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3. Objectif et domaine d’application
Les prélèvements des échantillons d’eau de mer en vue de l’analyse de l’oxygène dissous doivent être effectués dans des flacons dont le volume doit être déterminé avec la plus grande précision.

L’objectif de cette instruction est de définir précisément la méthode à suivre pour déterminer le volume à 20°C d’un flacon utilisé pour le dosage de l’oxygène.

4. Responsabilités

Le Responsable du Laboratoire de Chimie marine de l’US191 Brest est chargé de la rédaction, la mise à jour et la diffusion de cette instruction.
Il est le seul autorisé à éditer cette instruction et à la rendre disponible sur le site internet de l’US191 sous forme de fichier pdf.
Il s’assure :
de la diffusion et de sa compréhension.
de la maîtrise de sa gestion (mise à jour, nouvelles techniques, stockage des anciennes versions et abolition). 


5. Méthode
5.1 Matériel 
( BALANCE de précision (0.1 mg) avec certificat d’étalonnage de moins d’un an
( Eau ultra pure (18 M() fraîchement préparée, reposée à température ambiante
( Thermomètre (0.1°C) avec certificat d’étalonnage de moins d’un an

( Portoirs pour flacons
( Portoirs pour bouchons plongeurs

( Gants adaptés pour la pesé de précision (en quantité suffisante)
( Papier absorbant
( Flacons de prélèvement numérotés dont le volume est à déterminer

5.2 Préparation avant les prélèvements
Les flacons doivent être parfaitement propres et sec
Les flacons sont placés dans la salle des pesées (laboratoire) au moins 12 heures avant toute mesure.

Plonger la sonde température dans l’eau ultra pure sont placés dans la salle des pesées (laboratoire) au moins 12 heures avant toute mesure.

Recouvrir par une feuille d’aluminium le récipient contenant l’eau ultra pure pour éviter tout dépôt de poussières.
Le flacon d’’eau ultra pure est également placé dans la salle des pesées (laboratoire) au moins 12 heures avant toute mesure.

5.3 Détermination de la masse d’eau contenue d’un flacon numéroté
Peser le flacon vide avec son bouchon plongeur identifié par le même numéro

Soit M tare = la masse du flacon vide
Remplir délicatement le flacon avec l’eau ultra pure après avoir relevé sa température tc (température de calibration)

Le bouchon plongeur est replacé en évitant toute présence de bulle d’air.

L’excès d’eau recueilli dans la corolle du flacon est mis à l’évier, en maintenant avec le doigt le bouchon pour éviter toute perte.

Les parois extérieures du flacon, ainsi que la corolle, sont séchées d’une façon parfaite avec du papier absorbant.

Peser le flacon plein et bouché

Soit M brut = la masse du flacon plein et bouché
La différence de pesée donne la masse nette de l’eau contenue dans le flacon à une température tc.

M net = M brut -  M tare


5.4 Calcul du volume d’un flacon à tc (température de calibration)

Pour transformer la masse d’eau pure Mnet en un volume Vtc pour une température donnée (température de calibration), l’équation suivante est utilisée :

V tc = M net . f eau/( eau
Où :

( feau est le facteur correctif à apporter pour une pesée d’eau pure dans l’air (effet de la poussée d’Archimède) La valeur de feau, pour des températures comprises entre 10 et 30°C, est approximativement égale à 1.00105.

( (eau est la masse volumique (en g .cm-3) de l’eau pure à tc (en °C), donnée par la formule :

(eau = 0,999842594 + (6,793952.10-5.tc) - (9,095290.10-6.tc2) + (1,001685.10-7.tc3) - - -- - (1,120083.10-9.tc4) + (6,536332.10-12.tc5)
5.5 Calcul du volume d’un flacon à 20°C

Le volume du flacon est ensuite calculé pour une température à 20°C, selon l’équation suivante :

Pour transformer la masse d’eau pure Mnet en un volume Vtc pour une température donnée (température de calibration), la formule suivante est utilisée :

V20° = Vt.(1+((.(20-tc)))
Où ( est le coefficient de dilatation cubique du verre, dont la valeur est 10-5 pour le verre borosilicate.

5.6 Statistiques

Pour chaque flacon, la détermination du volume est répétée au minium trois fois.

Entre chaque calibration, le flacon est vidé et séché à l’air libre et à température ambiante.

Pour chaque flacon, trois volumes sont calculés à 20°C. La moyenne, l’écart-type et le coefficient de variation sont calculés pour chaque flacon.
Si l’écart- type est supérieur ou égale à 0.03 cm3, une quatrième calibration permet de soulever le doute et éliminer l’une des trois premières mesures.

Si ce doute n’est pas soulevé avec la quatrième calibration, une cinquième et dernière calibration est effectuée. Si le doute persiste, le flacon et son bouchon sont retirés définitivement du circuit analytique.
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