parois latérales
de 20 cm de large, un trou de 5 mm de diamétre doit étre pratiqué a une hauteur d’environ 6,5 cm du
fond de la boite. Ces deux trous permettent I'échange gazeux entre l'atmosphére intérieure et
I'environnement extérieur.

1) Ce type de vermiculite peut éventuellement étre obtenu a I'adresse suivante: BPB plc, Park House, 15 Bath Road,
Slough SL1 3UF, UK (www.bpb.com). Cette information est donnée a l'intention des utilisateurs de la présente Norme
internationale et ne signifie nullement que I''SO approuve ou recommande I'emploi exclusif du produit ainsi désigné.
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Page 6, Article 8:

Ajouter les deux paragraphes suivants.

8.6 Activation de la vermiculite

L’activation de la vermiculite est obtenue en 'ensemengant avec une solution contenant des nutriments
organiques et non organiques et du compost mature. La composition de la solution d’'inoculum utilisée
doit étre telle qu’indiquée dans les Tableaux 1, 2 et 3. Le rapport de la vermiculite a la solution d’'inoculum
doit étre de 1:3 (masse/volume).

Tableau 1 — Composition d’un litre de solution d'inoculum

Constituant Solution Bouillon de Urée Amidon de Cellulose Extrait de
minérale nutriments mais compost
(voir
Tableau 2)
Quantité 500 ml 13 g 5849 2049 2049 500 ml

Tableau 2 — Composition d’un litre du milieu minéral

Produit chimique KHoPO4 MgSO, CaCl, NaCl Solution d’éléments traces
(solution 10 %) | (solution 10 %) (voir Tableau 3)
Quantité 1.9 0549 1 ml 1 ml 1 mi

Tableau 3 — Composition-d’un litreldes/solutions d'éléments traces

Produit chimique H;BO4 Kl FeCly MnSO, (NH4)gMo;0,, FeSO,

Quantité 500'mg 100Mg 200‘'mg 400°mg 200 mg 400 mg

L’extrait de compost utilisé dans la solution d’inoculum est préparé en mélangeant du compost mature
avec de l'eau déionisée (20 % masse/volume) pendant environ une demi-heure, la boue est ensuite
filtrée a I'aide d’une passoire (taille des ouvertures environ 1 mm). Un deuxieéme filirage a I'aide de papier
filtre, ou une centrifugation a 1 000 tr/min environ, pendant 15 min, peuvent étre réalisés.

La quantité nécessaire de mélange de vermiculite et de la solution d’inoculum est brassée pour obtenir
un mélange homogeéne. Elle est ensuite répartie dans les bioréacteurs (environ 1 kg de mélange dans
chacun). La masse brute des bioréacteurs est déterminée et les bioréacteurs sont mis en incubation a
(50 £ 2) °C pendant trois a quatre jours.

Chaque jour, les bioréacteurs sont pesés et, si nécessaire, on y ajoute de I'eau potable du robinet sans
chlore, de I'eau déionisée ou de I'eau distillée pour conserver la masse initiale. De plus, pour assurer
I'aération, le contenu de chaque bioréacteur doit étre quotidiennement brassé a I'aide d’'une spatule ou
d’une cuillére ordinaire.

Aprés ce traitement, la vermiculite est dite «vermiculite activée» et elle peut étre répartie dans les
récipients de compostage et étre utilisée comme lit solide a la place de l'inoculum de compost mature
(voir 8.1). Dans un cas type, chaque récipient de compostage doit contenir 800 g de vermiculite activée.

La quantité de vermiculite activée et de matériau d’essai utilisé dans I'essai respirométrique dépendra de
la taille du récipient de compostage. Il convient que le rapport entre la masse séche de la vermiculite
activée a celle du matériau d’essai soit de préférence d’environ de 4:1. Il convient de remplir le récipient
de compostage avec le mélange d’essai jusqu’a environ la moitié de son volume, de fagon a laisser un
espace de téte suffisant pour pouvoir agiter manuellement le mélange d’essai.

© ISO 2004 — Tous droits réservés 3
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Pour des évaluations normales, utiliser des récipients de compostage d’'un volume d’environ 3 |. Prélever
une quantité de vermiculite activée correspondant @ 200 g de matieres séches et une quantité de
matériau d’essai correspondant a 50 g de matiéres séches et bien mélanger avant d’introduire le
mélange dans les récipients.

8.7 Mode opératoire de récupération, bilan carbone

A la fin de I'essai, les lits de vermiculite peuvent étre extraits afin de récupérer et de quantifier les restes
de matériau d’essai et les sous-produits de dégradation et/ou la biomasse présents. Le lit de chaque
récipient de compostage peut étre analysé indépendamment ou les contenus de tous les récipients de
compostage analysés ensemble en associant les répétitions de chaque série. Les valeurs de la biomasse,
des reliquats de matériau d’essai et de sous-produits obtenus peuvent étre utilisés, ainsi que le carbone
libéré sous forme de CO, durant I'essai, pour réaliser un bilan final du carbone. Le carbone présent dans
le matériau d’essai d’origine est comparé avec le carbone libéré sous forme de CO, durant I'essai, le
carbone transformé en biomasse, et le carbone des reliquats et/ou des sous-produits, a la fin de I'essai. Il
est possible de cette fagon d’obtenir une validation des résultats de la biodégradation.

Les extractions peuvent étre utilisées en séquence en utilisant les solutions d’eau et/ou des solvants
organiques selon la nature du matériau d’essai. A cette fin, des essais de solubilité préliminaires doivent
étre réalisés sur le matériau d’essai afin de choisir le solvant adapté a utiliser.

Les modes opératoires d’analyse applicables sont la spectroscopie (IR, UV-Vis, RMN, etc.), la
chromatographie, I'analyse gravimétrique, I'analyse élémentaire, etc. Ces modes opératoires peuvent
étre appliqués directement aux extraits et/ou a leurs dérivés concentrés. Ces extraits peuvent également
étre soumis a des essais écotoxicologiques.

Page 8, Article 11:

Ajouter, a la fin de cet article, les points suivants:

j) information sur la source;le type etlaiquantité. de vermiculite utilisée;

k) sieffectués, les résultats de la détermination du bilan carbone.

Page 17

Ajouter la nouvelle Bibliographie suivante:

(1]

(2]

(3]

(4]

(3]
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