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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation mondiale 
d’organismes nationaux de normalisation (comites membres de I’ISO). L’elaboration 
des Normes internationales est confide aux comites techniques de I’ISO. Chaque 
comite membre interesse par une etude a le droit de faire partie du comite technique 
correspondant. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne- 
mentales, en liaison avec I’ISO, participent egalement aux travaux. 

Les projets de Normes internationales adopt& par les comites techniques sont soumis 
aux comites membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter- 
nationales par le Conseil de I’ISO. 

La Norme internationale IS0 331 a 6th elaboree par le comite technique ISO/TC 27, 
Combustibles minhraux solides. 

Cette deuxieme edition fut soumise directement au Conseil de I’ISO, conformement au 
paragraphe 6.11.2 de la pat-tie 1 des Directives pour les travaux techniques de I’ISO. 
Elle annule et remplace la premiere edition (IS0 331-19751, qui avait 6th approuvee par 
les comites membres des pays suivants: 

Afrique du Sud, Rep. d’ France 
Allemagne, R. F. lnde 
Autriche Israel 
Bulgarie ltalie 
Canada Japon 
Chili Nouvelle-Zelande 
Danemark Pays- Bas 
Espagne Pologne 

Portugal 
Roumanie 
Royaume-Uni 
Tchecoslovaquie 
Turquie 
USA 
URSS 
Yougoslavie 

Le comite membre du pays suivant I’avait desapprouvee pour des raisons techniques : 

Belgique 

0 Organisation internationale de normalisation, 1983 

Imprim en Suisse 
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NORME INTERNATIONALE IS0 3314983 (F) 

Charbon - Dbtermination de I’humidite de Wchantillon 
pour analyse - M6thode gravim&rique directe 

0 Introduction 

Le charbon etant hygroscopique, son humidite varie en fonc- 
tion des modifications de Mat hygrometrique de I’atmosphere 
et, par consequent, on doit determiner I’humidite de I’echantil- 
Ion pour analyse chaque fois que I’on pese des prises d’essai 
destinees a d’autres determinations analytiques, telles que 
matieres volatiles, pouvoir calorifique, carbone et hydrogene. 
Si toutes ces prises d’essai p&levees pour I’analyse sont pesees 
le meme jour et a peu pres au meme moment, et si I’on procede 
sans delai aux analyses, une seule determination d’humidite 
peut suffire. 

1 Objet et domaine d’application 

La presente Norme internationale specific une methode gravi- 
metrique de determination de I’humidite de I’echantillon de 
houille, charbon brun et lignite pour analyse. 

NOTE - D’autres methodes, volumetriques, sont don&es dans 
I’ISO 348 et I’ISO 1015. 

2 RQf6rences 

IS0 348, Houille - D6 termina tion de l’h umidith 
pour analyse - Mthode volum&rique direc te. 

de/ ‘khan tillon 

IS0 1015, Charbons bruns et lignites - D&termination de 
l’humidith - IWthode volum&rique directe. 

3 Principe 

L’echantillon de charbon est chauffe entre 105 et 110 OC dans 
un courant d’azote set exempt d’oxygene, et I’humidite entrai- 
nee est recueillie dans un tube d’absorption contenant un pro- 
duit deshydratant. L’augmentation de masse du tube d’absorp- 
tion (deduction faite du resultat d’un essai a blanc fait a part) 
est due a I’humidite de I’echantillon de charbon. 

NOTE - Si I’on prend des precautions convenables contre la reabsorp- 
tion d’humidite par le charbon s&he, on peut mesurer la perte de 
masse de I’echantillon et la comparer avec le gain de masse du tube 
d/absorption. Ce mode operatoire est avantageux pour etablir une dis- 
crimination entre les charbons riches en gaz occlus et ceux qui ne le 
sont pas. 

4 Reactifs 

4. I Agent deshydratant. 

Un produit approprie est le perchlorate de magnesium set (voir 
la note). II est important que le meme agent deshydratant soit 
employ6 aussi bien dans la colonne de dessiccation que dans 
les tubes d’absorption, puisque I’azote entrant et le gaz sortant 
du systeme doivent etre desseches exactement au meme 
degre. 

NOTE - L’attention est attiree sur le soin qui doit etre apporte 5 la 
manipulation et a I’elimination du perchlorate de magnesium. Les exi- 
gences nationales doivent etre suivies. 

4.2 Azote, contenant au ma 
I’annexe). 

ximum 30 ppm d’oxygene (voir 

5 Appareillage 

La balance utilisee doit etre sensible a 0,l mg. 

5.1 Moyens de chauffage, permettant de maintenir un 
tube laboratoire, en verre, a une temperature uniforme et cons- 
tante, comprise entre 105 et 110 OC. Un appareil convenable 
peut etre, par exemple, un four a blocs d’aluminium chauffe 
electriquement et regle par thermostat. 

5.2 Colonne de dessiccation, garnie d’un deshydratant 
permettant de s&her le courant d’azote entrant dans le tube 
laboratoire. 

5.3 lndicateurs de debit, capables de mesurer un debit suf- 
fisant pour realiser, dans le tube laboratoire, deux renouvelle- 
ments d/atmosphere par minute. Si I’on utilise, comme mode 
de mesurage du debit, la chute de pression dans un etrangle- 
ment, le liquide du manometre doit etre constitue par une huile 
non volatile. 

5.4 Tubes laboratoire, en verre, d’environ 50 ml de capa- 
cite, munis d’une entree convenable pour I’azote set et d’une 
sortie pour I’azote charge d’humidite, et pouvant contenir 1 g 
de I’echantillon dispose en couche uniforme, soit dans le tube 
Iaboratoire lui-meme, soit dans une nacelle qui est introduite 
dans le tube. 
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IS0 331-1983 (F) 

5.5 Nacelles (eventuellement), en matiere inoxydable, telle 
que le verre ou la porcelaine emaillee. 

5.6 Tubes d’absorption, de forme appropriee et pouvant 
contenir suffisamment de produit deshydratant pour absorber 
completement i’humidite du courant d’azote. 

6 Prhparation de I’khantillon 

Le charbon utilise pour la determination de I’humidite est 
I’echantillon pour analyse, broye pour passer au tamis de 
212 pm d’ouverture de maille. Si necessaire, etaler I’echantillon 
en une couche mince durant le temps minimal necessaire pour 
parvenir a un equilibre approximatif entre I’humidite de I’echan- 
tillon et I’atmosphere du Iaboratoire. 

A titre de variante, le charbon peut etre pese dans une nacelle 
qui est introduite directement dans le tube laboratoire, quand le 
tube d’absorption a ete branch& Dans ce cas, il n’est pas 
necessaire d’enlever le tube laboratoire du four ou de le refroidir 
entre les determinations, a moins qu’il ne fonctionne aussi 
comme recipient de pesee pouvant etre ferme pendant qu’on 
determine la perte de masse du charbon (voir la note du 
chapitre 3). 

NOTES 

1 &and on pese le tube d’absorption, on peut utiliser un tube sem- 
blable comme temoin ; ce tube est traite de la meme maniere que le 
tube d’absorption, sauf qu’on n’y fait pas passer d’azote. Pendant la 
determination, on suspend le temoin a c&e du tube d’absorption. 

2 Pour les anthracites et les charbons bitumineux, 1 h de chauffage 
est suffisante. Pour les charbons bruns et les Iignites, une duke plus 
longue, variable selon leur origine, est necessaire. 

Avant de commencer la determination, homogeneiser I’echan- 
tillon de charbon (( set a I’air )), durant au moins 1 min, de prefe- 
rence par un procede mecanique. 

8 Essai a blanc 

7 Mode operatoire 

Regler la vitesse du passage de I’azote (4.2) dans la colonne de 
dessiccation et I’indicateur de debit, de facon a renouveler deux 
fois par minute I’atmosphere dans le tube’laboratoire. Relier un 
tube Iaboratoire vide a un tube d’absorption ferme et au cou- 
rant d’azote provenant de I’indicateur de debit. Controler les 
fuites du systeme, ouvrir le tube d’absorption et rajuster le 
debit, si necessaire. 

lntroduire le tube laboratoire dans le four chauffe a 105 a 
110 OC et faire passer de I’azote (4.2) durant 15 min. Fermer le 
tube d’absorption, le debrancher, l’essuyer et le laisser sejour- 
ner durant 20 min dans la Salle des balances. Ouvrir un instant 
le tube pour egaiiser les pressions, puis le peser a 0,2 mg pres 
en utilisant un tube semblable comme contrepoids (voir 
note 1). 

Pendant que le tube d’absorption sejourne dans la Salle des 
balances avant la pesee, enlever du four le tube laboratoire et le 
refroidir en y faisant passer un courant d’azote sec. Quand il est 
froid, y peser, a 0,l mg pres, environ 1 g de charbon, puis le 
repartir en couche uniforme ne depassant pas 0,15 g de char- 
bon par centimetre carre. 

Brancher de nouveau le tube d’absorption apt-es I’avoir pese, 
controler qu’il n’y a pas de fuites comme precedemment et, 
tandis que le courant d’azote passe, chauffer I’echantillon a 105 
i 110 OC. 

Au bout d’un delai approprie (voir note 21, obturer, debrancher 
et peser le tube d’absorption, le mode operatoire &ant exacte- 
ment le meme que celui decrit ci-dessus au deuxieme alinea. 
Arreter le courant d’azote pendant que le tube d’absorption est 
debranche et obturer la sortie du tube Iaboratoire. Apres avoir 
effect& la pesee, brancher 8 nouveau le tube d’absorption, 
regler le debit de I’azote comme precedemment, et poursuivre 
le chauffage. 

Repeter ce procede a intervalles de 30 min, jusqu’a ce que la 
masse du tube d’absorption n’augmente pas de plus de 0,2 mg. 

Determiner les resultats don& par I’appareillage dans un essai 
a blanc en appliquant le mode operatoire exactement comme 
decrit dans le chapitre 7, mais sans echantillon. L’augmenta- 
tion de masse du tube d’absorption due i I’essai ti blanc ne doit 
pas depasser 1 mg. Deduire la valeur trouvee au tours de I’essai 
a blanc de la masse d’eau recueillie a chaque determination, 

9 Expression des r&ultats 

L’humidite du charbon analyse, M, exprimee en pourcentage, 
est donnee par la formule 

(m* - q) 
x 100 

ml 

Oti 

ml est la masse, en grammes, de charbon prelevee; 

m2 est l’augmentation de masse, en grammes, du tube 
d’absorption au tours de I’essai; 

m3 est I/augmentation de masse, en grammes, du tube 
d’absorption au tours de I’essai a blanc. 

Les resultats (de preference la moyenne de deux determina- 
tions - voir 10. I) doivent etre exprimes a 0,l % pk. 

10 Fidelit de la m&hode 

Humidit 

Differences maximales admissibles entre 
les rQsultats obtenus 

Dans un m6me Dans des laboratoires 
laboratoire diffkents 

(Repetabilit4 ( ReproductibiliW 

I 0,2 % 
en valeur absolue 

(voir 10.2) 
I 

2 
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10.1 R6p&abiM 

IS0 331-1983 (F) 

11 Pro&s-verbal d’essai 

Les resultats de deux determinations, effectuees dans un meme 
Iaboratoire, par la meme personne, utilisant le meme appareil- 
lage, sur des prises d’essai representatives prelevees sur le 
meme echantillon pour analyse et pesees en meme temps, ne 
doivent pas differer de plus de la valeur indiquee ci-dessus. 

10.2 Reproductibilite 

Les resultats obtenus dependant des conditions d’humidite 
dans les differents laboratoires, conditions qui peuvent varier, il 
n’est pas possible de donner une valeur limite de reproductibi- 
lit& 

Le pro&-verbal d’essai doit contenir les indications suivantes : 

a) 

b) 

identification du produit soumis a I’essai ; 

reference de la methode utilisee; 

c)’ resultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont expri- 
mes ; 

d) compte rendu de tous 
v&3 au tours de I’essai; 

details particuliers eventuels rele- 

e) compte rendu de toutes operations non prevues dans la 
presente Norme internationale, ou de toutes operations 
facultatives ; 

f) date de I’essai. 

Annexe 

Equipement pour la purification de I’azote 

(Fait par-tie de la Norme.) 

II est essentiel que l’azote employe pour la ventilation d’une 
etuve a espace libre minimal soit relativement pur, puisque 
meme la faible quantite d’oxygene residuel, qui est presente 
dans I’azote commercial, peut causer une oxydation et aboutir, 
de ce fait, a un resultat trop bas lorsque I’humidite est determi- 
nee par la perte de masse au sechage. Un bon equipement pour 
la purification de I’azote est done necessaire, et celui qui est 
decrit ici est capable d’en traiter au moins 600 ml par minute, a 
une pression de quelques millimetres de mercure convention- 
nels. Une source de gaz appropriee est constituee par une bou- 
teille d’azote cornprime. L’equipement pour la purification con- 
siste en un tube de quartz de 500 mm de longueur et de 37 mm 
de diametre interieur, contenant 1,2 kg de cuivre reduit sous 
forme de fil. Le tube de purification est chauffe dans un four 
convenable, qui entoure le tube sur une longueur de 380 mm et 
permet a la partie remplie de fil de cuivre d’emerger d’environ 
80 mm 8 I’extremite de sortie du tube, de facon a provoquer 
une chute de temperature du courant gazeux. Le cuivre reduit 

est chauffe Zr environ 500 OC. Les dernieres traces d’oxygene 
sont retenues par la tres grande surface du cuivre. 

S’il est necessaire de reduire I’oxyde de cuivre eventuellement 
forme au tours de la purification de I’azote, cela peut etre rea- 
lise en faisant passer un courant d’hydrogene dans le tube con- 
tenant le cuivre chauffe entre 450 et 500 OC. L’eau formee au 
tours de la reduction est expulsee dans I’atmosphere. Avant 
son reemploi, le tube est purge & I’azote, le cuivre reduit est 
extrait du tube et la matiere qui aurait pu s’agglomerer est con- 
cassee, puis le tube est rempli a nouveau. 

En I/absence d’un equipement pour la purification de I’azote, on 
peut aussi employer de I’azote commercial, a condition qu’il ne 
contienne pas plus de 30 ppm d’oxygene. 

Dans chaque cas, I’azote purifie doit passer au travers d’une 
couche de perchlorate de magnesium, qui lui enleve ses dernie- 
res traces d’humidite. 
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