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Dosage du l'Aluminium(Al) 
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ISO: 12020 : 1984 Qualite de I'eau 

(Dosage de I'aluminium : Methodes par spectrometrie d'absorption 
atomique) 

Objectifs: 
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Date de preparation 

Juillet 2006 

. Date d' Approuve 

octobre 2011 

1. Element Cible: 

Realisee par : 

M. HOUAS Omar 

Responsable par: 

M. HOUAS Omar 

Approuve par: 

M. MOALI Mohamed 
IV 

Determination de l'aluminium dans les eaux environnementales et industriels 

1.1 Domaine d'application: 
La presente norme internationale decrit une methode de determination de 

I'aluminium dans I'eau a des concentrations de 5mg/1 a 100mg/l, par la spectrometrie 
d'absorption atomique dans une flamme d'oxyde d'azote I acetylene, 

1.2 Principe: 
Lorsque un echantilion acidifie est aspire dans une flamme acetyiene/N20 d'un 

spectrometre d'absorptioT'l atomique, un faisceau lumineux d'une longueur d'onde 
don nee, traverse la solution, une fraction de la lumiere incidente est absorbee en fonction 
de la concentration du compose a determiner 

2. Precautions de securite: 
Les mesures de securite au laboratoire devraient iHre realise pour la sante et 

I'environnement dans les analyses des elements. 
Le port de lunettes et de masques doit etre envisage pour eviter to utes contact par 

projection de produits corrosifs toxiques, irritants, ou infectieux. 
Les reactifs dangereux doivent etre manipules avec precaution. 

II est indispensable d'appliquer en permanence ies mesures appropriees, Afin d'eviter 
d'eventuels accidents. 

II est important de manipuler tous les reactifs comme des produits potentiellement 
dangereux, et de respecter les procedures preventives. 

3.Appareillage, Materiel, Produits Chimiques et Reactifs 

3.1 Appareillage 
(1) Spectrometre d'absorption atomique: Perkin Elmer Analyst 700 
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Equipe de lampes a cathode creuse d'Aluminium, d'un dispositif (Lampe Deuterium) 
permettant la correction de I'absorbance non specifique et d'un ensemble «nebuliseur 
bruleur de 50mm» a flamme de protoxyde d'azote lacetylene. 

(2) Digesteur a micro onde speed micro wave Berghof 
(3) Bain du sable Gerhard 
NB : Respecter les instructions du constructeur pour Ie rE3glage des parametres instrumentaux. 

(Voir les manuels d'instructions pour les conditions operationnelles). 

3.2 Materiel : 
(1) Fioles jaugees : de capacite, (100 +1- 0,1 ml), (1000 +1- OAml). 
(2) Pipettes a un trait : de capacite 1 ml, 2ml, 5ml, (1 Oml+l- 0,02ml), 20ml, 25ml, 50ml 
(3) Micropipettes (0,1 - 1,0 ml) RSD = 0,28% 
(4) Bechers : de capacite 250m I. 
(5) Erlen mayer de capacite 250 a 300ml 
(6) Dispositif de filtration a membrane avec filtres : de diametre de pores 0.45 IJm, lave 

Soigneusement a I'acide nitrique dilue et rince a I'eau 
(7) Papier filtre standard FIORONI 100mm 
(8) Eprouvette de 100ml 

3.3 Produits Chimiques et Reactifs: 

Reactifs Marque Formule chimique Degre de purete N° Cas 
Acide chlorhydrique Biochim. HCI Min 37% 7647-01-0 

Acide nitrique Biochim. HN03 68 -70% 7697-37-2 

Peroxyde Panreac H20 2 30% 7722-84-1 
d'hydrogEme 

Chlorure de cesium ucb CsCI 7647-17-8 

Standard Perkin elmer AI 1000~g/ml 7429-90-5 
d'aluminium 

NB : Utiliser les produits chimiques de qualite analytique reconnue 

3.4 Preparation des Reactifs: 
(1) Acide nitrique, C (HN03) = 1,5mol/l 

Ajouter 1 OOml d'acide nitrique concentre a 600ml d 'eau et diluer a 1000ml. 
(2) Acide nitrique, C (HN03) = 0,03mol/l 

Ajouter 1 ml d'acide nitrique concentre a 400ml d'eau et diluer a 500ml avec de I'eau. 
(3) Solution de chlorure de cesium, CsCI solution de p= 20g/1 

Dissoudre 25,3g de CsCI dans 100 ml de HCI (1, 18gr/ml) et completer jusqu'a 1000 
ml avec de I'eau 

4. Echantillonnage et Pretraitement de L'Echantilion 

4.1 Lavage et nettoyage du materiel: 
Toute la verrerie doit etre laver soigneusement a I'acide nitrique tiede, dilue, a environ 

2mol/l (par exemple, en laissant tremper 24h). Puis, rincer abondamment a I'eau, avant 
L'utilisation. 
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4.2 Preparation des solutions Standards 

4.2.1 Solution etalon mere de I' Aluminium 1,Ogll : solution etalon 
certifier perkin Elmer, 

fourni par HTDS, La solution reste stable pendant 1 an, si elle est conservee dans 
des conditions appropriees. 

4.2.2 Solution etalon fille de Aluminium 100mg/l: 
Pipeter 10ml de la solution etalon mere de I'aluminium dans une fiole de 100ml, 
ajouter1 Oml d'acide nitrique et completer au volume avec de I'eau distillee. 
La solution reste stable pendant au moins un mois lorsqu'elle est conservee dans 

des 
Flacons en polyethylene a temperature ambiante. 

4.2.3 Solutions d'etalonnages de I' Aluminium: 
Preparer au mois cinq solutions d'etalonnage en respectant les concentrations en 

aluminium attendues. Par exemple, proceder de la fagon suivante pour la gamme de 
travail de 5 mg/I a 50mg/1. A I'aide d'une pipette, transferer dans des fioles jaugees de 
100ml respectivement, 5 ml, 10 ml, 20 ml, 30 ml et 50 ml de la solution etalon fille de 
I'aluminium de100mg/1. 
Ajouter 2 ml de solution de chlorure de cesium (3); et Ajouter 0.5ml d'acide nitrique a 

chacune de ces solutions. Completer au volume avec de I'eau et homogeneiser. 
Les solutions d'etalonnage contiennent respectivement 5mg/l, 1 Omg/I, 20mg/l, 30mg/l, 

et 50mg/1 de I'aluminium. 

4.2.4 Solution it blanc 
A I'aide d'une pipette, transferer dans une fiole jaugee de 100 ml, 0,5ml d'acide nitrique, 

et completer au volume avec de I'eau distillee. Si I'echantillon necessite un pretraitement 
par digestion, proceder a la meme operation pour la solution a blanc (voir traitement et 
digestion des echantillons) . 

4.3 Pretraitement de L'Echantilion 
Les echantillons sont recueillis dans des recipients en verre borosilicate ou en 

polyethylene prealablement laves a I'acide nitrique et a I'eau. 
Pretraitement et preparation des solutions d'echantillons: 

4.3.1 Pretraitement pour Ie dosage des metaux dissout : 
Filtrer I'echantillon d'eau des que possible apres I'echantillonnage sur une membrane de 

diametre de pore 0,45~m ; pour stabiliser Ie filtrat. 
Ajouter par exemple 10 ml d'acide nitrique par litre d'echantillon pour obtenir un pH 

inferieur a 2, si necessaire rajouter de I'acide jusqu'a obtention du pH voulu. 
4.3.2 Pretraitement pour Ie dosage des metaux apres mineralisation : 

a. Acidifier I'echantillon des que possible apres I'echantillonnage en ajoutant 
1 mld'acide nitrique par litre d'echantillon, si necessaire, rajouter de I'acide pour assurer 
un pH inferieur a 2. 
b. Homogeneiser I'echantillon, par exemple, en Ie secouant energiquement. 
c. Introduire 1 OOml de I'echantillon homogeneise dans un becher de 250ml ;en 

Ajoutant 2 a 5ml d'acide nitrique et 1 a 2ml de peroxyde d'hydrogene. 
d. Chauffer Ie becher sur une plaque chauffante ou Ie bain du sable afin de 

concentrer Ie melange, jusqu'a environ 0,5ml. 
e. II est essentiel que I'echantillon ne soit pas reduit a sec 
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f. En cas d'importante contamination organique de I'echantilion d'eau, rajouter du 
peroxyde d'hydrogene avec precaution. 
g. Dissoudre Ie residu dans 1 ml d'acide nitrique et un peu d'eau 
h. Transferer dans une fiole jaugee de 100ml apres filtration sur Ie papier filtre 

standard (FIORONI 1 OOmm) et completer au volume avec de I'eau. 
4.3.3 Essai a blanc: 

Effectuer, paralielement au dosage, un essai a blanc (Temoin), en utilisant la meme 
procedure et les memes quantites de reactifs que pour I'echantilionnages et Ie dosage, 
mais en remplagant la prise d'essai par de I'eau distiliee. 
4.3.4 Preparation de la solution de mesure 
a) place 20 ml de I'echantilion d'eau, pretraitee comme decrit dans 4.3.1 ou 4.3.2, dans 
une fiole de 25 ml. Ajouter 2ml de solution de chlorure de cesium (3), bien mel anger et 
porter au volume avec de I'eau distiliee. 
b) Traiter la solution a blanc (Temoin) et des solutions d'etalonnage exactement de la 
meme maniere. 

5. Evaluation et Mesure 

5.1 Mesure 
Avant d'effectuer les mesures, regler les parametres du spectrometre d'absorption 

atomique selon les instructions du fabricant : 
1) Optimiser les conditions de la flamme. 
2) Regier Ie zero de I'appareil en pulverisant dans la flamme la solution de reglage du 

zero de I'appareil (pour plus de detail voir en pratique). 
3) Etalonnage : pour etablir la courbe d'etalonnage, pulveriser successivement dans la 

flamme les solutions d'etalonnage par ordre croissant de concentration et noter 
I'absorbance. 
4) Verifier Ie reglage du zero de I'appareil avec la solution du point zero apres la mesure 

de chaque solution d'etalonnage. 
5) Essais de contr61e : poursuivre en mesurant la solution a blanc (Ies Temoins) et les 

solutions de mesures (Ies echantilions) et noter les absorbances. 
6) Apres chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la 

solution d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la 
courbe d'etalonnage est toujours valable. 

7) Lorsque la quantite de l'Aluminium de la solution de mesure depasse la zone de 
validite de la courbe d'etalonnage, diluer la solution de mesure avec la solution d'essai a 
blanc. 

5.2 Evaluation 
5.2.1 Calcul 
- Etablir la fonction d'etalonnage par regression lineaire en utilisant les donnees 

obtenues a partir des mesures des solutions d'etalonnage. 
- Calculer la concentration en masse p(AI) de I'aluminium, exprimee en miliigrammes par 

litre, dans I'echantilion d'eau a I'aide de I'equation : 

(A , - Ao)*V , 
p(M) = B *V , 

Ou 
Ao: est I'absorbance de la solution d'essai a blanc; 
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Aj : est I'absorbance de la solution de mesure ; 
B : est la pente de la courbe d'etalonnage, en litres par milligramme, 
Vj : est Ie volume, en millilitres, de la solution de mesure ; 
V2 : est Ie volume, en millilitres, de I'echantillon d'eau utilise pour la preparation de la 

solution de mesure. 
Les paliers de dilution qui different de ceux indiques ci-dessus doivent etre pris en 

compte pour Ie calcul. 
5.2.2 Expression des resultats : 
Arrondir les resultats a la valeur 1 mg/lla plus proche. 

Examples: Aluminium (AI): 7,00 mg/I 
Aluminium (AI): 41,0 mg/I 

6. Conditions operatoires d'analyse : 
Longueur d'onde : 309,3 nm 
Type de la flamme : N20 / C2H2 

Largeur de la fente : 0,7 nm 
Debit du gaz : N20 16 Umin C2H2 6,6Umin 
Purete du gaz : 99,99 
Intensite du courant de la lampe H.C.L : Max 30, OPERATE 25 
Bruit de fond : AA 

7. Controle de la qualite 
Apres chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la solution 

d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la courbe 
d'etalonnage est toujours valable ; 
La mesure d'un blanc apres chaque echantillon assure la fiabilite de la mesure. 
Entre chaque serie d'analyse, un echantillon de reference est analyse pour verifier la 

qualite de la mesure. 

8. Les dechets Liquides : 
Les dechets liquides qui s'ecoulent lors de la mesure ou du pretraitement doivent etre 
manipules de maniere differente en fonction des caracteristiques propres aux solvants et 
solutes qu 'ils contiennent. 
Les dechets chimiques liquides non toxiques pourront etre rejetes par Ie biais des 
lavabos et eviers dans Ie reseau d'egout apres neutralisation. 
Les autres dechets inorganiques toxiques qui ne peuvent pas etre traites au laboratoire 
ou qui necessitent un traitement specifique. II sera necessaire pour ces dechets de 
proceder a une collecte dans des bidons separes en evitant de les melanger entre eux. Et 
qui seront clairement identifiables par une etiquette. 

9. Limite de detection du parametre : 

Element Aluminium (AI) Observation 
Gamme de mesure (mg/L) 5a100 18012020:1997 

5 a 50 Realise au laboratoire 
~-------------'--' ---\ --+-----~0~,~1~----~LRC 

Limite de detection \mg/LJ 
Limite de determination (mg/L) 0,2 
Nombre de temoin utilise 04 
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10. Reference 
ISO: 12020 ; 1984 Qualite de I'eau 
NA 6923 
Analytical Methods for Atomic Absorption Spectrometry Perkin Elmer 

11. Enregistrement et les Revisions des Modes Operatoires Normalises 
Octobre, 2010: premiere revision faite par M, HODAS Omar, 

12. Schemas de Procedure au Niveau De Laboratoire 

1 
Echantilion d'eau 

1 

HNOa 2 mVl00 ml d'k hantilion 

I Evaporation lusqu 'a 15 ml I Sur plaque chuffanl8 

. .-----------,1 .. ·. 1-----.;.......1 Refroldlssemen , 
, , , 

Si l 'echalll~lOn cantlenl 
do la matiefo orga4iquo 

1-4- HNOa 2 A 5 m\. + H20 2 1 A 2 ml 

1 
Digestion des substances I : 

organlques avec chauffage : 

l
Cliaurrer JUsqu A la dls.so lu~on 
de la mali~re organique et 'tisser 
bou ilJir jusqu'A ce que Ie volume 
soil it pcu pres 6&31 15ml : 

I Refroldlssement I ! 
\ + / 

1+-----.7--1 Dilution avec I'eau d l8tlll~c ~ 50 ml I /' 
ISO:1202O 1997 I 

~ - ~ -.. -- --_. ----- - ---- ---_ .. I Filtration et lavage I Enkwor Ie r9sldu 

~------T-------~ 

I Refroldlssemenl J 
Transtoror dans dos Ilolos laugeos do 

100 ml. add CaC'2 

20ml s~mplO .. 2ml CSCI2 

I Compl'!., avoc I'eau dla!lII6e 1 
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Titre: 

Dosage du Cadmium (Cd) 
Normes internationales: 

ISO : 8288 ; 1986 Qualite de I'eau 

(Dosage du cobalt, nickel, cuivre, zinc, cadmium et plomb -- Methodes 
par spectrometrie d'absorption atomique avec flamme) 

Objectifs: Realise par 

Analyse de L'eau 

Date de preparation 

Juillet 2006 

M. HOUAS Omar 

Responsable par 

M. HOUAS Omar 

~::b~:::~~uve :~:-;;; MOhamedO k 
1. Element Cible: determination du Cadmium dans les eJux / 

environnementales et industriels 

1.1 Domaine d'application: 
La presente norme internationale decrit une methode de determination du 

Cadmium dans les eaux et des eaux usees pour des concentrations de 0,02mg/1 a 
2,Omg/l, par la spectrometrie d'absorption atomique dans une flam me d'air / acetylene, 
1.2 Principe: 
Lorsque un echantillon acidifie est aspire dans une flamme air /acetylene d'un 

spectrometre d'absorption atomique, un faisceau lumineux d'une longueur d'onde 
don nee, traverse la solution, une fraction de la lumiere incidente est absorbee en fonction 
de la concentration du comp~se a determiner 

2. Precaution de securite: 
Les mesures de securite au laboratoire devraient etre realise pour la sante et 

I'environnement dans les analyses des elements. 
Le port de lunettes et de masques doit etre envisage pour eviter to utes contact par 

projection de produits corrosifs toxiques, irritants, ou infectieux. 
Les reactifs dangereux doivent etre manipules avec precaution . 

II est indispensable d'appliquer en permanence les mesures appropriees, Afin 
d'eviter d'eventuels accidents. 
II est important de manipuler tous les reactifs comme des produits 

potentiellement dangereux, et de respecter les procedures preventives. 

3. Appareillage, Materiel, Produits Chimiques et Reactifs 

3.1 Appareillage 
(1) Spectrometre d'absorption atomique: Perkin Elmer Analyst 700 
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Equipe de lam pes a cathode creuse de Cadmium, d'un dispositif (Lampe Deuterium) 
permettant la correction de I'absorbance non specifique et d'un ensemble «nebuliseur 
bruleur de 1 OOmm» a flamme d'air /acetylene. 

(2) Digesteur a micro onde speed micro wave Berghof 
(3) Bain du sable Gerhard 
NB : Respecter les instructions du constructeur pour Ie reglage des parametres 

instrumentaux (voir les manuels d'instructions pour les conditions operationnelles). 

3.2 Materiel: 
(1) Fioles jaugees : de capacite, (100 +/- 0,1 ml), (1000 +/- OAml). 
(2) Pipettes a un trait : de capacite 2ml , (1 Oml+/- 0,02ml) 
(3) Micropipettes (0,1 - 1,0 ml) RSD = 0,28% 
(4) Micropipettes (1,0 - 5,0 ml) 
(4) Bechers : de capacite 250m!. 
(5) Erlen mayer de capacite 250 a 300m I 
(6) Dispositif de filtration a membrane avec filtres : de diametre de pores 0.45 IJm, lave 

Soigneusement a I'acide nitrique dilue et rince a I'eau 
(7) Papier filtre standard FIORONI 100mm 
(8) Eprouvette de 100ml 

3.3 Produits Chimiques et Reactifs: 

Reactifs Marque Formule chimique Degre de purete 

Acide chlorhydrique Biochim. HCI Min 37% 

Acide nitrique Biochim. HN03 68 -70% 

Peroxyde d'hydrogene Panreac H20 2 30% 

Standard de Cadmium Perkin elmer Cd 1000IJg/mi 

NB : Utiliser les produits chimiques de qualite analytique reconnue 

3.4 Preparation des Reactifs: 
(1) Acide nitrique, C (HN03) = 1,5mol/1 

N° Cas 

7647-01-0 

7697-37-2 

7722-84-1 

7440-43-9 

Ajouter 1 OOml d'acide nitrique concentre a 600ml d'eau et diluer a 1000m!. 
(2) Acide nitrique, C (HN03) = 0,03mol/1 

Ajouter 1 ml d 'acide nitrique concentre a 400ml d'eau et diluer a 500ml avec de I'eau. 

4. Echantillonnage et Pretraitement de L'Echantilion 

4.1 Lavage et nettoyage du materiel: 
Toute la verrerie doit etre laver soigneusement a I'acide nitrique tiede, dilue, a environ 

2molll (par exemple, en laissant tremper 24h). Puis, rincer abondamment a I'eau, avant 
I'utilisation. 

4.2 Preparation des solutions Standards 
4.2.1 Solution «:Halon mere du Cadmium 1 ,Og/I : 

solution etalon certifier perkin Elmer, fourni par HTDS, La solution reste stable pendant 
1 an, si elle est conservee dans des conditions appropriees. 
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4.2.2 Solution etalon de Cadmium 10mgjl: 
Pipeter 1 Oml de la solution etalon mere de cadmium. Dans une fiole de 1000ml, ajouter 

1 Oml d'acide nitrique et completer au volume avec de I'eau distillee. La solution reste 
stable pendant au moins un mois lorsqu'elle est conserveedans des flacons en 
polyethylene a temperature ambiante. 
4.2.3 Solution d'etalonnage de Cadmium: 

Preparer au mois cinq solutions d'etalonnage en respectant les concentrations en 
cadmium attendues. Par exemple proceder de fa~on suivante pour la gamme de travail 
de O,05mg/l a 1,Omg/l 
A I'aide d'une pipette transferer dans des fioles jaugees de 100ml respectivement, O,5ml, 

2,Oml , 4,Oml, 6,Oml, 8,Oml, et 1 O,Oml de la solution etalon de cadmium de 10mg/l. 
Ajouter 1 ml d'acide nitrique a chacune de ces solutions. Completer au volume avec de 

I'eau et homogeneiser. 
Les solutions d'etalonnage contiennent respectivement O,05mg/l, O,2mg/l, O,4mg/l, 

O,6mg/l, O,8mg/l , et 1 ,Omg/l de cadmium. 
4.2.4 Solution a blanc 
A I'aide d'une pipette, transferer dans une fiole jaugee de 100ml, 1.0ml d'acide nitrique 

et completer au volume avec de I'eau distillee. 
Si I'echantillon necessite un pretraitement par digestion, proceder a la meme operation 

pour la solution a blanc (voir traitement et digestion des echantillons). 

4.3 Pretraitement de L'Echantillon 
Les echantillons sont recueillir dans des recipients en verre borosilicate ou 

en polyethylene prealablement laves a I'acide nitrique et a I'eau. 
4.3.1 Pretraitement pour Ie dosage des metaux dissout : 
Filtrer I'echantillon d'eau des que possible apres I'echantillonnage sur une membrane de 

diametre de pore 0,45IJm. pour stabiliser Ie filtrat, ajouter par exemple1 Oml d'acide 
nitrique par litre d'echantillon pour obtenir un pH inferieur a 2, si necessaire, rajouter de 
I'acide jusqu'a obtention du pH voulu. 
4.3.2 Pretraitement pour Ie dosage des metaux apres mineralisation : 
a. Acidifier I'echantillon des que possible apres I'echantillonnage en ajoutant 1 ml 

d 'acide nitrique par litre d 'echantillon, si necessaire, rajouter de I'acide pour assurer un 
pH inferieur a 2. 
b. Homogeneiser I'echantillon, par exemple, en Ie secouant energiquement. 
c. Introduire 1 OOml de I'echantillon homogeneise dans un becher de 250m I. Ajouter 2 

a 5ml d'acide nitrique et 1 a 2ml de peroxyde d'hydrogene. 
d. Chauffer Ie becher sur une plaque chauffante afin de concentrer Ie melange, 

jusqu'a environ O,5ml. 
e. II est essentiel que I'echantillon ne so it pas reduit a sec 
f. En cas d'importante contamination organique de I'echantillon d'eau, rajouter du 

peroxyde d'hydrogene avec precaution. 
g. Dissoudre Ie residu dans 1 ml d'acide nitrique et un peu d'eau 
h. Transferer dans une fiole jaugee de 100ml apres filtration sur Ie papier filtre 

standard (FIORONI 1 OOmm) et completer au volume avec de I'eau. 
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4.3.3 Essai a blanc 
Effectuer, parallelement au dosage, un essai a blanc (temoin), en utilisant la meme 

procedure et les memes quantites de reactifs que pour I'echantillonnages et Ie dosage, 
mais en rempla(fant la prise d'essai par de I'eau distillee. 

5. Evaluation et Mesure 

5.1 Mesure 
Avant d'effectuer les mesures, regler les parametres du spectrometre 

d'absorptionatomique selon les instructions du fabricant : 
1) Optimiser les conditions de flamme 
2) Regier Ie zero de I'appareil en pulverisant dans la flamme la solution de reglage du 

zero de I'appareil (pour plus de detail voir en pratique). 
3) Etalonnage : pour etablir la courbe d'etalonnage, pulveriser successivement dans la 

flamme les solutions d'etalonnage par ordre croissant de concentration et noter 
I'absorbance. 
4) Verifier Ie reglage du zero de I'appareil avec la solution du point zero apres la mesure 

de chaque solution d'etalonnage. 
5) Essais de contrale : poursuivre en mesurant la solution a blanc (Ies Temoins) et les 

solutions de mesures (Ies echantillons) et noter les absorbances. 
6) Apres chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la 

solution d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la 
courbe d'etalonnage est toujours valable. 

7) Lorsque la quantite de Cadmium de la solution de mesure depasse la zone de validite 
de la courbe d'etalonnage, diluer la solution de mesure avec la solution d'essai a blanc. 

5.2 Evaluation 
5.2.1 Calcul 
Etablir la fonction d'etalonnage par regression lineaire en utilisant les donnees obtenues 

a partir des mesures des solutions d'etalonnage. 
Calculer la concentration en masse p(Cd) de Cadmium, exprimee en milligrammes par 

litre, dans I'echantillon d'eau a I'aide de I'equation : 

(M) = (Al-Ao)*Vl 
P B*V2 

Ou 
Ao : est I'absorbance de la solution d'essai a blanc ; 
A1 : est I'absorbance de la solution de mesure ; 
B : est la pente de la courbe d'etalonnage, en litres par milligramme, 
V1 : est Ie volume, en millilitres,de la solution de mesure ; 
V2 : est Ie volume, en millilitres, de I'echantillon d'eau utilise pour la preparation de la 

solution de mesure. 

Les paliers de dilution qui different de ceux indiques ci-dessus doivent etre pris en 
compte pour Ie calcul. 
5.2.2Expression des resultats : 
Arrondir les resultats a la valeur 0,01 mg/I la plus proche. 
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Examples: Cadmium (Cd): 0, 07 mg/l 
Cadmium (Cd): 0, 41 mg/l 
Cadmium (Cd): 1, 40 mg/l 

6. Conditions operatoires d'analyse : 
Longueur d'onde : 228,8 nm 
Type de la flam me : Air I C2H2 
Largeur de la fente 0,7 nm 
Debit de gaz : Air 17 Umin C2H2 2Umin 
Purete du gaz : 99,99 
Intensite du courant de la lampe H.C.L : Max 8, OPERATE 4 
Bruit de fond : M IBG 

7. Contrale de la qualite 
AprE3s chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la solution 

d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la courbe 
d'etalonnage est toujours valable ; 

La mesure d'un blanc apres chaque echantillon assure la fiabilite de la mesure. 
Entre chaque serie d'analyse, un echantillon de reference est analyse pour verifier 
la qualite de la mesure. 

8. Les dechets Liquides : 
Les dechets liquides qui s'ecoulent lors de la mesure ou du pretraitement doivent etre 
manipules de maniere differente en fonction des caracteristiques propres aux solvants 
et solutes qu'ils contiennent. 
Les dechets chimiques liquides non toxiques pourront etre rejetes par Ie biais des 
lavabos et eviers dans Ie reseau d'egout apres neutralisation. 
Les autres dechets inorganiques toxiques qui ne peuvent pas etre traites au 
laboratoire ou qui necessitent un traitement specifique. 11 sera necessaire pour ces 
dechets de proceder a une collecte dans des bidons separes en evitant de les melanger 
entre eux. Et qui seront clairement identifiables par une etiquette. 

9. Gamme de detection du para metre : 
Element Cadmium (Cd) Observation 
Gamme de mesure (mg/L) 0,02 a 2,0 ISO 8288 ;1986 

0,05 a 1,0 ISO 5961 ; 1996 
0,20 a 2,0 Realise au laboratoire 

r-------------------------r-----~----~----~ 
Limite de detection (mg/L) 0,01 LRC 
r---~~~~~~~~------r-------~~------~ 

Limite de determination (mg/L) 0,03 
Nombre de temoin utilise 04 

10. Reference 
ISO 8288 ; 1986 
ISO 5961 ; 1996 
Analytical Methods for Atomic Absorption Spectrometry Perkin Elmer 
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11. Enregistrement et les Revisions des Modes 
Operatoires Normalises 
Octobre 1, 2010: la premiere revision faite par Mr HOUAS Omar. 

12. Schemas de Procedure au Niveau De Laboratoire : 

I Echant illon d'eau I 
~ ~ 

.. HNOa 5 mill 00 ml d'echantillon I 

I Evaporation iusqu'a 15 ml I 5ur plaque chuffanie 

; ----------------------- -- - , 
/~ I Refroidissemen 1\ 

I 

""' 
\ , 

HN0a2 ml, I , 
I .---

1'1 
Si I'echenullon con1fent 0 ~0:21 ml 

de Ie matiere organ;que I 

i I I 
\ 

Digestion des substances \ 
I 

oraaniaues avec chauffaae I 
I \ 
I I 
I Chauffor jusqu'iII la dissolutiOi 
I do la matii!lro organiquo ot lai I 
I bouillir jusqu'iII co quo 10 volul 
I soit ill pou pros ogal ~ 5ml I , I 
I 

1 1 
I 

I 
Refroidissement 

I 
\ I 
\ I 
\ ~ == I 
\ I 
I I 
\ I 
\ J Dilution avec l'eau distillee iI 50 ml I I 
\ I 
\ , 

I 
11- , ( 

\ ( , ( , / -------------------------- -
150: 8288 .1986 

I Filtration et lavage I Enleverl e residu 

~ 

I Refroidissement I 
~ 

Transferer dans des fiol es iaugees 

I Completer avec l'eau distillee I 
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Titre: 

Dosage du Cobalt (Co) 
Normes internationales: 

ISO: 8288 ; 1986 Qualite de I'eau 

(Dosage du cobalt, nickel, cuivre, zinc, cadmium et plomb -- Methodes 
par spectrometrie d'absorption atomique avec flamme) 

Les objectifs: 

Analyse de I'eau 

Date de preparation 

Juillet 2006 

Date d' Approuve 

octobre 2011 

Realise par: 

M. HOUAS Omar 

Responsable par: 

M. HOUAS Omar 

Approuve par: 

M. MOAL! Mohamed 

1. Element Cible: Determination du Cobalt dans les eaux f' 
environnementales et industriels 

1.1 Domaine d'application: 
La pn§sente norme internationale decrit une methode de determination du Cobalt 

dans les eaux et des eaux usees pour des concentrations de 0,1 Omg/I a 10,Omg/I, par la 
spectrometrie d'absorption atomique dans une flamme d'air / acetylene, 

1.2 Principe: 
Lorsque un echantillon acidifie est aspire dans une flamme air /acetylene d'un 

spectrometre d'absorption atomique, un faisceau lumineux d'une longueur d'onde 
don nee, traverse la solution, une fraction de la lumiere incidente est absorbee en fonction 
de la concentration du compose a determiner 

2. Precautions de securite: 
Les mesures de securite au laboratoire devraient etre realise pour la sante et 

I'environnement dans les analyses des elements. 
Le port de lunettes et de masques do it etre envisage pour eviter toutes contact par 

projection de produits corrosifs toxiques, irritants, ou infectieux. 
Les reactifs dangereux doivent etre manipules avec precaution. 

II est indispensable d'appliquer en permanence les mesures appropriees, Afin 
d'eviter d'eventuels accidents . . 
II est important de manipuler tous les reactifs comme des produits 

potentiellement dangereux, et de respecter les procedures preventives . 

3. Appareillage, Materiel, Produits Chimiques et Reactifs 

3.1 Appareillage 
(1) Spectrometre d'absorption atomique: Perkin Elmer Analyst 700 
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Equipe de lampe a cathode creuse de Cobalt, d'un dispositif (Lampe Deuterium) 
permettant la correction de I'absorbance non specifique et d'un ensemble «nebuliseur 
bruleur de 1 OOmm» a flamme d'air lacetylene. 
(2) Digesteur a micro onde speed micro wave Berghof 
(3) Bain du sable Gerhard 
NB : Respecter les instructions du constructeur pour Ie reglage des parametres 

instrumentaux (Voir les manuels d'instructions pour les conditions operationnelles). 

3.2 Materiels : 
(1) Fioles jaugees : de capacite, (100 +1- 0,1 ml), (1000 +1- OAml). 
(2) Pipettes a un trait: de capacite 2ml, (10ml+l- O,02ml) 
(3) Micropipettes (0,1 - 1,0 ml) RSD = 0,28% 
(4) Micropipettes (1,0 - 5,0 ml) 
(4) Bechers : de capacite 250ml. 
(5) Erlen mayer de capacite 250 a 300m I 
(6) Dispositif de filtration a membrane avec filtres : de diametre de pores 0.45 iJm, lave 

Soigneusement a I'acide nitrique dilue et rince a I'eau 
(7) Papier filtre standard FIORONI 100mm 
(8) Eprouvette de 100ml 

3.3 Produits Chimiques et Reactifs: 

Reactifs Marque Formule chimique Degre de purete N° Cas 

Acide chlorhydrique Biochim. HCI Min 37% 7647-01-0 

Acide nitrique Biochim. HN03 68 - 70% 7697-37-2 

Peroxyde d'hydrogE'me Panreac H20 2 30% 7722-84-1 

Standard de Cobalt Perkin elmer Co 1 OOO~g/L 7440-48-4 

NB: Utiliser les produits chimiques de qualite analytique reconnue 

3.4 Preparation des Reactifs: 
(1) Acide nitrique, C (HN03) = 1,5mol/l 

Ajouter 100ml d'acide nitrique concentre a 600ml d'eau et diluer a 1000ml. 
(2) Acide nitrique, C (HN03) = O,03moi/i 

Ajouter 1 ml d'acide nitrique con centre a 400ml d'eau et diluer a 500ml avec de I'eau. 

4. Echantillonnage et Pretraitement de L'Echantilion 

4.1 Lavage et nettoyage du materiel: 
Toute la verrerie doit etre laver soigneusement a I'acide nitrique tiede, dilue, a environ 

2molll (par exemple, en laissant tremper 24h). Puis, rincer abondamment a I'eau, avant 
L'utilisation. 
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4.2 Preparation des solutions Standards 
4.2.1 Solution eta Ion mere du Cobalt 1 ,Og/I : solution etalon certifier 
perkin Elmer, 

fourni par HTDS, La solution reste stable pendant 1 an, si elle est 
conservee dans des 

Conditions appropriees. 
4.2.2 Solution etalon fille de Cobalt a 100mg/l: 
Pipeter 1 Oml de la solution etalon mere de cobalt dans une fiole de 1 OOml, ajouter 10ml 

d 'acide nitrique et completer au volume avec de I'eau distillee. La solution reste stable 
pendant au moins un mois lorsqu'elle est conservee dans des flacons en polyethylene a 
temperature ambiante. 
4.2.3 Solution d'etalonnage de Cobalt: 
Preparer au mois cinq solutions d'etalonnage en respectant les concentrations en 

Cobalt attendues. Par exemple proceder de fac;:on suivante pour la gamme de travail de 
O.2mg/1 a 3.0mg/1 ,A I'aide d'une pipette transferer dans des fioles jaugees de 100ml 
respectivement, O,2ml, O,5ml, 1 ,Oml, 2,Oml, et 3,Oml de la solution etalon de Cobalt de 
100mg/1. 
Ajouter O,5ml d'acide nitrique a chacune de ces solutions. Completer au volume avec de 

I'eau et homogeneiser. 
Les solutions d'etalonnage contiennent respectivement O.2mg/l , O.5mg/l, 1.0mg/l, 

2.0mg/l, et 3.0mg/1 de Cobalt. 
4.2.4 Solution a blanc 
A I'aide d'une pipette, transferer dans une fiole jaugee de 1 OOml, O,5ml d 'acide nitrique 

et completer au volume avec de I'eau distillee. 
Si I'echantillon necessite un pretraitement par digestion, proceder a la meme operation 

pour la solution a blanc (voir traitement et digestion des echantillons). 

4.3 Pretraitement de L'Echantillon 
Les echantillons sont recueillir dans des recipients en verre borosilicate ou en 

polyethylene prealablement laves a I'acide nitrique et a I'eau. 
4.3.1 Pretraitement pour Ie dosage des metaux dissout : 
Filtrer I'echantillon d'eau des que possible apres I'echantillonnage sur une membrane de 

diametre de pore 0.45IJm. pour stabiliser Ie filtrat, ajouter par exemple1 Oml d'acide 
nitrique par litre d'echantillon pour obtenir un pH inferieur a 2, si necessaire, rajouter de 
I'acide jusqu'a obtention du pH voulu. 
4.3.2 Pretraitement pour Ie dosage des metaux apres mineralisation: 
a. Acidifier I'echantil lon des que possible apres I'echantillonnage en ajoutant 1 ml 

d'acide nitrique par litre d'echantillon, si necessaire, rajouter de I'acide pour assurer un 
pH inferieur a 2. 
b. Homogeneiser I'echantillon, par exemple, en Ie secouant energiquement. 
c. Introduire 100ml de I'echantillon homogeneise dans un becher de 250ml, Ajouter 2 

a 5ml d'acide nitrique et 1 a 2ml de peroxyde d'hydrogene. 
d. Chauffer Ie becher sur une plaque chauffante ou dans un bain du sable afin de 

concentrer Ie melange, jusqu'a environ O,5ml. 
e. II est essentiel que I'echantillon ne soit pas reduit a sec 
f. En cas d'importante contamination organique de I'echantillon d'eau rajouter du 

peroxyde d'hydrogene avec precaution. 
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g. Dissoudre Ie residu dans 1 ml d'acide nitrique et un peu d'eau 
h. Transferer dans une fiole jaugee de 100ml apres filtration sur Ie papier filtre 

standard (FIORONI 1 OOmm) et completer au volume avec de I'eau. 

I. (Essai a blanc) 
Effectuer, paralielement au dosage, un essai a blanc (temoin), en utilisant la meme 

procedure et les memes quantites de reactifs que pour I'echantilionnages et Ie dosage, 
mais en rempla<;:ant la prise d'essai par de I'eau distiliee. 

5. Evaluation et Mesure 

5.1 Mesure 
Avant d'effectuer les mesures, regler les parametres du spectrometre d'absorption 

atomique selon les instructions du fabricant : 
1) Optimiser les conditions de la flamme 
2) Regier Ie zero de I'appareil en pulverisant dans la flamme la solution de reglage du 

zero de I'appareil (pour plus de detail voir en pratique). 
3) Etalonnage : pour etablir la courbe d'etalonnage, pulveriser successivement dans la 

flamme les solutions d'etalonnage par ordre croissant de concentration et noter 
I'absorbance. 

4) Verifier Ie reglage du zero de I'appareil avec la solution du point zero apres la mesure 
de chaque solution d'etalonnage. 

5) Essais de contr61e : poursuivre en mesurant la solution a blanc (Ies Temoins) et les 
solutions de mesures (Ies echantillons) et noter les absorbances. 
6) Apres chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la 

solution d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la 
courbe d'etalonnage est toujours valable. 

7) Lorsque la quantite de Cobalt de la solution de mesure depasse la zone de validite de 
la courbe d'etalonnage, diluer la solution de mesure avec la solution d'essai a blanc. 

5.2 Evaluation 
5.2.1 Calcul 
Etablir la fonction d'etalonnage par regression lineaire en utilisant les donnees obtenues 

a partir des mesures des solutions d'etalonnage. 
Calculer la concentration en masse p(Co) de Cobalt, exprimee en miliigrammes par litre, 

dans I'echantilion d'eau a I'aide de I'equation : 

( M) = (AI - Ao) * V I 
P B*V2 

Ou 
Ao: est I'absorbance de la solution d 'essai a blanc; 
A1 : est I'absorbance de la solution de mesure ; 
B : est la pente de la courbe d'etalonnage, en litres par miliigramme, 
V1 : est Ie volume, en miliilitres, de la solution de mesure ; 
V2 : est Ie volume, en miliilitres, de I'echantilion d'eau utilise pour la preparation de la 

solution de mesure. 
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Les paliers de dilution qui different de ceux indiques ci-dessus doivent etre pris en 
compte pour Ie calcul. 
5.2.2Expression des resultats : 
Arrondir les resultats a la valeur 0,01 mg/I la plus proche. 

Exemples : Cobalt (Co) : 0,07 mg/I 
Cobalt (Co): 0, 41 mg/I 
Cobalt (Co) : 1,40 mg/I 

6. Conditions operatoires d'analyse par AAS : 
Longueur d'onde : 240,8 nm 
Type de la flamme : Air / C2H2 
Largeur de la fente 0,2 nm 
Debit de gaz : Air 17 Umin C2H2 2Umin 
Purete du gaz : 99,99 
Intensite du courant de la lampe H.C.L : Max 40, OPERATE 30 
Bruit de fond : AA + BG 

7. Contr61e de la qualite 
Apres chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la solution 

d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la courbe 
d'etalonnage est toujours valable 

La mesure d'un blanc apres chaque echantillon assure la fiabilite de la mesure. 
Entre chaque serie d'analyse, un echantillon de reference est analyse pour verifier 

la qualite de la mesure. 

8. Les dechets Liquides : 
Les dechets liquides qui s'ecoulent lors de la mesure ou du pretraitement doivent etre 
manipules de maniere differente en fonction des caracteristiques propres aux solvants 
et solutes qu'ils contiennent. 
Les dechets chimiques liquides non toxiques pourront etre rejetes par Ie biais des 
lavabos et eviers dans Ie reseau d'egout apres neutralisation. 
Les autres dechets inorganiques toxiques qui ne peuvent pas etre traites au 
laboratoire ou qui necessitent un traitement specifique. 11 sera necessaire pour ces 
dechets de proceder a une collecte dans des bidons separes en evitant de les melanger 
entre eux. Et qui seront clairement identifiables par une etiquette. 

9. Gamme de detection du parametre : 
Element Cobalt (Co) Observation 

Gamme de mesure (mg/L) 0,1 a 10,0 ISO 8288 ; 1986 
r-----~----~----~------~----------~ 

0,2 a 3,0 Realise au Laboratoire 
LRC 

r-------------------------r-----------------~ 
Limite de detection (mg/L) 0,1 
Limite de determination (mg/L) 0,2 
Nombre de temoin utilise 04 
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10. Reference 
ISO 8288; 1986 

ONEDD-LRC 
Laboratoire Regional de l'environnement 

Analytical Methods for Atomic Absorption Spectrometry Perkin Elmer 

11. Enregistrement et les Revisions des Modes Operatoires Normalises 
October 1, 2010: First Revisonwas made by M. 
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12. Schemas de Procedure au Niveau De Laboratoire : 

I Echantillon d'eau I 
~ ~ 

.. HNOa 5 mill 00 ml d'echantillon I 

I Evaporation jllsqll'a 15 ml I Sur plaque chuffanle 

~ ______ -fi/ .. ~ r,--------R-e~~~~::~~:~ - - - - - - -1\ 
/ \ , ~ 

" __ HN03 2 ml, r" 
Si I'echantillon mntpent 0 ~~ 1 ml t 
de la matiere organrue r-_-=_--:-:-_~_-:-..:=.===:::;--1 ', 

I

I I Digestion des substances I \, 
organiques avec chauffage 

, I , , 
, Chauffor jusqu'~ la dissoluliol 
: do la matiilre organique ot lai 
, bouillir jusqu'~ co quo 10 yolul 
: soil ~ peu prss sgal ~ 5ml 
l , 

",, I I ,',' Refroidissement 

; ~ ~ i 
, I 
I I 
I I " J Dilution avec l'eau distillee il50 ml I ,/ 

-- , ( 

\ ( 

'~~------------ -------------- ~~ 
ISO:8288.1986 

I Rltration et lavage I 
'-~~ -.------:--' 

Enleverle residu 

I Refroidissement I 
Transferer dans des fioles jaugees 

I Completer avec l'eau distillee I 
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Titre: 

Dosage du Chrome(Cr) 
Normes internationales: ISO : 9174 ; 1998 Qualite de I'eau 

(Dosage du chrome: Methodes par spectrometrie d'absorption 
atomique) 

Les objectifs: Realisee par: 

Analyse de I'eau M. HOUAS Omar 

Date de preparation Responsable par: 

Juillet 2006 M. HOUAS Omar 

Date d' Approuve Approuve par: /l ~ 
octobre 2011 M. MOALI Mohamed Lj-/~ (9 

1. Element Cible: Determination du Chrome dans les ea~x / 
environnementales et industriels 

1.1 Domaine d'application: 
La presente norme internationale decrit une methode de determination du 

Chrome dans les eaux et des eaux usees pour des concentrations comprise entre 
0,50mg/l et 20,Omg/l, par la spectrometrie d'absorption atomique dans une flam me 
riche air/acetyIt:me ou dans une Flamme N20/acetylene 

1.2 Principe: 
Lorsque un echantillon acidifie est aspire dans une flamme air iacetylene d'un 
spectrometre d'absorption atomique, un faisceau lumineux d'une longueur d'onde 
donnee, traverse la solution, une fraction de la lumiere incidente est absorbee en 
fonction de la concentration du compose a determiner . 

2. Precautions de securite: 
Les mesures de securite au laboratoire devraient etre realise pour la sante et 
l'environnement dans les analyses des elements. 
Le port de lunettes et de masques doit etre envisage pour eviter to utes contact par 
projection de produits corrosifs toxiques, irritants, ou infectieux. 
Les reactifs dangereux doivent etre manipules avec precaution. 

II est indispensable d'appliquer en permanence les mesures appropriees, Afin 
d'eviter d'eventuels accidents. 
II est important de manipuler tous les reactifs comme des produits potentiellement 

dangereux, et de respecter les procedures preventives. 

3. Appareillage, Materiel, Produits Chimiques et Reactifs 

3.1 Appareillage 
(1) Spectrometre d'absorption atomique: Perkin Elmer Analyst 700 
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Equipe de lampe a cathode creuse du Chrome, d'un dispositif (Lampe Deuterium) 
permettant la correction de I'absorbance non specifique et d'un ensemble «nebuliseur 
brOleur de 1 OOmm» a flamme d'air /acetylene. 
(2) Digesteur a micro onde speed micro wave Berghof 
(3) Bain du sable Gerhard 
NB : Respecter les instructions du constructeur pour Ie reglage des parametres 

instrumentaux (Voir les manuels d'instructions pour les conditions operationnelles). 

3.2 Materiel : 
(1) Fioles jaugees : de capacite, (100 +/- 0,1 ml), (1000 +/- O,4ml). 
(2) Pipettes a un trait: de capacite 2m I, (10ml+/- 0,02ml) 
(3) Micropipettes (0,1 - 1,0 ml) RSD = 0,28% 
(4) Micropipettes (1,0 - 5,0 ml) 
(4) Bechers : de capacite 250m I. 
(5) Erlen mayer de capacite 250 a 300ml 
(6) Dispositif de filtration a membrane avec filtres : de diametre de pores 0.45 !-1m, lave 

Soigneusement a I'acide nitrique dilue et rince a I'eau 
(7) Papier filtre standard FIORONI 100mm 
(8) Eprouvette de 100ml 

3.3 Produits Chimiques et Reactifs: 

Reactifs Marque Formule chimique Oeg re de pu rete N° Cas 

Acide chlorhydrique Biochim. HCI Min 37% 7647-01-0 

Acide nitrique Biochim. HN03 68-70% 7697-37-2 

Peroxyde d'hydrogene Panreac H20 2 30% 7722-84-1 

Oxyde de Lanthane ucb La20 3 

Standard de Chrome Perkin elmer Cr 1000llg/ml 7789-02-8 

NB : Utiliser les produits chimiques de qualite analytique reconnue 

3.4 Preparation des Reactifs: 
(1) Acide nitrique, C (HN03) = 1,5mol/1 

Ajouter 100ml d'acide nitrique concentre a 600ml d'eau et diluer a 1000ml. 
(2) Acide nitrique, C (HN03) = 0,03mol/1 

Ajouter 1 ml d'acide nitrique concentre a 400ml d'eau et diluer a 500ml avec de I'eau. 
(3) Chlorure de Lanthane, LaCI3 solution de p= 20g/1 
Dissoudre 23.5gr d'oxyde de lanthane La20 3 dans 200ml de HCI (1 , 18gr/ml) puis 

completer a 1000ml avec I'eau distillee. 

4. Echantillonnage et Pretraitement de L'Echantilion 

4.1 Lavage et nettoyage du materiel: 
Toute la verrerie doit etre laver soigneusement a I'acide nitrique tiede, dilue, a environ 

2mol/1 (par exemple, en laissant tremper 24h). Puis, rincer abondamment a I'eau, avant 
L'utilisation. 
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4.2 Preparation des solutions Standards 
4.2.1 Solution etalon mere du Chrome 1,Og/1 : solution etalon certifier 
perkin Elmer, 

fourni par HTDS, La solution rest e stable pendant l an , si elle est conservee dans 
des 

Conditions appropriees. 
4.2.2 Solution etalon fille du Chrome 100mg/l: 
Pipeter 10ml de la solution etalon mere de Chrome dans une fiole de 100ml, ajouter 

10ml d'acide nitrique et completer au volume avec de I'eau distillee. La solution reste 
stable pendant au moins un mois lorsqu 'elle est conservee dans un flacon en 
polyethylene a temperature ambiante. 
4 .2.3 Solutions d'etalonnages du Chrome : 
Preparer au mois cinq solutions d'etalonnage en respectant les concentrations en 

Chrome attendues. Par exemple proceder de fagon suivante pour la gamme de travail de 
0,5mg/l a 5,Omg/l A I'aide d'une pipette transferer dans des fioles jaugees de 100ml 
respectivement, 0,5ml, 1 ,Oml, 2,Oml, 3,Oml et 5,Oml de la solution etalon de Chrome de 
100mg/l. 
Ajouter 10 ml de solution de chlorure de Lanthane (3); et Ajouter 0.5ml d'acide nitrique a 

chacune de ces solutions. Completer au volume avec de I'eau et homogeneiser. 
Les solutions d'etalonnage contiennent respectivement 0,5mg/l, 1 ,Omg/l, 2,Omg/l, 

3,Omg/l , et 5,Omg/l de Chrome. 
4.2.4 Solution a blanc 
A I'aide d'une pipette, transferer dans une fiole jaugee de 100 ml , 0,5ml d 'acide nitrique, 

Plus 10 ml de solution de chlorure de Lanthane (3); et completer au volume avec de 
I'eau distillee. Si I'echantillon necessite un pretraitement par digestion, proceder a la 
mame operation pour la solution a blanc (voir traitement et digestion des echantillons). 

4.3 Pretraitement de L'Echantilion 
Les echantillons sont recueillir dans des recipients en verre borosilicate ou en 

polyethylene prealablement laves a I'acide nitrique et a I'eau. 
4.3.1 Pretraitement pour Ie dosage des metaux dissout : 

Filtrer I'echantillon d'eau des que possible apres I'echantillonnage sur une membrane de 
diametre de pore 0.45~m . pour stabiliser Ie filtrat, ajouter par exemple1 Oml d'acide 
nitrique par litre d'echantillon pour obtenir un pH inferieur a 2, si necessaire, rajouter de 
I'acide jusqu'a obtention du pH voulu. 
4.3.2 Pretraitement pour Ie dosage des metaux apres mineralisation: 

a. Acidifier I'echantillon des que possible apres I'echantillonnage en ajoutant 1 ml 
d'acide nitrique par litre d'echantillon, si necessaire, rajouter de I'acide pour assurer un 
pH inferieur a 2. 
b. Homogeneiser I'echantillon, par exemple, en Ie secouant energiquement. 
c. Introduire 1 OOml de I'echantillon homogeneise dans un becher de 250ml. Ajouter2 

a 5ml d'acide nitrique et 1 a 2ml de peroxyde d'hydrogene. 
d. Chauffer Ie becher sur une plaque chauffante ou dans un bain du sable afin de 

concentrer Ie melange, jusqu 'a environ 0,5ml. 
e. II est essentiel que I'echantillon ne so it pas reduit a sec 
f. En cas d'importante contamination organique de I'echantillon d 'eau, rajouter du 

peroxyde d'hydrogene avec precaution. 
g. Dissoudre Ie residu dans 1 ml d 'acide nitrique et un peu d'eau 
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h. Transferer dans une fiole jaugee de 100ml apres filtration sur Ie papier filtre 
standard (FIORONI1 OOmm) ,Ajouter 10 ml de solution de chlorure de Lanthane (3);et 
completer au volume avec de I'eau distillee. 
4.3.3Essai a blanc: 

Effectuer, parallelement au dosage, un essai a blanc (remoin), en utilisant la meme 
procedure et les memes quantites de reactifs que pour I'echantillonnages et Ie dosage, 
mais en remplagant la prise d'essai par de I'eau distillee. 

5. Evaluation et Mesure 

5.1 Mesure 
Avant d'effectuer les mesures, regler les parametres du spectrometre d'absorption 

atomique selon les instructions du fabricant : 
1) Optimiser les conditions de la flam me 
2) Regier Ie zero de I'appareil en pulverisant dans la flamme la solution de reglage du 

zero de I'appareil (pour plus de detail voir en pratique). 
3) Etalonnage : pour etablir la courbe d'etalonnage, pulveriser successivement dans la 

flamme les solutions d'etalonnage par ordre croissant de concentration et noter 
I'absorbance. 

4) Verifier Ie reglage du zero de I'appareil avec la solution du point zero apres la mesure 
de chaque solution d'etalonnage. 

5) Essais de contr61e : poursuivre en mesurant la solution a blanc (Ies Temoins) et les 
solutions de mesures (Ies echantillons) et noter les absorbances. 

6) Apres chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la 
solution d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la 
courbe d'etalonnage est toujours valable. 

7) Lorsque la quantite du Chrome de la solution de mesure depasse la zone de validite 
de la courbe d'etalonnage, diluer la solution de mesure avec la solution d'essai a blanc. 

5.2 Evaluation 
5.2.1 Calcul 
Etablir la fonction d'etalonnage par regression lineaire en utilisant les donnees obtenues 

a partir des mesures des solutions d'etalonnage. 
Calculer la concentration en masse p(Cr) de Chrome, exprimee en milligrammes par litre, 

dans I'echantillon d'eau a I'aide de I'equation : 

(M) = (AI - Ao) * V I 
P B*V2 

Ou 
Ao : est I'absorbance de la solution d 'essai a blanc; 
A1 : est I'absorbance de la solution de mesure ; 
B : est la pente de la courbe d'etalonnage, en litres par milligramme, 
V1 : est Ie volume, en millilitres, de la solution de mesure ; 
V2 : est Ie volume, en millilitres, de I'echantillon d'eau utilise pour la preparation de la 

solution de mesure. 

Modified: 2011/10/20 SOP No.LRC/CR/1.01 104/177 



Annex 2-3-5  SOP version 1.01

A 2-3-5 115

Procedures D'operations Standards ONEDD-LRC 
Laboratoire Ree:ional de I' environnement 

Les paliers de dilution qui different de ceux indiques ci-dessus doivent etre pris en 
compte pour Ie calcul. 
5.2.2Expression des resultats : 
Arrondir les resultats a la valeur 0.01 mg/I la plus proche. 

Exemples : Chrome (Cr): 0,07 mg/I 
Chrome (Cr): 0, 41 mg/I 
Chrome (Cr): 1, 40 mg/I 

6. Conditions operatoires d'analyse par AAS : 
Longueur d 'onde : 357,9nm 
Type de la flamme : Air / C2H2 
Largeur de la fente 0,7 nm 
Debit de gaz : Air 13,5 Umin C2H2 2Umin 
Purete du gaz : 99,99 
Intensite du courant de la lampe H.C.L : Max 30, OPERATE 25 
Bruit de fond : AA + BG 

7. Contrale de la qualite 
Apres chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la solution 

d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la courbe 
d'etalonnage est toujours valable 
La mesure d'un blanc apres chaque echantillon assure la fiabilite de la mesure. 
Entre chaque serie d'analyse, un echantillon de reference est analyse pour verifier 

Ia qualite de la mesure. 
8. Les dechets Liquides : 
Les dechets liquides qui s'ecoulent lors de la mesure ou du pretraitement doivent etre 
manipules de maniere differente en fonction des caracteristiques propres aux solvants 
et solutes qu'ils contiennent. 
Les dechets chimiques liquides non toxiques pourront etre rejetes par Ie biais des 
lavabos et eviers dans Ie reseau d'egout apres neutralisation. 
Les autres dechets inorganiques toxiques qui ne peuvent pas etre traites au 
Iaboratoire ou qui necessitent un traitement specifique. II sera necessaire pour ces 
dechets de proceder it une collecte dans des bidons separes en evitant de les melanger 
entre eux. Et qui seront clairement identifiables par une etiquette. 

9. Gamme de detection du parametre : 
Elements doses Domaine d'application (mg/l) Observation 

Chrome f--____ ..:..O'-",5-=a::....2=-O=---____ +-'-IS=--O=---..:.9...;..1 ,-74-,-,-: 1'-.:9-"'9..:..8 __ ---1 

0,5 a 5,0 Realise au laboratoire 
~----------f__----~~~----~ 

Limite de detection (mQ/L) 0,08 
Limite de determination 
(mg/L) 
Nombre de temoin utilise 

10. Reference 
ISO 9174; 1998 

0,2 

04 

Analytical Methods for Atomic Absorption Spectrometry Perkin Elmer 
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11. Enregistrement et les Revisions des Modes 
Operatoires Normalises 
Octobre 1, 2010: la premiere revision faite par Mr Houas OMAR. 
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11. Schemas de Procedure au Niveau De Laboratoire : 

I Echantillon d'eau I 
~ ~ .. 

• HNOa 5 mill 00 ml d'echantillon I 

1 Evaporation jusqu'a 15 ml 1 5ur plaque chulfent e 

;--------------------------, / .... J Refroidissemen 1' \ 
/ '. I = 

I HN0a2ml, 

[", 
I ~ 

Si I'echantillon contfent 0 H:z~ 1 ml 
de Ie matiere organ~ue 

\ 
I 

1 
Digestion des substances 

1 
\ 

I 
OrllanlQues avec chauffalle 

I 
I I 
I \ 
I I 
I Chauffor jusqu'iII la dissolutiol 
I do la mati~ro organiquo ot lai I 
I bouillir jusqu'iII co quo 10 yolUI 
I soit ill pou pros ogal ~ 5ml I 
l I 
I 

1 1 
I 

I 
Refroidissement 

I 
\ I 
\ I 
\ = " 

I 
\ I 
I I 
\ I 
\ J Dilution avec l'eau distillee n 50 ml I I 
\ I , I 

I 
I~ 

, , , , , , , J ---------------------------
150:8288 .1986 

I Filtration et lavage I Enleverle rllsidu 

~ 

I Refroidissement I 
,~ 

Transferer dens des fioles jaugees 

I Completer avec l'eau distillee I 
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, 

Titre: 

Dosage du Cuivre (Cu) 
Normes internationales: ISO : 8288 ; 1986 Qualite de I'eau 

(Dosage du cobalt, nickel, cuivre, zinc, cadmium et plomb -- Methodes 
par spectrometrie d'absorption atomique avec tlamme) 

Objectits: Realisee par: 

Analyse de L'eau M. HOUAS Omar 

Date de preparation Responsable par: 

Juillet 2006 M. HOUAS Omar 

Date d' Approuve Approuve par: /I IL _____ 
octobre 2011 M. MOAL! Mohamed ~ 
1. Element Cible: determination du Cuivre dans les eaux

l tI 
environnementales et industriels 

1.1 Domaine d'application: 
La presente norme internationale decrit une methode de determination du Cuivre 

dans leseaux et des eaux usees pour des concentrations de O,05mg/l a 6,Omg/l , par la 
spectrometrie d'absorption atomique dans une flamme d'air / acetylene, 

1.2 Principe: 
Lorsque un echantillon acidifie est aspire dans une flamme air /acetylene d'un 

spectrometre d'absorption atomique, un faisceau lumineux d'une longueur d'onde 
don nee, traverse la solution, une fraction de la lumiere incidente est absorbee en fonction 
de la concentration du compose a determiner. 

2. Precautions de securite: 
Les mesures de securite au laboratoire devraient etre realise pour la sante et 

I'environnement dans les analyses des elements. 
Le port de lunettes et de masques doit etre envisage pour eviter to utes contact par 

projection de produits corrosifs toxiques, irritants, ou infectieux. 
Les reactifs dangereux doivent etre manipules avec precaution. 

II est indispensable d'appliquer en permanence les mesures appropriees, Afin d'eviter 
d'eventuels accidents. 

II est important de manipuler tous les reactifs comme des produits potentiellement 
dangereux, et de respecter les procedures preventives. 
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3. Appareillage, Materiel, Produits Chimiques et Reactifs 

3.1 Appareillage 
(1) Spectrometre d'absorption atomique: Perkin Elmer Analyst 700 
Equipe de lampe a cathode creuse de Cuivre, d'un dispositif (Lampe Deuterium) 

permettant la correction de I'absorbance non specifique et d'un ensemble «nebuliseur 
brOleur de 1 OOmm» a flamme d'air /acetylene. 

(2) Digesteur a micro onde speed micro wave Berghof 
(3) Bain du sable Gerhard 
NB : Respecter les instructions du constructeur pour Ie reglage des parametres instrumentaux. 

(Voir les manuels d'instructions pour les conditions operationnelles). 

3.2 Materiel : 
(1) Fioles jaugees : de capacite, (100 +/- 0,1 ml), (1000 +/- O,4ml). 
(2) Pipettes a un trait: de capacite 2ml, (1 Oml+/- 0,02ml) 
(3) Micropipettes (0,1 - 1,0 ml) RSD = 0,28% 
(4) Micropipettes (1 ,0 - 5,0 ml) 
(4) Bechers : de capacite 250m!. 
(5) Erlen mayer de capacite 250 a 300m I 
(6) Dispositif de filtration a membrane avec filtres : de diametre de pores 0.45 IJm, lave 

Soigneusement a I'acide nitrique dilue et rince a I'eau 
(7) Papier filtre standard FIORONI 100mm 
(8) Eprouvette de 100ml 

3.3 Produits Chimiques et Reactifs: 

Reactifs Marque Formule chimique Degre de purete N° Cas 

Acide chlorhydrique Bioch im. Hel Min 37% 7647-01-0 

Acide nitrique Bioch im. 68-70% 7697-37-2 

Peroxyde d'hydrogene Panreac H20 2 30% 7722-84-1 

Standard de Cuivre Perkin elmer Cu 1000jJg/mi 7440-50-8 

NB : Utiliser les produits chimiques de qualite analytique reconnue 

3.4 Preparation des Reactifs: 
(1) Acide nitrique, C (HN03) = 1,5mol/1 

Ajouter 100ml d'acide nitrique concentre a 600ml d'eau et diluer a 1000m!. 
(2) Acide nitrique, C (HN03) = 0,03mol/1 

Ajouter 1 ml d'acide nitrique concentre a 400ml d 'eau et diluer a 500ml avec de I'eau. 

4. Echantillonnage et Pretraitement de L'Echantilion 

4.1 Lavage et nettoyage du materiel: 
Toute la verrerie doit etre laver soigneusement a I'acide nitrique tiede, dilue, a environ 

2mol/1 (par exemple, en laissant tremper 24h). Puis, rincer abondamment a I'eau, avant 
L'utilisation. 
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4.2 Preparation des solutions Standards 
4.2.1 Solution eta Ion mere du Cuivre 1 ,Og/I : 
solution etalon certifier perkin Elmer, fourni par HTDS, La solution reste stable pendant 

1 an, si elle est conservee dans des Conditions appropriees. 
4.2.2 Solution Malon de Cuivre 100mg/l: 
Pipeter 10ml de la solution etalon mere de cuivre dans une fiole de 100ml, ajouter 

1 Omld'acide nitrique et completer au volume avec de I'eau distillee. La solution reste 
stable pendant au moins un mois lorsqu'elle est conservee dans des flacons en 
polyethylene a temperature ambiante. 
4.2.3 Solution d'etalonnage de Cuivre: 
Preparer au mois cinq solutions d'etalonnage en respectant les concentrations en Cuivre 

attendues. Par exemple proceder de fa90n suivante pour la gamme de travail de O.5mg/1 
a 5.0mg/1 ,A I'aide d'une pipette transferer dans des fioles jaugees de 100ml 
respectivement, O,5ml, 2,Oml, 4,Oml, 6,Oml, 8,Oml, et 1 O,Oml de la solution etalon de 
Cuivre de 100mg/1. 
Ajouter O,5ml d'acide nitrique a chacune de ces solutions. Completer au volume avec de 

I'eau et homogeneiser. 
Les solutions d'etalonnage contiennent respectivement O.5mg/l, 1.0mg/l, 2.0mg/l, 

3.0mg/l , et 5.0mg/1 de Cuivre. 
4.2.4 Solution a blanc 
A I'aide d'une pipette, transferer dans une fiole jaugee de 100ml, O,5ml d'acide nitrique 

et completer au volume avec de I'eau distillee. 
Si I'echantillon necessite un pretraitement par digestion, proceder a la meme operation 

pour la solution a blanc (voir traitement et digestion des echantillons). 

4.3 Pretraitement de L'Echantilion 
Les echantillons sont recueillir dans des recipients en verre borosilicate ou en 

polyethylene prealablement laves a I'acide nitrique et a I'eau. 
4.3.1 Pretraitement pour Ie dosage des metaux dissout : 
Filtrer I'echantillon d'eau des que possible apres I'echantillonnage sur une membrane de 

diametre de pore 0.45IJm. pour stabiliser Ie filtrat, ajouter par exemple1 Oml d'acide 
nitrique par litre d'echantillon pour obtenir un pH inferieur a 2, si necessaire, rajouter de 
I'acide jusqu'a obtention du pH voulu. 
4.3.2 Pretraitement pour Ie dosage des metaux apres mineralisation: 

a. Acidifier I'echantillon des que possible apres I'echantillonnage en ajoutant 1 ml 
d'acide nitrique par litre d'echantillon, si necessaire, raj outer de I'acide pour assurer un 
pH inferieur a 2. 
b. Homogeneiser I'echantillon, par exemple, en Ie secouant energiquement. 
c. Introduire 1 OOml de I'echantillon homogeneise dans un becher de 250ml, Ajouter 2 

a 5ml d'acide nitrique et 1 a 2ml de peroxyde d'hydrogene. 
d. Chauffer Ie becher sur une plaque chauffante afin de concentrer Ie melange, 

jusqu'a environ O,5ml. "-
e. II est essentiel que I'echantillon ne soit pas reduit a sec 
f. En cas d'importante contamination organique de I'echantillon d'eau rajouter du 

peroxyde d'hydrogene avec precaution. 
g. Dissoudre Ie residu dans 1 ml d'acide nitrique et un peu d'eau 
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h. Transferer dans une fiole jaugee de 100ml apres filtration sur Ie papier filtre 
standard (FIORONI100mm) et completer au volume avec de I'eau. 

4.3.3Essai a blanc: 
Effectuer, parallelement au dosage, un essai a blanc (temoin), en utilisant la meme 

procedure et les memes quantites de reactifs que pour I'echantillonnages et Ie dosage, 
mais en remplagant la prise d'essai par de I'eau distillee. 

5. Evaluation et Mesure 

5.1 Mesure 
Avant d'effectuer les mesures, regler les parametres du spectrometre d'absorption 

atomique selon les instructions du fabricant : 
1) Optimiser les conditions de la flamme 
2) Regier Ie zero de I'appareil en pulverisant dans la flamme la solution de reglage du 

zero de I'appareil (pour plus de detail voir en pratique). 
3) Etalonnage : pour etablir la courbe d'etalonnage, pulveriser successivement dans la 

flam me les solutions d'etalonnage par ordre croissant de concentration et noter 
I'absorbance. 

4) Verifier Ie reglage du zero de I'appareil avec la solution du point zero apres la mesure 
de chaque solution d'etalonnage. 

5) Essais de contr61e : poursuivre en mesurant la solution a blanc (Ies Temoins) et les 
solutions de mesures (Ies echantillons) et noter les absorbances. 

6) Apres chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la 
solution d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la 
courbe d'etalonnage est toujours valable. 

7) Lorsque la quantite de Cuivre de la solution de mesure depasse la zone de validite de 
la courbe d'etalonnage, diluer la solution de mesure avec la solution d'essai a blanc. 

5.2 Evaluation 
5.2.1 Calcul 
- Etablir la fonction d'etalonnage par regression lineaire en utilisant les donnees 

obtenues a partir des mesures des solutions d'etalonnage. 
- Calculer la concentration en masse p(Cu) de Cuivre, exprimee en milligrammes par litre, 

dans I'echantillon d'eau a I'aide de I'equation : 

(
M) = (Al-Ao)*Vl 

P B*Vz 
Ou 
Ao: est I'absorbance de la solution d'essai a blanc ; 
A1 : est I'absorbance de la solution de mesure ; 
B : est la pente de la courbe d'etalonnage, en litres par milligramme, 
V1 : est Ie volume, en millilitres,de la solution de mesure ; 
V2 : est Ie volume, en millilitres, de I'echantillon d'eau utilise pour la preparation de la 

solution de mesure. 
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Les paliers de dilution qui different de ceux indiques ci-dessus doivent etre pris en 
compte pour Ie calcul. 
S.2.2Expression des resultats : 
Arrondir les resultats a la valeur 0,01 mg/I la plus proche. 

Exemples : Cuivre (Cu) : 0,07 mg/I 
Cuivre (Cu) : 0,41 mg/I 
Cuivre (Cu) : 1,40 mg/I 

6. Conditions operatoires d'analyse : 
Longueur d'onde : 324,8 nm 
Type de la flamme : Air / C2H2 
Largeur de la fente 0,7 nm 
Debit de gaz : Air 17 Umin C2H2 2Umin 
Purete du gaz : 99,99 
Intensite du courant de la lampe H.C.L : Max 25, OPERATE 15 
Bruit de fond : AA 

7. Contrale de la qualite 
Apres chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la solution 

d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la courbe 
d'etalonnage est toujours valable ; 

La mesure d'un blanc apres chaque echantillon assure la fiabilite de la mesure. 
Entre chaque serie d'analyse, un echantillon de reference est analyse pour verifier 
la qualite de la mesure. 

8. Les dechets Liquides : 
Les dechets liquides qui s'ecoulent lors de la mesure ou du pretraitement doivent etre 
manipules de maniere differente en fonction des caracteristiques propres aux solvants 
et solutes qu'ils contiennent. 
Les dechets chimiques liquides non toxiques pourront etre rejetes par Ie biais des 
lavabos et eviers dans Ie reseau d'egout apres neutralisation. 
Les autres dechets inorganiques toxiques qui ne peuvent pas etre traites au 
laboratoire ou qui necessitent un traitement specifique. II sera necessaire pour ces 
dechets de proceder a une collecte dans des bidons separes en evitant de les melanger 
entre eux. Et qui seront clairement identifiables par une etiquette. 
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9. Gamme de detection du para metre : 
Element Cuivre (Cu) 

Gamme de mesure (mg/L) 0,05 it 6,0 
0,5 it 5,0 

Observation 
ISO 8288 ; 1986 
Realise au Laboratoire 

LRC 
~-----------------------+----------------~ 

Limite de detection (mg/L) 
Limite de determination (mg/L) 
Nombre de temoin utilise 

10. Reference 
ISO 8288; 1986 

0,03 
0,1 
04 

Analytical Methods for Atomic Absorption Spectrometry Perkin Elmer 

11. Enregistrement et les Revisions des Modes Operatoires 
Normalises 
October 1,2010: First Revison was made by M. HOUAS Omar 
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12. Schemas de Procedure au Niveau De Laboratoire 

I Echantillon d'eau I 
.. HNO:J 5 mill 00 ml d'echantillon I 

I Evaporation jusqu'a 15 ml I Sur plaque chuftante 

~------~--------~ 

I 

I 

I---------tt" .. jl- -------R-e~~~~i:~;~:~ - - - - - - -1\ 
" ~ \ 
I HNO:J 2 ml, ' 

I _ t" 
Si I'echantillon a:Jn~nt 0 ~ 0:2 1 ml I 

de la matiere organique r----:::-:-----,:----:-L----:----;.===~-~ ' 

I~ 

Rltration et lavage 

Refroidissement 

:" I I ':, Digestion des substances 
orQaniQues avec chauffaQe , , , , 

, Chauffor jusqu'~ la dissolutiol 
: do la matii~ro organiquo ot lai 
I bouillir jusqu'~ co qllo 10 yolU I 
: soit ~ pou pres egal i 5ml , , 
I , , , , , , 

Refroidissement 

= 

, , 
I , , 

I 
I 
I 

I 

\J Dilution avec l'eau distillee il50 ml I ,/ 
, ( 

\ ( 

' ~~ - ------------- -- - --- - ---- -~~ 
ISO:6268. 19 66 

I Enl ever I e nlsi d u 

I 
Transferer dans des noles iauge es 

I Completer avec l'eau distillee I 
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Titre: 

ONEDD-LRC 
Laboratoire Re!!ional de I'environnement 

Dosage du Mercure (Hg) 

Normes internationales: ISO: 5666 ; 1999 Qualite de I'eau 

(Dosage du mercure) 

Les objectifs: 

Analyse de I'eau 

Date de preparation 

Juillet 2006 

Date d' Approuve 

Juillet 2010 

1. Element Cible: 

Realisee par: 

M. Houas OMAR 

Responsable par: 

M. Houas OMAR 

Approuve par: //.I.k------' 
M. Mohamed MOAU--/-7 C' 

/1 
Determination du Mercure dans les eaux environnementales et industriels 

1.1 Domaine d'application: 
La presente norme internationale decrit une methode de determination du 

Mercure dans les eaux de surface et les eaux usee it des concentrations de O, l~g!l it 
lO~g!l, par la spectrometrie d'absorption atomique sans flamme apres mineralisation 
au permanganate - peroxodisulfate, 

1.2 Principe: 
Le mercure mono- ou bivalent est reduit it la forme eIementaire par Ie chlorure d'etain 
dans un milieu acide. Celui-ci est alors entralne vers la cuvette de me sure 
absorptiometrique it l'aide d'un courant de gaz inerte. 
Les absorbances sont alors mesurees it une longueur d'onde de 253,7 nm d'un faisceau 
lumineux d'un spectrometre d'absorption atomique. Ainsi que les concentrations sont 
calculees en utilisant une courbe d'etalonnage. 

2. Precaution de securite: 
Les mesures de securite au laboratoire devraient etre realise pour la sante et 

I'environnement dans les analyses des elements. 
Le mercure et ces composes sont tres toxiques, et reconnus comme neurotoxique pour 

I'homme, une extreme prudence doit etre exercee lors de traitement des echantilions et 
des solutions qui contiennent du mercure. 

Eviter toutes exposition par inhalation; une protection individuelies do it etre utilisee 
dans tout les cas ou il existe un risque d'exposition au mercure et ces composes. 

3. Appareillage, Materiel, Produits Chimiques et Reactifs 

3.1 Appareillage 
(1) Spectrometre d'absorption atomique : Perkin Elmer Analyst 700 
Equipe de lampes a cathode creuse du Mercure, d'un dispositif (Lampe Deuterium) 

permettant la correction de I'absorbance non specifique 

Modified : 2011110/20 SOP No.LRC/HG/1.01 115/177 



Annex 2-3-5  SOP version 1.01

A 2-3-5 126

Procedures D' operations Standards ONEDD-LRC 
Laboratoire Regional de l 'environnement 

(2) Dispositif d'analyse de mercure : Perkin Elmer FIAS 400 qui comprend 
a. Une cellule d'absorption : cuvette en verre ou de quartz borosilicate, diametre interne 

de 2cm et d'un longueur de 15cm avec des fenetres a I'extremite en quartz. 
b. Une pompe peristaltique a air ou bouteille d'un gaz inerte avec une valve de reduction 

de pression et de tuyauterie en plastique pour la circulation. 
c. Systeme de reaction 
d. Source de chaleur pour la cellule de mesure ; empecher la condensation d'eau. 

(3) Bain marie: Mammert Type WNB 14 
NB : Respecter les instructions du constructeur pour Ie reglage des parametres instrumentaux. 

(Voir les manuels d'instructions pour les conditions operationnelles). 

3.2 Materiel : 
(1) Fioles jaugees : de capacite 10ml, 50ml, 100ml, 250ml,. 500ml, 1000ml 
(2) Pipettes a un trait: de capacite 1 ml, 2ml, 5ml, 10ml, 20ml, 25ml, 50ml 
(3) Micropipettes 
(4) Bechers : de capacite 250mi. 
(5) Dispositif de filtration a membrane avec filtres : de diametre de pores 0.45 !-1m, lave 

soigneusement a I'acide nitrique dilue et rince a I'eau 
(6) Papier filtre standard FIORONI1 OOmm 

(7) Eprouvette de 100ml 

3.3 Produits Chimiques et Reactifs: 
Reactifs Marque Formule chimique Degre de purete N° Cas 

Acide chlorhydrique Biochim. HCI Min 37% 7647-01-0 
Acide nitrique Biochim. HN03 68 - 70% 7697-37-2 
Acide sulfurique Sigma- Aldrich H2SO4 95 -97% 7664-93-9 
Permanganate de Panreac KMn04 99% 7722-64-7 
potassium 
dichromate de Merck K2Cr20 7 99,9% 7778-50-9 
potassium 
persulfate de Panreac K2S2OS 98% 7727-21-1 
potassium 
chlorure UCb NH40CI 97% 5470-11-1 
d'hydroxylammonium 
chlorure d'etain Fluka SnCI2 2H2O 97% 10025-69-1 
Standard du Mercure Perkin elmer Hg 1000 /J. g/ml 7439-97-6 
NB: Utiliser les produits chimiques de qualite analytique reconnue 

3.4 Preparation des Reactifs: 
(1) Solution de permanganate de potassium a 50g/1 

Dissoudre 50gr de KMn04 dans 1 OOOml d'eau distil lee. 
Actuellement est remplacer par des pince en poudre de KMn04 

(2) Solution de stabilisation: 
Dissoudre 5gr de dichromate de potassium dans 500ml d'acide nitrique p (1 ,40), puis 
diluer a 1000ml avec I'eau distillee. 
Actuellement est Remplacer par la solution de H2SO4 (1 : 1) 

(3) Solution de persulfate de potassium a 50g/l: 
Dissoudre 50gr de K2S20 S dans 1000ml d'eau distil lee. 

(4) Solution de chlorure d'hydroxylammonium a 80g/1 
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Dissoudre 8gr de NH40CI dans 1 OOml d'eau distiliee. 
(5) Solution de chlorure d'hydrogene HCI a 3% 

Ajouter 30ml de HCI a 200ml d'eau Dans une fiole de 1 OOOml et completer a 1000 ml 
d'eau distiliee 

(6) Solution de chlorure d'etain : 
Dissoudre 11 gr de SnCI2 2H20 dans 30m I de HCI1, 18g/ml completer a 1 OOOml avec de 

I'eau distiliee 

4. Echantillonnage et Pretraitement de L'Echantilion 

4.1 Lavage et nettoyage du materiel: 
Toute la verrerie doit etre laver soigneusement a I'acide nitrique tiede, dilue, a environ 

2mol/l (par exemple, en laissant tremper 24h). Puis, rincer abondamment a I'eau, avant 
L'utilisation. 
4.2 Preparation des solutions Standards 
4.2.1 Solution eta Ion mere du Mercure 1 ,Og/I : 
Solution etalon certifier perkin Elmer, fourni par HTDS, La solution reste stable pendant 

1 an, si elie est conservee dans des conditions appropriees. 
4.2.2 Solution etalon fille (I)du Mercure 10mg/l: 

Pipeter 5ml de la solution etalon mere du Mercure dans une fiole de 500ml, 
Ajouter2, 5ml d'acide sulfurique (1 :1) et completer au volume avec de I'eau distiliee. 
La solution reste stable pendant au moins un mois lorsqu'elie est conservee dans 

des conditions appropries. 
4.2.3 Solution etalon fille (II) du Mercure 501-lg/1 : 

Pipeter 2,5ml de la solution etalon fille (I) du Mercure dans une fiole de 500ml, 
Ajouter2, 5ml d'acide sulfurique (1 :1) et completer au volume avec de I'eau distiliee. 
La solution doit etre preparee Ie jour meme. 

4.2.4 Solution d'etalonnage de Mercure: 
Preparation des solutions de calibration de mercure 

Pour la gamme de concentration de 5IJg/I a 501J9/I, par exemple, operer comme suit: 
Pipeter dans une serie de six fioles jaugees de 50 miles volumes suivants 5 ml, 10ml, 

15ml ,25 ml, et 50ml de la solution etalon filie (II) du mercure. 
Ajouter 0,5ml de la solution de stabilisation H2S04 (1 :1) dans chaque fiole de 50ml. 
Completer avec de I'eau distiliee et agiter. 
Les solutions de calibrations contiennent respectivement les concentrations de mercure 

suivantes : 5 ; 10 ; 15 ; 25 et 50 1J9/I de Hg 
Note: les solutions etalons doit etre preparees Ie jour meme. 

4.2.5 Solution a blanc 
A I'aide d'une pipette, transferer dans une fiole jaugee de 50ml, 0,5ml de la solution de 

stabilisation H2S04 (1 :1) ; et completer au volume avec de I'eau distiliee. 
Si I'echantillon necessite un pretraitement par digestion, proceder ala meme operation 
pour la solution a blanc (voir traitement et digestion des echantilions). 

4.3 Pretraitement de L'Echantilion 
Les echantilions sont recueillir dans des recipients en verre borosilicate ou 

enpolyethylene prealablement laves a I'acide nitrique et a I'eau. 
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4.3.1 Pretraitement pour Ie dosage des metaux dissout : 
Les echantillons sont recueillis dans des recipients en verre borosilicate ou en 

polyethylene prealablement laves a I'acide nitrique et a I'eau. S'assurer que les recipients 
de prelevement ne contient pas de mercure et ne causent aucune perte de mercure par 
I' adsorption. 
Afin de limiter des pertes dues a I'adsorption sur les parois des recipients, ajouter 10ml 

de solution de stabilisateur et completer a 1000ml avec de I'echantillon. Verifier 
quel'echantillon a un pH approximativement de 1, montre par une couleur jaune orange, 
indiquant un exces de dichromate. 
4.3.2 Pretraitement pour Ie dosage des metaux apn3s mineralisation: 
a. Transferer 1 OOml d'echantillon d'eau stabilisee ou d'un volume approprie 

(maximum1 OOOml) dans un becher de 250m I. 
b. Ajouter soigneusement 10ml d'acide sulfurique (1 :1), 5ml d'acide nitrique et une 

pince de permanganate de potassium en poudre. 
c. Agiter bien Ie melange apres chaque addition 
d. Lorsque la couleur du permanganate disparait, ajouter peu a peu de permanganate 

de potassium en poudre, afin de conserver la couleur rouge dans la solution d'echantillon 
pendant environ 15min. 
e Laisser reposer les echantillons pendant 15 minutes, puis ajoutez 10ml de la 

solution de persulfate de potassium. 
f. Proceder au chauffage des echantillons dans un bain marie dans une temperature 

de 95°C pendant 2h. 
g. Pendant la digestion, s'assurer qu'il ya un exces de permanganate de potassium, 

durant toute la peri ode de chauffage en ajoutant du KMn04 • 

h. Refroidir les solutions d'echantillons a la temperature ambiante. 
i. Ajouter 10ml de la solution de chlorure d'hydroxylammonium dans chaque solution 

d'echantillon pour reduire I'exces de KMn04 • 

j. Recuperer les solutions d'echantillons dans des fioles de 250ml et completer avec 
de I'eau distillee. 

k. Proceder a I'analyse par I'AAS aussit6t que possible. 

4.3.3 Essai a blanc 
(Essai a blanc) Effectuer, parallelement au dosage, un essai a blanc (temoin), en utilisant 

la meme procedure et les memes quantites de reactifs que pour I'echantillonnages et Ie 
dosage, mais en remplac;:ant la prise d'essai par de I'eau distillee. 

5. Evaluation et Mesure 

5.1 Mesure 
Avant d'effectuer les mesures, regler les parametres du spectrometre d'absorption 

atomique selon les instructions du fabricant et: 
1) Optimiser les conditions d'analyse du parametre de mercure. 
2) Aligner la cellule de mesure d'absorption. 
3) Etalonnage : pour etablir la courbe d'etalonnage. 
4) Essais de contr61e : poursuivre en mesurant la solution a blanc (Ies temoins) et les 

solutions de mesures (Ies echantillons) et noter les absorbances. 
5) Apres chaque serie de mesures, mais au moins apres 10 a 20 mesures, utiliser la 

solution d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la 
courbe d'etalonnage est toujours valable. 
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5.2 Evaluation 
5.2.1 Calcul 
Etablir la fonction d'etalonnage par regression lineaire en utilisant les donnees obtenues 

a partir des mesures des solutions d'etalonnage. 
Calculer la concentration en masse p (Hg) de Mercure, exprimee en microgrammes par 
litre, dans I'echantillon d'eau a I'aide de I'equation : 

(A-As)*VM 
p(M) = b*Vp 

Ou 
As: est I'absorbance de la solution d'essai a blanc; 
A : est I'absorbance de la solution de mesure ; 
b : est la pente de la courbe d'etalonnage, en litres par microgramme, 
VM : est Ie volume, en millilitres, de la solution de mesure ; 
Vp : est Ie volume, en millilitres, de I'echantillon d'eau utilise pour la preparation de la 

solution de mesure. 

Les paliers de dilution qui different de ceux indiques ci-dessus doivent etre pris en 
compte pour Ie calcul. 

5.2.2Expression des resultats : 
Arrondir les resultats a la valeur 0,1 I-Ig/lia plus proche. 

Exemples : Mercure (Hg) : 0,7 1-19/I 
Mercure (Hg) : 2,0 1-19/I 

6. Conditions operatoires d'analyse : 
Spectrometrie : 
Technique; AAS Hydrure 
Temps d'integration : 20 Secondes 
Traitement des donnees: hauteur du pic 
Longueur d'onde : 253,7 nm 
Gaz vecteur : Argon 
Largeur de la fente 0,7 nm 
Debit du gaz : 2 Umin 
Purete du gaz : 99,99 
Intensite du courant de la lampe H.C.L : Max 8, OPERATE 6 
Temperature de la cellule : 100°C 
Carrier solution: 3% (v/V) HCI 
Agent reducteur : 1,1 % SnCI2 dans 3%(v/v) HCI 

7. Controle de la qualite 
Apres chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la solution 

d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la courbe 
d'etalonnage est toujours valable ; 

La mesure d'un blanc apres chaque echantillon assure la fiabilite de la mesure. 
Entre chaque serie d'analyse, un echantillon de reference est analyse pour verifier 
la qualite de la mesure. 
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8. Les dechets Liquides : 
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Les dechets liquides qui s'ecoulent lors de la mesure ou du pretraitement doivent etre 
manipules de maniere differente en fonction des caracteristiques propres aux solvants 
et solutes qu'ils contiennent. 
Les dechets chimiques liquides non toxiques pourront etre rejetes par Ie biais des 
lavabos et eviers dans Ie reseau d'egout apres neutralisation. 
Les autres dechets inorganiques toxiques qui ne peuvent pas etre traites au 
laboratoire ou qui necessitent un traitement specifique. II sera necessaire pour ces 
dechets de proceder Ii une collecte dans des bidons separes en evitant de les mel anger 
entre eux. Et qui seront clairement identifiables par une etiquette. tel que les dechets 
liquides du mercure. 

9. Gamme de detection du parametre : 
Elements doses Domaine d'application (~g/l) Observation 

Mercure o,s a 20 ISO S666: 1999 

f-_ _ _______ _ -+-_ _ ___ ----"S-=a.:.-S:...:O'--_ _ ___ --j Realise au laboratoire 

Limite de detection (~g/I) 

Limite de determination (~g/I) 

Nombre de temoin utilise 

10. Reference 
ISO: 5666 ; 1999 
NA: 2761 

0,1 

1,0 

04 

Recommended analytical conditions and general information 

11. Enregistrement et les Revisions des Modes Operatoires Normalises 

Octobre 1, 2010: la premiere revision faite par Mr HOUAS Omar. 
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12. Schemas de Procedure au Niveau De Laboratoire : 

I Echantillon d'eau I 1 OOml, 0.1 a. 5~g de Hg 
=' -

Transferer dans 300 ml erlenmeyer 

H2S04 (1 +1) 1 mID 

.. HNOa 1 mID 

I KMn04 solution (5 w Iv %) 15 ml 
".. 

I Laisser reposer pendant 15min. I I II 

... K28..i! <>0 solution (5 w Iv %) 10 ml l 

I 
Decomposition des substances 

I or~aniques 

• 
~=--.-

I Refroidissement I Laisser bouillir pendant 2h a. 95"C . 

= = 
Transferer dens une fiole de 250ml 

I Add. NH40CI Reduction de l'excEls I 
en permanganate 

= .. "'"" 

I Ajuster iI 250 ml I 
~'" = 

Sn <I I) q solution (1.1 w Iv %) I 
~'" 

I AAS. Hydrure I 
~ ~ 

180:5666 .19990 
NA:2761 
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Titre: 

Dosage du Nickel (Ni) 

Normes internationales: ISO: 8288 ; 1986 Qualite de I'eau 

(Dosage du cobalt, nickel, cuivre, zinc, cadmium et plomb -- Methodes 
par spectrometrie d'absorption atomique avec flamme) 

Objectifs: Realisee par: 

Analyse de L'eau M. Houas OMAR /'I 

Date de preparation Responsable par : ~ 
Juillet 2006 M. Houas OMAR ~ \. 
Date d'Approuv'; Approuv'; par: ~I 
octobre 2011 M. Mohamed MOALI / ~ 7 0 

1. Element Cible: determination du Nickel dans les eaux ( cI 
environnementales et industriels 

1.1 Domaine d'application: 
La presente norme internationale decrit une methode de determination de Nickel dans 

les eaux et des eaux usees pour des concentrations de 0,1 mg/I a 10,Omg/l , par la 
spectrometrie d'absorption atomique dans une flam me d'air / acetylene, 

1.2 Principe: 
Lorsque un echantilion acidifie est aspire dans une flam me air /acetylene d'un 

spectrometre d'absorption atomique, un faisceau lumineux cj'une longueur d'onde 
don nee, traverse la solution, une fraction de la lumiere incidente est absorbee en fonction 
de la concentration du compose a determiner 

2. Precautions de securite 
Les mesures de securite au laboratoire devraient etre realise pour la sante et 

I'environnement dans les analyses des elements. 
Le port de lunettes et de masques doit etre envisage pour eviter toutes contact par 

projection de produits corrosifs toxiques, irritants, ou infectieux. 
Les reactifs dangereux doivent etre manipules avec precaution . 

II est indispensable d'appliquer en permanence les mesures appropriees, Afin 
d'eviter d'eventuels accidents. 
II est important de manipuler tous les n§actifs comme des produits 

potentiellement dangereux, et de respecter les procedures preventives. 

3. Appareillage, Materiel, Produits Chimiques et Reactifs 

3.1 Appareillage 
(1) Spectrometre d'absorption atomique : Perkin Elmer Analyst 700 
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Equipe de lampes a cathode creuse de Nickel, d'un dispositif (Lampe Deuterium) 
permettant la correction de I'absorbance non specifique et d'un ensemble «nebuliseur 
brQleur de 1 OOmm» a flamme d'air /acetylene. 

(2) Digesteur a micro onde speed wave Berghof 
(3) Bain du sable Gerhard 

NB : Respecter les instructions du constructeur pour Ie rE3glage des parametres instrumentaux. 
(Voir les manuels d'instructions pour les conditions operationnelles) . 

3.2 Materiel : 
(1) Fioles jaugees : de capacite, (100 +/- 0,1 ml), (1000 +/- OAml). 
(2) Pipettes a un trait: de capacite 2ml, (1 Oml+/- 0,02ml) 
(3) Micropipettes (0,1 - 1,0 ml) RSD = 0,28% 
(4) Micropipettes (1,0 - 5,0 ml) 
(4) Bechers : de capacite 250m I. 
(5) Erlen mayer de capacite 250 a 300mi 
(6) Dispositif de filtration a membrane avec filtres : de diametre de pores 0.45 !-1m, lave 

Soigneusement a I'acide nitrique dilue et rince a I'eau 
(7) Papier filtre standard FIORONI 100mm 
(8) Eprouvette de 100ml 

3.3 Produits Chimiques et Reactifs: 

Reaclifs Marque Formule chimique Degre de purele 

Acide chlorhydrique Biochim. HCI Min 37% 

Acide nitrique Bioch im. 68 - 70% 

Peroxyde d'hydrogene Panreac H20 2 30% 

Standard de Nickel Perkin elmer Ni 1000~g/ml 

NB : Utiliser les produits chimiques de qual ite analytique reconnue 

3.4 Preparation des Reactifs: 
(1) Acide nitrique, C (HN03) = 1,5molll 

7647-01-0 

7697-37-2 

7722-84-1 

7440-02-0 

Ajouter 100ml d'acide nitrique concentre a 600ml d'eau et diluer a 1000ml. 
(2) Acide nitrique, C (HN03) = 0,03mol/1 

Ajouter 1 ml d'acide nitrique concentre a 400ml d'eau et diluer a 500ml avec de I'eau. 

4. Echantillonnage et Pretraitement de L'Echantilion 

4.1 Lavage et nettoyage du materiel: 
Toute la verrerie doit etre laver soigneusement a I'acide nitrique tiede, dilue, a environ 

2mol/1 (par exemple, en laissant tremper 24h). Puis, rincer abondamment a I'eau, avant 
L'utilisation. 

4.2 Preparation des solutions Standards 
4.2.1 Solution etalon mere du Nickel 1 ,Og/I : 

solution etalon certifier perkin Elmer, fourni par HTDS, La solution reste stable pendant 
1 an, si elle est conservee dans des conditions appropriees. 
4.2.2 Solution etalon de Nickel 1 OOmg/l: 
Pipeter 1 Oml de la solution etalon mere de Nickel dans une fiole de 100ml, ajouter 10ml 

d'acide nitrique et completer au volume avec de I'eau distillee. La solution reste stable 
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pendant au moins un mois lorsqu'elle est conservee dans des flacons en polyethylene a 
temperature ambiante. 

4.2.3 Solution d'etalonnage de Nickel: 
Preparer au mois cinq solutions d'etalonnage en respectant les concentrations en Nickel 

attendues. Par exemple proceder de fagon suivante pour la gamme de travail de 0,3mg/l 
a 2.0mg/l ,A I'aide d'une pipette transferer dans des fioles jaugees de 100ml 
respectivement, 0,3ml, 0,5ml, 1,Oml, 1 ,5ml et 2,Oml de la solution etalon de Nickel de 
100mg/l. 
Ajouter 0,5ml d'acide nitrique a chacune de ces solutions. Completer au volume avec de 

I'eau et homogeneiser. 
Les solutions d'etalonnage contiennent respectivement 0,3mg/l, 0,5mg/l, 1,Omg/l, 

1 ,5mg/l, et 2,Omg/l de Nickel. 

4.2.4 Solution it blanc 
A I'aide d'une pipette, transferer dans une fiole jaugee de 100 ml, 0,5ml d'acide nitrique, 

et completer au volume avec de I'eau distillee. Si I'echantillon necessite un pretraitement 
par digestion, proceder a la meme operation pour la solution a blanc (voir traitement et 
digestion des echantillons). 

4.3 Pretraitement de L'Echantillon 
Les echantillons sont recueillir dans des recipients en verre borosilicate ou en 

polyethylene prealablement laves a I'acide nitrique et a I'eau. 
4.3.1 Pretraitement pour Ie dosage des metaux dissout : 
Filtrer I'echantillon d'eau des que possible apres I'echantillonnage sur une membrane de 

diametre de pore 0.45IJm. pour stabiliser Ie filtrat , ajouter par exemple1 Oml d'acide 
nitrique par litre d'echantillon pour obtenir un pH inferieur a 2, si necessaire, rajouter de 
I'acide jusqu'a obtention du pH voulu. 
4.3.2 Pretraitement pour Ie dosage des metaux apres mineralisation : 

a. Acidifier I'echantillon des que possible apres I'echantillonnage en ajoutant 1 ml 
d'acide nitrique par litre d'echantillon, si necessaire, rajouter de I'acide pour assurer un 
pH inferieur a 2. 
b. Homogeneiser I'echantillon, par exemple, en Ie secouant energiquement. 
c. Introduire 100ml de I'echantillon homogeneise dans un becher de 250ml. Ajouter 2 

a 5ml d'acide nitrique et 1 a 2ml de peroxyde d'hydrogene. 
d. Chauffer Ie becher sur une plaque chauffante afin de concentrer Ie melange, 

jusqu'a environ 0,5ml. 
e. II est essentiel que I'echantillon ne so it pas reduit a sec 
f. En cas d'importante contamination organique de I'echantillon d'eau rajouter du 

peroxyde d'hydrogene avec precaution. 
g. Dissoudre Ie residu dans 1 ml d'acide nitrique et un peu d'eau 
Transferer dans une fiole jaugee de 100ml apres filtration sur Ie papier filtre standard 

(FIORONI 1 OOmm) et completer au volume avec de I'eau. 
4.3.3Essai a blanc: 
Effectuer, parallelement au dosage, un essai a blanc (Temoin), en utilisant la meme 

procedure et les memes quantites de reactifs que pour I'echantillonnages et Ie dosage, 
mais en remplagant la prise d'essai par de I'eau distillee. 
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5. Evaluation et Mesure 

5.1 Mesure 
Avant d'effectuer les mesures, regler les parametres du spectrometre d'absorption 

atomique selon les instructions du fabricant : 
1) Optimiser les conditions de la flamme 
2) Regier Ie zero de I'apparei l en pulverisant dans la flamme la solution de reglage du 

zero de I'appareil, (pour plus de detail voir en pratique). 
3) Etalonnage : pour etablir la courbe d'etalonnage, pulveriser successivement dans la 

flamme les solutions d'etalonnage par ordre croissant de concentration et noter 
I'absorbance. 

4) Verifier Ie reglage du zero de I'appareil avec la solution du point zero apres la mesure 
de chaque solution d 'etalonnage. 
5) Essais de contr61e : poursuivre en mesurant la solution a blanc (Ies Temoins) et les 

solutions de mesures (Ies echantillons) et noter les absorbances. 
6) Apres chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la 

solution d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la 
courbe d 'etalonnage est toujours valable. 

7) Lorsque la quantite de Nickel de la solution de mesure depasse la zone de validite de 
la courbe d'etalonnage, diluer la solution de mesure avec la solution d'essai a blanc. 

5.2 Evaluation 
5.2.1 Calcul 
Etablir la fonction d'etalonnage par regression lineaire en utilisant les donnees obtenues 

a partir des mesures des solutions d 'etalonnage. 
Calculer la concentration en masse p(Ni) de Nickel , exprimee en milligrammes par litre, 

dans I'echantillon d'eau a I'aide de I'equation : 

( M) = (AI - Ao) * V I 
P B*V2 

Ou 
Aa: est I'absorbance de la solution d'essai a blanc; 
A1 : est I'absorbance de la solution de mesure ; 
B : est la pente de la courbe d'etalonnage, en litres par milligram me, 
V1 : est Ie volume, en millilitres,de la solution de mesure ; 
V2 : est Ie volume, en millilitres, de I'echantillon d'eau utilise pour la preparation de la 

solution de mesure. 

Les paliers de dilution qui different de ceux indiques ci-dessus doivent etre pris en 
compte pour Ie calcul. 

5.2.2Expression des resultats : 

Arrondir les resu ltats a la valeur 0,01 mg/I la plus proche. 
Exemples: Nickel (Ni) : 0,07 mg/I 

Nickel (Ni) : 0,41 mg/I 
Nickel (Ni): 1, 40 mg/I 
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6. Conditions operatoires d'analyse par AAS : 
Longueur d'onde : 232,3 nm 
Type de la flam me : Air / C2H2 
Largeur de la fente 0,7 nm 
Debit de gaz : Air 17 Umin C2H2 2Umin 
Purete du gaz : 99,99 
Intensite du courant de la lampe H.C.L : Max 40, OPERATE 25 
Bruit de fond : AA / BG 

7. Controle de la qualite 
Apres chaque serie de mesures, mais au mois apres 10 a 20 mesures, utiliser la solution 

d'essai a blanc et une solution d'etalonnage a mi-gamme pour verifier si la courbe 
d'etalonnage est toujours valable 

La mesure d'un blanc apres chaque echantillon assure la fiabilite de la mesure. 
Entre chaque serie d'analyse, un echantillon de reference est analyse pour verifier 
la qualite de la mesure. 

8. Les dechets Liquides : 
Les dechets liquides qui s'ecoulent lors de la mesure ou du pretraitement doivent etre 
manipules de maniere differente en fonction des caracteristiques propres aux solvants 
et solutes qu'ils contiennent. 
Les dechets chimiques liquides non toxiques pourront etre rejetes par Ie biais des 
lavabos et eviers dans Ie reseau d'egout apres neutralisation. 
Les autres dechets inorganiques toxiques qui ne peuvent pas etre traites au 
laboratoire ou qui necessitent un traitement specifique. II sera necessaire pour ces 
dechets de proceder Ii une collecte dans des bidons separes en evitant de les mel anger 
entre eux. Et qui seront clairement identifiables par une etiquette. 

9. Limite de detection du parametre : 
Element Nickel (Ni) Observation 
Gamme de mesure (mg/L) 1--__ ---=-°-'-',1_<1"---'--1°-=---__ --1_1..::.,8...;;,0_8'-2....;,8..::..8""";_1..::..9..:...86-=---__ ---1 

0,3 <1 2,0 Realise au laboratoire 
rL-i-m-it-e-d-e-d-e~te-c-t-io-n-(-rm~g,/L~)---I----~~O~,0~8~---~LRC 

Limite de determination (mg/L) 0,2 
Nombre de temoin utilise 

10. Reference 
ISO 82882 ; 1986 

04 

Analytical Methods for Atomic Absorption Spectrometry Perkin Elmer 

11. Enregistrement et les Revisions des Modes 
Operatoires Normalises 
Octobre, 2010: premiere revision faite par M. HOUAS Omar. 
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12. Schemas de Procedure au Niveau de Laborato ire : 

I Echantillon d'eau I 
" '" 

II HtlO:J 5 minoo ml d'echantillon I 

I Evaporation jusqu'a 15 ml I Sur plaque chuffant e 

~ ---- - - - ----------- - - - ----- ~ , 
/~ I Refroidissemen 

\ 
\ 

\ 
( 

I ~ '. 
I Htl0:J2 ml, 

I --- 1'1 
Si l'ecl1antillon con~nt 0 ~0:21 ml 

de la matiere organique I 

/ I I 
\ 

Digestion des substances \ 
I organiques avec chauffage I 

I \ 
I I 
I Ch auffo r jusqu'iII la dissolutio l 
I do l a m atiilro o r ganiquo ot l a i I 
I bouilli r jusqu 'iII co quo 10 wo l u l 
I so it ill pou pros oga l ~ 5ml I 
I I 
I 

I I 
I 

I 
Refroidissement 

I 
\ I 
\ I 
\ "'" l - I 
\ I 
I I 
\ I 
\ J Dilution avec l 'eau distillee il50 ml I I 
\ I 
\ I 

I -- , I 
\ I , I , , 

~ - -- ---- - -- ------ -- - ---- ---
150:8288. 1986 

I Filtration et lavage I Enlever le rllsidu 

~ 

I Refroidissement I 
"~ 

Transferer dans des fioles jaug ees 

I Completer avec l 'eau distillee I 
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