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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 en general confiee aux 
comites techniques de I'ISO. Chaque comite membre interesse par une etude a le droit de faire partie du comite 
technique Cree a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouvernementales, en 
liaison avec I'ISO participent egalement aux travaux. L'ISO collabore etroitement avec la Commission 
electrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation electrotechnique. 

Les Normes internationales sont redigees conformernent aux regles donnees dans les Directives ISO/CEI, Partie 3. 

Les projets de Norrnes internationales adoptes par les comites techniques sont soumis aux comites membres pour 
vote. Leur publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comites 
membres votants. 

L'attention est appelee sur le fait que certains des elements de la presente Norme internationale peuvent faire 
I'objet de droits de propriete intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait etre tenue pour responsable de 
ne pas avoir identifie de tels droits de propriete et averti de leur existence. 

La Norrne internationale I S 0  779 a ete elaboree par le comite technique lSO/'TC 6, Papiers, cartons et pites. 

Cette deuxieme edition annule et remplace la premiere edition ( IS0 779:1982), dont elle constitue une revision 
technique. 

La version precedente de la presente Norme internationale decrivait la methode photornetrique et la methode 
basee sur la spectrometrie d'absorption atornique. La rnethode photometrique a ete elirninee, car elle est rarernent 
utilisee de nos jours. La portee a ete elargie pour inclure le papier et le carton, alors que la version precedente ne 
s'appliquait qu'a la piite. 
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Introduction 

La presente Norme internationale correspond a I'ISO 777['] et I'ISO 778[2]; il est donc possible d'obtenir des 
mesures finales des trois elements pour la meme solution. 
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NORME INTERNATIONALE IS0 779:2001(F) 

Papier, carton et p5te - Determination de la teneur en fer 

AVERTISSEMENT - La methode specifiee dans la presente Norme internationale prevoit I’utilisation de 
produits chimiques dangereux, et de gaz qui peuvent former des melanges explosifs avec l’air. S’assurer 
que les mesures de securite necessaires ont ete prises. 

1 Domaine d’application 

La presente Norme internationale specifie une methode de determination de la teneur en calcium par 
spectrometrie d’absorption atomique ou par spectrometrie d’emission de plasma. 

Elle est applicable a tous les types de papier, de carton et de pGte. 

Elle specifie une methode de determination de la partie soluble dans I’acide des residus d’incineration, a savoir la 
partie des cendres qui est soluble dans I’acide chlorhydrique. Si le residu est completement soluble, le resultat 
obtenu, en utilisant la procedure specifiee dans la presente Norme internationale, correspond a la quantite totale 
de fer dans I’echantillon. 

2 References normatives 

Les documents normatifs suivants contiennent des dispositions qui, par suite de la reference qui y est faite, 
constituent des dispositions valables pour la presente Norme internationale. Pour les references datees, les 
amendements ulterieurs ou les revisions de ces publications ne s’appliquent pas. Toutefois, les parties prenantes 
aux accords fondes sur la presente Norme internationale sont invitees a rechercher la possibilite d‘appliquer les 
editions les plus recentes des documents normatifs indiques ci-apres. Pour les references non datees, la derniere 
edition du document normatif en reference s’applique. Les membres de I’ISO et de la CEI possedent le registre des 
Normes internationales en vigueur. 

IS0  186, Papier et carton - Echantillonnage pour determiner la qualite moyenne. 

IS0  287, Papier et carton - Determination de I’humidite - Methode par sechage a I’etuve. 

IS0 638, PBtes - Determination de la teneur en matieres seches. 

IS0  1762, Papier, carton et pates - Determination du residu (cendres) apres incineration a 525 “C. 

IS0  721 3, PGtes - Echantillonnage pour essais. 

3 Terme et definition 

Pour les besoins de la presente Norme internationale, le terme et la definition suivants s’appliquent. 

3.1 
fraction massique de fer 
quantite de calcium presente dans la solution apres incineration de I’eprouvette a 525 “C et traitement du residu 
avec de I’acide chlorhydrique a 6 mol/l, conformement a la presente Norme internationale 
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4 Principe 

lncinerer une prise d’essai a 525 “C,  et traiter le residu avec de I’acide chlorhydrique a 6 rnol/l. Aspirer la solution 
d’essai dans une flarnme d’acetylene/rnonoxyde de diazote ou une flarnrne aero-acetylenique, et determiner la 
fraction massique de fer par I’un des deux procedes suivants: 

- mesure de I’absorption de la ligne de 248,3 nrn emise par une lampe a cathode creuse au fer, ou 

- rnesure de I’absorption de la ligne de 248,3 nm ernise par un spectrornetre a emission de plasma. 

5 Reactifs et matieres 

”utiliser que des produits chimiques de qualite analytique reconnue et de I’eau distillee ou deionisee. 

5.1 

Diluer 500 rnl d’acide chlorhydrique (densite de 1,19 g/rnl) dans 500 rnl d’eau. 

Acide chlorhydrique, 6 rnol/l environ. 

5.2 Solution mere de fer, 100 rng/l de Fe. 

Diluer 100 rng de fil de fer pur dans la plus petite quantite possible d’acide chlorhydrique (densite de 1,19 g/rnl) 
dans une fiole jaugee de 1 000 rnl. Diluer avec de I’eau jusqu’au trait et rnelanger. 

1 rnl de cette solution mere contient 0,lO rng de Fe. 

5.3 Solution etalon de fer, 100 rng/l de Fe. 

Transferer 100 rnl de la solution mere (5.2) dans une fiole jaugee de 1 000 ml, et ajouter 200 ml d’acide 
chlorhydrique (5.1). Diluer avec de I’eau jusqu’au trait et melanger. 

1 rnl de cette solution etalon contient 0,Ol mg de Fe. La solution n’est pas stable. 

Les solutions etalons cornrnerciales conviennent a I’essai. 

5.4 Gaz acetylene et/ou gaz de monoxyde de diazote, de qualite appropriee pour la spectrometrie 
d’absorption atornique. 

AVERTISSEMENT - Le gaz acetylene forme des melanges explosifs avec l’air. 

5.5 
porteu r. 

Gaz adequat pour le spectrometre a plasma (6.4). L’argon est generalement recommande cornme gaz 

6 Appareillage 

Materiel courant de laboratoire. Nettoyer tout le materiel avec une solution d’acide chlorhydrique a 0,l mol/l. 

6.1 Papier-filtre, sans cendre, pouvant retenir des particules de 20 prn a 25 prn. 

6.2 Capsules, en platine ou en quartz. 

6.3 
lampe a cathode creuse au fer. 

Spectrometre d’absorption atomique, muni d’un brirleur pour I’acetylene/rnonoxyde de diazote et d’une 

NOTE 

6.4 

Les lampes a elements multiples conviennent a l’essai. 

Spectrometre d’emission atomique a plasma induit. 
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7 Prelevement et preparation de I’echantillon 

Si I’analyse vise a evaluer un lot de papier, de carton ou de pite, prelever I’echantillon conformement a I’ISO 186 
ou I’ISO 7213, selon le cas. Si I’analyse porte sur un autre type d’echantillon, en noter la provenance et, si 
possible, consigner la methode d’echantillonnage. Choisir des eprouvettes representatives de I’echantillon requ. En 
prelever une quantite suffisante pour permettre a tout le moins des determinations en double. Eviter les bords 
coupes, les trous perfores ou les portions contaminees par du metal. 

Preparer une eprouvette en dechirant au moins 30 g de petits fragments, preleves a divers endroits dans 
I’echantillon. Cette quantite suffit pour les determinations en double decrites dans I’article 8. 

8 Mode operatoire 

8.1 Incineration et dissolution du residu 

Effectuer I’essai en double. 

Laisser I’eprouvette secher a I’air dans I’atmosphere du laboratoire, jusqu’a ce que sa teneur en eau demeure 
stable. 

Determiner la teneur en eau d’un fragment distinct seche a I’air, conformement a I’ISO 287 ou I’ISO 638, selon le 
cas. Peser cette portion en m6me temps que la prise d’essai utilisee pour I’incineration. 

lncinerer la prise d’essai conformement a I’ISO 1762. Une quantite de 2 g a 5 g suffit generalement. 

Proceder a la dissolution de la cendre sous une hotte. Pour eviter les eclaboussures, mouiller avec precaution la 
cendre avec de I’eau, et ajouter 5 ml d’acide chlorhydrique (5.1) dans la capsule. Evaporer jusqu’a siccite sur un 
bain-marie ou un dispositif similaire. Repeter le mode operatoire. 

Pour les echantillons ayant une forte teneur en calcium, il peut 6tre necessaire d’utiliser une quantite d’acide 
superieure a 10 ml (2 x 5 ml). Par exemple, 20 ml (2 x 10 ml) peuvent etre requis. 

Ajouter 2,5 ml d’acide chlorhydrique (5.1) pour dissoudre le residu. Au besoin, chauffer la capsule durant quelques 
minutes apres I’avoir recouverte d’un verre de montre. 

A I’aide du papier-filtre (6.1), filtrer le contenu de la capsule dans une fiole jaugee de 25 ml. Pour que le transfert 
soit complet, ajouter une autre portion de 2,5 ml d’acide dans la capsule et chauffer de nouveau. A I’aide d’eau, 
transvaser cette derniere portion d’acide dans la portion principale se trouvant dans la fiole jaugee. Remplir 
jusqu’au trait et melanger. C’est la solution d’essai. 

8.2 Essai a blanc 

Effectuer un essai a blanc en employant les m6mes quantites de chacun des memes produits chimiques que ceux 
ajoutes au residu, mais en omettant le residu. 

9 Preparation des solutions d’etalonnage 

II est important que la concentration d’acide soit la meme dans les solutions d’etalonnage que dans la solution 
d’essai, puisque la concentration d’acide influence le signal. 

A partir de la solution etalon de fer (5.3), preparer au moins trois solutions d’etalonnage, ainsi qu’une solution zero, 
pour pouvoir tracer la courbe d’etalonnage. (La solution zero est semblable aux solutions d’etalonnage, sauf qu’elle 
ne contient pas de fer ajoute. Ne pas la confondre avec la solution d’essai a blanc.) 

NOTE 
plasma. 

Deux solutions d’etalonnage suffisent pour I’essai effectue selon la methode de la spectrometrie d’emission de 
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10 Determination 

Mesurer au spectrometre les solutions d’etalonnage, de mkme que la solution zero, la solution d’essai et la solution 
d’essai a blanc. Suivre les directives du fabricant. 

Les solutions peuvent contenir du lanthane ou du cesium si les memes solutions sont utilisees pour la 
determination du calcium. Ces sels ne genent pas la determination du fer, mais les memes quantites de seis 
doivent ktre ajoutees aux solutions d’etalonnage. 

Si I’une des valeurs obtenues excede la fourchette correspondant aux solutions d’etalonnage, repeter les mesures 
avec une solution d’essai plus diluee. Ajouter au besoin de I’acide, de la solution de cesium ou de la solution de 
lanthane. 

La plupart des appareils sont dotes d’un systeme permettant I’evaluation automatique des resultats. Dans le cas 
contraire, tracer la courbe d’etalonnage en portant I’absorbance, corrigee pour la solution d’essai a blanc, sur I’axe 
des abscisses, et la concentration de fer, en milligrammes par litre, sur I’axe des ordonnees. Lire ensuite la 
concentration de fer dans la solution d’essai sur le graphique d’etalonnage. 

11 Expression des resultats 

Calculer la fraction massique de fer a I’aide de la formule suivante. 

f ‘ ’ P F e ’ V  
@Fe ,,, 

OU 

we est la fraction massique de fer de I’echantillon, en milligrammes par kilogramme; 

pFe est la concentration de fer de la solution d’essai, obtenue a partir du graphique d’etalonnage et corrigee 
pour la solution d’essai a blanc, en milligrammes par litre; 

V est le volume, en millilitres, de la solution d’essai originale (volume specifie = 25 mi); 

111 est la quantite d’echantillon prelevee, en masse seche a I’etuve, en grammes; 

f’ est le facteur de dilution; f‘= 1, sauf si la solution d’essai originale a et8 diluee. 

Calculer la moyenne avec deux chiffres significatifs. 

12 Precision 

12.1 Generalites 

Une etude’) a donne les resultats suivants. 

12.2 Repetabilite 

Un echantillon de carton non couche a ete analyse dans un laboratoire a neuf reprises. La moyenne obtenue etait 
de 13 mg/kg et le coefficient de variation, CV, de 8 %. 

NOTE 
de repetabilite. 

Puisque I’etude ne contient qu’un echantillon dans un laboratoire, le resultat n’est qu’une estimation approximative 

1 ) Etude menee par SCAN-test en 1996 
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Moyenne I Type d'echantillon 

12.3 Reproductibilite 

Quatre echantillons ont ete analyses dans huit laboratoires. Les resultats du Tableau 1 suivants ont ete obtenus. 

Coefficient 
de variation 

Tableau 1 

Pi te blanchie 

mg/kg Yo 

3,6 45 

I Carton couch6 I 430 I '9 

I Carton non couch6 I 13 I 28 

I Papier pour duplicateur I 180 1 4  

NOTE Les hautes valeurs de coefficient de variation sont peut-etre I dues a une distribution ineaale de fer dans I'echantillon. 

13 Rapport d'essai 

Le rapport d'essai doit indiquer notamment les informations suivantes: 

a) la reference de la presente Norme internationale; 

b) la date et le lieu de I'essai; 

c) toutes les informations necessaires a I'identification complete de I'echantillon; 

d) le resultat, exprime tel qu'indique dans I'article 11; 

e) tout ecart par rapport a la presente Norme internationale, ou toute circonstance jugee facultative pouvant avoir 
eu une influence sur le resultat. 

0 I S 0  2001 - Tous droits reserves 5 

iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO 779:1982
https://standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/25963742-552b-412d-99f2-

0ac2e6d59a05/iso-779-1982


	�f4�ñÔB~	åÉÉ��Œpé>à;bã²¡���Ò��Œ@^)üjûtW§2%˚"�®x¸m˙µAuØòD

