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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d'organismes
nationaux de normalisation (comités membres de 1'ISO). L'élaboration des Normes internationales est
en général confiée aux comités techniques de I'ISO. 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 (IEC) en ce qui
concerne la normalisation électrotechnique.

Les procédures utilisées pour élaborer le présent document et celles destinées a sa mise a jour sont
décrites dans les Directives ISO/IEC, Partie 1. Il convient, en particulier, de prendre note des différents
critéres d'approbation requis pour les différents types de documents ISO. Le présent document a été
rédigé conformément aux regles de rédaction données dans les Directives ISO/IEC, Partie 2 (voir www
dso.org/directives).

L'attention est attirée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire 1'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'1SO ne saurait étre tenue pour responsable
de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence. Les détails concernant
les références aux droits de propriété intellectuelle ou autres droits analogues identifiés lors de
I'élaboration du document sont indiqués dans I'Introduction et/ou dans la liste des déclarations de
brevets recues par 1'lSO (voir www.iso.org/brevets).

Les appellations commerciales éventuellement mentionnées dans le présent document sont données
pour information, par souci de commodité, a I'intention des utilisateurs et ne sauraient constituer un
engagement.

Pour une explication de la nature volontaire des normes, la signification des termes et expressions
spécifiques de I'lSO liés a I'évaluation de la conformité, ou pour toute information au sujet de 1'adhésion
de I'ISO aux principes de I'Organisation mondiale du commerce (OMC) concernant les obstacles
techniques au commerce (OTC), voir www.iso.org/avant-propos.

Le présent document a été élaboré par le comité technique ISO/TC 146, Qualité de I'air, sous-comité SC 6,
Air intérieur.

Cette troisieme édition annule et remplace la deuxiéme édition (ISO 16000-6:2011), qui a fait 'objet
d’'une révision technique. Les principales modifications par rapport a I'édition précédente sont les
suivantes:

— l'utilisation d’autres sorbants que le Tenax TA® est autorisée;

— les descriptions des mesurages des COTV et COSV sont incluses dans la partie obligatoire du présent
document.

Une liste de toutes les parties de la série ISO 16000 se trouve sur le site web de I'ISO.

Il convient que l'utilisateur adresse tout retour d’information ou toute question concernant le présent
document a I'organisme national de normalisation de son pays. Une liste exhaustive desdits organismes
se trouve a I'adresse www.iso.org/fr/members.html.
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Introduction

L'ISO 16000-1 établit les exigences générales relatives au mesurage des polluants de l'air intérieur et les
conditions qu’il est important de respecter avant ou pendant I'échantillonnage de polluants isolés ou de
groupes de polluants. Les détails relatifs au dosage (échantillonnage et analyse) ainsi que la stratégie
d’échantillonnage des polluants ou des groupes spécifiques de polluants sont spécifiés dans les autres
parties de I'ISO 16000 (voir 'Avant-propos).

L'ISO 16000-5 (traitant de la stratégie d’échantillonnage des COV) est un lien entre I'ISO 16000-1 (une
norme générique établissant les principes) et la présente partie de 'ISO 16000 traitant du préléevement
et des mesurages analytiques.

L'ISO 16017 (voir Article 2 et Référence [8]) et I'ISO 12219 [BI[Z] portent également sur les mesurages
des substances chimiques organiques en phase vapeur dans l'air.

Le présent document peut étre appliqué pour mesurer les composés organiques en phase vapeur dans
les environnements intérieurs qui comprennent les batiments ayant diverses conceptions et fonctions
et les habitacles de différents modes de transport, tout comme pour effectuer des mesurages dans
les chambres d’essai d’émission de produit. Ces mesurages peuvent convenir pour divers objectifs
tels que décrits dans I'ISO 16000-1 et I'ISO 16000-5. Par conséquent, I'exigence relative au mesurage
peut étre bien définie par le descripteur de tache ou peut étre relativement ouverte. Par exemple, la
tache peut consister a déterminer une liste spécifique de substances chimiques cibles avec une durée
de prélévement et une sensibilité de mesurage définies, ou elle peut consister a étudier la cause d’'un
probleme de qualité de l'air intérieur qui a été rapporté et mal compris. Selon la tache du mesurage,
l'utilisateur du présent document doit choisir l'instrumentation et les conditions de prélévement et
d’analyse les plus appropriées. Le présent document fournit ces informations dans la partie normative,
en association avec des recommandations informatives. La Figure 1 se rapporte aux principales parties
de la norme concernant le choix de la méthode la mieux adaptée a la tache a entreprendre. Le Tenax
TA®1 seul ou plusieurs sorbants peuvent étre utilisés pour capter divers composés organiques en
phase vapeur. Plusieurs sorbants sont utilisés pour des gammes plus larges et peuvent améliorer la
récupération des composés.

Sélectionner plusieurs sorbants
pour cibler une vaste gamme
de composés et pour une
meilleure récupération.
Sélectionner des conditions de
prélevement et d’analyse
permettant une évaluation
quantitative, semi-quantitative
(équivalents toluéne) et
qualitative (composés non

Liste existante de Non

composés cibles

Tache existante

Se conformer aux exigences
d’échantillonnage et
d’analyse prédéfinies,
consigner le(s) composé(s)

Utiliser des méthodes
d’échantillonnage et
d’analyse appropriées,
consigner le(s) composé(s)

identifiés) de la plus grande
gamme possible de composés.
Consigner touts les parameétres
et toutes les conditions d’essais.

cible(s) cible(s)

Figure 1 — Schéma de mesurage illustrant différentes facons d’analyser des échantillons d’air
en fonction de la tiche correspondante, y compris des composés cibles

1) Tenax TA est une appellation commerciale d'un produit fourni par Buchem. Cette information est donnée par
souci de commodité a I'intention des utilisateurs du présent document et ne saurait constituer un engagement de
I'ISO a I'égard de ce produit. Des produits équivalents peuvent étre utilisés s’il est démontré qu’ils conduisent aux
mémes résultats.
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Air intérieur —

Partie 6:

Dosage des composés organiques (COTV, COV, COSV) dans
I'air intérieur et I'air de chambre d'essai par prélevement
actif sur tubes a sorbant, désorption thermique et
chromatographie en phase gazeuse avec détection MS ou
MS-FID

1 Domaine d’application

Le présent document spécifie une méthode permettant de doser les composés organiques volatils
(COV) dans l'air intérieur et dans 'air prélevé afin de déterminer I'’émission de produits ou de matériaux
utilisés dans les environnements intérieurs (conformément a I'ISO 16000-1) a l'aide de chambres
d’essai et de cellules d’essai. La méthode utilise un préléevement sur tubes a sorbant puis une désorption
thermique (TD) et une analyse par chromatographie en phase gazeuse (GC) utilisant une colonne
capillaire et un détecteur a spectrométrie de masse (MS) avec ou sans détecteur a ionisation de flamme
(FID) supplémentairel13],

La méthode est applicable au mesurage de la plupart des composés organiques volatils en phase vapeur
avec une analyse GC, a des concentrations allant de quelques microgrammes par metre cube a plusieurs
milligrammes par metre cube. De nombreux composés organiques trés volatils (COTV) et composés
organiques semi-volatils (COSV) peuvent étre analysés en fonction des sorbants utilisés.

2 Références normatives

Les documents suivants sont cités dans le texte de sorte qu’ils constituent, pour tout ou partie de leur
contenu, des exigences du présent document. Pour les références datées, seule '’édition citée s’applique.
Pour les références non datées, la derniére édition du document de référence s’applique (y compris les
éventuels amendements).

ISO 16000-1, Air intérieur — Partie 1: Aspects généraux de la stratégie d'échantillonnage

EN 13137, Air des lieux de travail — Pompes pour l'échantillonnage individuel des agents chimiques et
biologiques — Exigences et méthodes d’essai

3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s’appliquent.

L'ISO et I'lEC tiennent a jour des bases de données terminologiques destinées a étre utilisées en
normalisation, consultables aux adresses suivantes:

— ISO Online browsing platform: disponible a I'adresse https://www.iso.org/obp

— IEC Electropedia: disponible a I'adresse httpss://www.electropedia.org/

© IS0 2021 - Tous droits réservés 1
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31

composé organique semi-volatil

COosv

composé organique éluant apres le n-hexadécane sur une colonne de chromatographie en phase gazeuse
spécifiée comme étant une colonne capillaire de chromatographie en phase gazeuse 5 % phényle et
95 % méthylpolysiloxane

Note 1 a l'article: La fraction vapeur du COSV ayant une volatilité allant jusqu’au n-C44 peut également étre
analysée par désorption thermique GC-MS mais requiert des conditions de prélevement et d’analyse spécifiques
pour obtenir des performances optimales [22.25],

3.2

composé organique volatil

cov

composé organique éluant entre le n-hexane inclus et le n-hexadécane sur une colonne de
chromatographie en phase gazeuse spécifiée comme étant une colonne capillaire de chromatographie
en phase gazeuse 5 % phényle et 95 % méthylpolysiloxane

3.3

composé organique tres volatil

COTV

composé organique éluant avant le n-hexane sur une colonne de chromatographie en phase gazeuse
spécifiée comme étant une colonne capillaire de chromatographie en phase gazeuse 5 % phényle et
95 % méthylpolysiloxane

3.4

composés organiques volatils totaux

COVT

somme des concentrations des composés organiques volatils (3.2) identifiés et non identifiés, calculée
comme indiqué a '’Annexe A

3.5

composés organiques semi-volatils totaux

COSVT

somme des concentrations des composés organiques semi-volatils (3.1) identifiés et non identifiés,
calculée comme indiqué a 'Annexe A.

Note 1 al'article: La limite de volatilité des COSV inclus dans la somme des COSVT peut étre définie par la liste de
taches spécifique.

3.6

composé cible

composé individuel en phase vapeur présent dans l'air intérieur a une concentration déterminée
quantitativement et rapportée apres application de cette méthode

3.7

liste de taches

liste spécifique des exigences de prélevement et d’'analyse définies avant les essais et mentionnées dans
le compte-rendu des résultats

Note 1 a l'article: Les exigences peuvent comprendre une liste cible spécifique avec ou sans critéres limites
associés, et/ou nécessiter I'étude d’inconnues. Elles peuvent également comprendre le controle d’éléments tels
que 'emplacement, la durée et la fréquence de prélévement.

3.8

blanc de laboratoire

tube a sorbant conditionné extrait du lot choisi pour chaque prélévement, conservé au laboratoire,
fermé a I'aide de bouchons longue conservation tout au long du prélévement, servant de tube blanc

Note 1 al'article: a 'Article Ces tubes sont analysés avec les tubes prélevés.

2 © IS0 2021 - Tous droits réservés
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3.9

blanc de site

tube a sorbant conditionné extrait du lot utilisé pour le prélevement, soumis au méme mode opératoire
de manipulation sur site que les tubes d’échantillons, y compris le retrait et le remplacement des
bouchons de conservation, mais non utilisé pour la collecte d’échantillons

3.10

étalon interne

composé de concentration connue, ajouté a un échantillon pour faciliter I'identification qualitative et/
ou la détermination quantitative des composants de I'échantillon

4 Termes abrégés

Pour les besoins du présent document, les abréviations suivantes s’appliquent:

FID détecteur a ionisation de flamme

GC chromatographe en phase gazeuse

MS spectrometre de masse

COoSsv composés organiques semi-volatils

TD désorption thermique

TIC chromatogramme d'ions totaux

COSVT composés organiques semi-volatils totaux
COVT composés organiques volatils totaux

cov composés organiques volatils

COTV composés organiques tres volatils

5 Principe

Un échantillon d’air est activement prélevé a I'intérieur d'un batiment, d'un véhicule, d'une chambre
d’essai d’émission (voir I'ISO 16000-9, I'ISO 12219-4, I'lSO 12219-6) ou d’une cellule d’essai d’émission
(voir I'ISO 16000-10) en aspirant a travers un ou plusieurs tubes a sorbant un volume d’air mesuré. Les
COV, COTV et COSV sont retenus sur le tube a sorbant. Les composés sont ensuite analysés en laboratoire
afin de les identifier, de les quantifier en masse de composé retenue et de déterminer la concentration
dans l'air associée et ce, pour chaque composé individuel exigé par 'essai spécifique. Selon la gamme de
composés cibles, le ou les tubes a sorbant ainsi que les conditions de préléevement et d’analyse les plus
appropriés sont choisis et appliqués. Les composés recueillis sont désorbés par la chaleur et transportés
par le gaz vecteur inerte via un piege de focalisation puis envoyés vers un chromatographe en phase
gazeuse équipé d'une colonne capillaire et d'un spectromeétre de masse, potentiellement complété par
un détecteur a ionisation de flamme (FID).

6 Réactifs et matériaux
6.1 Composés organiques volatils pour étalonnage, de qualité chromatographique.

6.2 Solvant de dilution pour préparer la solution de mélange d’étalonnage pour dopage de liquide.
Doit étre de qualité chromatographique, exempt de composés co-éluant avec le ou les composés analysés
(6.1).

© IS0 2021 - Tous droits réservés 3
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6.3 Sorbants

6.3.1 Généralités

Plusieurs sorbants appropriés pour la désorption thermique sont disponibles dans le commerce.
Leur pouvoir sorbant peut aller de trés élevé (pour retenir et émettre des COTV) a trés faible (pour
le préléevement quantitatif et 'émission de COSV). Pour les sorbants particulaires, la granulométrie
appropriée est comprise entre 0,18 mm et 0,60 mm (30 mesh a 80 mesh). Pour une liste détaillée des
sorbants, voir ’Annexe D.

6.3.2 Laine de quartz ou billes de verre/quartz, propre(s) (c’est-a-dire, ne produisant pas d’artefacts
ayant une influence sur I'analyse) et non encline(s) a la formation de particules.

6.3.3 Polymeéres poreux, c’est-a-dire Tenax TA® granulométrie d’environ 0,25 mm a environ 0,6 mm
(30 mesh a 60 mesh). Le Tenax TA® est un polymeére poreux a base d’oxyde de 2,6-diphényléne. Le Tenax
TA® fabriqué contient de nombreuses impuretés qui doivent étre éliminées avant son utilisation a des
fins de prélévement de l'air.

6.3.4 Sorbants de type noir de carbone, tels que Carbopack X®2 ou Carbograph 5 TD®3),
granulométrie 0,25 mm a 0,5 mm (40 mesh a 60 mesh). Sorbants de type carbone hydrophobe, appropriés
aux COV et COTV et ayant des tensions de vapeur inférieures a celles typiques des hydrocarbures en C,.

6.3.5 Sorbants (tres forts) de type tamis moléculaire carboné, également utilisables au niveau de
I'extrémité du tube ne servant pas au prélevement pour piéger les COTV dont les tensions de vapeur
sont supérieures a celles typiques des hydrocarbures en C,. Noter toutefois que ces sorbants ne sont pas
totalement hydrophobes. Par conséquent, si ces sorbants sont inclus, il faut purger le tube a sec dans la
direction de prélévement avant I'analyse.

6.4 Préparation des étalons sur des tubes a sorbant

Il convient d’étalonner le plus possible de substances identifiées, ou autant que nécessaire, en utilisant
les composés de référence standards. Il convient d’introduire des étalons en phase liquide ou gazeuse
dans l'extrémité de prélévement des tubes a sorbant conditionnés.

6.4.1 Etalons en phase gazeuse

Des atmospheres étalons contenant des concentrations connues en composé(s) analysé(s) doivent étre
préparées en appliquant un mode opératoire homologué tel qu'indiqué dans I'ISO 61411 ou I'ISO 6145(2],
Les concentrations types sont d’environ 100 pug/m3 mais les niveaux peuvent varier en fonction des
exigences d’essai. En variante, des étalons en phase gazeuse de qualité et de concentration appropriées
doivent étre achetés dans le commerce.

Si les concentrations dans une atmosphere étalon préparée ne sont pas raccordables a des étalons
primaires et/ou si 'inertie et la stabilité des atmospheéres générées ne peuvent pas étre garanties, la
concentration doit étre confirmée en appliquant un mode opératoire indépendant.

NOTE Il peut étre particulierement difficile de produire des étalons en phase gazeuse de composés réactifs
et/ou a haut point d’ébullition. Il est nécessaire de controler régulierement I'étalon.

2) CarbopackX® estune appellation commerciale de Supelco. Cette information est donnée par souci de commodité
a l'intention des utilisateurs du présent document et ne saurait constituer un engagement de 1'ISO a I'égard de ce
produit. Des produits équivalents peuvent étre utilisés s’il est démontré qu’ils conduisent aux mémes résultats.

3) Carbograph 5 TD® est une appellation commerciale de Lara. Cette information est donnée par souci de
commodité a l'intention des utilisateurs du présent document et ne saurait constituer un engagement de 1'ISO a
I'égard de ce produit. Des produits équivalents peuvent étre utilisés s’il est démontré qu’ils conduisent aux mémes
résultats.
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6.4.2 Chargement des étalons en phase gazeuse dans les tubes a sorbant

Transférer un volume connu d’atmosphere étalon ou d’étalon en phase gazeuse dans un tube a sorbant
conditionné depuis I'extrémité de prélévement, par exemple a I'aide d'une pompe fonctionnant a 50 ml/
min.

Le volume d’étalon en phase gazeuse prélevé ne doit pas dépasser le volume de percage du tube a
sorbant pour aucun des composés analysés.

Apreés le chargement, détacher le tube, puis le refermer hermétiquement. Préparer de nouveaux tubes
étalons a chaque lot d’échantillons. Dans le cadre des études avec de 'air intérieur et de I'air de chambre
d’essai d’émission, charger les tubes a sorbant avec, par exemple 100 ml, 200 ml, 400 ml, 11,2 1,4 1 ou
10 1 de I'atmospheére étalon sélectionnée a 100 ug/m3.

6.4.3 Solutions de mélange d’étalonnage pour dopage de liquide

Les concentrations en solution d’étalonnage varient en fonction des exigences d’essai. Le ou les composés
sélectionnés doivent étre préparés ou obtenus sous la forme d'un étalon liquide dans un solvant de
qualité chromatographique (par exemple dans du méthanol) a un niveau approprié (généralement entre
10 ng/ul et 1 000 ng/ul) selon la sensibilité du systéme et les conditions analytiques sélectionnées, par
exemple les rapports de division. Une microseringue de précision doit étre utilisée pour introduire des
aliquotes de 1 ul de solution étalon dans I'extrémité de prélevement des tubes a sorbant dans un flux de
gaz inerte tel que décrit en 6.4.4. Un volume de 1 pl est suggéré, sauf si le solvant peut étre sélectivement
et efficacement purgé sans compromettre le percage du ou des composés analysés les plus volatils.

La stabilité et les durées de conservation sans détérioration des solutions de mélange d’étalonnage
doivent étre déterminées. De nouvelles solutions étalons doivent étre préparées en fonction du mode
opératoire ou dans le cas de dégradations, dues par exemple a des réactions entre alcools et cétones.

6.4.4 Chargement des étalons en phase liquide dans les tubes a sorbant

Lextrémité de préléevementd’un tube a sorbant estajustée sur le dispositif d'injection du chromatographe
en phase gazeuse (GC) (voir 7.6) balayé par du gaz de purge inerte a un débit de 100 ml/min + 10 ml/min,
et une aliquote de 1 ul maximum d’une solution étalon appropriée est injectée au travers du septum. Au
bout de 5 min, le tube est détaché, puis refermé hermétiquement. Préparer de nouveaux tubes étalons a
chaque lot d’échantillons.

NOTE1 Il est plus difficile de purger sélectivement le solvant pour des tubes contenant plusieurs sorbants, en
particulier pour ceux contenant des sorbants forts. De plus petits volumes d’injection sont recommandés pour les
tubes contenant des sorbants plus forts et plusieurs sorbants.

Lintroduction d’étalons en phase liquide dans des tubes a sorbant a l'aide d'un injecteur de
chromatographe en phase gazeuse est considérée comme constituant 'approche optimale en matiéere
d’introduction d’étalons en phase liquide, car les composés sont en phase vapeur quand ils atteignent la
couche de sorbant.

Il convient de préparer les mélanges d’étalonnage dans des conditions de température ambiante
contrdélée. Avant utilisation, amener les solutions a I'équilibre de température.

NOTE 2  Lors de la préparation des tubes étalons a partir des étalons en phase liquide contenant des analytes
COSV, un transfert efficace est favorisé si la configuration de l'injecteur permet a la pointe de la seringue
d’entrer doucement en contact avec le mécanisme retenant le sorbant (par exemple grille ou fritté) au niveau de
I'extrémité de prélévement du tube.

NOTE 3 Il estimportant de maintenir les volumes d’injection des étalons en phase liquide a 1 pl ou moins sauf
sile solvant peut étre sélectivement purgé du tube avant analyse. L'utilisation de petits volumes d’injection réduit
au minimum la différence entre les étalons et les échantillons pendant I'analyse, et de ce fait réduit au minimum
I'incertitude.
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NOTE4 Les tubes étalons contenant des COTV sont le plus souvent préparés a partir d'atmosphéres étalons
(voir 6.4.1 et 6.4.5) ou d’étalons en phase gazeuse concentrés achetés dans le commerce. La maniere appropriée
pour introduire des étalons en phase gazeuse concentrés par l'extrémité de prélevement des tubes a sorbant
consiste a utiliser un flux de gaz vecteur via un injecteur GC non chauffé ou un dispositif similaire.

Un étalon interne peut étre ajouté en effectuant un mélange avec la solution d’étalonnage ou par dopage
séparé.

NOTES5  Sides tubes étalons sont préparés par introduction d’aliquotes de plus d'une solution étalon ou de plus
d’un gaz étalon, il est approprié d’introduire d’abord I'étalon contenant les composés a plus haut point d’ébullition
et d'introduire les composés les plus volatils en dernier. Cela réduit au minimum le risque de percage de 'analyte
durant le processus de chargement du tube étalon.

Il convient que la pureté du gaz vecteur inerte utilisé pour purger les tubes a sorbant pendant
I'introduction de I'étalon (par exemple He, Ar, N,) permette de détecter une injection de 0,5 ng de
toluéne. La qualité du gaz vecteur est de premiere importance, car les contaminants contenus dans le
gaz sont enrichis sur le sorbant avec les substances a analyser.

D’autres techniques, telles que le dopage direct de liquide sur couche de sorbant sans flux de gaz
appliqué, sont également possibles. Dans ce cas, il est important d’utiliser des tubes dans lesquels
l'aiguille de la seringue peut directement atteindre la couche de sorbant.

6.4.5 Tubes étalons préchargés, disponibles dans le commerce

Des tubes étalons préchargés et certifiés sont disponibles et peuvent servir dans le cadre du contréle de
la qualité analytique et de I'étalonnage de routine.

7 Appareillage

Appareillage courant de laboratoire et, en particulier, ce qui suit:
7.1 Tubes a sorbant, en acier inoxydable ou en verre

7.1.1 Généralités

Lestubes d'un diametre externe de 6,4 mm (0,25 pouce), d'un diametre interne de 5 mm et d’une longueur
de 89 mm (3,5 pouces) satisfont a 'exigence et sont utilisés dans de nombreux désorbeurs thermiques
disponibles dans le commerce. Utiliser de la laine de verre désactivée ou un autre mécanisme adapté,
par exemple un fritté en acier inoxydable, pour retenir le sorbant dans le tube. Les tubes a sorbant
conditionnés et prélevés doivent étre bien fermés, par exemple avec des bouchons a visser en métal et
des ferrules en polytétrafluoroéthyléne (PTFE) adaptées. D’autres dimensions de tube sont possibles
si des données de performance appropriées concernant le piégeage et la récupération de ces composés
cibles sont disponibles, ainsi que des informations sur les volumes limite de prélevement (VLP).

NOTE1 Lunité de pouce n’est pas autorisée dans les documents ISO; les équivalents en pouce sont donnés
uniquement a titre d’'information.

Des tubes a sorbant préalablement remplis sont disponibles dans le commerce. Sinon, des tubes a
sorbant peuvent étre remplis en laboratoire en procédant comme suit.

Pour chacun des sorbants et de facon successive, effectuer une pesée dans le tube de la quantité
adéquate de sorbant souhaitée et tapoter doucement sur le tube pour faire descendre le sorbant vers la
partie basse du tube (opération associée a une aspiration si nécessaire). Placer une gaze ou une grille
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