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Avant-propos national

Reférences aux normes francaises

La correspondance entre les normes mentionnées & l'article «Références normatives» et les normes frangaises
identiques est la suivante :

150 3696 :NF EN ISO 3696 (indice de classement | T 01-070)

180 8655-1 :NF EN IS0 8655-1 (indice de classement | B 35-655-1)
150 8655-2 :NF EN ISO B655-2 (indice de classement : B 35-655-2)
IS0 8655-3 :NF EN ISO 8655-3 (indice de classement : B 35-655-3)
IS0 8655-4 ; NF EN ISO 8655-4 (indice de classement : B 35-655-4)
150 8655-5 - NF EN IS0 8655-5 (indice de classement : B 35-655-5)

Guide ISO/CEI 2 : NF EN 45020 (indice de classement : X 50-080)
L es autres normes mentionnées & l'article «Références normatives» qui n'ont pas de correspondance dans la col-
lection des normes francaises sont les suivantes (elles peuvent étre obtenues aupres d'AFNOR) :

ISO/TR 20461
Les autres normes mentionnées a l'article «Références normatives» et les normes francaises de méme domaine
d'application mais non identique est la suivanie :

OIML R 76-1 :NF EN 45501 (indice de classement | E 12-000)
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ta présente norme européenne a eté adoptée par le CEN le 13 juillet 2002.

Les membres du CEN sont tenus de se soumettre au Réglement Intérieur du CEN/CENELEC qui définit les
conditions dans lesguelles doit étre attribué, sans modification, le statut de norme nationale a la norme
guropeenne.

Les listes mises a jour et les références bibliographiques relatives a ces normes nationales peuvent étre obtenues
aupres du Secretariat Central ou auprés des membres du CEN.

La présente norme europeenne existe en trois versions officielles (allemand, anglais, francais). Une version faite
dans une autre langue par traduction sous la responsabilité d'un membre du CEN dans sa langue nationale, et
noiifiée au Secrétariat Ceniral, a le méme statut que les versions officielles.

Les membres du CEN sont les organismes nationaux de normalisation des pays suivants : Allemagne, Autriche,
Belgique, Danemark, Espagne, Finlande, France, Grece, Irlande, Islande, ltalie, Luxembourg, Malte, Norvege,
Pays-Bas, Portugal, République Tchéque, Rayaume-Uni, Suéde et Suisse.

CEN

COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

Europdisches Komitee fiar Normung
European Committee for Standardization

Secrétariat Central : rue de Stassart 36, B-1050 Bruxelles

® CEN 2002 Tous droits d'exploitation sous quelque forme et de quelgue maniere gue ce soit réservés dans le monde
entier aux membres nationaux du CEN.
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Avant-propos

Le présent document (ISO 8655-6:2002) a été élaboré par le Comité Technique ISO/TC 48 «Verrerie de labora-
toire et appareils connexes» en collaboration avec le Comité Technique CEN/TC 332 «Equipement de iabora-
toire» dont le secrétariat est tenu par le DIN.

Cette Norme européenne devra recevoir le statui de norme nationale, soit par publication d'un texte identique, soit
par entérinement, au plus tard en mars 2003, et toutes les normes nationales en contradiction devront étre retirées
au plus tard en mars 2003.

Selon le Réglement Intérieur du CEN/CENELEC, les instituts de normalisation nationaux des pays suivants sont
tenus de mettre cetie Norme européenne en application : Allemagne, Autriche, Belgique, Danemark, Espagne,
Finlande, France, Gréce, irlande, Islande, ltalie, Luxembourg, Maite, Norvége, Pays-Bas, Portugal, Républigue
Tchéque, Royaume-Uni, Suéde et Suisse.

Notice d’entérinement
Le texie de la Norme internationale 1ISO 8655-6:2002 a é&té approuvé par le CEN comme Norme européenne sans

aucune modification.

NOTE les références normatives aux Normes internationales sont mentionnées en Annexe ZA {normative).

Avril 2003
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Annexe ZA
(normative)

Réferences normatives aux publications internationales
avec leurs publications européennes correspondantes

Cette norme européenne comporte par référence datée ou non daiée des dispositions issues d'autres publica-
tions. Ces références normaiives sont citées aux endroits appropriés dans le texte et les publications sont énu-
mérées ci-aprés. Pour les références datées les amendements ou révisions ultérieurs de I'une quelcongue de ces
publications ne s'appliquent & cette norme européenne que s'ils y ont été incorporés par amendement ou révision.
Pour les références non datées, la derniére edition de la publication & laquelle il est fait référence s'applique (y
compris les amendements).

NOTE Dans le cas ol une publication internationale est modifiée par des modifications communes, indiqué par (mod.),
I'EN/le HD correspondant{e} s'applique.

Publication Année Titre EN Année

EN ISO 36296 1995  Eau pour laboratoire & usage analytigue — ISO 3696 1987
Spécification et méthodes d'essai
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Avant-propos

L'1SO {Organisation internationale de normalisation) est une fédération mendiale d'organismes nationaux de
normalisation (comités membres de I''SO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités technigues de I'ISQO. Chague comité membre intéressé par une étude a e droit de faire partie du comité
technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouvernementales, en liaison
avec SO participent également aux travaux. L'ISO collabere étroitement avec ta Commission électrotechnigue
internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

L es Normes internationales saont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI, Partie 3.

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

Lattention est appelée sur le fait gue certains des éléments de la présente partie de I'ISO 8655 peuvent faire I'objet
de droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne sauraii &tre tenue pour responsable de ne pas
avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

La Norme internationale 1SO 8655-6 a été élaborée par le comité technique 1ISO/TC 48, Verrerie de laboratoire et
appareils connexes, sous-comité SC 1, Instruments volumélriques.

L'ISO 8655 comprend les parties suivantes, présentées sous le fitre général Appareils volumeétriques a piston:

— Partie 1: Définitions, exigences genérales et recommandations pour [utilisateur

— Partie 2: Pipettes a piston

— Partie 3: Burettes & piston

— Partie 4: Diluteurs

- Partie 5: Dispenseurs

— Partie 6: Méthodes gravimeétriques pour la détermination de l'erreur de mesure

la partie suivante est en préparation:
— Partie 7: Méthodes non gravimétriques pour la détermination de l'erreur de mesure

L'annexe A constitue un élément normatif de la présente partie de I''SO 8655. L'annexe B est donnée uniqguement a
titre d'information.

iv © 1SO 2002 — Tous droits réservés
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Introduction

L'ISO 8655 aborde les besoins des;

— fournisseurs, en servant de base pour le contrdle de la qualité y compris, le cas échéant, la publication des
déclarations du fournisseur;

— laboratoires d'essais et autres organismes, en servant de base & une certification indépendante;

— utilisateurs du matériel, afin de permettre une vérification de routine de I'exactitude.

It est recommandé que les essais spécifies soient effectués par du personnel qualifie.

© |SQ 2002 — Tous droits réserves
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Appareils volumétriques a piston —

Partie 6:
Méthodes gravimétriques pour la détermination de I'erreur de
mesure

1 Domaine d'application

La présente partie de 7'ISC 8655 specifie la méthode de référence pour les essais de conformité des appareils
voluméiriques a piston, par laguelle les erreurs de mesure sont déterminées de fagon gravimétrique. Les essais sont
applicables a 'ensemble des systémes comprenant 'appareil de base et toutes les pigces sélectionnées pour étre
utitisées avec celui-ci, 4 usage unique ou réutilisables, servant a la measure par prélévement (In) ou distribution (Ex).

NOTE Les exigences générales et les définiions de termes relatifs aux appareils volurétriques a piston sont données dans
180 8655-1. Pour les exigences métroiogigques, ies aerreurs maximales tolérées, les exigences pour le marguage et les
informations & fournir aux utilisateurs d'appareils volumétriques a piston, se référer a SO 8655-2 pour les pipettes & piston, a
I'lSO 8655-3 pour les burettes a piston, a I''SO 8655-4 pour les diluteurs et a I''SQ 8655-5 pour les distributeurs. D'autres
méthodes d'essai telles gue les méthodes photométriques et titrimétriques feront 'objet d'une future partie 7 de 'lSO 8655.

2 Références normatives

Les documents normatifs suivants contiennent des dispositions qui, par suite de la référence qui y est faite,
constituent des dispositions valables pour la présente partie de I''SC 8655. Pour les références daiges, les
amendements uliérieurs ou les révisions de ces publications ne s'appliquent pas. Toutefois, les parties prenantes
aux accords fondés sur la presente partie de 'lSO 8655 sont invitees & rechercher la possibilité d'appliquer les
editions les plus récentes des documents normatifs indiqués ci-aprés. Pour les références non datées, 1a dernigre
édition du document normatif en référence s'applique. Les membres de I''SO et de la CE1 possédent le registre des
Normes internationales en vigueur.

SO 3696, Eau pour laboratoire a usage analytiqgue — Spécification et méthodes d'essal

ISO 8655-1:2002, Appareils wvolumétriques & piston — Partie 1:  Définitions, exigences générales et
recommandations pour Futifisateur

ISO 8655-2:2002, Appareils volumétriques a piston — Partie 2: Pipettes a piston
ISO 8655-3:2002, Appareils volumétriques a piston — Partie 3: Burettes a piston
SO 8655-4:2002, Appareils volumetriques a piston — Partie 4: Dilufeurs

ISO 8655-5:2002, Appareils volumétriques a piston — Partie 5: Dispenseurs

ISO/TR 20461:2000, Deétermination de lincertitude de mesure pour les mesurages volumétriques effectuds au
moyen de la méthode gravimétriqgue

Guide ISO/CEI 2, Normalisation et activités connexes — Vocabulaire général

OIML R 76-1:1992, Instruments de pesage & fonctionnement non aufomatique — Partie 1: Exigences métrologiques
et techniques — Essais

© |SO 2002 — Tous droils réservés 1
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Pour les besoins de la présente partie de I'SC 8655, les termes et définitions donnés dans SO B655-1, dans e
Guide ISO/CEI 2, ainsi que dans OIML R 76-1 s'appliguent.

4 WMateriel

4.1 Balance analytique ou dispositii équivalent de pesge, ayant une résolution appropriée au volume
sélectionné de l'appareil soumis a I'essai (voir le Tableau 1).

Tableau 1 — Exigences minimales des balances

Volume sélectif)n‘né’ 2 de .I’appareil Résolution Reépétabilité et finéarité Incertitude-type de
soumis a I'essai mesure
14 mg mg mg
1Tpl<V 10 0,001 0,002 0,002
10pl <V <100l 0,01 0,02 0,02
100 W < V' < 1000 pl 0.1 0,2 0.2
1Tm<V £10ml 0,1 0,2 0,2
10ml < V7 < 200 ml 1 2 2
a8 A des fins pratiques, le volume nominal peut servir & cheisir la balance.

Si l'incertitude de mesure de la balance est connue (par exemple a partir du certificat d'étalonnage de la balance),
elle peut étre utilisée a la place de la répetabilite et de la linéarité. L'incertitude de mesure ne doit pas étre supérieure
a deux ou trois fois la vateur de la résolution.

4.2 Réservoir pour liquide, pouvant contenir tout le liquide d'essai susceptible d'étre requis pour fa série compléie
d'essais.

4.3 Récipient de pesée, adapté au mode opératoire d'essai choisi conformeément & Yarticle 7. Des précautions
doivent étre prises concernant la perie d'eau par évaporation au cours du mode opératoire de distribution et de
pesée.

Il est recommandé, en particulier pour les essais d'appareil de plus petits volumes, d'utiliser un récipient de pesée
ayant soit un rapport hauteur/diamétre d'au moins 3:1, soit un couvercle.

4.4 Chronometre, avec une incertitude-type de 1 s au maximum (voir note en 4.7}.
4.5 Thermomatre, avec une incertitude-type de 0,2 °C au maximum (voir note en 4.7).
4.6 Hygrométre, avec une incertitude-type de 10 % au maximum (voir note en 4.7).

4.7 Barométre, avec une incertitude-type de 0,5 kPa au maximum (voir note).

NOTE Toutes les incertitudes sont spécifiées avec un facteur d'élargissement % de 1.
5 Liguide d'essai

Uiiliser de I'eau, distillée ou déionisée, de «qualité 3» selon I''SO 3696, degazee ou gquilibrée en air. L'eau doit étre
a température ambiante (voir 6.2).

2 © ISO 2002 - Tous droits réservés
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6 Conditions d'essai

6.1 Geéneralités

Les appareils gui sont habituellement démontés et remontés dans te cadre de leur application {(par exemple pour des
besoins de netioyage) doivent, avant I'essai, éire démontés et remontés au moins une fois conformément au manuel
d'utilisation du fournisseur.

Les appareils doivent étre utilisés comme specifié dans le manuel d'utilisation du fournisseur.

6.2 Laboratoire d'essais

L'essai doit 8tre réalisé dans un laboratoire exempt dé courants d'air avec un environnement stable. Le laboratoire
d'essais doit avoir une humidité relative supérieure a 50 % et une température constante (£ 0,5 “C) entre 15 °C et
30 °C. Avant I'essai, I'appareil & vérifier ainsi que 'eau d'essai doivent avoir séjourné dans le laboratoire pendant une
durée suffisante, d'au moins 2 h, afin de parvenir & un équilibre avee les conditions du laboratoire.

NOTE Voir en 8.3 pour les corrections & effectuer lorsque les relevés de la balance sont convertis en volumes.

6.3 Evaporation

Pour les volumes inférieurs & 50 pl, les erreurs dues a I'évaporation au cours de la pesée doivent étre prises en
considération. En dehors de la conception du récipient de pesee (4.3), la durée du cycle d'essai est imporiante.

Afin que l'erreur due a 'évaporation soit aussi minime que possible lors des tests de volumes inférieurs & 50 pl, les
gléments supplémentaires suivants peuvent étre pris en considération:

— une balance avec les accessoires appropries tels qu'un piége a évaporation peut étre utilisée; ou

— leliquide d'essai a peser peut &tre distribué dans un tube capillaire, bien que cette méthode ne reproduise pas la
meéthode d'utilisation normale et il convient que I'utilisateur s'assure par tui-méme qu'une corrélation existe.

Indépendamment de ces éléments, il est possible de déterminer par voie expérimentale (voir 7.2.8) l'erreur due 2
l'évaporation durant la série de mesures et de la compenser de fagon mathématique (voir 8.1). |l convient d'ajouter
l'incertitude de cette compensaiion & l'incertitude de mesure.

6.4 Durée du cycle de pesée

La durée du cycle de pesée (lemps nécessaire pour effectuer la pesée d'un volume délivré) doit étre la plus faible
possible. ldéalement, il convient qu'elle ne dépasse pas 60 s. || est important gu'elle soit réguliére, a la fois au sein
de chaque cycle et, dans la mesure du possible, d'un cycle & l'autre, de sorte qu'une compensation mathématique
fiable de I'erreur due a I'évaporation au cours de la série de mesures puisse étre appliquée.

7 Mode opératoire
7.1 Genéralités

7.1.1 Volume d'essai

Dans le cas d'un appareil 4 volume fixe, le volume d’essai est le volume nominal. Dans le cas d'un appareil & volume
variable (volume choisi par l'utilisateur), au moins trois volumes doivent &tre soumis a 'essat:

— le volume nominal;

© S0 2002 — Tous droils réservés 3
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— environ 50 % du volume nominal;

— la limite inférieure de la plage de volume ou 10 % du volume nominal (en prenant la valeur la plus élevée des
deux).

Les essais avec des volumes supplémentaires sont facultatifs. Les dispositifs de réglage des appareils (par exemple
ies cadrans, les échelles) doivent permetire de sélectionner te volume d'essai.

7.1.2 Nombre de mesures par volume d'essai

Si les méthodes gravimétriques de la présente partie de I'lSO 8655 sont utilisées comme essais de conformité ou
essais de type, par exemple préalablement a une déclaration ou certification de conformité, ou si la méthode
gravimétrique est utilisée comme méthode de reférence, 10 mesures doivent étre réalisées pour chaque volume
d'essai. Ces mesures sont utilisées pour calculer l'erreur systématique et aléatoire de mesure conformément a
l'article 8.

Pour établir & nouveau la conformité, par exemple aprés une réparation non réatisée par le fournisseur, 10 mesures
doivent également étre effectuées & chague volume.

Si la méthode gravimétrique est utilisée pour d'autres besoins, tels que le contrle qualité par le fournisseur et le
service aprés-vente assuré par le fournisseur:

— le nombre de volumes a vérifier (voir 7.1.1),
— le nombre de mesures par volume, &t

— le cas échéant, le nombre de canaux a verifier,

peuvent étre adaptés de fagon appropriée. D'autres méthodes d'essai peuvent également étre utiliséas pour ces
besoins a condition qu'il soit possible d'établir leur corrélation avec la méthode de référence spécifiee dans la
présente partie de I''SO 8655. Dans ce cas, il convient que I'utilisateur choisisse le nombre de mesures adéguat pour
confirmer d'un point de vue métrologigue la conformité de 'appareil a ses exigences d'exactitude.

7.1.3 Mode opératoire de pesée

La pesée concernant des appareils congus pour délivrer (Ex) doit toujours impliquer la distribution du liquide d'essai
vers te récipient de pesée. La pesée concernant des appareils congus pour prélever (In) doit toujours impliguer
l'aspiration du liguide d'essai du récipient de pesée. Le prélévement de 'échantillon lors de I'utilisation d'un diluteur
en est un exemple.

7.1.4 Conditions d'essai au cours du mode opératoire de pesée

Au début et a la fin du mode cpératoire de pesée, la temperature du liquide d'essai dans son récipient doit étre
enregistrée & 0,2 °C prés. La pression barométrique dans le laboratoire d'essais doit &tre enregistrée a 1 kPa prés
et I'humidité retative a 10 % prés.

7.2 Pipettes a piston monocanal a déplacement d'air (conformes a I''SO 8655-2)

7.2.1 Dans le cas de pipettes & piston entrainés par moteur, 'aspiration et la distribution du liquide d'essai sont
autornatiques. Le reste de la procédure est réalise en suivant le mode opératoire ci-aprés.

7.2.2 Mettre dans le fond du récipient de pesée, du liquide d’essai provenant du réservoir d'eau, a une profondeur
d'au moins 3 mm. Enregistrer la température du liguide d'essai et ia pression barometrique ainsi que Phumidité
relative dans le laboratoire d'essais (voir 7.1.4). Si le récipient de pesée est doié d'un couvercle, l'installer.

NOTE Les valeurs de température et de pression barométrique sont nécessaires pour le choix du facteur de correction Z (voir
8.3 et 'annexe A). A linverse I'humidité relative n'est pas nécessaire pour I'évaluation dans la mesure ol les facteurs de correction
Z de l'annexe A s'appliquent & des humidités relatives comprises entre 20 % et 90 %; cette donnée est en revanche nécessaire
pour la documentation dans le rapport d'essai [voir article 9 dj].

4 ® S0 2002 - Tous droits réserves
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7.2.3 Siune pipette & piston a volume variable est utilisée, sélectionner le volume d'essai; ce réglage ne doit pas
&tre modifié au cours du cycle d'esszai de 10 mesures.

7.2.4 Preparer |la pipette a piston et le ¢cycle d'essai comme suit:

a)

b}

c)

Installer le cone sélectionné sur la pipette & piston.

Pipetter et vider cing fois le liquide d'essai afin d'atteindre un équilibre d’'humidité dans le volume mort (voir
SO 8655-1:2002, 3.1.8) de la pipette a piston & déplacement d'air.

Disposer le récipient de pesée avec I'eau qui lui a été ajoutée sur le plateau de balance.

7.2.5 Executer le cycle d'essai suivant (voir la Figure 1 et la Figure 2}:

a)

b)

Remplacer le cone jetable de la pipetté a piston.

Remplir la pipette a piston avec le liquide d'essai, en immergeant l'orifice de distribution du céne de 2 mm 4 3 mm
sous la surface de I'eau. S'it est commandé manueilement, relever doucement le bouton de commande, et retirer
la pipette de maniére verticale et avec soin de la surface de I'eau. Mettre en contact I'orifice de distribution du
cone et la paroi latérale du récipient contenant le liquide d'essai.

Vider I'eau afin d'humidifier préalablement le ¢dne et remplir & nouveau la pipette a piston comme décrit en by).

Enregistrer la masse mg, du récipient de pesée & la graduation lisible la plus proche comme au Tableau 1, ou
tarer la balance a zéro (imy = 0). Demarrer le chronométre. (Cette étape peut étre omise si un récipient de
pesée dote d'un couvercle est utilisé.)

Si le récipient de pesée est doté d'un couvercle, I'enlever. Distribuer le contenu de Ia pipette dans le récipient de
pesee, en mettant en contact Fextrémité du cone de |a pipette et la paroi interne du récipient juste au-dessus de
la surface du liquide avec un angle d'environ 30° & 45° et essuyer I'exirémité du cone sur environ 8 mm a 10 mm
le long de la paroi interne du récipient de pesee afin d'enlever toute gouttelette se irouvant au niveau ou autour
de I'crifice du cone. Replacer le couvercle, le cas échéant.

Le cas écheéant, utitiser la purge de la pipette & piston afin d'expulser la derniére gouite de liquide avani d'essuyer
l'extrémité de distribution du cbne te long de la paroi interne du récipient de pesée.

S'il est nécessaire d'enlever le récipient de pesée du plateau de ta balance afin de permettre (a distribution du
volume pipeté, il faut éviter toute manipulation excessive et une éventuelle contamination en utilisant des gants
non pelucheux. Remettre le récipient de peseée sur le plateau de la balance apres Ia distribution.

enregistrer la masse m, du récipient de pesee, ou si la tare a été effectuée en 7.2.4 ¢), la masse m; de la
guantite distribuge.

1 2 3 4 5
AbsiEtSOGnr le Eé?]r;gc?;;z Relacher le Attendre 1 s ou Retirer le céne
leals piston 2s de l'eau

6 7 8 9 10
Mettre en contact Abaisser le Essuyer le cone Enlever le cone Relacher le
le cHne et le bord piston sur le bord du du récipient de piston

du récipient de récipient de pesée
pesée pesée

Figure 1 — Pipettage du volume d’essai dans le récipient de pesée
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Figure 2 — Plan du mode opératoire d’essai pour les pipettes & piston a4 déplacement d'air

7.2.6 Répéter le cycle d'essal décrit en 7.2.5 jusqu'éa ce que 10 mesures aient été enregistrées comme une série de
masses my a Myg.

7.2.7 Noter la durée, A la seconde prés, nécessaire pour executer les 10 ¢ycles d'essal.

7.2.8 Aprés la derniére pesée efiectuée en 7.2.6, laisser le récipient de pesée sur le plateau de |a balance pendant
la durée mesurée en 7.2.7 et enregistrer sa masse mq;.

Si le récipient de pesée a été enlevé du plaieau de la balance afin de permettre la distribution du volume d'eau, le
laisser sur le plateau pendant la moitié de la durée mesurée en 7.2.7 puis le retirer de la balance et le laisser au
repos sur la paillasse pendant l'autre moitié de la durée mesurée en 7.2.7.

Pour les volumes d'essai supérieurs & 50 pl, ou si un récipient de pesée est utilisé avec son couvercle, omettre les
étapes 7.2.7 et 7.2.8, puisqu'une correction de I'évaporation n'est pas nécessaire. A 50 ul et pour tes volumes
inférieurs, calculer la perie par évaporation selon les instructions du fournisseur.

7.2.9 Mesurer la température du liquide d'essai restant, & 0,2 °C prés, puis calculer et enregistrer la température
d'essai moyenne. (Voir 7.1.4.)

7.2.10 Les valeurs obtenuas doivent étre évaluées conformément a |'article 8.

7.3 Pipettes a piston muiticanal {(conformes a I''SO 8655-2)

Les pipettes & piston multicanal sont semblables aux pipettes a piston menocanal dans le sens ol elles sont
constituges d'une série d'unités de pipetage monocanal, actionnées simultanément & l'aide d'un méme mécanisme.
Pour les besoins de I'essai, chague canal doit tre considéré comme une pipette et soumis a 'essai en tant que tel.

Remplir tous les canaux de la pipette & piston multicanal en aspirant le liquide d'essai. Vider seulement le liquide
d'essai aspiré par le canal soumis a I'essai dans le récipient de peseés.

7.4 Pipeties a déplacement positif {conformes a I'lSO 8655-2)

Les pipettes & piston sans déplacement d'air doivent éire soumises & I'essai conformément a 7.2. Toutefois, il n'est
nécessaire de réaliser les cing humidifications préalables du céne de la pipette avant I'essai et 'humidification simple
préalable avani chaque mesure que si cela est requis par ie fournisseur. Changer les cénes de pipetie uniguement
pour les essais des pipeites & déplacement positif de type D2 (voir NSO 8655-2). Essuyer le cone sur la paroi du
récipient d'eau aprés aspiration du liquide d'essai et avant son expulsion dans le récipient de pesée afin de
supprimer les goutteleites qui se trouvent sur la partie extérieure du cone. Les gouttelettes qui peuvent étre toujours
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présentes apres l'essuyage du cone doivent ensuite étre enlevées en prenant soin de ne pas retirer lg liquide
provenant de l'intérieur du cdne. Suivre les instructions du fournisseur concernant le remplissage du coéne sans bulle
d'air.

Vider le contenu du cbne dans le récipient de pesée cormme speécifié en 7.2.5 g).

7.5 Burettes a piston {conformes a I'ISO 8655-3)

7.5.1 Préparation

Effectuer les essais par distribution dans le récipient de pesée (voir 7.1.3). Nettoyer avec soin le récipient de pesée
et ajouter une petite quantité de liguide d'essai. Placer le recipient de pesée et le liquide d'essai qu'il contient dans
I'enceinte de la balance. Puis placer la burette soumise a I'essai, dont le réservoir contient déja le liquide d'essai, le
plus prés possible de la balance. Laisser de c6té ces deux éléments pendant au moins 2 h afin de parvenir & un
équiiibre.

7.5.2 Mode opératoire d'essai

Mesurer la masse du recipient de pesee et du liquide d'essai qu'il contient et considérer cette valeur comme étant la
tare avant la premiére mesure.

Remplir la buretie & piston, sans bulte, avec du liquide d'essai provenant du réservoir, conformément aux instructions
du fournisseur. Distribuer le liguide d'essai de la buretie vers le récipient de pesée, jusqu'a ce que le volume choisi
soit atteint. Si la burette est contrblée automatiquement, distribuer le liquide d'essai jusgqu'a ce que le volume
prédéfini soit atteint et qu'aucune distribution supplémentaire n'ait lisu. Peser de nouveau le récipient de pesée et
calculer la masse de liguide distribué.

Lors des essais sur des volumes partiels (voir 7.1.1) du volume nominal de la burette a piston, il n'est pas nécessaire
de ramener le piston a Ia position initiale (zéro) avant la mesure suivante. S'assurer que la limite supérieure du
volume du piston, et par consequent le volume nominal de la burette & piston, ne soit pas dépassée au cours de la
distribution d’'un volume partiel.

Lors des essais des burettes & piston, en particulier dans le cas des essais automatisés, I'essuyage du jet de
distribution sur la paroi du récipient pour enlever les gouiteleites peut s'avérer impossible en raison de l'installation
d'essai individuel. Dans de tels cas, s'assurer que la peseée asi réalisée uniquement aprés qu'une goutte entiere a
été distribuée a partir du jet de distribution dans le récipient de pesée.

Le liguide d'essai peut, par exemple, étre expulsé par un cbne effilé de fagon a ce que le jet se brise et & ce
gu'aucune goutie ne se forme.

Les valeurs obtenues doivent étre &évaluées conformément & 'article 8.

7.6 Diluteurs {conformes a I'lISO 8655-4)

7.6.1 Généralités

En fonction de fa conception du diluteur & soumetire a 'essai, le volume d'échantillon, le volume du diluant et/ou le
volume total doivent &ire soumis a I'essai en effectuant 10 mesures. Si le volume d'échantillon (In) ou le volume du
diluant (Ex) doit étre soumis & I'essai indépendamment, la seringue n'étant pas soumise & I'essai doit étre réglée a
Zero ou éteinte, si la conception le permet. Si ce n'est pas le cas, ssul le volume d'échantillon et te volurme total
peuvent &tre soumis & I'essai par opération usuelle.
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7.6.2 Préparation

Nettoyer avec sain le récipient de pesée (voir 4.3) et |ui gjouter une petite quantité de liquide d'essai. Si I'absorption
de réchantilion doit étre mesurée, le volume de fiquide doit &tre égal & au moins 15 fois le volume a aspirer & chaque
opération. Considérer la masse du récipieni comprenant le liquide d'essai avant la premigre mesure comme étant la
tare [voir également 7.2.4 c)i. Placer le récipient de pesée et le liquide d'essai qu'il contient dans I'enceinte de la
balance. Puis ptacer le diluteur, dont le systéme du diluant est proprement rempli et sans bulie d'air, le plus prés
possible de la balance et faisser de ¢6té pendant au moeins 2 h afin de parvenir & un equilibre.

Si le prélévement de I'échantillon est soumis a I'essai, régler le volume d'échantillon du diluteur au volume désiré
pour Pessai, il peut s'agir du volume maximal ou intermédiaire au sein de la plage, et éteindre le systéme du diluant,
le régler & zéro ou le régler au minimum en fonction des possibilités. Ne pas changer ces réglages pour la durée de
la série de 10 mesures.

S le diluant ou la distribution totale est soumis(e) a I'essai, éteindre le systéme de prélevement de I'echantillon, le
régler & zéro ou le régler & tout volume approprié en fonction des disponibilités. Régler le volume du diluant au
volume nominal ou a un volurne intermédiaire au sein de la plage. Ne pas changer ces réglages pendant la durée de
la série de 10 mesures.

Lors des essais des diluteurs avec des réglages de volume d'essai inférieurs & 50 ), préter une attention particuliére
a I'évaporation du tiquide d'essai provenant du récipient de pesée car ceci peut provoquer des erreurs importantes
dans ia mesure de la masse distribuée {ou résiduelle, dans le cas d'un retrait par aspiration du liquide d'essai). Les
balances, comme présentédes au Tableau 1, munies d'accessoires speciaux (par exemple piege a4 évaporation)
peuvent étre utilisées.

7.6.3 Mode opératoire d'essai

Avant I'essai, effectuer un cycle complet de prélévement et de distribution (st nécessaire incluant la distribution du
liquide d'essai provenant du systéme diluant) «a blanc» et rejeter le liguide d’'essai, afin de normaliser les conditions
de départ. Mettre en contact la sonde de prélévement et de distribution avec le cdieé du récipient de pesee afin
d'enlever les gouttelettes qui se trouvent autour de son orifice et peser le récipient de pesée afin de determiner sa
masse de depart.

Mesurer le volume d'échantillon par prélévement du liquide d'essai du récipient de pesee a l'aide de ia sonde de
prélévement et de distribution, et enregistrer |a masse retirée du récipient de pesée. Mettre en contact I'exirémité de
ta sonde avec la paroi interne du récipient de pesée aprés aspiration pour s'assurer qu'aucune gouttelette ne soit
encore présente autour de son arifice. Rejeter "échantilion aspiré, si nécessaire avec une guantité du liquide d'essai
équivalente au diluant. Mesurer le volume diluant en utilisant le systéme de distribution du diluant comme un
distributeur, si possible. Sinon mesurer ensemble le volume d'échantilion et le volume diluant.

NOTE De nombreux modéles de diluteurs peuvent étre utilisés comme des distributeurs en neutralisant le dispositif de
prélévement de I'échantillon.

Si ke volume total est mesuré par aspiration d'eau d'essai provenant du récipient de pesée et ensuite par expulsion
avec le liquide d'essai éguivalent au diluant de nouveau dans le récipient de pesée, 'augmentation de la masse sera
justifiége uniguement par le liquide d'essai équivalent au diluant. Dans chaque cas, 'augmentation de la masse du
récipient de pesée correspond a une distribution unique du liquide d'essai equivalent au diluant.

Au cours de 'opération, s'assurer gue le piston rratteint pas les butées de course trop rapidement, ce qui pourrait
provoguer une bréve ouverture de la vanne (projection provoquée par I'onde du ilux brusquement interrompu).

{ es valeurs obtenues doivent étre évaluées conformément a l'article 8.
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7.7 Distributeurs (confarmes a I''SQ 8655-5)

7.7.1 Préparation

Effectuer les essais par distribution dans le récipient de pesée (voir 7.1.3). Nettoyer avec soin le récipient de pesée
et ajouter une petite quantité de liquide d'essai. Placer le récipient de pesee et le liquide d'essai qu'il contient dans
l'enceinte de la balance. Puls placer le distributeur soumis & I'essai, dont |e réservoir contient déja le liquide d'essai,
le plus prés possible de |a balance. Laisser de coté ces deux éléments pendant au moins 2 h afin de parvenir & un
équilibre.

7.7.2 Mode opératoire

Apres avoir effectué une premigre distribution «a blanc», essuyer toute gouttelette ayant pu se former a l'extrémiié de
la tubulure de disiribution (de fagon similaire & la manipulation des pipettes & piston) et rempliv & nouveau le
distributeur conformeément aux instructions du fournisseur.

NOTE En raison de l'effet important de la vitesse du piston sur le résultat de la mesure, toute information contenue dans le
manuel dutilisation concernant la vitesse du piston est particulierement importante (par exempie le choix du débit approprié de
I'eau avec un appareil entrainé par moteur).

Au cours de l'opération, s'assurer que le piston n'atteint pas les butées de course trop rapidement, ce gui pourrait
provoguer une bréve ouverture de la vanne (projection provogquée par 'onde du flux brusquement interrompu).

Dans le cas de distributeurs & distribution multiple (voir SO 8655-5), ne pas réajuster le piston a sa position initiale
entre chacun des 10 cycles d'essai, s'il reste suffisamment de liguide d'essai pour distribuer la dose d'essai suivante.

Utiliser les 10 volumes distribues ultérieurement dans le récipient de pesée pour déterminer les erreurs
systématiques et aléatoires de mesure (voir l'article 8).

8 Evaluation

8.1 Calcul de la perte de la masse

Dans le cas oU une perte de masse a été déterminée afin de permetire I'application d'une correction tenant compte
de I'évaporation du liquide d'essai du récipient de pesée au cours du cycle d'essai, calculer la perte de la masse par
cycle soit par la formule (149 — 241} /10 {voir 7.2.6 et 7.2.8 pour les pipeties & piston), soit par toute autre méthode
ou formule appropriée, specifiée par exemple par ie fournisseur.

8.2 Calcul de la masse corrigée de chaque quantité distribuée

Si le dispositif de tare de la balance n'a pas été utilisg, calculer la masse de chaque guantité distribuée m; par
soustraction 1y — Mg, My — My, . - ., My — Mg Ajouter & chaque quantite distribuée my,, la valeur de la perte de
masse par cycle calculé en 8.1.

8.3 Conversion de la masse corrigée en volume

Les wvaleurs m; obtenues conformément a 8.2 sont les relevés de la balance. Une correction prenant en
considération la masse volumigue de ['eau et la poussée d'Archiméde est nécessaire pour la conversion des relevés
de la balance m; en volumes V;. Les facteurs de correction Z spécifiés dans I'annexe A, Tableau A.1, doivent étre
utilisés pour la cornversion.

NOTE Les facteurs de correction Z donnés dans le Tableau A.1 prennent en considération la masse volumique de l'eau et la
poussée d'Archiméde au cours de la pesée a la température d'essai correspondante.
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Converiir chague masse my; obtenue en 8.2 en appliquant ies facteurs de correction Z du Tableau A.1 3 la
température moyenne et a la pression barométriqgue mesurée en 7.1.4 et en utilisant I'equation (1) suivante:

Vi=m; 2 (1)

Faire ia somme des 10 volumes (n. = 10) distribués V; et la diviser par 10 pour obtenir le volume distribué moyen i
a ia température d'essai. Cette valeur peut étre exprimée en microlitres ou en millilitres:

v-LlxyW @
10

i=1

Si la tempéraiure d'essai est différente de la température d'ajustage (c'est-a-dire 20 °C, wvoir I'SQ 8655-2,
SO 8655-3, I'ISO 8655-4 et NSO 8655-5) et si le facieur de correction de la diiatation thermique Y des appareils
volumeétriques & piston est connu, I'éguation {1) peut étre remplacée par I'équation (3) suivante:

Vi=m,-Z-Y (3)

Voir I'SO/TR 20461 pour plus de détails.
8.4 Erreur systématique de mesure

8.4.1 Calcul

Caleuler l'erreur systématique ¢, des appareils volumeétriques a piston, en microlitres, a l'aide de l'equation (4)
suivante:

=V -V, (4)
ou en pourcentage a l'aide de I'équation (5) suivante:

e =100 (V - V) /Vi (5)
ou V; est fe volume d'essai choisi.

Dans le cas des appareils volumétriques a piston & volume fixe, le volume d'essai V; et le volume nominal V; sont
identiques et V;, peut donc étre remplacé par ;.

8.4.2 Evaiuation de conformité

Les erreurs maximales tolérées spécifiées dans les parties 2 4 5 de I'SO 8655 s'appliquent toujours a chacun des
volumes pouvant étre sélectionnés dans la plage de volumes des appareils volumetriques & piston (voir par exemple
SO 8655-2:2002, 7.4). Dans le cas d'appareils volumétriques a pision a volume fixe dont le volume d'essai V; est
identique au volume nominal ¥, (V; = V), Il est possible de comparer directement les valeurs obtenues & l'aide des
equations (4) ou (5) aux valeurs absolues ou relatives des erreurs maximales systématiques tolérees spécifiées
dans les parties 2 &4 b de I''SO 8655; ces valeurs ne doivent pas dépasser les valeurs spécifiées.

A linverse, dans le cas des appareils volumétriques & pistor a volume variable, si l'erreur systématique relative de
mesure est utilisée aux fins d'évaluation de la conformité, la valeur V; figurant au dénominateur de I'équation (5) doit
étre remplacée par V; et I'équation (8) doit &tre utilisée pour comparer la valsur relative, exprimée en pourcentage,
obtenue & la valeur spécifiée dans les parties 2 3 5 de I'lSO 8655;

es =100 (V = V;) /W, (6)
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8.5 Erreur aléatoire de mesure

8.5.1 Calcut

Calculer l'erreur aléatoire des appareits volumetriques & piston comme étant ['écart-type de répétabilité s, 4 I'aide de
I'equation (7):

ol n est le nombre de mesures, dans le cas présent . = 10,

Cette erreur aléatoire peut egalement &tre exprimée, en pourcentage, par le coefficient de variation CV, a l'aide de
I'équation (8):

S¢
CV =100 = (8)
Vv

8.5.2 Evaluation de la conformité

Dans le cas d'appareils volumétriques a piston a volume fixe dont le volume d'essai V; est identique au volume
nominal V; (Vi = Vp), il est possible de comparer directement les valeurs obtenues & 'aide des équations (7) ou (8)
aux valeurs absolues ou relatives des erreurs maximales systématiques tolérées specifiees dans les parties 2 2 5de
I''SO 8655; ces valeurs ne doivent pas dépasser les valeurs spécifiées,

A linverse, dans le cas des appareils volumétriques a piston & volume variable, si I'erreur aléatoire relative de
mesure est utilisée aux fing d'évaluation de la conformité, 'équation (8) doit &ire remplacée par I'équation (8):

s Vi
CV=100= X — 9
Vv W @)

8.6 Incertitude de mesure

L'incertitude de mesure 1 peut étre évalude conformément & l'annexe B de la présente partie de I'SO 8655 ou
conformément a I'lSO/TR 20461.

9 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit contenir au moins les informations suivantes:
a) lidentification des appareils volumeétrigues a piston par
— e nom du fournisseur,
— e type ou le numéro du modéle,
— le numéro de série,
— le volume nominal ou la plage de volume;
b) la base de 'ajustage (Ex) ou (In} et la température de référence (20 °C);

¢) l'identification du type de cones et des autres accessoires & usage unique utilisés pour I'essai avec les appareils
volumétriques a piston;

d)} les conditions d'essai incluant fa température, la pression barométrigue et I'humidité relative du laboratoire
d'essais;
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g) la référence aux modes opératoires d'essai conformément a la présente partie de I'SO 8655 ou & une autre
méthode d'essai;

fy les erreurs systématiques et aléatoires obtenues pour les volumes soumis a I'essai;
Q) la date de l'essai;
h) Il'identification de I'operateur ayant effectué I'essai.
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Annexe A
(normative)

Calcul de volumes a partir des relevés de la balance

Les valeurs des facteurs de correction Z sont données dans le Tableau A.1. Les facteurs de correction Z peuvent
aussi étre calculés & partir de I'équation (3) de I'SO/TR 20461:2000.

Tableau A.1 — Facteurs de correction Z pour I'eau distillée en fonction de la température d'essai et de la
pression barométrique absolue

Valeurs Z en microlitres par milligramme

Température Pression barométrique
°c kPa
80 85 90 95 100 101,3 105
15,0 1,001 7 1,001 8 1,001 ¢ 1,001 8 1,002 0 1,6020 1,002 G
15,5 1,001 8 1,001 9 1,001 9 1,002 & 10020 1,002 0 1,002 1
16,0 1,001 @ 1,0020 1,002 0 1,002 1 1,002 1 1,002 1 1,002 2
16,5 1,0020 1,002 0 1,002 1 1,002 1 1,002 2 1,002 2 1,002 2
17,0 1,002 1 1,002 1 1,002 2 1,002 2 1,002 3 1,002 3 1,002 3
17,5 1,0022 1,002 2 1,002 3 1,002 3 10024 1,002 4 1,002 4
18,0 1,002 2 1,002 3 1,002 3 1,002 4 t,002 5 1,002 5 1,002 5
18,5 1,002 3 1,002 4 1,002 4 1,002 &5 1,002 5 1,002 6 1,002 6
18,0 1,002 4 1,002 5 1,0025 1,002 6 1,002 6 1,002 7 1,002 7
19,5 1,002 5 1,002 6 1,0026 1,002 7 1,002 7 1,002 8 1,002 8
20,0 1,002 6 1,002 7 1,002 7 1,062 8 1,002 8 1,002 9 1,002 9
20,5 1,002 7 1,002 8 1,002 8 1,002 ¢ 1,002 9 1,003 0 1,003 0
21.0 1,002 8 1,002 ¢ 1,002 9 1,003 0 1,003 1 1,003 1 1,003 1
21,5 1,603 0 1,003 0 1,003 1 1,003 1 1,003 2 1,003 2 1,003 2
22,0 1,003 1 1,0031 1,003 2 1,003 2 1,003 3 1,003 3 1,003 3
22,5 1,003 2 1,0032 1,0033 1,003 3 1,003 4 1,003 4 1,003 4
23,0 1,003 3 1,003 3 1,003 4 1,003 4 1,003 5 1,0035 1,003 6
23,5 1,003 4 1,0035 1,00356 1,003 8 1,003 6 1,003 6 1,003 7
24,0 1,003 5 1,003 6 1,008 6 1,003 7 1,003 7 1,003 8 1,003 8
245 1,003 7 1,003 7 1,003 8 1,003 8 1,003 @ 1,003 9 1,003 9
25,0 1,003 8 1,003 8 1,003 9 1,003 @ 1,004 0 1,004 0 1,004 0
255 1,003 9 1,004 0 1,004 0 1,004 1 1,004 1 1,004 1 1,004 2
28,0 1,004 0 1,004 1 1,004 1 1,004 2 1,004 2 1,004 3 1,004 3
26,5 1,004 2 1,004 2 1,004 3 1,004 3 1,004 4 1,004 4 1,004 4
27,0 1,004 3 1,004 4 1,004 4 1,004 5 1,004 5 1,004 5 1,004 6
27,5 1,004 5 1,004 5 1,004 6 1,004 6 1,004 7 1,004 7 1,004 7
28,0 1,004 6 1,004 6 1,004 7 1,004 7 1,004 8 1,004 8 1,004 8
28,5 1,004 7 1,004 8 1,004 8 1,004 @ 1,004 9 1,005 0 1,005 0
29,0 1,004 9 1,004 9 1,0050 1,005 0 1,005 1 1,005 1 1,0051
29,5 1,005 0 1,005 1 1,005 1 1,005 2 1,005 2 1,006 2 1,005 3
30,0 1,005 2 1,005 2 1,008 3 1,005 3 1,005 4 1,005 4 1,005 4
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Annexe B
(informative)

Evaluation de l'incertitude de mesure du volume distribué

L'étalonnage d'un appareil velumétrique & piston est affecié par deux sources d'incertitude:
— lincertitude du processus de distribution lui-méme, fiée a l'appareil;
— lincertitude de mesure du volume distribué par la methode gravimétrique.

Conformément au GUM (voir référence [1] dans la Bibliographie), les deux contributions doivent étre prises en
considération pour I'évaluation de l'incertitude de I'étalonnage. Cette évaluation peut étve exigée afin de satisfaire un
protocole d'assurance qualité.

L'expérience montre gue |a coniribution & 'évaluation de l'incertitude résultant de la mesure du volume par 'appareil
de mesure graviméirigue est faible comparée a celle résultant du processus de distribution, a condition que les
instruments de mesure (balance, barométre, thermométre, eic.) soient utilisés conformément aux spécifications
données dans la présente partie de I'ISO 8655. Ainsi, il est d'usage de négliger cette contribution dans I'évaluation
de lincertitude, et de donner uniquement les erreurs systématiques et aléatoires de mesure résultant de 10 mesures
du volume distribué afin de caractériser le dispositif de distribution.

Il convient de garder & I'esprit que l'erreur systématique de mesure n'influence pas I'évaluation de fincertitude du
volume mesuré de maniére graviméirique. C'est le résultat de la mesure, avec son srreur aléatoire, qui est la mesure
caractérisant le volume distribué par I'appareil de distribution.

Dans les conditions mentionnées ci-aprés, 'équation simplifiée suivante peui étre uiilisée, par exemple pour les
pipettes & piston, pour évaiuer lncertitude « du volume distribué pour un niveau de confiance de 95 %:

u = |es| + 28 (B.1)

Si une considération plus détaillée est nécessaire, par exemple pour les trés faibles volumes ou pour les appareils de
distribution de trés grande exactitude, cette simplification n'sst plus valable, et une évaluation de lincertitude
compléte doit étre effectuée. Une description détaillée de ce mode opératoire est donnée dans [MSO/TR 20461.
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