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Introduction

Le carbone est un élément qui se trouve en abondance dans I'environnement. Il en existe trois formes :
le carbone inorganique, comprenant les carbonates et les bicarbonates, le carbone organique, présent
dans les molécules organiques, et le carbone élémentaire ou graphitique.

Le soufre, quant a lui, est un élément visé dans la Politique de protection des sols et de réhabilitation des
terrains contaminés. Selon celle-ci, les critéres A, B et C sont respectivement 400, 1 000 et 2 000 mg/kg
de matiére seéche. Le soufre se trouve également dans le secteur du ciment et de la chaux. Pour la
vérification de I'article 58 du Reglement sur I'assainissement de I'atmospheére, une méthodologie a été
élaborée et une analyse du soufre est exigée dans les attestations d’assainissement.

La méthode d’analyse MA. 310 — CS 1.0 est tirée du manuel d’instructions de notre instrument LECO
intitulé 832 Series Sulfur/Carbon Analyzer with Cornerstone® Brand Software Instruction Manual et de la
note d’application de LECO Corporation Sulfur and Carbon Determination in Cement,Clay, Fly Ash,
Limestone, Soil, and Ore.
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1. Domaine d’application

La méthode d’analyse MA. 310 — CS 1.0 sert a déterminer le carbone et le soufre dans les échantillons
solides. Cependant, la présence de carbone et de soufre dans des échantillons qui ne deviennent pas liquides
dans le four a 1 400 °C (p. ex., les alliages) ne peut étre mesurée.

Les limites de détection rapportées et les domaines d’application sont indiqués dans le tableau suivant.
Des concentrations plus élevées peuvent étre rapportées en utilisant des quantités moindres d’échantillons.

Parametres Limite de détection rapportée Domaine d’application
Carbone Validation en cours Validation en cours
Soufre 100 mg/kg 50 a 50 000 mg/kg

2. Principe et théorie

L’échantillon est placé dans un bateau de céramique. Par la suite, ce dernier est inséré dans une fournaise
a haute température en présence d’oxygéne afin de dégrader la matiére en dioxyde de carbone (COz) et
en dioxyde de soufre (SO2). Le CO:2 et le SOz produits sont acheminés vers le détecteur a infrarouge. Un

systeme informatisé calcule et affiche la concentration du carbone total et du soufre total présent dans
I'échantillon.

3. Interférence

Aucune interférence n’est connue pour ce type d’analyse.

4. Prélevement et conservation

Prélever un échantillon représentatif dans un contenant de plastique ou de verre exempt de contaminant
et conserver a environ 4 °C.

Le délai de conservation entre le prélevement et 'analyse ne doit pas excéder six mois.

5. Matériel et appareillage

5.1. Systéme automatisé pour analyser le carbone et le soufre de marque LECO, modéle SC-832DR
avec écran tactile muni d’'un échantillonneur automatisé

5.2. Balance dont la sensibilité est de 1 mg
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6. Réactifs et étalons

Tous les réactifs commerciaux utilisés sont conformes aux normes de I'’American Chemical Society (ACS),
a moins d’indication contraire.

6.1. Etalons de soufre et de carbone

6.2. Accélérateur de combustion COM-CAT

7. Protocole d’analyse

Pour toute série d’échantillons, les recommandations des Lignes directrices concernant |’application des
contrbles de la qualité en chimie, DR-12-SCA-01, sont suivies pour s’assurer d'une fréquence d’insertion
adéquate en ce qui concerne les éléments de contrble et d’assurance de la qualité (blanc, matériaux de
référence, duplicata, etc.). Tous ces éléments d’assurance et de contrdle de la qualité suivent les mémes
étapes du protocole analytique que les échantillons.

7.1 Préparation de I’échantillon

L’échantillon est homogénéisé manuellement. Pour le carbone, I’échantillon ne doit pas étre séché a
104 °C pour éviter de perdre de la matiére organigue volatile. Déterminer le pourcentage de perte a
104 °C sur une autre portion de I'échantillon.

NOTE - Si seul le soufre est analysé, I’échantillon peut étre séché.
Pour les sols, utiliser uniqguement la portion inférieure a 2 mm en broyant et en tamisant les particules si

nécessaire. Pour les autres types d’échantillons solides, broyer les particules si nécessaire pour obtenir
une fraction égale ou inférieure a 2 mm.

7.2 Dosage
Les conditions d'utilisation de I'instrument sont les suivantes :
. Température du four de I'analyseur : 1 450 °C

. Temps d’intégration maximal : 360 secondes

Conserver les étalons soufre-carbone au dessiccateur.

. Etablir le blanc de la méthode avant chaque étalonnage, en analysant trois bateaux de céramique
contenant seulement I'accélérateur de combustion (Com-Cat).

. Etalonner linstrument lors de chaque journée dutilisation de [linstrument en pesant
précisément environ 50, 100 et 300 mg d’étalon de soufre-carbone de plus faible concentration et
100 mg d’étalon soufre-carbone plus concentré dans une série de bateaux en céramique et ajouter
1,0 g de Com-Cat.

. Doser un témoin en pesant environ 1,0 g de Com-Cat dans un bateau de céramique.

o Pour le dosage des échantillons, peser environ 250 mg d’échantillon, préalablement homogénéisé,
dans un bateau de céramique et ajouter 1,0 g de Com-Cat.
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8. Calcul et expression des résultats

La courbe d’étalonnage (courbe linéaire) est tracée a partir des mesures de surface des pics ainsi que des
guantités et des concentrations des étalons.

Les résultats de carbone et de soufre dans I'échantillon sont donnés directement par I'analyseur.
Si le pourcentage d’humidité a été déterminé sur une autre portion de I'échantillon, la concentration de

carbone et de soufre est calculée a l'aide des équations ci-dessous. Les résultats sont présentés en
pourcentage de carbone exprimé sur base séche.

o Cyx100
(100-H)
Qu

C: concentration de carbone exprimée sur base séche (%);
Cn: concentration de carbone exprimée sur base humide (%);

H: pourcentage d’humidité de I'échantillon (%).

Les résultats sont présentés en milligramme par kilogramme (mg/kg) de soufre exprimé sur base seche.

¢ C x100
(100—H)
ou

S: concentration de soufre exprimée sur base séche (mg/kg);
C . concentration de soufre sur base humide au dosage (mg/kg);

H: pourcentage d’humidité de I'échantillon (%).

Si I'analyse de soufre a été faite sur un échantillon séché, le résultat lu sur I'instrument est rapporté.

9. Criteres d’acceptabilité
Les criteres d’acceptabilité sont définis dans le document DR-12-SCA-01 et sont appliqués comme suit :
o La valeur du blanc de méthode ne doit pas avoir une surface supérieure a 100 unités.

. Les résultats obtenus pour 'analyse de duplicata ou de réplicats ne doivent pas différer de plus de
20 % entre eux lorsqu’ils sont supérieurs a au moins dix fois la limite de quantification.

) En ce qui concerne les matériaux de référence et les matériaux de référence certifiés, les résultats
doivent se situer dans l'intervalle défini par la personne responsable désignée.

. La courbe d’étalonnage est considérée comme acceptable si le facteur de corrélation est supérieur
a 0,995.
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